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RESUMEN

TITULO: DESEMPENO FOTOBACTERICIDA DE TEXTILES DE ALGODON
CRUDO MODIFICADOS CON TiOx*

AUTORES: DIANA MARCELA ALMEIDA MONSALVE, CLAUDIA TATIANA DIAZ
LOBO**

PALABRAS CLAVE: fotocatélisis heterogénea, TiO,, irradiacion, algodon crudo,
E.Coli, fotoactividad.

En el presente trabajo de grado se analiza la fotoactividad y estabilidad de textiles de algodoén
crudo modificados por inmersiéon en una suspensién 5% peso de TiO2, irradiada a 250 W/m?
durante 30 min, en la mineralizacion de E. Coli ATCC 11229.

Las pruebas de autodesinfeccién realizadas en estos textiles fueron comparadas con las pruebas
hechas en: i) un textil comercial conocido como etamina (65:35 poliéster/algodén) modificado a las
mismas condiciones ii) un textil de algoddén crudo usando un tiempo de modificacion de 15min v iii)
un textil de algoddn crudo sin irradiar durante la modificacion.

Los resultados mostraron que el textil mas activo y estable fue el algodén crudo irradiado 30 min,
debido a que irradiar el textil durante su modificacion promueve la formacion de grupos polares los
cuales favorecen la adhesién del TiO, a las fibras brindandole a la tela estabilidad a través de
varios ciclos de uso y una distribucion homogénea a la superficie del textil. Por otra parte, la
reduccion del tiempo de modificacién produjo disminucién de la fotoactividad de las telas las cuales
no lograron la inmovilizacién total del microorganismo. Asi mismo, en la prueba hecha en etamina
se observo inestabilidad en el textil el cual perdié su capacidad para inmovilizar la bacteria después
del segundo uso.

* Proyecto de Grado
** Facultad de ing. fisico-quimicas. Escuela de ing. Quimica
Prof. Sonia Giraldo. M.Sc Edwing A. Velasco



ABSTRACT

TITLE: PHOTOBACTERICIDAL PERFORMANCE OF RAW COTTON FABRICS
MODIFIED WITH TiO2 *

AUTHORS: DIANA MARCELA ALMEIDA MONSALVE, CLAUDIA TATIANA DIAZ
LOBO**

Key words: Heterogeneous photocatalysis, TiO,, irradiation, raw cotton, E. Coli,
photoactivity

In the following paper, the stability and photoactivity of raw cotton textiles is analized by the
immersion in a dip coding 5% weight of TiO,, irradiated to 250 W/m? during 30 min in the
mineralization of E. Coli ATC11229.

Auto disinfection tests performed in these textiles were compared with tests made: i) a commercial
textile known as etamina (65:35 polyester / cotton) modified to the same conditions, ii) raw cotton
fabric using a modification time 15min and iii) a raw cotton textiles unirradiated during the
modification.

The results showed that the most active and stable fabric was raw catton irradiated 30 min,
because irradiating the textile during the modification promotes the formation of polar groups which
promote at the same time adhesion of the TiO2 to the fibers providing stability to the fabric for
several cycles of use and homogeneous distribution of the textile surface. Moreover, reducing the
time of modification decreased the photoactivity in the fabric which failed to complete immobilization
of the microorganism. Likewise, in the test made in etamina instability was observed in the textile
which lost their ability to immobilize bacteria after the second application.

* Grade proyect
** Facultad de ing. fisico-quimicas. Escuela de ing. Quimica
Prof. Sonia Giraldo. M.Sc Edwing A. Velasco
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INTRODUCCION

Entre los afios 60 y 70 Fujishima y Honda descubrieron que era posible la
fotodisociaciéon del agua irradiando un electrodo de TiO2 con luz [1]. Esto se logro
gracias al montaje de una celda electrolitica que usaba como anodo diéxido de
titanio y como catodo platino, donde se logr6 que el hidrégeno cubriera el
electrodo de platino y el oxigeno cubriera el electrodo de diéxido de titanio usando
como fuente de energia simplemente la iluminacién de la celda [15-16]. Pocos
afos después, en 1977, se uso el didxido de titanio en polvo para descomposicion
de cianuro en agua, dando paso a lo que se conoce como fotocatélisis
heterogénea [14], y lo que convirtié al TiO2 desde entonces al semiconductor en el

catalizador mas usado en procesos fotocataliticos.

La fotocatalisis heterogénea se vislumbra gracias a la teoria de bandas la cual
describe un material semiconductor como aquel que tiene una banda de valencia
(intervalo de mas alta energia que esta lleno de electrones), una banda de
conduccion y una banda prohibida [4]. Los electrones de la banda de valencia
pueden migrar a la banda de conduccién si se aplica sobre el material la energia
necesaria para superar la banda prohibida. En el caso del TiOz2, la irradiacion de
luz UV sobre el catalizador puede generar energia igual o mayor a 3,2 eV
suficiente para arrancar electrones de la banda de valencia y transferirlos a la
banda de conduccién (Ec.1). Cuando esto ocurre el electrén que abandona la
banda de valencia deja en esta un hueco de carga positiva (h;,), que al reaccionar
con agua genera un radical hidroxilo en la superficie del fotocatalizador (Ec.2), de
la misma manera el electron (e,.) que sube a la banda de conduccion tiene dos
posibilidades: reaccionar con oxigeno produciendo radical stuperoxido (05) (Ec.4)

o recombinarse con h},, devolviendo el TiO, a su estado fundamental (Ec.5) [25]:
TiO, + hv - ey, + hi, (1)

hi, + H,0 - 'OH + H* (2)
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hljv + Rabs - R+ (3)
eb_c + 02 - 02_ (4)
epe + hi, = Ti0, (5)

Como se puede apreciar en la Fig. 1, la activacion del catalizador con luz inicia
una serie de reacciones de Oxido-reduccion que dejan como resultado la
formacién de radicales altamente oxidativos como 'OH y 0; capaces de
descomponer componentes organicos y de inactivar microorganismos patdgenos,
los cuales también pueden ser destruidos directamente por la superficie del

catalizador (Ec.3).

Figura 1. Esquema general fotocatalisis heterogéneo
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En la literatura se encuentra una cantidad considerable de estudios en los que se
pone a prueba la capacidad del semiconductor para degradar diferentes
microorganismos. Chon et. al. consiguieron la muerte del virus Phage MS2 por
accion fotocatalitica del TiO,, observando que la inactivacion del microorganismo
se producia especialmente por el radical ‘'OH y no por el 0; [10]. De la misma
manera se ha estudiado el efecto bactericida de la titania en hongos, células

cancerigenas y varias clases de bacterias [6]. Sin embargo, el organismo
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procariota E. Coli perteneciente al dominio bacteria, es el mas estudiado en
fotocatalisis. Maness et al. reportaron que la mineralizacién del microorganismo es
consecuencia de la per-oxidacion lipidica la cual ocurre por la fotoactivacion del
catalizador [8], lo que implica un cambio en la estructura de la membrana de la
bacteria y causa dafio en la pared celular del microorganismo produciendo su
muerte. Rincon y Pulgarin realizaron un estudio sobre los parametros que influyen
en la fotomuerte de E. Coli, a partir del cual se concluyé que un aumento en la
intensidad de la luz de 400W/m? a 1000W/m? aumenta la tasa de muerte celular.
Igualmente un aumento en la concentracion de catalizador aumenta la velocidad

inicial de inactivacion de E. Coli [24].

Después de la publicacion de varias investigaciones al respecto, se ha aceptado la
efectividad del TiO, para degradar componentes organicos. Sacando provecho de
estas propiedades los investigadores empezaron a enfocar la fotocatalisis en el
desarrollo de lo que hoy se conoce como textiles inteligentes; textiles con la
capacidad de autolimpiarse o de inactivar microorganismos ofensivos, mediante la
fijacion del fotocatalizador a telas de clases diversas que iluminadas con luz solar

o simulada alcanzan tales objetivos.

Diferentes clases de textiles han sido modificados con TiO,, se ha documentado
sobre fibras de nylon recubiertas con el semiconductor [20]. De la misma manera
Bozzi et al. [7] obtuvieron textiles autolimpiables depositando el fotocatalizador en
fibras de poliéster y lana donde se alcanz6 decoloracion de manchas pigmentarias
de café y vino, con irradiacion de luz visible. Asi mismo Yuranova et al.
modificaron con TiO; textiles de lana poliamida, poliéster y algodén fotoactivos en
presencia de luz simulada [29]. Fibras de algoddn también han sido modificadas y
su desempefio ha sido probado en limpieza del tinte naranja de metilo tal como su
actividad fotobactericida. Daound y et. al. consiguieron inactivacion de S. Aureus

en algoddon modificado con TiO; via sol-gel [12].
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Pese a que los resultados en cuanto a la inactivacibn de microorganismos y
degradacion de contaminantes han sido satisfactorios, el desempefio del textil se
ve limitado por el desprendimiento del catalizador presente en las fibras a través
de cada reuso, varias alternativas se han desarrollado para lograr una mejor
adhesion del fotocatalizador al textil como el uso de RF-Plasma, MW plasma o
radiacion UV vacio donde se promueve la formacion de grupos COO, —0-0O, con
los cuales el TiO, forma enlaces quimicos [21,27]. Otra opcidn es una técnica mas
econdmica y sencilla que consiste en irradiar la suspension con TiO; en la que se
sumerge el textil, este proceso también forma grupos polares mejorando la

adhesion del catalizador al textil [27].

Por otro lado, la mayoria de aportes al desarrollo de textiles inteligentes se han
llevado a cabo con textiles comerciales, los cuales han sido sometidos a procesos
de blanqueado, carbonizado (bafios con &cido sulfurico para un posterior aumento
de la temperatura de hasta 120°C) o mercerizado procesos que alteran la
apariencia fisica y cambian la constitucion original del textil [5]. Pero poco se
conoce sobre la modificacion con TiO, de textiles crudos. Mejia et al. recubrieron
nylon comercial o tratado y nylon crudo con TiO, observando diferencias
superficiales, entre un textil y otro puesto que en el nylon tratado la capa de TiO,

se aprecia mejor adherida y con méas uniformidad en el recubrimiento [20].

El presente trabajo de grado tiene por objetivo analizar el efecto que se produce
en el algodon crudo cuando este es modificado con TiO2 y su actividad
fotocatalitica. La modificacion de estos textiles se lleva a cabo por inmersion,
irradiando la suspensién en la que se sumergen para mejorar la interaccién entre
el catalizador y el textil, y su desempefio es puesto a prueba en la inactivacion de
la bacteria E. Coli. Adicionalmente, se reduce el tiempo de preparacion del textil

para verificar si esto influye en la inmovilizacién del microorganismo.

14



2. SECCION EXPERIMENTAL

En esta seccidn se describen los materiales, equipos y procedimientos utilizados
para la preparacion y evaluacion fotocatalitica de las muestras de textil

modificadas con TiO».

2.1. MATERIALES

Se us6 un sustrato textil de Etamina comercial (Fabricato S.A.) y una tela cruda
100% algoddn (Comertex). La etamina comercial es un tipo de tejido tafetan y esta
compuesto principalmente por una mezcla de poliéster y algodon en una
proporcién de 65:35. La etamina est4d formada principalmente por cadenas
poliméricas, una de tereftalato de polietileno (PET) y otra por cadenas reticuladas
de celulosa, sus estructuras se muestran en la Fig. 2. La Etamina contiene
impurezas organicas procedentes del proceso de acabado del tejido, que tiene
como funciones principales proporcionarle a la superficie una mayor lubricaciéon y
dar cohesion al hilado [3, 5,11]. El algoddn estd compuesto en un 100% por fibras
de algoddn gque no han pasado por ningun proceso fisico, ni quimico, sus tejidos
estan formados por fibras vegetales que estdn compuestas quimicamente con
celulosa en un 91% y el resto de su composicion tiene que ver con materias

nitrogenadas, cera, materias minerales y agua [23].

En el proceso de modificacién del textil se usaron recortes cuadrados con un area
de 3x3 cm? (muestras de etamina y algodén), las cuales se lavaron previamente,
primero con una solucién de NaOH al 0,5% para retirar impurezas y después con

agua destilada para retirar el NaOH.
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Figura 2. Estructuras de la celulosay del PET.
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El fotocatalizador usado en la modificacion del textil fue el diéxido de titanio
comercial P25 (TiO,-P25, Evonik antes Degussa). Este 6xido esta compuesto por
las fases cristalinas anatasa y rutilo en una proporcién 80:20, presenta una
densidad de 3,5 g/cm?, superficie especifica de 50+15 cm?/g y tamafio promedio

de particula entre 20 y 40 nm [9].

2.2 MODIFICACION DE TEXTILES MEDIANTE LA ADHESION SUPERFICIAL
DE PARTICULAS DE TIO;

La modificacion de las muestras de textil se realizo siguiendo el método reportado
por E. Velasco [27].

Las muestras de los textiles fueron sumergidas individualmente y de forma vertical
en suspensiones de TiO, en agua destilada, las cuales fueron llevadas a una
camara de simulacién solar (SUNTEST CPS+, equipada con control de
temperatura, A = 300 - 800 nm y con el 7% de los fotones emitidos en el rango UV)
y se irradiaron a 250 W/m? durante un tiempo determinado. Las suspensiones se
mantuvieron agitadas a 100 rpm para evitar la precipitacion del TiO,. Finalizado el
tiempo de la inmersion, las muestras se retiraron lentamente de cada suspension

(Imm/s), se secaron en un horno (Precision, Thermo Scientific) a 60°C durante 1
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h. y se llevaron a una mufla (FB1415M Thermo Scientific) a 130°C durante 3 min.
Posteriormente las muestras fueron tratadas con ultrasonido (LC-ULTRASONICS
ELMA 30H) por 15 min a 60 Hz para desprender las particulas de TiO, débilmente
adheridas al textil. Se us6 una concentracion de la suspension al TiO, 5% en peso
y tiempos de inmersién e irradiacion de las muestras para la etamina de 30 min y
para el algodén de 15 y 30 min. Adicionalmente, se realiz6 una muestra de
algodén con 30 min de inmersion, sin irradiacion. El peso de las muestras del textil
sin modificar y modificado se determind 2 veces con una balanza digital (Pioneer,
OHAUS CORP, legibilidad de 0,0001 g). Las muestras obtenidas por este método
se identificaron: Textil 5% TiO, (x)/(y) donde x corresponde al tiempo de
inmersion, y corresponde al tiempo que el textil fue irradiado durante su
preparacion. A cada muestra se le dio una diferente notacion dependiendo del uso
que iba a tener en la evaluacion: Tt(x) y Nt(x) donde T identifica a las muestras
modificadas con el fotocatalizador y N muestras que fueron modificadas con el
fotocatalizador pero son evaluadas en oscuridad, x corresponde al tiempo que
dura las muestras irradiada durante el proceso de desinfeccion, 1 para 10 min, 2
para 20 min y asi sucesivamente hasta un tiempo de 60 min. Se realiz6 una
prueba adicional de referencia: evaluacién de la actividad bactericida bajo
irradiacion de una muestra del textil sin modificar (sin TiO;), estas muestras se
identifican como St(x) donde S corresponde a los textiles que no tienen TiO,y x es
el tiempo que es irradiada durante la evaluacion de la actividad fotobactericida, 1
para 10 min, 2 para 20 min y asi sucesivamente hasta 60 min. Durante la
modificacion de los textiles de algodoén irradiado 30 min se midi6 el pH de las

suspensiones cada 10 min con un pHmetro (Thermo Scientific).

2.3. PRUEBAS DE AUTODESINFECCION DE LOS TEXTILES MODIFICADOS
CON TIO,

A continuacion se describe la metodologia usada para almacenar, preservar y

cultivar la cepa bacteriana E. Coli (ATCC 11229, Microbiologics® Inc.) utilizada en
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la evaluacion de la actividad autodesinfectante de las muestras del textil
modificadas. [1,27].

2.3.1. Almacenamiento y preservacion del microorganismo.

Una perla contaminada con E. Coli, proveniente de un banco criogénico, fue
inoculada en 10 mL de medio nutritivo Luria Bertani (LB) e incubada en
condiciones aerodbicas a 35°C durante 8 h con agitacion constante. El medio de
cultivo obtenido fue alimentado con 30 mL de LB fresco e incubado nuevamente
durante 15 h a las mismas condiciones de agitacion y temperatura, hasta obtener
un caldo de cultivo en la fase estacionaria de crecimiento del microorganismo. El
crecimiento del microorganismo se realiz hasta la fase estacionaria debido a que

en esta fase presenta menor vulnerabilidad ante procesos de oxidacion [27].

2.3.2. Cultivo y crecimiento del microorganismo.

Posterior al crecimiento del microorganismo descrito anteriormente, 3 mL del caldo
de cultivo resultantes fueron centrifugados a 3000 rpm durante 15 min, el pellet de
biomasa obtenido se suspendid en una solucion salina estéril (3,4g NaCl diluidos
en 400 mL de agua destilada). Esta suspension se centrifugd a 3000 rpm durante
15 min para obtener un nuevo pellet de biomasa libre de residuos organicos, el
cual se suspendié finalmente en 3 mL de agua destilada estéril alcanzando en
éste una concentracion aproximada de 10’ unidades formadoras de colonias
(UFC)/mL.

2.3.3. Pruebas de inactivacion bacteriana de los textiles modificados.

Varias réplicas de cada muestra de textli modificado se depositaron

individualmente en cajas petri de 2,5 cm y se esterilizaron en autoclave a 1,5 atm y
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120°C durante 20 min. Cada muestra estéril, ain en la caja, fue contaminada con
100 pL de la suspension bacteriana. Las cajas con las muestras contaminadas se
introdujeron en una cdmara de simulacién solar (SUNTEST CPS+, equipada con
control de temperatura, A = 300 - 800 nm y con el 7% de los fotones emitidos en el
rango UV) y se irradiaron a 250 W/m? por un tiempo determinado para cada
muestra. Cada 10 min se retir0 de la cdmara una muestra de textil para determinar
la cantidad de microorganismos sobrevivientes (C) como una funcion del tiempo
de irradiacion. Para esto, la muestra se sumergié en un microtubo con solucién
salina estéril (3,4g NaCl diluidos en 400 mL de agua destilada), el cual se agit6
vigorosamente en un VvOrtex para retirar la biomasa (microorganismos
sobrevivientes y muertos en la prueba de autodesinfeccidn) presente en la réplica.
Con la solucién salina se realizaron diluciones seriales, las cuales se sembraron
por triplicado en agar recuento por la técnica de microgota [2] y se incubaron
durante 18 h. Después de este tiempo de incubacion, se realizd el conteo de
microorganismos sobrevivientes. En todos los casos el error estdndar fue menor al
3%.

El tiempo maximo de irradiacion en las pruebas de autodesinfeccion se establecio
de acuerdo al rango de actividad de las muestras, determinado en pruebas
preliminares [27]. Algunas pruebas de autodesinfeccion fueron repetidas dos

veces con el fin de confirmar su reproducibilidad.

2.4 CARACTERIZACION DE LOS TEXTILES MODIFICADOS SEM

La morfologia de los textiles modificados se determinG mediante microscopia de
barrido electronico (SEM). Se emple6 un microscopio FEI QuantaTM FEG modelo
650 compuesto por tres detectores que se clasifican en imagenes de electrones
secundarios, electrones retrodispersados y analizador de EDS. Este analisis se
realizd a las siguientes condiciones: bajo vacio (70 Pa), resolucion de 500X y
voltaje de 20 kV.
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2.5. ESTABILIDAD DE LAS MUESTRAS

La estabilidad se determin6 como una funcion de la pérdida de peso y de la
actividad fotobactericida de las muestras de textil modificadas durante tres ciclos
de uso consecutivos (reusos). Cada ciclo de uso corresponde a una prueba de
autodesinfeccion. Previo a cada reuso, las muestras se lavaron con solucion salina
estéril (3,49 NaCl diluidos en 400 mL de agua destilada) y pasaron por un vortex
con el fin de desprender la biomasa que aun se encontraba adherida al textil y
luego se lavaron en agua destilada durante 5 min para remover los restos de
biomasa y la solucién salina. Por ultimo, se esterilizaron nuevamente con el fin de
que las muestras se encontraran a las mismas condiciones a las que estaban
antes de pasar por la primera evaluacion. Finalmente, las muestras fueron
secadas a 60°C. El peso de cada muestra del textil modificado antes y después de
cada ciclo de uso se determind 2 veces con una balanza digital (Pioneer, OHAUS
CORP, precision de 0,0001 g).

Como se describié anteriormente a lo largo de la parte experimental durante cada
ciclo de uso, las muestras del textil modificadas fueron sometidas a condiciones de
humedad (lavados en solucion salina), abrasién (manipulacién), temperatura
(secados a 60°C y esterilizacion en el autoclave a 120°C), agitacion (vortex),
irradiacion (pruebas de autodesinfeccién) y ultrasonido. Por lo tanto, los resultados
de estabilidad son un indicador de la resistencia del textil a ambientes favorables
para la remocién del TiO5,
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 ADHESION DE TIO; EN LAS MUESTRAS TEXTILES

La Fig.3 muestra el peso que gan6 cada muestra después de la modificacion por
inmersion en las suspensiones de TiO2, es decir, las muestras frescas que no han
sido sometidas a ningun uso. a) Representa a la etamina irradiada durante la
modificacion 30 min b) el algodén que no fue irradiado c) el algodon que fue

irradiado 15 min y d) el algodon que fue irradiado 30 min.

Figura 3. Adhesion de TiO,antes de su primer uso en :(a) Etamina TiO,5%
(30)/(30), (b) Algododn TiO25% (30)/(0), (c) Algoddn TiO, 5% (15)/(15), (d).
Algodon TiO,5% (30)/(30).
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Se observa que todos los textiles de algodon ganaron mas cantidad de TiO; en
comparacion con etamina independientemente de las condiciones de preparacion.
Se puede apreciar que la muestra irradiada 30 min es la muestra de algodon que
menor cantidad de TiO, gand después de la modificacion. También se observa
que el peso que gano el textil no irradiado fue superior a todos los demas. Es
posible que la proporcion de algodon presente en el textil influye en la adhesion
del TiO2 al textil. El algoddn tiene aproximadamente 98% de celulosa de acuerdo
con Meilert et al. [19] y por tanto posee un numero mayor de grupos hidroxilo

disponibles en la superficie que pueden interactuar con en TiO2 y anclar a las
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fibras, y como lo reporto Velasco [27], aplicando energia sobre algoddn se puede
crear en estos textiles, grupos polares los cuales atraen el TiO2 a las fibras.
Debido a esto se puede decir que el algodon gand, en general, mas cantidad de

TiO2 en comparacion con la etamina.

Lo més llamativo de los resultados en la Fig. 3 es que la muestra no irradiada fue
entre todas las muestras de algoddn, la que gandé mas peso seguida por la
muestra que fue irradiada 15 min y la muestra irradiada 30 min. Esto porque
durante el tratamiento del textil puede estar ocurriendo lo siguiente: i) El
tratamiento fotocatalitico disminuye el pH y promueve la protonacién de los sitios —
O- (formados por la disociacion en medio acuoso de los —OH de la celulosa) que
permiten la adhesion del TiO2 [22], causando una disminucién en la cantidad de
estos sitios y en efecto disminuyendo la adhesion de TiO2.Como se muestra en la
tabla 1, donde se presentan las medidas de pH de la suspension irradiada 30 min,
tomados cada 10 min, el pH de la suspension irradiada disminuye lo que podria
explicar que en las telas modificadas e irradiadas 30 min hay menos TiOz. ii)
Segun Fernandez [13], a pH menor a 6 (que es cuando se alcanza el punto de
carga cero del TiO2) la superficie del TiO2 se protona y adquiere una carga neta
positiva, y cuando las particulas tienen cargas iguales se repelen disminuyendo la

formacién de aglomeraciones.

Tabla 1. Medidas de pH de la suspension de TiO2 durante la preparacion de
las muestras de algodon irradiadas 30 min.

Tiempo[min] pH
0 4,84
10 4,23
20 4,15
30 3,94
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En la Fig.4 se presentan los resultados SEM de las muestras de algodon
modificado con TiO, antes del primer uso (Fig.3a y b). La Fig.4a corresponde a la
muestra irradiada 0 min y la Fig.4b a la muestra irradiada 30 min. Asi mismo, se
presenta las imagenes SEM de las mismas muestras después del tercer uso
(Fig.4cy d).

En las muestras de las Fig.4 a y b se puede observar que las capas de TiO2
adheridas son similar, sin embargo, en la Fig. 4a se puede apreciar que la
superficie es mas agrietada en comparacion con la del textil de la Fig. 4b la cual

muestra una capa mas compacta.

Figura 4. Caracterizacion SEM: a) Algodon (30)/(0) 0 usos, b) Algodoén
(30)/(30) 0 usos c) Algodon (30)/(0) 3 usos d) Algodon (30)/(30) 3 usos.
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Por otra parte en el andlisis de las muestras que fueron sometidas a tres usos
(Figs. 4c y 4d) se observan diferencias; en la Fig. 4c se notan aglomeraciones de
TiO2 en sitios especificos del textil, mientras que en la Fig. 4d se observa una
superficie uniforme con el catalizador distribuido en las fibras. De acuerdo con
estos resultados, con el aumento en el tiempo de irradiacion se logré una notable
mejoria en la distribucion del TiO,. Sin embargo, esta mejoria solo fue evidenciada
después del tercer uso, puede ser porque antes del primer uso todavia hay una
capa de TiO2 que no esta fuertemente adherida al textil, y que se desprende
debido a que la tela se somete a condiciones extremas de humedad, abrasion,
aumento de temperatura y agitacion. De esta manera queda en el textil solo el
TiO2 que interactia directamente con las fibras, y se desprenden las

aglomeraciones 0 excesos.

En la literatura fue reportado que técnicas como RF-plasma o vacuum-UV
favorecen la formacion de especies reactivas del oxigeno que atacan el textil
formando grupos polares los cuales son los que atraen el TiOz2 y lo adhiere a la
tela[29], asi mismo, la irradiacion promueve la formacién de grupos polares [27] de
acuerdo con esto, fueron tales especies generadas durante el tratamiento
fotocatalitico las que pudieron alterar la naturaleza de la adhesion del TiO; en el

textil esto explica que en la muestra irradiada 30 min y sometida a 3 usos (Fig. 4d),
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la morfologia sea méas uniforme que la muestra de la figura no irradiada y sometida
3 usos (Fig. 4c). Lo que pudo ocurrir fue que durante la irradiacion al textil se
deposité una capa de TiOz2 sobre la muestra y luego se formaron aglomeraciones
gue dieron como resultado la formacion de una capa densa de TiO2 sobre el textil,
los usos desprendieron estas aglomeraciones y dejaron la capa que se formé en
un principio, y la cual fue producto de la interaccion entre los grupos polares y el
TiO2.

3.2 ANALISIS DE LA ACTIVIDAD FOTOBACTERICIDA

En la Fig. 5 se presentan los resultados de la actividad de fotodesinfeccion de las
muestras de algodon y etamina modificadas. Debido a que en la prueba de
oscuridad y del textil sin modificar no se observd ningun tipo de actividad
bacteriana, contrario a las demas pruebas, se puede deducir que la desinfeccion
proviene Unicamente de la fotocatalisis de TiO, en el textil; en este caso el TiO;
que esta adherido al textil al entrar en contacto con la irradiacion provoca la
formacion de especies oxidantes las cuales atacan la pared celular del

microorganismo Y lo inactivan, tal y como lo describe Pulgarin et al. [24].
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Figura 5. Actividad fotobactericida de los textiles modificados durante el
primer uso. Textil x/y donde x es el tiempo de inmersién y y es el tiempo de
irradiaciéon de las muestras.
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Se observa que en las muestras de algodén modificado el aumento en el tiempo
de irradiacion no produjo cambios significativos en la actividad fotocatalitica del
textil. No obstante, la muestra de algodén con mayor tiempo de irradiacion fue la
gue inactivo totalmente el microorganismo. Adicionalmente, se observa que todas
las muestras de algodén modificadas presentan una mejoria en la fotoinactivacion

de las bacterias respecto de la etamina.

De acuerdo con los resultados presentados anteriormente, la cantidad de TiO,
adherido no esta4 directamente relacionado con la fotoactividad del textil, a
diferencia de Rodriguez et al [26], para quienes la actividad fotocatalitica del textil
esta ligada principalmente al aumento en la cantidad de TiO, Esto puede ser
porque Rodriguez et al. utilizaban cantidad inferiores de TiO,, del rango del 1% y
menor a este, otro motivo puede atribuirse a la distribucion del catalizador en las
fibras; al estar el catalizador mejor distribuido en el textil, produce una mejor
inactivacién a lo largo de la evaluacion fotobactericida. Esta seria una posible
explicacion de porqué el algoddén (30)/(30) obtiene mejores resultados que los

otros textiles en los que el catalizador no se encuentra tan bien distribuido, y que
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por el contrario, presenta aglomeraciones que impiden que se genere una mejor
inactivacion porgque solo se van a fortalecer la formacion de grupos polares en
puntos especificos del textil y no a lo largo de la superficie, la muestra de Algodon
(30)/(30) presenta una uniformidad en la adhesion del TiO, como se observo en la
Fig. 4. Esto puede ser uno de los motivos por los que la inactivacion de la bacteria

es mejor en esta muestra como se observo en la Fig. 5.

3.3 Estabilidad muestras textiles modificadas con TiO; bajo irradiacion

En la Fig. 6 se muestra la variacion de los pesos del textil modificado con TiO,
después de 3 usos. Se observa que la etamina conserva una cantidad de

catalizador adherido muy inferior respecto a las muestras de algodon.

Es llamativo que la cantidad de TiO, adherido a la muestra después de sus tres
usos es mayor en las muestras Algodéon (30)/(30), porque anteriormente se habia
observado que la muestra de Algodon (30)/(0) presentaba mas catalizador antes
de sus usos que cualquier otra de las muestras preparadas Fig. 3. Lo que infiere
que la irradiacion en el textil si mejora la adhesion del catalizador en este y
fortalece los enlaces quimicos en el textil como lo habia mencionado Velasco [27],
manteniendo una mayor cantidad de TiO, adherido después de 3 usos.

Figura 6. Peso de las muestras de los textiles modificados, etamina (30)/(30),
algodon (0)/(30), algodoén (15)/(15) y algoddn (30)/(30) después de su 3er uso.
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En la Fig. 7 se muestran la actividad fotocatalitica de cada textil en su segundo y
tercer uso. En la Fig. 7. a, se observa que la etamina modificada no presenta
fotoinactivacion total del microorganismo en ninguno de sus usos, sin embargo el
desemperio fotobactericida del textil se mantiene constante durante los primeros
dos usos, es en el tercer uso donde el textil pierde fotoactividad. Esta pérdida de
la actividad se le puede atribuir al desprendimiento del catalizador en los dos

primeros usos. El cual es mayor al 10%.

En la Fig. 7b y Fig. 7c se presentan los resultados del algodon irradiado 0 y 15
minutos durante su preparacion respectivamente. Se observa que la actividad
fotocatalitica es inestable en las dos pruebas, y que a diferencia de los resultados
presentados en la Fig. 7a la fotoactividad disminuye con el paso de los usos. Esta
inestabilidad que presentan estas dos muestras a lo largo de la curva de
desinfeccién puede ser atribuida a la aglomeracion del catalizador en puntos de
las fibras y a la no uniformidad del catalizador a lo largo del textil. La Fig. 7b
presenta un algodén sin irradiar pero que paso por un proceso de inmersion de 30
minutos y presenta resultados muy similares al algodén que paso por un proceso
de inmersion de 15 minutos y fue irradiado durante este mismo tiempo, a partir de
esto se puede inferir que el tiempo de irradiacion y el tiempo de inmersion afectan

la estabilidad en las muestras.

28



Figura 7. Actividad fotocatalitica de las muestras: (a) Etamina TiO, 5%
(30)/(30), (b) Algodon TiO25% (30)/(0), (c) Algodon TiO, 5% (15)/(15), Algoddn
TiO25% (30)/(30), durante el segundo y tercer uso.
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Las muestras de algodon irradiada 30 min presentan el mejor desempefio (Fig. 7d)
y una estabilidad que no solo se mantiene constante durante los usos sino que su
actividad fotocatalitica mejora a medida que aumenta el nimero de usos, ademas
de esto en todos los usos el textil logra la autodesinfeccidn total a diferencia de
todas las otras muestras, esta estabilidad en el textil puede ser debido a una
mayor cantidad de celulosa permite tener una mayor cantidad de grupos OH que
permiten una mayor adhesion de fotocatalizador a las fibras del textil, la irradiacion
en esta muestra favorece los enlaces quimicos y distribuye mejor el TiO; a lo largo

del textil.

Existe una relacion entre la pérdida de peso a través de los usos Fig.6 y la perdida
de actividad fotocatalitica Fig. 7, Venkata et al. [28] dijeron que la pérdida de peso
era directamente proporcional a la perdida de actividad fotocatalitica, lo cual se
confirma en estos resultados. En la muestra algodén (30)/(30) se observa que
mantiene no solo una mayor cantidad de TiO; sino que esta mejor distribuido a lo
largo de la superficie del textil y no presenta aglomeraciones como se observo en
la Fig. 4d (SEM) inactivando totalmente las bacterias presentes en dicho textil a lo
largo de sus usos Fig. 7d, se puede inferir que el TiO, se adhiere al textil a través
enlaces quimicos y no fisicos por lo que se pierde menos catalizador después de
Sus usos, por otro lado cuando el catalizador se encuentra mejor distribuido, la luz
gue penetra al textil activa el catalizador que llega a ser irradiado fortaleciendo la
formacién de grupos polares que permiten que se mantenga unido el catalizador al
textil [27] y generando una mayor muerte bacteriana, de esta manera se puede
inferir que la irradiacion fortalece la union de enlaces quimicos y la distribucién en
el textil y que cuando el catalizador se encuentra aglomerado, la cantidad de este
gque estaba en el textil se va a perder rapidamente con el paso de los usos, como
se observo en las Fig. 6. porque no esta enlazado a las fibras del textil sino que
estd encima de este, mostrando asi que lo importante no es la cantidad de
catalizador presente en la muestra sino la cantidad de catalizador que se pueda

enlazar con el textil quimicamente y como se distribuye este a lo largo de la
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muestra textil como lo menciond Lim [17] para que su efecto fotobactericida se
mantenga con el paso de los usos como se observé en la Fig. 7d.
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4. CONCLUSIONES

La irradiacion por 30 min de los textiles de algodon crudo durante su modificacion
por inmersion mejora considerablemente el desempefio fotobactericida de las

fibras, las cuales lograron inactivacion completa de E. Coli.

El método de inmersidbn con irradiacibn brinda estabilidad a la fotoactividad

durante los 3 usos y mejora la actividad del fotocatalizador con el paso de ellos.

La irradiacién favorece la distribucién del TiO2 en el textil, lo que en consecuencia
evita que la fotoactividad se concentre solo en determinados sitios de la tela.
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