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Glosario

HFCVD: Por sus siglas en inglés: Hot Filament Chemical VVapor Deposition, deposicion quimica
de vapor por filamento caliente.

WOx: Oxido de tungsteno.

Nanométrico: La palabra estad formada con raices griegas y significa "relativo a una longitud que
equivale a una mil millonésima parte de un metro" (1 nanémetro = 1x10°° metros).

Conformal: Término utilizado para describir una capa o recubrimiento que se adapta o sigue la
forma de la superficie subyacente de manera precisa y uniforme, sin alterar su geometria original.
Funcionalizacion: Proceso de modificar a nivel molecular afadiendo o alterando grupos
funcionales.

0C43: (HCoV-0C43 de Human Coronavirus OC43) El coronavirus humano es un miembro de la
especie Betacoronavirus 1 que infecta a humanos, descubierto en 1967.

Nanoestructurado: Se refiere a la estructura a nivel nanométrico de un material. Implica que el
material tiene caracteristicas, patrones o propiedades a escala nanomeétrica, es decir, en el rango de
tamafio de nandmetros.

Poliéster funcionalizado: Muestra de textil (para fines de esta investigacion, se refiere a poliéster)
con recubrimiento de Oxido de tungsteno nanoestructurado y conformal mediante la técnica
HFCVD.

Poliéster pristino: Poliéster puro sin mezcla de otros compuestos o materiales.

Nanomaterial: Material con una dimensién dentro de la nano escala, que posea una medida menor
a 100 nm.

Nanotecnologia: Aplicacion del conocimiento cientifico para manipular o controlar en el tamafio
a nano escala, con el fin de utilizar las propiedades dependientes del tamafio o estructura.

UV: Radiacion ultravioleta.

Nivel de Fermi: Se encuentra en la banda de conduccion hipotética que da lugar a electrones libres
para la conduccién. En semiconductores que son intrinsecos, la posicién del nivel de Fermi esta
dentro de la banda prohibida, aproximadamente a mitad del intervalo de esta banda.

SEM: Microscopio electrénico de barrido (Scanning Electron Microscope, por sus siglas en
inglés).

TEM: Se refiere al "microscopio electronico de transmision” (Transmission Electron Microscope,
por sus siglas en inglés). EI microscopio TEM es un tipo de microscopio electronico que utiliza un
haz de electrones para generar imagenes de alta resolucién de muestras muy delgadas, en el rango
de Angstroms [A].

XRD: Se refiere a "difraccion de rayos X" (X-ray Diffraction, por sus siglas en inglés). El equipo
de rayos XRD es una herramienta utilizada para analizar la estructura cristalina de materiales
solido.
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Abstract

The use of nanotextiles with antimicrobial and antiviral properties has generated significant interest
in various fields, especially in the medical and public health sectors. These materials have the
potential to prevent the proliferation of harmful pathogenic microorganisms on textile surfaces,
which could greatly aid in the prevention of infectious diseases. In this research work, the
development of a nanostructured coating based on tungsten oxide is proposed to confer
antimicrobial and antiviral properties to polyester substrates.

The research is focused on the synthesis of nanostructured tungsten oxide on textile material using
the HFCVD technique. The HFCVD system was adapted to obtain nanostructured coatings on
textile fibers at low temperature. Also, the synthesis process was optimized to obtain conformal
and homogeneous coatings by controlling the growth parameters. Based on these findings, HFCVD
is a novel method that is easy to use, scalable, repeatable, and eco-friendly for producing
nanostructured coatings on textiles. allowing the implementation of a viable, simple, scalable, and
reproducible process with the potential to coat polyester fibers with WOx nanostructured material.

Morphological, structural, and chemical characterization was analyzed using characterization
techniques such as SEM, TEM, HRTEM, and XRD. According to these results, it was shown that
the coatings are composed of agglomerated particles, forming a cauliflower-like structure with an
average size of 600 nanometers. High resolution images showed that the agglomerated particles,
in turn, are formed by cuasi-spherical nanoparticles immersed in an amorphous matrix.
Additionally, Xenotest and Martindale tests were conducted to assess resistance to light exposure
and wear, respectively, both producing favorable results.

The antimicrobial and antiviral effectiveness of the nanotextiles was assessed through laboratory
tests, including inhibition assays of bacterial growth (Kirby-Bauer method) and viral (1ISO 18184
standard). The results showed that the WOy coating on polyester fiber successfully inhibits
microorganisms such as E. coli and Coronavirus OC43.

The development of nanotextiles with antimicrobial and antiviral coatings offers a promising
approach to improve hygiene and safety in various applications, from clothing to medical
equipment. The results obtained in this experimental study support the feasibility and effectiveness
of this technology in infection prevention. Areas for improvement are identified, and future
research is suggested to optimize the coating process and expand the range of applications for
antimicrobial and antiviral nanotextiles.
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Resumen

El uso de nanotextiles con propiedades antimicrobianas y antivirales ha despertado gran interés en
distintos campos, especialmente en el ambito médico y de salud. Estos materiales ofrecen la
capacidad de prevenir la proliferacion de microorganismos patdgenos en superficies textiles, lo que
puede contribuir significativamente a la prevencion de enfermedades infecciosas.

En este trabajo de investigacion, se propone desarrollar un recubrimiento nanoestructurado a base
de 6xido de tungsteno que confiera propiedades antimicrobianas y antivirales a sustratos de
poliéster. El estudio se basa en la sintesis de 6xido de tungsteno nanoestructurado sobre el material
textil a partir de la técnica HFCVD, para tal fin, fueron explorados distintos mecanismos y
parametros de sintesis, lo que permitié implementar un proceso viable, simple, escalable y
reproducible con alto potencial para recubrir fibras de poliéster con material nanoestructurado de
WOx.

La caracterizacion morfoldgica, estructural, y quimica, fue analizada mediante técnicas de
caracterizacion como; SEM, TEM, HRTEM y XRD, Con base a esos resultados se mostro que los
recubrimientos estdn conformados por particulas aglomeradas formando una estructura tipo
coliflor y con un tamafio en promedio de 600 nm, iméagenes de alta resolucién mostraron que las
particulas aglomeradas, a su vez estan formadas por nanoparticulas cuasi esferoidales inmersas en
una matriz amorfa. Adicionalmente, se realizaron las pruebas Xenotest y Martindale para
determinar la resistencia a la exposicion luminica y al desgaste de la superficie de las fibras
respectivamente, ambos con resultados favorables.

La eficacia antimicrobiana y antiviral de los nanotextiles se evalué mediante ensayos de laboratorio
que incluyen pruebas de inhibicién de crecimiento bacteriano (método de Kirby-Bauer) y viral
(norma ISO 18184), con lo que se demostré que el recubrimiento de WO\ sobre fibra de poliéster
actla eficazmente para la inhibicion de microorganismos como E. coli y Coronavirus OC43.

El desarrollo de nanotextiles con recubrimiento antimicrobiano y antiviral ofrece un enfoque
prometedor para mejorar la higiene y seguridad en diversas aplicaciones, desde prendas de vestir
hasta equipos médicos. Los resultados obtenidos en este estudio experimental respaldan la
viabilidad y la eficacia de esta tecnologia en la prevencion de infecciones. Se identifican areas de
mejora y se sugieren futuras investigaciones para optimizar el proceso de recubrimiento y ampliar
la gama de aplicaciones de los nanotextiles antimicrobianos y antivirales.
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CAPITULO

1.1 Introduccion

Los materiales textiles poseen propiedades inherentes que los hacen Unicos, destacan por su
flexibilidad, ligereza, resistencia mecanica, entre otros. Dentro de la amplia gama de fibras textiles
el poliéster es ampliamente utilizado debido a sus propiedades fisico-mecénicas [1], y de resistencia
a los rayos UV por lo que comunmente es utilizado en la industria automotriz para el interior de
los automdviles y en la industria del vestido.

En afios recientes, ha tomado relevancia el desarrollo de textiles antimicrobianos y antivirales, esto
con el objetivo de generar superficies que inhiban la proliferacion de microorganismos en la
superficie [2], para tal fin, se han empleado distintos materiales como plata y cobre.

En este proyecto se propone explorar el dxido de tungsteno (WOy) para este mismo fin, debido a
que este material presenta propiedades como estabilidad quimica, propiedades eléctricas y dpticas
que lo convierten en un material prometedor para inhibir la proliferacion de microorganismos. Para
dicho proposito, se plantea el uso de la técnica HFCVD para la obtencién de 6xido de tungsteno,
la cual produce peliculas que recubren la superficie del sustrato de forma conformal [3].

Después de un minucioso estudio del estado del arte, se observé una informacion casi nula
relacionada con la funcionalizacidn de textiles sintéticos, especificamente mediante recubrimientos
basados en 0xidos metalicos utilizando la técnica HFCVD [4], lo que sugiere que este enfoque es
novedoso y ofrece amplias oportunidades de investigacion.

El campo de la funcionalizacion de textiles mediante recubrimientos basados en dxidos metélicos

utilizando la técnica referida anteriormente es relativamente nueva y, por lo tanto, hay una falta de
literatura especifica al respecto.
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1.2 Planteamiento del problema

En la actualidad, existe una creciente preocupacion por el desarrollo de superficies con propiedades
biocidas [5], es decir, que puedan inhibir o prevenir el crecimiento de microorganismos [6]. Los
recubrimientos biocidas son especialmente relevantes en aplicaciones médicas, alimentarias y
textiles, donde la proliferacién de bacterias, hongos, virus u otros organismos puede ser perjudicial
para la salud [7].

El 6xido de tungsteno nanoestructurado ha demostrado propiedades antimicrobianas significativas
debido a su alta actividad oxidante. Sin embargo, su aplicacion directa como recubrimiento
presenta ciertas limitaciones, ya que requiere una adhesion adecuada al sustrato para garantizar su
estabilidad y eficacia a largo plazo [8].

En este contexto, la técnica de HFCVD se plantea como una opcion prometedora para depositar
oxido de tungsteno nanoestructurado sobre poliester. Sin embargo, existen desafios técnicos y
cientificos que deben abordarse para lograr un recubrimiento de alta calidad, como la optimizacion
de los parametros de deposicion, la uniformidad del recubrimiento, la adhesion al sustrato y la
minimizacion de la formacion de defectos, es decir que cubra a las fibras del textil de modo
conformal.

Por lo tanto, el planteamiento del problema de esta tesis se enfoca en investigar y desarrollar un
proceso de deposicion de 6xido de tungsteno nanoestructurado sobre poliéster mediante la técnica
HFCVD, con el objetivo de obtener recubrimientos biocidas [9] efectivos y duraderos [10]. Esto
implica abordar los desafios técnicos mencionados anteriormente y evaluar la actividad biocida del
recubrimiento resultante [11].

1.3 Hipotesis

La funcionalizacion del poliéster con éxido de tungsteno nanoestructurado mejora su
rendimiento de inactivacion tanto para bacterias, asi como para virus.

1.4 Objetivo general

Explorar la técnica HFCVD para la obtencidn de recubrimientos de WOy sobre tela de poliéster
y evaluar las propiedades biocidas (E. coli, P. aeruginosa y coronavirus OC432), ademas
analizar la estabilidad del recubrimiento, asi como su potencial aplicacién en textiles
automotrices que requieran materiales con propiedades biocidas.

1.5 Objetivos especificos

1.5.1 Correlacionar los principios fundamentales de la técnica HFCVD y su aplicacion como
recubrimiento de éxido de tungsteno nanoestructurado sobre poliéster.

1.5.2 Disefar y optimizar el proceso de recubrimiento de 6xido de tungsteno nanoestructurado

sobre poliéster utilizando la técnica HFCVD, teniendo en cuenta parametros como la
temperatura, el vacio, distancia entre el filamento y el sustrato y el tiempo de depdsito.
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1.5.3 Caracterizar el recubrimiento conformal de manera morfoldgica, estructural, mecénica y
quimica, para determinar la uniformidad del recubrimiento, la adhesion al sustrato de
poliéster y la presencia de nanoestructuras de 6xido de tungsteno que contribuyan a las
propiedades biocidas del material a través de: TEM, SEM, XRD, MARTINDALE,
exposicion UV (Xenotest), método de difusion antimicrobiana (Kirby-Bauer) y método 1SO
18184 prueba de actividad antiviral (OC43) Coronavirus humano.

1.5.4 Evaluar las propiedades biocidas del recubrimiento de 6xido de tungsteno nanoestructurado
sobre poliéster mediante pruebas de actividad antimicrobiana (Kirby-Bauer) y antiviral
(1SO 18184).

1.6 Justificacidén

El desarrollo de nuevos materiales con propiedades biocidas es de gran importancia en diversos
campos, como la industria textil y el sector automotriz, debido a la creciente preocupacion por la
resistencia microbiana y la necesidad de controlar la proliferacion de microorganismos patgenos.
El recubrimiento de 6xido de tungsteno nanoestructurado sobre poliéster mediante la técnica
HFCVD presenta un gran potencial como material biocida debido a las propiedades
antimicrobianas intrinsecas del 6xido de tungsteno [12] y su capacidad para inhibir el crecimiento
de microorganismos sobre fibras de poliéster.

En el Centro de Investigacion de Fisicoquimica de Materiales del ICUAP se ha venido trabajando
con 6xido de tungsteno nanoestructurado y cuenta con experiencia en la funcionalizacion de
textiles de algodon [13], a pesar de que este material (WOx) presenta buena eficiencia antibacterial
y antiviral; no se ha explorado su efectividad en sustratos textiles.

Por lo que, se requiere una investigacion exhaustiva para optimizar el proceso de recubrimiento y
comprender los mecanismos de inactivacion asociados a sus propiedades fisicoquimicas,
mecanicas y de resistencia a la luz UV.

Esta investigacion contribuira al avance cientifico y tecnoldgico al proporcionar un nuevo enfoque
para el desarrollo de materiales biocidas. Ademas, se espera que los resultados obtenidos puedan
tener aplicaciones practicas en la fabricacion de textiles automotrices para tales propdsitos.

En udltima instancia, el desarrollo de este recubrimiento sobre poliéster puede tener un impacto
significativo en la prevencion de infecciones, la seguridad de productos y la proteccion de la salud
publica [14].
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1.7 Desarrollo de los capitulos

El Capitulo Il, aborda los fundamentos esenciales, centrandose en la nanotecnologia y su
influencia en la industria textil, asi como en la modificacion de textiles mediante 6xidos metalicos.
Se discuten las caracteristicas generales del poliéster, seguido de un analisis de las propiedades del
6xido de tungsteno y las técnicas convencionales para la produccion de recubrimientos.

En el Capitulo 111, se detalla el enfoque metodoldgico, incluyendo el disefio del sistema HFCVD
modificado para aplicar recubrimientos en tela de poliéster. Se explican los elementos del sistema,
los parametros de sintesis y las condiciones experimentales. Ademas, se presentan los principios
tedricos detras de las técnicas de caracterizacion utilizadas.

El Capitulo 1V estd dedicado a la discusion de los resultados con base a las caracterizaciones:
TEM, SEM, XRD, MARTINDALE, exposicion UV, Metodo de difusion antimicrobiana (Kirby-
Bauer) y Método ISO 18184 prueba de actividad antiviral (OC43) Coronavirus humano.

Por ultimo, en el Capitulo V se presentan las conclusiones.
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CAPITULO II

2.1 Antecedentes y revision de la literatura

Realizando revision al estado del arte, se observé una informacién casi nula relacionada con la
funcionalizacion de textiles sintéticos, especificamente mediante recubrimientos basados en 6xidos
metalicos utilizando la técnica HFCVD aqui planteada, lo que sugiere que este enfoque es
novedoso y ofrece amplias oportunidades de investigacion utilizando la técnica referida
anteriormente ya que es relativamente nueva y, por lo tanto, hay una falta de literatura especifica
al respecto.

También este capitulo trata de los conceptos basicos considerando como punto de partida el
impacto de la nanotecnologia en la industria textil y la funcionalizacion de textiles con 6xidos
metélicos. Enseguida se presentan las generalidades del poliéster. Finalmente se mencionan, las
propiedades del 6xido de tungsteno, propiedades de funcionalizacion, asi como la descripcion de
bacterias y virus.

2.2 Nanomateriales

Los nanomateriales son materiales que tienen propiedades especiales debido a su tamafio
extremadamente pequefio en la escala de nandmetros. Un nandmetro es igual a una milmillonésima
parte de un metro, lo que significa que los nanomateriales tienen dimensiones en el rango de 1 a
100 nanometros [15]. Debido a su tamafio reducido, los nanomateriales pueden exhibir propiedades
fisicas, quimicas y bioldgicas diferentes a las de los materiales a granel, algunos ejemplos comunes
incluyen nanoparticulas, nanofibras, nanocompuestos y nanotubos [16].

2.3 Nanoestructuras

Las nanoestructuras se refieren especificamente a la organizacion y disposicion de los atomos o
moléculas en una estructura a escala hanométrica, lo que puede conferir propiedades Unicascomo
propiedades oOpticas, eléctricas y mecanicas al material [17]. A continuacion, se enlistan algunos
ejemplos de nanoestructuras.

Nanoparticulas: Son particulas solidas con dimensiones en el rango de los nanémetros que oscilan
tipicamente entre 1 y 100 nandmetros. Pueden ser esféricas, cilindricas, planas u otras formas [18].
Los Nanocables y nanofibras: Son estructuras alargadas con diametros en la escala de los
nandémetros [19] que consisten en un nucleo central rodeado por una capa delgada de un material
distinto. Estas ultimas son estructuras méas delgadas, similares a hilos o filamentos, y se utilizan en
campos como la electronica flexible, la ingenieria de tejidos y la nanomedicina (Fig. 1).
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Figura 1 Ejemplos de diferentes nanoestructuras: (a) nanoalambres, (b) nanobarras cortas; (c) nanocintas y, (d) nanotubos [20].

Parte importante dentro de estos materiales estan los nanotubos, los cuales son estructuras tubulares
con un diametro en la escala de los nandmetros. Los nanotubos pueden estar compuestos de
carbono (nanotubos de carbono) u otros materiales, como 6xidos metélicos [21], estos son
conocidos por su alta resistencia mecanica y conductividad eléctrica, y se utilizan en aplicaciones
como la electronica, la nanofabricacion y la investigacion biomédica (Fig. 2). Y por ultimo estan
las nanobarras que se utilizan en aplicaciones como dispositivos dpticos, sistemas de deteccion y

tecnologias de almacenamiento de energia [22].

Figura 2 Esquema representativo de un nanotubo de carbono [23].
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2.4 Nanotecnologia

La nanotecnologia es un campo interdisciplinario que se centra en la manipulacion y control de la
materia a una escala extremadamente pequefia, a nivel de &tomos y moléculas, tipicamente en el
rango de 1 a 100 nandmetros. En esta escala, la materia muestra propiedades y comportamientos
unicos, lo que permite disefiar y crear materiales, dispositivos y sistemas con funcionalidades
mejoradas y novedosas [24].

Este campo tiene un impacto significativo en diversas areas, incluyendo la medicina, la electronica,
la energia, la industria y mas. Por ejemplo, en medicina, se utilizan nanoparticulas para administrar
farmacos de manera precisa y eficaz, asi como para desarrollar técnicas de diagndstico avanzadas.
En electronica, la nanotecnologia contribuye a la miniaturizacion de componentes y al desarrollo
de dispositivos mas eficientes [25].

2.5 Nanotextiles

La fabricacidn de nanotextiles implica la integracion de nanomateriales en textiles convencionales
para conferir propiedades mejoradas y novedosas, como: resistencia a la suciedad, repelencia a los
liquidos, resistencia a la abrasion, propiedades antibacterianas, conductividad eléctrica y mas [26].
A continuacion, se describen algunos métodos comunes para la fabricacion de nanotextiles:

a) Recubrimiento quimico o fisico:

Este método implica aplicar una capa delgada de nanomateriales sobre la superficie de las fibras
textiles a través de técnicas como deposicion quimica en fase vapor (CVD), pulverizacién catddica,
entre otras.

b) Electro-hilado:

El electrohilado, también conocido como electrospinning, es una técnica avanzada que permite la
fabricacion de nanofibras mediante la aplicacion de un campo eléctrico a una solucion polimérica
[27], esta técnica ha ganado una atencidn significativa en diversos campos debido a la capacidad
de producir fibras con didmetros en la escala de nanémetros, lo que resulta en propiedades Unicas
y aplicaciones prometedoras.

El proceso de electrohilado implica la formacion de una gota de polimero liquido en la punta de
una aguja cargada eléctricamente. Cuando la fuerza eléctrica supera la tension superficial del
polimero, se inicia la formacion de una corriente que estira y adelgaza la gota, generando una
estructura fibrosa.

Las fibras resultantes son colectadas en un sustrato para formar una malla tridimensional de
nanofibras (Fig. 3), [28].
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Figura 3 Nanofibras poliméricas [29].

Las aplicaciones del electrohilado abarcan una amplia gama de campos, desde la medicina hasta la
electronica y la ingenieria de materiales [30].

En medicina, por ejemplo, las nanofibras electrohiladas se utilizan para desarrollar andamios para
la regeneracion de tejidos y sistemas de liberacion controlada de farmacos debido a su alta relacion
superficie-volumen. En la electronica, las nanofibras pueden servir como componentes clave en
dispositivos flexibles y sensores de niveles de temperatura de alto rendimiento.

c) Insercion de nanofibras durante la fabricacion de hilos:

Durante el proceso de hilado convencional, se pueden incorporar nanofibras en la estructura de los
hilos mediante diferentes técnicas, como el hilado en fusion, hilado en solucién o hilado en gel
[31]. Esto mejora las propiedades mecanicas y la funcionalidad de los textiles.

d) Impregnacion y recubrimiento con nanoparticulas:

Se aplican nanoparticulas a los tejidos mediante técnicas de recubrimiento o impregnacion
comunmente llamado en la industria de los acabados textiles como “foulard” (Fig. 4). Las
nanoparticulas pueden consistir en materiales como éxidos metalicos, carbono, didxido de titanio,
cobre, entre otros. Estas nanoparticulas mejoran las propiedades antimicrobianas, repelentes al
agua y a la suciedad del tejido [32].
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Figura 4 Sintesis de nanoparticulas de cobre sobre textil por técnica de impregnacion [33].

El foulard es una maquina muy utilizada en la industria textil que se encarga de aplicar de manera
uniforme liquidos, productos quimicos o recubrimientos sobre los tejidos [34] este proceso implica
varias etapas: preparacion del bafio de nanoparticulas, estas pueden ser de diversos materiales,
como 6xidos metalicos, polimeros conductores, nanotubos de carbono, entre otros, antes de aplicar
este bafio de nanoparticulas, es coman realizar un pretratamiento en el textil para mejorar la
adherencia de las nanoparticulas. Este pretratamiento puede incluir lavado, desengrasado,
activacion superficial u otros tratamientos quimicos que eliminan impurezas y mejoran la
capacidad de absorcion del textil [35].

El siguiente paso es la impregnacion; el textil se hace pasar a través del foulard, que contiene el
bafio de nanoparticulas, y se sumerge completamente en él. El foulard aplica una presion y
velocidad controlada para asegurar una distribucion uniforme del bafio sobre toda la superficie del
textil [36]. Por dltimo, pasa al secado y fijacién (curacion).

Aunque el método de impregnado "foulard” con productos biocidas ofrece ciertos beneficios en
términos de proteccion antimicrobiana, presenta una serie de desventajas importantes relacionadas
con la salud, el medio ambiente, en comparacion con la propuesta de funcionalizacion de textiles
con técnicas como la de HFCVD, ya que tiene menor la resistencia microbiana, a la abrasion y
lavados [37]. El uso excesivo de agua en estos procesos de impregnado, asi como la liberacion de
productos biocidas durante el proceso de foulardeo y posteriormente durante el uso y lavado de los
textiles tratados puede contribuir a la contaminacion ambiental.
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Es crucial considerar estas desventajas y buscar alternativas mas seguras y sostenibles para el
tratamiento de textiles cuando sea posible [38].

En términos generales lo nanotextiles son textiles que incorporan nanomateriales o han sido
tratados con nanotecnologia para mejorar sus propiedades. La aplicacion de nanotecnologia en los
textiles permite la modificacion y mejora de caracteristicas como la resistencia, la
impermeabilidad, la transpirabilidad, la durabilidad, la repelencia a liquidos y la proteccién contra
los rayos UV, entre otras [39].

Algunas aplicaciones comunes de los nanotextiles incluyen:

Textiles de alto rendimiento.- que pueden mejorar la transpirabilidad y la capacidad de evacuacion
del sudor, ayudando a mantener al usuario seco y cdmodo durante la actividad fisica intensa [40],
textiles resistentes a la mugre y al liquidos ya gue estos recubrimientos nanoestructurados pueden
proporcionar una barrera repelente lo que facilita la limpieza y prolonga la vida til de los textiles.
La incorporacion de sensores y nanosensores en los tejidos permite la monitorizacion de variables
como la temperatura corporal, el ritmo cardiaco y la actividad fisica, lo que ofrece nuevas
oportunidades en el &mbito de la salud y el deporte [41].

Nanofibras no-tejidas: Son materiales avanzados con propiedades Unicas y con diversas
aplicaciones potenciales en areas como: la tecnologia de textiles, filtracion, biomédica, empaques
y mas (Fig. 5). Asi como textiles con proteccion UV.

Figura 5 Nanofibras No-tejidas de poliéster [42].
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2.6 Poliéster

La fibra de poliéster es un tipo de fibra sintética fabricada a partir de polimeros de poliéster. El cual
es un material termoplastico que se obtiene mediante la polimerizacion de ésteres de acido
tereftalico y etilenglicol (Fig. 6). La fibra de poliéster es conocida por su resistencia, durabilidad y
versatilidad, y se utiliza en una amplia gama de aplicaciones textiles [43].

CH,-C

C=0

Figura 6 Estructura quimica del poliéster [44].

Algunas caracteristicas y ventajas de la fibra de poliéster son: la resistencia a la traccion, lo que
significa que puede soportar tensiones y estiramientos sin romperse facilmente, alta rendimiento a
la abrasion, recuperacion a la elongacion (estatica y permanente), tiene baja absorcion de humedad,
excelente resistencia a las manchas y es facil de limpiar [45].

2.7 Propiedades antimicrobianas en textiles

Las propiedades antimicrobianas en textiles se refieren a la capacidad de los tejidos para inhibir o
matar microorganismos, como bacterias, hongos y virus, evitando su crecimiento y propagacion en
las superficies textiles. Estas propiedades son altamente deseables en numerosas aplicaciones,
especialmente en entornos donde se requiere mantener una alta higiene y reducir el riesgo de
infecciones, como en hospitales [46].

Algunas de las propiedades antimicrobianas en textiles incluyen:

a) Accion bactericida: Los textiles con propiedades antimicrobianas pueden matar bacterias,
evitando su proliferacion en las superficies de los tejidos. Esto es especialmente importante en
aplicaciones médicas, donde se busca reducir la transmisién de patdgenos y prevenir infecciones.
Las nanoparticulas de plata han sido ampliamente utilizadas para este fin, debido a sus conocidas
propiedades antibacterianas, se pueden depositar sobre la superficie de los textiles mediante
técnicas de recubrimiento quimico o fisico, las nanoparticulas de plata liberan iones de plata que
interfieren con la funcidn celular de las bacterias, lo que inhibe su crecimiento y supervivencia en
el textil [47].
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Otro material utilizado son los nanotubos de carbono, especialmente los de tipo multi-pared, los
cuales también poseen propiedades antibacterianas, los cuales han sido impregnados en la
estructura de los textiles durante el proceso de fabricacion, los nanotubos de carbono pueden
perforar las membranas celulares de las bacterias, dafarlas y causar la muerte celular [48].

b) Accion fungicida: Los textiles antimicrobianos también pueden ser eficaces contra hongos y
mohos. Esto es especialmente Gtil en aplicaciones como la ropa deportiva, los zapatos y las prendas
de vestir que se utilizan en entornos himedos y propensos al crecimiento de hongos. Para tal fin,
se ha utilizado principalmente, recubrimientos de nanoparticulas de 6xido de zinc (ZnO),

en donde las nanoparticulas de ZnO liberan iones de zinc que interfieren con el metabolismo de los
hongos, evitando su crecimiento y desarrollo en el textil. Las nanoparticulas de silice
funcionalizada con grupos quimicos especificos también son conocidas como agentes antifingicos
y pueden impregnarse en la estructura de los textiles durante el proceso de fabricacion, estas
nanoparticulas pueden dafiar la membrana celular de los hongos, inhibiendo su crecimiento [49].

c) Accion antiviral: Algunos textiles antimicrobianos pueden ser efectivos contra virus, ayudando
a reducir la propagacion de enfermedades virales. Esto es especialmente relevante en aplicaciones
como la ropa de proteccion médica y los textiles utilizados en entornos de alta exposicion viral.
Las nanoparticulas de cobre poseen propiedades antivirales y se pueden aplicar en la superficie de
los textiles mediante técnicas de recubrimiento. Las nanoparticulas de cobre pueden inactivar los
virus al dafiar su envoltura y material genético. Se ha reportado que nanofibras de polimeros que
contienen agentes antivirales pueden impregnarse en la estructura de los textiles durante el proceso
de fabricacion, estas nanofibras pueden liberar sustancias antivirales que desactivan los virus al
entrar en contacto con ellos [50].

d) Reduccion de olores: Los textiles antimicrobianos también pueden ayudar a reducir los malos
olores causados por la proliferacion de bacterias en las superficies textiles. Esto es especialmente
beneficioso en prendas de vestir deportivas y textiles para el hogar que estan sujetos a la
acumulacion de olores. Para dicho proposito se utilizan zeolitas, las cuales pueden impregnarse en
la estructura de los textiles durante el proceso de fabricacion. Las zeolitas son materiales porosos
que pueden absorber y adsorber moléculas odoriferas, neutralizando asi los olores desagradables.
Adicionalmente, las nanoparticulas de silice mesoporosa pueden aplicarse en la superficie de los
textiles mediante técnicas de recubrimiento. Estas nanoparticulas tienen una estructura porosa que
permite la adsorcion de moléculas odoriferas, contribuyendo a la reduccion de olores. [51].

Es importante destacar que las propiedades antimicrobianas pueden ser incorporadas a los textiles
de diferentes maneras. Esto puede incluir la aplicacién de agentes antimicrobianos durante el
proceso de fabricacion en recubrimiento de los tejidos o la incorporacion de nanomateriales con
propiedades antimicrobianas en las fibras textiles [52].

Los nanotextiles representan una innovadora clase de materiales que integran nanotecnologia en la
industria textil, ofreciendo una amplia gama de propiedades funcionales y mejoras en el
rendimiento. Los diferentes tipos de nanotextiles se clasifican segun los nanomateriales utilizados
y los métodos de funcionalizacién empleados para modificar las propiedades de los tejidos.

Una categoria comdn de nanotextiles incluye aquellos que utilizan nanoparticulas inorganicas,
como nanoparticulas de plata, 6xido de zinc o dioxido de titanio, para conferir propiedades
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antimicrobianas, en la Tabla 1 se presenta una revision de los atributos de los nanotextiles para
diversas aplicaciones biomédicas, ambientales e industriales. Estas nanoparticulas se incorporan
en los tejidos mediante métodos de impregnacién por foulard o recubrimiento de capa delgada, lo
que permite mejorar la resistencia a la degradacién, proteccion contra agentes externos y aumentar
la vida util de los textiles [53].

Types of Fabric Functionalization (Nanomaterials) Methods of Attributes Potential applications
functionalization
Cotton and silk Silver nanoparticles Pad-Dry-Cure Antibacterial and antifungal Biomedical
Cotton Zinc oxide nanoparticles Pad-Dry-Cure Antibacterial, UV-protection, Biomedical, industrial and crease
tensile strength and crease recovery
resistance
Silk, cotton Nano-emulsions Padding (continuous) Antibacterial, antifungal, tensile Biomedical

and bamboo

Cotton

Cotton
Cotton

Cotton

Cotton

Cotton

Cotton

Cotton

Wool

Wool

Wool, Cotton

Cotton, Entretela,
and Polylactic
acid-PLA

Wool

Wool

Wool

Silk

Polyester

Nylon

Silica-silver-carbon-based hybrid
nanoparticles
Titanium dioxide -silicon dioxide/Chitesan

Tragacanthin gum/nanosilver hydrogel

Polyaniline derivatives/nanosilver

Silver nanoparticles

Silver nanoparticles

Zinc oxide and silicon dioxide
nanocomposite

Polyvinylsilsesquixane and titanium
Silica, titania, and silver nanoparticles
Selenium nanoparticles

Zinc oxide, titanium dioxide, and copper

oxide nanoparticles
Titanium oxide nanoparticles

Zinc nanoparticles and silver nanoparticles
Silver nanoparticles

Bio-nano-mordant
Nano-silica
Tin-sulfide nanomaterials,

Tin-sulfide,/Titanium dioxide
nanocomposites

Titanium dioxide and zinc oxide
nanoparticles

process and batch
(exhaust) process
Pad-Dry-Cure

Dip-spin-coating
Pad-Dry-Cure

Immersion

Immersion

Pad-Dry-Cure
Layer-by-layer
Pad-Dry-Cure
Electrostatic
self-assembly

Immersion

Pad-Dry-Cure

Pad-Dry-Cure

Immersion

Sonochemical
method

Immersion

Layer-by-Layer

Layer-by-Layer

strength, air and permeability

Antifungal

Antifungal

Antibacterial and water
absorption

Antibacterial, electrical
conductivity and colorimetric
sensory effects

Dielectric, wave-absorbing,
shielding and conductive
properties

Antibacterial

Hydrophobic,

UV-protection, and breathability
UV-blocking and hydrophobicity
Antibacterial, hydrophilicity and
self-cleaning

Dyeing, antibacterial and UV-
blocking properties
Antibacterial, antifungal, UV-
blocking, and self-cleaning

Degradation of crude oil and
Rhodamine B

Antibacterial, antifungal,
antistatic,

and self-cleaning

Dyeability, antibacterial,
hydrophobicity, antistatic and
improved UV absorption
Dyeability and antibacterial

Hydrophobicity,

UV resistance, wrinkle resistance,
and self-cleaning

Photocatalytic, solar light
activated self-decontaminating
textile, and chemical warfare
agents protection

Antibacterial, UV- protection and
stain-proof

Increase in self-life

Biomedical and industrial

Biomedical and industrial

Biomedical, Geo-textile, Antistatic

Biomedical and industrial

Biomedical
Industrial

Industrial

Biomedical and industrial

Biomedical and industrial

Biomedical and industrial

Environmental and industrial

Biomedical and industrial

Biomedical and industrial

Biomedical and industrial

Industrial

Optics

Biomedical and industrial
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Polyester Nano composites (Propyltriethoxysilane, Layer-by-Layer
betadex sulfobutyl ether sodium, and
butanedioic acid)
Polymer Poly (lactic acid) Nanofiber Emulsion
Electrospinning
Polymer Polycaprolactone/Zinc oxide nanoparticles Electrospinning
nanofibers
Polymer Nanofibre composites Electrospinning
Polymer Poly (lactic acid) nanofibres Electrospinning
Silk Lanthanide nanocrystal (Ytterbium, Electrospinning
Gadolinium, and Erbium doped Sodium
Ytrrium Fluoride- NaYF4: Yb, Gd, Er)
Silk Gold nanoparticles Electrospinning
Silk Cobalt ferrite/Iron (III) oxide nanoparticles Electrospinning
Silk Gold nanoparticles Layer-by-Layer

Anti-droplet and flame retardancy

Antibacterial

Photocatalytic and corrosion
resistance

Sensor

Hydrophobicity, breathability,
antibacterial, and antiviral
Imaging

‘Wound dressing and healing
Scaffolds
Ammonia

Industrial

Biomedical and industrial

Environmental and industrial

Industrial
Biomedical and industrial

and tissue i ing

Biomedical, tissue engineering
Tissue Engineering
Environmental and industrial

Tabla 1 Diferentes tipos de nanotextiles y métodos de funcionalizacién [54].

La funcionalizacion de textiles con nanomateriales para conferir propiedades fungicidas representa
un érea de investigacion prometedora en la industria textil. Los nanomateriales, como
nanoparticulas metalicas y nanocompuestos, han demostrado ser efectivos en la inhibicion del
crecimiento de hongos y la prevencion de la formacion de moho en tejidos (Tabla 2).

Type of textile Nanomaterial for functionalization Properties of nanotextiles Target fungi
Cotton and silk AgNPs produced using wastewater of Antifungal and antibacterial Aspergillus niger
fermented seed of Porkia biglobosa
Catton Ti0/510; by chemical synthesis Antifungal Candida albicans and Aspergillus
niger
Wiool SeNPs Dyeing, antibacterial and UV- Candida wtilis
blocking properties
Cotton, poly-cotton, fiber and silk AgNPs produced using leaf extract of Hydrophobicity and antifungal Aspergillus sp
Cotton-polyester Bimetallic Ag/CuNPs by chemical synthesis Antifungal and antibacterial Condida albicans
Cotton-polyester Fe30,4 nanoparticles via ultrasound Magnetic, photocatalytic, Candida albicans
sonocatalytic, antifungal,
antibacterial and enhanced
strength
Cotton Zn0 NPs by chemical synthesis Antifungal and antibacterial Aspergillus miger
Cotton Zn0 NPs by in situ synthesis Antibacterial, antifungal and Candida albicans, Aspergillus niger,
antiviral and Aspergillus fumigatis
Cotton CuD NPs by chemical synthesis Antifungal and antibacterial Candida albicans
Electrospun cellulose fibre Zn0 NPs by chemical synthesis Antifungal and water repellancy Phaeomoniella chlamydospora
Cotton and silk Ag/Ti0y NPs by wastewater of Parkia Antifungal and antibacterial Aspergillus niger
biglobosa
Catton and polyester AgNPs synthesized by Bionectria ochroleuca Antifungal and antibacterial Candida albicans, Candida glabrata,
and Candido porapsilosis
Paolyester and wool-polyester AgNPs biosynthesized by Bocillus subtilis Antifungal, antibacterial and UV- Candida albicans
protection
Cotton AgNPs synthesized by whey protein isolate Antibacterial and antifungal Aspergillus niger
Catton AgNPs by chemical synthesis Antibacterial and antifungal Candida albicans
Polypropylene nonwowven fabric AgNPs synthesized by Ocimum sanctum Antifungal and impedance No fungal attack of the textile
electrode
Cotton and silk Graphene, Ag and Cu NPs Antibacterial and antifungal Candida albicans
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Cotton and polyester

AgNPs synthesized by Aspergillus fubingensis

Antibacterial, antibiofilm and

Condida albicans, Condida glabrata,

antifungal and Candida parapsilosis
Palyester CuNPs by sonosynthesis Antibacterial, antifungal, reduced Candida albicans
wettability
and improved tensile strength
Cotton Ag-ZnONPs synthesized by the extract of Antibacterial and antifungal Candida albicans
Azadirachia indica
Cotton AgNPs synthesized by extract of Beta Antibacterial and antifungal Condida albicans
vulparis
Cotton TiO, NPs Antifungal, crease recovery, Candida albicans
dyeing and UV-protection
Wool Feq0y4 nanoparticles synthesized by co- Antifungal and magnetic Candida albicans
precipitation
Cotton Zn0 NPs synthesized by co-precipitation Antifungal, UV/NIR radiation Aspergillus flavus and Aspergillus
shielding, and coolness niger
Linen, tents and lench AgNPs synthesized by Pleurotus ostreatus Antibacterial and antifungal Aspergillus niger

Tabla 2 Propiedades fungicidas de los nanotextiles [54].

Las propiedades fungicidas de los textiles tratados con nanomateriales se deben a varias
caracteristicas de estos materiales a nano escala. Por ejemplo, las nanoparticulas metalicas, como
la plata, zinc y titanio, tienen una alta eficacia antimicrobiana debido a su capacidad para liberar
iones metalicos que interfieren con los procesos vitales de los hongos. Los nanotubos de carbono
y las nanofibras de polimero, por otro lado, pueden dafiar las membranas celulares de los hongos
mediante mecanismos de perforacidn o ruptura, lo que inhibe su crecimiento [55].

De acuerdo con la literatura consultada, se observa que materiales metélicos y 6xidos metalicos,
han sido los mas estudiados para este tipo de aplicaciones, (Tabla 3), brindando propiedades como
inhibicion al mal olor, resistencia a manchas y mayor durabilidad del textil debido a la proteccion
contra la degradacion microbiana, estas caracteristicas hacen que los nanotextiles sean
especialmente Utiles en aplicaciones donde la higiene y la proteccion antimicrobiana son
fundamentales, como ropa deportiva, uniformes médicos, ropa interior y textiles para el hogar [56].
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Type of textile Nanomaterials for Properties of nanotextiles Bacteria
functionalization
Catton and silk AgNPs Antibacterial and antifungal Staphylococeus aurens, Escherichin coli, Klebsiella
preunoniae, Klebsiella oxytoca, Pseudomonas
aeruginosa, and Proteus mirabilis
Cotton Zn0 NPs Antibacterial, UV-protection, tensile strength Staphylococcus aureus and Escherichia coli
and crease resistance
Cotton AgNPs Antibacterial Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Bacillus
subtilis and Pseudomonos asruginosao
Woal Silica, titania, and AgNPs Antibacterial, hydrophilicity and self-cleaning Escherichia coli
Wiool SeNPs Dyeing, antibacterial and UV-blocking Stuphylococcus aureus, Escherichia coli, and
properties Bacillus cereus
‘Woal, Cotton Zn0, TiO;, and CuONPs Antibacterial, antifungal, UV-blocking, and Stuphylococcus aureus and Escherichia coli
self-cleaning
Silk PtNPs Antibacterial, catalysis and dyeability Escherichia coli
Cotton-polyester Bimetallic Ag/CuNPs Antifungal and antibacterial Staphylococcus aureus and Escherichia coli
Cotton-polyester Fe30, nanoparticles Magnetic, photocatalytic, sonocatalytic, Staphylococcus aureus
antifungal, antibacterial and enhanced strength
Cotton Zn0 NPs Antifungal and antibacterial Staphylococcus aureus and Escherichia coli
Catton Cu NPs Antifungal and antibacterial Staphylococeus aurens, Escherichia coli,
Pseudomonas fluorescens and Bacillus subtilis.
Cotton and silk Ag/TiO2 NPs Antifungal and antibacterial Stophylococcus aureus, Escherichia coli, Klebsiella
pneumnoniae, Klebsiella oxytoca, Pseudomonas
aeruginosa, and Proteus mirabilis
Cotton and polyester AgNPs Antifungal and antibacterial Staphylococcus aureus and Escherichia coli
Palyester and AgNPs Antifungal, antibacterial and UV-protection Escherichia coli, Staphylococcus aureus,
wool-polyester Pseudomonas aeruginosa, Bacillus cereus, and
Salmonella typhi
Cotton AgNPs Antibacterial and antifungal Staphylococcus aureus and Escherichia coli
Catton AgNPs Antibacterial and antifungal Staphylococeus aurens and Escherichia coli
Cotton and silk Graphene, Ag and Cu NPs Antibacterial and antifungal Escherichia coli, Staphylococcus aureus, and

Psendomonas aeruginosa

Cotton and polyester AgNPs Antibacterial, antibiofilm and antifungal Stuphylococcus aureus and Escherichia coli

Cotton Ag-InONPs Antibacterial and antifungal Staphylococcus aurens and Escherichia coli

Cotton and polypropylene AgNPs Antibacterial Escherichia coli, Staphylococcus aurews, and

spunbonded /melt Pseudomonas aeruginosa

blown,/'spunbonded

Catton Zn-doped CuO NPs Antibacterial Staphylococcus aureus and Escherichia coli

Cotton AgNPs Antibacterial Escherichia coli, Staphylococcus aureus, and
Pseudomonas aeruginosa

Cotton TiD; NPs Antibacterial and antifungal Staphylococcus aureus and Escherichia coli

Cotton BizMoOs and Ag nanoparticles Antibacterial Staphylococcus aureus and Escherichia coli

Cotton Graphene oxide Antibacterial Streptococcus inioe and Escherichia coli

Catton ZnSn0; nanoparticle Antibacterial, self-cleaning, flame resistance, Staphylococeus aurens and Escherichia coli

and UV-protection

Waool, polyester, AgNPs Antibacterial, antifungal, dyeing and UV- Bacillus cerews, Escherichia coli, Pseudomonas

wool-polyester protection aeruginosa, Salmonelln typhi and Staphylococcus
murens

Caotton, viscose, polyester, AgNPs Antibacterial and antifungal, Bacillus cereus, Escherichia coli, Pseudomonas

and wool-polyester

aeruginosa and Staphylococcus aureus

Tabla 3 Propiedades antibacterianas de los nanotextiles [54].

La informacion especifica sobre nanotextiles funcionalizados con nanoparticulas de Oxido de
tungsteno es escasa, esto puede deberse a varios factores, incluida la novedad de la investigacion
en este campo, la complejidad de la sintesis y caracterizacion de estos materiales, asi como los
desafios asociados con la escala de produccion [57].

A pesar de la falta de informacion especifica sobre los nanotextiles funcionalizados con WOy, es
importante destacar el interés continuo en el desarrollo de materiales textiles avanzados y

30



funcionalizados. Se necesitan mas investigaciones para comprender completamente el potencial de
esta combinacion y explotar su aplicacion en areas estratégicas como de la salud [58].

2.8 Propiedades del 6xido de tungsteno

El 6xido de tungsteno (WOy) presenta propiedades que lo hacen atractivo para distintas
aplicaciones, es adecuado para ser producido en forma de peliculas delgadas o recubrimientos (en
textiles). Sus propiedades semiconductoras lo hacen novedoso para ser utilizado como
fotocatalizador, fotodnodos para la divisién fotoelectroquimica del agua, en el cuidado de la salud
como material antimicrobiano para la degradacion de contaminantes y la reduccion de CO; [59].
El 6xido de tungsteno presenta fuerte dependencia a su conductividad eléctrica con el estado de
oxidacién, la cual puede variar y corresponder a un semiconductor de banda prohibida grande
(WO3) y de un conductor (WO.), entre estas dos fases existen otras a las que se les conoce como
sub-6xidos que se denotan como WOy (donde x puede tomar valores entre 2 y 3).

El 6xido de tungsteno (WOy) puede presentar diferentes estructuras no estequiométricas (Fig. 7),
lo que significa que su composicion quimica puede variar ligeramente de la relacion
estequiométrica de tungsteno y oxigeno (1:3).

Figura 7 Corresponde a estructura cristalina de WO3 [60].

El trioxido de tungsteno estequiométrico muestra polimorfismo estructural, las esferas representan
los atomos de oxigeno y las grandes esferas negras dentro de los poliedros representan los &tomos
de tungsteno (Fig. 8), las transiciones de fase se producen a diferentes temperaturas durante el
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calentamiento o el enfriamiento. En este caso, el WO3 puede contener menos atomos de oxigeno
de los necesarios para una relacion estequiométrica. Las deficiencias de oxigeno pueden generar
vacantes en la red cristalina, lo que afecta las propiedades electronicas y Opticas del material.

views along [010] directions

Figura 8 Proyecciones de celdas 3D junto con las vistas a lo largo de la [010] direccién cristalografica para la estructura
clbica ideal (c-WOQ3) y para la fase estable a temperatura ambiente (monoclinica, y-WO3) [61].

En la Figura 9 se muestra la estructura cristalina de W1sOs9 Fase Magneli en la proyeccion de la
celda unitaria 3D y a lo largo de la direccion cristalogréafica; las esferas pequefias representan los
atomos de oxigeno y las esferas grandes dentro de los poliedros representan los atomos de
tungsteno.
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view along [010] direction

Figura 9 Ejemplo de la estructura cristalina de la fase W1sOug en fase Magneli en la proyeccion celular 3D y a lo largo de la
direccion cristalogréafica [010],[61].

Los suboxidos de tungsteno son compuestos quimicos que contienen tungsteno y oxigeno en
proporciones variables. Estos subdxidos pueden exhibir una variedad de tonalidades
caracteristicas, que van desde el azul hasta el amarillo, dependiendo de su composicion quimica y
estructura cristalina (Fig. 10). Dos suboxidos de tungsteno cominmente estudiados son el triéxido
de tungsteno (WOs) y el pentdxido de tungsteno (WO2s), los cuales presentan propiedades opticas
interesantes que les confieren colores distintivos [62].

WZOOSS W 1804‘) WOZ W.

Figura 10 Tonalidades caracteristicas de algunos sub6xidos del tungsteno [63].

El trioxido de tungsteno (WOs) es conocido por su color amarillo a naranja. Esta tonalidad es el
resultado de la absorcion selectiva de ciertas longitudes de onda de luz visible por parte de la
estructura cristalina del material.

Por otro lado, el pentdxido de tungsteno (WO.2s) exhibe una tonalidad azul caracteristica. Esta
coloracion azul se debe a fendmenos de absorcién y dispersion de luz dentro de su estructura
cristalina, que puede ser altamente anisotropica. Ademas, el WOs puede presentar diferentes fases
cristalinas, como la fase monoclinica y la fase ortorrdmbica, cada una con propiedades Opticas
distintivas [64].

Los suboxidos de tungsteno, como el tridxido de tungsteno (WOs) y el pentoxido de tungsteno
(WOzs), exhiben tonalidades caracteristicas que van desde el amarillo al naranja y al azul,
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respectivamente. Estas tonalidades son el resultado de las propiedades dpticas inherentes a su
estructura cristalina y composicion quimica. La comprension de estas propiedades es fundamental
para su aplicacion en una amplia gama de campos, desde la ciencia de materiales hasta la tecnologia
de dispositivos dpticos avanzados.

Exceso de oxigeno: También es posible que haya un exceso de atomos de oxigeno en la estructura
del WOs, lo que da lugar a una mayor cantidad de oxigeno en comparacion con la relacién
estequiométrica. Esto puede influir en las propiedades cataliticas y de intercambio de carga del
material.

Composiciones mixtas: Ademas de las deficiencias o excesos de oxigeno, el WO3 puede formar
composiciones mixtas con otros elementos. Por ejemplo, se han estudiado compuestos como WO2.9
y WO2.72, que muestran propiedades Unicas y diferentes de las del WOz estequiométrico, como las
propiedades electronicas, dpticas y cataliticas.

Estas estructuras no estequiométricas pueden ser obtenidas mediante técnicas de sintesis
controladas y ajuste de parametros experimentales, como la variacion de la temperatura, la presion
y la relacion de precursores. Estas modificaciones en la composicion quimica pueden tener un
impacto significativo en las propiedades fisicas, dpticas y cataliticas del 6xido de tungsteno, y su
comprension y control son importantes para el desarrollo de aplicaciones especificas [60].

El éxido de tungsteno exhibe propiedades fotocataliticas, 1o que significa que puede activarse

mediante la luz para catalizar reacciones quimicas. Esto puede aprovecharse en aplicaciones como
la degradacion de contaminantes en el agua y la generacion de energia fotovoltaica (Fig. 11).

wafter & pollutants
¥  degradation

-‘ . ..-.‘ ’ ." f .".i

Figura 11 Presentacion de diversas aplicaciones de WO3 basadas en su naturaleza semiconductora junto con las propiedades
foto(electro)cataliticas bajo radiacion de luz [60].
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La fotocatalisis es un proceso quimico mediante el cual se utiliza la energia de la luz, generalmente
luz UV o visible (400 a 700 nm), para catalizar una reaccion quimica. En este proceso, un material
fotocatalizador absorbe la energia de la luz y la utiliza para iniciar o acelerar una reaccion quimica,
sin ser consumido en el proceso. Este fendmeno es utilizado en una variedad de aplicaciones, como
la purificacion del agua, la desinfeccion, la degradacién de contaminantes organicos (Fig. 11) en
el aire y el agua, y en la sintesis de compuestos quimicos.

Un material comdnmente utilizado como fotocatalizadores es el WOy. La fotocatalisis es un area
de investigacion activa en la ciencia de materiales y la quimica, con el objetivo de desarrollar
materiales mas eficientes y aplicaciones mas amplias [65].

En la fotocatalisis, se aprovecha la luz para mejorar la eficiencia de las reacciones quimicas, esto
se logra utilizando un material fotocatalizador, que puede absorber la luz y generar pares de
electrones y huecos que participan en reacciones redox. La aplicacion de un potencial eléctrico
externo durante este proceso puede mejorar aun mas la velocidad y la eficiencia de las reacciones,
ya que se pueden controlar las corrientes y los potenciales para optimizar las condiciones de
reaccion [66].

La fotocatalisis se ha investigado y aplicado en diversos campos, como la generacion de energia,
la conversion de energia solar, la degradacion de contaminantes en agua y aire, y en la sintesis de
compuestos quimicos. Esta técnica ofrece la ventaja de combinar las fortalezas de la fotocatalisis
y la electroquimica para lograr procesos mas eficientes y selectivos [67].

El WOy, ha mostrado propiedades biocidas prometedoras en diversos estudios cientificos. Estas
propiedades son de interés en aplicaciones como la desinfeccion de superficies, la purificacion de
agua y el desarrollo de materiales antimicrobianos. A continuacion, se detallan algunas de las
propiedades biocidas del WOx:

1. Actividad antimicrobiana: Los estudios han demostrado que el WOy exhibe actividad
antimicrobiana contra una amplia variedad de microorganismos, incluyendo bacterias,
hongos y virus. La capacidad de los 6xidos de tungsteno para inhibir el crecimiento y la
proliferacion de microorganismos los convierte en agentes potenciales para la desinfeccion
y esterilizacién de superficies y ambientes [68].

2. Mecanismos de accion: Se ha sugerido que la actividad antimicrobiana del WOy puede
atribuirse a varios mecanismos, incluyendo la generacion de especies reactivas de oxigeno
(ROS) como peroxido de hidrogeno (H202) y radicales hidroxilos (¢OH), que son altamente
toxicos para los microorganismos. Ademas, los 0xidos de tungsteno pueden interferir con
procesos celulares vitales, como la respiracion celular y la sintesis de ADN, lo que
contribuye a su efecto biocida [69].

3. Estabilidad y durabilidad: Los oxidos de tungsteno son conocidos por su estabilidad
quimica y resistencia a la corrosion, lo que los hace ideales para aplicaciones biocidas en
entornos agresivos [60]. Ademas, la actividad biocida del WOy se ha demostrado que es
duradera, manteniendo su eficacia antimicrobiana incluso después de mdaltiples ciclos de
uso y exposicion a condiciones ambientales adversas.
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4. Compatibilidad con materiales y aplicaciones: EI WOy es compatible con una amplia
variedad de materiales y puede integrarse facilmente en diferentes matrices, como
recubrimientos, peliculas delgadas y materiales compuestos. Esto permite su aplicacién en
una amplia gama de dispositivos y superficies, incluyendo textiles [70].

El tungsteno y sus oxidos, como el WOy, exhiben propiedades biocidas significativas que los
convierten en candidatos prometedores para una variedad de aplicaciones en desinfeccion,
esterilizacion y proteccion antimicrobiana. Su actividad antimicrobiana, estabilidad quimica, bajo
riesgo de resistencia y compatibilidad con diferentes materiales los hacen especialmente atractivos
para el desarrollo de soluciones antimicrobianas innovadoras y eficaces [71].

En la Figura 12 se muestra un mecanismo basico de fotocatalisis donde una vez que el material
WOy absorbe la energia de la luz visible, los fotones emitidos por la luz se absorben por los
electrones en la banda de valencia, excitandolos y permitiéndoles saltar a la banda de conduccion,
creando asi un par electron-hueco. Este par electron-hueco tiene un alto potencial redox y puede
participar en reacciones de oxidacion y reduccion en la superficie del material [72].
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Figura 12 Mecanismo basico de fotocatalisis del WOy [60].

También el éxido de tungsteno presenta una combinacion de propiedades fisicas, dpticas y
quimicas que lo hacen versatil y atractivo para una amplia gama de aplicaciones en campos como
la electronica, la energia, y proliferacion y/o inhibicion de microorganismos, como bacterias y
Virus.
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En cuanto a sus propiedades fisicas, el trioxido de tungsteno es un d%-6xido de metal de transicion
y un semiconductor de tipo n de banda prohibida ancha. La concentracion de electrones esta
determinada principalmente por los defectos intrinsecos, como las vacantes de oxigeno (VO?*) con
una concentracion en el intervalo de 10-10'7cm™. La banda prohibida electrénica (Eg) esta
representada por la diferencia entre los niveles de energia de las bandas de valencia y conduccion.
La banda de valencia esta formada por orbitales O2p llenos, y la banda de conduccidn, por orbitales
W5d vacios como se muestra en la Figural3 los valores de banda prohibida electronica para el y-
WO3 es ~2.6-2.8 eV. Este valor cambia con el grado de distorsion de la estructura cubica, con WOs3
amorfo que muestra una banda prohibida mas grande de =~3,2 eV. Si ¢l tamafio de WO3 se reduce
al rango de nanémetros, los valores de banda prohibida son ain mayores debido a confinamiento
cuantico [60].
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Figura 13 Los bordes de las bandas de valencia y conduccion de WOs frente al electrodo de hidrégeno estandar (SHE por sus
siglas en inglés), junto con él y los potenciales de reaccion de evolucion del hidrogeno para la division del agua, y la potencial de
oxidacion de los radicales hidroxilo y el potencial de reduccidn de radicales superéxido relevantes para la oxidacion de
contaminantes organicos, asi como para la inactivacién de microbios [60].
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El rango de valores de banda prohibida confiere al WOs3 la capacidad de absorber el 12% de la
radiacion solar de UV hasta longitudes de onda de 400 nm [73].

El borde de la banda de conduccion (CB) se encuentra por debajo del umbral de evolucién
fotocatalitica del hidrogeno como se reporta al electrodo de hidrégeno estandar (SHE), por lo que
WO3 no es adecuado para la generacion de hidrégeno en un solo paso. Sin embargo, el potencial
de la banda de valencia (VB) se encuentra en =3,2 eV frente a SHE, por lo tanto, el WO3 puede
promover la evolucién del oxigeno [60].

El 6xido de tungsteno (WO3) es un semiconductor con una amplia variedad de aplicaciones en
fotocatalisis debido a su adecuada banda prohibida para absorber la luz visible. Su energia de banda
prohibida puede variar entre 2.5 eV y 2.8 eV, dependiendo de la fase cristalina del material. Este
semiconductor ha sido objeto de numerosos estudios para mejorar su eficiencia fotocatalitica y su
estabilidad bajo irradiacion solar, se ha demostrado las propiedades fotocataliticas de los
compuestos de WOz bajo luz visible [74].

El diagrama de bandas de energia para semiconductores [75], como el 6xido de tungsteno (WQO3),
muestra las energias de sus bandas prohibidas. Estas band gaps determinan la energia necesaria
para excitar electrones, lo que es esencial para comprender su capacidad para absorber luz y
participar en procesos fotocataliticos [76].

En el diagrama de la Figura 14, cada semiconductor se representa con una linea vertical, indicando
su banda prohibida y su posicién vertical en el eje .

El 6xido de tungsteno se presenta con su banda prohibida, que puede variar segun la fase cristalina
del material, ubicandolo en una posicion éptima para absorber luz visible. Esto lo hace relevante
para aplicaciones de fotocatalisis que involucran esta region del espectro electromagnético [77].
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Figura 14 Esquema que muestra las bandas prohibidas de varios fotocatalizadores semiconductores comunes frente a
potenciales redox de un electrodo de hidrogeno normal [78].
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2.9 E. coli

La bacteria Escherichia coli (Fig. 15), cominmente conocida como E. coli, es un microorganismo
que se encuentra de forma natural en los intestinos de los humanos y muchos animales de sangre
caliente. En su mayoria, las cepas de E. coli son inofensivas y desempefian funciones importantes
en la digestion y en la produccion de ciertas vitaminas. Sin embargo, algunas cepas de E. coli
pueden ser patdgenas y causar enfermedades en los seres humanos [79].

Figura 15 Imagen SEM de Bacterias E. coli [80].

Existen varias cepas patogenas de E. coli, siendo una de las méas conocidas la E. coli
enterohemorragica (EHEC), que produce una toxina llamada toxina Shiga. Esta cepa puede causar
enfermedades graves, como la colitis hemorragica y el sindrome urémico hemolitico (SUH), que
puede provocar dafio renal e incluso ser fatal en casos severos [81].

La E. coli patégena se transmite principalmente a través de la ingestion de alimentos o agua
contaminados, especialmente carne cruda o mal cocida, productos lacteos no pasteurizados y
alimentos manipulados de manera inadecuada. También puede transmitirse de persona a persona
si no se siguen medidas adecuadas de higiene, como el lavado de manos después de ir al bafio o
cambiar pafales [81].

El tratamiento de las infecciones por E. coli varia segun la gravedad de la enfermedad. En casos

leves, puede requerirse simplemente hidratacion adecuada y descanso. Sin embargo, en casos mas
graves, se pueden utilizar antibi6ticos especificos bajo la supervision médica. Es importante
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destacar que no se deben administrar antibiéticos de forma indiscriminada, ya que pueden aumentar
el riesgo de complicaciones en ciertas cepas de E. coli [82].

2.10 Coronavirus humano OC43

El coronavirus humano OC43 (HCoV-OC43) (Fig. 16), es una de las cepas de coronavirus que
afecta a los seres humanos. Pertenece al género Betacoronavirus y es uno de los varios coronavirus
que pueden causar enfermedades respiratorias en las personas.

El HCoV-0OC43 se identifico por primera vez en la década de 1960 y se sabe que circula en todo
el mundo [83].

Figura 16 Coronavirus humano OC43 [84].

El HCoV-OC43, al igual que otros coronavirus, se transmite principalmente a través de gotas
respiratorias producidas cuando una persona infectada tose, estornuda o habla. También puede
transmitirse por contacto directo con superficies contaminadas y luego tocarse la boca, nariz u 0jos.
La infeccion por HCoV-OC43 puede manifestarse como un resfriado comin, con sintomas como
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congestion nasal, dolor de garganta, tos y fiebre leve [85]. En algunos casos, especialmente en
personas con sistemas inmunolégicos debilitados o en grupos de edad mas avanzada, la infeccion
puede causar enfermedades respiratorias mas graves, como neumonia.

El diagnostico del HCoV-0OC43 generalmente se realiza mediante pruebas moleculares, como la
reaccion en cadena de la polimerasa con transcriptasa inversa (RT-PCR), que detecta el material
genético del virus en muestras respiratorias, con hisopos nasales o de garganta [86].

No existe un tratamiento especifico para la infeccion por HCoV-0OC43. El manejo de los sintomas
se centra en aliviar el malestar y promover la recuperacién, como descansar adecuadamente,
mantenerse hidratado y tomar medicamentos de venta libre para reducir la fiebre y aliviar los
sintomas [87].

La nanotecnologia ha demostrado ser muy prometedor para detectar e inhibir una variedad de virus,
incluidos los coronavirus. Varias nanoparticulas, incluidas las nanoparticulas de oro, las
nanoparticulas de plata, los puntos cuanticos, los puntos de carbono y las nanoparticulas de 6xido
de grafeno, han demostrado previamente una notable actividad antiviral contra una amplia gama
de virus.

La prevencion de la infeccién por HCoV-OC43 y otros coronavirus se basa en medidas generales
de higiene, como lavado de manos frecuente con agua y jabon, cubrirse la boca y la nariz al toser
0 estornudar con un pafiuelo desechable o el codo flexionado, y evitar el contacto cercano con
personas enfermas [88].

Es importante destacar que el HCoV-OC43 no es el mismo virus que el coronavirus responsable
del brote de COVID-19 que comenzé en 2019. EI HCoV-0OC43 es uno de los coronavirus humanos
conocidos desde hace décadas y no estéa relacionado con la pandemia de COVID-19 [87].

2.11 Técnica HFCVD

La técnica HFCVD (Hot Filament Chemical VVapor Deposition) es un método de depdsito quimico
de vapor que se utiliza para obtener peliculas delgadas de materiales en sustratos. Es una variante
de la técnica CVD convencional, pero se diferencia por el uso de un filamento caliente como fuente
para activar los precursores quimicos [4]. La sintesis de nanomateriales derivados de Oxidos
metalicos es fundamental para una amplia gama de aplicaciones, desde dispositivos electronicos
hasta aplicaciones biomédicas y ambientales. Entre las diversas técnicas utilizadas para obtener
nanomateriales, la técnica HFCVD ha demostrado ser altamente efectiva y ventajosa en
comparacion con otras técnicas propuestas como lo son:

Sputtering: En esta técnica un plasma de gas de argon bombardea un objetivo de dxido metalico,
liberando 4tomos que se depositan en un sustrato. Si bien el sputtering es efectivo para peliculas
delgadas, puede ser limitado en términos de control de tamafio y distribucion de nanoparticulas
[89].
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Precipitacion Quimica: Implica la reaccion quimica entre soluciones precursoras y agentes
precipitantes para formar nanoparticulas de 6xidos metalicos. Aunque es simple y econémica, esta
técnica puede producir particulas con una dispersion y tamafio variables [89].

Sol-Gel: Es un proceso de sintesis quimica que implica la formacion de un sol seguido de la
gelificacion y secado para producir peliculas delgadas u otras estructuras. Aunque versatil, puede
ser limitado en términos de uniformidad y preciso control de la estructura [89].

Ventajas de la Técnica HFCVD

a) Control Preciso y Reproducible: La técnica HFCVD permite un control preciso y reproducible
sobre las condiciones de sintesis, incluyendo la temperatura, presién y composicion de gases. Esto
asegura la uniformidad y calidad de los nanomateriales producidos [90].

b) Deposicién a Baja Temperatura: A diferencia de otras técnicas que pueden requerir altas
temperaturas, la HFCVD puede realizarse a temperaturas mas bajas, lo que es beneficioso para la
fabricacion de dispositivos sensibles a la temperatura.

El proceso HFCVD implica los siguientes pasos:

a) Preparacion del sustrato: El sustrato sobre el cual se va a depositar la pelicula delgada se limpia
y se prepara adecuadamente para asegurar una adhesion optima.

b) Generacion de plasma en un reactor HFCVD: Un filamento caliente (Fig. 17), generalmente de
tungsteno, se expone a un ambiente reactivo.

Figura 17 Filamento de tungsteno [91].
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Los precursores quimicos, que pueden ser gases o vapores, se introducen en el reactor cerca del
filamento caliente. Estos precursores contienen los elementos quimicos necesarios para la
formacién de la pelicula. El filamento caliente activa los precursores, descomponiéndolos en
especies reactivas, como atomos, iones o radicales. Estas especies reactivas reaccionan entre si 0
con el sustrato para formar los enlaces quimicos necesarios y depositar la pelicula en el sustrato.

c) Crecimiento de la pelicula: A medida que las especies reactivas reaccionan y se depositan sobre
el sustrato, la pelicula delgada comienza a crecer. El crecimiento puede ser controlado mediante la
modulacién de los parametros del proceso, como la temperatura del filamento, la presion dentro
del reactor y la concentracion de los precursores quimicos [4].

d) Finalizacion del proceso: Una vez que se ha alcanzado el espesor deseado de la pelicula, se
detiene la introduccion de los precursores y se apaga el filamento caliente. El sustrato se enfria
gradualmente a temperatura ambiente antes de ser retirado del reactor.

La técnica HFCVD tiene varias ventajas, como la capacidad de depositar una amplia gama de
materiales, incluyendo carbono amorfo, diamante, nitruros, 6xidos y otros compuestos. Ademas,
es posible obtener peliculas de alta calidad con propiedades ajustables mediante el control de los
parametros del proceso en el reactor.

Esta técnica se utiliza en diversas aplicaciones, como la fabricacion de dispositivos electronicos,
recubrimientos protectores, sensores, materiales biomédicos y muchas otras areas donde se
requiere el crecimiento de peliculas delgadas controladas.

[92].

2.12 Caracterizacioén fisico-mecanicas textil

Las caracterizaciones realizadas al sustrato textil de poliéster van desde la abrasion del material
para determinar el nivel de desgaste (Martindale) y proporcionar informacién sobre su durabilidad
y sobre todo saber el nivel de recubrimiento que podria mantener, la efectividad de que tiene el
sustrato para inhibir el crecimiento de bacterias e inhibir los virus hasta la exposicion a la radiacion
ultravioleta (Xenotest) [93].

Para evaluar las caracteristicas fisico-mecanicas de un material, se pueden realizar pruebas
especificas que analicen los cambios que experimenta el material. Algunas de estas
caracterizaciones fisico-mecanicas mas comunes en la industria textil son:

2.12.1 Ensayo Xenotest

La radiacién UV puede causar un cambio en el color de muchos materiales, especialmente plasticos
y recubrimientos. La resistencia al amarillamiento se evalla mediante pruebas que miden la
diferencia en el color antes y después de la exposicion UV, mediante el ensayo de exposicién
luminica, también conocido como ensayo Xenotest, se trata de una técnica utilizada para evaluar
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la resistencia de los materiales y productos a la degradacion causada por la exposicion a la luz solar
0 a la radiacion ultravioleta (UV). Este ensayo se utiliza principalmente en la industria de los
materiales y textiles automotrices para determinar la durabilidad y estabilidad de los productos ante
la exposicion a la luz [94].

El ensayo de exposicion luminica simula las condiciones de envejecimiento acelerado causadas
por la radiacion UV en muestras de materiales. El equipo utilizado para este ensayo consta de una
camara de exposicion que contiene lamparas especiales capaces de emitir luz ultravioleta y simular
la radiacion solar. El tipo y la intensidad de las lamparas pueden variar dependiendo del estandar
0 normativa utilizada.

Durante el ensayo, las muestras / probetas de material se colocan en la cAmara de exposicion y se
someten a ciclos (Fig. 18) de exposicion a la luz de arco xendn filtrada en el equipo de ensayo.

Lo anterior para determinar la fuerza de desgarro residual, el alargamiento de rotura residual, la
resistencia a la abrasion residual y la divergencia de color. La duracion total del ensayo depende
del estandar utilizado y puede variar desde unas pocas horas hasta varios cientos de horas (Fig. 19),
[95].

Dispositivo de ensayo Sistema de Parametro
filtrado

Xenotest Alpha+a
Xenotest Beta®,

Xenotest Beta LM# x;;gi:;zr

Xenotest Beta+?)

Xenotest 4402

Weather-Ometer Cl 4000 — Temperatura estandar en negro (100 £ 3)°C

Weather-Ometer Cl 44002 Silicato de boro/ | — Temperatura de la cdmara de muestras (65+3)°C

Weather-Ometer Gl 50009 cal sodada - Humedad relativa del aire (20 £ 10) %
— Intensidad de radiacion medida entre 300 nm y 400 nm 60 W/m?

Q-SUN Xe-22 Window-Q?)

Xenon Weather Meter GX 752
Xenon Weather Meter SX 752 Q 3202
Xenon Weather Meter GX 902

a) Xenotest Alpha+, Xenotest Beta, Xenotest Beta LM, Xenotest Beta+, Xenotest 440, Weather-Ometer Cl 4000, Weather-Ometer
Cl 4400, Weather-Ometer Cl 5000 son las denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por Atlas Material Testing Te-
chnology GmbH.

Q-SUN Xe 2 y Window-Q son las denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por Q-Lab Corporation.

Xenon Weather Meter GX 75, SX 75 y GX 90 son las denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por SUGA Test
Instruments Co., Ltd.

Xenochrom 320 nm es la denominacién del fabricante del producto, fabricado por Atlas Material Testing Technology GmbH.
Q 320 es la denominacién del fabricante del producto, fabricado por SUGA Test Instruments Co., Ltd.

Estos datos solamente tienen caracter informativo para el usuario de esta norma de fabrica y no significan ningun reconocimiento de
los productos mencionados por parte del Grupo Volkswagen. Pueden utilizarse productos equivalentes si producen los mismaos re-
sultados demostrables.

Figura 18 Parametros del ensayo Xenotest [96].
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El objetivo del ensayo de exposicién luminica es evaluar el impacto de la luz solar o la radiacion
UV en las propiedades fisicas y quimicas del material. Algunos de los pardmetros que se pueden
evaluar incluyen cambios en el color, la apariencia, la resistencia mecénica, la degradacion
quimica, la pérdida de propiedades funcionales y la resistencia al agrietamiento o la formacion de
grietas.

Equipo Dosis de radiacion Tiempo de radiacién Sistema de filtrado

Xenotest Alpha+2)

Xenotest Beta2
Xenotest Beta LM2) Xenochrom 3202
Xenotest Beta+2

Xenotest 4402

Weather-Ometer Cl 40002 14 MJ/m?2 aprox. 64 h
Weather-Ometer Cl 44002
Weather-Ometer Cl 50002

Silicato de boro/Soda
lime

Q-SUN Xe-22) Window-Q2)

Xenon Weather Meter GX 752
Xenon Weather Meter SX 752 Q 3202
Xenon Weather Meter GX 902!

a  Xenotest Alpha+, Xencotest Beta, Xenotest Beta LM, Xenotest Beta+, Xenotest Cl 4000, Xenotest Cl 4400, Xenotest 440 son las
denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por Atlas Material Testing Technology GmbH.

Q-SUN Xe-2 y Window-Q son las denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por Q-Lab Corporation.

Xenon Weather Meter GX 75, SX 75 y GX 90 son las denominaciones del fabricante de los productos, fabricados por SUGA Test
Instruments Co., Ltd.

Xenochrom 320 nm es la denominacion del fabricante del producto, fabricado por Atlas Material Testing Technology GmbH.
Q 320 es la denominacién del fabricante del producto, fabricado por SUGA Test Instruments Co., Ltd.

Estos datos solamente tienen caracter informativo para el usuario de esta norma de fabrica y no significan ningln reconocimiento de
los productos mencionados por parte del Grupo Volkswagen. Pueden utilizarse productos equivalentes si producen los mismos re-
sultados demostrables.

Figura 19 Periodos prueba Xenotest [96].

Los resultados del ensayo se analizan comparando las propiedades de las muestras expuestas con
las de muestras de referencia no expuestas. Se pueden utilizar métodos de andlisis visuales,
instrumentales o fisicos para evaluar los cambios en las propiedades.

El ensayo de exposicion luminica, como el Xenotest, es una herramienta importante en la industria
para predecir la vida util y el rendimiento de los materiales expuestos a la luz solar o radiacion UV
[96]. Permite a los fabricantes mejorar la durabilidad de sus productos y seleccionar materiales
adecuados para aplicaciones que requieren resistencia a la luz (Fig. 20).
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Figura 20 Simulacién de zonas (carga térmica) en forma de periodos de exposiciéon UV [96].

2.12.2 Ensayo abrasion Martindale

El ensayo de Martindale, también conocido como ensayo de abrasion o ensayo de resistencia a la
abrasion [97], es una prueba estandar utilizada en la industria textil para evaluar la resistencia al
desgaste y la durabilidad de los tejidos. El ensayo simula el desgaste que experimentan los tejidos
en condiciones de uso real, como la friccidn repetida contra superficies asperas.

Durante el ensayo de Martindale, se utiliza un equipo llamado Martindale abrasion-tester. El

dispositivo consiste en una plataforma circular en la que se coloca la muestra del tejido a evaluar
(Fig. 21).
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Figura 21 Diagrama equipo Martindale: soporte de la muestra, 2 cabezal porta muestras, 3 probeta [97].

Sobre la muestra se coloca una almohadilla de fieltro o un material de referencia conocido como
"abrasivo estandar" (Fig. 22). Este abrasivo se mueve en un patrdn circular mientras ejerce presion

sobre la muestra de tejido [97].

/-_ 0,05 max

Figura 22 Diagrama zona abrasion [97].

El ensayo se lleva a cabo mediante la rotacion del plato y la aplicacion de una carga constante en
la muestra de tejido. Durante la rotacion, el abrasivo estandar o la almohadilla de fieltro frotan

continuamente contra el tejido, simulando el desgaste repetido. Se registran el nimero de ciclos de
friccion o el tiempo de prueba especifico.
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La evaluacion del desgaste se realiza mediante la inspeccion visual de la muestra después de cada
cierto nimero de ciclos o al final del ensayo. Se observan cambios en la apariencia del tejido, como
pérdida de color, formacién de pelusas, roturas o cambios en la textura. Estos cambios se comparan
con estandares o criterios de aceptacion establecidos para determinar la resistencia a la abrasion

del tejido.

El ensayo de Martindale es ampliamente utilizado en la industria textil para determinar la idoneidad
de un tejido para aplicaciones que implican friccién y desgaste, como tapiceria, cortinas, ropa de
cama, ropa de trabajo, entre otros [97]. Proporciona informacién valiosa sobre la resistencia y
durabilidad de los tejidos, ayudando a los fabricantes y disefiadores a seleccionar materiales
adecuados para cada aplicacion y garantizar la calidad de sus productos.
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CAPITULO

3.1 Metodologia

En este capitulo se describe la metodologia seguida para el desarrollo de esta investigacion, se
muestra el esquema del sistema HFCVD adaptado para obtener recubrimientos sobre una tela de
poliéster. Los componentes, las variables de sintesis, asi como las condiciones de la corrida de
experimentos. Por otro lado, se describen los fundamentos tedricos de las caracterizaciones
empleadas.

3.2 Limpieza poliéster

Se debe garantizar que el sustrato textil esté libre de grasas, pelusa o polvo, para tal fin, se realizd
un lavado, siguiendo el siguiente protocolo:
1. Detergente no-iénico (Triton X-100) se disolvié en agua desionizada (1.5 g en 500 ml)

2. Se dejd en constante agitacion a 90° C durante 60 minutos.
3. El secado se efectud a temperatura ambiente en una campana de flujo laminar, durante 24
hrs.

Se observa en la Fig. 23 el proceso de lavado y secado.

Figura 23 Proceso de a) lavado y b) secado de los sustratos textiles.

3.3 Limpieza filamento

En el caso de los filamentos de tungsteno utilizado para deposicién del WOy sobre los sustratos
textiles, la limpieza se realiz6 en una tina ultrasonica siguiendo el siguiente protocolo.
Xileno (99.90 de pureza) “JT Baker” durante 10 minutos

Acetona (99.90 de pureza) “JT Baker” durante 10 minutos
Propanol “JT Baker” durante 10 minutos
Secado con nitrogeno

il
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3.4 Deposito WO«

El éxido de tungsteno fue sintetizado mediante la técnica HFCVD. El filamento de tungsteno
utilizado se obtuvo de un foco de halégeno con un voltaje nominal de 12V y una potencia de 50
W. El arreglo del sistema se presenta en la siguiente imagen (ver Fig. 24) y como se aprecia se
monto en una camara de vacio. Las condiciones de deposicion fueron las siguientes:

La temperatura del filamento se elevé mediante el efecto Joule, aplicando un voltaje alterno de 7V,
la presion en la camara de vacio fue de 300 mTorr, la cual se consiguio con una bomba mecénica,
y la atmdsfera oxidante fue el aire, es decir Oz y H20. La separacion entre el filamento y el sustrato
(tela de poliéster) fue de 2 cm. El sustrato es tela de poliéster y el area recubierta es un circulo de
1cm de radio. La temperatura del sustrato fue determinada por la radiacion térmica del filamento y
correspondi6 a ~50°C.

Anillo
metalico Tela
Filamento
D e W
D; B
Vidrio testigo Medidor
T dacio
ermopar )
Salida
| § )
=i =
@
i Control de
Medidor Temperatura
de vacio
Bomba de “:j
vacio : Computadora Fuente de voltaje

Figura 24 Diagrama reactor HFCVD [4].
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A continuacion, se describen los componentes del arreglo experimental del sistema HFCVD.

a) El reactor: El sistema (Fig.24) esta compuesto de una campana metalica, la cual estd provista
de lineas para la entrada y salida de gases que permiten establecer una atmosfera especifica segun
el material de interés por funcionalizar. El vacio dentro de la cdmara se puede controlar desde
condiciones atmosféricas hasta un valor aproximadamente de 500 militorrs [0.05 cm Hg].

b) La bomba de vacio: Con un motor marca Asea No. 111, modelo M87B-1390, C.P 1.5y 1715
rpm. Es uno de los componentes principales del sistema HFCVD cuya funcion es la de extraer el
aire que esta dentro la cAmara (crear vacio).

¢) Medidor de vacio. marca Varian de 801 militorrs [0.0801 cm Hg].

d) La fuente de voltaje (Corriente Directa): El suministro de alimentacidn de energia del filamento
se proporciona mediante una fuente de corriente directa, marca BK Precision, modelo 1687B. El
equipo cuenta con terminal de control remoto analdgico en la parte posterior, o interfaz USB para
la comunicacion de la fuente de alimentacion con una computadora a través de un software
proporcionado por el fabricante. El software puede monitorear en tiempo real y a su vez, guardar
los datos en una computadora para su posterior analisis.

e) El control de temperatura: Un control de PID (control proporcional, integral y derivativo), marca
Omega, modelo: CN740. El PID es un mecanismo de control a través de un lazo de
retroalimentacion que permite regular la temperatura, a través del calculo la diferencia entre su
valor real contra el valor deseado.

f) El termopar: Tipo K, marca Omega, para medir la temperatura del testigo, la punta del termopar
se colocd en la parte inferior del testigo.

g) Los porta muestras: El porta muestras (superior) para los sustratos de poliéster esta conformado
por dos piezas, un anillo metalico de acero inoxidable con una adaptacion de 8 de didametro, un
tubo de cuarzo de 1.2 cm de didmetro, y 2 cm de altura. En conjunto el anillo metélico y el tubo de
cuarzo forman un tipo de bastidor, que tensa y presiona la tela, con la finalidad de obtener una
superficie libre de arrugas. Ambos porta muestras fueron sujetados por postes de aluminio mediante
tornillos, con la libertad de ajustar la distancia de separacion fuente-sustrato.

h) El filamento de tungsteno: Se obtiene de una ldmpara de 60 watts (12 volts a 5 amperes marca
Argos) al remover la capsula que lo mantiene al vacio. Para el arreglo experimental, se coloca a la
mitad de la distancia de separacion entre la tela de poliéster y el testigo. El area operativa del
depdsito fue de 2 cm. Como es bien sabido, el filamento de tungsteno, que actlia como fuente,
durante el depdsito emite los vapores precursores del recubrimiento de forma homogeénea en todas
direcciones. Por lo tanto, cuando el testigo y la muestra se situaron a la misma distancia de
separacion, encima y por debajo del filamento, se asegura la reproducibilidad de la sintesis.

i) El sustrato (tela de poliéster): Se utilizo tela de poliéster 100%, bondeada con espuma de poliéster
y soporte textil también de poliéster. La tela es un tejido plano del tipo tafetdn quebrado en color
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negro. Se cortaron cuadros de 15y se colocaron en el porta muestras a presion, lo que aseguraba
un area uniforme y efectiva de 8”.

j) Célculo de la temperatura del filamento: Para la obtencion de la estimacion de la temperatura de
los filamentos en funcion de su corriente, se realizaron las mediciones de la resistencia inicial del
filamento. Esta es llamada resistencia inicial o Ro, con una temperatura ambiente estimada en 20
°C. posteriormente, con ayuda de un variac, y dos multimetros se procedié a medir el voltaje y la
corriente del filamento con diferentes entradas de voltaje, con estos datos también se obtuvo la
resistencia por medio de la ley de ohm R=V1.

En la literatura existe una relacion temperatura resistencia la cual esta descrita de la siguiente
forma:

R(T) _ 100p(t)
p0  [100B]p0 W)
Donde po es la resistividad del tungsteno a temperatura ambiente, y S el coeficiente de temperatura

de este. Utilizando el método de minimos cuadrados, podemos elegir la ecuacion de una parabola

. R(T
que atraviesa los puntos % con un error de menor de 0.1% para altas temperaturas. En la formula

se despeja T (temperatura) y al sustituir los valores obtenidos experimentalmente se obtiene la
temperatura del filamento, la cual correspondié a 1200°C [98].

3.5 Técnicas de caracterizacion

3.5.1 Microscopia de Transmision Electrénica (TEM)

La Microscopia Electronica de Transmision puede proporcionar informacion microestructural,
estructural cristalina, asi como informacidn microguimica con una alta resolucion espacial de cada
una de las fases microscopicas individualmente. Por lo tanto, el TEM es una herramienta muy
poderosa para la caracterizacion de materiales. Los estudios de TEM no solo ayudan a obtener una
mejor comprension de las correlaciones entre estructura y propiedades, sino también en el
desarrollo de aleaciones para un rendimiento mejorado.

En 1924, De Broglie destaco el caracter ondulatorio de los rayos de electrones, lo que ha sido la
base para la construccion del microscopio electronico. El origen del TEM se remonta al desarrollo
de bobinas solenoides magnéticas para enfocar los rayos catddicos en CRT de alto voltaje,
principalmente para comprender el efecto de los picos de alta tension, como los causados por los
rayos, en el dafio a las lineas de transmisién. Aungue Dennis Gabour de la Universidad Técnica de
Berlin fue el primero en usar bobinas blindadas de hierro para enfocar los rayos catodicos en el
innovador CRT construido en 1924-26 para su doctorado, no se dio cuenta de su efecto de lente
magnética hasta que Hans Busch publico un articulo en 1926 sobre el efecto de bobinas solenoides
cortas en el enfoque de electrones. Por lo tanto, aunque Dennis Gabour fue el primero en demostrar
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el efecto de enfoque de los electrones, Busch todavia se considera como el padre de la Optica
electronica [99].

Para observar la imagen de los electrones emitidos desde un catodo frio en una pantalla
fluorescente, Ruska y Knoll lograron aumentar la imagen en 17 veces utilizando una segunda
bobina solenoide entre la primera lente y la placa final. Esto puede considerarse como el primer
prototipo de TEM para demostrar el efecto de enfoque de los electrones transmitidos para formar
imagenes ampliadas. En 1935, Knoll, mientras estudiaba tubos de camara de television, logro
formar una imagen topogréfica de sustancias solidas utilizando un haz de electrones escaneado con
una resolucion de aproximadamente 0.1 mm, estableciendo asi el marco para desarrollar el
microscopio electronico de barrido [100].

La Microscopia de Transmision Electronica (TEM) ha evolucionado con el tiempo, incorporando
diversas técnicas avanzadas que han ampliado sus capacidades de investigacion. Algunas de estas
técnicas incluyen:

1. TEM de Alta Resolucion (HRTEM): Permite obtener imagenes con una resolucion
extraordinaria, lo que facilita la observacién de detalles a escala atdbmica en muestras
cristalinas.

2. Tomografia Electronica de Transmision (TEM Tomografia): Proporciona imagenes
tridimensionales reconstruidas de una muestra, permitiendo visualizar su estructura en 3D.

3. TEM de Barrido (STEM): A diferencia del TEM convencional, el STEM examina la
muestra mediante un haz de electrones enfocado, permitiendo obtener informacion
topogréfica y composicional simultaneamente.

4. Deteccion de Energia Dispersa de Rayos X (EDS): Utiliza detectores de rayos X para
analizar la composicion elemental de la muestra, 1o que es especialmente util en la
caracterizacion de materiales.

5. Determinacion de Simetria Cristalina: La CBED es especialmente Util para determinar la
simetria cristalina de una muestra, lo que puede ser esencial para entender sus propiedades
fisicas y quimicas.

Los TEMs pueden proporcionar la siguiente informacion:

1. Morfologia: El tamafio, forma y disposicion de las particulas que componen el espécimen
como su relacion entre si en la escala de diametros atomicos.

2. Informacion cristalografica: La disposicion de los atomos en la muestra y su grado de orden,
deteccion de defectos a escala atdbmica en areas de unos pocos nandmetros de diametro.

3. Informacion de composicion: Los elementos y compuestos que componen la muestra y sus
proporciones relativas, en areas de unos pocos nanémetros de diametro.

El TEM utilizado en este estudio fue el modelo: JEOL JEM-ARM200CF (Fig.25), a continuacion,
enumero algunas de sus principales caracteristicas:
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Alta resolucion: EI JEOL JEM-ARM200CF ofrece una alta resolucion, permitiendo la
observacion de detalles a escala atdmica y subatémica en la estructura de las muestras.
Operacién a baja tension: Este TEM puede operar a tensiones bajas, 1o que minimiza el
dafo de la muestra y permite la observacion de muestras sensibles.

Sistema de correccion de aberraciones: El equipo esta equipado con un sistema avanzado
de correccidn de aberraciones, que mejora significativamente la resolucion y la calidad de
la imagen.

Columna doble: La configuracion de columna doble del JEOL JEM-ARMZ200CF permite
la observacion simultanea de iméagenes de alta resolucion y analisis espectroscopico.
Detector de electrones de alta sensibilidad: EI TEM esta equipado con un detector de
electrones de alta sensibilidad que permite la deteccion y el andlisis precisos de los
electrones secundarios y retro dispersados, asi como la generacion de imégenes de alta
calidad.

Modos de operacion versatiles: El equipo ofrece una variedad de modos de operacion,
incluyendo modos de imagen de alta resolucion, modos de analisis quimico (EDS, EELYS)
y modos de imagen en tiempo real (STEM, HAADF).

Sistema de control y software avanzado: EI JEOL JEM-ARM200CF esta equipado con un
sistema de control y software avanzado que permite al usuario controlar y ajustar diversos
parametros de la operacion del TEM, asi como procesar y analizar los datos obtenidos
durante la observacion.

El JEOL JEM-ARM200CF es un microscopio electrénico de transmision de alta gama con
caracteristicas avanzadas que lo hacen adecuado para una amplia gama de aplicaciones en
investigacion cientifica, nanotecnologia, ciencia de materiales y otras areas de estudio.
Ofrece una resolucién excepcional, capacidad de correccion de aberraciones, versatilidad
en modos de operacion y capacidades de analisis avanzadas [101].
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Figura 25 Corresponde a un Microscopio electrénico de transmision modelo JEOL JEM-ARMZ200CF.

3.5.2 Microscopia de Barrido Electronico (SEM)

La técnica del microscopio de barrido electréonico (SEM por sus siglas en inglés) es un tipo
especifico de microscopio electrénico que utiliza un haz de electrones para examinar la muestra en
lugar de luz visible como en los microscopios dpticos tradicionales, el cual opera de acuerdo con
las siguientes funciones:

Generacion del haz de electrones: En un SEM, un cafién de electrones genera un haz de electrones
de alta energia. Este cafion de electrones esta ubicado en la parte superior del microscopio.

Enfocando el haz de electrones: El haz de electrones se enfoca y se dirige hacia la muestra
utilizando una serie de lentes electromagnéticas. Estas lentes electromagnéticas permiten ajustar la
intensidad y el enfoque del haz de electrones.

Interaccion con la muestra: Cuando el haz de electrones golpea la muestra, interactia con los
atomos de la superficie. Esto puede causar la emision de varios tipos de sefiales, como electrones
secundarios, electrones retro dispersados, rayos X caracteristicos, entre otros, dependiendo de la
configuracién del SEM y de la muestra misma.
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Deteccion de sefales: Las sefiales generadas por la interaccion entre el haz de electrones y la
muestra se recopilan y se utilizan para crear una imagen de alta resolucion de la superficie de la
muestra. Estas sefiales se recopilan mediante diferentes detectores segun el tipo de informacion que
se desea obtener sobre la muestra. Por ejemplo, los electrones secundarios se utilizan para obtener
imagenes de la topografia superficial, mientras que los rayos X caracteristicos pueden proporcionar
informacion sobre la composicion quimica de la muestra.

Procesamiento de la imagen: Las sefiales detectadas se amplifican y se procesan electrénicamente
para crear una imagen en la pantalla del microscopio. Esta imagen puede visualizarse en una
computadora para un analisis mas detallado.

ElI SEM utiliza un haz de electrones para examinar la muestra y recopila diferentes tipos de sefiales
generadas por la interaccion entre el haz de electrones y la muestra para crear una imagen de alta
resolucion de la superficie. Este tipo de microscopio es ampliamente utilizado en diversas
aplicaciones cientificas, industriales y de investigacion debido a su capacidad para proporcionar
iméagenes detalladas a escalas micro y nanométricas.

El SEM utilizado en este estudio fue el modelo: VEGA TS 5136SB TESCAN (Fig.26), el cual
consta de:

1. Fuente de electrones: EI SEM VEGA TS 5136SB utiliza un cafién de electrones para
generar un haz de electrones de alta energia. Este haz se dirige hacia la muestra para realizar
la observacion.

2. Camara de vacio: El equipo esta contenido dentro de una cdmara de vacio para evitar la
dispersion de electrones y garantizar una resolucion éptima de la imagen.

3. Muestra: La muestra a analizar se coloca en la camara de vacio del SEM. Puede ser solida,
en forma de polvo, pelicula delgada u otro tipo de material.

4. Goniodmetro: EI SEM estd equipado con un goniometro que permite rotar y mover la
muestra en diferentes angulos y direcciones. Esto permite obtener vistas tridimensionales
de la muestra y estudiarla desde varios puntos de vista.

5. Lentes electromagnéticas: El equipo utiliza lentes electromagnéticas para enfocar el haz de
electrones y producir iméagenes de alta resolucion de la muestra.

6. Detector de electrones secundarios (SE): EI SEM VEGA TS 5136SB esta equipado con un
detector de electrones secundarios que detecta los electrones secundarios emitidos por la
muestra cuando es bombardeada con el haz primario de electrones. Estos electrones
secundarios se utilizan para formar imagenes de alta resolucion de la superficie de la
muestra.

7. Sistema de control y software: El equipo cuenta con un sistema de control y software
especializado que permite al usuario controlar y ajustar diversos parametros de la operacion
del SEM, asi como procesar y analizar los datos obtenidos durante la observacion.
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El microscopio electronico de barrido VEGA TS 5136SB de TESCAN es un equipo avanzado y
versatil utilizado en una amplia gama de aplicaciones, incluyendo ciencia de materiales,
nanotecnologia, biologia, geologia y mas. Proporciona imagenes de alta resolucion de la superficie
de las muestras y permite el andlisis detallado de su estructura y composicion a nivel microscépico
[102].

Figura 26 Corresponde a un Microscopio Electrénico de Barrido modelo VEGA TS 5136SB TESCAN.

3.5.3 Difraccién de rayos X (XRD)

La XRD se utiliza ampliamente para estudiar la estructura cristalina de sélidos, defectos y
tensiones. En XRD, un haz de rayos X, con una longitud de onda que oscila entre 0.07 y 0.2 nm,
es difractado por el espécimen segun la ley de Bragg:

A =2dsinb 2
donde d es la distancia interplanar y A es la longitud de onda de los rayos X. La intensidad del haz
difractado se mide en funcion del angulo de difraccion (20) y de la orientacion. El patron de

difraccion se puede utilizar para identificar las fases cristalinas y sus caracteristicas estructurales
[103].
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Dado que XRD da un promedio de la informacion de todos estos volimenes cristalinos, conduce a
la ampliacion de los picos de difraccion, que aumenta con el incremento de seno 6. El
ensanchamiento del pico también puede deberse al tamafio fino de cristalita, que es independiente
de seno 0. La contribucion del tamafo de cristalita y la deformacion de la red contribuyen al
ensanchamiento del pico de difraccion.

En ausencia de deformaciones no homogéneas, el tamafio del cristalita, D, puede estimarse a partir
de la ensanchamiento de picos usando la formula de Scherrer:

D= @)

- B cosfp

donde A es la longitud de onda de rayos X, B es el ancho total a la mitad de la altura méxima
(FWHM) del pico de difraccion, 0z es el &ngulo de difraccion y k es la constante de Scherrer, que
es del orden de unidad para un cristal esférico. Sin embargo, las nanoparticulas a menudo forman
estructuras homogéneas y, por lo tanto, la formula de Scherrer no siempre puede dar tamafios de
particula verdaderos. También es importante tener en cuenta que la difraccién de rayos X
proporciona solo un tamafio promedio de cristalita. El espesor de las peliculas epitaxiales y
delgadas altamente texturizadas también se pueden determinar usando XRD [104].

El XRD utilizado en este estudio fue el modelo: X-ray diffractometer X’"PERT PRO MRD of
PANalytical (Fig.27), el cual consta de varias partes principales, que incluyen:

Fuente de rayos X: El difractometro utiliza una fuente de rayos X para generar radiacion X que se
dirige hacia la muestra. Esta radiacion se emite a una longitud de onda especifica, generalmente de
cobre (Cu Ka)) o de molibdeno (Mo Ka), dependiendo de la configuracion del equipo.

Muestra: La muestra a analizar se coloca en la posicion de medicion del difractémetro. Puede ser
solida, polvo, pelicula delgada u otro tipo de material que se desea caracterizar.

Gonidémetro: EI goniometro es un componente esencial del difractometro que permite la rotacion
y el ajuste preciso de la muestra en diferentes angulos durante la medicion. Esto permite obtener
datos de difraccion desde diferentes orientaciones cristalinas de la muestra.

Detector: Despues de que los rayos X interactdan con la muestra, la radiacion difractada se recoge
mediante un detector. El detector registra la intensidad de la radiacion difractada en funcién del
angulo de dispersion, lo que permite obtener un patron de difraccién caracteristico de la muestra.

Software de andlisis: El difractometro X'PERT PRO MRD de PANalytical esta equipado con
software especializado que permite analizar y procesar los datos obtenidos durante la medicion.
Esto incluye la identificacion de fases cristalinas, la determinacidn de parametros de red, el analisis
de tamafio de cristalito y otros calculos relevantes.

El difractdmetro de rayos X X'PERT PRO MRD de PANalytical es un equipo avanzado que se

utiliza para llevar a cabo analisis detallados de difraccién de rayos X en muestras solidas.
Proporciona informacién crucial sobre la estructura cristalina y composicion de los materiales, lo
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que es fundamental en una amplia gama de aplicaciones en investigacion, desarrollo de materiales
y control de calidad [105].

Figura 27 Corresponde a un equipo: X-ray diffractometer X"PERT PRO MRD of PANalytical.

3.5.4 Metodo difusion antimicrobiana (Kirby-Bauer)

El método de difusion en disco de sensibilidad antimicrobiana, cominmente conocido como el
método de Kirby-Bauer, es una técnica ampliamente utilizada para evaluar la sensibilidad de las
bacterias a los antimicrobianos. Desarrollado por John Kirby y Paul Bauer en 1966, este método
proporciona informacion esencial para guiar el tratamiento antimicrobiano efectivo y luchar contra
las infecciones bacterianas [106].

El ensayo se realiz6 inoculando una placa de agar con un indculo estandarizado del
microorganismo de prueba para crear un césped bacteriano [106]. El agente antimicrobiano puede
introducirse de diversas maneras; por ejemplo, creando un pocillo en el agar para contener el
reactivo, tratando un disco con el reactivo y luego colocandolo en el césped bacteriano, o colocando
directamente el agente antibacteriano sobre la superficie del agar (Fig. 28).
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The zone of inhibition is measured from the well
or disc edge; repeat measurements should be performed as the
zone is not always symmetrical.

o
37°C,24h
_—
An inoculum can be removed from the zone
of inhibition and re-plated to determine
bacteriostatic or bactericidal action.
Halo effect

(bacteria are considered

After the agar plate has been inoculated,
susceptible)

either antimicrobial discs are placed on the
surface or the antimicrobial agent is placed
into the pre-made wells.

No zone of inhibition = no antimicrobial effect

Figura 28 Representacion esquematica del ensayo de difusion en disco de Kirby-Bauer [106].

Después de la incubaciéon en condiciones adecuadas para las bacterias de ensayo se evalla la
presencia de zonas de inhibicién alrededor del area donde se coloco el agente antimicrobiano, o
zonas en las que el crecimiento bacteriano se previno o se redujo significativamente como para ser
invisible a simple vista. Los diametros se miden y comparan las zonas concéntricas.

Figura 29 Aplicacidn de sensidiscos de antibidticos [107].
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Un ensayo de difusion en agar cuidadosamente disefiado puede ser adecuado para una evaluacion
inicial de la actividad antibacteriana de una NP materiales en suspension o basados en
nanoparticulas, y/o para evaluar los efectos antibacterianos dependientes de la concentracion. Sin
embargo, el éxito del ensayo se basa en la capacidad del agente antimicrobiano para difundirse a
través del agar, lejos del punto de colocacion inicial en el plato (Fig. 29). La difusion deficiente o
limitada de los reactivos puede dar lugar a una evaluacion poco fiable de la actividad
antimicrobiana [107].

El procedimiento implica la difusion de discos impregnados con diferentes antimicrobianos sobre
una placa de agar previamente sembrada con la bacteria en cuestion. Después de un periodo de
incubacion, se mide el diametro de la zona de inhibicién formada alrededor de cada disco (Fig. 30).

Este didmetro se compara con un estandar interpretativo establecido por organismos reguladores
como el Clinical and Laboratory Standards Institute (CLSI) o el European Committee on
Antimicrobial Susceptibility Testing (EUCAST). La interpretacion guia la clasificacion de la
bacteria como sensible, intermedia o resistente al antimicrobiano en cuestion [108].

El método Kirby-Bauer presenta varias ventajas, como su relativa simplicidad, bajo costo y rapidez.

Sin embargo, es importante considerar que este método no proporciona informacion sobre la
concentracion exacta de antimicrobiano requerida para inhibir el crecimiento bacteriano [106].
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Figura 30 Medicion zonas de halos de inhibicion (Cuanto mayor sea el tamafio del halo, mas efectivo sera el agente
antimicrobiano en inhibir el crecimiento bacteriano) [107].

El éxito del método de Kirby-Bauer radica en su estandarizacién cuidadosa para garantizar
resultados precisos y confiables. Factores como la densidad bacteriana en la placa, la uniformidad
de la difusién del disco y la seleccion adecuada de antimicrobianos son cruciales para una
interpretacion precisa.

El método de Kirby-Bauer es una técnica esencial en microbiologia clinica, ya que ayuda a los

profesionales de la salud a seleccionar tratamientos antimicrobianos adecuados y a abordar de
manera efectiva las infecciones bacterianas [106].
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Una vez que tenemos las condiciones necesarias para que los recubrimientos de éxido de tungsteno
sobre telas de poliéster actien como bactericida probamos su accion tomando la bacteria de prueba
(E. coli) y se observo su decrecimiento, mediante la aparicion de zonas de inhibicion alrededor de
pequerias muestras circulares de la tela recubierta la cual es colocada en una caja Petri que contiene
un gel con una densa poblacién de E. coli [106].

El resultado de la zona inhibida para una muestra de tela de poliéster recubierta con oxido de
tungsteno a una temperatura de 37 °C y un tiempo desde 48 horas es la aparicion de un halo; lo
cual es una prueba clara de su accion bactericida, dichos resultados se discutiran en el siguiente
capitulo.

3.5.5 Método ISO 18184 Prueba de actividad antiviral (OC43)
Coronavirus humano

La norma 1SO 18184 establece un método para evaluar la actividad antiviral de los textiles y
productos textiles tratados contra los virus. El objetivo es medir la eficacia de los agentes antivirales
incorporados en los textiles para reducir la transmision de virus [109]. Esta norma se aplica a una
amplia gama de productos textiles.

La metodologia de prueba se centra en la evaluacion de la actividad antiviral mediante el uso de un
virus especifico, en este caso un coronavirus humano (OC432) que representa un desafio
significativo para la propuesta antiviral con WOy en cuestion.

El proceso de prueba generalmente implica la exposicidn de las muestras de textiles tratados con
antiviral, seguido de la medicion de la actividad viral. Los resultados se comparan con un control
no tratado para evaluar la eficacia del agente antiviral en la reduccion de la carga viral.

El virus OC43 pertenece a la familia de los coronavirus y es uno de los virus responsables del
resfriado comdn en humanos. Es un virus ARN de cadena positiva, y su transmision suele ocurrir
a traves de gotas respiratorias [110].

La infeccidén por OC43 puede variar desde sintomas leves de resfriado hasta infecciones mas graves
en personas con sistemas inmunologicos debilitados. Dado que los coronavirus son capaces de
mutar, es importante realizar investigaciones continuas para comprender su comportamiento y
desarrollar métodos eficaces para mitigar su propagacion [110].

Integracion de 1SO 18184 con OC43: Desafios y Consideraciones
Integrar el virus OC43 en el método ISO 18184 [109], implico adaptar los procedimientos de
prueba para incorporar las caracteristicas especificas de este virus. Se debio seleccionar una cepa

representativa y evaluar bajo método 1SO 18184 como responde a los agentes antivirales aplicados
a los textiles en este caso funcionalizados con WOx.
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Es fundamental considerar la variabilidad del virus y su capacidad para mutar, lo que podria afectar
la efectividad de los agentes antivirales a lo largo del tiempo. Ademas, se deben realizar pruebas
exhaustivas para garantizar que los resultados sean confiables y aplicables en situaciones del
mundo real.

La combinacién del método 1SO 18184 con el virus OC43 implica una adaptacién cuidadosa de
los protocolos de prueba para abordar las caracteristicas especificas de este virus y garantizar la
validez y aplicabilidad de los resultados [109].

A continuacion, se describe el procedimiento utilizado.

Paso 1: Corte de probetas

Seleccionar las muestras representativas de los textiles que se van a evaluar. Asegurarse de que las
muestras sean lo suficientemente grandes y representativas (Fig. 31). para proporcionar resultados
significativos. ldentificar y registrar informacion relevante sobre las muestras, como el tipo de
material y cualquier tratamiento antiviral aplicado.

Control 8@ X 0.4gm
Test Sample 6 X 0.4gm

x|

.’i
N 2

Figura 31 Preparacion de la muestra textil previo al cultivo del virus OC43.
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Paso 2: Esterilizacion de las Muestras de poliester

Antes de la prueba, las muestras deben someterse a un proceso de limpieza y pretratamiento (Fig.
32) para eliminar cualquier residuo o impureza superficial que pueda interferir con la accion
antiviral del recubrimiento. Este paso garantiza que las muestras estén en condiciones dptimas para
la evaluacion de su actividad antiviral.

A. Steam
B. Dry

Figura 32 Esterilizacion de la muestra textil funcionalizada con WOy

Paso 3: Preparacion del Virus

Una vez seleccionado el virus especifico se procede a preparar una suspension viral adecuada para
su uso en el ensayo. Esto generalmente implica cultivar el virus en células susceptibles en un
entorno de laboratorio controlado y luego recolectar y purificar la suspension viral para obtener
una concentracion adecuada.

Preparar una cantidad suficiente del virus para las pruebas, siguiendo las recomendaciones
especificas para la cepa viral seleccionada.

Una vez que se ha determinado la concentracion viral, se procede a la inoculacion (Fig. 33). de las
muestras de acuerdo con el protocolo de ensayo establecido por la ISO 18184. Esto implica aplicar
la suspension viral a las muestras textiles de manera uniforme y controlada, asegurando una
distribucién homogénea del virus en toda la superficie de las muestras:
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0C43, 229E,
H3N2 and HIN1

0.2 ml of virus
(10°7 PFU/mL)

Figura 33 Inoculacion del virus OC43 sobre el textil.

Paso 4: Incubacién
Después de la inoculacioén, las muestras se incuban (Fig. 34) durante un periodo especificado de

acuerdo con el protocolo de ensayo. Durante este tiempo, se monitorea cuidadosamente la actividad
viral y se registran los resultados para su posterior analisis.

2hr, 25 deg C

Figura 34 Incubacion del virus OC43 durante 2 horas a temperatura ambiente.

Paso 5: Lavado y agitado

El lavado y agitado de acuerdo con la norma I1SO 18184 es un proceso critico en la evaluacién de
la actividad antiviral de textiles y materiales similares. Esta norma establece directrices especificas
para llevar a cabo pruebas de actividad antiviral, y el lavado y agitado son pasos fundamentales en
dichas pruebas para simular condiciones realistas de uso y lavado de los materiales. A continuacion,
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describiremos este proceso en detalle. El objetivo principal del lavado y agitado es evaluar la
resistencia de los materiales al lavado y la friccion (Fig. 35), lo que puede afectar su capacidad para
mantener propiedades antivirales a lo largo del tiempo.

Este proceso se lleva a cabo utilizando un equipo de lavado y agitado disefiado especificamente
para replicar las condiciones de lavado doméstico o industrial.

El primer paso en el proceso de lavado y agitado es preparar las muestras segun las especificaciones
de la norma 1SO 18184. Esto puede implicar la inoculacion de las muestras con una suspension
viral y la incubacién para permitir que el virus se adhiera al material [109].

Una vez que las muestras estan preparadas, se colocan en el equipo de lavado y agitado junto con
un detergente estandar y agua, segun las recomendaciones de la norma. El equipo de lavado y
agitado esta disefiado para simular ciclos de lavado y enjuague tipicos, con agitacion y movimiento
del agua para imitar las condiciones de lavado reales.

Durante el proceso, las muestras se someten a ciclos de lavado estandar, que pueden variar en
duracion y temperatura segun el protocolo de prueba. Después de completar los ciclos de lavado y
enjuague, las muestras se retiran del equipo y se secan segun las especificaciones de la norma 1ISO
18184. Es importante seguir procedimientos estandar para el secado, evitando el uso de calor
excesivo que pueda afectar la integridad de las muestras.

Una vez que las muestras estan secas, se evalUa la actividad antiviral mediante técnicas de analisis
especificas, como la determinacion de la concentracion viral residual en las muestras. Esto permite
determinar la eficacia del material para mantener su actividad antiviral después del lavado y
agitado.

El lavado y agitado de acuerdo con la norma 1SO 18184 es un proceso crucial en la evaluacion de
la actividad antiviral de materiales. Este proceso simula condiciones realistas de uso y lavado,
permitiendo evaluar la capacidad de los materiales para mantener propiedades antivirales bajo
condiciones de uso tipicas. Un cumplimiento preciso de las directrices de la norma asegura
resultados fiables y reproducibles en las pruebas de actividad antiviral.
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ISO : 20mL SCDLP

/| Hand or vortex

Figura 35 Lavado y agitado con agua y detergente estandar.

Paso 6: Preparacion de dilucion serial del virus

La disolucién serial del virus es un procedimiento esencial en la preparacion de muestras para la
evaluacion de la actividad antiviral de materiales segun la norma 1SO 18184. Este proceso implica
diluir una suspension viral inicial en una serie de pasos sucesivos para obtener concentraciones
decrecientes del virus.

La disolucién serial se realiza siguiendo pautas especificas para garantizar la precision y
reproducibilidad de los resultados del ensayo.

El primer paso en la disolucion serial del virus es preparar una suspension viral inicial con una
concentracion conocida y adecuada para el ensayo.

Esta suspension se titula previamente para determinar su concentracion viral exacta, lo que
proporciona una base para calcular las diluciones sucesivas. Es importante tener en cuenta que la
concentracion inicial de la suspension viral debe ser lo suficientemente alta para permitir la
deteccion del virus en las muestras, pero no tan alta como para saturar la actividad antiviral del
material en evaluacion.

Una vez preparada la suspension viral inicial, se lleva a cabo la disolucion serial mediante la
dilucion progresiva de esta suspensiéon en un medio adecuado, como solucién salina o medio de
cultivo celular.

Cada dilucidn se realiza con precision, mezclando una cantidad especifica de la suspension viral
inicial con una cantidad igual o mayor de medio de dilucion. Es crucial mantener un control
riguroso sobre el volumen de la muestra y el medio de dilucion para evitar errores en la dilucion.

Durante el proceso de disolucién serial, se realizan diluciones maultiples, cada una de las cuales
disminuye la concentracion viral en un factor especifico. Por ejemplo, una disolucion en serie tipica
puede implicar diluciones de 1:10 (Fig. 36), lo que significa que se toma una parte de la suspensién
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viral inicial y se mezcla con nueve partes de medio de dilucion para obtener una dilucion de 1:10,
y este proceso se repite para obtener diluciones adicionales.

Cada dilucion se etiqueta y registra cuidadosamente para mantener un seguimiento preciso de las
concentraciones virales en cada paso de la disolucién serial. Esto es crucial para calcular la dosis
viral final que se aplicara en las muestras durante el ensayo.

La disolucién serial del virus es un paso critico en la preparacién de muestras para la evaluacion
de la actividad antiviral de materiales segin la norma 1SO 18184. Este proceso requiere precision
y atencion meticulosa a los detalles para garantizar resultados fiables y reproducibles en las pruebas
de actividad antiviral.

AR

A A

1x10* 1x10° 1x10°

Figura 36 Dilucion serial para obtener concentraciones decrecientes del virus OC43.

Paso 7: Cultivo de células semilla

El proceso de cultivo celular, también conocido como cultivo de células semilla, es un componente
esencial en la evaluacion de la actividad antiviral de materiales segun la norma ISO 18184. Este
proceso implica el cultivo y mantenimiento de células susceptibles al virus en condiciones
controladas de laboratorio para facilitar la replicacion del virus y su posterior evaluacion en la
presencia de materiales en estudio. A continuacion, describiremos este proceso en detalle.

El primer paso en el proceso de cultivo celular segun la norma I1SO 18184 es la seleccion de una
linea celular apropiada que sea sensible al virus en estudio. Esto implica elegir una linea celular
que sea compatible con el virus y que sea comidnmente utilizada en investigaciones antivirales.
Ejemplos comunes incluyen lineas celulares de origen humano o animal.

Una vez seleccionada la linea celular adecuada, se procede a preparar un cultivo celular inicial.
Esto implica sembrar las células en un recipiente de cultivo (Fig. 37), como una placa de cultivo
celular o un frasco de cultivo, con un medio de cultivo apropiado que proporcione los nutrientes y
condiciones necesarias para el crecimiento celular 6ptimo.
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Las células semilla se incuban en un ambiente controlado, generalmente a 37 °C con una atmdsfera
de CO- adecuada, y se monitorean cuidadosamente para garantizar su salud y viabilidad. Durante
el cultivo, se realiza un cambio regular del medio de cultivo para proporcionar nutrientes frescos y
eliminar productos de desecho acumulados.

Una vez que las células alcanzan una confluencia adecuada, lo que significa que han crecido y
cubierto completamente la superficie del recipiente de cultivo, estan listas para ser utilizadas en el
ensayo de actividad antiviral.

En este punto, se inocula el virus en las células semilla y se permite que se replique durante un
periodo de incubacion especificado, lo que permite evaluar la actividad antiviral de los materiales
en estudio.

El proceso de cultivo celular segun la norma ISO 18184 [109], implica la seleccion de una linea
celular adecuada, el cultivo y mantenimiento de células susceptibles al virus en condiciones
controladas de laboratorio, y su posterior utilizacion en ensayos de actividad antiviral. Un
cumplimiento preciso de las directrices de la norma asegura resultados fiables y reproducibles en
las pruebas de actividad antiviral de materiales.

Seed cells into 96
) wells and grow to
% . confluency.

After required
confluency, add
100 ul of virus

Figura 37 Cultivo de células semilla susceptibles al virus OC43.

71



Paso 8: Evaluacién de la Actividad Antiviral

Recopilar muestras en diferentes momentos para evaluar la actividad antiviral a lo largo del tiempo.
Utilizar métodos de analisis adecuados para medir la carga viral, como técnicas de cultivo celular

La reduccidn antiviral se calcula utilizando la siguiente formula:

Carga viral en muestras tratadas

Reduccién antiviral = (1 - ) x 100 4)

Carga viral en muestras no tratadas
Paso 9: Analisis de Resultados
Comparar los resultados de las muestras tratadas con los controles para determinar la eficacia

antiviral. Interpretar los resultados a la luz de las condiciones especificas de prueba y las
caracteristicas del agente antiviral (Fig. 38).
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Examine the cells in each well for
the CPE

Figura 38 Analisis de resultados CPE+ (Control de Eficiencia Positiva) / CPE- (Control de Eficiencia Negativa).

Paso 10: Documentacion y Reporte

Documentar detalladamente todos los pasos del procedimiento de prueba, incluidas las condiciones
ambientales, las cantidades de virus utilizadas y cualquier variacion en el protocolo de acuerdo con
ISO 17025 [109].

Preparar un informe completo que incluya los resultados, las conclusiones y cualquier
recomendacion para la aplicacién practica de los textiles evaluados.
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La norma 1SO 17025 establece los requisitos generales para la competencia de los laboratorios de
ensayo y calibracion, y su importancia en un laboratorio y especificamente en un trabajo de
investigacion de tesis como el que aqui se presenta, a continuacién, se argumenta por qué la ISO
17025 es crucial tanto para un laboratorio como para un trabajo de investigacion de tesis de
maestria:

Garantiza la calidad y la confiabilidad de los resultados: La ISO 17025 establece criterios estrictos
para la competencia técnica y la calidad de los servicios de laboratorio. Para un trabajo de
investigacion, la fiabilidad de los resultados es esencial para respaldar las conclusiones y contribuir
al avance del conocimiento en el campo de estudio.

Asegura la trazabilidad y la validez de los resultados: La norma ISO 17025 requiere que los
laboratorios calibren y verifiquen sus equipos de medicion utilizando estandares rastreables a nivel
internacional. Esto garantiza que los resultados obtenidos sean validos y puedan ser comparados
con resultados de otros laboratorios [109].

Promueve la mejora continua: La implementacion de un sistema de gestion de la calidad segun la
ISO 17025 fomenta la mejora continua de los procesos y procedimientos del laboratorio. Para un
trabajo de investigacion de tesis de maestria, esto puede traducirse en una mayor eficiencia en la
recoleccion de datos y la realizacion de experimentos.

Facilita la aceptacion internacional de los resultados: La certificacion segun la 1SO 17025 es
ampliamente reconocida a nivel internacional. Esto es especialmente importante si el trabajo de
investigacion de tesis de maestria se realiza en colaboracion con otros laboratorios o si se planea
publicar los resultados en revistas cientificas internacionales [109].

Ayuda a cumplir con requisitos regulatorios y normativos: Muchas instituciones educativas y
organismos de financiamiento requieren que los trabajos de investigacion cumplan con estandares
de calidad especificos. Cumplir con los requisitos de la 1ISO 17025 puede ayudar a asegurar que el
trabajo de investigacion de tesis de maestria cumpla con estas expectativas.

La ISO 17025 es fundamental tanto para la calidad de los resultados de un laboratorio como para
la validez y la credibilidad de un trabajo de investigacion de tesis como este. Su implementacion
garantiza la calidad, la confiabilidad y la trazabilidad de los datos, lo que contribuye
significativamente al éxito y la relevancia de la investigacién realizada [109].
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3.5.6 Estimacion del peso del recubrimiento de WOy en fibra de
poliéster

La estimacién del peso del recubrimiento de WO\ en fibra de poliéster es un proceso crucial en esta
propuesta de investigacion y desarrollo.

Se llevaron a cabo mediciones en 20 probetas para determinar el peso (gr.) promedio del
recubrimiento con precision (Tabla 4).

El proceso de estimacion implico varias etapas. En primer lugar, se prepararon las probetas de fibra
de poliéster, que sirvieron como sustrato para el recubrimiento de WOy. Estas probetas se cortaron
en dimensiones especificas (5mm).

Estas probetas funcionalizadas se midieron utilizando una balanza de precision. Estas mediciones
se realizaron con el fin de determinar el peso promedio de las probetas de fibra de poliéster
funcionalizadas.

Finalmente, se promediaron los resultados de las 20 mediciones para obtener una estimacion
precisa del peso del recubrimiento de WOy en fibra de poliéster.

Esta estimacion es crucial para evaluar la cantidad de material recubierto y para garantizar la
reproducibilidad y consistencia en la fabricacion de materiales compuestos basados en fibra de
poliéster recubierta con WOx.

Las muestras se sintetizaron fijando las siguientes condiciones experimentales:

Temperatura del filamento= 1200 °C
Diametro de la muestra =5 mm

Separacion entre filamento y poliéster =7 cm
NUmero de mediciones=20

Presion de la camara 120 mTorr
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Tiempo deposito
10 minutos 15 minutos 20 minutos
M1 3.00E-05 9.00E-05 1.40E-04
M2 240E-04 1.70E-04 6.00E-05
M3 6.90E-04 7.40E-04 5.40E-04
M4 2.70E-04 1.30E-04 2.20E-04
M5 1.60E-04 - 2.20E-04
M6 3.30E-04 9.00E-05 2.00E-04
M7 9.00E-05 4 50E-04 8.00E-05
M8 3.70E-04 - 8.00E-05
= M9 1.60E-04 2 90E-04 1.20E-04
& M10 4.00E-05 1.80E-04 7.00E-05
% M1l 3 90E-04 3.90E-04 1.30E-04
A M12 9 40E-04 7 40E-04 7 40E-04
M13 2.30E-04 1.00E-04 2.00E-04
Mi4 6.00E-05 1.20E-04 1.00E-05
M15 2.60E-04 6.00E-05 1.10E-04
Mié6 6.40E-04 3.80E-04 4 80E-04
M17 2.00E-04 8. 00E-05 1.40E-04
M18 6.60E-04 6.20E-04 4 90E-04
M19 2 40E-04 4 60E-04 4.20E-04
M20 6.00E-05 3.60E-04 1.10E-04

Tabla 4 Mediciones empleadas para obtener el peso del recubrimiento de WOx en poliéster para las tres temperaturas de
deposito.

La estimacion del peso del recubrimiento de WOx en fibra de poliester, basada en la medicion de
20 probetas, revela un hallazgo interesante y significativo.

A partir de los datos obtenidos y analizados, se ha observado una tendencia clara a medida que
aumenta el tiempo de uso del filamento de tungsteno, se produce una disminucion en el peso del
deposito de WO (Fig. 39), se estimd el peso en 3x10“gr.de pérdida de peso lo que representa valor
marginal.

Este hallazgo se puede explicar debido a que la sublimacion del WOy comienza a la temperatura
de 750 °C y llega a ser mas substancial arriba de 900 °C. Por encima de 1300 °C, la razén de
sublimacion del WOy corresponde a la razon de oxidacion y la superficie del filamento que
mantiene libre de dxido. A temperaturas altas, la presion parcial del oxigeno dentro del reactor
influye fuertemente la taza de reaccion.

La disminucion del peso del tungsteno en el rango de temperaturas entre 700 y 1200 °C y a
presiones reducidas; depende de la temperatura del tungsteno, la presion parcial del oxigeno y de
la profundidad de oxidacion por unidad de tiempo (min) [111].
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Este resultado tiene repercusiones significativas en nuestra comprension del comportamiento de
los recubrimientos de WOx en este sustrato especificamente y en la determinacion del peso y el
espesor del recubrimiento del WOy sobre la fibra de poliéster.

Esta conclusion sugiere que, a medida que el filamento de tungsteno se utiliza con mayor frecuencia
y durante periodos mas prolongados, la razén de dep6sito disminuye ligeramente y en consecuencia
el peso del material nanoestructurado sobre el poliéster, como se presenta en (Fig. 39).

Esta grafica nos indica una disminucion lineal del peso en funcion del tiempo de depdsito, sin
embargo, la razén de cambio en peso es despreciable para los tiempos considerados, lo que nos
permite concluir que el peso del recubrimiento en las pruebas antivirales y antibacteriales
correspondieron a un peso promedio de 3x10“gr.

Ademas, esta estimacion resalta la importancia de llevar a cabo estudios adicionales para investigar
en profundidad los mecanismos subyacentes detras de esta tendencia observada y para explorar
posibles estrategias de mejora y optimizacion del recubrimiento de WOy en fibra de poliéster para
garantizar un rendimiento 6ptimo y una vida Gtil prolongada en diversas aplicaciones practicas.

®  Peso recubrimiento de WOx en Poliéster
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Figura 39 Gréfica que corresponde a la determinacion de peso del recubrimiento WOXx sobre poliéster en funcion del tiempo de
deposito.
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CAPITULO IV

4.1 Analisis y discusion de resultados

En este capitulo se discuten los resultados de las caracterizaciones de los recubrimientos de WOy
sintetizados mediante la técnica HFCVD sobre poliéster, entre ellas: TEM, SEM, XRD,
MARTINDALE, exposicion a UV(Xenotest), Método de difusion antimicrobiana (Kirby-Bauer)
para E. coliy P. aeruginosa y Método ISO 18184 prueba de actividad antiviral (OC43) Coronavirus
humano.

Se inicia con los analisis de las caracteristicas morfoldgicas del recubrimiento en el sustrato de
poliéster considerando las condiciones experimentales descritas en el capitulo 3. Asimismo, se
determinan sus propiedades de cristalinidad correlacionando los resultados de XRD y HRTEM.

Posteriormente, el textil funcionalizado se someta a pruebas de resistencia a la luz UV y a pruebas
mecéanicas de abrasion para determinar las caracteristicas de adherencia del material
nanoestructurado al sustrato de poliéster. Finalmente, se presentan las propiedades antibacteriales
y antivirales del recubrimiento de WOx.

4.2  Depdsito de los recubrimientos de WOy sobre poliéster mediante
HFCVD

La Figura 40 muestra al tejido “pristino” a una barra de escala de 500 um, en donde se aprecian los
hilos de urdimbre y trama entrelazados (formados por fibras de poliéster) antes de ser
funcionalizadas, con un acercamiento a la imagen de las fibras, en donde no es facil observar
nitidamente los hilos de poliéster, porque el sustrato es un aislante y por tanto se observan efectos
de acumulacion de carga en la superficie del poliéster.
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SEM MAG: 115x DET: BSE Detector bl S
HY: 150K/ DATE: 03120124 500 um Vega @Tescan HY 100KV DATE: 05/19/23 u Vega ®Tescan
VAC: Hivac Device: TS513658 fisicoquimica VAC: HiVac Device: TS513658 fisicoquimica

SEMMAG:1.18ke  DET: SE Detector

Figura 40 Micrografia de SEM del tejido “pristino” de poliéster, b) Imagen a mayor amplificacion que muestra las
caracteristicas morfolégicas de un manojo de fibras de poliéster.

La Figura 41a corresponde al tejido funcionalizado con el WOy nanoestructurado, en este caso el
depdsito se realizd bajo las siguientes condiciones experimentales:

Temperatura del filamento 1200 °C.
Presion del reactor 150 mTorr.
Distancia de fuente a tela: 2 cm.
Tiempo de deposito de 10 minutos.

La micrografia de SEM a condiciones de baja resolucion (escala de la barra 500 um), se logra
apreciar a primera instancia que el recubrimiento es homogéneo dado que, no observan
aglomeraciones en la superficie ni precipitados entre las fibras de poliéster, situacion observada
frecuentemente cuando se emplean rutas quimicas para los mismos propésitos [112].

En la Figura 41b, se muestra una region a mayor amplificacion del textil funcionalizado, en la que
se observa que los hilos estan cubiertos en toda la superficie de particulas submicrométricas
formando estructuras auto ensambladas del tipo coliflor.

Finalmente, en la figura 41c se muestra el histograma que permite determinar el tamafio de particula
promedio, el cual se encuentra alrededor de 630 nanémetros.
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Figura 41 a) Micrografia a baja resolucion que muestra al tejido funcionalizado con WOy, b) Recubrimiento homogéneo y
conformal sobre una fibra de poliéster con aglomerados tipo coliflor, ¢) Histograma que proporciona el tamafio promedio de las
aglomeraciones sobre la superficie del poliéster cuyo promedio se encuentra en 630 nanémetros.

4.3 Caracterizacion abrasién

Es importante mencionar que en esta caracterizacion mecanica se empleo el textil funcionalizado
manteniendo las mismas condiciones experimentales que el caso anterior (temperatura del
filamento 1200 °C, presion del reactor 150 mTorr, distancia de fuente a tela: 2 cm y tiempo de
depdsito de 10 minutos). La Figura 42a corresponde a una vista transversal del sustrato textil
después de 10,000 ciclos de abrasion con el equipo Martindale, donde se aprecian fibras
desprendidas del tejido. En contraparte, la Figura 42b corresponde a una vista frontal del sustrato
textil después de 35,000 ciclos de abrasion, en donde se aprecia que las fibras se han “rasurado” y
no se muestran darios al tejido.

i) ‘,‘,‘t’ 5

ol i I

Figura 42 Prueba de abrasién Martindale: a) vista transversal b) vista lateral de la probeta abrasién [97].
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Para tener una idea mas clara del papel del recubrimiento nanoestructurado de WOy en las pruebas
de abrasion en la Figura 43a se muestra la micrografia a baja resolucion de la muestra que fue
sometida a la prueba Martindale después de los 35000 ciclos.

Esta micrografia muestra que algunas de las fibras se separaron de la trama y, al mismo tiempo, se
observan algunas regiones claras y obscuras sobre la superficie de las fibras de poliéster, lo cual es
un indicativo de que todavia hay recubrimiento de WOy dado que en las zonas mas brillante
proviene de una mayor emision de electrones correspondiente al material menos resistivo.

a)

VA
158 DET: SE Detector

SEM MAG: 6.55 ko DET: SE Detector
HY: 10,0 kY DATE: 05/19/23 1 mm Vega ©@Tescan HY: 10,0 kY DATE: 05/19/23 jum Yega @Tescan
WVAC: Hivac Device: TS5136SB fisicoguimica WVAC: Hivac Device: TS51365B fisicoguimica

Figura 43 Prueba de abrasién Martindale: a) Imagen de SEM de las fibras de poliéster después de 35,000 ciclos de abrasion, b)
Imagen a mayor amplificacién con material remanente de WOx en la superficie de la fibra de poliéster.

En la Figura 43b se muestra la imagen a mayor resolucion correspondiente a la muestra anterior,
en ella se puede observar que en la superficie de la fibra todavia la existencia de particulas del
recubrimiento de WOy después del proceso de abrasion.

Este resultado es relevante porque nos indica que la técnica HFCVD proporciona buenas
propiedades de adherencia del recubrimiento a consecuencia de que el sustrato de poliéster se
calienta a una temperatura aproximadamente de 50 °C, y de que los clUsteres de WOy que llegan
al sustrato también poseen una cierta energia térmica; ambas situaciones pueden promover la
formacion de un enlace covalente lo que daria como resultado un material hibrido, resultado que,
a futuro se piensa explorar mediante mediciones caracterizacion superficiales como espectroscopia
de electrones Auger (EDS) o foto electrénica de rayos X (XPS).
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4.4 Caracterizacion HRTEM

En la figura 44a se muestra una imagen a baja resolucion de una porcién del recubrimiento sobre
una rejilla de cobre, la cual fue depositada por goteo con la solucién que contiene el material de
WOx. De la imagen de TEM se puede observar que el tamafio de la aglomeracion es de alrededor
de 500 nandmetros que esta en consistencia con los resultados de SEM.

En la figura 44b se muestra el patron de difraccion de electrones en érea selecta (SAED), se aprecia
un arreglo de puntos situados sobre anillos gruesos, los anillos son un indicador de especimenes
con tamafio de grano muy fino o de materiales amorfos, lo que muestra que los electrones son
dispersos aleatoriamente por la estructura amorfa de la muestra, en la figura también es posible
identificar puntos brillantes ligeramente difusos, esto es un indicador de la presencia de defectos
cristalinos, es decir de defectos estructurales de la red [113]. Por lo que podemos inferir que la
muestra analizada de WOy es policristalina con tamafio de grano nanométrico.

En la figura 44c se presenta una micrografia de TEM a mayor resolucion en la que se puede deducir
que las aglomeraciones estan formadas por particulas nanométricas embebidas dentro de una matriz
amorfa distribuidas aleatoriamente con tamafios del orden de 5 nanometros (Figura 44d).

Finalmente, en las Figuras e y f se muestran los resultados concernientes al procesamiento de la
imagen anterior empleando el software Gatan para determinar las distancias interplanares de los
dominios nano-cristalinos; se identificaron dos valores 2.28 y 3.7 A°, los cuales pertenecen a los
planos cristalinos: (130) y (020) del WOx. [113].
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Figura 44 Caracterizacion por HRTEM del recubrimiento WOx

a) Imagen HRTEM de los aglomerados tipo coliflor, b) Patrén de difraccion de electrones de area selecta (SAED) del
recubrimiento WO, ¢) Imagen a mayor resolucién de los aglomerados formados de nanoparticulas d) Imagen de HRTEM que
muestra las nanoparticulas de WOy, €) Procesamiento de la imagen HRTEM mediante la transformada de Fourier para
determinar las propiedades estructurales de los nanocristales de WOy y f) Determinacion de la distancia interplanar mediante el
software Gatan.

4.5 Caracterizacion XRD

Continuando con la caracterizacion del recubrimiento de WOy en poliéster, en la Figura 45 se
presenta su correspondiente patron de difraccion en el intervalo 26 de 10 a 60 grados. El patrén
muestra un pico de baja intensidad y muy ancho en el intervalo 26 de 15 a 35 grados. Este resultado
es una confirmacion de que el recubrimiento contiene dominios nanocristalinos de WOy, como se
encontro en los resultados previos de HRTEM, ademas de que la posicion en 26 del pico observado
contiene los picos caracteristicos del WO3z correspondientes a los planos (002), (020) y (200).
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Figura 45 Difractograma de XRD del recubrimiento nanoestructurado de WOx.

El ordenamiento de corto alcance en el patron de XRD obtenido, es consecuencia del tamario de
los nanocristales y de su orientacion azarosa dentro de la matriz amorfa, en donde los nanocristales
se van auto ensamblando conforme va en progreso el proceso de sintesis hasta dar lugar a formacion
de aglomerados submicrométricos.

Lo anterior es causado por la baja temperatura del sustrato (50°C) lo cual no favorece la
cristalizacion, asi mismo es razonable suponer que los nanocristales observados en HRTEM se
emiten desde la vecindad del filamento y se condensan sobre el sustrato en forma de estructura
jerarquica conocida como tipo coliflor [114].
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4.6 Caracterizacion antibacteriana

Se caracterizaron las propiedades antibacterianas del WOy (depositado en poliéster) utilizando el
medio de cultivo para enterobacterias gram negativas (cromdgeno) que son fermentadoras de
lactosa (EMB). Se sembro la cepa E. coli, ATCC 25922 [115], a temperatura de 35°C + 5°C, se
sabe que crece la bacteria, ya que vira a un color verde metalizado cuando es fermentadora de
lactosa y se observo el crecimiento de la bacteria durante las siguientes 8, 24, 48, 72 y 96 horas,
enseguida después de sembrar la bacteria, se colocaron varios sensidiscos con diferentes
antibiodticos y el material cortado en forma de sensidisco (poliéster recubierto con WOX, (Fig. 46).

Las propiedades del material funcionalizado con WOy muestra resultados desde las primeras 24
horas de cultivo, la prueba es que alrededor del material WOy se forma un halo de inhibicion, el
cual indica su capacidad antibacteriana situacion que podria emplearse para obtener de manera
indirecta la concentracion del WOy y su proceso de difusion.

Poliéster con WO, Algodon

Comercial

Figura 46 Pruebas de difusion en agar empleando recubrimientos de WOx sobre poliéster con diferentes tiempos de incubacion.

En primera instancia, el tamafio de los halos que se presentaron a las 24 horas posee un didmetro
que corresponden a los sefialados en la tabla en recuadros de color amarillo (ver Tabla5), parecidos
a la accion de antibioticos comerciales. Para las 72 horas, el halo de inhibicion es mayor que la
correspondiente a las 24 horas y se comporta como los farmacos enmarcados en rojo. Con base a
los resultados anteriores, se procedid a realizar su comparacién con los patrones estandar de halo
de inhibicion empleando como control de calidad la cepa E. coli (ver Tabla 5), esto con la finalidad
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de tener una idea clara del rendimiento antibacterial del poliéster funcionalizado con los
antibioticos que se comercializan normalmente en el mercado farmacéutico.

De la tabla 5 podemos ver que el rendimiento del textil funcionalizado es similar al caso de
Gentamicina, Cefotetan, Cefmetazol con cargas de disco de 10, 20 y 30 ug, respectivamente. En
consecuencia, se puede afirmar que el rendimiento de acuerdo con el halo de inhibicion
corresponde a resistente.

De la misma, el rendimiento puede ser catalogado como resistente para los antimicrobianos del
grupo B Ampicilina/sulbactam y Trimetropina/sulfametaxol con cargas de 10/10 y 1.25/23.75,
respectivamente.

Es importante mencionar que el peso promedio medido de los recubrimientos de WOy en el
poliéster en estos experimentos correspondio a 0.3 miligramos (ver Tabla 4), el cual se encuentra
aproximadamente por debajo de un orden magnitud con respecto a los antibioticos estandares.

Se debe sefalar que al parecer el efecto antibacterial no disminuye con el tiempo, es decir la
reaccion del WOy con las bacterias es continua.

Patrones estandar del halo de inhibicién, puntos de corte equivalente a la CMI para enterobacterias” y diametro del halo de inhibicién
para la cepa E. coli ATCC25922 empleada como control de calidad
Punto de corte E. coli
GRUPO Antimicrobiano ;;i:rga{“; Diametro del halo de inhibicion (MM) g iy alente a la CMI (ugiml)  ATCC 25922
€OW9) “Resistente Intermedia Sensible  Resistente  Sensible intervalo ®
A Ampicilina ** 10 =13 14-18 =17 =32 =8 16-22
Cefalotina “ * 30 <14 15-17 >18 >32 =8 15-21
Cefazolina™“ 30 <14 15-17 >18 >32 <8 23-29
Gentamicina 10 <12 13-14 >15 >8 <4 19-26
B Amoxicilina/acido clavulanico 20/10 <13 14-17 >18 >16/8 <8/4 19-25
Ampicilina/sulbactam 10/10 <11 12-14 >15 >32/16 <8/4 20-24
ToorTo =17 T8=20 =2t pare =T 230
Ticarcilina/acido clavulanico 7510 <14 15-19 >20 >128/2 <16/2 25-29
Mezlocilina 75 =17 18-20 =21 =128 <64 23-29
Ticarcilina 75 <14 15-19 220 =128 <16 24-30
Piperacilina 100 <17 18-20 >21 >128 <16 24-30
Cefamandol 30 <14 1517 =18 =32 <8 26-32
Cefonicid 30 <14 15-17 >18 >32 <8 25-29
Cefuroxima (oral) 30 =14 15-22 »23 232 =4 20-26
Cefpodoxima 10 <17 18-20 >21 >8 <2 23-28
Cefixima 5 <15 16-18 >19 >4 <1 23-27
Cefoxitina an <14 1517 218 =32 <A 23-29
Cefotetan 30 <12 13-15 >16 >64 <16 28-34
Cefmetazol 30 <12 13-15 =16 =64 <16 26-32
Cefoperazona"" 75 <15 16-20 =21 =64 <16 28-34
Cefotaxima™ * 30 <14 15-22 >23 =64 <8 29-35
Ceftizoxima® 30 =14 15-19 =20 =32 <8 30-36
Ceftriaxona® 30 <13 14-20 >21 >64 <8 29-35
Cefepima 30 <14 15-17 =18 =32 =8 29-35
Imipenem 10 =13 14-15 =16 >16 <4 26-32
Meropenem 10 <13 14-15 >16 =16 <4 28-34
Amikacina ) 30 =14 15-16 =17 =32 <16 19-26
Ciprofloxacino ™ © 5 <15 16-20 =21 =4 <1 30-40
Levofloxacino 5 <13 14-16 =17 =8 <2 29-37
| Trimetoprim/sulfametoxazol ™ * 1,25/23,75 <10 11-15 >16 >8/152 <2/38 24-32

Tabla 5 Patrones estandar de halo de inhibicién de acuerdo con la Sociedad Espafiola de Enfermedades [115].
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La Figura 47a muestra la actividad antibacterial del poliéster funcionalizado a la cepa E. coli
después de un tiempo de incubacién de 24 horas y una temperatura de 35°C.

En esta imagen se puede apreciar la formacién de un efecto de halo alrededor de ambas muestras,
este resultado indica que la bacteria es susceptible al poliéster recubierto con WOy.

En el recuadro (Figura 47b) se indica la zona de susceptibilidad encerrada en circulo azul, en la
que se puede asignar un didmetro de aproximadamente un centimetro.

Figura 47 Pruebas de difusién en agar del recubrimiento de WOy; Cepa bacteriana E. coli, 24 hrs.

En la Figura 48 se presenta una imagen caracteristica de la actividad antibacterial del textil
funcionalizado con WOy para la misma cepa que el caso anterior, solo que ahora, las condiciones
experimentales correspondieron a un tiempo de incubacion de 72 horas a una temperatura de 35°C.

En esta misma imagen se indica con una linea azul el establecimiento del diametro del halo de
inhibicion que, en este caso correspondio a un valor de 1.2 cm.
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Figura 48 Pruebas de difusion en agar del recubrimiento de WOx; E. coli, 72 hrs. Y con 1.2 cm de inhibicién.

Continuando con la caracterizacion, la Figura 49-a muestra la actividad antibacterial, pero ahora
empleando un tiempo de incubacion de 96 horas a la temperatura de 37°C.

En la Figura 49-b al igual que en los casos precedentes se muestra la formacion del halo de
inhibicidn, sin embargo, las dimensiones de los didmetros son menor que los casos precedentes.

Con base a los resultados mostrados en esta seccion se puede concluir que el textil funcionalizado
es toxico a la cepa E. coli, lo cual confirma lo mostrado recientemente, es decir, que el WOy es un
material con alto potencial que podria brindar la oportunidad de que las sUper-bacterias ya no sean
un gran problema de contaminacion intrahospitalaria [73].
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Figura 49 Pruebas de difusion en agar del recubrimiento de WOxy; E. coli, 96 horas.

Es importante destacar que los resultados obtenidos son prometedores, sin embargo, se requiere
mas investigacion para profundizar aspectos como la toxicidad, la estabilidad y la eficacia a largo
plazo del WOy nanoestructurado.

Ademas, la realizacion de estudios clinicos y pruebas en condiciones mas realistas podria
proporcionar una comprension mas completa de la viabilidad de esta propuesta como un agente
antibacteriano efectivo en aplicaciones médicas o industriales.

Finalmente, para visualizar de manera mas precisa los resultados obtenidos, en la figura 50 se
presenta la estadistica correspondiente a las mediciones de los halos de inhibicion para la cepa
bacteriana E. coli.

Esta gréfica muestra que las dimensiones del halo de inhibicion tienden a aumentar
proporcionalmente al tiempo de incubacion de 24 a 48 horas, sin embargo, se observo que si se
incrementa el tiempo a 72 horas las dimensiones tienden a disminuir.

Con propositos comparativos, en este esquema se incluye el mismo experimento, pero ahora
empleando al algodon funcionalizado con WOy nanoestructurado y sin funcionalizar. Los
resultaron evidenciaron la formacién de halos de dimensiones marginales después de 72 horas de
incubacion. En el caso de algoddn pristino practicamente la actividad antibacterial fue nula.
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Este altimo hecho se le puede atribuir a la absorcién de la humedad del algodon a condiciones
atmosféricas que, de acuerdo con lo reportado se sitla en el intervalo de 6.75 a 8.25 % (peso en
seco). Este resultado es un indicativo de que el agua puede promover el crecimiento de la cepa E.
coli, dado que, al final del proceso de incubacion se observo el crecimiento bacterial en la superficie
del textil de algoddn funcionalizado. Es importante remarcar que la absorcion de la humedad en el
poliéster a condiciones atmosféricas es solamente del 0.4 %.

4 - E. coli
*
c D o
S 13
Sl
e -
=2
c
; 5
S i 21
~~ -
o -
p—
- )
L
€,
S 3
5 3
~ . 1_ *%
o
5 T
T
a
O' _—
] ] ] ] ]
Poliester Poliester Algodén Poliester Algodon
con WOx con WOx con WOXx sin WOx sin WOx
24 hrs 72 hrs 72 hrs

Figura 50 Diagrama de caja que representa las dimensiones de los halos de inhibicion para la bacteria E. coli considerando
diferentes tiempos de incubacion y sustratos textiles.
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La caracterizacion del recubrimiento en poliéster se extendid a otra bacteria, especificamente, la
Pseudomona aeruginosa (ATCC 27853), los resultados se presentan mediante el diagrama de caja
en la figura 51.

Pseudomona aeruginosa

Halo (diametro) de inhibicion

e —_—

T T T T
Poliester Algoddn Poliester Algoddn

con WOx con Wox sin WOx sin WOox
T2 hrs T2 hrs 72 hrs T2 hrs

Figura 51 Diagrama de caja que representa las dimensiones de los halos de inhibicion para la bacteria Pseudomona aeruginosa
considerando diferentes tiempos de incubacion y sustratos textiles.

En este grafico se muestra solamente el caso mas significativo que correspondié al tiempo de
incubacion de 72 horas.

De los resultados se puede decir que el rendimiento antibacterial en términos de las dimensiones
de los halos de inhibicion, es menor en comparacion con el resultado anterior para la cepa E. coli,
sin embargo, es importante remarcar que en estas circunstancias el poliéster funcionalizado con
WOy se puede catalogar como resistente a la cepa P. aeruginosa.

Por otro lado, los halos de inhibicion del algodén funcionalizado con WOy para el caso de la P.

aeruginosa mostro un mejor rendimiento que el caso de la E. coli y, a su vez, mejor rendimiento
que el recubrimiento sobre poliéster [116]. Este resultado, sin duda, es interesante porque indica
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que la efectividad antibacterial del recubrimiento depende también del tipo de textil y de la bacteria
objetivo. Y esta en sentido opuesto a resultados reportados previamente en la literatura, en donde
se ha mostrado que la actividad antibacterial que involucra nanoparticulas de WOs3 sigue el
siguiente orden: P. aeruginosa > E. coli [69].

Esto demuestra que el mecanismo de accion del recubrimiento de WOy sobre textiles no es una
cuestion directa y para discernirlo se debe tomar en cuenta las propiedades fisicoquimicas de
recubrimiento nanoestructurado, la morfologia y la estructura celular de las bacterias [69] asi como
la realizacion de un estudio mas detallado del papel del sustrato textil.

Se realizaron pruebas antibacteriales del recubrimiento de WOy sobre poliéster y algodon a dos
bacterias Gram negativas, (E, coli (ATCC 25922) y P. Aeruginosa (ATCC 27853)).

Se mostré que el rendimiento antibacterial del poliéster funcionalizado es similar al caso de
Gentamicina, Cefotetan, Cefmetazol y antimicrobianos del grupo B (Ampicilina/sulbactam y
Trimetropina/sulfametaxol) y que, de acuerdo con el patron de halos de inhibicion el textil
funcionalizado se puede catalogar como resistente.

Se encontrd la evidencia de que el poliéster funcionalizado tiene un efecto antibacterial que no
disminuye con el tiempo de incubacion, es decir la reaccion del WOy con las bacterias es continua.

Se analizaron los datos correspondientes a las dimensiones de los halos de inhibicion para la cepa
bacteriana E. coli, encontrandose que las dimensiones del halo de inhibicion tienden a aumentar
proporcionalmente al tiempo de incubacion de 24 a 72 horas.

Para el caso de la P. aeruginosa los datos revelaron que, el rendimiento antibacterial para un tiempo
de incubacidn de 72 horas las dimensiones de los halos de inhibicion son menores en comparacion
con la cepa E. coli y que en este caso el poliéster funcionalizado con WOy también se puede
catalogar como resistente a esta cepa.

Se extendié la caracterizacién antibacterial empleando al algodon funcionalizado y sin
funcionalizar con WOy nanoestructurado para ambas sepas. En el primer caso se encontrd que la
eficacia de inhibicion siguid el siguiente orden: E. coli<P. aeruginosa y que el algodon sin
funcionalizar el rendimiento antibacterial es nulo.

91



4.7 Caracterizacion 1SO 18184 Prueba de actividad antiviral (OC43)
Coronavirus humano

Los resultados de la caracterizacion segun la norma ISO 18184 para la prueba de actividad antiviral
contra el coronavirus humano OC43 en la fibra de poliéster sintetizada con WOx muestran un
resultado positivo del 40%.

Este resultado indica que el material exhibe una capacidad antiviral significativa contra el OC43
en un grado del 40% en comparacion con las muestras no tratadas.

Esta prueba se llevd a cabo en el laboratorio: VARTEST LABORATORIES de Nueva York
USA (Fig. 52), siguiendo los protocolos establecidos en la norma ISO 18184, y con el protocolo
ISO/ICC 17025 THIRD PARTY TEST REPORT, que define los procedimientos para evaluar la
actividad antiviral de los materiales textiles.

El coronavirus humano OC43 se selecciond como el virus de prueba debido a que inicialmente se
considero el coronavirus del tipo SARS-COV?2; pero no se encontraron laboratorios en América 'y
Europa que probaran con este virus por temas de seguridad emitidas por la OMS.

Quality Assurance & Compliance Testing
artestM Utilizing Textile & Related Technologies

19 West 36th Street, 10th Floor

New York, NY 10018

Tel: 212 947 8391 Fax: 212 947 8719

www.vartest.com

ISO/IEC 17025 Third Party Test Report

DATE : December 29, 2023 FILE: VOLMEX.A121423A
PO #: 4590176337

CLIENT: Volkswagen de México S.A. de C.V. ATTN: Edgar Méndez Guzman
Carretera México-Puebla Km 116 San
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México
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Figura 52 Reporte resultados 1SO 18184 [117].
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Figura 53 Reporte resultados 1SO 18184 [117].

Los resultados positivos del 40% indican que el tratamiento con WOy ha demostrado una capacidad
efectiva para reducir la actividad viral del coronavirus humano OC43 en la fibra de poliéster.

Esto sugiere que el material tratado tiene el potencial de ser utilizado en aplicaciones donde se
requiera proteccion contra la transmision de virus, como en la fabricacion de textiles para el uso de
interiores automotrices y en entornos medicos y hospitalarios (Fig. 53).

Antes de adentrarnos en el resultado favorable de las nanoestructuras de WOy en el rendimiento
antiviral, es fundamental comprender las propiedades morfoldgicas y estructurales de estos
recubrimientos.

La técnica HFCVD permite depositar capas delgadas de 6xido de tungsteno sobre sustratos de fibra
de poliéster con un control preciso de la composicion, morfologia y estructura cristalina de los
recubrimientos resultantes. En la caracterizacion del recubrimiento, se realizaron analisis
detallados para evaluar estas propiedades.
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Desde un punto de vista morfolégico, se observé que las nanoestructuras de WOy depositadas sobre
las fibras de poliéster presentaban una estructura conformal, lo que proporciona una mayor area
cubierta para inhibir agentes virales. Esta morfologia Unica es crucial para mejorar la captura e
inhibicion de virus en comparacién con superficies no-conformales, lo que contribuye al
rendimiento antiviral del material.

En cuanto a las propiedades estructurales, se determiné que el recubrimiento de WOy presenta una
estructura cristalina bien definida, generalmente en forma de nanocristales cuasi-esferoidales
nanométricos. Estas estructuras cristalinas exhiben una alta estabilidad (UV-Xenotest) y
durabilidad a la abrasion (Martindale), lo que es fundamental para mantener la eficacia antiviral
del material a lo largo del tiempo y bajo diversas condiciones ambientales.

Resultado Favorable en el Rendimiento Antiviral

Los estudios de rendimiento antiviral realizados utilizando las fibras de poliéster funcionalizadas
con nanoestructuras de WOy depositadas por HFCVD arrojaron resultados altamente alentadores
(Fig. 54), se observo una significativa reduccion en la actividad viral de diferentes tipos de virus,
incluidos virus envueltos como el virus de la gripe y el virus del herpes simple.

! Quality Assurance & Compliance Testing
”es N Utilizing Textile & Related Technologies
18 West 36th Street, 10th Floor

New York, NY 10018
Tal: 212 947 8391 Fax: 212 947 8719

www.vartest.com

ISO/IEC 17025 Third Party Test VBeport

FILE: WOLMEX.AR1Z214Z3R
PO #: 4590176337
SAMPLE IDENTIFIED BY CLIENT AS:
Fabric Submitted
Manufacturer: Volkswagen
Style ¥: RFC VMWGAOBOLJHEG/OC 4590176337-NY 2 & WY 3
Color: BLACK

IS0 18184 ANTIVIRAL ACTIVITY TESTING WITH OC43 HUMAN CORONAVIRUS:

Summary Statement

&

VOLMEX.A121423R shows 40% reduction of Coronavirus 0OC43 at 2 hours of contact time.

Preparation of OC43 virus:

0c43 [(ATCC VR-155 was grown in HCT=8 cells (ATCC CCL-244). Cells were qrcwqﬁLn
Fagle's minimal ntial medium (EMEM) with 10% fetal bovine serum (FB3) at 37°C.
cells at 80-90% confluence in T75 flasks were washed with phosphate buffered sallne
(PBES) and infected with 0OC43 at a multiplicity of infection of 0.01-0.1 in EMEM with
2% FBS and incubated at 33°C for 5 days. Supernatant was cleared by centrifugatien
and frozen in aliquots in liguid nitrogen.

Figura 54 Caratula de Reporte resultados 1SO 18184 [117].
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Esta reduccion en la actividad viral se atribuye a la capacidad de las nanoestructuras de WOy para
interactuar y desactivar eficazmente los agentes virales. La combinacion de la morfologia rugosa
y porosa con la estructura cristalina bien definida proporciona multiples sitios de union y reaccion
para los virus, lo que aumenta la eficiencia de la captura y la inhibicion viral (Fig. 55).
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Figura 55 Reporte resultados I1SO 18184 [117].

Ademas, se observo que las nanoestructuras de WOy exhiben una mayor estabilidad y durabilidad
en comparacion con otros materiales antivirales (Fig. 56), aun cuando el resultado de reduccion del
coronavirus OC43 fue del 40% (debido a que solo fue funcionalizada la tela y no todo el sustrato
ver Figura 57 esto garantiza una eficacia de inhibicidn de este tipo de coronavirus con la propuesta
de WOx.
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Figura 56 Reporte resultados 1SO 18184 [117].
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Los resultados favorables de las nanoestructuras de WOy en el rendimiento antiviral sobre fibras
de poliéster funcionalizadas por la técnica HFCVD ofrecen nuevas perspectivas en el desarrollo de
materiales antivirales eficaces y duraderos.

Para el futuro, se requiere una investigacion adicional para comprender mejor los mecanismos
subyacentes detras de la actividad antiviral de las nanoestructuras de WOy y para optimizar ain
mas su disefio y rendimiento.

Ademas, es fundamental explorar aplicaciones préacticas de estos materiales en entornos clinicos,
industriales y domésticos para abordar los desafios actuales en salud publica y seguridad viral.

Es importante destacar que estos resultados son prometedores y sugieren la eficacia del tratamiento
con WOx en la fibra de poliéster contra el coronavirus humano OC43. Sin embargo, es necesario
realizar mas investigaciones y pruebas para validar estos resultados y comprender completamente
el alcance y la durabilidad de la actividad antiviral del material tratado.

Estos hallazgos pueden contribuir al desarrollo de materiales textiles mas seguros y efectivos para
combatir la propagacion de virus en diversas aplicaciones y entornos. Dentro de la investigacion y
busqueda de informacion hasta marzo 2024 es importante destacar nuevamente que existe una
notable falta de informacion respecto a la evaluacién del rendimiento antiviral especifico del WOy
en relacion con ciertos virus, especificamente con el coronavirus humano OC43 (HCoV-0C43).

El HCoV-OC43 es una cepa de coronavirus humano que puede causar infecciones respiratorias, y
entender como interactla con materiales como el WOy es crucial, especialmente en el contexto
actual de pandemia global. A pesar de ello, hasta la fecha, la literatura cientifica proporciona escasa
o nula informacidn sobre la eficacia del WOy en la inhibicion del HCoV-OC43.

Esta falta de datos representa una brecha significativa en nuestro conocimiento sobre las
propiedades antivirales del WOy y su potencial aplicacion en la lucha contra enfermedades virales,
incluyendo aquellas causadas por coronavirus.

La ausencia de estudios especificos sobre la capacidad del WOy para combatir el HCoV-OC43
limita nuestra comprensién de su utilidad en este contexto y obstaculiza el desarrollo de estrategias
efectivas para combatir la propagacion de virus respiratorios.

Por lo tanto, es imperativo que se realicen investigaciones adicionales y estudios rigurosos para
evaluar el rendimiento antiviral del WOy sobre el HCoV-OC43. Estos estudios podrian abordar
cuestiones clave, como los mecanismos de accion antiviral del WOy, su eficacia en la prevencion
de la infeccién viral y su potencial para reducir la transmision del virus en entornos clinicos y
comunitarios.

De la prueba de actividad antiviral del Coronavirus Humano (OC43), se obtuvieron resultados del
40% de efectividad antiviral, lo cual es muy alentador ya que solo fue funcionalizado el sustrato
textil del compuesto, es decir solo se funcionaliz6 con WOy la cara superior del textil (Unicamente
la fibra de poliéster) ver Figura 57, este resultado abre la opcion a continuar investigando las
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propiedades antivirales del WOy sobre textiles también como compuestos e incrementar el
porcentaje de efectividad.

_ Oo0ede

Fibra de Poliéster -

N

Bondeo de espuma —

. Recubrimiento conformal del WO, sobre textil de poliéster

Figura 57 Representacion del recubrimiento conformal de 6xido de tungsteno nanoestructurado sobre tela de poliéster.

4.8 Mecanismo antibacterial del WOy

Se ha mostrado en la literatura que el rendimiento biocida de los nanomateriales basados en éxido
metalicos nanoestructurados dependen en gran medida de sus dimensiones nanomeétricas,
concentracion y de sus propiedades fotocataliticas.

El mecanismo biocida de estos materiales aun no es claro, sin embargo, ya se dispone de mas
resultados para su explicacion y que esta relacionado con; (i) dafio de la pared y membrana celular,
(ii) penetracion el material nanométrico dentro del microorganismo y (iii) estrés oxidativo
Recientemente se ha demostrado que el mecanismo antibacterial de nanopuntos de WOy se debe a
la induccion de estrés a la membrana celular potenciada por sus propiedades fotocataliticas [69].

Estos resultados fueron observados mediante SEM y HR-TEM y confirmados mediante
simulaciones de dindmica molecular (MD) y espectroscopia de resonancia de espin electronico
(ESR). Ellos mostraron que los nanopuntos se adsorben reversiblemente en la membrana dentro de
unas pocas decenas de nanosegundos acumulandose progresivamente en su superficie.
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Posteriormente, los nanopuntos se enlazan directa o indirectamente sobre la membrana a través del
agua gue acta como puente de enlace. No observaron permeacion de los nanopuntos dentro de la
membrana a tiempos mas largos.

Los analisis de energia mostraron que el enlace entre el nano punto y la membrana es impulsado
por interacciones coulémbicas. En consecuencia, la adsorcion de los nanopuntos de WOy puede
interferir con las funciones de la membrana o incrementar la actividad de las especies reactivas de
oxigeno, las cuales fueron detectadas en el espectro de ESR.

Concluyendo en esta ultima situacion que, la actividad biocida del WOy puede ser atribuido a la
generacion de las especies reactivas de oxigeno foto inducidas.

El mecanismo de foto-inactivacion de la E. coli y P. aeruginosa en presencia del WOy consiste en
los siguientes pasos y esquematizan en la figura 58. Cuando el WOy es irradiado con la luz visible,
los fotones son absorbidos dando lugar a pares electrén-hueco fotogenerados promoviendo la
excitacion de un electron (e”) desde la banda de valencia hacia la banda de conduccion dejando
atras en la banda de valencia la creacién de un hueco (h™).

1. 2WO, + hv »> WO, (e7) +W O, (h*)

En donde hv se refiere a la energia de la radiacion.
Los electrones fotogenerados migran a la superficie del WOy en donde son atrapados por el oxigeno
molecular (O2) para producir un anion radical superdéxido (O27).

2. WOy(e™) + 0, » WO, + 03"
Los huecos fotogenerados en la banda de valencia (WOx (h*)) son atrapados por hidroxilos
superficiales para formar radicales hidroxilos (OH").

3. WOy (h*) + OH - WO, + OH"*

Dependiendo de la cantidad de los iones radicales superdxidos o de los radicales hidroxilos que se
producen en la superficie que entran en contacto con la bacteria, sera la eficiencia antibacterial del
WOx.

4. (0;°yOH®*) + (E. colio P. aeruginosa) — Degradacion bacterial

La cantidad de enlaces de oxigeno en el agua y el estado O-H es crucial para tener un efecto
antibacterial. Se ha mostrado que mas estados O-H y mas porcentaje de oxigeno en el componente
de agua crea un ambiente mas hidroéfilo que conduce a una alta actividad antibacteriana.
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Figura 58 Diagrama esquematico que describe el mecanismo de la actividad antibacterial del WOy. [118].

Se ha mostrado que una mayor cantidad de enlaces de oxigeno y estados O-H repercute
directamente en el efecto antibacterial debido a que un mayor porcentaje de agua crea un ambiente
hidrofilico propicio a una alta actividad antibacterial [69].
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4.9 Mecanismo antiviral del WOy

Recientemente, el WOz ha mostrado ser otro 6xido metalico de transicion fotoactivo que presenta
altas posibilidades para inhibir virus altamente contagiosos SARS CoV-2.

En relacion con el mecanismo antiviral de WOs3 su eficacia reside de sus propiedades fotocataliticas
que dan lugar a un gran nimero de especies reactivas intermedias de oxigeno (ROS) que afectan a
las proteinas, los lipidos, el ARN gendmico y los &cidos nucleicos.

A este respecto, muy recientemente, Ghezzi et al. utilizaron al WO3 fuertemente oxidativo como
desinfectante para aumentar la eficacia del proceso fotocatalitico. Los estudios cinéticos del CoV-
2 mostro que efectivamente la foto activacion del WOs3 rapidamente inhibe a los virus casi del 100
% después de 30 minutos de reaccién mediante una cantidad detectable de ARN gendmico viral.

La cinética de la desinfeccion antiviral es mas compleja que los que suelen encontrarse para la
degradacion de contaminantes quimicos mediante fotocatalisis, debido a la relacion poco clara
entre la estructura quimica del virus tras la oxidacion, asi como a los complicados y desconocidos
mecanismos de reparacion viral. Por lo tanto, la actividad fotocatalitica para la degradacion
organica no puede extrapolarse a los procesos de desinfeccion viral.

Por otro lado, se ha encontrado cinéticas de inactivacion es diferente para bacterias y virus (Fig.
59). El coronavirus OC43 fue mas resistente que la bacteria E. coli al ataque oxidativo de las ROS
generado a partir del fotocatalizador.

Lo anterior puede explicarse por la diferencia en las estructuras superficiales de las células
bacterianas y particulas viricas. E. coli es una bacteria en forma de baston con un tamafio de
micrometros y una estructura superficial compleja de lipopolisacéridos, peptidoglicanos y bicapas
lipidicas. Incluso un ligero dafio en la superficie bacteriana puede destruir sistemas metabdlicos
clave como la respiracion. Sin embargo, el coronavirus OC43 es un virus de forma icosaédrica con
un tamafio de nandmetros y una estructura superficial simple de proteinas de la capside.

La cubierta de proteinas viricas es rigida y requiere una intensa oxidacion para desnaturalizarse y
de acuerdo con lo reportado en la literatura (estado del arte), podemos hipotetizar que el proceso
tipico de inactivacion fotocatalitica del WOxal virus coronavirus humano OC43 en poliéster consta
esencialmente de los siguientes tres pasos:

Contacto fisico del WOy nanoestructurado ocasionando distorsion de la forma del virus, oxidacion
de la proteina de la cubierta del virus y fuga o dafio del gen interno del virus figura 59 b.
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CAPITULO V

5.1 Conclusiones

Se mostro que la técnica HFCVD es viable, simple, escalable, reproducible y ecoldgica con alto
potencial para recubrir fibras de poliéster con material nanoestructurado de WOxy.

Los resultados de SEM mostraron que los recubrimientos obtenidos sobre las fibras fueron
homogéneos, conformales y sin la evidencia de precipitados o aglomeraciones macromeétricas.
Asimismo, se observo que en la superficie de las fibras el recubrimiento estd conformado de
aglomeraciones porosas con dimensiones en promedio de 600 nandémetros y con morfologia tipo
coliflor.

La medicion de rayos-X que se obtuvo del recubrimiento sobre poliéster mostro solo un pico muy
ancho y de baja intensidad, el cual no permitié la posibilidad de identificar con certeza la posicion
de los picos caracteristicos del recubrimiento del WOy, dado que, los picos caracteristicos de este
material se encuentran en el intervalo en 20 de 10 a 30°, en consecuencia, esta medicion permite
concluir que el recubrimiento de WOy es amorfo.

Las mediciones de TEM, confirmaron que las aglomeraciones observadas por SEM consisten
nanoparticulas distribuidas aleatoriamente embebidas dentro de una matriz amorfa, situacion
validada mediante la medicion de la difraccion de electrones en area selecta (SAED).

Los resultados de HRTEM permitieron identificar dominios nanocristalinos de forma cuasi-
esférica y de dimensiones del orden de 5 nanémetros e inmersos dentro de la matriz amorfa.
También, se identificaron dos planos cristalograficos a partir de la determinacidn de sus respectivas
distancias interplanares, los cuales correspondieron al éxido de tungsteno.

La evaluacion del ensayo Martindale al recubrimiento mostré excelente resistencia al desgaste
después de 35,000 ciclos de abrasion, situacién que fue validada por mediciones de SEM. Las
buenas caracteristicas de adherencia del recubrimiento por HFCVD permite inferir que durante el
proceso de deposito sobre las fibras de poliéster se establecen las condiciones termodinamicas
apropiadas para la formacion de un enlace quimico entre los grupos funcionales del poliéster, como
los grupos (-OH), con la molécula precursora de los clisteres de WOy, sin embargo, esta situacion
se debe verificar por técnicas de analisis quimico de superficie.

Los resultados de exposicion luminica “Xenotest” de la fibra de poliéster funcionalizada con WOy
no presentd dafios mecanicos (grietas, rupturas), fisicos (cambios de tonalidad) sobre la superficie
del sustrato después de 3 periodos de exposicion a la luz UV, lo cual tiene una equivalencia a 3
afios de vida atil dentro de la industria textil automotriz; es decir cumple ampliamente la
expectativa contra envejecimiento a la radiacion ultravioleta.
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De los resultados de actividad antiviral del Coronavirus Humano (OC43), se obtuvieron resultados
positivos y demuestran que el recubrimiento de éxido de tungsteno nanoestructurado sobre
poliéster mediante la técnica HFCVD, presenta propiedades antivirales efectivas.

Este hallazgo sugiere su potencial aplicacion en areas donde se requiere un control de la
proliferacion viral; sin embargo, se requieren estudios adicionales para evaluar su desempefio en
aplicaciones practicas y para comprender completamente los mecanismos subyacentes de su
actividad como agente antiviral.

5.2 Trabajos futuros

De acuerdo con lo observado en esta investigacion, es posible incrementar la eficiencia antiviral
del recubrimiento de WOy sobre textiles, mediante la optimizacion de la técnica de sintesis
HFCVD, por tal motivo es conveniente identificar los parametros éptimos.

Adicionalmente, se puede explorar la funcionalizacion al 100%; es decir la superficie de las fibras,
el bondeado y el soporte textil, para extender la investigacion con otras bacterias y virus.
Finalmente, es conveniente realizar en futuros estudios, la curva dosis-respuesta.
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