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Resumen:

La investigacion en textiles antibacteriales ha cobrado importancia debido a sus diversas
aplicaciones en sectores como salud, el deporte, la industria alimentaria, el cuidado personal y el
ambito militar. Este proyecto tiene como objetivo la fabricaciéon de una nueva fibra de grado textil
con propiedades antibacteriales otorgadas por medio de la adicion de nanomateriales dentro su
matriz polimérica y la impregnacién de microcapsulas de aceites esenciales sobre la superficie de
estas para potenciar dicho efecto. Se utilizo un polimero a base de poliacrilonitrilo (PAN) como
materia prima, reciclado de la industria textil, el cual fue procesado usando un método no
convencional de hilatura en himedo para la formacion de fibras. Se utilizd un disefio de
experimentos Taguchi para evaluar el efecto de once condiciones de operacibn como:
concentraciones, velocidades y métodos de funcionalizacion, sobre las propiedades fisicoquimicas
de las fibras. Los resultados de la evaluacion microbiolégica demostraron el efecto bactericida
contra “Escherichia Coli”, con halos de inhibicion de hasta 25 mm, y un efecto que persistié
después de mudltiples lavados, ademas de mostrar propiedades mecanicas equiparables con fibras
textiles convencionales. Los parametros mas influyentes en las fibras resultantes fueron la
concentracion del bafio de coagulacion y el porcentaje de fibra en la soluciéon de hilatura. Se
alcanzo una tenacidad de 5 grf/denier, 30% de elongacién y la percepcién de aroma hasta después
de 10 lavados. Este estudio permite identificar pardmetros operativos para disefiar nuevos
procesos de fabricacién de fibras inteligentes con efecto bactericidas y textiles funcionalizados.

Introduccioén. La fibra acrilica, compuesta
por al menos un 85% de acrilonitrilo, ofrece
propiedades deseables como alta
voluminosidad, calidez similar a la lana, baja
densidad y suavidad, lo que la convierte en
una alternativa popular a las fibras naturales
[1]. Para mejorar el desempefio de la fibra
acrilica, se han empleado estrategias como
la modificacion quimica y la incorporacion de
aditivos funcionales durante la extrusion o en
la superficie de la fibra, los cuales pueden
incluir nanomateriales, recubrimientos
antibacterianos o microcipsulas [2]. Los
antimicrobianos basados en oxidos
metélicos, en particular el 6xido de zinc
(Zn0O), inhiben eficazmente el crecimiento
microbiano y pueden proporcionar una
proteccion duradera [3]. Sin embargo, se
debe de garantizar una correcta fijacion para

asegurar la seguridad del usuario al ser
expuesto a este tipo de nanomateriales [4].
La integracion de estos agentes en las fibras
permite el desarrollo de materiales mas
seguros e innovadores para aplicaciones en
salud, higiene y textiles [5].

Este estudio propone la fabricacion de fibras
funcionalizadas con nanoparticulas de ZnO
incorporadas en su interior mediante un
método de  hilatura en hdimedo no
convencional y empleando residuos acrilicos
reciclados, con el objetivo principal de
conferirles  propiedades  antimicrobianas.
Ademas, utilizar microcdpsulas de aceites
esenciales como recubrimiento superficial
ayuda a potenciar el efecto antimicrobiano, al
mismo tiempo que otorgan a la fibra un
aroma agradable [6]. Por medio de un disefio
de experimentos, se logré determinar que
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‘eValuandolo después de una serie de ciclos
de lavado.

Parte experimental.

Materiales.

Fibra acrilica reciclada de una industria textil
(Grupo Textil de Aguascalientes SA de CV)
fue utilizada como se recibid, se utilizé n,n
dimetilformamida (DMF) como solvente, agua
desionizada como no solvente,
microcapsulas de aroma desarrolladas en
trabajos anteriores y particulas de ZnO
sintetizadas previamente [7].

Obtencién de fibras.

Se utilizé un sistema de hilatura en hamedo
no convencional, Figura 1. Este se conforma
por un bafio de coagulacion, en donde se
sumerge una columna que contiene la
solucién de hilatura y a la salida se coloca
una esprea de 56 orificios circulares con un
diametro de 70 micras. Después de esta
etapa de coagulacion, se tienen tres bafios
de lavado y dos zonas de secado e
impregnacion de aroma.

La solucion de  hilatura se preparo
disolviendo la fibra acrilica reciclada en DMF,
usando agitaciébn mecanica, a temperatura
ambiente.

Figura 1. Sistema de hilatura en humedo
Proceso de hilatura.

La solucién de hilatura se vierte dentro de la
columnay se presuriza, esta pasa al bafio de
coagulacion, donde se solidifica y se
estructuran los filamentos. Posteriormente,
pasan a los diferentes bafios de lavado para
retirar el exceso de solvente mediante
rodillos mecéanicos, los cuales generan
orientacion molecular para mejorar
propiedades mecénicas. Finalmente, la fibra
se impregna con las microcdpsulas en
distintos puntos y pasa por las zonas de
secado para retirar la humedad.

propiedades de las fibras, ver Tabla 1.

Tabla 1. Disefio de experimentos propuesto.

Variables Nivel 1 Nivel 2
A H20/DMF Bafio de coagulaciéon  60/40  70/30
B % Nanoparticulas de ZnO 2 5
C % Fibra 21 24
D Temperatura secado 1 (°C) 80 90
E Temperatura secado 2 (°C) 90 100
F Velocidad motor 1 (m/min) 0.8 1
G Velocidad motor 3 (m/min) 2 2.7
H Velocidad motor 5 (m/min) 6 7
| Presion (kg/lcm2) 0.75 1
J Pasos de secado 1y 2 5 9
K Impregnaciones de microcapsulas 1 2

Pruebas de lavado.

Las fibras fueron sometidas a ciclos de
lavado controlados, siguiendo la normativa
AATCC 61 “Colorfastness to Laundering:
Accelerated” modificada para este tipo de
materiales.

o e =
Figura 2. Arreglo para pruebas de lavado

En la Figura 2 se muestra el arreglo del
método aplicado. Se utilizdé un recipiente de
plastico de 250 mL con 50 balines de metal
de 4" para simular la friccion de una lavadora
mediante agitacidbn magnética y colisiones
entre los balines. Cada ciclo de lavado dur6
9 minutos, evaluandose la fibra cada 5 ciclos
(45 minutos), con pruebas de 5, 10 y 15
ciclos. Tras el lavado, un panel de 5
miembros evalud la intensidad del olor de las
fibras, asignando un valor promedio segun
una escala de 1 a 4, donde 1 indica ausencia
de olor y 4 olor intenso.

Pruebas microbiolégicas

La actividad antibacteriana se evalud por el
método de difusion en agar (ISO 20645:2004;
AATCC TM100-2019) usando Escherichia
coli como bacteria de referencia. EI método
consistié en preparar medios de cultivo con
agar nutritivo, sobre los cuales se colocaron
las muestras a evaluar y se afiadié una
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‘P8sterior evaluacion.

Propiedades mecanicas.

Se evaluaron las propiedades mecanicas de
las fibras obtenidas, en cuanto al denier,
tenacidad y elongacién, siguiendo la
normativa ASTM D3822 para fibras textiles.

Microscopia electronica de barrido (SEM).
Micrografias de muestras de fibras
representativas se obtuvieron utilizando un
microscopio electronico de barrido Modelo
FEI Quanta 250.

Resultados y discusion.

Con el disefio de experimentos se obtuvieron
12 fibras con diferentes condiciones vy
propiedades. Estas fueron evaluadas con
distintas técnicas de caracterizacién, con el
fin de conocer sus propiedades mecénicas,
su actividad antimicrobiana y su resistencia a
distintos tipos de lavado.

Propiedades mecénicas.

Los resultados obtenidos de las pruebas
mecénicas se muestran en la Tabla 2.

Se observa que las fibras tienen un denier en
un rango de 1 a 3, el cual es comparable con
los reportados en la literatura para las fibras
de aplicaciones textiles, que estan entre 1y 5
denier [8]. Ademas, los valores de elongacién
y tenacidad también estdn dentro de los
rangos  establecidos, obteniendo una
elongacion méaxima de 30% (Prueba 1) y una
tenacidad de 5.0 grf/denier (Prueba 8), que
es congruente con datos reportados por otros
autores los cuales estan alrededor de 20
35% para elongacién y de 2.3 a 4.5 gfr/denier
para tenacidad [8].

Pruebas de lavado.

En la Tabla 3 se presentan los resultados de
la evaluacion de aroma de las fibras sin lavar,
y lavadas en diferentes ciclos (5, 10, y 15) en
la escala indicada con anterioridad. Se puede
observa una clara tendencia de Ila
disminucién  del aroma, con mayor
intensidad, después de los primeros 5 ciclos
de lavados, donde fibras con valores
asignados cercanos a 3, disminuyen hasta
casi un valor de 1 en la mayoria de casos,
que es donde se pierde la mayor parte del

un aroma mas notorio fueron las obtenidas
con las pruebas 1 y 9, clasificadas con un
olor intenso. Estas fueron ademas las que
tuvieron un aroma mas prolongado. Para los
15 ciclos de lavado el olor en todas las fibras
fue practicamente imperceptible.

Tabla 2. Propiedades mecanicas de fibras del disefio de
experimentos

Prueba Denier Elongacién Tenacidad

p/filamento (%) (grf/denier)
1 2.5 29.8 2.0
2 2.8 18.0 2.2
3 1.2 23.0 3.8
4 1.6 12.0 3.1
5 1.1 14.0 4.5
6 1.7 19.6 2.5
7 1.0 7.70 3.2
8 0.8 10.7 5.0
9 2.2 15.3 2.6
10 1.4 7.70 3.0
11 1.3 131 4.2
12 14 9.00 3.7

Tabla 3. Resultados de la evaluacién de aroma de las
fibra del disefio de experimentos y proceso de lavado

Ciclos de lavado

Prueba

0 5 10 15
1 3.5 2.2 1.2 1.0
2 2.8 2.0 1.3 1.0
3 3.0 1.3 1.0 1.0
4 1.7 1.6 15 1.0
5 1.6 15 1.3 1.0
6 2.8 1.2 1.0 1.0
7 2.0 1.3 1.2 1.0
8 2.8 1.2 1.1 1.0
9 3.1 2.2 1.4 1.0
10 2.9 1.2 1.4 1.0
11 2.2 1.4 1.2 1.0
12 2.5 2.1 2.0 1.0

Actividad antibacterial.

La evaluacion microbiolégica de las fibras,
permiti6 confirmar el efecto antibacterial de
los materiales. Se pudo observar una
disminucién de los halos de inhibicion
después de que las fibras se sometieran a
los distintos ciclos de lavado, Tabla 4. En
principio, esto puede deberse a la presencia
de una mayor cantidad de microcpsulas de
aromas provenientes de aceites esenciales
en la fibra sin lavar, las cuales promueven y
potencian el efecto antimicrobiano de las
fibras y conforme se van llevando a cabo los
lavados, estas se desprenden. Esto se
coincide con los resultados de las pruebas
organolépticas, ya que este aroma deja de
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Tabla 4. Pruebas antibacteriales de las fibras del disefio
de experimento y proceso de lavado

Ciclos de lavado

Prueba

Halo**
(mm)

5-8

Halo
(mm)

9-12

P9: 13 2
Halo P10: 15 2
(mm) P11: 5 2
P12: 6 2

*P, se refiere a la prueba con la que se obtuvieron las
fibras en el disefio de experimentos
** Halos de inhibicién

Andlisis de varianza (ANOVA).

El ANOVA permiti6 identificar los factores de
procesamiento que ejercieron un efecto
estadisticamente  significativo en cada
respuesta, diferenciando entre aquellos que
influyen principalmente en el desempefio
mecanico de las fibras y los que contribuyen
a mejorar sus propiedades antibacteriales.
Este analisis fue fundamental para establecer
las mejores condiciones de produccion y
validar la reproducibilidad de los resultados.
La F de Fisher en el analisis de varianza
(ANOVA) se define como la razéon entre la
varianza media atribuida a los factores de
estudio y la varianza media del error
experimental. Este estadistico permite
determinar si las diferencias observadas
entre tratamientos son estadisticamente
significativas. En general, un valor de F
superior a 2 indica que la variacion debida al
factor es mayor que la variacion atribuida al
error, confirma la significancia estadistica del
efecto del factor sobre la respuesta evaluada.
Los resultados obtenidos de la F de Fisher
obtenidos se resumen en la Tabla 5.

coagulacion, el porcentaje de fibra en la
solucion de hilatura y los pasos de secado.
Estos factores influyen de manera decisiva
en el denier porque la relacion H,O/DMF en
el bafio de coagulacién controla la velocidad
de solidificacion y, por tanto, la compactacién
de la fibra; el porcentaje de fibra en la
solucion de hilatura determina la viscosidad y
la cantidad de material disponible para formar
el filamento; y los pasos de secado afectan la
contraccion final y la estabilidad dimensional.
La elongacion se ve fuertemente influida por
estos factores porque la relacion en el bafio
de coagulacion controla la velocidad de
solidificaciéon y, por ende, la movilidad inicial
de las cadenas poliméricas; el porcentaje de
nanoparticulas modifica la interaccién matriz—
refuerzo, pudiendo restringir o facilitar la
deformacion segun su  dispersion y
contenido; y la velocidad de los motores
determina la tension aplicada durante el

estirado, afectando directamente la
orientacién molecular.
En el caso de la elongacion, esta

determinada por el porcentaje de fibra, que
afecta la densidad de cadenas poliméricas y
la cohesién interna; la temperatura de
secado, que influye en la eliminaciéon de
solvente y en la orientacion molecular
durante la solidificacion; y la presién, que
regula la compactacién y la uniformidad del
filamento.

Tabla 5. Valores de F de Fisher del ANOVA en el disefio
de experimentos

Variable Denier Elongacién Tenacidad _Hal_o_dg
inhibicion
A 15.20  244.00 6.36 98.45
B 7.60 76.94 9.82
C 36.02  20.90 8.36 61.36
D 2.60 33.00
E 9.50 14.95 13.86 69.82
F 2.12
G 57.41
H 2.10 84.11 3.30 53.45
| 9.50 8.37 46.09
J 3.80 10.28 5.18 17.45
K 10.84 3.84

--- Factores no significativos estadisticamente

La inhibicion esta determinada por el bafio de
coagulacion, ya que regula la cinética de
precipitacion y el grado de interaccion entre
el polimero y el disolvente, afectando la
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f€nsidad y continuidad del filamento.

Microscopia electrénica de barrido.

Con el fin de conocer mas de cerca la
morfologia de las fibras obtenidas se utilizé
microscopia electrénica de barrido. Esta
técnica revel6 la presencia de nanoparticulas
de ZnO, mientras que la espectroscopia de
rayos X de dispersion de energia (EDS)
confirmé su composicion elemental. Las
imadgenes SEM también mostraron una
distribucion uniforme de las nanoparticulas a
lo largo de la seccion longitudinal de la fibra
como se muestra en la Figura 3.

fibras representativas a 2500x: A) prueba 7,
B) prueba 10 C) prueba 12

Discusién:

Los resultados obtenidos de estas pruebas,
permitieron confirmar el efecto antibacterial
de las fibras fabricadas, observando una
clara tendencia de disminucién de los halos
de inhibicibn después de que la fibra se
sometiera a los distintos ciclos de lavado. En
principio, esto puede deberse a la presencia
de una mayor cantidad de microcapsulas de
aromas provenientes de aceites esenciales
en la fibra sin lavar, las cuales promueven y
potencian el efecto antimicrobiano de las
fibras, y conforme se van llevando a cabo los
lavados, estas se desprenden. Esto se
comprueba con las pruebas organolépticas
de aroma, ya que este aroma deja de
percibirse a medida que estas fibras se
someten a los lavados y la actividad
antibacterial sigue estando presente, pero
con un menor efecto visible.

concentracion de ZnO, numero de
impregnaciones, presion y temperatura
durante el proceso. Se empled un proceso de
hilado himedo no convencional para producir
las fibras acrilicas Se desarrollo una fibra con
propiedades antibacteriales usando
materiales reciclados, la cual presento un
efecto significativo en la inhibicion de
Escherichia Coli, incluso después de varios
lavados. Mediante el sistema de hilatura y el
disefio de experimentos, se obtuvieron fibras
funcionalizadas con efecto antibacteriano
frente a Escherichia coli. Se identificaron los
parametros clave para controlar sus
propiedades: para el halo de inhibicién, los
mas importantes fueron la relacion H,O/DMF
en el bafio de coagulacion y el porcentaje de
fibora en la solucién de hilatura; para las
propiedades mecénicas, ademas de estos
dos factores, también influyeron la velocidad
del motor final y la temperatura de secado.
Esto permiti6 determinar las mejores
condiciones de procesamiento y las variables
que tienen un impacto mas significativo en la
obtencién de fibras con propiedades
controladas.
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