MUuTIS

Vol. 7 (2) pp. 23-32, julio-diciembre de 2017

https://doi.org/10.21789/22561498.1247 RESEARCH ARTICLE

Sintesis in situ de nanoparticulas de perodxido de
zinc sobre fibras de platano con potencial en la
industria textil

In situ synthesis of nanoparticles of zinc peroxide on banana fibers with
potential in the textile industry

Maria Estefania Ballesteros Garcia

Departamento de Ingenierfa, Facultad de Ciencias Naturales e Ingenieria, Universidad de Bogota Jorge Tadeo Lozano, Bogotd, D. C.,, Colombia

John Ricardo Jr. Duran Romero

Departamento de Ingenieria, Facultad de Ciencias Naturales e Ingenieria, Universidad de Bogotd Jorge Tadeo Lozano, Bogotd, D. C., Colombia

Juliana Gutiérrez Corrales

Programa de Disefio y Gestién de la Moda, Facultad de Artes y Disefo, Universidad de Bogotd Jorge Tadeo Lozano, Bogotd, D. C., Colombia

Alis Pataquiva Mateus

Departamento de Ingenierfa, Facultad de Ciencias Naturales e Ingenieria, Universidad de Bogota Jorge Tadeo Lozano, Bogotd, D. C.,, Colombia
http://orcid.org/0000-0003-2953-5132

alisy.pataquivam@utadeo.edu.co

Fecha de recepcion: 1 de septiembre de 2017
Fecha de aceptacion: 5 de octubre de 2017

Sugerencia de citacién: Ballesteros Garcia, M. E,, Durdn Romero, Jr, Gutiérrez Corrales, J. y Pataquiva Mateus, A. (2017). Sintesis in situ de nanoparticulas de
peroxido de zinc sobre fibras de pldtano con potencial en la industria textil. Mutis 7(2), 23-32, doi: http://dx.doi.org/10.21789/22561498.1247

Editor: Hernandez Fernédndez, J. javierhernandez@utadeo.edu.co

RESUMEN

El presente trabajo de investigacidn plantea un desarrollo en torno al manejo de residuos en los cultivos de pla-
tano, siendo una idea sostenible con respecto a la extraccidn y adquisicion de fibras con cualidades innovadoras
que posean nanoparticulas (NPs) de ZnO, como la capacidad antimicrobiana. La finalidad de la investigacion fue
la de nanoestructurar fibras provenientes de residuos del platano con NPs de peréxido de zinc como una pro-
puesta sostenible, teniendo en cuenta factores de optimizacion en procesos para la sintesis de las nanoparticulas.
Los resultados mas relevantes se obtuvieron en la prueba fisica microscopia electrénica de barrido (SEM), en don-
de se destaca el tamafio nanométrico de las particulas sintetizadas de 94 nm. Se demostré el factor hidrofébico
de las fibras de platano por encima de las fibras de algodon.
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ABSTRACT

This research proposes a development around the management of residues in banana crops, being a sustainable
idea regarding the extraction and acquisition of fibers with innovative qualities that possess ZnO2 nanoparticles
(NPs) as the antimicrobial capacity. The purpose of this research was to nanostructure fibers from banana waste
with zinc peroxide NPs as a sustainable proposal, taking into account optimization factors in processes for the
synthesis of nanoparticles. The most relevant results were obtained in the physical scanning electron microscopy
(SEM), where the nanometer size of the synthesized particles was 94 nm. The hydrophobic factor of the banana

fibers was shown above cotton fibers.

Keywords: Nanoparticles, Banana, Fibers, Agroindustrial wastes, zinc dioxide

INTRODUCCION

En Colombia, anualmente se producen 3°379.742 tone-
ladas de platano, de las cuales se generan 53.250 tone-
ladas de residuos provenientes de la practica agrono-
mica de corte y mantenimiento de la musa de platano.
La gran mayoria de residuos agroindustriales ocasionan
un alto impacto ambiental, ya que la mayoria de estos
son incinerados y usados como cenizas aportando ma-
terial de abono para suelos cafeteros (DANE, 2014).

En busca de nuevas materias primas para la produc-
cion de textiles se ha encontrado que a partir de los
residuos de platano se pueden obtener fibras con un
alto porcentaje de celulosa y resistencia mecdnica
(Alarcén, Lépez y Restrepo, 2013). Las fibras de pla-
tano son adecuadas para la implementacién de nano-
particulas de ZnO,, ya que poseen una superficie po-
rosa innata que permiten la conexién entre nanopar-
ticulas y fibra, ademas de esto su estructura nanopo-
rosa contempla una alta densidad de oxigeno que
funciona como un reactor que forma y estabiliza las
nanoparticulas de manera equilibrada durante todo el
tejido (Alarcon, Lopez, y Restrepo, 2013)

Hoy en dia, la nanoestructuracién de fibras a partir de
residuos de platano no se ha desarrollado en ningun
campo, debido a la poca investigacién sobre la fibra
sin dudar de que sus propiedades naturales se resca-
tan resultados asombrosos de resistencia y capacidad
hidrofébica (Colonia, Martinez, y Solis, 2013).

m“TIE evista electrénica

El objetivo del presente trabajo fue la estructuraciéon
de fibras provenientes del beneficio del platano con
nanoparticulas de perdxido de zinc (NPs de ZnO,)
como una propuesta sostenible en el sector textil.

MATERIALES Y METODOS

A continuacién, se presentaran detalladamente los
métodos y materiales que se usaron a lo largo de la
experimentacion.

Pretratamiento de la fibra de platano

Las fibras de platano fueron obtenidas a partir de un
proceso de desfibracién, en donde el seudotallo de la
musa de pladtano fue sometido a un proceso de com-
presion a través de rodillos. Este proceso retird la hu-
medad y lentamente se fueron obteniendo las fibras,
trabajo que actualmente es llevado a cabo por ma-
dres cabeza de familia en el departamento de Caldas,
Colombia. Al iniciar el proceso, las fibras se limpiaron
de tal forma que se eliminaron residuos vegetales o
alguln otro tipo de impurezas. Después se sometieron
a un bafo con agua destilada a 70 °C durante 1 h. Pos-
teriormente, fueron secadas en un horno de tempera-
tura constante de 80°C durante 45 min (Ovalle, Blan-
co-Tirado, y Combariza, 2013).
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Sintesis de nanoparticulas de ZnO,

La sintesis de las NPs de ZnO, fue basado en el tra-
bajo de Colonia y sus colaboradores (Colonia et al.,
2013). Brevemente, se trabajé por medio de la ruta
sol-gel, método por el cual el tejido a base de residuos
de pladtano adquirié de manera mas homogénea las
NPs de ZnO,, para ello se prepar6 una solucién pre-
cursora donde inicialmente se usaron 5 mL de H,O,
al 30% con 50 mL de H,O y se sonicd la solucion por
2 min. Posteriormente, se mezclé 1 g de acetato de
zinc di-hidratado en la solucion de H,O, por 5 min con
el objetivo de lograr una solucién homogénea. La fi-
bra fue sumergida y sonicada entre 30 y 90 min con
el objetivo de instituir las NPs ZnO,. Seguidamente, se
procedio a centrifugar a 4000 rpm durante 30 min ob-
teniendo separar las particulas de gel formadas de co-
loide preliminar sintesis descrita en el procedimiento
se rige por la siguiente reaccion redox:

(Zn(CH,C00)2.2H,0(ac)+H,0, Ultrasonido—
Zn0,|+2(CH,CO0H)(ac)+2H,0) 1)

Finalmente, las particulas formadas se lavaron dos ve-
ces con agua destilada y se secaron a 80 °C por 12 h.

Tabla 1. Factores influyentes en el disefio experimental

Factor Nombre Unidades Tipo Minimo Maximo Media D;?;i:;i;n
A [H:0] %  Numérico 30 50 40 7,07
B Tadicion Min Numérico 30 130 80 35,36
C TSonic. min Numérico 4 6 494 0,66
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Disefio experimental y analisis estadistico

El disefio experimental a evaluar fue el Box-Behnken
(Design Expert 6.0.8), ya que este permitié evaluar
una superficie de respuesta a partir de la evaluacién
de diferentes mezclas de condiciones fundamentales
en la sintesis de las nanoparticulas. El software per-
mitié modelar la metodologia a lo largo del proyecto
para obtener resultados dptimos y mejorados sobre
los procesos planteados inicialmente. El modelo de
disefio fue de tipo cuadratico en donde este se ajus-
ta a un experimento secuencial y otorga la creacidn
de factores segun su importancia en la optimizacion
del proceso. Las variables escogidas para realizar el
disefo experimental fueron: A: Concentracion de
perdxido (%), B: Tiempo posterior a la adicidn del
acetato de zinc di-hidratado (min), C: Tiempo de so-
nicacion (min); con respuesta de didmetro de parti-
cula. Los valores del rango estudiado para cada va-
riable se encuentran en la Tabla 1y en la Tabla 2 se
describen las 17 corridas, que se llevaron a acabo
aleatoria, y que arroja el disefio experimental para
estas tres variables.

Tabla 2. Disefio Experimental con factores variables. A: Concentracion
de peroxido (%), B: Tiempo posterior a la adicion del acetato de zinc di-
hidratado, C: Tiempo de sonicacién

Factor 2 Factor 3
B:TimeS1|C:TimeS2
min min

oo olo b gkl oa o~
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CARACTERIZACION DE FIBRAS
NANOESTRUCTURADAS CON ZNO,

Microscopia electrénica de barrido

La morfologia del material y la determinacion de los
elementos presentes en la superficie se realizaron por
microscopia electrénica de barrido (SEM) y espectros-
copia de rayos X por energia dispersiva (EDS) respecti-
vamente. Las fibras deben ser recubiertas con de oro
para luego visualizar las nanoparticulas con el equipo
SEM Hitachi TM-1000, en una aceleracién de electro-
nes de 5 kV y diferentes magnificaciones que oscila-
ran entre 100 kX y 200 kX.

Hidrofobicidad textil

Este método permitié conocer la tension superficial
que tiene la fibra de platano frente al agua, este con-
sistié en dejar caer una gota de agua y después de 60
s se tomd una fotografia y posteriormente, con ayuda
de Imagel (Schneider, Rasband, y Eliceiri, 2012) se de-
termind su dngulo de contacto.

Resistencia de NPs de Zn0, a la fibra
después del lavado

Esta técnica empirica consistié en hacer un lavado
prolongado durante 1 h, esto se desarrollé6 emplean-
do una lavadora Samsung 16 L, las fibras nanoestruc-
turadas se sometieron a un ciclo de lavado normal
con una concentracién inicial de detergente en polvo
comercial para ropa al 40 %. Posteriormente, se llevd
al microscopio electrénico de barrido (SEM) y asi se
logrd visualizar la permanencia de NPs de Zn0O2 en
las fibras.

Sensibilidad microbiana sobre fibras textiles

Este método permitié comprobar las propiedades an-
timicrobianas del textil y se realiz6 mediante la com-

MAETIES - Revista electronica

paracion del crecimiento de microorganismos entre
el tejido original (tejido de control) y el tejido trata-
do con las NPs de ZnO,. Su objetivo fue determinar
la actividad antimicrobiana de los materiales textiles
a ser evaluados. Se utilizd6 un método de difusion en
agar y como inéculo caldos de Escherichia coli. El agar
se dispuso sobre cajas Petri estériles y se sembraron
los microorganismos sobre la superficie de las placas
de agar. Las fibras tratadas con las NPs ZnO2 vy las fi-
bras de control se presionaron en el centro del cultivo,
para adherir los microorganismos al tejido (Rajendra
et al., 2010).

Finalmente, las placas se incubaron a 37°C durante
48 horas. La formacién de una zona claramente
delimitada interrumpié el crecimiento microbiano,
esto se cred alrededor de la muestra que indicé la
actividad antibacteriana de la fibra tal cual como lo
habia documentado Herrera (Herrera, 1999) en sus
pruebas de sensibilidad antimicrobiana en dénde en
donde describidé que el halo minimo de resistencia es
de2a3mm.

Propiedades de traccidn de fibras textiles
simples

Esta prueba siguié la norma ASTM D3822-07, em-
pleando la maquina universal (Jinan Testing Equip-
ment |IE Corporation), en donde se obtuvieron los va-
lores de resistencia y tension (n=5).

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados de la En respuesta de optimizacién y
manteniendo las caracteristicas principales del pro-
yecto, se obtuvo por medio de la microscopia elec-
tronica de barrido (SEM) que las muestras que se en-
cuentran en un rango de 0 a 100 nm fueron las mues-
tras 7 y 16 con didmetro de particula de 94.10 nm vy
94.12 nm, respectivamente.
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Tabla 3. Disefio Experimental Resultados obtenidos de (SEM) después del analisis estadistico de cada una de las muestras nanoestructuradas

Response 1
Tamafio NPs
Factor 1 Factor 2 Factor 3 Zn02
A: Ca B: TimeS1 | C: TimeS2 nm
Std Run % min min (n=50})
10 1 40 130 4 293 408
7 2 30 80 5 145 584
5 3 30 80 4 103,689
15 4 40 80 5 105,561
4 5 50 130 5 115,537
13 5] 40 80 5 123,118
11 7 40 30 6 94 0966
9 8 40 30 4 163,698
14 9 40 80 5 139,199
6 10 50 80 4 188,938
17 11 40 80 5 155,935
8 12 50 80 5} 193 437
16 13 40 80 5 132,762
3 14 30 130 5 162,243
2 15 50 3o 5 175,689
12 16 40 130 6 94 0799
1 17 30 3o 5 98,1198

Figura 1. Superficie de respuesta para el error estandar de la experimentacion

Design-Expern® Software
Factor Coding: Actual

Std Error of Design

Std Error Shading

1,500

0,500
Std Error of Design = 0,901
Std# 12 Run# 16

X1=A:Ca=4000
X2 =B: TimeS1 = 130,00

Actual Factor
C: TimeS2 = 6,00

Std Error of Design

. /35.00
B: TimeS1 (min)

30,00 30,00
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Segln los resultados obtenidos del disefio expe-
rimental tal cual como se muestra en la Tabla 3, se
pueden observar las variaciones en la metodologia
de Colonia y colaboradores (Colonia et al., 2013), en
donde se modificaron las cantidades de reactivos e
intervalos de tiempo que se usaron en la sintesis de
las nanoparticulas de perdxido de zinc. Las mayores
afectaciones del tamafio de las nanoparticulas, se
dieron en cuanto al factor 3 que es el tiempo (min)
de sonicacién posterior a la mezcla acetato de zinc
di-hidratado en la solucion de H,O,, resultando ser un
factor que garantiza la homogeneidad de la mezcla
antes de la sonicacion final.

Por otro lado, se determind que la concentracién 6p-
tima de H,0, al iniciar el proceso esta en un rango del
30 al 40% ya que, los resultados del tamafio de las
nanoparticulas estuvieron por debajo de los 100 nm.
Para la superficie de respuesta que presenta la expe-
rimentacion, se tiene la Figura 1 en donde se obtuvo
una regién 6ptima de concentracién de H,O, que se
encontré entre 33 - 42% y el tiempo de sonicacion fi-
nal de 35 - 91 min. Para el disefio experimental se ob-
tuvo una zona de probabilidad ascendente en cuanto
a estudios evaluados segun el tamafio de nanoparti-
culas que relaciona una probabilidad de éxito mayor
al 90% en la presente metodologia.

Figura 2. Fibras de platano sin nanoestructurar

X2,500

10kV 10pm

Figura 3. Fibra de platano con NPs de ZnO, (Muestra16)

- Gy 7
Signal A = SE1
Mag= 16.00 KX

=

Date 26 Jan 2017
Time :18:41:25

Se visualizé la fibra de platano sin nanoestructurar
Figura 2 para lograr ver su estructura superficial, en
donde se caracterizé por contener un tipo carrileras
que por su tamafio poseen una profundidad que faci-
lita la adherencia de las nanoparticulas. A partir de los
resultados obtenidos para la visualizacion de NPs de
Zn0, sobre la fibra (Figura 3), se observo que las na-
noparticulas recubren en buena medida la superficie
de la fibra en forma de agrupaciones de nanoparticu-
las (clusters).

Figura 4. Tension superficial de la fibra de platano
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Figura 5. Tension superficial de la fibra de algoddn Tabla 4. Resultados obtenidos después del analisis estadistico de la fibra
de platano (Fuerzas intermoleculares)

| ©°Aire Grado de Interacciones Interacciones
mojabilidad  S/L L/L

1 44,878+/-0,3° Baja Débil Fuerte

2 39,703+/-0,2° Baja Débil Fuerte

3 32,209+/-0,4° Baja Débil Fuerte

Para estos resultados se obtuvo que la fibra de plata-
no pretratada presenta propiedades hidrofébicas ya
gue su angulo de contacto es de 129.7°; mientras que
la fibra de algoddn no tuvo respuesta alguna frente a
la caida de la gota agua y asi dejo filtrar el agua, evi-
tando medir su dngulo de contacto. Las fibras de pla-
tano han demostrado tener una superficie auto-lim-
piante que aparte de generar una respuesta ante
cualquier liquido también permite afadir caracteristi-
cas como resistencia a manchas quimicas y a la gene-
racién de microorganismos en su estructura debido a
ntl® que sus interacciones solido-liquido son débiles, pero
liquido-liquido tienden a ser muy fuertes (Felipe y Vi-
cente, 2015).

Figura 6. Resultados de EDS de la Muestra 7. Inserto: fibra de platano nanoestructurada con NPs de ZnO2 (Muestra 7) después del lavado

Electron Image 1

- - - - - - - - - L . L uLu PYTTTT YRR TIRTY! I | EYYY Ty PYRTTA AT [

0 1 2 3 4 a3 G T g 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Ful Scale 101 cts Cursaor: -0.103 (0 cts) ket

Vol. 7 (2) pp. 23-32, julio-diciembre de




30

Sintesis in situ de nanoparticulas de perdxido de zinc sobre fibras de pldtano con potencial en la industria textil

Figura 7. Recubrimiento de NPs ZnO, después del lavado M16

s

20kV

X5,000 5pm

Luego de lavado con detergente, se observd (Figura
6) una disminucion de NPs de ZnO, sin embargo en su
gran mayoria no tuvieron migracion desde de la fibra.
Mediante el software ImagelJ (Schneider et al., 2012)
se determiné la pérdida de NPs de ZnO2 como 47,58
% para Muestra 7, mediante la comparacién entre la
fibra nanoestructurada y luego de ser lavada.

Para la Figura 7 y Muestra 16, se observd que las na-
noparticulas tuvieron un desprendimiento después
del lavado pero menor que el en la Figura 8. A pesar
de la eficacia del detergente, se puede rescatar que
una seccién compacta de la fibra mantuvo las nano-
particulas en su estructura. Para este caso la pérdida
de NPs ZnO, fue de un 18,34%, mediante la técnica
descrita anteriormente.

En cuanto a los resultados de las propiedades antibac-
teriales, la Figura 8 muestra que la fibra de algoddn
presentd menor inhibicidn a E. coli, mientras que la
fibra de platano (fibra pretratada) demuestra propie-
dades antibacteriales sin necesidad de recubrimiento,
confirmando sus propiedades naturales antibacteria-
les. Dentro de las dos fibras de pladtano nanoestruc-
turadas tanto la Muestra 6 como la 7 presentan in-
hibicién de los microorganismos, aunque ésta ultima
presenta la mayor inhibicion en comparacién a todas
las muestras estudiadas. La Tabla 5 resume los resul-
tados medidos de halo de inhibicion bacteriana (mm)
luego de que las fibras estuvieron en presencia de E.

coli a una temperatura constante de 37°C durante
48 h. Para esta prueba se comprobd la capacidad
antimicrobiana que presenta la fibra de platano
desde su punto inicial (fibra pretratada) y su capaci-
dad ascendente cuando estan nanoestructuradas. Por
otro lado, se presenta la fibra de algoddn que no pre-
sentd ningun tipo de frontera para su resistencia y con
la nanoestructuracién esta propiedad es robustecida.

Figura 8. Inhibicion microbiana de la fibra de algodén empleada como
testigo negativo (a), fibra pretratada (b), fibra nanoestructurada Muestra
7 (c), y fibra nanoestructurada Muestra 16 (d)

Tabla 5. Resultados obtenidos desde el centro de la fibra hasta el halo que
produjo su actividad antimicrobiana

Fibra Promedio de Longitud Halo
Fibra-Respuesta (mm)

Algodén 0

Pretratada 2,71+/-0,2

Muestra 7 3,85 +/-0,2

Muestra 16 3,99 +/-0,2

Finalmente, mediciones de tension (%) y resistencia
(cN/dTex) fueron determinadas para tres muestras: al-
gododn, fibra de pldtano sin y con nanoestructuracion.
La Figura 9 muestra el comportamiento a la tensién
por cada una de las fibras escogidas. Es notorio que la
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fibra de platano presenta buenas propiedades meca-
nicas en comparacion con el algoddn, lo que justifi-
caria a la fibra de platano como una buena opcién
en la industria textil. Por otro lado, la nanoestruc-
turacidon permite mejorar la resistencia a la tension
gue ya presenta la fibra de platano por si sola. La Ta-
bla 6, que recoge los resultados numéricos de ten-
sidn (%) y resistencia (cn/dtex), muestra que para
ambas propiedades, la fibra de platano nanoestruc-
turada exhibe mejores resultados asi: mejora la ten-
sion del algodén y de la fibra de platano en un 22%
y 20,3%, respectivamente; de igual manera, la pre-
sencia de las NPs de ZnO, sobre la fibra de plata-
no mejora la resistencia del algoddn y de la fibra de
platano en un 22% y 20,3%, respectivamente en un
33,7% y 12%, respectivamente.

Figura 9. Curva de tensién deformacion (Stress-Strain) para algododn, fibra
de platano pretratada fibra de platano nanoestructurada

Fibras de platano con NPs de ZnO2
H

/
Fibras de
platano
—— —pretratadas

~—__Fibras de
algodon

Tabla 6. Resultados de tensién para diferentes tipos de fibras: algodon
(testigo), fibra pretratada y nanoestructurada con NPs de ZnO,

Fibra Tension (%) Resistencia (cn/dtex)
Algoddn 6,138 +/-0,3 3,250 +/-0,2
Pretratada 6,302 +/-0,3 4,315+4/-0,2
Nanoestructurada 7,911 +/-0,2 4,901 +/-0,4

23-32, julio-diciembre de 20

CONCLUSIONES

La investigacion tuvo como objetivo nanoestructurar
fibras provenientes de residuos del platano con na-
noparticulas de perdxido de zinc (NPs de ZnO,) como
una propuesta de valor agregado en la industria tex-
til. Sin embargo, también se tuvieron en cuenta facto-
res de optimizacién en el proceso de la sintesis de las
nanoparticulas de hidréxido de zinc. El disefio experi-
mental, empleado para conocer las variables de opti-
mizacion en el proceso de la sintesis de las NPS, per-
mitié conocer la concentracién éptima de perdxido de
hidrégeno, el tiempo posterior a la adicidn del acetato
de zinc di-hidratado ((CH,C00)2.2H,0) y el tiempo
de sonicacidn que fueron 30%, 5,56 min y 41,39 min,
respectivamente. Los resultados obtenidos por el di-
sefio experimental garantizaron un tamafio de parti-
cula entre 90 nm - 100 nm. Se comprobd la capaci-
dad hidrofdbica de la fibra de platano nanoestructu-
rada, con un angulo de contacto promedio de 129.7°.
Ademas, se destaca su capacidad antimicrobiana a E.
coliy su resistencia a la tensién mejorada con respec-
to a la fibra de algoddn. Por todo lo anterior, la fibra
de platano nanoestructurada es potencialmente una
opcion en la industria textil, que da valor agregado
a residuos agroindustriales provenientes de los cul-
tivos de platano con actuales problemas de disposi-
cion final.
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