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RESUMEN

En este trabajo se obtuvieron tejidos de poliéster impregnados con particulas de
hierro sintetizadas por el método de co-precipitacion a partir de cefalexina y sulfato
ferroso heptahidratado. Para sintetizar las particulas se modificé el pH del medio
de reaccién entre 8,5y 12,5 y el tiempo de reaccién entre 10 h y 24 h para evaluar
el efecto de estas variables en las propiedades de las particulas obtenidas.

Las particulas se caracterizaron mediante magnetometria de muestra vibrante
(VSM), espectroscopias UV-Vis e infrarroja (IR), difraccion de rayos X (DRX), y el
tamano se determind por dispersion de luz dinamica (DLS) y microscopia de fuerza
atomica (AFM).

La caracterizacion de las particulas mostré que al incrementar el pH del medio de
sintesis se incrementd el magnetismo obtenido en las muestras, y que estas se
comportaron como ferrimagnéticas; mientras que al incrementar el tiempo de
reaccion se obtuvo tamanos de particula mas grandes. Los espectros UV-Vis e
infrarrojo de las particulas mostraron que existe interaccion entre la cefalexina y el
hierro formando un complejo de coordinacion. Los ensayos de difraccion de rayos
X determinaron la presencia de maghemita y magnetita en la estructura de las
particulas mostrando que la coordinacion entre el metal y la cefalexina ocurrié a
través de iones Fe*? y Fe*3.

Las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5y 10 h de tiempo de reaccion se
impregnaron en los tejidos de poliéster a través del método “pad-dry-cure” usando
banos de concentracién de 1% y 3% sobre el peso de tela y temperaturas de termo
fijado de 413 Ky 433 K. Mediante microscopia electrénica de barrido se determiné
que existe mejor dispersion y retencion de las particulas sobre el tejido cuando la
concentracion del bafio fue de 3% sobre el peso de tela.

La actividad antimicrobiana de los tejidos impregnados fue evaluada ante cepas de
Staphylococcus aereus y Escherichia coli mediante la técnica de difusién en agar.
Los antibiogramas obtenidos mostraron que los tejidos no tenian actividad
antimicrobiana significativa. Para verificar la actividad antimicrobiana de las
particulas de hierro sintetizadas, se realizaron pruebas sobre las mismas obtenidas
a diferentes valores de pH. Los antibiogramas mostraron que las particulas de

hierro sintetizadas a pH de 8,5y 10,5y 10 h de tiempo de reaccidén conservaron el



espectro antimicrobiano de la cefalexina mientras que las particulas sintetizadas a
pH de 12,5 y 10 h de reaccion no poseian actividad antimicrobiana significativa,
indicando que al incrementarse el pH la actividad antimicrobiana disminuye. Es
decir, para este estudio, las particulas con mayor valor de magnetismo, no tienen

actividad antimicrobiana significativa



Xi
INTRODUCCION

Debido a la capacidad que tienen los microorganismos de evolucionar en forma
continua, las infecciones causadas por estos son cada vez mas dificiles de
controlar. Al desarrollar resistencia, muchos microorganismos inutilizan gran parte
de los productos usados para el control de su propagacion, por ejemplo antibiéticos
convencionales (Nibras y Ahmed, 2012, p. 24).

A consecuencia de la apariciéon de microorganismos resistentes, se ha buscado la
manera de desarrollar materiales que ayuden a controlar la propagacion bacteriana,
especialmente en hospitales y casas de salud en donde las infecciones
intrahospitalarias (IIH) son una de las principales causas de morbilidad y muerte,
tanto en paises desarrollados como en paises en vias de desarrollo (Villacis, 2011,
p. 5). Los porcentajes estimados de personas afectadas por IIH alcanzan
aproximadamente el 10% en paises desarrollados y el 25% en paises en vias de
desarrollo (Kafati, Mufioz, Benavides, Lopez, 2009, p. 13).

Los acabados antibacterianos son una alternativa para emplearse en textiles que
estan continuamente expuestos a un gran numero de personas (Hall, 2000, p. 171).
Varios estudios han puesto de manifiesto la capacidad que tienen los
microorganismos para desarrollarse y subsistir por semanas e incluso meses sobre
distintos tipos de tejidos, entre ellos el poliéster, convirtiéndolos asi en parte de la
cadena de propagacion de infecciones (Koca, Altoparlak, Ayyildiz, y Kaynar, 2012,
p. 29).

La plata y el oro asi como los 6xidos de zinc, titanio, etc., son los agentes
antimicrobianos inorganicos mas usados en procesos de acabado textil (Melchor-
Aleman, Mesta-Torres y Martel-Estrada, 2016, pp. 163 — 164).

Por otra parte, se han obtenido resultados satisfactorios al estudiar la actividad
antimicrobiana de complejos de hierro formados a partir de antibiéticos (Al-Noor,
AL-Jeboori, y Aziz, 2013, p. 124). Las particulas de hierro, ya sea formando éxidos
o complejos metalicos, pueden obtenerse por diferentes rutas de sintesis. De
acuerdo con Wu, He, y Jiang (2008), la co-precipitacion es una de las alternativas
mas sencillas de llevar a cabo para la obtencién de 6xidos de hierro (p. 398). Otros
investigadores como Orlowska et. al (2016) también han usado el método de co-

precipitacion para sintetizar complejos de hierro (p.396 — 397).
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Al tratarse de un metal esencial capaz de originar la muerte celular de
microorganismos mediante procesos de oxidacion (Lemire, Harrison, y Turner,
2013, p. 1, 6) el hierro puede ser una alternativa a usar como agente antimicrobiano
en los procesos de acabado textil.

En esta investigacién se plantea obtener tejidos de poliéster impregnados con
particulas de hierro sintetizadas a partir de cefalexina y sulfato ferroso
heptahidratado, para luego evaluar la actividad antimicrobiana de los tejidos

impregnados.



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1. METALES COMO AGENTES ANTIMICROBIANOS

Los elementos metalicos han sido ampliamente usados debido a sus propiedades
antibacterianas desde la antigiedad. El cobre y la plata eran usados por los griegos,
romanos, persas, y egipcios para desinfectar agua y preservar alimentos, por citar
algunos ejemplos. Ademas, varios metales se usaron también en el campo de la
medicina. Histéricamente, la plata se ha usado en suturas asi como para prevenir
infecciones en recién nacidos y pacientes de cirugia. Otros metales como teluro,
arsénico, magnesio, y mercurio se usaron para el tratamiento de enfermedades
como la lepra y la tuberculosis (Lemire, Harrison, y Turner, 2013, p. 2; Allaker,
Vargas-Reus y Ren, 2012, p. 328).

Los metales pueden ser clasificados como esenciales, cuando se requieren para la
fisiologia y funcionamiento normal de los organismos; o no esenciales, cuando no
se encuentran relacionados con funciones biolégicas. Ambos tipos de metales
pueden resultar toxicos para los organismos vivos (Lemire, Harrison, y Turner,
2013, p. 1) La diferencia entre ambos grupos radica en las concentraciones a las
cuales estos resultan daninos para las células, de esta forma, los metales
esenciales requieren dosis elevadas para causar dafio, mientras que los metales

no esenciales resultan téxicos a concentraciones bajas (Palza, 2015, p. 2099).

1.1.1. MECANISMOS DE LA TOXICIDAD METALICA

Los metales pueden interactuar con microorganismos de distintas maneras que
determinan que tan venenoso puede ser un atomo metalico para la célula (Gad,
2010, 613).

Aunque no se conocen especificamente las causas de la toxicidad de los metales,
se atribuye sus propiedades antimicrobianas a ciertos mecanismos que se explican

brevemente a continuacion.



1.1.1.1. Mecanismos que se basan en el potencial reductor del metal

Es conocida la capacidad de los metales de participar en reacciones de oxido —
reduccién en las cuales tienden a reducirse al adquirir un par de electrones
provenientes de un donador. Esta caracteristica permite que algunos metales
actuen como cofactores cataliticos en un amplio rango de enzimas; ademas,
permite a los metales esenciales transferir electrones durante algunos procesos
bioldgicos (Lemire, Harrison, y Turner, 2013, p. 2)

Al intervenir en la cinética enzimatica se producen especies quimicas que
reaccionan con oxigeno cuya concentracion esta directamente relacionada con
dosis toxicas de iones metdlicos dentro de la célula (Imlay, 2013, p. 395). Las
especies que reaccionan con oxigeno inducen procesos de oxidacion que en
ocasiones pueden exceder la capacidad antioxidante de la célula dafando
proteinas, lipidos, y ADN, causando posteriormente la muerte celular (Palza, 2013,
pp. 2101 — 2102; Valko, Morris, y Cronin, 2005, pp. 1161 — 1162).

1.1.1.2. Mecanismos basados en la selectividad del atomo donador

Los iones metalicos tienen tendencia a unirse con ciertos atomos donadores de
electrones, cémo nitrégeno, oxigeno o azufre, que provienen de moléculas
conocidas como ligantes. Estas interacciones, basadas en la quimica de
coordinacién, son fuertes y selectivas (Palza, 2013, p. 2102). Dicha selectividad se
relaciona con la teoria acido — base en la cual se clasifica a las moléculas segun
su capacidad de donar o aceptar un par de electrones (Bucheli, 2006, p. 187).
Dentro de la teoria acido — base las moléculas pueden, a su vez, clasificarse como
acidos y bases fuertes, intermedios, o débiles. Esta clasificacion predice que, al
reaccionar, las bases fuertes prefieren a los acidos fuertes, las bases débiles
prefieren a los acidos débiles, y, las bases intermedias prefieren a los acidos
intermedios. La mayoria de iones metélicos, tanto esenciales como no esenciales,
constituyen ejemplos de los diferentes tipos de acidos; mientras que, las moléculas
organicas son un buen ejemplo de los diferentes tipos de bases (Kathryn, Franz, y
Franz, 2009, p. 4924).



La selectividad de las moléculas organicas por ciertos iones metalicos es la razon
de que las proteinas se unan al i6n correcto, necesario para el adecuado
plegamiento de la estructura de la proteina y el desarrollo de sus funciones. Sin
embargo, no todas las bio-moléculas poseen un elevado nivel de discriminacion de
iones metalicos causando que muchos de ellos, o sus compuestos de coordinacion,
reemplacen a los iones adecuados provocando una disfuncion celular. Este
fendbmeno se conoce como mimetismo i6nico o molecular dependiendo de si se
involucran iones o complejos metalicos (Lemire, Harrison, y Turner, 2013, p. 2;
Palza, 2013, pp. 2102 - 2103).

Las propiedades antimicrobianas de los metales pueden ser aditivas a las de otros
compuestos, por lo que resulta util combinar varios metales o formar compuestos

de coordinacioén a partir de antibitticos (Lemire, Harrison, y Turner, 2013, p. 10).

1.1.2. METODOS DE SINTESIS Y APLICACIONES DE LAS PARTICULAS DE
HIERRO

El hierro es uno de los metales esenciales y el elemento de transicion mas
abundante del planeta (Zhang, Wang, Song, Li y Wang, 2016, p. 369). Si bien no
se considera un metal toxico, este puede originar procesos de oxidacion mediante
reacciones Fenton dentro de la célula, lo que puede causar la destruccion de la
misma (Lemire, Harrison, y Turner, 2013, p. 6).

El hierro y algunos de sus compuestos se caracterizan por poseer magnetismo. Los
oOxidos de hierro como la magnetita, la maghemita, y la hematita, son los
compuestos de hierro mas estudiados debido a sus propiedades magnéticas y, a
que son biocompatibles, lo que hace posible su uso en bioaplicaciones (Wu, He, y
Jiang, 2008, p. 397).

Los métodos mas comunes de obtencion de Oxidos de hierro son la co-
precipitacion, la descomposicion térmica, la sintesis hidrotérmica, las
microemulsiones y la sintesis sonoquimica. De entre todos estos métodos, la co-
precipitacion es el mas sencillo de realizar pues no requiere procesos complejos
(Wu, He, y Jiang, 2008, p. 398).



La co-precipitacion se lleva a cabo mediante reaccion en fase acuosa. Cuando el
producto que se desea obtener es un metal puro o un éxido el proceso de formacion
de las particulas es mas simple que cuando se forman compuestos ternarios o
cuaternarios. En este caso, varias especies quimicas precipitan de forma
simultdanea. Ademas, inducir la precipitacion de un compuesto no significa que el
tamano de particula que se obtendra estara en orden nano métrico o que su
distribucion de tamafos sera mono dispersa. Las etapas de nucleacion y
crecimiento de las particulas determinan el tamafio y forma de las particulas que se
obtienen en el proceso de precipitacion (Cushing, Kolesnichenko y O"Connor, 2004,
pp. 3895).

El método de co-precipitacion suele usarse para obtener nanoparticulas. Sin
embargo, es necesario el uso de un estabilizante que permita mantener el tamafio
de las particulas obtenidas en la escala nano meétrica, en caso contrario la
aglomeracion es inevitable (Cushing, Kolesnichenko y O Connor, 2004, pp. 3896).
Aunque en el caso de la sintesis de complejos de coordinaciéon metalicos no se ha
establecido rutas generales de obtencién, varios investigadores han usado el
método de co-precipitacion. Al-Noor, AL-Jeboori, y Aziz (2013) sintetizaron
complejos de hierro usando como ligante una combinacién de nicotinamida vy
cefalexina, y estudiaron las propiedades antibacterianas de los complejos formados
(p- 114), Orlowska et. al (2016) sintetizaron complejos de hierro y estudiaron su uso
potencial como suplemento de hierro para el crecimiento de algas en agua de mar
sintética (pp. 396 — 397), Zhang et. al. (2016) sintetizaron complejos de hierro
usando salicilaldimina como ligante y evaluaron el posible uso de estos complejos

en la oligomerizacion de etileno (369 — 370), por citar algunos ejemplos.

1.1.3. COMPUESTOS DE COORDINACION O COMPLEJOS METALICOS

Los complejos metalicos son aquellas sustancias que poseen en su estructura al
menos un idn complejo, que consiste en una especie quimica formada por un i6n
metalico central que posee carga positiva y esta enlazado a moléculas que poseen

carga negativa conocidas como ligantes (Silberberg, 2009, p. 1037).



Las estructuras de los compuestos de coordinacion se describen de acuerdo al
numero de coordinacion, la geometria de la molécula, y el numero de atomos
donadores de electrones presentes en el ligante (Silberberg, 2009, p. 1038).

El numero de coordinacion es el numero de atomos donadores de electrones que
estan directamente unidos al idbn metalico central y depende del estado de oxidacion
con el que el atomo metalico se encuentra en el compuesto (Silberberg, 2009, p.
1038).

La geometria molecular del complejo guarda relacion directa con el numero de
coordinacioén y la naturaleza del ién metalico (Silberberg, 2009, p. 1038 — 1039). En
la Tabla 1.1 se lista algunas geometrias moleculares adoptadas por complejos

metalicos basados en su numero de coordinacion.

Tabla 1.1. Geometrias de los complejos de coordinacion

Distribucién de los
. s atomos donadores Distribuciones poco
Numero de coordinacion
alrededor del centro comunes
metalico
2 Lineal
3 Trigonal plana Trigonal piramidal
4 Tetraédrica, cuadrangular
plana
Trigonal bipiramidal;
5 piramidal con base
cuadrada
6 Octaédrica Trigonal prismatica
Prisma trigonal de una solo
7 Pentagonal bipiramidal capa; octaédrica de una sola
capa
Dodecaédrica; cuadrada no s . C
A S Cubica, trigonal prismatica
8 prismatica; bipiramidal
de dos capas
hexagonal
9 Trigonal prismatica de tres
capas

(Housecroft y Sharpe, 2005, p. 541)

En general, las moléculas ligantes tienen al menos un atomo capaz de donar

electrones al idon metalico central para formar un enlace covalente. Los atomos



donadores de electrones provienen de las familias VA, VIA, y VIIA pues sus
elementos poseen al menos un par de electrones desapareados (Silberberg, 2009,
p. 1039).

1.1.3.1.  La cefalexina como ligante para la formacion de complejos metalicos

La cefalexina es una cefalosporina de primera generacion que pertenece al grupo
de antibiodticos betalactamicos. En su estructura posee varios atomos capaces de
donar electrones que se encuentran formando parte de los anillos betalactamico y
dihidrotiacinico (Suarez y Gudiol, 2009, p. 118, 119). Las estructuras de este
antibiotico junto con la de los anillos mencionados se muestran a continuacion en

las Figuras 1.1y 1.2, respectivamente.
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Figura 1.1. Estructura de la cefalexina
(Anacona y Rodriguez, 2004, p. 1264)
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Figura 1.2. Estructura de los anillos betalactamico (a) y dihidrotiacinico (b)
(Suarez y Gudiol, 2009, p. 118)

Como se observa, el anillo betalactamico forma parte del anillo dihidrotiacinico. La
combinacion del anillo betalactamico con un anillo secundario da origen al nucleo
antibiético de las cefalosporinas y caracteriza su mecanismo de accion. La
asociacion de este nucleo con diferentes radicales modifica las caracteristicas
antimicrobianas de cada uno de los miembros de la familia de las cefalosporinas
(Suarez y Gudiol, 2009, p. 117).

Al igual que otras cefalosporinas de primera generacion, la cefalexina se considera
un antibiético de amplio espectro debido a que son muy activas contra
microorganismos grampositivos y moderadamente activas frente a bacterias

gramnegativas (Suarez y Gudiol, 2009, p. 123).
1.1.3.2. Propiedades generales de los complejos metalicos
Entre todas sus propiedades, los compuestos de coordinaciéon formados con

metales de transicion poseen varias especificas, entre las que estan el color,

magnetismo, estabilidad, y reactividad. Todas estas caracteristicas se deben a que



el atomo metalico central posee electrones desapareados, y se explican a través
de la teoria del campo del cristal (Averill y Eldredge, 2012, p. 2813).

La teoria del campo del cristal es un modelo electrostatico que permite predecir
cémo se dividiran los orbitales d del complejo metélico. El patrén de division esta
directamente relacionado con la geometria de la molécula y el tipo de ligantes

presentes (Housecroft y Sharpe, 2005, p. 558).

1.1.3.3. Aspectos generales del magnetismo

El magnetismo es un fendmeno fisico que se debe a la distribucidon de electrones
en los niveles mas externos de los atomos. De acuerdo a esto, los materiales
pueden ser clasificados como diamagnéticos o paramagnéticos (Hafeli vy
Chastellain, 2006, p. 398).

o Materiales diamagnéticos: en estos materiales todos los electrones se
encuentran apareados por lo que tienen un momento magnético igual a cero y
tienden a disminuir la intensidad del campo magnético cuando se exponen a uno,
por lo que son repelidos en lugar de ser atraidos. Por esta razén, se dice que les
caracteriza una pequena susceptibilidad magnética negativa. (Bhat, 2015, p. 28;
Hafeli y Chastellain, 2006, p 398).

o Materiales paramagnéticos: estos materiales tienen electrones
desapareados por lo que su momento magnético neto, que es el resultado de la
suma vectorial de cada uno de sus momentos magnéticos individuales, es diferente
de cero (Hafeli y Chastellain, 2006, p. 398). Ademas, su susceptibilidad magnética
es levemente positiva, debido a la orientacion al azar de sus momentos magnéticos
individuales, y tienden a alinearse en direccion paralela al campo magnético cuando
son expuestos a uno (Bhat, 2015, p. 28). Los materiales paramagnéticos pueden
clasificarse como ferromagnéticos o ferrimagnéticos cuando sus momentos
magnéticos individuales se encuentran ordenados de manera que forman dominios.
Cada dominio se puede interpretar como un volumen dado de material en el que
todos los momentos magnéticos individuales que lo componen se encuentran
alineados de forma paralela y apuntan a la misma direccién (Akbarzadeh, Samiei,
y Davaran, 2012, p. 3).



o Materiales ferromagnéticos: en estos materiales los dominios se
encuentran apuntando hacia la misma direccion causando que la

susceptibilidad magnética se incremente (Bhat, 2015, p. 28).

o Materiales ferrimagnéticos: en estos materiales los dominios se

encuentran apuntando hacia direcciones opuestas causando que la

susceptibilidad magnética disminuya (Bhat, 2015, p. 28).
El fendmeno del magnetismo se manifiesta solamente a escalas de tamafo
reducidas (Ansari, Khan, Alhoshan, Aldwayyan y Alsalhi, 2010, p. 2). El
paramagnetismo, por ejemplo, estd asociado a materiales cuyo tamafio se
encuentran en el rango de unas cuantas micras. Sin embargo, al reducir el tamano
de estos materiales hasta la escala nano métrica se puede apreciar un
ordenamiento de los momentos magnéticos individuales de tal manera que se
comportan como un dominio simple. Este fenbmeno se conoce como super
paramagnetismo y se caracteriza por tener una susceptibilidad magnética alta
(Hafeli y Chastellain, 2006, p. 400; Pankhurst, Connolly, Jones y Dobson, 2003, p.
168).
En las Figuras 1.3, 1.4 y 1.5 se pueden apreciar las disposiciones de los momentos

magnéticos individuales en cada uno de los casos antes mencionados.

Figura 1.3. Orientacion de los momentos magnéticos individuales en el paramagnetismo
(Hafeli y Chastellain, 2006, p. 400)
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Figura 1.4. Orientacion de los momentos magnéticos individuales en el

ferri/ferromagnetismo
(Hafeli y Chastellain, 2006, p. 400)

Figura 1.5. Orientacion de los momentos magnéticos individuales en el stiper

paramagnetismo
(Hafeli y Chastellain, 2006, p. 400)

La susceptibilidad magnética, M, es la respuesta de una sustancia al ser expuesta
a un campo magnético, y sirve, junto con los momentos magnéticos individuales,
para cuantificar las propiedades magnéticas de los materiales (Bhat, 2015, p. 29).

La susceptibilidad magnética se grafica en funcidén del campo magnético inducido,
H, en lo que se conoce como curvas de magnetizacion. En general, cuando se
exponen a un campo magnético todos los dominios tienden a alinearse en la
direccién del campo. En los casos del ferri y ferromagnetismo este proceso requiere
que varias paredes de dominio se muevan, lo que implica una dificultad debido a la
gran cantidad de dominios que pueden estar presentes dependiendo del tamarfio
de particula, y causa la magnetizaciéon remanente que conservan estos materiales

después de haber sido expuestos a un campo magneético, aun cuando este ya no
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esta. En otras palabras, en los casos del ferri y ferromagnetismo los dominios no
pueden regresar a su orientacion inicial después de ser expuestos a un campo
magnético. Por otra parte, alinear el dominio simple que posee un material super
paramagnético resulta sencillo y es por eso que al dejar de estar expuesto a un
campo magneético dicho dominio regresa a su posicion inicial por lo que no hay
magnetizacion remanente (Hafeli y Chastellain, 2006, p. 399).

En la Figura 1.6 se muestran las curvas de magnetizacion caracteristicas de los
materiales ferro/ferrimagnéticos y super paramagnéticos, y su relacion con el

tamano de particula.

SPM

Figura 1.6. Curvas de magnetizacion caracteristicas de materiales paramagnéticos
(Pankhurst, Connolly, Jones y Dobson, 2003, p. 168)

Como se observa en la curva correspondiente a los materiales
ferro/ferrimagnéticos, ademas de la magnetizacion remanente (equivalente al valor
de M cuando el valor de H es cero) existe coercitividad (representada en la curva
como el valor de H cuando el valor de M es cero). La coercitividad, se relaciona con
el tamano de particula de modo que al disminuir el tamafio la coercitividad se
incrementa hasta un maximo para luego disminuir hasta cero (como en el caso de
materiales super paramagnéticos). En la Figura 1.7 se representa de mejor manera

la afirmacion anterior.
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Figura 1.7. Esquema ilustrativo de la relacion coercitividad-tamafio de particula
(Akbarzadeh, Samiei, y Davaran, 2012, p. 3)

1.2. TEXTILES ANTIBACTERIANOS

Los textiles antibacterianos o antimicrobianos pertenecen a la familia de textiles que
se adaptan, y se caracterizan por causar la destruccion de microorganismos
patdgenos o, al menos, inhibir su crecimiento. Ademas, este tipo de textiles son
capaces de contrarrestar el desarrollo de olores que provienen de la
descomposicion bacteriana en prendas de vestir debido a la transpiraciéon (Rouette,
2001, pp. 86-87).

Los acabados antimicrobianos se usan en textiles que estan continuamente
expuestos a un gran numero de personas. Algunos ejemplos de estos lugares

incluyen hospitales, hostales, hoteles, etc. (Hall, 2000, p. 171).

1.2.1. PROCESOS DE OBTENCION DE POLIMEROS ANTIBACTERIANOS

Para producir textiles antimicrobianos se utiliza diferentes técnicas de acabado textil

que sirven para incrementar la utilidad del producto final. La adicion de la sustancia
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antimicrobiana durante la manufactura de la fibra textil, las modificaciones que
involucran reacciones quimicas y/o procesos de impregnacion, y los procesos
térmicos de adicion del agente antimicrobiano al textil, como el secado y curado,
son los principales grupos dentro de los cuales se pueden clasificar las técnicas de
acabado para obtener textiles antimicrobianos (Rouette, 2001, p. 86).

Los procesos quimicos de acabado textil, al igual que los procesos de
impregnacion, se aplican normalmente usando una soluciéon acuosa o emulsién
conocida como bano de impregnacion. La principal técnica de aplicacién de este
tipo de acabado consiste en hacer pasar el material textil por el bafo de
impregnacion seguido de un sistema de calandrado. La concentracion del bafo de
impregnacion depende de la eficiencia del agente antimicrobiano. Sin embargo,
concentraciones que se encuentran entre el 1% y 4% sobre el peso de tela se usan
generalmente (Hall, 2000, pp. 153, 172).

La Figura 1.8 muestra el esquema basico de la técnica de aplicacion del agente

antimicrobiano y el proceso de calandrado en textiles.

Y P

Figura 1.8. Esquema del proceso de impregnacion y calandrado del material textil
(Hall, 2000, p. 153)

El proceso de calandrado se realiza para reducir los espacios que existen entre los
entrecruzamientos de las fibras del textil mediante la presion que ejercen los rodillos

del equipo. Este proceso de aplanamiento, ayuda a retener de mejor manera la
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sustancia quimica antimicrobiana usada sobre las fibras del textil (Hall, 2000, pp.
153 — 154).
En la Figura 1.9 se muestra un esquema del efecto de aplanamiento que el proceso

de calandrado produce en el textil.

Antes del calandrado

L 0 0
\M/

Después del calandrado

2 @& @
M

Figura 1.9. Efecto de aplanamiento del textil debido al calandrado
(Hall, 2000, p. 154)

Después del calandrado, se lleva a cabo un proceso de secado que sirve para
remover agua del tejido y fijar de mejor manera el agente antimicrobiano al textil.
Por lo general, el proceso de secado se lleva a cabo a temperaturas elevadas por
periodos de tiempo cortos, lo que permite que la sustancia quimica aplicada forme

una unién mas estable con la superficie del material textil (Hall, 2000, p. 153).

1.2.1.1. Procesos de acabado textil en poliéster

Varias investigaciones se han llevado a cabo a fin de mejorar las propiedades de
los tejidos de poliéster. A continuacion, se describen brevemente algunas de ellas,
en las que se buscaba obtener propiedades antimicrobianas.

El-Gabry, Allam, y Hakeim (2013) estudiaron los procesos de acabado
antibacterianos en tejidos de viscosa y poliéster usando nanoparticulas de SiO2
como agente antimicrobiano. El agente antimicrobiano fue afiadido a los tejidos en

presencia y ausencia, respectivamente, de un enlazante quimico mediante un
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proceso de inmersion en bafios de impregnacion, seguido de etapas de calandrado,
secado, y finalmente curado. Los resultados de su investigacion mostraron la
eficiencia del uso de nanoparticulas de SiO2 como agente antimicrobiano tanto en
tejidos de viscosa como en tejidos de poliéster y resaltaron que la estabilidad en
cuanto a la retencion del agente antimicrobiano sobre el tejido mejora cuando se
usa un enlazante quimico (pp. 354, 356, 357).

Lee, Yeo, y Jeong (2003) investigaron el efecto antibacteriano que producen las
nanoparticulas de plata aplicadas en tejidos de poliéster y mezcla de algodoén-
poliéster. Las nanoparticulas de plata se aplicaron mediante inmersion en un bafio
de impregnacion seguido de un proceso de calandrado. En este caso, la etapa de
secado se llevo a cabo a temperatura ambiente y no se utilizd ningun tipo de
enlazante quimico para fijar el antimicrobiano a las fibras de los tejidos. La
investigacidn concluy6 que las nanoparticulas de plata actuan con eficacia al inhibir
el crecimiento de microorganismos, y, que a pesar de no usar un enlazante, la
eficacia antimicrobiana adquirida por los tejidos se mantiene incluso después de
realizar procesos de lavado sobre estos (pp. 2200, 2203).

Mihailovi¢ et. al estudiaron los efectos que produce usar nanoparticulas de TiO2
junto a un enlazante quimico en diferentes propiedades de los tejidos de poliéster,
entre las que se encontraba la eficiencia antibacteriana. El proceso usado consistio
en sumergir el tejido, después de haber sido modificado con un enlazante quimico,
en un bafo de impregnacion para luego ser secado a temperatura ambiente y
finalmente atravesar una etapa de curado o termo fijado. Los resultados que
obtuvieron mostraron que la eficiencia antibacteriana es mejor cuando se usa un
enlazante quimico para retener el agente antimicrobiano sobre las fibras del
material textil, y que este permanece sobre el tejido incluso después de pasar por
pruebas de lavado (pp. 527, 528, 530).

1.2.1.2. Materiales usados como agentes antimicrobianos en procesos de acabado

textil

Melchor-Aleman, Mesta-Torres y Martel-Estrada (2016) indican que las

nanoparticulas de didxido de titanio, cobre, oxido de silicio, 6xido de zinc y plata
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son los agentes antimicrobianos mas usados en procesos de acabado textil (pp.
163 — 164). Ademas, Dastjerdi y Montazer (2010) sefialan que nanotubos de
carbono, nanoparticulas de oro, y agentes antibacterianos a base de galio pueden
ser usados también para conseguir acabados antimicrobianos en textiles (p. 6).
Como se ha descrito, los metales son los agentes antimicrobianos mas usados en
procesos de acabado texti. Cuando se reduce el tamafo de un metal, se
incrementa la relacién area — volumen pues se logra que una mayor cantidad de
atomos se encuentren en la superficie de la estructura cristalina del mismo. Se cree
que la efectividad antimicrobiana esta directamente relacionada con dicha relacion,
de modo que, al disminuir el tamafio de particula hasta la escala nano métrica la
efectividad anti microbiana se incrementa. Ademas, tal parece ser que las bacterias
son menos propensas a desarrollar resistencia contra los metales, y un sin numero
de mutaciones deberian ocurrir para que empiecen a mostrarla. Se piensa que esto
ocurre debido a que los metales pueden actuar en contra de un amplio rango de
microorganismos. (Allaker, Vargas — Reus y Ren, 2012, pp. 328 — 329, 331).
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2. PARTE EXPERIMENTAL

Para llevar a cabo esta investigacion se realizaron cuatro etapas experimentales.
La primera se centr6 en modificar las condiciones de sintesis para obtener
particulas de hierro con propiedades magnéticas.

En la segunda etapa, se caracterizaron las particulas de hierro sintetizadas
mediante una serie de técnicas fisico-quimicas para seleccionar aquellas que en la
etapa siguiente serian usadas en la impregnacion de tejidos.

La tercera etapa consistid en impregnar las particulas de hierro en tejidos de
poliéster modificando variables del proceso de impregnacion con el fin de
determinar cémo afectan al resultado final del proceso.

Finalmente, se evalud las propiedades antibacterianas del tejido impregnado frente
a cepas de Escherichia coliy Staphylococcus aureus.

A continuacién, se listan los equipos mas relevantes usados para el desarrollo

experimental

e Equipo de calorimetria diferencial de barrido, NETZSCH, modelo DSC 204
F1 Phoenix

e Espectrofotometro FTIR, PERKIN ELMER, modelo Spectrum One

e Equipo de difraccion de rayos X (DRX), Brunker AXS, modelo D8 Advance

e Equipo de dispersién de luz dinamica (DLS), Brooken Haven 90 plus

e Microscopio de fuerza atémica (AFM), Nanosurf-Naio AFM

e Magnetémetro de fuerza vibrante (VSM), VersaLab con capacidad de 3
Tesla

e Espectrofotometro UV-Vis, Agilent Technologies, modelo Carry 60

e Equipo de termogravimetria (TGA), Shimadzu, modelo TGA-5

e Microscopio electrénico de barrido, Bunker, modelo Vega Tescan

e Equipo de impregnacion Foulard, Ernst Benz, modelo LEV 5007 2R

e Balanza analitica, Denver, modelo AA-200, 210 g, 0,0001 g
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2.1.EVALUACION DE LAS CONDICIONES APROPIADAS PARA LA
OBTENCION DE PARTiCULAS DE HIERRO

Para sintetizar las particulas de hierro se desarrollé un disefio factorial 4x3, en el
que las variables de estudio fueron el pH con tres niveles: 8,5, 10,5y 12,5; y el
tiempo de reaccion con cuatro niveles: 10 h, 12 h, 18 h y 24 h. No se realiz
repeticiones del diseno debido al tiempo que tomaba sintetizar las particulas.

Los reactivos usados fueron sulfato de hierro Il heptahidratado al 99% de pureza
(Loba Chemie, Mumbai, India), cefalexina monohidrato 99% pura (Life, Quito,
Ecuador) e hidréxido de sodio (Merck, grado analitico).

La cefalexina fue caracterizada mediante ensayos de espectroscopia infrarroja y
calorimetria diferencial de barrido para identificar tanto sus transiciones térmicas
como los principales grupos funcionales presentes en el reactivo y compararlos con
datos bibliograficos. El proceso de analisis térmico mediante DSC se llevo a cabo
entre 20°C y 210°C a una velocidad de calentamiento de 10°C/min Las curvas de
la caracterizacion térmica obtenidas se muestran en el Anexo .

Para empezar, se prepararon soluciones de sulfato de hierro Il y cefalexina
manteniendo la relacion molar entre estas siempre igual a 4:1. Para ello se peso,
por separado, 0,1000 g de cefalexina y 0,3200 g de sulfato de hierro. Luego, se
disolvié cada reactivo en 10 mL de agua. Después, se mezclaron ambas soluciones
en un matraz Erlenmeyer de 125 mL y se procedi6 a regular el pH del medio de
reaccion con soluciones de hidroxido de sodio de concentracion 1,0 My 0,1 M,
preparadas segun el método AOAC 936,16 “Standard solution of sodium
hydroxide”, hasta fijar el pH en cada uno de los valores mencionados en el disefio
descrito.

Después de fijar el pH del medio de reaccion, se colocé un tapon de caucho
perforado con dos mangueras que permitian la entrada y salida de nitrégeno del
matraz de modo que se asegurd que la reaccion se llevo a cabo en atmaésfera inerte.
En la Figura 2.1 se muestra un esquema del reactor acoplado con mangueras de
PVC que se desarrolld para evitar que las particulas de hierro se oxidaran durante

el proceso de sintesis.
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Figura 2.1. Configuracion del reactor acoplado con mangueras de PVC para mantener
atmosfera inerte

La velocidad de agitacion y la temperatura de la plancha de calentamiento se
mantuvieron constantes en 800 rpm y 298 K (25°C), respectivamente.

Finalizada la reaccién, se coloco el producto resultante en una caja Petri para aislar
las particulas obtenidas mediante el método de evaporacion del solvente a
temperatura ambiente. A su vez, la caja Petri fue colocada dentro de un recipiente
de vidrio que contenia material desecante en su interior y dos perforaciones en su
tapa por las cuales cruzaban dos mangueras que permitian la entrada y salida de
nitrégeno del recipiente, de manera que el aislamiento del sdlido se llevé a cabo en
atmoésfera inerte. En la Figura 2.2 se muestra una imagen de la camara con
atmdésfera inerte usada para aislar las particulas de hierro sintetizadas en cada

reaccion quimica.
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Figura 2.2. Configuracion de la camara con atmosfera inerte usada para aislar las
particulas de hierro sintetizadas

Después de aislar las muestras solidas, se evaluaron las propiedades magnéticas
de las mismas haciendo uso de una escala cuantitativa de magnetismo. Para ello
se disend y construyé un soporte que se coloco dentro de la camara de la balanza
analitica sin que hubiese contacto fisico entre el soporte y el plato de la balanza.
Luego, se colocd un iman de neodimio sobre el plato de la balanza y se encerd la
lectura del peso del iman. Las muestras evaluadas se colocaron por separado en
tubos eppendorf que luego se ubicaron sobre el soporte, que mantenia la muestra
dentro del tubo alejado siempre a la misma distancia del iman que reposaba sobre
el plato de la balanza.

Debido a su caracter magnético, cuando las muestras se acercaban al iman
provocaban una atraccidén que provoco que el peso del iman disminuya, aun cuando
no existia contacto fisico entre la muestra y el iman. Este principio permitio elaborar

una escala de magnetismo cuantitativo de entre 0,00 y 10,00 en la cual la muestra
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que caus6 la mayor disminucion en el peso del iman tuvo el valor de 10,00. Los
valores de magnetismo de las demas muestras expresados dentro de la escala se
obtuvieron por regla de tres simple en funcién de aquella muestra que obtuvo el
valor mas alto. En la Figura 2.3 se observa un esquema del sistema completo usado

para medir magnetismo.

SOPORTE

Annnn ' >
(L roanu rao

Figura 2.3. Sistema completo usado para cuantificar magnetismo sin muestra (izq.) y con
muestra (der.)

Finalmente, se seleccionaron las dos muestras cuyos valores de magnetismo
fueron los mas altos para su posterior caracterizacion fisico quimica. Sélo se
caracterizaron dos muestras debido a la limitacién en cuanto al uso de equipos

necesarios para realizar los analisis.
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2.2.CARACTERIZACION DE LAS PARTICULAS DE HIERRO

Las particulas de hierro obtenidas se caracterizaron mediante los siguientes
ensayos.

e Difraccién de rayos X (DRX)
Los ensayos de difraccion de rayos X se realizaron a fin de conocer y cuantificar la
estructura cristalina de las particulas de hierro obtenidas en la sintesis.

e Dispersion de luz dinamica (DLS)
Los ensayos de dispersion de luz dinamica se llevaron a cabo con el objetivo de
conocer la distribucion de tamafios de las particulas de hierro sintetizadas.

e Microscopia de fuerza atomica (AFM)
Los ensayos de microscopia de fuerza atomica se realizaron con el objetivo de
visualizar la forma de la particula y medir su tamano. Se empled el método de
contacto intermitente.

e Magnetometria de fuerza vibrante (VSM)
Los ensayos de magnetometria de fuerza vibrante se llevaron a cabo a fin de
caracterizar el comportamiento magnético de las particulas y obtener las curvas
magnetizacién vs campo magnético (MH) y magnetizacién vs temperatura (MT).
Las curvas MH se obtuvieron variando el campo magnético entre -30 000 y 30 000
Oe y manteniendo la temperatura constante en 300 K (27°C). Las curvas MH se
obtuvieron variando la temperatura entre 50 K y 350 K y manteniendo el campo
magnético constante en 100 Oe

e Espectroscopia infrarroja (FTIR)
Los ensayos de espectroscopia FTIR se realizaron en el rango de longitud de onda
de 450 cm" hasta 4000 cm™' mediante la técnica de transmitancia.

e Espectroscopia UV — Vis
Los ensayos de espectroscopia UV — Vis se realizaron en el rango de longitud de
onda comprendido entre 180 nm y 1021 nm con el objetivo de determinar las
transiciones electrénicas que ocurren, caracteristicas de complejos metalicos. La
técnica usada fue la de absorbancia.

e Termogravimetria (TGA)
Los ensayos termogravimétricos se realizaron de acuerdo con la norma ASTM E-

1131 “Standard Test Method for Compositional Analysis by Thermogravimetry” para
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determinar las condiciones maximas de temperatura que pueden soportar las
particulas de hierro durante el proceso de impregnacion.

e Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
Los ensayos DSC de las particulas de hierro se realizaron para identificar sus
transiciones térmicas y complementar los resultados obtenidos en el analisis TGA

realizado de forma previa a la impregnacion de las particulas.

2.3.DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE
IMPREGNACION DE PARTICULAS DE HIERRO EN TEJIDOS
DE POLIESTER

La impregnacion de las muestras de tejido de poliéster con las particulas de hierro
obtenidas se realiz6 siguiendo un disefio experimental 2x2, en el que las variables
de estudio fueron la temperatura de termo fijado con dos niveles: 413 K (140°C) y
433 K (160°C); y la concentracion del bano de impregnacion también con dos
niveles: 1% y 3% sobre el peso de tela (spt). No se realizaron repeticiones del
diseno debido a la limitada masa de particulas disponible para la impregnacién de
las probetas.

Las concentraciones de los bafios de impregnaciéon se tomaron como referencia del
trabajo realizado por OjstrSek, Kleinschek, y Fakin (2013) en su estudio de
modificacion de la estructura de tejidos de poliéster (p. 69). Estas concentraciones
son comunes cuando se usa procesos continuos en lugar de procesos batch.

En primer lugar, se calenté 50 mL de cada bafo de impregnacion hasta una
temperatura de 343 K (70°C). Luego, se coloco el bafio caliente en una tina de
acero disefiada para albergar volumenes pequefios. A su vez, la tina fue encajada
frente a un sistema de rodillos usados para exprimir la probeta de tela que pasaba
entre ellos después de haber pasado por el bafio. Se regul6 la presion que ejercen
los rodillos hasta un valor de 11 kg/cm? con el cual se aseguro que el porcentaje de
expresion de las probetas seria igual a 90%. En la Figura 2.4 se muestra una
imagen del equipo usado para la impregnacién de las telas. En la industria textil

este equipo se conoce con el nombre de Foulard.
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Figura 2.4. Vista anterior (izq.) y posterior (der.) del equipo Foulard usado para
impregnacion

Después de que las telas fueron impregnadas, se procedié a secarlas mediante un
tunel de secado. Las muestras pasaron a través del tunel sobre un porta muestras
hecho de acero. Se fij6 la temperatura de secado en 383 K (110°C) y se regul6 a
60 s el tiempo que tardaron las muestras en pasar por el tunel.

Luego, se hizo pasar nuevamente las muestras de tela secas por el tunel con el
propésito de termo fijar las particulas impregnadas. Las dos temperaturas usadas
fueron las antes mencionadas en el disefio experimental. Debido a que no se usé
un proceso de fijacion quimica de las particulas al tejido, se realizé el proceso de
fijacion en caliente pues este es comun en la industria textil. El tiempo de termo
fijiado fue de 180 s porque garantizaba la eliminacion total de la humedad que
hubiese podido retener el tejido después del secado y permitié que las particulas
se quedaran sobre el tejido al final del proceso. En la Figura 2.6 se muestra una
imagen del equipo usado para secar las muestras de tejido impregnadas y después

termo fijar las particulas al tejido.
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Figura 2.5. Equipo usado para los procesos de secado y termo fijado de las muestras de
tejido de poliéster

Una vez completado el disefio experimental, se procedié a tomar fotografias de los
tejidos de poliéster impregnados mediante el uso de microscopia electrénica de
barrido (SEM). Las microscopias de las muestras impregnadas se tomaron usando
un detector BSE, a un acercamiento de 150x, en un campo visual de 1,44 mm, y
voltaje de 20,00 kV.

También se impregnaron probetas de tejido de poliéster con cefalexina pura en
bafios de concentraciones iguales a las mencionadas en el disefio experimental
(1% y 3% spt) que luego sirvieron como patron de referencia para la evaluacion de

la actividad antimicrobiana de los tejidos impregnados con las particulas de hierro.

2.4.EVALUACION DE LA ACTIVIDAD ANTIBACTERIANA DE LOS
TEJIDOS DE POLIESTER IMPREGNADOS

Para evaluar la actividad antimicrobiana de los tejidos de poliéster impregnados se
utilizé el método de difusidn en agar, con base en el método de prueba AATCC 147
— 2004 “Antibacterial Activity Assesment of Textile Materials: Parallel Streak
Method” que sirve para determinar si existe actividad antibacteriana en materiales

textiles que han pasado por algun proceso de acabado que pudiera afadirle esta
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cualidad, con la variante de haber sembrado las cepas microbianas en toda el area
del circulo interno de la caja Petri, en lugar de sembrar solamente cinco lineas
paralelas separadas entre si.

Primero, se cortaron muestras cuadradas de 10x10 mm y 20x20 mm de tamafio de
cada probeta de las telas impregnadas que luego fueron colocadas en los cultivos
microbianos. De acuerdo al método mencionado, es recomendable usar muestras
rectangulares de las dimensiones que se consideren convenientes.

Los indculos usados para realizar las pruebas fueron Staphylococcus aereus
(Gram-positivo) y Escherichia coli (Gram-negativo). El medio de cultivo usado fue
TSA. Cada cepa microbiana fue sembrada en una caja Petri estéril en donde
previamente se dispenso y solidificd el medio de cultivo. En cada caja Petri se
colocé una muestra de 10x10 mm y una muestra de 20x20 mm de cada probeta de
tejido de poliéster impregnada.

Después de colocar las muestras, se incubaron las placas a 35°C por 24 h. Luego,
se observo mediante la técnica de luz transmitida si existian zonas de inhibicion
formadas alrededor de las muestras.

En la Figura 2.6 se puede ver las muestras de cada probeta de tejido de poliéster

impregnado listas para ser colocadas en el cultivo microbiano.

Figura 2.6. Muestras de tejido de poliéster impregnadas listas para el analisis
antimicrobiano
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1.MEDIDAS DE MAGNETISMO Y TAMANO DE PARTICULA

En la Tabla 3.1 se presentan los resultados de magnetismo cuantitativo usados
para determinar cuales muestras serian posteriormente caracterizadas. Un ejemplo

de calculo se muestra en el Anexo |l

Tabla 3.1. Escala de magnetismo cuantitativo en valores del 1,00 al 10,00 de las particulas
de hierro sintetizadas a diferentes condiciones

pH | Tiempo de reaccion (h) | Magnetismo cuantitativo
10 0,02
12 0,07
8,5
18 0,04
24 0,02
10 3,02
12 1,89
10,5
18 1,49
24 5,77
10 7,03
12 7,05
12,5
18 7,07
24 10,00

Los resultados mostrados en la Tabla 3.1 indican que las muestras con mayor
magnetismo fueron aquellas sintetizadas a pH igual a 12,5 siendo la de 24 h de
tiempo de reaccion la mas magnética, mientras que, las de 10 h, 12 h, y 18 h
presentan valores de magnetismo similares. Por esta razén, las muestras
sintetizadas a pH igual a 12,5 y tiempos de reaccion de 10 h y 24 h fueron las

seleccionadas para ser caracterizadas.
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En la Figura 3.1 se muestra el resultado obtenido mediante dispersiéon de luz

dinamica de las particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5y 10 h de tiempo

de reaccion.
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Figura 3.1. Intensidad vs Tamafio de particula de las muestras sintetizadas a pH igual a

12,5 y 10 h de reaccion

La Figura 3.1 indica un tamafo promedio de particula de 198,7 nm y dos

distribuciones de tamafo de particula que estan localizadas aproximadamente a

200 nm y 500 nm, a las que corresponden valores de intensidad, vistas sobre el eje

Y, de aproximadamente 90 y 100, respectivamente. Es importante sefialar que la

escala en la que se reporta el tamafio de particula es logaritmica, y, que de acuerdo

a la intensidad reportada las particulas cuyo tamafo aproximado es 500 nm son

mas abundantes que aquellas cuyo tamano aproximado es de 200 nm.
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En la imagen obtenida por microscopia de fuerza atomica mostrada en la Figura
3.2 se puede observar la forma esférica que poseian las particulas de hierro
sintetizadas a pH igual a 12,5 y tiempo de reaccion de 10 h. Debido a la limitacion

de la técnica solo se pueden ver particulas cuyos tamafios se aproximan a 200 nm

como maximo.

Figura 3.2. Microscopia de fuerza atomica de las particulas de hierro sintetizadas a pH de
12,5y 10 h de reaccion

En la Figura 3.3 se muestra la curva magnetizacion vs campo magnético de las
particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 10 h de tiempo de reaccion. El

analisis se realiz6 a 300 K (27°C).



30

5 T T T

1945emufg |«

nr

Magnetizacidn {emufa)
T
\

87.33 e

2Nk

% I I I 1 I |
-40000 -30000 -20000 -10000 0 10000 20000 30000 400

Campo Magnético (0e)

Figura 3.3. Curva magnetizacion vs campo magnético a 300 K de las particulas de hierro
sintetizadas a pH de 12,5 y 10 h de reaccion

En la Figura 3.3 se puede ver que las particulas de hierro se comportan como un
material ferrimagnético y prueba de ello es la coercitividad que se observa cuando
el valor de magnetizacion es cero. El valor reportado de coercitividad es de 87,33
Oe. Como se menciond en la revision bibliografica en los aspectos generales del
magnetismo, la coercitividad observada se debe a los dominios que existen dentro
de las particulas, y la cantidad de dominios presentes es mayor cuando el tamafo
de particula es mas grande. Con un tamafio promedio obtenido de 198,7 nm y dos
distribuciones de tamano de particula de aproximadamente 200 nm y 500 nm existe
la posibilidad de que una gran cantidad de paredes de dominio estén presentes en
las particulas causando la coercitividad observada. Ademas, se observa que el
valor maximo de magnetizacion alcanzado, la magnetizacion de saturacion, es de
19,45 emu/q.
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En la Figura 3.4 se muestran las curvas magnetizacion vs temperatura de las
particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5 y 10 h de tiempo de reaccion. El

analisis se realizd a 100 Oe.
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Figura 3.4. Curva magnetizacion vs temperatura a 100 Oe de las particulas de hierro
sintetizadas a pH igual a 12,5 y 10 h de reaccion

La Figura 3.4 muestra dos cambios de tendencia observados sobre la curva ZFC.
El primero a temperatura cercana a los 100 K (-173°C) y el otro a temperatura
aproximada de 350 K (77°C). La aparicion de estos dos cambios de tendencia se
relaciona con las dos distribuciones de tamano de particula obtenidas. Una
posibilidad es la sustentada por Bruvera, Mendoza Zélis, Pilar Catalayud y Goya
(2015) quienes afirman que de acuerdo con su tamafo las particulas deben superar
una barrera energética por encima de la cual sus momentos magnéticos empiezan
a reaccionar ante la presencia de un campo, y sostienen que una distribucion
amplia de tamanos implica diferentes barreras y por lo tanto diferentes
temperaturas (p. 2). De acuerdo con la afirmacion anterior los momentos
magnéticos presentes en las particulas de menor tamafio empiezan a moverse mas
libremente en presencia de un campo magnético a temperaturas mayores a 100 K

(-173°C), mientras que las particulas de mayor tamano requieren superar los 350
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K (77°C) para lograr que sus momentos magnéticos reaccionen facilmente ante un

campo magnético.

En la Figura 3.5 se muestra el resultado de la dispersion de luz dinamica realizada

a las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion.
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Figura 3.5. Intensidad vs. Tamafio de particula de las muestras sintetizadas a pH igual a

12,5 y 24 h de reaccion

En la Figura 3.5 se observa que el tamafio promedio de las particulas de hierro es

489,2

aproximadamente a 500 nm y 2000 nm,

nm, y dos distribuciones

tamafo de particula

cuyas

localizadas

intensidades son de

aproximadamente de 100 y 75, respectivamente. Con base en los valores de
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intensidad mencionados se puede decir que las particulas cuyo tamano se
encuentra cerca de los 500 nm son mas abundantes que aquellas cuyo tamafio se
aproxima a 2000 nm.

En la Figura 3.6 se muestra la microscopia de fuerza atomica realizada a las
particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion las
cuales poseen forma esférica. En la parte izquierda de la figura se observa que
existen particulas cuyo tamafio alcanza 2 micras junto a otras cuyos tamanos se
aproximan a 500 nm, mientras que en la parte derecha se observa una particula de

tamano aproximado de 500 nm junto a otra mucho mas pequefa.

Figura 3.6. Microscopia de fuerza atomica de las particulas de hierro sintetizadas a pH de
12,5 y 24 h de reaccion tomada a diferentes acercamientos

En la Figura 3.7 se muestra la curva magnetizacién vs campo magnético de las
particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion. El

analisis se realizé a 300 K (27°C).
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Figura 3.7. Curva magnetizacion vs campo magnético a 300 K de las particulas de hierro
sintetizadas a pH de 12,5 y 24 h de reaccion

La Figura 3.7 muestra el comportamiento de un material ferrimagnético pues
presenta un valor de coercitividad igual a 108,29 Oe. Al obtener tamafos de
particula de alrededor de 500 nm y superiores existe la posibilidad de que una gran
cantidad de paredes de dominio cuyos momentos magnéticos se encuentran
alineados en diferentes direcciones estén presentes en las particulas de hierro
causando asi la coercitividad observada en la curva, en donde también se puede
apreciar que la magnetizacion de saturacion es de 16,85 emu/g.

Si se compara el valor de coercitividad obtenido en las particulas de hierro
sintetizadas a pH igual a 12,5 y 10 h de tiempo de reaccion (87,33 Oe) con el de
las particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion
(108,29 Oe) se puede argumentar que la diferencia entre ambos se debe a que
existe mayor cantidad de paredes de dominio en las particulas cuyo tiempo de
reaccion fue de 24 h ya que éstas tienen tamanos de particula mas grandes. Por lo
tanto, el tiempo de reaccion determina que el tamafo de particula se incremente, y

con él la cantidad de paredes de dominio.
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En la Figura 3.8 se muestra la curva magnetizacion vs temperatura de las particulas
de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion. La curva se obtuvo

manteniendo un campo magnético de 100 Oe.

FC

| L

Magnetizacidn (emu/g)

05 1 1 1 1 1
50 100 150 200 250 300 350

Temperatura (K)

Figura 3.8. Curva magnetizacion vs temperatura a 100 Oe de las particulas de hierro
sintetizadas a pH de 12,5 y 24 h de reaccion

En la Figura 3.8 se puede observar dos maximos en la curva ZFC localizados
aproximadamente a 100 K (-173°C) y 300 K (27°C). De acuerdo con Bruvera et al.
(2015) estos valores de temperatura representan las barreras energéticas que las
particulas deben superar para que sus momentos magnéticos puedan reaccionar
cuando se les aplica un campo magnético (p.2). Debido a las dos distribuciones de
tamano obtenidas, se puede sustentar que las particulas de tamafo aproximado de
500 nm deben superar los 100 K (-173°C) para que sus momentos magnéticos
reaccionen en presencia de un campo magnético, mientras que las particulas de

tamano aproximado de 2000 nm deben superar los 300 K (27°C).
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3.2.DIFRACCION DE RAYOS X

Los espectros obtenidos por difraccion de rayos X de las muestras sintetizadas a
pH igual a 12,5 y tiempos de reaccion de 10 h y 24 h se muestran a continuacion

en las Figuras 3.9y 3.10.
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Figura 3.9. Espectro DRX de las particulas de hierro sintetizadas a pH iguala 12,5y 10 h
de tiempo de reaccion
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Figura 3.10. Espectro DRX de las particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5 y 24 h
de tiempo de reaccion
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Los dos espectros DRX mostrados en las Figuras 3.9 y 3.10 son similares pues
poseen picos situados en posiciones idénticas. En ambos espectros se puede
apreciar la formacion de dos fases cristalinas definidas del hierro que son la
magnetita (FesO4) y la maghemita (Fe203), asi como la aparicion de thenardita
(Na2S04) como producto de la reaccion entre el sulfato ferroso y el hidroxido de
sodio. Los resultados de semi-cuantificacion obtenidos con el programa Diffrac plus,
que se reportan en el Anexo lll, indican que las fases cristalinas de hierro alcanzan
un maximo de 35% (magnetita 26% y maghemita 9%) mientras que el resto
corresponde a las otras fases encontradas. En la estructura de la magnetita se
encuentran los iones Fe*? y Fe*3 mientras que en la de la maghemita se encuentra
el ién Fe*? lo que sugiere que estos iones son los que forman un complejo de
coordinacién con la cefalexina como lo reporta Mohammad (2009) en su estudio de

complejos de coordinacion entre cefalexina y hierro (p. 2).

3.3.ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Las principales bandas asignadas a los grupos funcionales presentes en la
estructura de la cefalexina se detallan en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2. Principales bandas del espectro infrarrojo de la cefalexina

Longitud de onda (cm™) Asignacién
3000 -3 500 Grupo OH del agua y estiramiento del grupo
NH

2 600 (amplio) NH;*

1760 Estiramiento del grupo CO del anillo B-
lactamico
1 690 Estiramiento del grupo CO (amida)
1400 — 1 600 (muy amplio) Estiramiento del grupo COO (carboxilato)

(Marrelli, 1975, p. 27)

Con base en la informacién de la Tabla 3.2, se analiza el espectro infrarrojo de la
cefalexina pura mostrado en la Figura 3.11, en el cual se han resaltado las

principales bandas que corresponden a los grupos funcionales que forman la
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estructura del antibiético. La banda situada a 1 757,92 cm™' representa al enlace
carbonilo (C=0) del anillo betalactamico, la banda que aparece en 1 689,27 cm™'
corresponde al enlace carbonilo presente en el grupo amida, y las bandas situadas
a1580,88 cm'y 1 389,39 cm™ indican el estiramiento del ién carboxilato. Anacona
y Rodriguez (2004) reportan que la banda situada a 1 580,88 cm-" corresponde al
estiramiento asimétrico del ion carboxilato, mientras que la banda cuya posicion es

1 389,39 cm™' se debe al estiramiento simétrico del ion mencionado (p. 1265).
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Figura 3.11. Espectro infrarrojo de la cefalexina pura

En la Figura 3.12 se muestra la comparacion entre los espectros infrarrojos de la

cefalexina pura y las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5y 10 h de tiempo
de reaccion.
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Figura 3.12. Espectro infrarrojo de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 10 h
de reaccion comparado con el de la cefalexina

En la comparacién de espectros de la Figura 3.12 se puede observar el cambio de
posicion de la banda del enlace carbonilo del anillo betalactamico desde 1 757,92
cm™ en la cefalexina pura hacia 1 739,86 cm™' en las particulas de hierro. Este
cambio de posicidon indica que existe una coordinacién, es decir una interaccion,
entre el hierro y el grupo carbonilo del anillo betalactamico (Anacona y Rodriguez,
2004, p. 1266).

Por otra parte, no es posible asegurar la interaccion del enlace carbonilo del grupo
amida de la molécula de cefalexina con el hierro debido a que en el espectro de las
particulas de hierro aparece una banda significativamente ancha entre
aproximadamente 1 500 cm™ y 1 700 cm™ dentro de la cual puede estar

enmascarada la banda correspondiente al enlace carbonilo del grupo amida.
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En cuanto al i6n carboxilato, la banda de estiramiento asimétrico también se ve
enmascarada dentro de la banda que aparece entre 1 500 cm y 1 700 cm-'. Por
otro lado, la banda de estiramiento simétrico situada a 1 389,39 cm™" en el espectro
de la cefalexina se desplaza hacia 1 385,78 cm™ en el espectro de las particulas
de hierro, lo que sustenta la idea de que existe coordinacion entre el hierro y el idn
carboxilato.

Finalmente, en el espectro infrarrojo de las particulas de hierro se puede ver una
banda en 457,22 cm™" que de acuerdo con Anacona y Rodriguez (2004) evidencia
la coordinacion entre el nitrogeno de la molécula de cefalexina y el hierro. Esta
interaccién podria llevarse a cabo entre el hierro y el grupo NH2 o el grupo NH que
forman parte de la molécula del antibiotico (p. 1266).

En la Figura 3.13 se compara el espectro infrarrojo de las particulas de hierro

sintetizadas a pH igual a 12,5 y 24 h de tiempo de reaccion con el de la cefalexina.
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Figura 3.13. Espectro infrarrojo de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 24 h
de reaccion comparado con el de la cefalexina
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En la comparacién de espectros de la Figura 3.13 se puede observar la
desaparicion total de la banda que representa al enlace carbonilo del anillo
betalactamico en el espectro infrarrojo de las particulas de hierro. Esta banda se
ubica en 1 757,92 cm™' en el espectro infrarrojo de la cefalexina. Esto indica la
modificacion de la estructura del antibidético que probablemente ocurrié por el
tiempo de reaccién tan largo (24 h) y el pH basico del medio.

La banda que representa al enlace carbonilo del grupo amida, que en la cefalexina
se ubica en 1 689,27 cm™' puede estar enmascarada dentro de una banda mas
grande ubicada entre 1 500 cm™ y 1 700 cm™ en el espectro infrarrojo de las
particulas de hierro lo que no permite sustentar que exista coordinacion entre el
enlace carbonilo del grupo amida y el metal. Algo similar sucede con la banda de
estiramiento asimétrico del ion carboxilato, que aparece en 1 580,88 cm™ en la
cefalexina, pero no puede distinguirse en el espectro de las particulas de hierro.
Por otro lado, la banda de estiramiento simétrico del ién carboxilato si se ha
desplazado hacia 1 382,16 cm™' en el espectro de las particulas de hierro con
respecto a su posicion en el espectro de la cefalexina, que es de 1 389,39 cm™' lo
que indica que hay coordinacion entre este ion y el hierro (Anacona y Rodriguez,
2004, p. 1266).

Por ultimo, en el espectro infrarrojo de las particulas de hierro se observa la
aparicion de una banda en 466,01 cm-! que, por otro lado, no aparece en el espectro
de la cefalexina. Tal como mencionan Anacona y Rodriguez (2004) estas bandas
indcan coordinaciéon ya sea entre el nitrégeno del grupo NH2 o del grupo NH de la
cefalexina y el hierro (p. 1266).

3.4.ESPECTROSCOPIA UV-VIS

En la Figura 3.14 se presenta el espectro UV-Vis de la cefalexina pura obtenido
para usarse como medio de comparacion de los espectros de las particulas de

hierro sintetizadas a diferentes condiciones.
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Figura 3.14. Espectro UV-Vis de la cefalexina

En el espectro de la Figura 3.14 se observa un sistema de varias bandas de
absorcion. La cefalexina posee varios grupos croméforos capaces de absorber en
la region UV-Vis. Entre estos grupos estan el benceno, grupos funcionales amida y
acido, asi como electrones no enlazantes presentes en los grupos amina, y en los
atomos de nitrégeno y azufre.

Inagaki (1972) en su estudio a profundidad del espectro de la molécula de benceno
en la region ultravioleta sefiala la existencia de varios picos de absorcion situados
aproximadamente a 191 nm, 215 nm, 230 nm, 235 nm, 240 nm, 245 nm, 250 nm,
255 nmy 262 nm (pp. 2527 — 2528).

Por otra parte, atomos de nitrégeno y azufre que poseen electrones no enlazantes
manifiestan bandas de absorcion a 195 nm aproximadamente (Castro, Litter, Wong
y Mori, 2009, p.47); mientras que otros grupos croméforos como amida, amina, y
acido poseen bandas de absorcién situadas aproximadamente a 210 nm (Kumair,
2006, p. 9)

La informacion descrita en los parrafos anteriores sustenta la presencia de los

grupos capaces de absorber radiacién que forman parte de la estructura de la
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cefalexina en el espectro de la Figura 3.14. Las principales bandas observadas se
encuentran a 205 nm, 223 nm, 246 nm, 274 nm y 299 nm.
En la Figura 3.15 se compara el espectro de las particulas de hierro obtenidas a pH

igual a 12,5 y tiempo de reaccion de 10 h con el de la cefalexina.
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Figura 3.15. Espectro UV-Vis de las particulas de hierro sintetizadas apH =125y t=10
h comparado con el de la cefalexina

En el espectro de las particulas de hierro obtenidas, mostrado en la Figura 3.15, se
puede ver que las bandas de 205 nm, 223 nm, 246 nm y 274 nm no se han
modificado en comparacion con el espectro de la cefalexina pura, lo que sustenta
la presencia de cefalexina. Se observa también la aparicion de dos nuevas bandas
situadas a 310 nm y 355 nm respectivamente. La banda observada a 310 nm podria
deberse a transiciones electronicas dentro la cefalexina que han causado el
desplazamiento de la banda que antes se ubicaba a 299 nm (Anacona y Rodriguez,
2004, p. 1266). Por otra parte, la banda ubicada a 355 nm puede ser atribuida a la
formacion de un complejo de coordinacion entre la cefalexina y el hierro, tal como
Mohammad (2009) menciona en su estudio de complejos metalicos sintetizados

con cefalexina y hierro (p. 2, 3).
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En la Figura 3.16, se compara el espectro de las particulas de hierro obtenidas a

pH igual a 12,5 y tiempo de reaccion de 24 h con el de la cefalexina.
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Figura 3.16. Espectro UV-Vis de las particulas de hierro sintetizadas a pH = 12,5 y t =24
h comparado con el de la cefalexina

En la comparacién de espectros de la Figura 3.16 se observa bandas del espectro
de la molécula de cefalexina que no han cambiado de posicidon en el espectro de
las particulas de hierro, lo que sustenta que el antibidtico se encuentra en la
estructura de las particulas de hierro analizadas. Dichas bandas se encuentran a
205 nm, 223 nm, 246 nm y 274 nm, respectivamente. También se puede observar
un desplazamiento de la banda ubicada a 299 nm, correspondiente al ligante puro,
hacia 313 nm en el espectro de las particulas de hierro cuyo origen podria radicar
en transiciones electrénicas que ocurren en la molécula de cefalexina (Anacona y
Rodriguez, 2004, p. 1266). Ademas, se observa una banda adicional que aparece
a 354 nm. Como se mencion6 anteriormente, esta banda indica la formaciéon de un
complejo de coordinacion entre el hierro y la cefalexina de acuerdo con lo descrito
por Mohammad (2009) en su estudio de los complejos de coordinacion hechos con

cefalexina (p. 2, 3).
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3.5.CARACTERIZACION TERMICA DE LAS PARTICULAS DE
HIERRO A IMPREGNAR EN LOS TEJIDOS DE POLIESTER

En la Figura 3.17 se muestra el analisis TGA de las particulas sintetizadas a pH de

12,5y 10 h de reaccion.
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Figura 3.17. Analisis termogravimétrico de las particulas de hierro sintetizadas a pH de
12,5 y 10 h de reaccion

En la Figura 3.18 se muestran las pérdidas porcentuales de masa obtenidas en el

analisis TGA mostrado en la Figura 3.17.



46

TGA DITGA
% mg/min
0.00
100.00
Start 626.97C
% Data Parameters lE X End 700.38C
" Onget 653.89C
Detector; TGAR0 Endset 704.42C
: File Name:  A4200825. Mid point  &81.18C 7020
Start 25.45C "~ Acquisition Date: 11/04/20 Welght Loss -3.266mg
End 126.13C Acquisition Time:08:25:07 5. 716%
Onset 42.96C Sample Nan.m: 173108 .
80.00F Endset B9.64C g:mple \;:sil:l::m?”ﬂ[mg]
Mid point  73.52C Atmosphere: Nitrogen = ‘““‘*-a.
‘Weight Loss -0.777mg ¢ »
3.70% o0
Start 127.09C ;"d" Eg;;gﬁ
E"d . f?j?:ﬁ Onset 296.89C
E:::et 210.85¢ Endset  110.52C
Mid point 221'25c Mid point  440.55C
§0.00 € poin ' Weight Loss -2.402mg
: Weight Loss -2.009mg 1.550%
-0.665% ' +0.60
| 1 1 | 1 1 1 | 1 1 | 1 1 |
0.00 200.00 400.00 600.00 800.00

TemolCl

Figura 3.18. Pérdidas porcentuales de masa observadas en el analisis TGA de las
particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 10 h de reaccion

Al observar las temperaturas promedio de las dos primeras transiciones térmicas
en la Figura 3.18 se puede notar que la primera pérdida de masa ocurre a los 74°C,
la cual podria deberse a pérdida de agua, y la segunda pérdida ocurre a los 221°C,
lo que lleva a sustentar que la degradacion térmica de las particulas de hierro ocurre
a partir de esta temperatura.

En la Figura 3.19 se muestra la curva obtenida mediante DSC de las particulas de
hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 10 h de reaccion. En este analisis, se pudo
observar que las dos primeras transiciones térmicas de las particulas de hierro
ocurren a 75°C y 229°C, respectivamente. La primera transicion obtenida
concuerda con la pérdida de masa obtenida a 74°C en el analisis TGA, mientras
que la segunda se asemeja a la segunda pérdida de masa registrada a los 221°C.
Esta informacién permitié sustentar que las particulas de hierro no debian exceder
la temperatura de 220°C durante el proceso de impregnacion, para asegurar que

sus propiedades no se vieron afectadas por accion de la temperatura.
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Figura 3.19. Calorimetria diferencial de barrido de las particulas de hierro sintetizadas a
pH de 12,5 y 10 h de reaccion

3.6. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

En la Figura 3.20 se muestra la microscopia del tejido de poliéster sin impregnar.

Figura 3.20. Microscopias del tejido de poliéster sin impregnar
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En la Figura 3.21 se compara las microscopias de los tejidos de poliéster
impregnados usando bafos de concentracion del 1% y 3% spt, y termo fijados a
140 °C.

Figura 3.21. Microscopias del tejido de poliéster impregnado al 1% spt (izq.) y 3% spt.
(der.) y termo fijado a 140°C

En la Figura 3.22 se compara las microscopias de los tejidos de poliéster
impregnados usando bafos de concentracion del 1% y 3% spt, y termo fijados a
160 °C.

Figura 3.22. Microscopias del tejido de poliéster impregnado al 1% spt (izq.) y 3% spt.
(der.) y termo fijado a 160°C
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En las Figuras 3.21 y 3.22, se puede ver a las particulas de hierro como un sdélido
blanco sobre las fibras del tejido de poliéster. Al comparar a las muestras de tejido
impregnadas con bafios de concentracion al 1% y 3% sobre el peso de tela entre
si, es posible notar que las particulas permanecen sobre el tejido en mayor cantidad
cuando se ha usado un bafo de impregnacion mas concentrado. Esto se aprecia
en las imagenes al observar que las particulas de hierro aparecen dispersas sobre
el area observada en la microscopia de las muestras impregnadas al 1% spt en las
cuales ademas cubren zonas muy pequefas, mientras que en las muestras
impregnadas al 3% spt las particulas cubren gran parte de area de tejido observado.
De acuerdo a los estudios realizados por Broasca, Borcia, Dumitrascu, y Vrinceanu
(2013) la dispersion de las particulas sobre el tejido se relaciona con la
concentracion del bafio de impregnacién usado. Cuando se incrementa la
concentracién del bafo, las particulas tienden a aglomerarse lo que conduce a
formar recubrimientos no uniformes sobre el tejido (p. 274). El enunciado anterior
sustenta que a concentraciones del 1% la cantidad de particulas que permanecen
sobre el tejido después de ser impregnadas no recubre uniformemente las fibras
del mismo, mientras que a concentraciones del 3% las particulas podrian tender a
formar aglomerados sobre la superficie del tejido, pero lo recubren de mejor

manera.

3.7. ACTIVIDAD ANTIMICROBIANA DE LAS TELAS
IMPREGNADAS

En la Tabla 3.3 se presentan los resultados de los antibiogramas de las muestras
de tejido de poliéster impregnadas solamente con cefalexina a concentraciones del
1% y 3% spt. El resultado obtenido con respecto al caracter antimicrobiano es
positivo pues se formaron halos de inhibicion del crecimiento bacteriano alrededor
de cada muestra de tejido impregnado. Las imagenes de los antibiogramas se

pueden ver en el Anexo V.
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Tabla 3.3. Resultados de los antibiogramas de los tejidos de poliéster impregnados con

cefalexina
Muestra Area de la 2muestra Cultivo bacteriano Halo de inhibicion
(cm?) (mm)
1 Staphylococcus 3,0
Poliéster impregnado 4 aereus 5,0
con cefalexina al 1%
spt. 1 4,0
Escherichia coli
4 4,0
1 Staphylococcus 3,5
Poliéster impregnado 4 aereus 5,5
con cefalexina al 3%
spt. 1 5,0
Escherichia coli
4 5,0

Los resultados de la Tabla 3.3 muestran una mayor eficacia en la inhibicion del
crecimiento bacteriano de las muestras impregnadas con cefalexina en contra de
Staphylococcus aereus en comparacion con Escherichia coli. Esto se debe a que
la cefalexina es una cefalosporina de primera generacion, las cuales se conocen
por ser muy activas en contra de cocos grampositivos, grupo al que pertenecen los
estafilococos; mientras que, poseen actividad moderada en contra de bacilos
gramnegativos, grupo al que pertenecen las coliformes (Suarez y Gudiol, 2009, p.
123). Ademas, alrededor de las muestras impregnadas con bafos al 1% sobre el
peso de tela se observan colonias aisladas presentes dentro del halo, algo que no
sucede con las muestras impregnadas al 3%. Esto supone que si la concentracion
es del 1% la inhibicién del crecimiento de las poblaciones bacterianas no es
eficiente, mientras que si la concentracion es del 3% se inhibe por de mejor manera
el crecimiento bacteriano.

Los resultados de los antibiogramas obtenidos con las muestras de tejido
impregnadas con las particulas de hierro no fueron positivos pues no aparecio halo
de inhibicidon alrededor de ninguna de ellas, como se detalla en la Tabla 3.4. Las

imagenes de los mismos se pueden ver en el Anexo V.
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Tabla 3.4. Resultados de los antibiogramas de los tejidos de poliéster impregnados con
particulas de hierro

Muestra Area de la muestra Cultivo Halo de inhibicion
(cm?) bacteriano (mm)
Poliéster 1 Staphylococcus 0,0
impregnado con 4 aereus 0,0
particulas de hierro ) 0.0
al 1% spt y termo Escherichia coli :
fijado a 140°C 4 0.0
Poliéster 1 Staphylococcus 0,0
impregnado con 4 aereus 0,0
particulas de hierro 1 0.0
al 1% spt y termo Escherichia coli ’
fijado a 160°C 4 0,0
Poliéster 1 Staphylococcus 0,0
impregnado con 4 aereus 0,0
particulas de hierro ) 0.0
al 3% spt y termo Escherichia coli ’
fijado a 140°C 4 0,0
Poliéster 1 Staphylococcus 0,0
impregnado con 4 aereus 0,0
particulas de hierro ) 0.0
al. 3% spt y termo Escherichia coli :
fijado a 160°C 4 0,0

Debido al resultado obtenido en los antibiogramas de los tejidos de poliéster

impregnados, se evalud la actividad antimicrobiana de las particulas de hierro

sintetizadas a los tres diferentes pH, que fueron 8,5, 10,5, y 12,5, y tiempo de

reaccion de 10 h ya que s6lo estas muestras poseian la banda que representa al

anillo betalactamico en sus espectros infrarrojos. Los espectros infrarrojos

mencionados se muestran en el Anexo V. El método usado fue el de difusidon en

agar. Para ello, se us6 discos de papel filtro esterilizado e impregnado con las

particulas de hierro. Los resultados de los antibiogramas obtenidos se muestran en

la Tabla 3.5, mientras que las imagenes de los mismos se pueden ver en el Anexo

V.
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Tabla 3.5. Resultados de los antibiogramas de las particulas de hierro sintetizadas a
diferentes pH y 10 h de tiempo de reaccion

pH Tiempo ((l;:)reacci()n Cultivo bacteriano Diametro del(llllzllllltl))de inhibicion
Staphylococcus 36

8,5 10 aereus
Escherichia coli 29
Staphylococcus 40

10,5 10 aereus
Escherichia coli 30
Staphylococcus 0

12,5 10 aereus
Escherichia coli 0

Una posibilidad por la cual las particulas de hierro sintetizadas a pH igual a 12,5y
tiempo de reaccion de 10 h no tienen actividad antimicrobiana, a diferencia de las
particulas sintetizadas a pH de 8,5y 10,5y 10 h de tiempo de reaccion, es la
interaccion que existe entre el hierro y la cefalexina a cada una de las condiciones
mencionadas. Esta interaccion puede interpretarse mediante el desplazamiento de
las principales bandas del espectro infrarrojo de la cefalexina en comparacion con
el espectro infrarrojo de las particulas de hierro, y por la disminucién de la intensidad
de dichas bandas.

Suarez y Gudiol (2009) indican que para que el anillo betalactamico tenga caracter
antimicrobiano se requiere que la concentracion bactericida minima (CBM), la cual
garantiza la eliminacion del 99.9% de las bacterias, sea igual a la concentracién
minima de inhibicion (CIM), que representa la cantidad minima de antimicrobiano
que se requiere para inhibir el crecimiento de bacterias. Cuando la CBM es mayor
ala CIM el anillo betalactamico se transforma en bacteriostatico, lo que quiere decir
que pierde su caracter antimicrobiano (p. 118).

Con base en el parrafo anterior, una posibilidad que justifica la ausencia de
actividad antimicrobiana en las particulas sintetizadas a pH de 12,5y 10 h de tiempo
de reaccién es la disminucion de la intensidad de la banda que representa al anillo
betalactamico en el espectro infrarrojo de las particulas de hierro, el cual aparece
en el Anexo V. Esta disminucion de la intensidad sustenta que la igualdad entre la
CIM y la CBM se ha modificado causando que la CBM sea mayor a la CIM lo que

determina que el anillo betalactamico haya perdido su actividad antimicrobiana.
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En el Anexo V se presentan los espectros infrarrojos de las particulas de hierro
sintetizadas a pH de 8,5, 10,5, y 12,5 y 10 h de tiempo de reaccion resaltando la
intensidad de la banda que representa al anillo betalactamico de la cefalexina en
cada espectro, asi como los espectros UV-Vis de las particulas de hierro
sintetizadas a pH de 8,5y 10,5 y 10 h de tiempo de reaccién comparados con el

espectro de la cefalexina.
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1.CONCLUSIONES

e El pH tuvo incidencia en el magnetismo observado en las particulas de hierro
sintetizadas. Al incrementar el pH del medio de reaccion, se obtuvo

particulas con mayores valores de magnetismo.

e El pH también tuvo efecto directo en la actividad antimicrobiana de las
particulas de hierro sintetizadas. Aunque a valores de 8,5 y 10,5 la actividad
antimicrobiana se mantuvo en las particulas obtenidas, las particulas
sintetizadas a pH igual a 12,5 no tenian actividad antimicrobiana significativa.
Por lo tanto, el caracter magnético de las particulas sintetizadas no guarda

relacion con la actividad antimicrobiana que estas poseen.

e El tamano de particula obtenido tuvo relacién directa con el tiempo de

reaccion. A mayor tiempo de reaccion se obtuvo mayor tamario de particula.

e Los espectros infrarrojos y UV-Vis de las particulas obtenidas mostraron que
existe interacciéon entre la cefalexina y el hierro, que forman un complejo
metalico en el que el hierro esta presente con nimeros de oxidacion +2 y +3,
tal como lo demuestran las fases cristalinas obtenidas mediante difraccion

de rayos X.

e La distribucion y retencion de particulas sobre el tejido de poliéster después
de ser impregnadas mejor6 cuando se incrementd la concentracion del bano
de impregnacion, por lo cual, las mejores condiciones de impregnacion

fueron aquellas en las que se us6 bafios de concentracion al 3% spt.
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4.2.RECOMENDADIONES

Se recomienda usar un dispersante durante la sintesis de las particulas de
hierro para obtener tamafios de particula mas uniformes para comprobar que
una distribucién amplia de tamafios causa la histéresis observada en las

curvas magnetizacion vs campo magnético.

Se recomienda usar una relacion molar en la que el antibidtico esté en
exceso con respecto a la sal de hierro para estudiar mediante
espectroscopia infrarroja la estabilidad de los principales grupos presentes

en las particulas obtenidas en funcién del tiempo de reaccion.

Se recomienda también el uso de otras técnicas de impregnacion de tejidos,
por ejemplo quimicas, que sirvan para comparar la cantidad obtenida de

particulas impregnadas sobre el tejido por diferentes métodos.

Se recomienda evaluar la actividad antimicrobiana de las particulas de hierro
sintetizadas ante otras cepas de microorganismos grampositivos y

gramnegativos.
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ANEXO1

CURVAS DE CARACTERIZACION TERMICA DE LA CEFALEXINA
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Figura Al 2. Calorimetria diferencial de barrido de la cefalexina
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ANEXO 11

EJEMPLO DE CALCULO DE LOS VALORES DE LA ESCALA
CUANTITATIVA DE MAGNETISMO

Tabla AIL1. Datos para la obtencion de la escala cuantitativa de magnetismo

Tiempo Variacion de
Masa de particulas de de Magnetismo

. ./ pH la masa del

hierro (g) reaccion . calculado

iman (g)
(h)

0,0625 10 8,5 -0,0024 -0,0384
0,0679 12 8,5 -0,0087 -0,1281
0,0962 18 8,5 -0,0078 -0,0811
0,0689 24 8,5 -0,0022 -0,0319
0,0956 10 10,5 -0,5320 -5,5649
0,1230 12 10,5 -0,4284 -3,4829
0,0891 18 10,5 -0,2445 -2,7441
0,0714 24 10,5 -0,7587 -10,6261
0,1302 10 12,5 -1,6852 -12,9432
0,1489 12 12,5 -1,9326 -12,9792
0,1683 18 12,5 -2,1916 -13,0220
0,1163 24 12,5 -2,1419 -18,4170

Primero, se pes6 la masa de particulas que estaban contenidas en el tubo
eppendorf.

Luego, se coloco el tubo eppendorf con las particulas en el soporte y se registro la
pérdida de masa del iman (por eso tiene signo negativo)

Después, se calculé el magnetismo dividiendo la variacion de masa del iman para

la masa de particulas de hierro. La ecuacion usada se presenta a continuacion.
AMasa del iman [A| | 1]

Magnetismo =
g Masa de particulas de hierro

Por ejemplo, para las particulas sintetizadas a pH de 12,5 y 18 h de tiempo de

reaccion:

Magnetismo = —22258 _ 130220
agne 1SMOo = 0,1683 = )
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Luego, se asigno el valor de 10,00 al magnetismo calculado mas alto. Es decir, que
la equivalencia de -18,4170 fue 10,00. Se tomaron dos cifras decimales debido a
que todas las particulas sintetizadas a pH de 8,5 registraban valores de la escala
menores a 1, que no habrian sido expresados correctamente si se usaba solamente
numeros enteros o incluso enteros y una cifra decimal.

Finalmente, por regla de tres simple se calculé los valores de magnetismo de las
demas muestras dentro de la escala. La relacién usada se detalla en la siguiente

ecuacion.

Magnetismos calculado

Escala de magnetismo = * 10,00 [All.2]

Magnetismo calculadomss alto)
Continuando con el ejemplo de las particulas sintetizadas a pH de 12,5y 18 h de

tiempo de reaccion:

M ti dentro del 1 13,0220 10,00 = 7,07
—_— —* =
agnetismo dentro de la escala 184170 ) ’
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ANEXO III

RESULTADOS DE LA DIFRACCION DE RAYOS X

Tabla AIIlL.1. Contenido porcentual de minerales obtenido en la difraccion de rayos X de
las muestras sintetizadas a pH igual a 12,5

Mineral | Formula | Contenido (%)

Thenardita | NaxSO4 63

Magnetita Fe;04 26

Maghemita | Fe;03 9
Halita NaCl 1

Hematita Fe O3 1
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ANEXO IV

IMAGENES DE LOS ANTIBIOGRAMAS REALIZADOS A LAS
MUESTRAS DE TELA IMPREGNADAS Y A LAS PARTICUAS DE
HIERRO

Figura AIV.1. Antibiogramas del poliéster impregnado con cefalexina al 1% spt en agar
de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)

Figura AIV.2. Antibiogramas del poliéster impregnado con cefalexina al 3% spt en agar
de Escherichia coli (1zq) y Staphylococcus aereus (der.)
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Figura AIV.3. Antibiogramas del poliéster impregnado con particulas de hierro al 1% spt
y termo fijado a 140°C en agar de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)

Figura AIV.4. Antibiogramas del poliéster impregnado con particulas de hierro al 1% spt
y termo fijado a 160°C en agar de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)
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Figura AIV.5. Antibiogramas del poliéster impregnado con particulas de hierro al 3% spt
y termo fijado a 140°C en agar de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)

Figura AIV.6. Antibiogramas del poliéster impregnado con particulas de hierro al 3% spt
y termo fijado a 160°C en agar de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)
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Figura AIV.7. Antibiogramas de las particulas de hierro sintetizadas a diferentes pH y 10
h de reaccion en agar de Escherichia coli (izq.) y Staphylococcus aereus (der.)

Las codificaciones observadas en la Figura AV.7 corresponden a lo siguiente:
96: Particulas de hierro sintetizadas a pH de 8,5y 10 h de reaccion
120: Particulas de hierro sintetizadas a pH de 10,5y 10 h de reaccién

02: Particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5y 10 h de reaccion
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ANEXO V

ESPECTROS INFRARROJOS Y UV-VIS DE LAS PARTICULAS DE
HIERRO SINTETIZADAS A pH DE 12,5,10,5Y 8,5Y 10 h DE
TIEMPO DE REACCION

4000. 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450.0
om-

Figura AV. 1. Espectro infrarrojo de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 12,5 y 10
h de tiempo de reaccion
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Figura AV. 2. Espectro infrarrojo de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 8,5 y 10
h de tiempo de reaccion
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Figura AV. 3. Espectro infrarrojo de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 10,5 y 10
h de tiempo de reaccion
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Figura AV. 4. Espectro UV-Vis de las particulas de hierro sintetizadas a pH de 10,5 y 10 h
de reaccion comparado con el de la cefalexina
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