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Abstract—- The aim of this study was to obtain silver
nanoparticles by the polyol process by reducing silver nitrate
with ethylene glycol at different temperatures and with different
polyvinylpyrrolidone (PVP) amounts in order to control the
growth of the particles. Nanoparticles of spherical shape with size
between 15 and 30 nm were observed by transmission electronic
microscopy (TEM). The nanoparticles obtained were deposited
on cotton fabric by using the pad-dry-cure technique to analyze
their bactericidal properties against Gram positive bacteria
Staphylococcus Aureus 25923. Two types of cotton fabric of 0.130
kg/m” and 0.132 kg/m* were used. The tests showed that cotton
fabric type 1 (0.130 kg/m® with 20 ppm had better bactericidal
properties due to the reduction of bacterial colonies in 99.94% .

Keywords-- silver nanoparticles, cotton fabric, bactericidal
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Resumen— El objetivo de este estudio es el de obtener
nanoparticulas de plata por el método de poliol mediante la
reduccion de nitrato de plata con etilenglicol a diferentes
temperaturas y cantidades de polivinilpirrolidona (PVP) con el
fin de controlar el crecimiento de las particulas. Nanoparticulas
de forma esférica entre 15 y 30 nm fueron observadas con ayuda
de un microscopio electronico de transmision (MET).
Posteriormente, las nanoparticulas obtenidas fueron depositadas
sobre telas de algodén mediante la técnica de rodillo, secado y
curado para analizar con ello las propiedades bactericidas
adquiridas por la tela al someterla a la accion de la bacteria
Gram positiva Staphylococcus Aureus 25923. Dos tipos de tela de
algodén de 0.130 kg/m>y 0.132 kg/m” se usaron para este fin. Los
resultados mostraron que la tela de algodén tipo 1
correspondiente a 0.130 l‘:g/m2 y con 20 ppm presenté mejores
propiedades bactericidas debido a la reduccién de las colonias
bacterianas en un 99.94 %.

Palabras clave-- nanoparticulas de plata, tela de algodon,
propiedades bactericidas

I. INTRODUCCION

El interés en la obtencion de material nanoparticulado ha
experimentado un gran avance en los altimos afios debido a
las diferentes aplicaciones que se les ha dado en campos como
la electrénica, quimica, medicina entre otros [1]. Una de estas
aplicaciones que promete tener un uso muy beneficioso es el
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de tejidos inteligentes, aquellos que cuenten con
nanoparticulas que permitan mejorar su resistencia a las
arrugas ¢ incluso les proporciona propiedades bactericidas y
proteccion ultravioleta [2].

Si bien en la actualidad existen algunos metales y 6xidos
metalicos que presentan buenas propiedades antibacterianas, la
plata sigue siendo uno de los mas estudiados debido a sus
excepcionales propiedades, ademas de su caracteristica mas
importante que es la de ser oligodinamica, lo que significa que
proporciona propiedades antibacterianas a concentraciones
muy bajas [3]. Esto se puede evidenciar en el trabajo
presentado por Lee y Jeong en el que se indica que con el uso
de concentraciones de 10, 20 y 30 ppm de nanoparticulas de
plata impregnadas en tela de algodon, se pudo reducir el
numero de colonias de bacterias en un 99.99 % al ser
comparadas con muestras de tela de algodon sin tratamiento

[4].

El tamafio asi como también la morfologia de las
nanoparticulas resulta ser de gran importancia pues son las que
permiten mejorar las propiedades de las mismas a nivel
nanométrico. Por lo tanto, el método de sintesis de las
nanoparticulas debe ser bien escogido ya que de este
dependeran las caracteristicas que adquiera el nuevo material.
Existen diferentes métodos de obtencion de nanoparticulas
metalicas tanto fisicos como quimicos, pero se ha demostrado
que estos Ultimos presentan ventajas pues permiten tener un
mejor control sobre la reaccion y con ello sobre el tamafio y
forma de las mismas [5]. Dentro de los métodos quimicos se
encuentra el conocido como poliol que utiliza nitrato de plata
como precursor y etilenglicol como agente reductor. Este
método fue utilizado por Morales y colaboradores con el que
obtuvieron nanoparticulas comprendidas entre 20 y 40 nm de
forma esférica [6].

La aplicacion que se le desea dar a las nanoparticulas de
plata es la de incorporarlas en tela de algodon. Esto debido
principalmente a que la misma estd formada por fibras
naturales por lo que tiene mayor susceptibilidad a ser atacada
por microorganismos, lo cual desencadena en su proliferacion
y debido a la cercania que tiene la tela con el cuerpo humano
permite la transferencia de enfermedades, infecciones e
incluso el incremento del mal olor corporal [7].
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Por todo lo mencionado anteriormente mediante este
estudio se planteo la posibilidad de obtener un producto textil
con propiedades bactericidas. Para ello como primer paso se
obtuvieron nanoparticulas de plata con el didmetro efectivo
mas pequeflo, el mismo que fue seleccionado luego de realizar
nueve ensayos a diferentes condiciones. Estas nanoparticulas a
su vez fueron incorporadas en tela de algodon, la misma que
posteriormente fue expuesta a la bacteria Gram positiva
Staphylococcus Aureus 25923, con el fin de determinar su
capacidad bactericida.

II. EXPERIMENTAL

A. Sintesis

Se utilizé nitrato de plata (AgNO;), polivinilpirrolidona
(PVP) como agente surfactante y etilenglicol (C,HgO,) con el
fin de obtener nanoparticulas de plata. El proceso inici6 con el
calentamiento de la solucion conformada por PVP vy
etilenglicol a 100 °C, 120 °C y 140 °C considerando
relaciones de PVP/AgNO; de 0.00, 0.25 y 0.50 (% m/m). Una
vez alcanzada la temperatura en se afiadi6 10 ml de una
solucion de nitrato de plata y etilenglicol 0.2 mol/l y se dejo
reaccionar por un minuto.

Posteriormente, se realizaron lavados de la muestra con
acetona mediante centrifugacion con el fin de lograr la
precipitacion de las nanoparticulas. Lo que se busco con este
procedimiento era determinar la influencia tanto de Ia
temperatura como la cantidad de PVP afiadida sobre el tamafio
y la forma de las nanoparticulas. Por lo tanto, se realizaron
nueve ensayos combinando estos dos factores.

B. Caracterizacion de las nanoparticulas

Para la caracterizacion se utilizo el equipo de dispersion de
luz laser (DLS) Brookhaven 90 plus que permitio determinar
el tamafio de particula asi como su dispersion.
Adicionalmente, se utilizd6 el microscopio electronico de
transmision (TEM) marca FEI Tecnai G2 Spirit Twin para
establecer la morfologia de las nanoparticulas. Finalmente, se
utilizo el espectrofotometro de luz visible Thermo Scientific™
GENESYS™ 10S para confirmar la presencia de
nanoparticulas de plata de forma esférica segin su pico
caracteristico de longitud de onda, el rango utilizado fue de
300 a 800 nm.

C. Impregnacion de nanoparticulas de plata sobre tela de
algodon

Diferentes muestras de tela de algodén de 4.5 cm de
didametro fueron tratadas con soluciones de nanoparticulas de
plata de concentraciones 10 y 20 ppm. Para ello se sumergio
las telas por separado en cada una de las soluciones
mencionadas por un periodo de 10 minutos, posteriormente se
retird el exceso de solucion de las muestras de tela y se las
sometid6 a un proceso de secado a 90 °C por 7 minutos.
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Finalmente se llevo las muestras a un curado a 120 °C por 3
minutos.

D. Capacidad Bactericida

La capacidad bactericida de las telas de algodon se pudo
evaluar de manera cuantitativa mediante el uso de la bacteria
Gram positiva Staphylococcus Aureus 25923. Para ello se
utilizé 2 ml del caldo de cultivo que contenia la bacteria y se
la diluydo en 200 ml de agua peptonada constituyendo la
dilucién 107, luego se colocé 1 ml de esta nueva solucion en
las muestras de tela por separado. A continuacion se agrego6 9
ml de agua esterilizada sobre cada muestra. Después de unos
minutos de agitacion se trasvasd6 a un tubo de vidrio
constituyendo asi la dilucion 10° y a partir de ello se
realizaron el resto de diluciones necesarias. Posteriormente, se
tomo 1 ml de cada tubo y se realiz6 una siembra superficial en
cajas Petri que contenian agar previamente preparado. Estas
cajas se colocaron en la estufa por 48 horas. Una vez
terminado este periodo se contd el niimero de bacterias
formadas.

El porcentaje de reduccion de bacterias se calculd
mediante la expresion:

A-B

%R === x 100 (1)

Donde:

A es el nimero de colonias en la muestra sin tratamiento y B
es el nimero de colonias en la muestra con tratamiento.

III. RESULTADOS Y DISCUSION

Una vez realizados los nueve ensayos se pudo constatar
que tanto la temperatura como la relacion de PVP/AgNO,
influyen significativamente en el tamafio de las nanoparticulas
de plata como se indica en la Fig. 1. Segun lo obtenido
aquellos ensayos que no utilizaron PVP son los que
presentaron el mayor tamafio de particula de 200.5, 147.1 y
152.9 nm en las diferentes temperaturas. Esto debido a la
aglomeracion que sufren las mismas debido a las fuerzas de
atraccion de Van Der Waals [8].
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Fig. 1 Diametros efectivos de particulas obtenidos en los nueve ensayos
en tres temperaturas de 100, 120 y 140 °C.
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Por otro lado, a medida que incrementa la cantidad de PVP
el tamafio va disminuyendo como se evidencia en la
temperatura de 120 °C. Esto corrobora lo expuesto por Rosas
y Ruiz pues en su trabajo se indica que de igual manera al
incrementar la cantidad de agente surfactante (PVP) el tamafio
de las nanoparticulas disminuye [9]. La razén de este
comportamiento es debido a que la funcion del surfactante es
la de recubrir las nanoparticulas con lo que les proporciona
una estabilidad estérica, impidiendo de esta manera su
aglomeracion ademas que permite un crecimiento mas
uniforme de las mismas [10]. Sin embargo se debe sefialar que
si bien el incremento de temperatura permite por un lado que
la velocidad de crecimiento sea mas rapida, también con este
incremento se produce una fuerza de repulsion electrostatica
menor entre las particulas lo que desencadena una
aglomeracion entre las mismas [11], es por ello que a 140 °C
se presenta un incremento de los tamafios en comparaciéon a
los obtenidos a 120 °C. Por lo que se puede decir que la
temperatura agiliza el proceso, pero si este incremento es muy
alto puede provocar la formacion de nanoparticulas mas
grandes.

Con el fin de constatar el tamafio y la forma de las
nanoparticulas escogidas, se realizdO un analisis en el
microscopio electronico de transmision, cuyos resultados se
indican en la Fig. 2, en la micrografia se puede observar por
una parte que las particulas no se encuentran aglomeradas, que
su tamaiio es relativamente homogéneo y de forma esférica y
estd comprendido entre 15 y 30 nm. Cabe indicar que los
tamafios obtenidos en las micrografias MET siempre van a
presentar diametros menores que los obtenidos por el
dispersor de luz laser, debido a que en este segundo se
considera el didmetro formado por la parte inorganica y
organica de una particula. Es decir, el DLS mide el didmetro
de la particula y el agente que lo recubre que es el PVP en este
caso, mientras que el MET unicamente considera el tamafio de
la particula [12].

Fig. 2 Micrografia MET del ensayo correspondiente a 120 °C y relacion 0.50
PVP/AgNO;
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Por otro lado, se estudié la presencia de nanoparticulas de
plata, la misma que se pudo determinar mediante un analisis
de espectrofotometria UV-visible como se indica en la Fig. 3
en la que se obtuvo sefial en 413 nm. De esta manera no solo
se pudo comprobar la existencia de nanoparticulas de plata
sino que estas eran de forma esférica pues se encontraban
dentro del rango de 390 a 420 nm, que corresponde a este tipo
de forma. Como se puede evidenciar tampoco existe
formacion de otro tipo de estructuras como cubicas o
triangulares que presentan sefial a partir de 420 nm y 552 nm
respectivamente [13]. Adicionalmente, el ancho de banda que
se presenta indica que no existe un tamafio de particula muy
grande ya que caso contrario este ancho de banda seria mas
amplio [6].
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Fig. 3 Espectro de absorcion de nanoparticulas de plata en funcion de la
longitud de onda

Una vez caracterizadas las nanoparticulas escogidas de 34
nm de didmetro efectivo se continué con el analisis para
determinar su influencia al ser aplicadas en los dos tipos de
tela de algodon. Para ello se realizaron analisis bacteriologicos
y se pudo constatar que la tela de algoddn tipo 1 presentd
mejor reduccion en el nimero de colonias formadas en
comparacion con la tela de algodon tipo 2 al aplicarse sobre
ellas la bacteria Gram positiva de Staphylococcus Aureus
25923 como se puede observar en la tabla I y tabla IL

TABLA 1
CAPACIDAD BACTERICIDA DE TELAS DE ALGODON TIPO 1
(0.130 kg/m*) IMPREGNADAS CON NANOPARTICULAS DE PLATA

Colonias
. Concentracion Staphylococcus Reduccion
Tela de algodén (ppm) Aureus 25923 bacteriana (%)
(UFC/ml)
Tipo 1 sin tratar - 10000000 -
Tipo 1 10 113667 98.86
Tipo 1 20 6000 99.94
TABLA 11

CAPACIDAD BACTERICIDA DE TELAS DE ALGODON TIPO 2
(0.132 kg/m?) IMPREGNADAS CON NANOPARTICULAS DE PLATA

Colonias
. Concentracion | Staphylococcus Reduccion
Tela de algodén (ppm) Aulj‘eﬁs 25923 bacteriana (%)
(UFC/ml)
Tipo 2 sin tratar - 55000000 -
Tipo 2 10 3500000 93.64
Tipo 2 20 6900000 87.45

La Fig. 4 indica que las concentraciones utilizadas de 10

ppm y 20 ppm no producen una diferencia significativa en la
reduccion antibacteriana. Por otro lado, el tipo de tela si
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determina una diferencia considerable como se indica en la
Fig. 5, ya que la que tiene menor peso en relacion al area
presenta mejor resultado. Por lo tanto, el mejor tratamiento
obtenido es el de nanoparticulas de plata en una concentracion
de 20 ppm aplicada en la tela tipo 1.
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Fig. 4 Varianza de la reduccion del nimero de colonias con relacion a la
concentracion de las nanoparticulas de plata
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Fig. 5 Varianza de la reduccion del nimero de colonias con relacion al tipo de
tela de algodon

En las Fig. 6 y 7 se evidencia el efecto producido entre las
telas de algodon tipo 1 con y sin tratamiento, las mismas que
indican claramente el efecto producido por las nanoparticulas
de plata sobre la tela de algodon tipo 1 en la que se evidencia
la eliminacion casi completa de las colonias, por lo que se
puede decir que el tratamiento afadido a la tela tuvo un efecto
positivo pues hubo una disminucion en el niimero de colonias
luego del proceso de incubacion respectivo.

Fig. 6 Tela de algodoén tipo 1 sin tratamiento
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Fig. 7 Tela de algodon tipo 1 con tratamiento en concentracion 20 ppm.

Estos analisis eventualmente pueden ser complementados
con estudios referentes a la estabilidad al lavado de las
prendas luego de la impregnacion. En la actualidad ya existen
estudios referentes a este tema como por ejemplo el de Zhang
y colaboradores cuya aplicacion es sobre tela de algodon en la
que se utilizaron diferentes concentraciones y se someten a 5,
10 y 20 ciclos de lavado, luego de lo cual, se puede evidenciar
la efectividad de la adherencia obtenida con el proceso
mediante analisis bacteriologicos [14]. Cabe indicar que el
porcentaje de esta adherencia puede variar dependiendo de las
nanoparticulas obtenidas y de los procesos de impregnacion
utilizados, pero permite tener una idea de los resultados y
posibles aplicaciones que se pueden llevar a cabo.

Adicionalmente, si la impregnacion no fuera del todo
satisfactoria y existe liberacion de nanoparticulas en el agua de
lavado, es necesario el estudio de técnicas que permitan
eliminar los metales, en este caso especificamente la plata de
los efluentes, con el fin de evitar contaminaciones. Uno de los
posibles ensayos a emplear podria ser la aplicacion de
bioadsorcion mediante el uso de bacterias como Pseudomonas
stutzeri 'y Bacillus subtilis como se indica en el trabajo
realizado por Pasricha y colaboradores [15]. Por lo tanto, esto
constituye un siguiente paso en el estudio del tema tratado y su
posible desarrollo a futuro.

IV. CONCLUSIONES

Los resultados indicaron que el tamafio mas pequefio de
particula se obtuvo a 120 °C y con una relacion de
PVP/AgNO; de 0.50 (% m/m), cuyo didmetro efectivo fue de
34 nm. Esto ratifica que tanto la temperatura como el agente
surfactante cumplen un papel importante en el proceso de
sintesis.

Gracias al andlisis bacteriologico se determind que las
nanoparticulas de plata al ser aplicadas sobre tela de algodon
tipo 1 presentan buenas caracteristicas bactericidas. En los
ensayos realizados eliminaron efectivamente la bacteria Gram
positiva Staphylococcus Aureus 25923 hasta en un 99.94 %.
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