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Resumen

La innovacion de la industria textil se ha centrado en la funcionalizacion y tratamiento para
la generacion de textiles inteligentes, destacando las superficies superhidrofébicas, que
imitan el efecto loto, repeliendo el agua y los contaminantes para reducir el mantenimiento y
mejorar la durabilidad. Los investigadores se han enfocado en métodos alternativos a la
fluoracion tradicional, donde el polidimetilsiloxano (PDMS), dioxido de silicio (SiO2) y el
dioxido de titanio (TiO2) son materiales clave en este contexto, ya que mejoran las
propiedades mecanicas e hidrofobicas de los textiles centrandose en el respeto al medio

ambiente y la durabilidad.

En la presente investigacion se aborda la metodologia para generar un recubrimiento textil
mediante el composito SiO2-TiO> sintetizado por el método sol-gel acoplado a sonoquimica.
El recubrimiento de SiO»-TiO; se aplico a muestras de tejido de algodon mediante dos
métodos; spray e inmersion, empleando dos concentraciones; recubrimiento concentrado

(100%) y diluido 1:1 con etanol.

Para la caracterizacion del recubrimiento de SiO>-TiO2 se llevd a cabo Espectroscopia
Infrarroja de Transformada de Fourier de Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR) para el
andlisis de los grupos funcionales orgédnicos y sus interacciones quimicas. Microscopia
Electronica de Barrido (SEM) mostrando la morfologia amorfa del composito SiO2-TiO2 y
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS) demostrando la adhesion exitosa del

recubrimiento de SiO>-TiO; en la superficie mediante los métodos de aplicacion.

La hidrofobicidad de las muestras recubiertas con el composito Si0>-TiO2 se evaludé mediante
mediciones del angulo de contacto (CA, por sus siglas en inglés). Ademas, se evaluaron las
propiedades de repelencia mediante la norma AATCC-22 de repelencia al agua y la
durabilidad ante 5 ciclos de lavado doméstico con la norma AATCC-61. En este sentido,
nuestro recubrimiento de Si0,-TiO> demuestra propiedades deseables para la industria como
autolimpieza, hidrofobicidad y durabilidad al demostrar su capacidad para conferir
caracteristicas hidrofobicas con un CA promedio (para los 4 métodos) de 148.4 ° y una

reduccioén de CA de 3.8 % posterior al lavado.

Palabras clave — dioxido de silicio; dioxido de titanio; recubrimiento; hidrofobico;
textiles inteligentes



Abstract

The innovation in the textile industry has been centered on functionalization and treatment
to generate smart textiles, highlighting superhydrophobic surfaces that mimic the lotus effect,
repelling water and contaminants to reduce maintenance and improve durability. Researchers
have concentrated on alternative methods to traditional fluorination, where
polydimethylsiloxane (PDMS), silicon dioxide (Si0O2), and titanium dioxide (TiOz),
enhancing the mechanical and hydrophobic properties of textiles while focusing on

environmental respect and durability.

This research addresses the methodology for generating a textile coating using the Si0>-TiO»
composite synthesized by the sol-gel method coupled with sonochemistry. The SiO>-TiO»
coating was applied to cotton fabric samples using two methods; spray and immersion,

employing two concentrations; concentrated coating (100%) and diluted 1:1 with ethanol.

For the characterization of the SiO-TiO; coating, Attenuated Total Reflectance Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (ATR-FTIR) was carried out to analyze organic functional
groups and their chemical interactions. Scanning Electron Microscopy (SEM) showed the
amorphous morphology of the SiO2-TiO> composite, and Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (EDS) demonstrated the successful adhesion of the Si0,-TiO; coating on the

surface using the application methods.

The hydrophobicity of the samples coated with the SiO2-TiO2 composite was evaluated by
contact angle (CA) measurements. Additionally, repellency properties were evaluated using
the AATCC-22 water repellency standard and durability against 5 cycles of household
washing with the AATCC-61 standard. In this regard, our SiO-TiO2 coating demonstrates
desirable properties for the industry such as self-cleaning, hydrophobicity, and durability by
showing its ability to confer hydrophobic characteristics with an average CA (for all four

methods) of 148.4° and a CA reduction of 3.8% after washing methodology.

Keywords—silicon dioxide; titanium dioxide; coating; hydrophobic, smart textiles
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I. Introduccion

La industria textil ha sido una parte esencial de la civilizacién humana, con una rica historia
que se remonta a miles de afios atrds. Desde el uso temprano de fibras naturales hasta la
produccién moderna de telas sintéticas, los textiles han evolucionado continuamente para
satisfacer las demandas cambiantes de la sociedad. En tiempos recientes, la aparicion de
textiles inteligentes y funcionales ha provocado un cambio de paradigma, integrando
tecnologias avanzadas en las telas para crear materiales de alto rendimiento con capacidades

multifuncionales (Baker 2018).

Hace 5.000 anos, paises como EE. UU., India, China, Turquia, Pakistdn, Brasil y otros han
producido algodén, que es una fibra natural importante. A medida que avanzaba la
fabricacion, se introdujeron varias fibras artificiales como el poliéster, para su uso en
articulos textiles tradicionales, sin embargo el algodén sigue siendo el mds popular para su

uso en prendas de vestir y productos para el hogar (Anderson y Beckert 2017).

El algod6n ha mantenido una preponderancia en el mercado, debido a sus propiedades, como
resistencia, suavidad, absorbencia, capacidades de tefiildo e impresion, comodidad y
permeabilidad al aire. En el aflo 2018, poseia una participacién de mercado del 39,47 % como
materia prima en productos textiles; sin embargo, la innovacién tecnolégica no ha permeado

en esta industria sustancialmente (Uddin 2019).

De aqui surge una necesidad crucial de preservar prendas duraderas y minimizar la
generacion de residuos. Por lo tanto, ha comenzado una nueva revolucién en la industria
textil con el surgimiento de tecnologias novedosas que pueden agregar funciones y
propiedades unicas a los tejidos, como textiles inteligentes y textiles funcionales de alto
rendimiento, con propiedades excepcionales como resistencia al calor, antibacterianas,
repelencia al liquido, impermeabilidad o resistencia al viento, transpirabilidad y transporte
de humedad. Estas propiedades se han optimizado con solidez al color, resistencia a la

abrasion, calor y frio (Joshi y Bhattacharyya 2011).
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De esta manera, los nanomateriales desempefian un papel destacado en la mejora de las
propiedades de las superficies textiles en comparacion con los textiles tradicionales (Wang

etal. 2021).

Los textiles funcionales adquieren sus propiedades especificas a través del material, la
composicioén, la construccion o el acabado (por ejemplo, anadiendo aditivos o
recubrimientos). Por otro lado, existe una clase emergente de textiles, llamados textiles
inteligentes, capaces de percibir estimulos del entorno, reaccionar y adaptarse. Los textiles
inteligentes, también conocidos como textiles electrénicos o e-textiles, son tejidos o prendas
que contienen componentes digitales, sensores y computacién incorporados en su estructura,
lo que permite integrar la tecnologia en los textiles cotidianos. De esta forma se pueden
generar textiles funcionales utilizando productos tradicionales; sin embargo, los textiles
inteligentes pueden tener propiedades intrinsecas diferentes a las convencionales (Ismar et al.
2020). La ropa inteligente es una combinacion de textiles funcionales e inteligentes y se
clasifica en las siguientes categorias: (i) Textiles inteligentes pasivos que solo miden el medio
ambiente, (i1) Textiles inteligentes activos que perciben estimulos del entorno y reaccionan,

y (ii1) Ropa inteligente que mide, reacciona y se adapta al entorno (Ismar et al. 2020).

Algunos ejemplos de ropa inteligente son capaces de prevenir olores, proporcionar
aislamiento térmico regulable, ropa con proteccion contra la radiacion UV, entre otros. En

general, la hidrofobicidad es una propiedad deseable en los textiles funcionales.

Los nanomateriales se han utilizado para introducir de manera sostenible propiedades
antimicrobianas, resistencia a los rayos ultravioleta (UV), conductividad eléctrica, Opticas,
hidrofébicas y retardantes de llama en textiles. Los dispositivos inteligentes basados en
nanomateriales ahora también se estdn integrando con los textiles para realizar diversas
funciones, como la recoleccién y el almacenamiento de energia, la deteccion, la liberacién
de medicamentos y la 6ptica (Chakrabarty y Jasuja 2022). Estos avances han encontrado
diversas aplicaciones en la industria de la moda y se estdan desarrollando para un uso mas
profundo en aplicaciones de defensa, atencién médica y captacion de energia en el cuerpo

(Shah et al. 2022).
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Las superficies hidrofébicas han sido ampliamente estudiadas, su interés tiene origen en el
"efecto loto", que recibe su nombre de las hojas de la planta de loto que, al contacto con el
agua, forman gotas casi perfectamente esféricas denotando propiedades extraordinarias de

repelencia al agua (Ding, Dorao, y Fernandino 2022).

Las superficies superhidrofébicas se caracterizan por un dngulo de contacto de agua estético
(CA) superior a 150 ° y un dngulo de deslizamiento dindmico (SA) inferior a 10 °. Estas
superficies poseen propiedades excepcionales como autolimpieza, separacion de aceite-agua,
resistencia al hielo, corrosién e incrustaciones, lo que las hace adecuadas para diversas
aplicaciones en ingenieria de superficies, ingenieria de alimentos, conversion fototérmica,

control microfluidico y méds (Wei y Niu 2023).

Estos encuentran sus ventajas en sus excepcionales propiedades hidrofébicas, minimizando
eficazmente la adherencia y penetracion de las gotas de liquido. La aplicacién de estos
recubrimientos en textiles ha ganado una atencion significativa gracias a sus caracteristicas
distintivas, como autolimpieza, antiincrustantes, antibacterianas, anti-UV y antiestéticas

(Shang et al. 2021).

La incorporaciéon de nanorecubrimientos, especificamente compuestos de TiO2-SiO2, en
textiles ha surgido como un enfoque prometedor para lograr propiedades hidrofébicas
superiores. La naturaleza nanoestructurada de estos recubrimientos confiere caracteristicas
Unicas a los textiles, permitiendo una mayor repelencia al agua al tiempo que se conserva la
transpirabilidad y se mantienen las cualidades inherentes de la tela de algodén (Wang et al.

2024).

Las propiedades del composito SiO2-TiO: tales como; baja toxicidad, hidrofobicidad,
autolimpieza, fotocatélisis y bajo costo, establecen un material sumamente atractivo como
recubrimiento, con perspectivas de generar textiles funcionales con caracteristicas tinicas. No
obstante, el terreno de investigacion de este composito de SiO2-TiO2 en superficies, atn es

amplio y con gran potencial (Wang et al. 2024).



13

Esta investigacion tiene como objetivo el estudio del composito de SiO»2-TiO> mediante el
método sol-gel acoplado a sonoquimica y evaluar sus propiedades hidrofébicas y de

durabilidad, en perspectivas de su potencial aplicacion en el sector textil como recubrimiento.
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II. Justificacion

La industria de fabricacion textil ha agravado la problematica debido al surgimiento del ‘fast-
fashion’, que amenaza los recursos naturales incrementando la produccidn, lo que genera que
se deseche rdpidamente por el consumidor por la subsecuente reduccién de calidad y por el
fabricante para seguir las tendencias del mercado (Niinimiki et al. 2020). Especialmente, la
contaminacion del agua causada por productos quimicos, tintes y desechos sélidos
depositados en vertederos o incinerados. Asi como de la contaminacién del suelo, las
industrias de la moda y el calzado son responsables del 10 % de las emisiones totales de gases
de efecto invernadero (GEI), mas que la contaminacion generada por las industrias
La industria textil y de la moda de manera inverosimil es una de las mas contaminantes,
siendo la mayor consumidora de agua, con 79 billones de litros de agua al ano, ademas de
poseer del 8-10% del total de emisiones de CO; (4-5 billones de toneladas anuales) y un
estimado de 62 millones de toneladas de productos textiles producidos al afio. Todo lo
anterior, acuciado por la industria del fast-fashion, y el innecesario consumismo de productos
textiles (Niinimaki et al. 2020).

Asimismo, es relevante destacar el significativo interés econdmico suscitado en torno a esta
industria en los tltimos afos. En particular, los recubrimientos superhidrofobicos poseen una
cuota de mercado global de 15 millones en el afio 2022, es previsto que experimenten
proyectandose un notable crecimiento de 26 % (CAGR), hasta alcanzar la cifra de 59
millones de dolares en el afio 2028 (Precision Reports 2022).

Algunos reportes ademas sugieren que las empresas que ocupan la mayoria de la cuota del
mercado son las siguientes: Artekya Ltd. (Turquia), NeverWet LLC. (Estados Unidos), Ultra
Tech International, Inc. (Estados Unidos), Cytonix, LLC. (Estados Unidos), Aculon, Inc.
(Estados Unidos), DryWired (Estados Unidos), Lotus Leaf Coatings Inc. (Estados Unidos),
Pearl Nano LLC. (Estados Unidos), NEI Corporation (Estados Unidos) and NTT Advanced
Technology Corporation (NTT-AT) (Japon) (Ghasemlou et al. 2019).

Este dato subraya la considerable atencién y la expansiéon econdmica que favorece el

desarrollo de estos recubrimientos con aplicaciones en sectores tales como la electrénica,
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construccidn, salud, transporte, debido a sus atributos funcionales que incluyen propiedades
de autolimpieza, antihielo/antiempafiamiento, separaciéon de agua/aceite, antiadhesion a
microbios y resistencia a la corrosion. En el contexto médico, por ejemplo, estos
recubrimientos pueden adaptarse para preservar la limpieza de instrumentos quirtrgicos que
con frecuencia entran en contacto con fluidos corporales y residuos de tejidos durante largos

periodos cuya efectividad ha sido probada ante agentes infecciosos (Souza et al. 2022).

El panorama de los recubrimientos superhidrofobicos presenta un potencial elevado, no
obstante, la mayoria de los productos comercializados son fabricados con polimeros
fluorados como teflon o polivinilos, altamente toxicos y contaminantes. De aqui el creciente
enfoque y el desarrollo de alternativas quimicas, rentables, como polimeros naturales o
recubrimientos basados en silicio para alcanzar la nueva generacion de productos
superhidrofobicos. La durabilidad es un gran desafio al que se enfrentan estos productos, por
ello, este trabajo busca desarrollar un recubrimiento basado en SiO»-TiO> aplicado en textiles
que ofrezca propiedades como: hidrofobicidad, autolimpieza y resistencia quimica, con las

cuales seria posible aumentar la durabilidad y con ello la vida util de las prendas en general.
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III. Problematica

La manufactura de textiles tiene un alto impacto ambiental, impulsado por el auge de
tendencias como el fast-fashion. Este fendmeno representa una seria amenaza a los recursos
naturales, contribuyendo al 20 % de la contaminacion global de la matriz agua a través de
quimicos y colorantes, asi como la generacion de residuos solidos que son depositados en
vertederos o incinerados. Ademads, genera el 35% de los micro plésticos liberados en el
océano. Por otro lado, la industria de la moda y calzado es responsable del 10 % de las
emisiones totales de gases de efecto invernadero (GEI); superando incluso a la industria
aerondutica y maritima internacional juntas. En cuestiones del consumo de agua, esta
consume 215 billones de litros de agua al afio, requiriendo para una sola prenda hasta 2700

litros, el equivalente a lo que bebe una persona en 2 afios y medio (An6n 2020).

Por otro lado, la estructura porosa e hidrofilica de los textiles, son sustratos ideales para el
crecimiento de patdgenos, por lo tanto, la fabricacion de textiles hidrofobicos tiene el
potencial de reducir su humedad y con ello el crecimiento bacteriano (Rilda et al. 2017).

Es por ello por lo que el recubrimiento SiO2-TiO: resulta tan novedoso, pues otorga las
propiedades mecanicas del Si0;, las propiedades fotocataliticas del TiO», las propiedades del
agente hidrofébico, ofreciendo un textil repelente a liquidos, autolimpiable, resistente
mecanica y quimicamente.

Asimismo, es posible emplear el recubrimiento para aumentar la durabilidad de las prendas
en general, impactando positivamente en la reduccion de contaminacion del agua, aire y

disminucidén de residuos textiles.
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IV. Fundamentacion teodrica
a) Superficies hidrofobicas

La hidrofobicidad es la propiedad que poseen las superficies de no mojarse (repelerse) por el
agua. La hidrofobia es un término que proviene del griego “hydro”, que significa agua, y
“phobos”, que significa miedo (RAE s/f) (Rodrigues et al. 2023). Las sustancias hidrofobicas
estan compuestas por moléculas no polares que repelen las moléculas de agua y atraen a otras
moléculas neutras y a los disolventes no polares. Por definicion, una sustancia no miscible
en agua es hidrofobica. La hidrofobicidad ocurre cuando la molécula no puede interactuar
con las moléculas de agua por interacciones ion-dipolo ni mediante puentes de hidrogeno,
como los hidrocarburos saturados (Jeevahan et al. 2018).

El CA es el término hace alusion al dngulo formado entre la superficie de un liquido al entrar
en contacto con un solido. Este valor representa la relacion entre las fuerzas adhesivas
(s6lido-liquido) y las fuerzas cohesivas del liquido. Cuando las fuerzas adhesivas superan a
las cohesivas, el dngulo de humectacion es menor de 90 °, generando que el liquido moje o
se absorbido en la superficie. Si un liquido es atraido fuertemente por una superficie, la gota
se extenderd completamente y el CA serd menor a 90 ° (Shi et al. 2018).

En la Figura 1 se muestra un esquema del CA: cuando son hidrofilicos, el CA es menor a
90 °, y su subdivision, las superficies superhidrofilicas, tienen un angulo menor a 5 °. Si la
superficie es hidrofébica, el CA serd superior a 90 °. En el dltimo caso, el CA serd mayor a
150 °, donde la gota de agua reposa sobre la superficie, pero no la moja ni tampoco se
extiende sobre ella; a esta propiedad se le conoce como superhidrofobicidad (Akbari y

Antonini 2021).

A_ B C S

Figura 1 Esquema de 'angulo de contacto en una superficie superhidrofobica (4), hidrofobica (B), hidrofilica (C) y
superhidrofilica (S).
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Un ejemplo destacado de superhidrofobicidad en la naturaleza, es la hoja de loto (Nelumbo
nucifera), que fue objeto de interés por su capacidad de permanecer intacta a pesar de crecer
en el fango, convirtiéndose en el modelo superhidrofobico por excelencia. Barthlott y
Neinhuis fueron pioneros en el estudio sobre la superhidrofobicidad de las hojas de loto y

proporcionaron una mayor comprension de este fendémeno (Barthlott 2023).

Este fenomeno, posteriormente conocido como ‘efecto loto’, se manifiesta en la
superhidrofobicidad de las hojas de loto, lo que permite que las gotas de agua rueden
facilmente por la superficie, llevandose contaminantes consigo y demostrando el fenémeno
de autolimpieza (Taurino et al. 2008). El cual es consecuencia del agua que crea puentes en
las rugosidades de la superficie, reduciendo la energia superficial entre la hoja y el agua o las

particulas de contaminantes permitiendo la remocién. (Marmur 2004)

La superhidrofobicidad de las hojas de loto se atribuye su superficie texturizada
uniformemente con protuberancias y valles de tamafios de 3 a 10 mm, cubiertos con 70 a 100
nm de cristaloides de un material epicuticular similar a una cera hecho de una mezcla de
hidrocarburos de cadena larga, como la porosidad y una sustancia parecida a la cera en la
superficie de las hojas, que permiten combinar una baja energia superficial y rugosidad que
potencian su comportamiento superhidrofébico, mostrada en la Figura 2 (Barthlott 2023). Es
importante denotar que este comportamiento no es exclusivo de las hojas de loto, debido a
que se observa en diversas superficies naturales, incluidas las hojas de arroz (Oryza sativa)
y taro (Colocasia esculenta), los ojos de los mosquitos, las alas de las mariposas, la piel de

los tiburones y algunos insectos (Ghasemlou et al. 2019).
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Figura 2 a) Microestructura de una hoja de loto mediante SEM, b) muestra la nanoestructura. Obtenidas de: Costa et al.
2014. Finalmente, c) presenta la planta de loto donde se puede apreciar el efecto loto en su superficie (Licencia uso publico).

Ademads, existen dos enfoques predominantes en la construccion de superficies
superhidrofébicas artificiales; el desarrollo de estructuras micro/nanojerarquicas y la
modificacion de superficies utilizando materiales de baja energia superficial. Sin embargo,
el uso de ambos enfoques resulta en un incremento en las propiedades de repelencia debido

a la transicion del estado de Wenzel al estado de Cassie-Baxter mostrado en la Figura 3 (Park
et al. 2023).

A) B)
Vapor

- Solido

Figura 3 A) Modelo de Young, una gota estdtica sobre una superficie forma un CA caracteristico. Si la superficie solida es
porosa, y el liquido esta en contacto con dichos poros o rugosidades, la gota presenta el estado Wenzel en B) y el estado de
Cassie-Baxter se muestra en C) donde la cohesion de las moléculas de agua supera a las de adhesion.

b) Agentes hidrofobicos

Uno de los agentes hidrofébicos utilizados es el polidimetilsiloxano (PDMS), también

conocido como dimeticona. El PDMS es un polimero lineal del dimetilsiloxano y pertenece



20

al grupo de compuestos de organosilicio, cominmente denominadas siliconas, como se
muestra en la Figura 4. Es ampliamente utilizado debido a su transparencia, inocuidad,
estabilidad y no inflamabilidad. E1 PDMS se utiliza en una variedad de aplicaciones que van
desde lentes de contacto hasta productos médicos, champus y recubrimientos. Este material

forma una pelicula protectora contra la humedad y el calor en la superficie en la que se aplica.

(Hofer et al. 2000).

HsC H3C CHs CHs
g \S:i s'i:/CH3
0 0
H3C CH,4
& dn

Figura 4 Estructura quimica del PDMS.

Los recubrimientos superhidrofébicos en materiales textiles han experimentado avances
significativos. El PDMS es un agente hidrofobico ampliamente utilizado en estos
recubrimientos, y los compuestos superhidrofébicos se consideran materiales compuestos

que combinan propiedades hidrofébicas para lograr caracteristicas superiores.

c) Sol-gel

Dado el creciente interés en el desarrollo de superficies superhidrofobicas apropiados para la
industria, mediante métodos de bajo impacto econdomico y ambiental, el sol-gel para nuestro
fin, se constituye como un método ideal para la preparacion de recubrimientos de bajo costo,

estables, robustos y transparentes (Pratiwi et al. 2020).

El método sol-gel es un proceso firmemente establecido para la produccion de recubrimientos
superhidrofobicos. El proceso consiste en la conversion de mondémeros en una solucién
coloidal (sol) que funciona como precursor de una red integrada de particulas discretas (gel)
o polimeros reticulados. Los principales precursores son alcéxidos (Hench y West 2002). En

este enfoque, moléculas diminutas de compuestos quimicamente reactivos, conocidos como
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precursores, se someten a un rapido proceso de hidroélisis, lo que da como resultado la
generacion de grupos hidroxilo activos. Esto, a su vez, culmina con la creaciéon de una
solucion coloidal o sol que consiste en particulas s6lidas submicrométricas de 1-100
nanémetros de didmetro dispersas en solucion y el gel, es decir, una red rigida de poros
submicrométricos y cadenas poliméricas (>1 um). Mismos que son secados y curados

térmicamente (Brinker y Scherer 2010) (Djabourov 2020).

La tecnologia sol-gel, con sus raices en la antigua china con la preparaciéon de tofu, ha
evolucionado hasta convertirse en un poderoso método para crear materiales con
homogeneidad a nivel molecular y propiedades fisicas y quimicas excepcionales. Este
proceso adquiri6 especial importancia en el siglo XIX, cuando en 1846 Ebelmen descubre la
formacidn de un gel al mezclar SiCly, etanol y aire himedo y es capaz de observar la hidrdlisis
y la policondensaciéon del TEOS; y con el tiempo, sus aplicaciones se expandieron a la
fabricacion de materiales al ser un método por sus bajas temperaturas contra los métodos
tradicionales hasta llegar a la primera patente en 1939 para la preparacion de recubrimientos
de SiO; y TiO2 (Ben-Nissan et al. 2016).

La técnica ha tenido un uso generalizado desde la década de 1980, contribuyendo
significativamente a la sintesis de materiales superconductores, cerdmicas funcionales,
materiales opticos no lineales, catalizadores y més (Periyasamy et al. 2020).

Las caracteristicas hidrofobicas de un material son atribuidas a la presencia de numerosas
estructuras nano-porosas, en este sentido, materiales como el SiO; y el TiO> han sido
utilizados frecuentemente en el desarrollo de superficies superhidrofobicas a través del

método sol—gel (Yan et al. 2023).

El método sol-gel se ha consolidado como una técnica popular al no requerir altas
temperaturas de sintesis, implicando costos bajos. Ademds, permite mantener un control
preciso de la composicion final del producto, control sobre la textura, tamafios y areas
superficiales. Inclusive, es una técnica ideal para dopajes, con pequeiias cantidades de
material, como colorantes orgdnicos y tierras raras que pueden insertarse en la suspension

coloidal (sol) y dispersarse uniformemente en el material final. Esto lo constituye como un
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método popular y bien establecido, que provee muchas ventajas frente a otras rutas de sintesis

por su flexibilidad y simplicidad para la sintesis de materiales a escala nanométrica o para

generar recubrimientos (Navas et al. 2021).

En la técnica de sol-gel existen tres métodos principales que comparten las siguientes etapas

de acuerdo con (Hench y West 2002) que para la fabricacién de monolitos de silice implica

siete pasos clave. Aunque existen variaciones simplificadas de las mismas, como las

mostradas en la Figura 5.

1.

Mezcla: en el método 1, se forma una suspension de particulas coloidales en agua,
mientras que en los métodos 2 y 3, un precursor liquido de alcéxido se hidroliza al
mezclarse con agua, dando lugar a reacciones de policondensacién que forman una
red de SiOx.

Moldeado: la solucidn se vierte en un molde.

Gelacién: donde las particulas coloidales y las especies de silice se enlazan para
formar una red tridimensional.

Envejecimiento: mantiene el objeto en un liquido durante horas o dias, lo que aumenta
la resistencia del gel.

Secado: elimina el liquido de lared de poros, evitando grietas mediante técnicas como
la adicién de surfactantes.

Deshidratacién o estabilizacion quimica: elimina los enlaces silanol de la superficie,
resultando en un sélido ultraporoso quimicamente estable.

Densificacion se logra mediante la eliminacion de poros calentando el gel a altas
temperaturas. Los procesos se enfocan particularmente en el método de alcéxido

(método 3), que se lleva a cabo a presiones ambientales.
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Figura 5 Etapas del método sol-gel: Obtenida de Hierro y Pérez Cortés 2017

d) Sonoquimica y cavitacion acustica

La interaccion sinérgica entre la quimica sol-gel y la sonoquimica ha revelado una gran
oportunidad, en contraste al alto costo de los recubrimientos superhidrofébicos, con bajo
impacto ambiental. Los procesos sol-gel, conocidos por su capacidad para producir
materiales nanoestructurados, encuentran en la sonoquimica un aliado convincente. La
sonoquimica, un proceso dindmico impulsado por cambios rapidos de presion en los liquidos,
permite la sintesis de materiales fotocataliticos con alta eficiencia, velocidades de reaccion y
buena dispersion (Qingge et al. 2018). La combinacién de estos métodos ofrece una via inica
para fabricar nanomateriales de manera econdémica y con un bajo impacto ambiental (Bokov

et al. 2021).

La sonoquimica es una rama de la quimica encargada del estudio de la energia transportada
por ondas sonoras o sonido, capaz de provocar y acelerar reacciones quimicas. El sonido es
un resultado de las perturbaciones y propagacion de ondas mecanicas, a través de un medio
fluido o s6lido (Ameta, Ameta, y Ameta 2018).

El rango audible de los humanos va de 20 Hz a 20’000 Hz como se muestra en la Figura 6,

consiste en ondas sonoras y ondas acusticas que se producen cuando las oscilaciones de la
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presion del aire se convierten en ondas mecdanicas en el oido humano y percibida por el
cerebro. Todos sonidos superiores a los 20 KHz son conocidos como ultrasonido (Schiffman

2002).

20Hz 20kHz 2MHz 200MHz
*_,_—J J L_-P
Infrasonido Acustico Ultrasonido

Figura 6 Espectro de frecuencias desde el infrasonido al ultrasonido.

El fendmeno de cavitacion acustica es causado por una onda de presion de alta frecuencia
(ultrasonicas) y alta amplitud, transmitida al interior de un liquido. Donde, las ondas de
presion son generadas por un piezoeléctrico, un transductor que convierte la energia eléctrica
en energia mecdnica, en un resonador acustico, tal como un generador ultrasénico (Ramirez
Ramirez 2015).

Mediante el fendmeno de cavitacion acustica es posible modificar la velocidad de reaccion,
ya que, las ondas de ultrasonido pueden actuar sobre un liquido sobre el que se generan miles
de pequefias microburbujas de cavitacion las cuales implotan y genera presiones de hasta
2000 atm y temperaturas de hasta 5000 K por millonésimas de segundo. Este comienza con
la nucleacién o formacion de burbujas, sigue la difusién y culmina con la implosién de la
burbuja, formando un microjet que genera deformaciones superficiales. El proceso se

representa mediante la Figura 7 (Pokhrel, Vabbina, y Pala 2016).
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Sin embargo, las burbujas de cavitacién estdn sujetas a otros fendmenos que afectan su
dindmica. La oscilacién y colapso de estas burbujas inducen efectos fisicoquimicos
secundarios tales como, ondas de choque, microturbulencia, microjets, formacion de

radicales y sonoluminiscencia, estos efectos se presentan en la Figura 8 (Luo et al. 2015).
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Figura 8 Representacion esquemadtica de los efectos secundarios: (4) Microjet, (B) Formacion de radicales y (C) onda de
choque y microturbulencia en la cavitacion ultrasonica. Obtenida de: Luo et al. 2015 y traducida al espariol.

El colapso de las burbujas transitorias genera puntos calientes, altas temperaturas y presiones,

lo que produce ondas de choque hacia el exterior de la burbuja, ademds el encogimiento de
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las mismas crea grandes vacios y un rdpido flujo de liquido, formando microturbulencias
violentas. Los microjets se refieren a el colapso asimétrico de burbujas producen impactos
de alta velocidad (>100 m/s) orientados hacia superficies solidas en interfaces s6lido/solvente

amplias (>200 um) (Abbondanza, Gallo, y Casciola 2023).

Las ondas de choque y microturbulencias de las burbujas transitorias tienen una intensidad
de entre 40-3000 veces mayor en comparacion con las burbujas estables, debido a su violento
encogimiento durante el ciclo actstico. Durante este ciclo, la cavitacién genera especies de
radicales como el hidroxilo (-OH) a medida que las burbujas se contraen o colapsan. En la
sonicacion de agua a 22°C y 52 KHz una burbuja de cavitacién con un radio maximo de 28.9
pum produce 1.1 x 107® mol de OH y 1.3 x 1072° mol de fotones en un ciclo acistico;
consecuentemente, la influencia de estas especies en la sonoquimica general es insignificante

segtn lo reportado por Didenko y Suslick 2002.

La cavitacion y sus efectos fisicoquimicos estdn limitados a aproximadamente una longitud
de onda de la superficie emisora de sonido (liquido cercano). Las zonas activas de la
cavitacion acusticas se dividen en 4 partes, reacciones de radicales ocurren en el interior de
la burbuja, en las interfaces burbuja/liquido, en el liquido cercano y el liquido lejano,

impactando en la eficiencia de degradacién de compuestos no voldtiles (Luo et al. 2015).

Existen dos mecanismos de interaccion de la sonoquimica en el medio capaces de acelerar
las reacciones quimicas, los cuales de acuerdo con Pokhrel et al. 2016 son: sonoquimica
primaria (i); Ocurre cuando la vida media de la burbuja excede el tiempo de los radicales y
los compuestos se descomponen para generar radicales reactivos, la reaccion quimica inicia
dentro de la burbuja en fase de vapor; y sonoquimica secundaria (i1) que ocurre cuando la

vida media de los radicales excede el tiempo de la burbuja.

e) Composito Si02-TiO>

El di6xido de titanio (TiO2) es un material comun en minerales y polvos, siendo el titanio el

noveno elemento méds comin en la Tierra. Destaca por su precio y abundancia, siendo usado
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en practicamente todas las industrias. En la naturaleza se cristaliza de tres formas mostradas
en la Figura 9 (Haggerty et al. 2017):

e Brookita (estructura ortorrémbica)

e Anatasa (estructura tetragonal)

e Rutilo (estructura tetragonal)

Rutile Brookite

.
>

Figura 9 Estructuras cristalinas de TiO:, rutilo (tetragonal, P42/mmm), brookita (ortorrombica, Pbca) y anatasa
(tetragonal, 141/amd).

A escala nanométrica, los materiales semiconductores de 6xidos metalicos, tales como el
TiO», son utilizados para mejorar las propiedades de autolimpieza y antirreflejantes en
materiales compositos. El TiO2 ha resultado muy cautivador por su bajo costo, estabilidad
quimica y su potencial como material fotocatalitico, fomentando las investigaciones en este

rubro al implementarlo en materiales compositos (Rosales et al. 2021) (Li et al. 2022).
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V. Antecedentes

Las superficies hidrofébicas poseen propiedades excepcionales, las cuales son altamente
deseables para la industria textil como la autolimpieza, que permite la separacion de aceite y
agua, resistencia antihielo, corrosién y a la contaminacién, haciéndolas adecuadas para
diversas aplicaciones en ingenieria de superficies, ingenieria de alimentos, conversion
fototérmica, control microfluidico, entre otros (Xu et al. 2018).

Historicamente, la fluoracion fue un protocolo estandar para aumentar el CA mediante la
reduccion de energia superficial. Sin embargo, debido a las prohibiciones impuestas por la
U.S. Environmental Protection Agency (EPA) y la Unién Europea en el uso de compuestos
perfluorados de cadena larga (PFCs) por el riesgo de liberacion de compuestos daiiinos como
el acido perfluorooctanoico (PFOA) o el 4cido perfluorooctanosulfonico (PFOS) después de
la descomposicion, se ha dirigido la exploracion en busca de alternativas libres de fluoruro

(Sun et al. 2023).

Esta transicion ha enfocado el desarrollo de estas superficies de manera alternativa;
destacando materiales como tioles con largas cadenas alquilicas, ceras naturales,
nanoparticulas de 6xidos (por ejemplo, TiO2, Si0O,, ZnO), polisiloxanos (PSX) y siliconas
como agentes hidrofobizantes no fluorados que han cobrado gran relevancia debido a su

reciente prohibicion (Pv y Kudapa 2021).

La sostenibilidad y la durabilidad son consideraciones criticas para el avance de los
materiales superhidrofobicos, con esfuerzos centrados en el desarrollo de alternativas
respetuosas con el medio ambiente y en mejorar de la robustez de estos materiales para
diversas aplicaciones en la industria automotriz, arquitectura y construccion, energias
renovables, aeronautica, maritima y en la textil. Ademas, los avances en la preparacion y uso
de recubrimientos superhidrofébicos en materiales textiles, como fibras naturales, fibras

sintéticas y tejidos no tejidos, han sido objeto de estudio reciente (Niinimiki et al. 2020).

Inclusive se ha demostrado la viabilidad de desarrollar un recubrimiento para textiles de
algodon utilizando agentes hidrofébicos como el polidimetilsiloxano (PDMS) para

proporcionar caracteristicas superhidrofébicas. En este contexto, se destaca el uso de PDMS
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como sustancia de baja energia superficial, en conjunto con los precursores inorganicos
tetraetilortosilicato (TEOS) e isopropoxido de titanio IV (TTIP) han sido estudiados por Xia
et al. para la generacion del composito SiO>-TiO> mediante sol-gel, obteniendo superficies
arquitectonicas superhidrofobicas y biomiméticas, semejantes a las hojas de loto con CA de
152.6° (Xia et al. 2023). Ademas, este recubrimiento mejora sus propiedades de proteccién
UV con una transmitancia del 3.35% y un factor de proteccion ultravioleta UPF de 115.42°

(Xu et al., 2018).

Por otro lado, la incorporacion de nanotubos de carbono modificados con PDMS en aerogeles
de madera para la separacion de aceite y agua basados en el efecto fototérmico (Zhu, Fu, y
Lucia 2019). Igualmente, Wang et al. Empleo PDMS, para funcionalizar nanolaminas de
Ti3C,Tx MXene con una esponja de madera natural, obteniendo un material esponjoso con
bajo consumo de energia y alta capacidad de absorcion de petroleo, con potencial aplicacion
en la remediacion ambiental de derrames petrolero (P.-L. Wang et al. 2022), resaltando

nuevamente el PDMS como agente hidrofobico.

Esta investigacion se complementa con el estudio de los materiales porosos de SiO>-TiO»,
que exhiben hidrofobicidad y propiedades de autolimpieza, La formacion del composito de
S102 y TiOz es sinérgica, debido a un incremento en la adherencia al sustrato (Rosales et al.
2018). Exhibiendo ademas un bajo indice de refraccion, gran estabilidad quimica y mecanica
y preservar las capacidades fotocataliticas del TiO> (Pv y Kudapa 2021). Ademds, cuando
estas propiedades tienen exposicion a radiacién UV, favorecen propiedades antimicrobianas

y facilitan la remocidn de contaminantes (Souza et al. 2022).

El método sol-gel es una técnica simple, rentable y versatil para producir nuevos materiales
a temperaturas mas bajas que los métodos convencionales. Por otro lado, al ser acoplado a
ultrasonido sus efectos de cavitacion actstica pueden mejorar la homogeneidad, la pureza y
la sinterizacion de los productos sol-gel resultantes, ya que favorece un aumento en los
coeficientes de transferencia de masa y calor (Legay et al. 2011). Por lo tanto, el ultrasonido
en el método sol-gel es un enfoque prometedor para sintetizar materiales de alta calidad como
el composito SiO2-TiO2 que puede ofrecer valor agregado para su aplicacion en la industria

textil por su escalabilidad, bajo costo y disminuido impacto ambiental.
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VI. Hipotesis

El composito SiO2-TiO, sintetizado mediante el método sol-gel acoplado a ultrasonido,
brindard un recubrimiento con propiedades hidrofébicas, asi como resistencia mecdnica y

quimica para su potencial aplicacion en textiles proporciondndoles una mayor vida util.
VII. Objetivos

Obtener un composito de Si02-Ti0; mediante el método de sol-gel acoplado a ultrasonido

para su potencial aplicacion como recubrimiento en textiles.

Objetivos especificos

e Obtener el composito con base en SiO2-TiO2 mediante el método sol-gel acoplado a
ultrasonido.

e (Caracterizar el composito SiO2-TiO, mediante técnicas fisicoquimicas SEM, FT-IR,
UV-Vis.

e Evaluar las propiedades hidrofébicas y mecanicas del recubrimiento de SiO2-TiOo,
mediante las normas AATCC 22 y AATCC 61.

e Comparar las propiedades hidrofébicas del composito con productos existentes en el
mercado, empleando las normas AATCC 22 y AATCC 61.

e Evaluar la resistencia quimica del recubrimiento SiO»-TiO2 aplicado en textiles

empleando 4cidos y bases fuertes mediante prueba de permeabilidad.
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VIII. Metodologia

Sintesis del composito SiO2-TiO>

El composito Si0»-TiO2 se sintetizé empleando el método sol-gel asistido por ultrasonido
(Rosales y Esquivel 2020). Los reactivos y precursores fueron: tetraetilo ortosilicato (TEOS,
98 %, Sigma Aldrich), alcohol etilico absoluto (99.5 %, J.T. Baker), agua destilada,
polidimetilsiloxano (PDMS, 15-40 mPa-s, J.T. Baker), isopropéxido de titanio IV (TTIP,
98 %, Sigma Aldrich) y 4cido oxdlico dihidratado (99.9 %, J.T. Baker), con una relacién
molar de 1: 5.6: 5.5: 0.15: 0.05: 0.1.

Para la sintesis del SiO; se prepar6é una solucidén de agua destilada, alcohol etilico y dcido
oxdlico, empleando un bafo ultrasénico por 15 minutos (Branson 1510 Emerson Electric
Co.). Posteriormente, se afiadi6 gota a gota el PDMS y a los 3 minutos el TEOS, conservando
la solucidn en el bafio ultrasénico para generar el sol de TiO2, se empleé TTIP, el cual se
afiadié en alcohol isopropilico (99 % Sigma Aldrich) utilizado como solvente orgénico,
previamente en agitacion mecénica bajo una atmosfera inerte durante 8 minutos.

Para finalizar, ambos soles de SiO> y TiO; fueron mezclados afiadiendo el sol de TiO2 en el
sol de Si0O2, ademds de 10 mL de agua destilada, conservando el bafio ultrasénico durante 30

minutos tal como se describe en la Figura 10.
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Figura 10 Diagrama de metodologia de sintesis del composito SiO2-TiO>.



32

Evaluacion del recubrimiento

Acondicionamiento de las muestras

Las muestras de algodén fueron sometidas a este proceso para evitar contaminacion y
asegurar que todas las muestras se encuentran en las mismas condiciones. Estas fueron
previamente lavadas con 5 gramos de detergente libre de abrillantador 6ptico marca ACE®
(#L: 3077 4357 6B), con 250 mL de agua y un agitador magnético durante 7 minutos; después
fueron enjuagadas por 3 minutos en agua destilada y estrujadas ocasionalmente aplicando
agua destilada, para finalizar, se secaron completamente a 40 °C. Los detergentes libres de

abrillantador 6ptico se muestran como la Figura 11.

Figura 11 Muestras posterior al acondicionamiento, sometidas a luz UV para verificar que el detergente no posee
abrillantador optico.

Aplicacion del recubrimiento

La aplicacion del recubrimiento SiO»-TiOz se realizé sobre muestras de algodon, empleando
los siguientes métodos de aplicacion:

e Inmersiéon
Para el método de inmersion, similar al método dip-coating, se sumergi6 la muestra en un
recipiente con 10 mL de recubrimiento afiadido gota a gota hasta que se absorba en su
totalidad para la muestra de 7 x 7 in y 3.3 mL para las muestras de 6 x 2 in.

e Aerdgrafo
Por otro lado, para el método de spray, se realiz6 mediante el uso de un aerégrafo y compresor

para garantizar la uniformidad del recubrimiento, empleando un volumen de 1.5 mL para
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muestras de 6 x 2 in y 4.5 mL para las de 7 x 7 in. Ambos métodos se realizaron con el
composito Si0»2-TiO; concentrado y diluido, en proporcién 1:1 volumen-volumen con etanol.
La Tabla 1 muestra los métodos de aplicacion y la concentracion del recubrimiento, asi como

la nomenclatura para las muestras de algodén recubiertas.

Tabla 1 Nomenclatura para las muestras de algodon recubiertas de SiO2-TiOx.

Método empleado Nomenclatura
Spray concentrado (100%) SP 100
Spray diluido (1:1 v/v) SP 1:1
Inmersion concentrada (100%) INM 100
Inmersion diluida (1:1 v/v) INM 1:1
Muestra control 100% algodon Control
prelavado sin recubrimiento

Medicion de dngulo de contacto y de repelencia

Las mediciones de CA se realizaron empleando una unidad dosificadora con un volumen de

0.1 mL. EI tratamiento de las im4genes se realizé con el software libre Image]®, mediante el

plugin Contact Angle, siguiendo el algoritmo de aproximacion circular como se muestra en

la Figura 12 (Schindelin et al. 2012).

Figura 12 Imagen representativa de la medicion de angulo de contacto de gotas de agua sobre la superficie de algodon
recubierta con SiO2-Ti0> mediante ImageJ.

Se realiz6 la evaluacién de repelencia con la norma AATCC 22-2006 ‘Water Repellency:

Spray Test’” de la Asociacién Americana de Quimicos Textiles y Coloristas, equivalente a la
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1S04920 (Chemists y Colorists (AATCC) s/f). Con base en la norma se emplearon muestras
de algoddén de 7 X 7 in previamente acondicionadas, las cuales se colocaron sobre aros de
madera de 6 in con los cuales se garantiza la uniformidad de la muestra. Posteriormente, se
colocaron las muestras a 45° de inclinacién y a 15 cm de la boquilla de aspersion (ver Figura
13-B) y se vertieron 250 mL de agua con tiempo estandarizado de 25-30 segundos.
Posteriormente, se evalué de manera visual el textil y comparo con los patrones base de la

norma AATCC 22-2006, los cuales se muestran en la Figura 13-A.
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Figura 13 Patron de repelencia AATCC 22-2006 (A) y esquema del sistema de evaluacion (B).

Evaluacion de durabilidad

La norma AATCC 61, 'Colorfastness to Laundering: Accelerated', parcialmente equivalente
ala ISO 105-C06:2010, fue empleada para realizar una metodologia de lavado acelerado que
permite evaluar la solidez del color al lavado de textiles, sin embargo, para nuestros fines
empleamos exclusivamente la metodologia estandarizada de lavado, equivalentes a 5 ciclos
de lavado doméstico. El objetivo de esta norma fue evaluar de manera sistemadtica y
estandarizada la resistencia al lavado frecuente del recubrimiento (International Organization

for Standardization (ISO) 2020).
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La prueba, tuvo una duracién de 45 minutos, se realizé utilizando muestras de algodén de 6
X 2 in, 0.225 g de detergente sin abrillantador optico, 150 mL de agua desionizada y 50
balines de acero. Se utiliz6 un launderémetro con el agua a 49 °C que genera rotaciones
similares al lavado doméstico. Posteriormente, las muestras se enjuagaron con agua destilada,
se secaron a 71 °C en un horno de conveccién y se dejaron a temperatura y humedad ambiente

durante 1 h antes de ser evaluadas (AATCC 2013).

Para el proceso de evaluacién de la adhesion se empled la medicion del peso de las muestras
en diferentes etapas: antes de la aplicacion del recubrimiento, inmediatamente después de

aplicar el recubrimiento y después de someter las muestras a la norma AATCC 61.

Por otro lado, la norma AATCC 61 fue empleada como estindar de lavado para las
evaluaciones de dngulo de contacto y la caracterizaciéon con SEM para evaluar el efecto del
lavado sobre la superficie del material y EDS para conocer la durabilidad del material en el

recubrimiento.
Caracterizacion fisicoquimica

El anélisis morfolégico del composito se realiz6 por microscopia electrénica de barrido

(SEM), con el equipo JOEL LV, con un voltaje de aceleracion de 15 kV.

El anélisis de los grupos funcionales del composito Si0»-TiO; se realiz6 con la técnica FTIR,
empleando el espectrofotometro IR Affinity-1S Shimadzu acoplado a ATR, con un espectro

de andlisis de 4000-650 cm ™.
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Evaluacion de resistencia quimica

Para evaluar la resistencia quimica del recubrimiento se emplearon dcidos y bases fuertes
(ver Tabla 2), se colocaron 3 gotas (0.15 mL) sobre la superficie de algodon recubiertas del
composito SiO2-TiO2, y un control (tela de algodén). Se cuantificé el tiempo en el que la
superficie absorbe la sustancia, asi como el dafio visual sobre la superficie del textil

recubierto con SiO;-TiOx.

Tabla 2 Sustancias a evaluar y sus concentraciones en v/v.
Sustancia quimica Nomenclatura | Concentracion (% v/v)
Acido clorhidrico HCI 38
Acido sulfirico H>SO4 97.8
Acido nitrico HNO;s 70
Hidréxido de potasio KOH 28.6
Hidroéxido de amonio NH4OH 30
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IX. Resultados

Evaluacion del recubrimiento

Las telas de algodon fueron recubiertas con el composito SiO»-TiO» a través de los diferentes
métodos de aplicacién como se muestra en la Tabla 1 para posteriormente ser evaluadas y
caracterizadas. Donde SP e INM hacen alusiéon al método de recubrimiento, spray e
inmersion, respectivamente. Por otro lado 100 y 1:1 se refieren a la concentracién del

recubrimiento, concentrado y diluido.

Angulo de contacto

Se realizaron las mediciones del CA de las muestras recubiertas con SiO2-TiO2 observando
notables diferencias. Especificamente, los métodos concentrados INM 100 y SP 100
exhibieron CA promedio de 146.59 ° relativamente mas bajos en un 2.4% con respecto al CA
de 150.18 © de los diluidos en promedio. Este hallazgo sugiere que la concentracion de la
solucion juega un papel importante en la alteracion del comportamiento de hidrofobicidad de
la superficie, esto porque los métodos diluidos fueron sometidos a un proceso adicional de
sonicacion durante 30 min, lo que permite conseguir una mezcla homogénea, alcanzando a
su vez mayor uniformidad en el recubrimiento como plantea la literatura relacionada al

fendmeno de cavitacion.
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Evaluacion de pérdida de recubrimiento (AATCC-61)

Se determind el CA antes y después de la metodologia de lavado, empleando la norma
AATCC-61 que presenta una metodologia de lavado acelerado, equivalente a 5 ciclos de
lavado doméstico para evaluar la durabilidad del recubrimiento y conocer si las propiedades

hidrofdbicas se ven afectadas.

Esta metodologia fue empleada para evaluar la durabilidad del recubrimiento después del
lavado y la abrasion de las muestras recubiertas con SiO»-TiO, realizando mediciones de
CA. Esta norma ha sido reportada por diversos articulos para estos fines, tales como; (Xu y

colaboradores 2020) y (B. Wang et al. 2022).

En la Tabla 3 se encuentran los angulos de contacto de las telas de algodén recubiertas con
el composito Si02-TiOz antes y después del desgaste mecéanico de la norma 61 de la AATCC.
Los mayores valores de CA previos a la norma AATCC-61 se presentan en las muestras
diluidas INM 1:1 y SP 1:1, las muestras SP 1:1 es de 150.82 + 2.58 ° y un CA después del
lavado de 144.16 + 3.57 °, con una disminucion de 6.62 %, la muestra INM 1:1 con un CA
de 149.53 £4.17 °y 144.16 + 3.57 ° después del lavado, sin embargo, con una disminucioén
de 2.47 % menor, lo que sugiere que el método de inmersion (INM 100 e INM 1:1) tiene
mejores capacidades para mantener la hidrofobicidad después de lavado, con una

disminucion promedio de 2.1 % frente al 5.52% de los métodos de spray (SP 100 y SP 1:1).

Tabla 3. Evaluacion del CA de los diferentes métodos de aplicacion del recubrimiento SiO>-TiO2 empleando el Sofiware
ImageJ antes y después de la norma de lavado AATCC-61.

Nomenclatura CA (°) CA después (°) | Disminucion de CA (%)
SP 100 147.08 £2.85 | 137.34+4.54 6.62
SP 1:1 150.82 £2.58 | 144.16 +3.57 4.41
INM 100 146.10 +£4.05 | 143.60 £4.50 1.71
INM 1:1 149.53 £4.17 | 145.84+4.47 247

Comparando individualmente todos los métodos, la muestra SP 1:1 exhibe la mayor
hidrofobicidad con un valor de CA de 150.82 °, mientras que el método INM 100 es el que

mayor resistencia presenta ante desgaste mecanico inducido por la norma AATCC-61
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traducido en la menor disminucion de CA de todos los métodos evaluados. Por otro lado, la
muestra SP 100 fue la menos efectiva en términos de mantener las propiedades hidrofobicas,
con la mayor disminucion de CA de 6.62 %, lo que sugiere que la adhesion del recubrimiento
se vio comprometida posiblemente ya que la mezcla de recubrimiento no fue homogénea, lo
que propicia areas con menores capacidades hidrofobicas, comparado la mezcla homogénea

de su anédlogo la muestra SP 1:1 que, al ser diluida, fue potenciada por sonoquimica.

En este contexto, los resultados demuestran que los diferentes métodos de aplicacion
exhibieron valores comparables de CA iguales o cercanos a una superficie superhidrofobica.
El recubrimiento SiO»-TiO, demostrd excelente estabilidad y resistencia a la deformacion
mecanica, sometida durante la norma AATCC 61, preservando considerablemente su

hidrofobicidad con una disminucién promedio de CA de 3.8 % en los cuatro métodos.

Ademas, la evaluacion de la resistencia después de la norma AATCC-61, el método de
inmersion exhibid mejores resultados, la muestra INM 100 demostrd un mejor rendimiento
al denotar una disminucion marginal de CA de 1.71 %. Esto implica que el método de
inmersion concentrada proporciona una fuerte adhesion del recubrimiento que resiste el

proceso de lavado con mayor eficacia en comparacion con el método de spray.

Ambos métodos de aplicacion y concentraciones del recubrimiento SiO2-TiO, demostraron
caracteristicas superhidrofobicas asociadas con propiedades de autolimpieza y una reduccion

significativa en el angulo de deslizamiento.

Por ultimo, se puede encontrar una correlacion en el tiempo expuesto a sonoquimica
adicional en las muestras diluidas. Se observa que la incorporacion de la sonoquimica
condujo a un aumento en el CA, lo que coincide con lo reportado por la literatura ante el

aumento de la homogeneidad del recubrimiento antes de ser aplicado.

En la Tabla 4 se presentan dichos resultados de los métodos de aplicacién de inmersion sitdan
la perdida con respecto al peso de recubrimiento SiO»-TiO; entre 41.47 % y 33.25 % contra
el porcentaje de pérdida de peso del método de spray que son considerablemente mayores
entre 45.28 y 64.78 %. Por otro lado, las muestras SP 1:1 e INM 1:1 presentan una

disminucion en la perdida de recubrimiento que su contraparte concentrada que coinciden en
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tener la mayor pérdida de sus métodos respectivos. Los resultados observados fueron
anticipados, ya que las muestras INM 100 e INM 1:1 involucran la inmersién completa de la

tela, lo que facilita una mejor adhesién y deposicién del recubrimiento.

Tabla 4 Evaluacion de pérdida de recubrimiento de SiO>-TiO2 en muestras de algodon de 6X2 pulgadas (dicho peso esta
incluido), antes y después de ser sometido a la norma de lavado acelerado AATCC 61.

Muestra Muestra Muestra después de la Pérdida de
Recubierta (g) norma AATCC-61 (g) recubrimiento (%)

SP 100 1.789 1.759 64.71 + 6.81

SP 1:1 1.970 1.963 45.28 +£6.39

INM 100 2.187 2.101 41.47 £2.41

INM 1:1 2.318 2.247 33.25+4.43

Al medir sistematicamente el peso de las muestras en estas etapas especificas, pudimos
evaluar el grado de adhesion entre el material de recubrimiento y la superficie normal. Este
andlisis cuantitativo proporcioné informaciéon valiosa sobre la fuerza de adhesién y la
durabilidad del recubrimiento. Ademds, el proceso de evaluacién también abarcéd la
cuantificacion de la tasa de eliminacion del material de recubrimiento después de someterse
a un lavado de acuerdo con la norma AATCC 61. Este procedimiento de prueba especifico
nos permitié evaluar la resistencia del revestimiento a la eliminacién durante el proceso de

lavado.
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Norma de repelencia al agua AATCC-22 ‘Water repellency: Spray Test’

La evaluacién de repelencia, realizada de acuerdo con la norma AATCC-22 ‘Water

repellency: Spray Test’, arrojo los hallazgos presentados en la Figura 14.
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Figura 14 Patrones después de la norma AATCC 61, A) INM 100, B) INM 1:1, C) SP 100y D) SP 1:1 con sus respectivos
resultados de acuerdo con el patron cualitativo.

El método de INM 100 mostré un valor de repelencia de 100% que en clasificacién de la
norma AATCC-22 es ISO 5, lo que indica una repelencia completa (ver Figura 14 -A). Esto
implica que la superficie tratada con el método de inmersion recubierta con el composito
Si0»-TiO; es efectivo contra la mojabilidad de la superficie, mostrando su alto rendimiento
de repelencia. Por su parte, el método INM 1:1 mostré un valor de repelencia segin la norma
AATCC-22 IS0 3 (80) (ver Figura 14 -B), lo que significa una repelencia parcial después de
una exposicion prolongada. Asimismo, el SP 100 produjo un valor de repelencia de 80 (ISO
3) Si bien no alcanz6 el nivel de repelencia total observado en el método INM 1:1, demostré
un grado aceptable de ISO 80, demostrando efectividad para repeler liquidos. después de una

exposicion prolongada.

Por altimo, el método SP1:1, a pesar de mostrar un excelente angulo de contacto durante la

exposicion prolongada, mostré un valor de repelencia de 50 con ISO 1 (ver Figura 14 -D).
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Esto implica que las propiedades repelentes de la superficie se vieron disminuidas, lo que la

hizo incapaz de repeler el agua durante la prueba.

Con base en los resultados, se sugiere que el método de inmersién concentrada (INM 100)
presenta el nivel mas alto de repelencia con un valor ISO 5 equivalente a 100 %. Sin embargo,
las muestras SP 100 e INM 1:1 también ofrecen un valor de repelencia notable de 80, que
puede ser de interés como requieren una cantidad menor del compuesto repelente. Este
aspecto rentable hace que estos métodos de spray e inmersion sean potencialmente favorables
para aplicaciones précticas en las que se considera suficiente lograr un nivel de repelencia de

80 % (ISO3).
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Evaluacion morfoldgica y quimica

Para corroborar los resultados obtenidos de la norma AATCC-61 y de los cambios del CA se
realiz6 la caracterizacién morfolégica y quimica de las muestras de algodén recubiertas SiO»-

TiO; antes y después de la evaluacion de la norma de lavado AATCC-61.

Microscopia electronica de barrido (SEM) y Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS)
Para evaluar las morfologias de las muestras recubiertas con Si0,-TiO; antes y después de la

norma AATCC-61, se llevé a cabo microscopia electrénica de barrido (SEM), empleando un
aumento x500 y x200 (Figura 15- Figura 19) para cada uno de los tres métodos de aplicacién

y sus diferentes concentraciones.

En la Figura 15 se observan las fibras de algodén sin recubrir de la muestra control después
de ser sometida a la norma AATCC-61, las cuales son compactas, entrelazadas y
distinguibles, una imagen comparable con lo reportado por Li y colaboradores (Li et al. 2019).
Es relevante este control sin incluir una previa al lavado, ya que podria presentar
contaminacién y no representaria cambios apreciables en su estructura al ser resistente al

lavado.

Figura 15 Micrografia de SEM de muestra control de algodon sin recubrimiento.

En la Figura 16 y Figura 17 se observan las muestras de algodén recubiertas con SiO»-TiO»
a través del método de inmersion. Figura 16-A) se observa la muestra INM 100 antes de

AATCC 61, donde se observan pequefios puntos y fibras de recubrimiento dispersos
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uniformemente atribuidos a aglomeraciones del composito SiO2-TiO.. Posteriormente de la
aplicacion de la norma AATCC-61, se observa en la Figura 16-B se observa el desgaste
mecdnico de la fibra después del lavado de la muestra. Asimismo, aln es posible apreciar la
abrasiéon mediante el cambio de contraste de las fibras de algodén denotando una disminucién
del recubrimiento SiO2-TiO.. Implicando que el recubrimiento SiO2-TiOz exhibe resistencia
a esfuerzos mecdnicos, al persistir en la superficie. Sin embargo, la rotura y desorden de las

fibras también muestra que no ofrece proteccion en el textil ante la abrasién mecénica.

IKADOTH D35 200 S00um ¢ 0018 202304728 D35 x200 500um
CGEO, UNAM CGED, UNAM

Figura 16 Micrografia de SEM de muestra recubierta INM 100 antes A) y después de la norma AATCC-61 B).

Por otro lado, la muestra INM 1:1, en la Figura 17-A) se observa un constante y brillo entre
las fibras, denotan una distribucién muy homogénea de recubrimiento, ademas, no presenta
aglomeraciones de material. Después de la evaluacion de la norma AATCC-61, en la Figura
17-B), el desprendimiento de material es casi imperceptible, la muestra INM1:1 tiene
menores aglomeraciones de material y distribucion uniforme. En este contexto, la muestra
INM 100 genera aglomerados puntuales los cuales son menos homogéneos entre

concentracién de recubrimientos SiO;-TiOs.
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Figura 17 Micrografia de SEM de muestra recubierta INM 1:1 antes A) y después de la norma AATCC-61 B)

Por otra parte, las muestras recubiertas con Si02-TiO: a través del método SP 100 se observan
en la Figura 18 y Figura 19. En la muestra de la Figura 18-A es posible observar un cambio
de contraste de la imagen debido a la presencia de cimulos, los cuales se atribuyen al
recubrimiento SiO2-TiO». Posteriormente al lavado (Figura 18-B) se observa que existe una
reduccién en dichas aglomeraciones de material, dispersando de mejor manera el

recubrimiento.

CGEC. UNAM CGEO, UNAM

Figura 18 Micrografia de SEM de muestra recubierta SP 100 antes A) y después de la norma AATCC-61 B)

En la Figura 19, antes de la prueba de lavado acelerado se observa (Fig. 19-A), se muestra

una mayor magnificacion a los cimulos de recubrimiento que se generan en las fibras del
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algodon posiblemente debido a la aglomeracion de particulas del recubrimiento SiO2-TiO2
cuando en estado liquido que se deslizan sobre las fibras. En la Figura 19-B posterior a la
norma de lavado AATCC-61, se logra detectar un dafio sobre la superficie del algodon con
las fibras mucho maés sueltas y erraticas, demostrando en este método que el recubrimiento
no ofrece resistencia a la abrasion mecanica, sin embargo, el recubrimiento SiO>-TiO> es

persistente en la superficie al no desprenderse después de la metodologia.

SKADO2S FO2NTATE LR w200 MOuw  SKLOOZ9

Figura 19 Micrografia de SEM de muestra recubierta de SP 100 ampliada en X 500.

En el método INM 1:1 se observa el menor desprendimiento de material después del proceso
de lavado planteado en la norma AATCC 61, en contraste a los métodos INM 100 y SP 100
evaluados, se obtuvo una superficie suave y uniforme. Lo que representa la mejor adhesion
del recubrimiento y resistencia, siendo perceptible el brillo del recubrimiento en la superficie

y con un menor daino mecanico en las fibras de algodon denotando su mejor durabilidad.

Para complementar el analisis de SEM se realiz6 un analisis de Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) misma que permitié identificar quimicamente los elementos quimicos
presentes en la superficie del algodon recubierto SiO>-TiO», antes y después de la norma

AATCC-61 de lavado acelerado.

En la Figura 20 el andlisis EDS de la muestra control de algodén la cual no esta recubierta
con el composito SiO2-TiO2, se encuentra oxigeno y carbono al ser un polimero orgénico

celulosa y hemicelulosa.
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Figura 20 Imagenes de mapeado EDS (*x1500) de muestra control de algodon sin recubrir.

La Figura 21 y Figura 22 pertenecen al analisis elemental de la superficie de las muestras
recubiertas, evidenciando la presencia de oxigeno, silicio y titanio, elementos que concuerdan

con la composicion del composito Si02-TiOs.

En la Figura 21-A) INM 100 se observa que el silicio recubre de manera uniforme las fibras
de algodon, mientras que el titanio solo muestra puntos dispersos, debido al tamafio de
particula y la relacion molar la proporcion es mucho menor de titanio-silicio. Posteriormente
del lavado acelerado en la Figura 21-B) encontramos una disminucion de silicio en la
superficie, ya que no es posible ver las fibras tan claramente como en la muestra antes de ser
lavada, no obstante, la imagen muestra gran intensidad en el color rojo mostrando que el

silicio sigue adherido, asi como el TiO,.
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Figura 21 Imagenes de mapeado EDS de la muestra INM:100 A) antes y después de la norma de lavado AATCC-61 B).

En el método de spray en la muestra SP 100 se observa en la Figura 22-A la presencia del
silicio en las fibras de algodén es menos perceptible que con la muestra INM:100 (Figura

21).

En la Figura 22-B, se observa una evidente disminucion de silicio después de la norma de
lavado AATCC-61, lo que implica una menor adhesion del recubrimiento a la superficie
comparada al método de inmersidn que, por la naturaleza de la metodologia requiere el doble

de material para recubrir la muestra y por ello posee mds material en su superficie.

-
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Figura 22 Imdgenes de mapeado EDS de la muestra recubierta mediante SP100 A) antes de lavado y B) después de la
norma AATCC-61.
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Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier y de Reflectancia Total
Atenuada (FTIR-ATR)

El andlisis de grupos funcionales del recubrimiento de SiO»-TiO; sobre textiles de algodén
se llevo a cabo utilizando la técnica de FTIR-ATR con un rango de anélisis que va desde
4000 hasta 650 cm ™! realizando el andlisis previo a la norma de lavado AATCC-61. Como se

observa en la Figura 23 y Figura 24.

En la Figura 23 se presenta el espectro de FTIR del sustrato de algodén sometido a un proceso
de lavado siguiendo la norma AATCC-61, el cual al ser de naturaleza orgdnica muestra
seflales caracteristicas de la macromolécula de celulosa. Las bandas caracteristicas de la
celulosa aparecen en las regiones de 3327 cm™! y 2891 cm™! corresponde al estiramiento de
O-H y al estiramiento de C-H, respectivamente. La flexion de C-H se observa en la banda
1365 cm™, en 1315 cm! se aprecia la vibracién de C-H y en 1027 cm'! el estiramiento de C—

O (El-Shishtawy et al. 2011) pertenecientes a la celulosa.
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Figura 23 Espectro de FTIR-ATR de la muestra de algodon sin recubrimiento SiO2-TiO>.
Los espectros de las muestras de algodon recubiertas con SiO»2-TiO> se muestran en la Figura
24, se observan la bandas caracteristicas del SiO2 en 1100-1120 cm ™!, lo cual corresponde a

la vibracion de estiramiento asimétrico de los enlaces Si-O y la superposicion de sefales
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resultantes de las interacciones del TEOS vy el etanol, lo cual indica la formacién y ruptura
de enlaces como consecuencia de la hidrélisis completa y eliminacion del etanol (Bishop
2015), hecho que se verifica por la ausencia de sefiales en 3000-2800 cm ™' y 878 cm!
correspondientes a las vibraciones caracteristicas del etanol en los enlaces C-C y C-O (Wang

etal. 2015).

Por otro lado, las vibraciones del TiO» estdn presentes en 725 cm ™, lo cual corresponde al
modo de flexién Ti-O-Ti; y en 1620 cm™!, correspondiente al modo de flexién O-H (Maury-
Ramirez et al. 2013).

Finalmente, el PDMS muestra bandas de absorcion caracteristicas en la region caracteristica
entre 1237 cm™! presentan el estiramiento del enlace Si-C, mientras las bandas en 716 cm !,
las cuales corresponden a las vibraciones de estiramiento y flexién Si-O-Si. También se
observan las vibraciones de estiramiento de los grupos metilo (-CH3) en 2960 cm™! (Liu y

Kim 2019).

Por otro lado, existe una pequefia banda en 840 cm ™! cercana a la sefial de 1000 cm ™!

, esta
muestra la copolimerizacién de las moléculas de PDMS del Si-OH formados desde la
hidrélisis del TEOS (Kapridaki et al. 2018). Ademads, se observa la banda localizada en 1711
cm 'esla presencia de las vibraciones de doblamiento de los dos enlaces del carbonilo (C=0),
correspondiente al 4cido oxdlico (Bhandari et al. 2010). Por lo que la variacién de la sefal
después del lavado puede estar relacionada con cambios quimicos al interactuar con los

dipolos de la molécula de agua.
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Figura 24 Espectros FTIR-ATR de las muestras de algodon recubiertas con el composito SiO2-TiO antes y después de la
norma de AATCC 61, A) SP 100, B) SP 1:1, C) INM 100y D) INM 1:1 (ver Tabla 1)

El anédlisis FTIR brinda informacion sobre las interacciones entre los componentes del
composito Si02-TiO2 y el sustrato. Asi como, los efectos que pueden tener condiciones
especificas como el lavado. En ese sentido, una generalidad que encontramos los métodos de
aplicacion es el aumento de la intensidad de las sefiales en 3300 cm™ y 1020 cm™ después
del proceso de lavado de la norma AATCC-61, haciendo mucho mads intensas las bandas
caracteristicas del algodén con una reduccién de transmitancia entre 2.5-5% con el
recubrimiento y posterior al proceso de lavado estas sefiales caracteristicas del algodon
aumentan, las cuales son mostradas en el FTIR-ATR de la Figura 25, obtenido por de Testoni

y colaboradores en 2023.
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Evaluacion de resistencia quimica

La evaluacion de la resistencia quimica indicara la resistencia que tiene el recubrimiento
Si02-TiO; contra agentes quimicos acidos y basicos. Se realiz6 la evaluacion en cada una de

las muestras recubiertas Si02-TiO2, mostradas en la Figura 26.

La muestra de referencia/control consiste en la tela de algodén sin el recubrimiento de SiO»-
TiO3, el cual exhibi6 danos significativos por dafio quimico, ya que todas las sustancias
fueron inmediatamente absorbidas, impregnando la tela de algodon. Por el contrario, las
muestras de algodon recubiertas con SiO2-TiO2 muestran repelencia notable hacia los
quimicos concentrados con periodos de tiempo prolongados como se muestra en la Tabla 5,

dependiendo del método de aplicacion del composito SiO2-TiOx.
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Figura 26 Muestras después de la evaluacion de resistencia quimica A) Spray 100%, B) Spray 1:1, C) Inmersion 100%,
D) Inmersion diluida, E) Blanco

Tabla 5 Resultados de las pruebas de resistencia quimica de las muestras de algodon recubiertas con el recubrimiento
Si02-TiO>.

Sustancia quimica

Métodos | HCl [min] | H2SO4 | HNOs | NH4OH | KOH
[min] | [min] | [min] | [min]
SP 1:1 1 235 0.5 >60 0.5
SP 100 20 22 0.05 1.5 0.167
INM 1:1 1.5 25 0 0.167 |0.333
INM 100 1 1.5 0 0.05 |0.167
Control 0.1 0 0 0 0

Las muestras SP 100 y SP 1:1 muestran tiempos superiores de mas de 60 min con NH4OH y
22 min con H>SO4, respectivamente, contra el dafio de agentes quimicos. Estos presentan
periodos mayores de absorcion en mas de 10 veces el tiempo promedio total y
cualitativamente (menos dafio inducido por corrosion) frente a las muestras de INM 1:1 e

INM 100 obteniendo 2.5 min y 1.5 min en H2SO4, respectivamente.
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De acuerdo con la Tabla 6, las muestras SP 100 y SP 1:1 siendo las mas resistentes frente a
agentes quimicos manteniendo hidrofobicidad por un tiempo promedio més prolongado. El
SP 100 destaca especialmente en su resistencia frente a acidos, donde el tiempo acumulado
para HCl, HNO3 y H2SO4 fue de 42.05 min, presentando una hidrofobicidad superior en el
HCI, conteniendo por mas de 15 minutos frente a todos los métodos evaluados. Para el H2SO4
se obtuvo 1.5 min mas de resistencia en el SP 1:1 frente al SP 100. La tnica sustancia para
todos los métodos, penetro rapidamente fue el acido nitrico, mientras que los otros agentes

fueron efectivamente repelidos.

Para las bases, la muestra SP 1:1 presento6 tiempos superiores acumulados acorde con la Tabla
6, destacando especialmente en la prueba con el NH4OH con més de 60 minutos de repelencia,
en comparacion a las otras muestras SP 100 (1.667 min), INM 1:1 (0.5 min) y INM 100
(0.217 min).

Tabla 6 Tiempos acumulados de las pruebas de resistencia quimica de las muestras de algodon recubiertas con el
recubrimiento SiO>-TiO:.

Métodos | Acidos [min] | Bases [min] | Total [min]
SP 1:1 25 60.5 85.5
SP 100 42.05 1.667 43.717
INM 1:1 4 0.5 4.5
INM 100 2.5 0.217 2.717

Por otro lado, el H2SO4 fue la tnica sustancia evaluada que a pesar de ser contenida por un
tiempo desde de hasta 23.5 min (SP 1:1), fue absorbida por la tela generando dafio quimico
considerable, mostrados en ambas Figura 26 y Figura 27, siendo més evidente en la dltima,
donde el blanco fue atravesado al absorber el acido. En el resto de los métodos, la absorciéon

no generd este tipo de dafio visible mds alld de un cambio de coloracidn.
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|
Figura 27 Corrosion después de la evaluacion resultado del H2SO4 en el blanco sin recubrimiento.

El algodén no es resistente a quimicos debido a su estructura conformada por fibras orgdnicas
de celulosa, entrelazadas y todos los quimicos fueron absorbidos inmediatamente en su
superficie, dejando marcas de dafio por corrosién en la superficie de la tela. En este caso, el
recubrimiento fue capaz de repeler las sustancias por un mayor tiempo que va desde 1 min

adicional hasta mas de una horaen SP 1:1.

Dado lo anterior implica el posible potencial del recubrimiento con propdsito de proteccion
en laboratorios o industrias quimicas, este tipo de evaluaciones en las que se cuantifica el
tiempo que toma a una sustancia en ser absorbida por la tela, se han llevado a cabo por

numerosas investigaciones, como la dirigida por (Moiz, Padhye, y Wang 2018)
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X. Conclusiones

El presente estudio tuvo como objetivo evaluar la durabilidad de los recubrimientos
hidrofébicos de Si0>-TiO; en textiles de algodén. Logrando la superhidrofobicidad en los
textiles tratados con CA de entre 150.82° y 149.53°, obtenidos mediante los métodos diluidos
de spray (SP 1:1) e inmersién (INM 1:1).

Los resultados de pérdida de recubrimiento y capacidad de retencion de CA siguiendo la
norma AATCC-61, denotan las capacidades del recubrimiento SiO>-TiO> para producir
superficies superhidrofobicas consistentemente, a través de los 4 métodos evaluados, con un
CAprom inicial de 148.4 ° y una disminucion de CAprom de 3.8%, lo que, comparado con la

pérdida de peso en el recubrimiento, no implica una pérdida de hidrofobicidad considerable.

Respecto a los métodos individuales, la muestra SP 1:1 mostr6 la mayor hidrofobicidad con
un CA inicial de 150.82 °, mientras que la muestra INM 100 mostré la menor disminucion
en el CA de 1.71% después del lavado, lo que resalta su capacidad para conservar la
hidrofobicidad. Por otro lado, el método con el menor desgaste mecanico es el INM 1:1 con

una pérdida de 33.25 % conservando su CA,

En comparaciéon de métodos de aplicacion, inmersion (INM 100/1:1) presenta la mejor
durabilidad y resistencia al poseer la menor reduccion cuantitativa de recubrimiento 37.36%,
sustentado en la menor disminucion promedio de CA de 2.1 % frente al 5.52% de los métodos
de spray (SP 100 y SP 1:1) mismos que destacan en su capacidad superhidrofobica con un

CAprom de 148.95 ©.

En contraste a las muestras concentradas (SP/INM 100), las muestras diluidas (SP/INM 1:1)
presentan la mejor resistencia de sus métodos de aplicacion respectivos, ademds de una mejor

hidrofobicidad CAprom de 150.18 ° y menor disminucion de CA de 3.44 % frente a 4.17 %.

Los resultados de la evaluacion de la norma AATCC-22 revelaron la muestra INM 100
alcanz6 una repelencia completa, obteniendo un valor de 100 % y cumpliendo con la
clasificacién ISO 5 de la norma. Las muestras INM 1:1 y SP 100 mostraron una repelencia

notable del 80 %, clasificindose como ISO 3, lo que denota una repelencia parcial pero
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efectiva tras una exposicion prolongada. Por otro lado, el método de SP1:1 mostré una
repelencia deficiente del 50% (ISO 1), lo que sugiere una disminucién de las propiedades
repelentes. Estos resultados subrayan la importancia de seleccionar el método de aplicacién
adecuado en funcién de las necesidades especificas, considerando factores de eficacia,
mejores resultados en el menor tiempo posible, y factores de eficiencia (alcanzar objetivo

con menos recursos) en la aplicacidn de sustancias repelentes en aplicaciones précticas.

Estos hallazgos resaltan la importancia de seleccionar métodos de aplicaciéon de
recubrimiento y concentraciones de acuerdo a los objetivos y en este contexto, los métodos
de inmersién destacan, al conservar mejor el revestimiento y la hidrofobicidad de SiO>-TiO>
en la superficie del tejido y los de spray por su hidrofobicidad y eficiencia, al requerir hasta

3 veces menos material que en el método de inmersion.

Los resultados de evaluacion de resistencia quimica varian ligeramente entre los métodos, no
obstante, el recubrimiento de SiO»-TiO: favorece la proteccidon quimica al repeler agentes
quimicos, con resultados notables en términos de resistencia a la absorcion y dafio quimico
disminuido siendo repelente a todas las sustancias a excepcion del HNO3y con HoSO4 donde

aminor6 sélo el dafio quimico.

Los tiempos de repelencia variaron dependiendo del método de aplicacion del recubrimiento,
con muestras de spray (SP 100/1:1) demostraron ser las mds resistentes frente a agentes
quimicos, especialmente d&cidos, manteniendo la hidrofobicidad durante periodos
prolongados en comparacién con el método de inmersién (INM 100/1:1). Destacando, la
muestra SP 100 exhibi6 una notable resistencia frente a 4cidos, con tiempos de repelencia
superiores en comparacion con otros métodos. Por su parte, la muestra SP 1:1 present6
tiempos superiores en la prueba con NH4OH, una base, en comparacion con otras muestras.
Este estudio resalta el potencial prometedor del recubrimiento SiO>-TiO> para su uso en
entornos donde se requiera proteccién contra agentes quimicos, como laboratorios o

industrias quimicas.

El andlisis FTIR-ATR demuestra la composiciéon quimica del recubrimiento en la superficie

del algodén, mostrando las vibraciones de SiO2, TiO2, PDMS y principalmente del algod6n
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debido a su naturaleza orgédnica basada en celulosa. Ademds, estos resultados nos
proporcionan informacion sobre las interacciones quimicas y de los efectos del lavado, como
el aumento de intensidad en las sefiales caracteristicas del algodén debido a la pérdida de

recubrimiento.

Los resultados de SEM sugieren que el daiio mecdnico no es atenuado por el recubrimiento
en ninglin método evaluado (INM 100 y SP 1:1/100), sin embargo, la dispersién del SiO»-

TiO; se ve favorecida por el lavado, en casos donde se presenten aglomeraciones de material.

El analisis de EDS permite confirmar la presencia de oxigeno, silicio y titanio en las muestras
recubiertas coincide con la composicion del recubrimiento SiO»-TiO2, ademds todas las
muestras tienen una distribucion homogénea de silicio y de oxigeno, por otro lado, el titanio
se muestra més disperso debido al TTIP. Al analizar estos resultados de SEM y EDS junto
con el espectro de FTIR-ATR, se concluye la adhesiéon del recubrimiento SiO>-TiO> al

sustrato.
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XI. Perspectivas

En su intento por imitar el efecto loto, los investigadores han desarrollado materiales
superhidrofobicos, sin embargo, el método tradicional de fluoracion, que alguna vez fue un
protocolo estandar para la generacion de estas superficies, enfrenta desafios debido a las

prohibiciones de compuestos perfluorados de cadena larga.

Es por ello que esta investigacion presenta una sélida alternativa tanto en materiales como
en método de sintesis, para el desarrollo de materiales superhidrofobicos, enfatizando la
sostenibilidad, durabilidad, hidrofobicidad y autolimpieza. En general, los hallazgos
demuestran el gran potencial de nuestro recubrimiento de SiO»-TiO2 en la industria textil,

incluyendo equipos de proteccidn, industria de la moda, textiles médicos, entre otros.

Ademas, es posible emplear nuestro recubrimiento para mejorar la vida ttil y durabilidad de
calzado y prendas convencionales o inclusive como auxiliar en la creacién de textiles

inteligentes o e-textiles, siguiendo la tendencia del Internet of Things (10T).

Aun, serfa relevante explorar las capacidades fotocataliticas del recubrimiento, no evaluadas
en la presente investigacion, en vistas de su potencial aplicacion en los textiles médicos donde
seria posible mejorar su inocuidad y capacidad antimicrobiana. Finalmente, desde una
perspectiva comercial, la investigacion podria analizar el mercado potencial y evaluar su
viabilidad econdémica, identificando oportunidades para la comercializacion y la

colaboracién con empresas del sector textil y otras industrias relacionadas.
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Anexos

TECNICAS DE CARACTERIZACION

SEM

La nomenclatura exclusiva mostrada en las imdgenes obtenidas por SEM segtin el método de

aplicacion se describe en la Tabla 7.

Tabla 7 Tabla con nomenclatura de los distintos métodos para recubrir con SiO>-TiO2 para la caracterizacion por
microscopia electronica de barrido.

NOMENCLATURA PARA SEM
SPRAY CONCENTRADO (100%) ANTES SKA
LAVADO
SPRAY DILUIDO (1:1 V/V) LAVADO SKL
INMERSION CONCENTRADA (100%) ANTES IKA
LAVADO
INMERSION CONCENTRADA (100%) LAVADA | IKL
INMERSION DILUIDA (1:1 V/V) ANTES IA
LAVADO
INMERSION LAVADA IL
MUESTRA CONTROL 100% ALGODON PRE- BA
LAVADA SIN RECUBRIMIENTO ANTES DE
AATCC-61

A continuacion, se presentan el resto de las imédgenes obtenidas por SEM de las muestras

obtenidas en este trabajo.
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