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RESUMEN 

 

El presente trabajo de tesis consistió en obtener y caracterizar biocompósitos de 

celulosa con nanopartículas de óxido de zinc (NPs de ZnO) que presenten excelente 

protección contra la radiación ultravioleta (UVR). Los biocompósitos se obtuvieron a 

partir del método de teñido textil por agotamiento, empleando la máquina de teñido 

por alta temperatura, ECO DYER-24. Se mejoró el proceso de funcionalización 

añadiendo un proceso de prelavado al biocompósito. Luego, durante la misma 

funcionalización, se evaluaron parámetros como, la dosificación, concentración de 

reactivos, temperatura del proceso, velocidad de rotación de la máquina, entre otros. 

Los biocompósitos, de celulosa y NPs de ZnO, fueron sometidos a pruebas de 

resistencia de 15 lavados, usando la norma AATCC 61-1996. Su caracterización 

estructural se realizó mediante difracción rayos X (DRX) y patrón de difracción de 

electrones de área selecta (SAED); su caracterización morfológica se desarrolló por 

microscopía electrónica de barrido (SEM) y microscopía electrónica de transmisión 

(TEM); y la caracterización elemental se desarrolló por análisis termogravimétrico 

(TGA), espectrometría de absorción atómica (AAS), espectroscopía de emisión óptica 

de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) y espectroscopía de rayos X de energía 

dispersiva (EDS). Finalmente, se desarrollaron mediciones del factor de protección 

ultravioleta (UPF) de los biocompósitos obtenidos. 

Palabras clave: Biocompósitos, celulosa, NPs de ZnO, UPF. 
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ABSTRACT 

 

This thesis consisted in obtaining and characterizing cellulose biocomposites with zinc 

oxide nanoparticles (ZnO NPs) that present excellent protection against ultraviolet 

radiation (UVR). The biocomposites were obtained from the textile dye method by 

exhaustion, using the ECO DYER-24 high-temperature dyeing machine. The 

functionalization process was improved by adding a prewash process to the textile. 

Then, during the functionalization process, some parameters such as dosage and 

concentration of reagents, temperature, and homogenization speed, were evaluated. 

The biocomposites, made of cellulose and ZnO NPs, were subjected to resistance tests 

of 15 washes, using the AATCC 61-1996 standard. The structural characterization of 

the biocomposites was performed by X-ray diffraction (XRD) and select area electron 

diffraction pattern (SAED); the morphological characterization was developed by 

scanning electron microscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM); 

and elemental characterization was performed by thermogravimetric analysis (TGA), 

atomic absorption spectrometry (AAS), inductively coupled plasma-optical emission 

spectroscopy (ICP-OES), and energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS). Finally, 

and ultraviolet protection factor (UPF) measurements were performed on the 

biocomposites. 

Keywords: Biocomposites, cellulose, ZnO NPs, UPF. 
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PREFACIO 

 

La elaboración de la presente tesis surgió del interés de profundizar en los temas sobre 

ciencia de los materiales, precisamente, de la interacción entre las nanopartículas y la 

fibra de algodón. De esta manera uno de los principales retos en esta investigación fue 

precisamente obtener el biocompósito de celulosa y NPs de ZnO y su respectiva 

caracterización. Esta tesis se ha desarrollado en el Grupo de Investigación de 

Materiales Funcionales, Energías Renovables y Eficiencia Energética (MAFERE), 

donde se viene realizando desde hace más de una década, trabajos con materiales 

textiles y la síntesis de compósitos de celulosa-NPs de óxidos metálicos, algunos de 

dichos trabajos, se han presentado como tesis de título profesional1.  

 

 

 

 

 

 

 

 

  

  

 
1“Estudio experimental del acabado antimicrobiano textil con nanopartículas: obtención, aplicación y 

control” por Román, Luz (2014). 

“Obtención de textiles antimicrobianos funcionalizados in situ con nanopartículas de óxido de cobre 

por el método de agotamiento” por Amézquita, Manuel (2016). 

“Incorporación de nanopartículas de óxido de cobre en tejidos de algodón para mejorar la solidez al 

sudor a partir de diferentes métodos textiles: agotamiento, impregnación y agotamiento-impregnación” 

por Villalva, Cleny (2021). 
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Capítulo 1. Introducción 

Los materiales que nos rodean han sido fabricados para satisfacer las necesidades del 

ser humano y mejorar su calidad de vida: vestimenta [1]–[3], vehículos[4], [5], 

aparatos electrodomésticos [6], [7], teléfonos [8], etc. Todos estos objetos se fabrican 

con una gran variedad de materiales cuya elección es fundamental si se desea que el 

producto cumpla una función específica. El uso de materiales compuestos ha 

aumentado con el paso de los años [9], así pues, los materiales tradicionales como la 

madera o el acero van cediendo ante ciertas aplicaciones a materiales avanzados 

llamados compósitos [9], con lo que se consigue mejorar sus propiedades [10]. Los 

materiales compuestos de matriz polimérica presentan mejores propiedades mecánicas 

[11] lo que los hace idóneos para determinados sectores de producción, estos productos 

también se pueden llamar biocompósitos [12]. Particularmente hablando de la 

vestimenta, esta ha sido establecida como un factor importante en el desarrollo del ser 

humano [13]–[15] de tal manera que existen prendas características que ilustran cada 

etapa del ser humano [16]. Actualmente, se estudia la implementación de 

nanopartículas (NPs) de óxidos metálicos a materiales textiles para desarrollo de 

tejidos funcionales con propiedades novedosas y mejoradas [17]–[20].   

En este capítulo se presentará todo lo relacionado a los antecedentes y al planteamiento 

del problema. 

1.1 Planteamiento del Problema 

En cantidades pequeñas, la incidencia de la radiación ultravioleta (UVR) en la piel es 

beneficiosa ya que genera la fotosíntesis de vitamina D, que es crucial para el 

desarrollo de la masa ósea [21], pero una exposición intensa e intermitente puede 

causar efectos agudos y crónicos en la piel, los ojos y al sistema inmunológico [22]–

[24]. La UVR se relaciona epidemiológica y molecularmente con los 3 tipos más 

comunes de cáncer de piel, el carcinoma basocelular, el carcinoma escamocelular y 

melanoma maligno [25]. 

A nivel mundial, la incidencia de los cánceres de piel ha ido en aumento en las últimas 

décadas, en el 2017, entre 2 y 3 millones de cánceres de piel no melanoma y 132 000 
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cánceres de piel melanoma ocurren cada año [26]. El cáncer de melanoma es 

prevalente en Australia y Nueva Zelanda, pero también es común en Asia, África y 

América Latina. Uno de los datos más preocupantes es que, de los cánceres notificados 

en un año son cáncer a la piel en Estados Unidos, Europa y Australia, el 25 %, 20 % y 

45%, respectivamente [27]. 

En el caso del Perú para el período del 2014-2019 se reportó un total de 5 343 casos 

de cáncer de piel, esto representa el 10,8 % de los cánceres reportados en ese período, 

y solo en el 2020 se reportaron 1 282 casos nuevos de cáncer de piel tipo melanoma 

[28], [29].  

Una de las principales causas es la exposición solar ocupacional, esta tiene una 

asociación significativa con el cáncer de piel. Por lo tanto, los trabajadores al aire libre, 

son vulnerables al cáncer de piel pues están expuestos a más UVR durante períodos 

prolongados realizando sus actividades diarias [22]. Ese también es el caso para los 

niños en edad escolar, que están expuestos por periodos largos al aire libre y para los 

cuales la UVR produce un daño acumulativo [25], [30]. 

1.2 Antecedentes 

La implementación de la nanotecnología en la industria textil permitió el desarrollo de 

nuevos nanomateriales alcanzando una considerable importancia en la última década 

[31], consiguiendo textiles con nuevas propiedades como los textiles hidrófobos [32], 

[33], hidrófilos [34], [35], ignífugos [34], antimicrobianos [17], [36], [37], con 

protección a la UVR [38], [39]. De esta manera se pueden obtener materiales 

completamente innovadores, a este tipo de materiales se les llama textiles inteligentes 

o funcionales, dado que responden satisfactoriamente a condiciones y estímulos del

entorno, y podrían procesar la información para su uso en distintas aplicaciones [40]. 

Las NPs de óxidos, especialmente las de óxido de zinc (ZnO) vienen siendo 

investigadas por sus distintas aplicaciones en muchos campos, como la industria 

automotriz,  para su uso en neumáticos [41], en el desarrollo de materiales cerámicos 

[42], en la industria farmacéutica y cosmética [43], en la industria agricultura [44], en 

la industria textil [45] y para su uso en materiales fotocatalizadores [46]. 
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Existen distintos métodos de aplicación para depositar ZnO en los sustratos textiles, 

principalmente son dos: (i) el ex situ, donde el ZnO se tiene como una suspensión y se 

incorpora en el sustrato textil con distintos métodos de recubrimientos como por 

inmersión, sol-gel, electrodepósito, etc., y (ii) donde el ZnO es sintetizado de forma in 

situ con los métodos de hidrotermales, ultrasónicos, de precipitación y técnicas de 

teñidos convencionales [47], [48]. 

1.2.1 Antecedentes Internacionales 

A nivel internacional uno de los primeros trabajos sobre funcionalización con NPs de 

ZnO se presentó en el 2009, donde las muestras usadas fueron algodón y poliéster, el 

método de funcionalización fue la inmersión del textil en una dispersión de las NPs de 

ZnO para luego remover el exceso de solución en un Foulard [49] y ser secado. Los 

resultados mostraron que las NPs de ZnO presentaron un tamaño entre 10 nm y 20 nm 

dependiendo del medio usado, además la formación de estas NPs en los textiles no 

solo le dieron características de absorción del ultravioleta (UV) sino también agrega 

dos funciones más: la actividad antibacterial y la de autolimpieza. 

Trabajos más recientes en el ámbito internacional como el de Souza en el año 2018, 

muestran la funcionalización mediante la síntesis in situ de nanoestructuras de ZnO, 

por el proceso soloquímico2, en muestras de tejido de algodón usando como materiales 

precursores el nitrato de zinc hexahidratado y el hidróxido de potasio, los tejidos de 

algodón recubiertos con nanoestructuras de ZnO mostraron un tamaño promedio de 

NPs de 23 nm y un buen comportamiento antibacteriano frente a Pseudomonas 

aeruginosa, y Staphylococcus aureus [50]. 

R. Borda D’Água et al. en el año 2016 detalló un método práctico y económico para 

la producción de textiles de algodón usando acetato de zinc dihidratado e hidróxido de 

sodio, dando como resultado cristalitos del tamaño de 37 nm, los análisis mostraron 

una eficiente y uniforme formación de las NPs en las fibras de algodón, además 

presentaron una alta actividad antibacterial contra Staphylococcus epidermidis y 

Propionibacterium acnés [36]. Anja Verbič (2019) elabora una revisión de las 

2 Método basado en reacciones químicas que involucran un material alcalino y un precursor de zinc a 

temperatura controlada y con una mezcla lenta [50]. 
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publicaciones que trabajan con las NPs de ZnO aplicado en textiles. Para procesos de 

síntesis in situ se observó NPs con formas parecidas a estrellas, barras, esféricas, 

elípticas, platos, hexagonales [47]. 

Por el método de impregnación, se documentó por Muñoz et al. (2021), un trabajo con 

NPs de ZnO sintetizadas con el uso de extractos de Azadirachta indica, Aloe vera, y 

acetato de zinc. El tamaño de las NPs varió entre 200 nm y 300 nm, esto sumado a la 

formación de aglomerados impidió una fijación duradera de las NPs en el textil. Los 

textiles funcionalizados a partir de extractos presentaron actividad antibacteriana 

contra Staphylococcus aureus, aun luego de ser sometido a cinco ciclos de lavados 

[51]. 

1.2.2 Antecedentes Nacionales 

A nivel nacional existen trabajos de investigación enfocados en la obtención de 

biocompósitos por medio de la funcionalización de textiles con NPs. El primero de 

estos trabajos lo desarrolló Román (2014), a través de la tesis de título profesional: 

“Estudio experimental del acabado antimicrobiano textil con NPs: obtención, 

aplicación y control”, este estudio contempla una investigación sobre nanomateriales 

con función antimicrobiana, específicamente NPs de peróxido de zinc (ZnO2), en el 

desarrolla la síntesis y caracterización de dicho material. El modo de aplicación al 

textil fue realizado por el proceso de impregnación sobre tejido seco, los resultados 

mostraron que los textiles funcionalizados con la suspensión de NPs de ZnO2, a 

concentraciones mayores a 40 g/l, reducen 100 % el crecimiento de las bacterias 

Pseudonomas aeruginosa y Escherichia coli [52]. 

Amézquita (2016) realizó el primer trabajo con NPs por el método de agotamiento in 

situ en el Perú, en su tesis de título profesional: “Obtención de textiles antimicrobianos 

funcionalizados in situ con nanopartículas de óxido de cobre por el método de 

agotamiento”, su trabajo desarrolla el método de síntesis in situ de NPs de óxido de 

cobre (CuO), partiendo de una sal de cobre, en presencia de un tejido textil 100 % de 

algodón, con este procedimiento se logra que los tejidos textiles presenten una 

actividad antimicrobiana de 99,9 %, evaluado con la cepa Escherichia coli [53]. 



5 

Enfocado a la protección UV existen trabajos más recientes como “Blocking 

erythemally weighted UV radiation using cotton fabrics functionalized with ZnO 

nanoparticles in situ”, donde se realiza la síntesis por precipitación del nitrato de zinc 

hexahidratado con hidróxido de sodio usando un equipo de teñido de alta temperatura, 

los resultados mostraron que las NPs de ZnO en forma de polvo y las sintetizadas in 

situ sobre el tejido exhibían una estructura cristalina hexagonal tipo wurtzita. El tejido 

de algodón funcionalizado exhibió un factor de protección UV entre muy bueno y 

excelente [22]. 

En otra investigación presentada por Román (2020) se hace un estudio sobre la 

funcionalización de NPs de CuO sobre textiles de algodón por el método de 

agotamiento. Los textiles fueron evaluados microbiológicamente, con pruebas de 

lavados y fue determinado su UPF. Los resultados determinaron que los textiles 

funcionalizados tienen porcentaje de reducción bacterial contra la Escherichia coli 

entre 89,7 % y 99,7 %, además de un UPF de 7 a 32 [17]. 

1.3 Objetivos 

En esta sección se presenta el objetivo general de la tesis, así como los objetivos 

específicos propuestos: 

1.3.1 Objetivo General 

Obtener biocompósitos a base de celulosa (tejidos de algodón) y NPs de ZnO por el 

proceso de funcionalización textil por agotamiento in situ y caracterizar sus 

propiedades morfológicas, estructurales, elementales y de protección a la radiación 

UV. 

1.3.2 Objetivos Específicos 

Obtener biocompósitos a base de celulosa y NPs ZnO por el proceso de 

funcionalización textil por agotamiento in situ para matrices celulósicas. 

Caracterizar estructural, morfológica y elementalmente los biocompósitos a base de 

celulosa y NPs de ZnO. 

Determinar el factor de protección a la radiación UV (UPF) de los biocompósitos a 

base de celulosa y NPs de ZnO mediante la norma técnica AATCC TM 183. 
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1.4 Hipótesis  

Es posible obtener biocompósitos de celulosa y NPs de ZnO, crecidas in situ, que 

presenten una excelente protección a la UVR y que mantengan esta propiedad luego 

de decenas de ciclos de lavado. 



 

Capítulo 2. Marco Teórico 

En este capítulo se presentan los fundamentos teóricos relacionados a los materiales 

compósitos, así como los fundamentos físicos que gobiernan la nanotecnología 

haciendo enfoque en las propiedades y características de las NPs de ZnO. Además, se 

presenta el proceso de obtención de los biocompósitos, las técnicas empleadas para su 

caracterización entre las que destaca la determinación del UPF. 

2.1 Efecto de la Radiación Ultravioleta en la Piel 

La radiación solar que incide en la superficie terrestre está compuesta por ondas de luz 

con longitudes de onda de tres regiones espectrales, ultravioleta (UV), visible (Vis) e 

infrarrojo (IR), como se muestra en la Figura 1 [54]. 

Figura 1. Espectro solar que muestra la irradiancia solar en función de la longitud de 

onda del fotón. (Modificado de Ref. [54]). 

A medida que la radiación solar alcanza la superficie terrestre su intensidad y 

distribución espectral cambia como consecuencia de la atenuación, la mayor parte de 

radiación solar que llega a la Tierra está compuesta por IR y Vis, solo una pequeña 

cantidad de UV alcanza la superficie. De la radiación que llega a la superficie de la 

Tierra, la radiación IR constituye el 42,1 %, mientras que la luz Vis proporciona el 
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51,8 %. La radiación UV constituye un poco más del 6 % de la radiación total solar 

que incide sobre la superficie terrestre, en la Tabla 1 se muestran las longitudes de 

onda, las intensidades relativas y las energías fotónicas promedio de esta radiación 

[55]. 

Tabla 1. Características de la radiación solar que incide en la superficie terrestre [55]. 

Clasificación 
Longitud de onda 

(nm) 

Intensidad 

relativa (%) 

Energía fotónica 

promedio (kJ mol-1) 

Radiación UV-B 280-320 0,5 400 

Radiación UV-A1 320-360 2,4 350 

Radiación UV-A2 360-400 3,2 315 

Radiación visible 400-800 51,8 200 

Radiación infrarroja 800-3000 42,1 63 

Pruebas hechas en la atmósfera superior por la Administración Nacional de 

Aeronáutica y del Espacio (NASA de los términos en inglés National Aeronautics and 

Space Administration) muestran que la capa de ozono está siendo erosionada más 

rápido de lo que se había predicho [56]. Esta disminución de la capa de ozono 

estratosférica ha provocado un aumento de la radiación solar UV-B, en la superficie 

de la Tierra, con muchas consecuencias para la salud humana [24].  

Con el objetivo de adoptar medidas de protección y a la vez dar a conocer la cantidad 

de UVR al público, investigadores canadienses crearon el índice UV en 1992. Este 

índice fue adoptado por la Organización Mundial de Salud (WHO de los términos en 

inglés World Health Organization) en el año 2000 [57]. El índice UV proporciona el 

nivel máximo diario de UV, que ocurre durante el período de 4 h alrededor del 

mediodía solar, se presenta como una escala numérica adimensional, mostrado en la 

Figura 2, que representa el nivel de radiación y el peligro potencial de la exposición 

del Sol [57], [58]. 
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Figura 2. Presentación del índice UV. Código internacional de colores (Fuente WHO 

[58]). 

El Perú al estar en una zona geográfica cerca de la línea ecuatorial, se encuentra a 

mayor exposición de la UVR, estudios mostraron que a lo largo del año en las ciudades 

de Ica, Tacna, Moquegua, Arequipa y Cajamarca el índice UV en horas cercanas al 

mediodía se encuentra entre 6 y 7, en todas las localidades, en todas las estaciones del 

año, y para la localidad de Marcapomacocha (Junín) el índice UV mostró valores 

superiores a 20 en todo el año. Estos valores superan en muchas unidades el límite 

considerado extremo de daño a la salud determinado por la WHO [57].  

Una mayor exposición a la UVR aumenta la incidencia de cánceres de piel al 

desarrollar células cancerosas como consecuencia a la exposición de agentes que 

dañan el ADN [59], si bien el aumento en la incidencia de cánceres de piel se han 

atribuido en gran medida a cambios en el comportamiento que aumenta la exposición 

a la UVR, esto muestra que tan susceptibles son algunas poblaciones al continuo 

desgaste del ozono estratosférico [60]. 

El cáncer de piel es uno de los cánceres más comunes en los países con predominancia 

de poblaciones con piel más clara [23]. El cáncer de piel tipo melanoma tiene una tasa 

de mortalidad mucho mayor a los otros cánceres de piel, aun cuando representa menos 

del 5 % de los cánceres de piel, y representa alrededor de 60 000 muertes en todo el 

mundo cada año [60]. En el Perú, para el período del 2000-2018 se ha visto un 

incremento de casos de cánceres de piel (mostrado en la Figura 3) [61], si bien para el 

año 2016 en adelante se observa una disminución de la aparición de nuevos casos, esto 

se puede deber a las continuas campañas de prevención y detección temprana del 

cáncer de piel organizadas por el gobierno. 
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Figura 3. Casos nuevos de cáncer de piel para el período 2000-2018 (Fuente: Instituto 

Nacional de Enfermedades Neoplásicas 2018). 

Para el año 2019 se notificaron 903 nuevos casos de cánceres de piel y en el año 2020 

se notificaron 1 282 nuevos casos para cáncer de piel tipo melanoma [29]. 

2.2 Biocompósitos A Base de Celulosa 

Los biocompósitos son materiales compuestos por dos o más materiales constituyentes 

distintos (uno de ellos de origen natural), estos materiales se combinan para producir 

un nuevo material con un rendimiento mejorado sobre cada material por separado 

(Figura 4) [12]. Biocompósitos derivados de fibras de origen vegetal 

(natural/biofibras) son más ecológicos, y generalmente son denominados “compuestos 

verdes” [62].  Se están realizando investigaciones en biocompósitos para incorporar 

NPs como silicatos en capas [63], nanotubos de carbono [64], celulosa [65], etc. Las 

fibras naturales son conocidas como biocompuestos ya que representan una clase de 

material compuesto renovable. El material biocompósito de interés está formado por 

un tejido textil de celulosa (matriz celulósica) y NPs de ZnO.  
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Figura 4. Ilustración esquemática de un biocompósito a base de celulosa y NPs. 

2.2.1 Tejidos Textiles 

Un tejido textil se puede definir como el ensamblaje flexible de fibras naturales o 

artificiales. Los tejidos convencionales se producen de tal manera que las fibras se 

convierten primero en hilos y posteriormente estos hilos se convierte en tejidos [66]. 

Las fibras son unidades de materia que presentan las características esenciales de 

finura, longitud y una alta relación de longitud a espesor. Se debe destacar las 

dimensiones características de las fibras entre ellas son que solo pesan unos pocos 

microgramos y su relación longitud espesor es de al menos 1 000 a 1 [67]. Una 

característica principal de los tejidos textiles es la presencia de una durabilidad 

superior y una alta estabilidad dimensional3 a diferencia de otros tipos de tejidos. Las 

estructuras de los tejidos comúnmente utilizados son el tejido plano, satén y el 

asargado, mostradas en la Figura 5 [68]. 

3 Es el grado en el cual los materiales pueden mantener su dimensión original frente a diferentes 

temperaturas y condiciones de humedad [159]. 
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Figura 5. Estructuras básicas de los tejidos.  

Las fibras textiles están clasificadas en dos categorías principales, naturales y 

artificiales como se muestra en la Figura 6. 

Figura 6. Clasificación gráfica de las fibras textiles (Modificado de Ref. [66]). 

Las fibras naturales son provistas por la naturaleza y solo necesitan ser extraídas, en 

cambio, las fibras artificiales son generadas por el ser humano de materiales que no 

necesariamente estaban en forma de fibra [66]. El algodón es una de las fibras 

vegetales más importantes, es a base de celulosa, que viene a ser el material usado por 

la naturaleza como estructura en el reino vegetal [66]. 
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2.2.2 Fibra de Algodón 

La fibra de algodón es la materia prima natural más común utilizada en la industria 

textil y sirve como una de las principales fuentes de la economía mundial, pertenece 

al género Gossypium en la familia Malvaceae. Hay cuatro especies cultivadas: G. 

arboreum, G. herbaceum, G. hirsutum y G. barbadense [69]. El algodón es una fibra 

unicelular que crece a partir de las células de la epidermis en la superficie de las 

semillas de algodón, mostrado en la Figura 7. Desde una perspectiva estructural, la 

fibra de algodón es una de las células vegetales más grandes (20 mm a 35 mm) [70] y 

simples, una célula alargada singularmente discreta que no tiene uniones o límites 

intercelulares que comprometan el procesamiento físico y químico de otras fibras 

vegetales [71]. 

Figura 7. Imágenes del algodón: a) fotografía de la planta de algodón [72], b) 

micrografía electrónica de barrido de las fibras de algodón [73]. 

La composición química de la fibra de algodón refleja su naturaleza como célula 

vegetal. La celulosa es el componente principal, es un polímero del monómero de la 

glucosa [74] (Figura 8), es una larga cadena polimérica de peso molecular variable, 

con fórmula empírica (C6H10O5)n; en el caso del algodón está estimado entre 3 000 y 

4 000 unidades [75], [76]. 
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Figura 8. Unidades de Glucosa [75]. 

Los componentes no celulósicos de la fibra de algodón incluyen proteínas, 

aminoácidos, compuestos que contienen nitrógeno, cera, sustancias pécticas, ácidos 

orgánicos, azúcares, sales inorgánicas y una pequeña cantidad de pigmentos 

(mostrados en la tabla 2) [75]. Después de los tratamientos químicos para eliminar los 

materiales no celulósicos de origen natural, el contenido de celulosa de la fibra supera 

el 99 % [72]. 

Tabla 2. Composición de la fibra de algodón americano [75]. 

Constituyente Típico (%) Bajo (%) Alto (%) 

Celulosa 94,0 88,0 96,0 

Proteína 1,3 1,1 1,9 

Sustancias 

pécticas 

0,9 0,7 1,2 

Ceniza 1,2 0,7 1,6 

Cera 0,6 0,4 1,0 

Ácido orgánico 0,8 0,5 1,0 

Azúcar total 0,3 

Otros 0,9 
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El algodón Pima (Gossypium barbadense) es originario del norte del Perú, es 

considerado uno de los mejores del mundo, por las excelentes condiciones a las cuales 

se mantienen los campos de cultivo y al sistema de cosechado. Esta fibra posee 

extraordinarias características de longitud, finura y suavidad haciendo posible la 

producción de hilados uniformes para la confección de prendas textiles [77]. 

En las fibrillas4 de celulosa, existen regiones donde las cadenas de celulosa están muy 

ordenadas, formando estructuras cristalinas y donde están menos ordenas son regiones 

amorfas, estás regiones son más disponibles a formar puentes de hidrógeno con otras 

moléculas [78], como se muestra en la Figura 9. 

Figura 9. Estructura de celulosa. (Modificado de Ref. [79]). 

2.3 Nanotecnología 

Se entiende por nanotecnología una rama de la ciencia que estudia la síntesis, 

caracterización y aplicación de dispositivos, cuya organización se encuentra a 

nanoescala [80], es decir aquella que se encuentra entre 1 nm a 100 nm (1 nm = mil 

millonésima parte de un metro) [81]. Cuando se pasa de la macro a la nanoescala 

(Figura 10) las interacciones y la física manifiestan sus propiedades cuánticas, algunas 

de estas se indican a continuación: 

4 Las fibrillas se ensamblan en fibras, principalmente en arreglos paralelos [160]. 
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Figura 10. Representación esquemática de la escala de comparación de tamaño del 

mundo macro al mundo nano. (Modificado de Ref.[82]). 
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Los efectos de superficies: Los átomos en las superficies tienen menos vecinos que los 

átomos en los materiales en cantidades grandes (bulk), por el hecho de tener menos 

enlaces completos estos son menos estables que los átomos en “bulk”. Las propiedades 

de temperatura de transiciones de fase, como la temperatura de fusión, obedecen el 

escalamiento con el tamaño inverso, obtenido en la relación superficie-volumen [83]. 

Efectos de tamaño cuántico: en metales y semiconductores, los electrones pueden 

describirse como “partículas en una caja”, así pues, existe una dependencia del tamaño 

de la caja con las densidades de estado y las energías de las partículas, sin embargo, si 

se agregan más átomos, las capas se llenan y se producen discontinuidades, en las 

capas llenas de estabilidad adicional. Las longitudes de onda de absorción y 

fluorescencia se vuelven dependientes del tamaño [83]. 

Las propiedades químicas: A esta escala los materiales son ideales para catálisis, 

materiales compuestos, sistemas reactivos y para el almacenamiento de energía, 

debido a las grandes relaciones de superficie a volumen y a la interfaz química de 

superficie [81]. 

2.3.1 Nanotecnología y la Fibra Textil 

Cuando se integran nanomateriales, que fueron diseñados a nivel atómico y molecular, 

a los textiles se alteran ciertas propiedades físicas de estos. El textil es una interfaz 

ideal para la integración de nanomateriales [84], dispositivos electrónicos y ópticos . 

Estos materiales y tecnologías integrados ofrecen una plataforma que responde a 

estímulos mecánico-eléctrico, químicos [85], térmicos [86], ópticos [84] y magnéticos 

[87]. Los nanomateriales que se utilizan con frecuencia en la rama textil se muestran 

en la Figura 11. De manera especial las NPs tienen aplicaciones versátiles en los 

campos de industria textil, compósitos y otras industrias [88]. 
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Figura 11. Algunos materiales nanoestructurados. (Modificado de Ref. [88]). 

Las NPs pueden reemplazar las clásicas partículas de tamaño micrométrico utilizadas, 

por ejemplo, en el acabado para la resistencia a las manchas [89], retardo de llama [90] 

y resistencia a las arrugas [90]. Así, la incorporación de NPs en un textil puede cambiar 

distintas propiedades, incluido la resistencia, conductividad eléctrica [91] y la 

corrosión [92].  

En el acabado textil también se usan NPs como óxidos metálicos y cerámicos, 

alterando las propiedades de superficies además de impartir funciones a los textiles. El 

tamaño de la partícula influye en la eficiencia de su uso y no desdibujan el color ni el 

brillo de los textiles [92].

Los principios más importantes en la funcionalización de textiles con NPs son los 

siguientes [92]: 

1. La incorporación de nanoaditivos funcionales en el polímero fundido o en la

solución del polímero antes del hilado, esto presenta la ventaja de alta

permanencia, pero la desventaja es de baja flexibilidad y no es aplicable para

fibras naturales.
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2. Injerto químico de nanoaditivos sobre la superficie de la fibra, la ventaja que

tienes es de producir excelentes efectos permanentes, pero solo se puede aplicar

a fibras con espacios reactivos y estructuras aditivas.

3. Post equipamiento de textiles con recubrimientos funcionales, este método es

muy flexible con la tecnología para aplicar recubrimientos, depende en gran

medida del tipo de tejido.

2.3.2 Nanopartículas de Óxido de Zinc 

El óxido de zinc es un material multifuncional, presenta únicas propiedades físicas y 

químicas, como alta estabilidad química [93], un alto rango de absorción de radiación 

[94], naturaleza paramagnética y alta fotoestabilidad [95]. El ZnO es un semiconductor 

tipo n con una banda prohibida de aproximadamente 3,3 eV, y alta energía de enlace 

del excitón5 (60 meV) a temperatura ambiente [96]. Además, los nanomateriales de 

ZnO presentan alta estabilidad [97], buena resistencia mecánica [97], y alta movilidad 

de electrones (200 cm2/V s, en forma cristalina), su estructura cristalina es tipo wurtzita 

(P63mc) a condiciones ambientales con una celda unitaria hexagonal (Ver Figura 12). 

Los parámetros de red del ZnO son a = b = 0,3249 nm y c = 0,52042 nm. La estructura 

está compuesta de dos subredes cerradas hexagonales interpenetradas, cada una de las 

cuales consiste de un tipo de átomo (Zn u O) desplazado con respecto a otro a lo largo 

del triple eje c. Las principales características de la estructura tipo wurtzita son la 

simetría no central y las superficies polares.  

En resumen, la estructura del ZnO puede ser descrita como planos alternados 

compuestos de tetraédricamente coordinados de iones O2- y Zn2+, fijados 

alternadamente a lo largo del eje c [95].  

En general las propiedades físicas, químicas y eléctricas dependen de la forma, tamaño 

y cristalinidad [93], [94], [98]. 

5 Excitón: Cuasipartícula formada por un electrón y un hueco ligados por la fuerza de Coulomb [161]. 
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Figura 12. Esquema de la estructura wurtzita hexagonal del ZnO (Tomado de Ref. 

[99]). 

2.4 Proceso de Obtención de Biocompósitos por Medio de Métodos de Teñido 

Los biocompósitos poliméricos son materiales derivados de la combinación de 

polímero-polímero o polímeros y rellenos a nanoescala donde los rellenos pueden ser 

orgánicos o inorgánicos [100]. Para la obtención de biocompósitos a base de celulosa 

y NPs de ZnO se utilizará los métodos de teñido textil.  

La coloración de un material textil se puede lograr por métodos diferentes:  

(a) Teñido directo, donde el tinte en solución acuosa se absorbe gradualmente en las 

fibras del material.  

(b) Teñido con un soluble precursor del tinte, esto forma un pigmento insoluble en lo 

más profundo de las fibras después del teñido.  

(c) Teñido directo seguido de una reacción química del tinte con grupos apropiados en 

la fibra.  

(d) Adhesión del tinte a la superficie de la fibra usando aglutinantes [101]. 

El teñido puede ser realizado por tres procesos: agotamiento, método continuo y 

semicontinuo. Para una implementación exitosa del método de agotamiento se 

prefiere un tamaño de lote mínimo para cada producción del mismo color, ya que el 

teñido de varios lotes hechos en la misma máquina puede tener ligeras variaciones en 

el tono. A diferencia de los métodos semicontinuos que se usan para una cantidad 
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relativamente mayor y que necesita tener el mismo tono en toda su extensión. Los 

teñidos continuos consisten en teñir una gran longitud de tela en un tono homogéneo 

[102].  

a) Método de Teñido por Agotamiento

En la técnica de teñido por agotamiento, todo el material entra en contacto con el tinte, 

las fibras del material absorben gradualmente este tinte. La tasa de agotamiento, 

absorción y fijación se controla mediante la temperatura, el pH, la relación del baño6 

y las concentraciones químicas para facilitar la migración, de las moléculas del 

colorante, de zonas muy teñidas hacia las menos teñidas [66], [101].  

Las fases generales en el teñido son mostradas en la Figura 13 [66]: 

i. Disgregación del colorante en solución.

ii. Agotamiento o difusión de las moléculas desde la solución/dispersión hacia el

sustrato textil. 

iii. Adsorción de las moléculas de tinte en la superficie del sustrato textil.

iv. Absorción, penetración o difusión de las moléculas en las fibras del sustrato textil.

v. Fijación de las moléculas del colorante difundido en las fibras mediante algún

mecanismo. 

6 Relación entre el peso del material seco a procesar y el volumen de la solución en tinte [162]. 
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Figura 13. Esquema de las fases generales del teñido. 

b) Método Semi-continuo de Teñido

En el proceso de teñido semi-continuo, la tela primero se impregna con una dispersión 

del tinte en lo que se denomina máquina de Foulard (sistema con rodillos exprimidores) 

y luego es secado a una mayor temperatura usando una cámara de calentamiento. El 

color se fija en presencia de un álcali (base) [103]. La única diferencia con un proceso 

continuo es que solo la distribución del tinte es de manera continua, la fijación y los 

enjuagues son procesos discontinuos [103], [104]. 

c) Método Continuo de Teñido

La aplicación continua de la solución de tintura a la tela se suele realizar mediante el 

proceso denominado foulardado. En este procedimiento la tela pasa a través de un 

baño que contiene la solución en tinte, luego dos rodillos cubiertos de goma, exprimen 

el exceso de solución, se seca y dependiendo del proceso seguido (pad-seco, pad-vapor, 

pad-termofijación) el colorante es fijado. El objetivo del método continuo es 

impregnar el tejido con una solución o dispersión de colorantes y productos químicos 

de la manera más uniforme posible en toda la extensión del tejido. Un Foulard consiste 

en un canal estrecho, que es ligeramente más ancho que la tela, y un par de rodillos 

cubiertos de goma que actúan bajo presión (Figura 14) [101], [104] . 
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Figura 14. Esquema de un Foulard (Modificado de Ref. [101]). 

2.5 Protección Contra la Radiación UV 

El grado de protección que ofrece una determinada loción de protección solar o una 

determinada prenda de vestir contra los efectos negativos de la luz solar se describe 

comúnmente en término del llamado factor de protección solar (SPF de los términos 

en inglés sun protection factor). El SPF es la relación entre el efecto eritemal potencial 

y el efecto eritemal real transmitido a través de la tela por la radiación [55], [105]. 

Las pruebas cuantitativas para evaluar la capacidad de cuanto un textil protege contra 

el UVR se pueden realizar mediante dos métodos: in vivo7 e in vitro8. Por consiguiente, 

se utilizan dos términos; el SPF para pruebas in vivo y UPF para la evaluación 

instrumental in vitro. El método in vivo se realiza al unir piezas rectangulares del tejido 

a la espalda de un sujeto humano y se determina la dosis eritemal mínima (DEM) de 

la piel desprotegida y protegida. La DEM es definida como la cantidad de energía 

radiante mínima para producir un primer enrojecimiento detectable de la piel, 22 ± 2h 

después de la exposición. Algunas de las desventajas que presenta este método es el 

7 Se refiere a procedimientos, experimentos que se realizan en o sobre un organismo vivo [125].  
8 Procedimiento que ocurre en un recipiente de laboratorio u otro entorno experimental, en lugar de un 

organismo vivo o un ambiente natural [79]. 
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uso de simuladores para reproducir el espectro solar, en esencia significa que este 

espectro solar es solo para una latitud particular, una concentración de ozono 

atmosférico y un período de tiempo en el año. El segundo inconveniente es la 

subjetividad para detectar la presencia de eritema. El costo y la impracticabilidad del 

uso de sujetos humanos, incluidos factores como las irregularidades de la piel humana 

son otras desventajas [106]. El método in vitro es realizado con la técnica de 

espectrofotometría en la que se mide la transmisión de UVR a través de un tejido en 

función de la longitud de onda, a partir de la cual se calcula el UPF [107]. 

2.5.1 Factor de Protección UV (UPF) 

Para evaluar la protección UV proporcionada por varios escudos de protección, como 

los filtros solares, tejidos o vidrios de colores, la comunidad científica internacional ha 

establecido el término factor de protección UV (UPF de los términos en inglés 

ultraviolet protection factor) [108]. 

EL UPF es la relación entre la irradiancia promedio efectiva del UVR, calculado para 

piel desprotegida, y la irradiancia promedio efectiva para la piel protegida por el tejido 

de prueba. La irradiancia efectiva es el producto del espectro eritemal relativo y el 

valor de la irradiancia espectral solar sobre el rango de longitud de onda de 290 nm a 

400 nm. Se tiene un amplio registro de datos de efectividad eritemal espectral relativa 

y el valor de la irradiancia espectral solar de 290 a 400 nm proporcionado por la 

Comisión Internacional de Iluminación (CIE de los términos en francés Commission 

internationale de l'éclairage) [106]. El UPF se calcula mediante la siguiente ecuación 

[108], [109]: 

UPF =
∑ E λx Sλ x Δλ400 nm

290 nm

∑ Eλ x Sλ  x Tλ x Δλ400 nm
290 nm

… (1)

Donde: 

Eλ = espectro eritemal relativo 

Sλ = irradiancia espectral solar 

Tλ= transmitancia espectral promedio de la muestra 

Δλ = intervalo de longitud de onda medida (nm) 
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2.5.2 Normas de Evaluación del UPF 

El UPF fue ampliamente aceptado por la industria textil para designar la capacidad de 

protección de una textil frente a la UVR basada en la medidas instrumentales y es 

definido en la norma Australiana/Nueva Zelanda (AS/NZ 4399:1996) “Sun protective 

clothing – Evaluation and classification”  [106]. 

Los métodos de prueba estándar más utilizados a nivel internacional son la norma 

técnica 183-2004 (EE. UU.) “Transmittance or Blocking of Erythemally Weighted 

Ultraviolet Radiation through Fabrics”, de la Asociación Americana de Químicos y 

Coloristas Textiles (AATCC) [110], AS / NZS 4399 (Australia / Nueva Zelanda) 

[111], y la norma europea EN 13758, donde la primera parte ( EN 13758-1: “Textiles 

– Solar UV protective properties – Part 1: Method of test for apparel fabrics”) trata

todos los detalles de los métodos de prueba (mediciones espectrofotométricas) para 

materiales textiles y la parte 2 (EN 13758-2: “Textiles – Solar UV protective properties 

– Part 2: Classification and marking of apparel”) cubre la clasificación y el marcado

de las prendas textiles [112], [113]. 

Existen diferencias entre los métodos de prueba en particular con respecto a los 

intervalos de exploración, la colocación del tejido en los instrumentos y el espectro de 

acción eritemal designado [106]. 

2.5.3 Clasificación del UPF 

En los métodos de prueba estándar se establece un sistema de clasificación de tejidos 

en función de sus propiedades protectoras contra la radiación. Según la norma técnica 

Australia/Nueva Zelanda se categorizará en función de su UPF nominal (determinado 

según la ecuación 1), en 3 categorías de protección UV que se muestran en la tabla 3.  

Tabla 3. Clasificación de UPF, según Norma AS/NZ 4399:1996 [114]. 

Rango de UPF 
Categoría de protección a 

la UVR 
% UVR bloqueado 

15 a 24 Buena protección 93,3 – 95,9 

25 a 39 Muy buena protección 96,0 – 97,4 

40-50, 50+ Excelente protección Mayor a 97,5 
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Mientras el valor del UPF sea mayor, entonces mayor será su capacidad para proteger 

la piel que el tejido cubre, este indica cuanto tiempo puede permanecer una persona al 

Sol con el tejido protegiendo su piel, en comparación con la piel sin protección para 

obtener la misma respuesta eritematosa [106].  Por ejemplo, un textil con UPF 20 

indica que este minimizará la exposición a la UVR en un factor de 20 o, mejor dicho, 

un textil con UPF 20 permitirá que solo pase una veinteava parte de la UVR. 



 

Capítulo 3. Procedimientos Experimentales 

En este capítulo se describe el procedimiento empleado para obtener el biocompósito 

de celulosa funcionalizado con NPs de ZnO crecidas in situ por el método de 

agotamiento. También, se escriben las técnicas de caracterización usadas para analizar 

los materiales compósitos obtenidos en la presente tesis. 

3.1 Obtención de Biocompósitos de Celulosa y NPs de Óxido de Zinc 

Los productos químicos utilizados fueron los de grado puro analíticos: nitrato de zinc 

hexahidratado (Zn(NO3)2‧6H2O) e hidróxido de sodio (NaOH) marcas Sigma-Aldrich 

(≥99% pureza) y Scharlau (98,5% pureza), respectivamente. Los materiales utilizados 

para la obtención de biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO con protección a 

la UVR fueron tejidos tipo sarga de composición 100% algodón preparado para teñir 

(PPT) con un gramaje9 de 310 g/m2. Otros materiales usados serán descritos en el 

trabajo. 

El proceso de obtención de biocompósitos se realizó por el método de teñido por 

agotamiento de manera in situ, es decir, la reacción de formación de las NPs de ZnO 

se da en presencia del compósito de algodón. El proceso para funcionalizar se obtuvo 

al modificar el proceso de funcionalización con NPs de cobre, hecho por Amézquita 

(2016) [53]. 

La Figura 15 muestra el proceso general de la funcionalización dividido en cuatro 

etapas: el agotamiento donde se da el desplazamiento de los iones de la sal hacia el 

tejido textil, la fijación donde se da la reacción de síntesis entre los iones de la sal y el 

NaOH para dar origen a las NPs en un medio alcalino, la neutralización, donde se 

lleva a cabo el neutralizado de pH del tejido textil con una solución de ácido acético y 

el enjuague donde se elimina los residuos del neutralizado y de las NPs que no se 

hayan fijado al textil [53]. 

9 Expresado como el peso del textil en gramos por m2 [163]. 
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Figura 15. Curva de funcionalización por el método de agotamiento [53]. 

El proceso funcionalización de los biocompósitos de celulosa con el Zn(NO3)2‧6H2O 

se realizó en la máquina de teñido textil de alta temperatura de la marca Rapid modelo 

Eco Dyer-24 ubicada en el Laboratorio de Materiales Funcionales Energías 

Renovables y Eficiencia Energética (MAFERE) de la Facultad de Ciencias de la 

Universidad Nacional de Ingeniería 

3.2 Resistencia al Lavado 

Esta prueba se realizó usando la norma AATCC 61-1996 “Colorfastness to 

Laundering, Home and Commercial: Accelerated” (traducido como solidez al lavado 

doméstico y comercial: Pruebas aceleradas). Esta norma evalúa la estabilidad de color 

que en teoría deben resistir frecuentes lavados en lavandería a bajas temperaturas. Tres 

lavadas bajo esta norma son equivalentes a quince ciclos de lavados domésticos. 

3.3 Técnicas de Caracterización 

En esta sección se detallan las técnicas de caracterización experimental empleadas 

para estudiar los biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO. 

3.3.1 Determinación del Factor de Protección Ultravioleta (UPF)  

Para evaluar la capacidad de un textil que protege contra la UVR y determinar el UPF, 

se pueden realizar mediante mediciones instrumentales in vitro. Es una técnica 

espectrofotométrica de medición cuantitativa para probar la transmisión de UVR a 

través de textiles en función de su longitud de onda a partir del cual se calcula el UPF 

[106]. 
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Los espectrofotómetros UV-Vis funcionan con una o dos fuentes de luz, que emite 

longitudes de onda entre 190 nm y 1100 nm. Las lámparas de Deuterio (D2) se utilizan 

para obtener intensidad en longitudes de onda cortas (195-400 nm) y las lámparas de 

tungsteno, halógeno y cuarzo proporcionan intensidad en longitudes de onda 

superiores a 400 nm. La salida de la lámpara se divide en dos caminos por medio de 

un espejo monocromático: uno contiene la muestra y el otro es un camino de 

referencia, los fotodetectores al final de cada ruta proporcionan los valores de las 

intensidades del camino de la muestra (I) y la intensidad del camino de referencia (I0) 

mostrados en la ecuación 2 [115]. La figura 16 muestra un sistema de medición 

espectrofotométrico. La luz con la banda de ancha deseada se dirige hacia la muestra 

y un fotodetector en el lado opuesto registra la luz transmitida [116].  

Figura 16. Esquema del espectrofotómetro UV-vis Spectronic Camspec para un 

instrumento de doble haz (Modificado de Ref. [116]).  

Una medición espectrofotométrica de transmisión relaciona I e I0, porque es la 

intensidad de la luz que incide en el detector lo que limita el rango de medición y se 

denomina transmitancia (T) o porcentaje de transmitancia (%T) si la relación anterior 

se multiplica por 100 [117]. La fórmula es: 

T =
I

I0
… (2)
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El equipo utilizado para medir el UPF de los tejidos funcionalizados fue el 

espectrofotómetro SPECTRONIC CAMSPEC modelo 550 UV-Vis, ubicado en la 

Facultad de Ciencias de la Universidad Nacional de Ingeniería. 

3.3.2 Difracción de Rayos X (DRX) 

La caracterización estructural mediante la difracción de rayos X (DRX) es la 

herramienta principal para determinar la fase cristalina de un material. La difracción 

de rayos X es un método no destructivo muy útil para caracterizar materiales 

cristalinos debido a que las dimensiones de la longitud de onda son comparables a la 

distancias interplanares en los cristales, así pues, parámetros cristalinos y propiedades 

estructurales macroscópicas pueden ser determinadas a partir de DRX [118]. 

Al incidir fotones de rayos X sobre la materia se produce una dispersión elástica, 

también llamada dispersión de Rayleigh [119], entre los fotones y los electrones que 

están alrededor de los núcleos atómicos. En este caso, la energía de la onda dispersada 

no cambia y mantiene la relación de fase con la onda incidente. En consecuencia, los 

fotones de rayos X que inciden en todos los átomos irradiados se dispersan en todas 

las direcciones. Pero, debido a la periodicidad de una estructura cristalina se producirá 

una radiación dispersa constructiva o destructiva que dará lugar a fenómenos de 

difracción característicos [120]. 

William Henry Bragg y William Lawrence Bragg determinaron la ley que explica la 

dispersión coherente en relación con la longitud de onda de los rayos X incidentes y la 

configuración atómica, esto mejora nuestra comprensión de los medios de las 

interacciones de los rayos X con la materia. La ley explica que la DRX se produce 

cuando las ondas electromagnéticas que interactúan con los planos de la red sufren una 

interferencia constructiva. La Figura 17 da los detalles sobre la condición geométrica 

para la difracción y la determinación de la ley de Bragg [121]. La ecuación 2 representa 

esta interacción: 

𝑛𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙𝑆𝑒𝑛(θ) … (2)

Donde n es el orden de difracción, 𝜆 es la longitud de onda del rayo incidente en nm, 

𝑑ℎ𝑘𝑙 es el espaciado de red en nm y θ el ángulo de los rayos difractados en grados

[120]. 
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Figura 17. Condición geométrica para la difracción de planos cristalinos (Modificado 

de Ref. [122]). 

Una partícula de una muestra de polvo cristalino real, usualmente, consta de muchas 

unidades finas llamadas “cristalitos”, como se muestra en la Figura 18 [123].  

Figura 18. Diagrama esquemático del tamaño de partícula y cristalito de una muestra 

de polvos cristalinos. (Modificado de Ref. [123]). 

En la presente tesis se utilizó la DRX por el método del polvo, así que se da una breve 

descripción del método, con ello se permite identificar rápidamente materiales 

desconocidos. La muestra se prepara reduciéndola a polvo fino, generalmente en un 

fluido para minimizar la energía superficial que puede compensar las posiciones de los 

picos y aleatorizar la orientación [124]. Se prefiere polvo de tamaño inferior a ~10 μm 

y se extiende sobre un portamuestras, el resultado de la pulverización es la obtención 

de un número muy elevados de cristalitos los cuales pueden difractar los rayos X. El 
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instrumento de medida está formado por una fuente de rayos X (0,1–1 Å) [125], un 

portamuestras, un goniómetro giratorio y un detector (Figura 19). 

Figura 19. Esquema de funcionamiento de un difractómetro método de polvo 

(Modificado de Ref. [120]). 

La estimación del tamaño de los cristalitos es muy importante, por este motivo la DRX 

es especialmente usada para esto. El ensanchamiento de los picos puede ser usado para 

calcular el tamaño promedio del cristalito, usando la fórmula de Scherrer [126], 

𝑡 =
𝐾𝜆

𝛽𝑐𝑜𝑠θ
… (3)

Donde, 𝑡  es el tamaño del cristalito, 𝜆  es la longitud de onda del haz de rayo X 

incidente, 𝛽 es el ancho completo a la mitad de la máxima intensidad del pico de 

reflexión (FWHM de los términos en inglés full width at half of the maximum), θ es el 

ángulo de Bragg y 𝐾 es la contante de Scherrer. La constante de Scherrer en la formula 

depende de la forma de la partícula y generalmente toma el valor de 0,89, para 

partículas esféricas; pero aun así el valor de 𝐾 cambia con la forma de las partículas. 

Además, esta fórmula da el tamaño aparente o promedio de la partícula para un 

material y no el tamaño individual de las partículas. Es común que los polvos sean 

agregados de un número de partículas pequeñas que no necesariamente poseen el 

mismo tamaño. Por ello, la fórmula de Scherrer no toma en cuenta la distribución de 

los tamaños de los cristalitos y, tampoco, los defectos de la red cristalina [118].  

En la presenta tesis se empleó un difractómetro D8 Advance de la marca Bruker, 

operado con una fuente de radiación CuKα (λ= 0,1540598 nm), ubicado en el Centro 
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para el Desarrollo de Materiales Avanzados y Nanotecnología (CEMAT), de la 

Universidad Nacional de Ingeniería. 

3.3.3 Análisis Termogravimétrico (TGA) 

El análisis termogravimétrico (TGA) es una técnica experimental en la que se mide la 

masa como función de la temperatura o en función del tiempo en experimentos 

isotérmicos [127]. 

El rango de temperaturas para los TGA comerciales son de temperatura ambiente a 

1000 °C o más, además el gas de purga que fluye a través de la balanza puede crear 

una atmósfera oxidante como el aire u oxígeno, o inerte como el nitrógeno, argón o 

helio [128]. 

La parte más importante del TGA es la termobalanza, la cual es capaz de medir la masa 

de la muestra como función de la temperatura y del tiempo. En la Figura 20 se muestra 

una representación esquemática del equipo de TGA Q500, este funciona con un 

principio de balance nulo, cantidades iguales de luz son medidos en los dos fotodiodos, 

cuando la balanza sale de la posición nula, la cantidad de luz que incide sobre los 

fotodiodos ya no es la misma entonces se aplica una corriente al medidor de 

movimiento para devolver la balanza a la posición nula, la cantidad de corriente 

requerida es proporcional al cambio de peso [129].  
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Figura 20. Esquema del equipo de análisis termogravimétrico Q500 TGA [129]. 

El TGA se realizó usando un instrumento de análisis de cambio de peso Marca TA 

Instrument modelo TGA Q500, y los biocompósitos se caracterizaron bajo un flujo de 

aire de atmosférico a temperaturas de 30 °C a 800 °C, a una tasa de calentamiento de 

10 °C·min-1 en el laboratorio de análisis térmicos ubicado en el Centro de 

Investigación de Materiales Avanzados (CIMAV). 

3.3.4 Espectrometría de Absorción Atómica (AAS) 

La espectroscopía de absorción atómica (AAS de los términos en inglés atomic 

absorption spectroscopy) es una técnica para la determinación cuantitativa de metales 

y metaloides por medio de la conversión de una muestra en vapor atómico y la 

medición de la absorción a una longitud de onda específica para el elemento de interés 

[130]. Es un método preciso que normalmente puede detectar concentraciones tan 

bajas como mg.l-1(ppm) y produce resultados dentro de un rango de 0,5 % a 5% de 

precisión [131], [132]. 

La AAS no es adecuado para el análisis de no metales, debido a que poseen altas 

energías de ionización (sobre 8 eV) [133], los electrones de los no metales al tener más 

electrones en su capa de valencia necesitan absorber energía de la radiación de la luz. 
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Entonces los componentes del aire, como el nitrógeno (N2) y el oxígeno (O2), absorben 

la radiación; tampoco es adecuado para análisis cualitativo porque el método requiere 

un cambio de la fuente de radiación para cada elemento [134].  

En la Figura 21 se muestran los diagramas de los espectrofotómetros de absorción 

atómica de corriente alterna de un solo haz y de doble haz. La radiación emitida por 

una fuente de línea espectral (principalmente lámparas de cátodo hueco o, con menos 

frecuencia, lámparas de descarga sin electrodos) se modula electrónicamente o 

mediante un chopper (disco de metal giratorio) y pasa intermitentemente a través del 

atomizador (llama10 u horno de grafito11) donde los átomos del analito gaseoso se 

obtienen térmicamente y se produce la absorción. La línea de resonancia (o la línea 

que se utilizará para el análisis) es seleccionada por un monocromador (rejilla) y 

convertida en señal eléctrica por el detector (por ejemplo, fotomultiplicador). Además, 

hay complejos componentes ópticos (lentes, espejos, etc.) para dirigir la radiación en 

el instrumento, y circuitos electrónicos para el procesamiento de señales [134].  

Figura 21. Diagrama de bloques de AAS de un solo haz(a) y de doble haz(b) 

espectrofotómetros de absorción atómica (Modificado de Ref. [134]). 

10 En AAS de flama una muestra líquida se convierte en niebla y se aspira a una llama donde se 

atomiza la muestra [163].  
11 También llamado atomización con el uso de energía electrotérmica, usa un horno recubierto de 

grafito para vaporizar la muestra [160]. 
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3.3.5 Espectroscopía de Emisión Óptica de Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-

OES) 

 La espectroscopía de emisión óptica de plasma de acoplado inductivamente (ICP-OES 

de los términos en inglés inductively coupled plasma optical emission spectroscopy) 

es una de las técnicas más usadas para la determinación de metales en una variedad de 

matrices de muestra diferentes [135].  

Un instrumento de ICP-OES consta de un sistema de introducción de muestras una 

antorcha de plasma, una fuente de alimentación de plasma y un sistema de medición 

óptica, mostrados en la Figura 22. 

Figura 22. Instrumentación para ICP-OES (Modificado de Ref. [136]). 

El sistema se basa en un plasma eléctricamente neutro que está compuesto por iones, 

electrones y partículas neutras, generalmente Ar o N2, el cual recibe la energía de un 

campo electromagnético de alta frecuencia (27 a 40 MHz) [137], alcanzando 

temperaturas de hasta 8 000 °C [138]. Esta energía se utiliza en la excitación-emisión 

de la muestra. La muestra en solución es ingresada al plasma y cuando los átomos 

excitados regresan a la posición de baja energía se liberan los rayos de emisión, estos 

son medidos en función a la longitud de onda del fotón correspondiente. El tipo de 

elemento se determina en función a la intensidad de los rayos de emisión [135], [136]. 

La cantidad de zinc contenida en el textil funcionalizado se cuantificó por el análisis 

de ICP-OES, esta se realizó en un espectrofotómetro modelo iCAP 7000 marca 

Thermo ScientificTM en el CIMAV. 
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3.3.6 Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 

El microscopio electrónico de barrido (SEM de los términos en ingles scanning 

electron microscope) permite analizar características morfológicas u objetos que de 

otro modo serían invisibles para la vista humana. Los microscopios ópticos tienen un 

límite máximo de resolución de 0,3 μm mientras que el microscopio electrónico de 

barrido tiene una resolución aproximada de un 1 nm [139]. Opera en un alto vacío 

(~10-5 Pa, dependiendo de la fuente de electrones) para la generación del haz de 

electrones necesario para la obtención de imágenes [140]. El SEM es una herramienta 

utilizada para la caracterización de materiales que proporciona información sobre la 

estructura y defectos de la superficie o cerca de la superficie de materiales conductores 

[141]. 

El SEM consta principalmente de 3 secciones: la columna de electrones, la cámara de 

muestras y los controles electrónicos. La sección superior de la columna consta de un 

cañón generador de haz de electrones. Las lentes electromagnéticas ubicadas dentro 

de la columna enfocan el haz en una sonda de un pequeño diámetro. Las bobinas de 

escaneo en la columna raspan la sonda sobre la superficie de la muestra presente en la 

cámara al final de la columna. Cuando el haz de electrones, de carga negativa, 

interactúa con la superficie de la muestra varias señales son emitidas: electrones 

secundarios, electrones retrodispersados, rayos X, electrones transmitidos, como se 

muestra en la Figura 23, entonces un electrón tiene varias posibilidades: atravesar sin 

desviarse, ionizar al átomo de la muestra o interaccionar con los núcleos de los átomos 

que conforman la muestra. Los electrones secundarios son los más importantes para 

mostrar la morfología, los rayos X muestran la composición química de la superficie 

de la muestra [118], [141], [142].   
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Figura 23. Posibles interacciones de un haz de electrones con una muestra.  Color 

negro: electrones provenientes del cañón. Color verde: electrones provenientes de la 

muestra. Color rojo: electrones provenientes del choque frontal del haz con el núcleo 

de un átomo de la muestra. Color naranja: onda electromagnética generada por la 

transición de electrones. 

 El cañón de electrones, la columna y la cámara de muestras se mantienen al vacío para 

permitir la generación y el avance del haz de electrones [141]. Un cañón de electrones 

funciona al vacío para evitar la dispersión de los electrones emitidos. La Figura 24 

muestra un ejemplo de un SEM comercial de alta resolución. 

Figura 24. Diagrama esquemático de un microscopio electrónico de barrido. 

(Modificado de Ref. [141]). 
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Los cuatro tipos importantes de cañones de electrones son el filamento de tungsteno 

(W) por emisión termoiónica, el emisor de hexaboruro de lantano (LaB6) por emisión 

termoiónica, la emisión de campo Schottky12 y el cañón de emisión de campo fría, el 

filamento de tungsteno se usa en cañones de electrones termoiónicos porque tiene el 

punto de fusión más alto (~3650 K) [141] y la presión de vapor más baja de todos los 

metales (a temperaturas superiores a 1650 °C) [143], un vacío de (1-5)·10-3 Pa es 

necesario para prevenir la oxidación del cátodo de W caliente [144], además no se 

combina con gases que hay presentes en el relativamente pobre vacío (presión >10-3) 

[139]. El filamento de LaB6 es otro de los materiales preferidos porque no hay 

necesidad de ser calentado a tan altas temperaturas, es relativamente más costoso que 

el de W, pero dura más, si es llevado correctamente a su temperatura de operación para 

evitar el choque térmico, permite enfocar el haz de electrones en un área mucho menor, 

esto resulta en una mayor densidad de corriente que proporciona una imagen más 

brillante [139], [141], se necesita un vacío más alto (presión < 10-4 Pa), debido a que 

el LaB6 se envenena en presencia de oxígeno [139]. La emisión de campo de Schottky 

es resultado de aplicar un campo eléctrico a la superficie del cátodo que trabaja por 

emisión termoiónica, disminuyendo la mínima energía requerida para la liberación de 

electrones e incrementando la densidad de corriente por un factor de 10, la fuente de 

Schottky consiste de un cristal puntiagudo de W soldado en a un extremo del filamento 

de W en forma de V usado en la emisión termoiónica [139], [141]. En la emisión de 

campo fría el campo electrostático de la punta del cátodo es incrementado lo suficiente 

para que el ancho de la barrera potencial se vuelva lo suficientemente delgado para 

que permita escapar a algunos electrones , este proceso es conocido como tunelamiento 

cuántico, como no se requiere la excitación térmica el campo de emisión puede operar 

a temperatura ambiente [139], [141], [144].  

Las micrografías se obtuvieron en un SEM de emisión de campo JSM7401F operado 

con un voltaje de aceleración de 4kV y en un SEM Hitachi SU3500 operado a un 

voltaje de aceleración de 15 kV, ambos ubicados en el CIMAV. 

12 Es el efecto mediante el cual se reduce la energía requerida para la emisión de electrones desde la 

superficie de un material calentado por aplicación de un campo eléctrico [139]. 
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3.3.7 Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

La técnica de microscopia electrónica de transmisión (TEM de los términos en inglés 

transmission electron microscopy) es una herramienta muy poderosa para caracterizar 

varios tipos de materiales. El instrumento usado para transmitir electrones es llamado 

microscopio electrónico de transmisión (TEM), el término TEM puede ser usado para 

referirse tanto al instrumento como a la técnica [145]. 

Los componentes de un TEM son esencialmente similares a los de un SEM, la 

principal diferencia radica en la posición de la muestra y en cómo se obtienen los datos 

de ella. El grosor de la muestra debe de ser menor a los 100 nm para que los electrones 

pasen a través de ella [145]. En el modo TEM convencional, el haz de electrones de 

alta energía (sobre los 80 keV) [146] se transmite a través de la muestra, estos 

electrones incidentes se transforman en electrones no dispersos, dispersos 

elásticamente o dispersos inelásticamente. Los electrones difractados (dispersos o no 

dispersos) se pueden enfocar para producir un patrón de difracción de electrones, 

además dependiendo de la intensidad de los electrones no dispersados se pueden 

formar varias imágenes [118].  

La Figura 25 muestra el esquema de un TEM convencional con sus partes 

representativas y el mecanismo de obtención de imágenes es el siguiente: Los haces 

de electrones son generados, el filamentos del cañón de electrones llega a la 

temperatura de 2770 K para el W, y 1700 K para el LaB6, un pequeño voltaje de 

polarización (pocos cientos de volts) es aplicado para extraer los electrones de la tapa 

del cátodo (también llamado cilindro de Wehnelt) para ser acelerados por un alto 

voltaje (100-300 kV) [147], estos haces se enfocan a partir de aberturas metálicas y 

lentes electromagnéticas. Los electrones transmitidos se aplican a la muestra, que está 

colocada en el portamuestras, equipado con un brazo mecánico para controlar su 

posición. Los electrones transmitidos se reenfocan y luego se magnifican mediante el 

uso de lentes electromagnéticas para ser proyectados en una pantalla de fluorescente y 

obtener la imagen de electrones [148]. 
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Figura 25. Diagrama esquemático del microscopio electrónico de transmisión. 

(Modificado de Ref.[145]). 

i) Espectroscopía de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS)

La espectroscopía de rayos X de energía dispersiva (EDS de los términos en inglés 

energy-dispersive X-ray spectroscopy), es una técnica analítica basado en rayos X, la 

cual es una herramienta de análisis no destructiva para investigar la composición 

elemental de los materiales [149]. La EDS es capaz de detectar elementos que poseen 

un número atómico superior al boro y estos elementos pueden detectarse en una 

concentración menor al 0,1 % [150].  

Los rayos X emitidos por los átomos excitados de cada elemento emiten un patrón 

específico de rayos X. Por conveniencia se usa el microscopio electrónico para excitar 

especímenes específicos y medir los rayos X resultantes. Para la detección de rayos X 

se utiliza un cristal de estructura perfecta y de la más alta pureza. Los detectores de 

silicio derivado de litio son usados para medir fotones de rayos X de diferentes 

energías [149]. 
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Los rayos X característicos, generados dentro de todo el volumen de interacción, no 

tienen una dirección de emisión preferencial, son emitidos isotrópicamente. Esto 

significa que un detector EDS generalmente colocado a un ángulo de elevación de 35°, 

solo puede recolectar una pequeña fracción de los rayos X emitidos en la esfera de 4π 

estereorradianes, como en la Figura 26 [74]. 

Figura 26. Disposición típica del detector EDS en un SEM bajo un ángulo de 

despegue (a) de 35°. (Modificado de Ref. [74]). 

ii) Patrón de Difracción de Electrones de Área Selecta (SAED)

Los patrones de difracción de electrones de área selecta (SAED de los términos en 

inglés selected área electron diffraction) es una técnica cristalográfica experimental 

usada en el TEM. Los patrones de difracción pueden brindar información 

cristalográfica de las fases menores, en las que las señales difractadas son bastante 

débiles, y que son muy importantes por ciertas propiedades físicas o químicas de los 

materiales analizados [151]. 

Las muestras pueden mostrar contraste por difracción de Bragg. Se puede obtener un 

patrón de difracción para una muestra cristalina, cuando la apertura del objetivo se 

coloca en el foco, entonces se obtienen imágenes del haz transmitido y de todos los 

haces difractados, mediante el uso de una segunda apertura ubicada en el plano de la 

imagen de la lente objetivo, se logra confinar el patrón de difracción a un área 

seleccionada de la muestra. Esto produce una imagen con una matriz de puntos para 

un solo cristal y una serie de anillos para un material sólido policristalino o amorfo 

[148], [152].  



 

Capítulo 4. Resultados y Discusiones 

En este capítulo se presentan los resultados obtenidos de los estudios realizados sobre 

los biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO, usando como sales precursoras al 

Zn(NO3)2‧6H2O y NaOH. Se procedió a hacer las funcionalizaciones a distintas 

concentraciones de las sales antes mencionadas y posteriormente a medir los valores 

de UPF en el espectrofotómetro según la norma. 

4.1 Funcionalización in situ de Tejidos Textiles 

Para asegurar que el sustrato textil se encuentre libre de impurezas y con buena 

hidrofilidad, las matrices celulósicas fueron lavadas con detergente no iónico Eldet 03, 

con una concentración de 1,5 g/l, proporcionado por la empresa nacional Tejidos San 

Jacinto S.A., por 20 min a 98 °C y luego fueron enjuagados con agua destilada a 60°C. 

La funcionalización in situ del textil se realizó mediante el proceso de agotamiento. 

La curva utilizada se muestra en la Figura 27, se mezcla distintas concentraciones 

sobre el peso de la fibra (s.p.f.) de Zn(NO3)2‧6H2O con 5 g de tejido textil (matriz 

celulósica) prelavado a una relación de baño 1:10 y a temperatura ambiente de 25 °C 

durante un tiempo de 90 min a 50 RPM. A continuación, se subió la temperatura a 60 

°C a una gradiente de 2 °C/min y se adicionó el NaOH, calculado 

estequiométricamente a partir de la siguiente ecuación: 

 Zn(NO3)2. 6H2O(𝑎𝑐) + 2NaOH(𝑎𝑐) → ZnO(𝑠) + 2NaNO3(ac) + 7H2O(𝑙)  … (3)

en tres tiempos, se subió la temperatura a 90 °C a una gradiente de 2 °C/min y se dejó 

en agitación por 20 min. Al finalizar este tiempo se disminuyó la temperatura a 70 °C, 

se descartó el baño y se procedió con el primer enjuague por el tiempo de 5 min. Se 

disminuyó la temperatura a 25 °C, luego se procedió con el segundo enjuague por 

5min. Una vez terminado el enjuague se neutralizó con 0,5 g/L de ácido acético y en 

seguida se hizo un enjuague final por el tiempo de 5 min. Finalmente se secó a una 

temperatura de 80°C por 20 min. 
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Figura 27. Curva de funcionalización modificada para la obtención de biocompósitos 

por el método de agotamiento. 
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4.2 Caracterización Estructural 

En esta sección se muestran y analizan los resultados obtenidos con las técnicas DRX 

y SAED. 

4.2.1 Difracción de Rayos X (DRX) 

Se realizó la evaluación por DRX de los biocompósitos obtenidos por medio de la 

funcionalización por agotamiento in situ con NPs de ZnO, para identificar los picos 

característicos del ZnO en la matriz celulósica, el resultado es mostrado en la Figura 

28. 

Los biocompósitos para estas pruebas, se obtuvieron a partir de 2, 5 y 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O, con una relación de baño de 1:10. En la Figura 28, se presenta el 

patrón de DRX del biocompósito de celulosa y NPs de ZnO a 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O, en esta se confirma la presencia de ZnO, en el rango de 30° a 40°. En 

el biocompósito a 10 % s.p.f. del Zn(NO3)2‧6H2O los principales picos de difracción 

se encuentran en 2 θ = 31,89°; 34,58° y 36,37°, que corresponden a los planos 

cristalinos (100), (002) y (101), respectivamente [153]. Se pudo observar picos 

cercanos a 15° relacionados a una fase amorfa y cristalina de un polímero, el pico a 

22° representa una fase estructural cristalina de la celulosa y a 35° corresponde a la 

celulosa comercial [154]. Las líneas de color rojo indican las posiciones de los planos 

cristalinos para la fase wurtzita del ZnO, y las líneas de color verde indican las 

posiciones de los picos característicos de la celulosa para los planos cristalinos de 

(110), (200) y (004) [154]. 
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Figura 28. Patrón de DRX del tejido textil funcionalizado con NPs de ZnO a 10% s.p.f. 

de Zn(NO3)2‧6H2O. 

La Figura 29 muestra el difractograma para el ángulo de difracción, en el rango de 25° 

- 50°, de los biocompósitos con 2, 5 y 10 % s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O. El patrón de 2% 

s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O muestra solo un pequeño pico de difracción que corresponde 

al plano (004) de la fase cristalina de la celulosa [154], los picos cristalinos del ZnO 

no son tan evidentes a esta concentración, debido a que hay una menor cantidad de 

NPs de ZnO, para los difractogramas de 5 y 10 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, se observó 

la presencia de los planos cristalinos (100), (002) y (101), siendo de mayor intensidad 

los picos para 10 % s.p.f.  
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Figura 29. Patrón de DRX del biocompósitos obtenidos a concentraciones diferentes 

(2, 5 y 10 % s.p.f.) de Zn(NO3)2‧6H2O. 
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El tamaño de cristalito, para los 3 primeros picos de los biocompósitos de 5 y 10 % 

s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, fue determinado usando el método de Scherrer [126], 

mostrado en la ecuación 3, el análisis de los difractogramas permite obtener 

información completa de la estructura cristalina. Se calculó el FWHM de los 3 

primeros picos usando una función Voigt [155], que es una distribución dada por una 

convolución de una distribución de Gauss y de Cauchy-Lorentz, el FWHMerror es el 

ancho de una muestra estándar que representa el error instrumental del equipo, 

FWHMpropio es la diferencia entre el FWHMmedido y FWHMerror, y t es el tamaño del 

cristalito, como existe un pico cristalino de la celulosa en la misma posición del 

segundo pico del ZnO, el valor de t para el segundo pico de difracción fue omitido. 

Tabla 4. Determinación del tamaño del cristalito para 5% s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O. 

Tabla 5. Determinación del tamaño del cristalito para 10 % s.p.f de Zn(NO3)2‧6H2O. 

𝑲 
λ 

(Å) 
# 

Posición 

del pico 

2θ (°) 

FWHMmedido 

𝜷𝐦𝐞𝐝𝐢𝐝𝐨 (°)

FWHMerror 

𝜷𝐞𝐫𝐫𝐨𝐫 (°)

FWHMpropio 

𝜷 (°) 

t 

 (nm) 

0,89 1,5406 

1 31,58188 0,4282364 0,08283279 0,34540368 23,64 

2 34,26732 0,5494316 0,08283279 0,46659889 17,62 

3 35,99923 0,4374836 0,08283279 0,35465082 23,29 

El tamaño del cristalito promedio para el biocompósito de 5 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O es de 19,60 nm y para el biocompósito de 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O es de 23,47 nm. 

𝑲 
λ 

(Å) 
# 

Posición 

del pico 

2θ (°) 

FWHMmedido 

𝜷𝐦𝐞𝐝𝐢𝐝𝐨 (°)

FWHMerror 

𝜷𝐞𝐫𝐫𝐨𝐫 (°)

FWHMpropio 

𝜷 (°) 

t 

 (nm) 

0,89 1,5406 

1 31,84610 0,49619 0,08283279 0,277909649 19,76 

2 34,67597 0,63455194 0,08283279 0,551719151 14,92 

3 36,42182 0,50858249 0,08283279 0,317840339 19,43 
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4.2.2 Patrón de Difracción de Electrones de Área Selecta (SAED) 

Para completar el análisis estructural de las NPs de ZnO obtenidas del biocompósito 

funcionalizado, se realizó el patrón SAED, y fue indexado correctamente a la fase 

hexagonal tipo wurtzita del ZnO, para la indexación se usó el programa computarizado 

“Process Diffraction” [156]–[158]. En la Figura 30 b se muestra el patrón SAED del 

biocompósito a 10 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, se observa un patrón de anillos 

concéntricos con puntos brillantes, esto da a entender que la apertura cubre una zona 

donde hay muchos cristalitos orientados de manera diferente.  

Figura 30. a) Área selecta para obtener el patrón de difracción de electrones. b) 

Patrón SAED. 

4.3 Caracterización Morfológica 

En esta sección se muestran y analizan los resultados de las imágenes ópticas, 

micrografías SEM y TEM. 

4.3.1 Microscopía Óptica 

En la Figura 31 se muestran los biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO 

obtenidos del proceso de funcionalización por agotamiento in situ. Se muestra la 

matriz celulósica sin funcionalizar, así como los biocompósitos a 2 %, 5 % y 10 % 
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s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, y destaca que no se aprecia ninguna diferencia entre los 

biocompósitos obtenidos y la matriz celulósica sin funcionalizar. 

Figura 31. Biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO obtenidos para diferentes 

porcentajes de la sal de Zn(NO3)2‧6H2O. 

La Figura 32 presenta las imágenes obtenidas en el microscopio óptico de luz 

transmitida para la matriz celulósica sin funcionalizar y funcionalizada usando 10 % 

s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O. Se observa el entrelazamiento de hilos en forma diagonal, 

característica principal de los tejidos tipo sarga. Las micrografías varían en la 

tonalidad, asociada con la iluminación, pero no se observan diferencias morfológicas 

entre ellas. 

Figura 32. Biocompósito a base de celulosa y NPs de ZnO a 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2.6H2O. 

4.3.2 Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) 

La Figura 33 muestra la micrografía de la matriz celulósica sin funcionalizar (0% s.p.f. 

de Zn(NO3)2‧6H2O) y funcionalizada a partir de 2 %, 5 % , 10 % y 30 % s.p.f. del 

Zn(NO3)2‧6H2O. Las micrografías son obtenidas en el modo BSE-COMP (imagen 
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compuesta por electrones retrodispersados), el voltaje de aceleración es de 15,0 kV y 

con una distancia de trabajo de 6.5 mm. En las micrografías mostradas se distingue 

que la matriz está formada por hilos de grosor en promedio de 0,27 mm, entrelazados 

en disposición de sarga. Para la matriz celulósica sin funcionalizar (0 % s.p.f.) se 

observan que las fibras de algodón son alargadas y sin ningún agente contaminante. A 

medida que aumenta el porcentaje de la sal de zinc se observa una mayor concentración 

de partículas en la matriz celulósica, este es el caso de la muestra funcionalizada a 

partir de 30 % s.p.f., donde se visualiza que la distribución de las partículas no es 

homogénea y se presenta una mayor concentración en el entrelazado de los hilos. 

Figura 33. Imágenes obtenidas por el SEM Hitachi SU3500 del tejido 0%, 2%, 5% y 

10% s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O. 
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La morfología de la superficie de las fibras sin y con la funcionalización fue estudiada 

por SEM de Emisión de Campo (FESEM de los términos en inglés field emission 

scanning electron microscope) la cual se presenta en la Figura 34. 

Las imágenes fueron obtenidas con el método de gentle beam 13  en el modo de 

operación SEI (imagen por electrones secundarios) a un voltaje de aceleración de 

4,0kV y con una distancia de trabajo de 3,0 mm; la micrografía de la matriz celulósica 

sin funcionalizar (Figura 34 esquina superior izquierda) muestra una red 

tridimensional compacta de fibras entrelazadas, en ellas se pudo observar surcos y 

fibrillas en la superficie de la fibra, las fibras presentan un diámetro en promedio de 

8,38 µm, y muestran distintas morfologías: de tipo cilíndrica y en forma de cintas más 

o menos torcidas. El análisis microscópico del textil funcionalizado muestra cómo se

forman los aglomerados de partículas en el sustrato textil, se observa que a mayor 

porcentaje de la sal precursora se obtiene una mayor formación de las partículas en el 

sustrato. La Figura 34 a 10 % s.p.f. (esquina inferior derecha) muestra un uniforme y 

denso crecimiento de partículas aglomeradas en las superficies de las fibras, no se 

puede determinar su forma a la escala mostrada. 

13 Modo en el cual los electrones incidentes son desacelerados justo antes de que lleguen a la muestra 

para reducir la penetración y la carga en esta [160]. 
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Figura 34. Imágenes obtenidas por el microscopio electrónico de barrido, método de 

gentle beam, del tejido a 0%, 2%, 5% y 10% s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O. 

4.3.3 Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

Para el estudio del TEM, las fibras textiles funcionalizadas con NPs de ZnO fueron 

deshilachadas hasta obtener filamentos, estos fueron sometidos a ultrasonido en etanol 

absoluto, para obtener el polvo que se desprende de la superficie textil. Una gota de 

cada solución fue tomada y depositada en una rejilla de cobre utilizada para el TEM. 

Las imágenes fueron obtenidas en un TEM marca Hitachi modelo 7700, a un voltaje 

de aceleración de 100kV. La Figura 35 muestra un filamento de celulosa con 

aglomeraciones de NPs de ZnO para una concentración de 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O, este filamento tiene una longitud aproximada de 3,8 µm y un 

diámetro de 336,89 nm. La imagen TEM muestra que las nanoestructuras de ZnO 

formadas tienen diferentes tipos de morfología predominando la forma pseudoesférica. 

Las NPs se aglomeran para reducir su alta energía superficial y se encuentran 
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posicionados a lo largo del filamento de algodón. Las aglomeraciones en el filamento 

tienen en promedio un diámetro de 83 nm. 

Figura 35. Filamento de celulosa funcionalizado con NPs de ZnO a partir de 10% 

s.p.f.  Zn(NO3)2‧6H2O 

Las imágenes TEM de la Figura 36 muestran aglomeraciones de NPs sin estar en una 

matriz celulósica, los aglomerados presentan distintas formas predominando las 

pseudoesféricas, en promedio estas aglomeraciones tienen un diámetro de 75 nm.  
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Figura 36. Imágenes TEM de los aglomerados extraídos del biocompósito a 10 % s.p.f. 

de Zn(NO3)2‧6H2O. 

La Figura 37 muestra las micrografías de los aglomerados extraídos del biocompósito 

de celulosa y NPs de ZnO a 5 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O. En ella se observa la 

presencia de aglomeraciones de NPs con distintas formas, de igual manera a lo visto 

para la concentración de 10 % s.p.f., en promedio estas aglomeraciones tienen un 

diámetro de 90 nm y como se observa en la Figura 37.a las NPs tienen tamaños de 

decenas de nanómetros, resultado que corrobora los cálculos de los tamaños de los 

cristalitos.  

Figura 37. Imágenes TEM de los aglomerados extraídos del biocompósito a 5 % s.p.f. 

de Zn(NO3)2‧6H2O. 

4.4 Caracterización Elemental 

En esta sección se presentará y analizará todos los resultados que muestren la presencia 

de los elementos en el biocompósito de celulosa y NPs de ZnO. 
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4.4.1 Análisis Termogravimétricos (TGA) 

El análisis termogravimétrico fue usado para evaluar la cantidad de NPs de ZnO, el 

nivel de ceniza residual y el comportamiento de degradación de los textiles de algodón 

funcionalizados.  

El análisis de TGA de la matriz celulósica sin funcionalizar y funcionalizada con 2, 5 

y 10% s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O es mostrado en la Figura 38. La descomposición térmica 

de la celulosa puedes ser dividida en tres etapas: Debajo de 300 °C donde se evaporan 

la humedad y los volátiles, de 300 a 365°C donde ocurre la mayor pérdida de peso 

durante la descomposición de la celulosa, como un principal componente de las fibras 

de algodón, debido a la formación de volátiles inflamables y carbón alifático, de 365 

a 530 °C ocurre la oxidación del carbón formando CO y CO2, dejando un 0,15 % de 

ceniza residual a 800 °C. 

Figura 38. Curvas TGA de la matriz celulósica y del biocompósito a 2, 5 y 10% s.p.f. 

Zn(NO3)2‧6H2O. 
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Como se muestra en la Figura 39 la matriz celulósica, así como los biocompósitos 

muestran un comportamiento térmico similar, la diferencia radica en la ceniza residual 

que es de 1,57; 1.16; y 2,01 % para 2, 5 y 10% s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O respectivamente. 

Este aumento en el porcentaje residual de ceniza indica que no hay presencia solo de 

carbono sino también de ZnO. 

El porcentaje residual de ceniza, mostrado en la Figura 39a, es de 0,94; 1,29; 1,92; 

2,65; 4,05 y 3,64 % de masa perdida para 5, 10, 15, 20, 25 y 30% s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O, 

respectivamente, esto indica que existe una relación entre la formación de precipitados 

y la concentración inicial de la sal de Zn(NO3)2‧6H2O. Aun así se observa una anomalía 

para el biocompósito a partir de 25% s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O. En la Figura 39b, se 

muestra la curva TGA realizado cuatro veces a la muestra funcionalizada usando 5% 

s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O en distintas zonas, se obtuvo cenizas residuales de 1,16; 0,72; 

0,93 y 1,28 % de masa perdida, estos resultados mostrarían que las NPs de ZnO no 

están distribuidas homogéneamente en la superficie del sustrato, a una escala pequeña 

con una masa de alrededor de 35 mg. Esto explica el comportamiento visto en la Figura 

39a para el resultado anterior de la muestra funcionalizada a partir de 25 % s.p.f de 

Zn(NO3)2‧6H2O. 

Figura 39. Curva TGA del la matriz celulósica sin funcionalizar y funcionalizada a 

partir de: a) 5, 10, 15, 20, 25 y 30 % s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O y, b) 5 % s.p.f. 

Zn(NO3)2‧6H2O analizado cuatro veces. 

Se caracterizó por análisis TGA las muestras de los biocompósitos a 2, 5 y 10 % s.p.f. 

Zn(NO3)2.6H2O luego de ser sometidas a 15 lavados domésticos, Figura 40, en ella se 
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muestra la presencia de ceniza residual de 0,46; 0,88 y 1,15 % para 2%, 5% y 10%, 

respectivamente, esto indica la presencia de ZnO aún después de ser sometido a 15 

ciclos de lavado doméstico, con una caída de 1,11; 0,28 y 0,86 % en peso, en su orden 

respectivo. 

Figura 40. Curvas TGA de la matriz celulósica sin funcionalizar y funcionalizada con 

NPs de ZnO, luego de ser sometida a 15 ciclos de lavado doméstico. 

4.4.2 Espectrometría de Absorción Atómica (AAS) 

La AAS fue usado como análisis cuantitativo para determinar la concentración de 

iones metálico de zinc en el textil. La Figura 41 muestra la concentración de Zn en 

ppm en los biocompósitos obtenidos a distintos porcentajes de Zn(NO3)2‧6H2O, 

evidenciando un aumento de zinc sobre el material textil a medida que se usa más sal 

precursora en el proceso de funcionalización. De la figura se desprende la siguiente 

información, para 1g de tejido a 2% s.p.f. se obtiene una masa de 1,18 mg de ZnO; a 

5% s.p.f. se obtiene 5,84 mg de ZnO; a 10 % s.p.f. se obtiene una masa de 14,42 mg 

de ZnO; a 15 % s.p.f. se obtiene una masa de 22,64 mg de ZnO; a 20% s.p.f. una masa 

de 24 mg y a 30% s.p.f. se obtiene una masa de 27,78 mg de ZnO. Es decir, el 
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porcentaje en peso final es de 0,12; 0,58; 1,44; 2,26; 2,40 y 2,78 % para 2, 5, 10, 15, 

20 y 30 % s.p.f. de Zn(NO3)2.6H2O, respectivamente. 

Figura 41. Concentración de Zn en ppm en el biocompósito de celulosa y NPs ZnO a 

distintas concentraciones s.p.f. por AAS. 

4.4.3 Espectroscopía de Emisión Óptica de Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-

OES)  

Los biocompósitos de celulosa y NPs de ZnO se digirieron en un sistema abierto sobre 

un parrilla de calentamiento a 100 °C, con un peso de entre 0,4 a 0,5 g aproximado con 

15 mL de HNO3 concentrado, se analizó mediante ICP-OES con una curva de 

calibración con estándares de referencia certificados de Zinc. El material de referencia 

(Blanco), se digirió de la misma manera. 

Los resultados de los análisis ICP-OES obtenidos son mostrados en la Figura 42, los 

cuales muestran la cantidad en partes por millón del metal Zn contenido en los 

biocompósitos. Para 1g de tejido a 2% s.p.f. se obtiene una masa de 3,34 mg de ZnO; 
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a 5% s.p.f. se obtiene 6,91 mg de ZnO; a 10 % s.p.f. se obtiene una masa de 12,29 mg 

de ZnO; a 15 % s.p.f. se obtiene una masa de 23,98 mg de ZnO; a 20% s.p.f. una masa 

de 24,86 mg; a 25% s.p.f. una masa de 29,71 y a 30% s.p.f. se obtiene una masa de 

35,17 mg de ZnO. Es decir, el porcentaje en peso final es de 0,33; 0,69; 1,23; 2,40; 

2,49 y 3,52 % para 2, 5, 10, 15, 20 y 30 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, respectivamente. 

Se aprecia que existe una relación directa entre el porcentaje de Zn(NO3)2‧6H2O 

empleado y la cantidad del metal Zn hallada en la muestra. 

Figura 42. Concentración del metal Zn en ppm de los biocompósitos obtenidos de 

celulosa y NPs ZnO a distintas concentraciones por ICP-OES. 

La Figura 43 muestra los resultados de la comparación de dos análisis realizados de 

ICP-OES a los mismos biocompósitos de 15 y 20 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, esto 

muestra que en el primer análisis se obtuvo mayor cantidad del metal Zn en el 

biocompósito de 15 % s.p.f. y para el segundo análisis se obtuvo mayor cantidad de 

Zn en el de 20 % s.p.f. La cantidad de zinc para el biocompósito a 20 % s.p.f. se 
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mantiene igual para los 2 análisis, a diferencia del de 15 %, esto podría deberse que 

para una misma concentración existen zonas en la matriz celulósica donde hay mayor 

formación del óxido de zinc, por ende, de zinc. 

Figura 43. Concentración del metal Zn en ppm de los biocompósitos a 15 y 20 % 

s.p.f. del Zn(NO3)2‧6H2O. 

En la Figura 44 se muestra la comparación de los resultados obtenidos por AAS y ICP-

OES, a las mismas concentraciones, los resultados de estas dos caracterizaciones 

contrastan entre sí, mostrando que las cantidades del metal Zn promedio en diferentes 

partes del biocompósito son valores cercanos. 
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Figura 44. Determinación elemental de Zn en ppm de los biocompósitos obtenidos. 

4.4.4 Espectroscopía de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS) 

Las imágenes del mapeo de EDS del biocompósito de celulosa y NPs de ZnO a 10 % 

de s.p.f. son mostradas en la Figura 45, estas confirman la presencia del elemento Zn 

y O relacionado con las nanoestructuras de ZnO. Las señales para los elementos como 

el C y O son atribuidas a la celulosa de la tela de algodón. Las imágenes del mapeo 

muestran que la distribución de Zn y O es homogénea e igual para ambos, sugiere la 

formación de ZnO, para el textil funcionalizado a partir de 10 % s.p.f.  Zn(NO3)2.6H2O. 
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Figura 45. Mapeo elemental energía dispersiva de rayos X del biocompósito de 

celulosa y NPs de ZnO a 10 % s.p.f. 

4.4.5 Mediciones de UPF 

En los siguientes gráficos se muestran las concentraciones usadas para cada 

funcionalización realizada, así como los resultados obtenidos de la medición del UPF. 

Se realizaron las medidas de UPF (Figura 46) para los biocompósitos de celulosa y 

NPs de ZnO a 2, 5, 10 % s.p.f de Zn(NO3)2‧6H2O, los valores de UPF fueron: 42, 

137,4, 559,9, respectivamente. La matriz celulósica sin funcionalizar (0 % s.p.f de 

Zn(NO3)2‧6H2O) tuvo un valor de UPF de 22,8. 
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Figura 46. Valores de UPF de los biocompósitos de celulosa y NPs de ZnO a 2, 5 y 

10 % s.p.f. Zn(NO3)2‧6H2O. 

Los datos de UPF mostrados en la Figura 47, corresponden a las mediciones promedio 

obtenidas en distintas funcionalizaciones, 2 funcionalizaciones por cada 

concentración, esto confirma que el proceso de funcionalización es reproducible, 

además se reafirma que el proceso de prelavado permite una difusión mayor de la sal 

de Zn hacia la matriz celulósica. Con una mayor concentración de Zn(NO3)2‧6H2O se 

obtiene un mayor valor UPF. Estos resultados evidencian la presencia de ZnO en el 

sustrato luego de la funcionalización vía agotamiento.   

De los resultados se puede plantear que los iones Zn+2 se desprenden y reaccionan a la 

temperatura con los grupos OH- provenientes del NaOH para formar las NPs de ZnO, 

obteniendo una reacción tanto dentro de las fibras como sobre la superficie. 
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Figura 47. Valores UPF promedio de distintas funcionalizaciones. 

En la Figura 48 se muestran los resultados de UPF para los textiles funcionalizados 

con NPs de ZnO después de 5, 10 y 15 ciclos de lavados domésticos, la línea 

discontinua de color roja representa el valor de UPF del textil sin funcionalizar. El 

UPF de los biocompósitos funcionalizados a partir de 2, 5 y 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O después de 15 lavados domésticos fueron de 23,4; 89,1 y 151,6, 

respectivamente, los biocompósitos funcionalizados usando 5 y 10 % s.p.f. de 

Zn(NO3)2‧6H2O siguen categorizados con excelente protección a la UVR después de 

15 lavadas, mientras que el biocompósito de 2 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O luego de 15 

lavadas tiene un UPF similar a la matriz celulósica sin funcionalizar. 
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Figura 48. Valores de UPF de los biocompósitos de celulosa y NPs de ZnO al ser 

sometidos a la prueba de resistencia al lavado doméstico. 
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Conclusiones y Recomendaciones 

En este capítulo se presentará las conclusiones y recomendaciones. 

Conclusiones 

Se obtuvo biocompósitos a base de celulosa y NPs de ZnO, por el método de 

funcionalización in situ por agotamiento para diferentes concentraciones de 2, 4, 5, 6, 

8, 10, 15, 20, 25 y 30 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O, estos biocompósitos presentan un 

factor de protección a la UVR categorizada como excelente. 

Los resultados de la DRX en el biocompósito confirman la presencia del ZnO, con una 

estructura hexagonal de wurtzita, este resultado fue confirmado con la indexación de 

los planos cristalinos en el patrón SAED, con el método de Debye Scherrer se calculó 

que los tamaños del cristalito para los biocompósitos funcionalizados a partir de 5 y 

10 % s.p.f. de Zn(NO3)2‧6H2O fueron de 20 nm y 23 nm, respectivamente. 

Las caracterizaciones de AAS e ICP-OES confirman la presencia del metal Zn en el 

biocompósito a concentraciones de 2, 5, 10, 15, 20, 25 y 30 % s.p.f. y relacionan la 

cantidad de sal precursora al inicio de la funcionalización con la cantidad final de Zn 

en ppm presente en la matriz celulósica. 

Las imágenes obtenidas por microscopía óptica no muestran diferencias apreciables 

entre la matriz celulósica sin funcionalizar y los biocompósitos funcionalizados. Las 

imágenes obtenidas por SEM muestran el crecimiento de los aglomerados sobre la 

superficie de la fibra a medida que se aumenta la concentración de la sal de zinc. Las 

imágenes de las micrografías de TEM confirman la presencia de aglomerados de 

partículas a una escala menor a 100 nm, en promedio estas aglomeraciones tienen un 

diámetro de 83 nm para un filamento de celulosa, además el mapeo de EDS muestra 

que el zinc y el oxígeno se encuentran en las mismas zonas, entonces con toda la 

información anterior se puede afirmar que el biocompósito contiene NPs de ZnO. 

Los resultados de resistencia al lavado muestran que después de 15 ciclos de lavado 

doméstico el biocompósito sigue presentando NPs de ZnO, esto fue confirmado por 

los resultados de TGA. Los biocompósitos funcionalizados a partir de 5 y 10 % s.p.f. 
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de Zn(NO3)2‧6H2O presentan protección a la UVR categorizada como excelente luego 

de 15 ciclos de lavados domésticos. 

Recomendaciones 

1. El trabajo de investigación fue realizado con agua destilada, es importante el uso de

otro solvente ya que el agua destilada industrialmente es cara, por ende, se debería 

trabajar con agua blanda. 

2. El uso de surfactantes en el proceso de funcionalización permitirá una mayor

difusión de la sal hacia el textil, además mejorará la apariencia física, así mismo se 

puede realizar evaluaciones microbiológicas para verificar sus propiedades 

antimicrobianas. 
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ANEXOS 
 

Anexo 1: Listado de Normas Técnicas 

1. AATCC TM183-2020 Transmitancia o bloqueo de radiación ultravioleta 

ponderada eritérmicamente a través de telas. 

https://members.aatcc.org/store/tm183/579/ 

2. AATCC 61 Estabilidad del color al lavado en casa y comercial: Pruebas 

aceleradas 

https://standards.globalspec.com/std/14361751/AATCC%2061 

  

https://members.aatcc.org/store/tm183/579/
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Anexo 2: Hojas Técnicas de los Reactivos 
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Anexo 3: Figuras complementarias 

 

Figura 49.Imágenes obtenidas por SEM del tejido sin funcionalizar y funcionalizado. 

 

Figura 50.Imágenes obtenidas por SEM de las hilos sin funcionalizar y 

funcionalizado. 
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Figura 51. Imagen SEM del biocompósito después de 15 ciclos de lavado doméstico. 

 

 

Figura 52. Patrón SAED de los aglomerados de NPs extraídos del biocompósito de 

10 % s.p.f. 
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Figura 53. Patrón SAED de los aglomerados de NPs extraídos del biocompósito de 

5% s.p.f. 

 

 

Figura 54. Imágenes TEM de las NPs extraídas del biocompósito de 10 % s.p.f. 
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Figura 55. Imágenes TEM de las NPs extraídas del biocompósito de 10 % s.p.f. 

 

Figura 56. Imágenes TEM de las NPs extraídas del biocompósito de 2 % 

s.p.f. 
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Figura 57. Mapeo elemental energía dispersiva de rayos X del textil funcionalizado 

con NPs de ZnO. 


