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ABSTRACT

e |n the present work, the effect of the ultrasonic parameters
on the deagglomeration and dispersion of the Ti02
nanoparticles in a polymer matrix of EVA (ethylene-co-vinyl
acetate copolymer) was systematically studied. The ultrasonic
parameters studied were amplitude, pulse and time. The
antibacterial property of the composite material against
the bacterium Escherichia coli (E.coli) was also studied. A
significant statistical effect of the ultrasound parameters on
the deagglomeration and dispersion of the TiO2 nanoparticles
was found and the amplitude, pulse and time levels of the
ultrasonic treatment which maximize the percentage of growth
inhibition of the studied bacteria were established.

o Key Words: Ultrasonic, antibacterial, Escherychia coli (E. coli),
Ti02, Experimental design.

RESUMEN

En el presente trabajo se estudid de manera sistematica el
efecto de los parametros ultrasénicos sobre la desaglomeracion y
dispersion de las nanoparticulas de TiO, en una matriz polimérica
de EVA (copolimero de etileno-co-acetato de vinilo). Los parame-
tros ultrasénicos estudiados fueron amplitud, pulsos y tiempo. Asi
mismo se estudid la propiedad antibacteriana del material com-
puesto contra la bacteria Escherichia coli (E.coli). Se encontrd un
efecto estadisticamente significativo de los parametros del ultra-
sonido sobre la desaglomeracion y la dispersion de las nanopar-
ticulas de TiO, y se establecieron los niveles de amplitud, pulsos y
tiempo del tratamiento ultrasonico, que maximizan el porcentaje
de inhibicion del crecimiento de la bacteria estudiada.

Palabras Clave: Ultrasonido, antibacteriano, Escherichia coli
(E.coli), TiO,, Disefio de experimentos.

1. INTRODUCCION

La propiedad antibacteriana de una matriz polimérica puede
mejorarse al incorporar nanoparticulas [1]. La incorporacion de
cargas nanométricas modifica drasticamente las propiedades fisi-
coquimicas de los materiales obtenidos [2]. En particular, la incor-
poracion de nanoparticulas metalicas con propiedades antimicro-
bianas tales como plata [3], cobre [4], oro [5], didxido de titanio
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[6] y oxido de zinc [7], entre otras, en polimeros, ha permitido
la obtencion de compuestos capaces de prevenir el crecimiento y
la propagacion de microorganismos, siendo las nanoparticulas de
plata las mas empleadas [8]. La nanoparticula de dioxido de tita-
nio (TiOz) es una de las cargas mas recientemente utilizada como
antimicatico [9] y su efecto antibacteriano ha sido probado contra
Escherichia coli, Staphylococcus Aureus'y Pseudomonas [10], Pe-
nicillium Expansum [11], Pseudomonas Aeruginosa, Cindida Albi-
cansy Bacillus Subtilis [12].

En la actualidad la tecnologia de envases activos es un area di-
namica de investigacion en la que el envase desarrollado, ademas
de cumplir con las funciones basicas de un envase flexible pasivo
(contencion, proteccion y conservacion), incluye funciones para
solucionar problemas especificos del producto a envasar. Una de
las caracteristicas buscadas en una pelicula para el empaque de
alimentos es que tenga propiedades antibacterianas. Esto se logra
al incorporar agentes antibacterianos capaces de actuar contra los
microorganismos, en la matriz polimérica, previniendo el deterioro
del alimento.

Con el fin de impartir propiedades antimicrobianas con las
nanoparticulas, éstas son depositadas en la superficie o se incor-
poran dentro de la matriz polimérica [13]. Para este propdsito,
algunos autores han planteado la preparacion de nanocompuestos
mediante métodos tales como atomizacion (spraying) [14], pulve-
rizacion catodica (sputtering) [15], deposicion por plasma [16] y
deposicion en capas [17].

En la literatura se ha analizado la incorporacion de TiO, en
copolimeros de EVA para modificar las propiedades eléctricas del
nanocompuesto [18]. En este estudio se encontrd que el tamafo
de la nanoparticula de Ti0, influye significativamente en las pro-
piedades eléctricas del material. Otro estudio es el de Jo M. et al
[19] que realizo una comparacion de la propiedad antibacteriana
de las formas anatasa y rutilo del TiO, incluidos en el EVA, contra
las bacterias S. aureus y E. coli; los materiales compuestos fueron
probados con el método del matraz con agitacion y se encontro
que la forma rutilo presenta una mejor propiedad antibacteriana.
Sin embargo, en los trabajos de investigacion mencionados ante-
riormente no se estudio el efecto de la dispersion de las nanopar-
ticulas de TiO, sobre las propiedades antibacterianas del material
final y tampoco se utilizo el método de ultrasonido para mejorar
la dispersion y, en consecuencia, la propiedad antibacteriana [20].
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Dentro de los factores predeterminantes para la obtencion de
materiales nanoestructurados, se encuentra la dispersion unifor-
me de las particulas en la matriz y su compatibilidad con el poli-
mero. En este sentido se ha establecido que, a mayor dispersion,
mayor sera el efecto antibacteriano [13]. Se ha planteado que la
aplicacion de energia ultrasonica permite dispersar las particulas
de alumina en bafio electrolitico de sulfamato de niquel [21-24].
Asi mismo, fomenta la destrucciéon de aglomerados de suelo en
agregados pequefos, esto sin utilizar agentes quimicos [20]. Sin
embargo, la gran mayoria de los estudios que describen el efecto
de los procesos ultrasénicos sobre la dispersion de las nanoparti-
culas, se enfocan a sistemas acuosos [25]. Por otra parte, es im-
portante resaltar que la informacion referente a sistemas de alta
viscosidad como polimeros en solucidn, aun es insuficiente, lo cual
representa un area de oportunidad en materia de investigacion.

Los factores de mayor importancia son en el ultrasonido son:
pulsaciones, amplitud y tiempo [13]. Diferentes niveles de estos
parametros generan diferentes grados de dispersion de las nano-
particulasy, consecuentemente, diferentes grados de inhibicion en
el crecimiento de los microorganismos. En este sentido, si el inte-
rés se centra en obtener un copolimero con buenas propiedades
antibacterianas, uno de los grandes retos es determinar los niveles
de los factores operacionales del tratamiento ultrasonico. Dichos
factores deben proveer un grado satisfactorio de dispersion de las
nanoparticulas metalicas, para, por ende, obtener un nanocom-
puesto con propiedades antibacterianas competitivas.

Por otra parte, el disefio de experimentos (DDE) es una estrategia
eficiente para mejorar las propiedades de los materiales compues-
tos, mediante evidencias objetivas que permiten responder inte-
rrogantes planteadas en tareas experimentales. Dentro del DDE se
encuentra los disefios factoriales mixtos (DFM) [26]. Los DFM se
utilizan cuando dos o mas factores experimentales tienen diferen-
te numero de niveles. Los DFM ofrecen la posibilidad de estudiar
efectos de curvatura de los factores con mas de dos niveles [26].
Los efectos de curvatura se presentan cuando la relacion entre un
factor operacional y una propiedad o caracteristica de un producto
(variable de respuesta) no es lineal. EI DDE ha sido aplicado en es-
tudios para la mejora u optimizacién de propiedades en materiales
compuestos [27, 28], como Montazer M., et al [29], en donde se
estudio el efecto de la concentracion del nanocompuesto de Ag/
TiO, sobre la actividad antibacteriana de un tejido de lana contra las
bacterias S. aureusy E. coli. Otro trabajo para evaluar la actividad
antibacteriana mediante DDE fue el de Espitia P., et al. [30], en el
cual se evaluo la actividad de las nanoparticulas de dxido de zinc
en una matriz de metilcelulosa contra las bacterias S. aureusy Lis-
teria monocytogenes. El DDE también se ha utilizado para estudiar
diferentes propiedades en los materiales compuestos con Ti0,. Este
es el caso de una tela de algodon en la que se estudid, el efecto de
la adicion de TiO, sobre la proteccion UV, la autolimpieza y la resis-
tencia a la tension del material [31]. A fecha actual, no se encuentra
ningun estudio que analice, el uso de DFM en la optimizacion de
la propiedad antibacteriana de copolimeros de etileno-co-acetato
de vinilo con nanoparticulas de TiO,. Esto representa un érea de
oportunidad importante en materia de investigacion, debido a las
grandes ventajas que puede aportar la experimentacion disefiada.

En el presente trabajo se aplicd un DDE factorial mixto, para
optimizar la propiedad antibacteriana de un copolimero de EVA,
con nanoparticulas de Ti0, obtenido mediante el método de di-
solucion asistido con ultrasonido. El objetivo fue determinar los
niveles de los factores operacionales del tratamiento ultrasonico,
que promueven la dispersion de las nanoparticulas favoreciendo la
propiedad antibacteriana.
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Fig. 1: Curva de calibracion para cuantificar las unidades formadoras de
colonias (UFC) de la bacteria E. coli contra el tiempo

2. MATERIAL Y METODOS

2.1. MATERIALES

Se utilizaron nanoparticulas de TiO, fase anatasa en polvo de
20 nm de tamafio promedio de particula de Sigma-Aldrich, un co-
polimero etileno-co-acetato de vinilo (EVA) PROMALENE con 18%
de acetato de vinilo y tolueno como solvente de Sigma-Aldrich. La
concentracion de nanoparticulas de TiO, utilizada fue de 5 mg/g
de EVA.

2.2. PROCESAMIENTO DE NANOCOMPUESTOS

El EVA fue disuelto en tolueno a 100 °C durante 30 minu-
tos con agitacion magnética para preparar una solucion al 5%
en peso de EVA. La dispersion de las nanoparticulas en solucion
se llevo a cabo en un ultrasonido Hielscher modelo UP200Ht. La
potencia maxima de entrada y frecuencia son 400 W y 20 kHz,
respectivamente. El sonostrodo S26d7 utilizado tiene un diametro
de punta de 7 mm, la amplitud de sonicacion (movimiento de la
punta) se encuentra en el intervalo de 10-100%. Para reducir el
calentamiento de las suspensiones durante la sonicacion se utilizd
un bafio de agua fria. Las peliculas se prepararon en una placa
recubierta de tefldn, posterior a la sonificacion. Dichas peliculas
se secaron en una estufa a 100 °C por 60 minutos. La dispersiéon
de las nanoparticulas fue caracterizada mediante un Microscopio
Electronico de Transmision de Emision de Campo, JEM-2200FS.

Para estudiar el efecto del ultrasonido sobre la degradacion de
la matriz polimérica, se realizaron experimentos adicionales al 100
% de los parametros de pulso y amplitud; el tiempo de tratamien-
to ultrasdnico se varié de 0 a 15 minutos y se monitoreé mediante
FTIR la formacion de dobles enlaces C=C consecuencia de la reac-
cion de degradacion Norrish 1l, con la cuantificacion de la banda
de absorcion en 1655 cm™' y la banda de referencia en 2850 cm™'.

2.3. CARACTERIZACION DE PROPIEDADES
ANTIBACTERIANAS

Las propiedades antimicdticas del nanocompuesto se evalua-
ron mediante la densidad optica (D.0.) por espectrofotometria de
luz ultravioleta. Se construyd una curva de calibracion siguiendo
el crecimiento de la bacteria E. coli contra la densidad optica (a di-
ferentes tiempos de incubacion), midiendo la transmitancia a 590
nm de longitud de onda (Figura 1). En la curva de calibracion se
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puede observar que a medida que aumenta el nimero de unidades
formadoras de colonia por mililitro de muestra (UFC/mL), se obtie-
ne una densidad optica mayor. Este es un procedimiento estandar
que se utiliza para evaluar de manera indirecta como aumenta o
disminuye el crecimiento bacteriano con el tiempo.
Posteriormente, 1 cm? de pelicula del nanocompuesto de EVA/
Ti0, se introdujo en un matraz con medio de cultivo y un inéculo
de la bacteria E. coli. El matraz con el medio de cultivo y la peli-
cula de EVA[TIO, se expuso a radiacion UV-visible con lamparas de
mercurio de 250 W (4900 lumenes de flujo luminico) por 30 min.
Posteriormente se realizaron mediciones de D.O. con el espectro-
fotometro de UV para monitorear crecimiento de la bacteria con
el tiempo y se determind la concentracion de colonias de E. coli
para, de esta manera, determinar el porcentaje de inhibicion del
crecimiento de la bacteria por el material compuesto.

2.4. DISENO DE EXPERIMENTOS

La investigacion se llevd a cabo mediante un DDE factorial
mixto 3x3x2 [26], los numeros 3, 3 y 2 corresponden a los nive-
les en que fueron estudiados cada uno de los tres factores. Los
tres factores estudiados son: pulsaciones, amplitud y tiempo. Los
factores pulsacion y amplitud fueron estudiados en tres niveles,
mientras que el tiempo se analizé en dos niveles. La variable de
respuesta de interés es el porcentaje de inhibicion bacteriana en el
copolimero. Los niveles de dichos factores se muestran en la Tabla
1. De acuerdo con los disefios factoriales mixtos, el nimero total
de combinaciones que se pueden realizar con un disefio 3x3x2 son
18. En la Tabla 2 se muestran los 18 arreglos experimentales, asi
como, los porcentajes de inhibicion bacteriana obtenidos.

Pulso (P) 60, 80 y 100 %
Amplitud (A) 60, 80 y 100 %
Tiempo (T) 5y 10 min

Tabla 1: Factores experimentales y sus niveles

La relacion existente entre los factores operacionales del ul-
trasonido y el porcentaje de inhibicion bacteriana del copolimero,
se modeld mediante una ecuacion de segundo orden, obtenida
mediante la técnica de regresion lineal maltiple [26]. La ecuacion
de segundo grado se presenta a continuacion:

1 60 60 5 28
| 2 | e | 8 | 5 | s |
3 60 100 5 70
| a4 | e | 0 | 10 | 8 |
5 60 80 10 34
| 6 | e | 100 | 10 | s |
7 80 60 5 77
| s | s | 8 | s | 7 |
9 80 100 5 56
| 10 | s | e | 10 | e |
1 80 80 10 33
| 12 | s | w00 | w0 | 3 |
13 100 100 5 32
| 14 | w00 | w00 | w0 | 2 |
15 100 80 10 39
| 16 | e | 100 | 10 | 8 |
17 80 100 10 36
| 18 | w00 | 100 | 10 | 2 |

Tabla 2: Disefio de experimentos factorial mixto

Syis

Fig. 2: Microscopias de TEM de a) pel)'cula de EVA/TiO2 obtenida con
tratamiento ultrasénico y b) pelicula de EVA/TiO2 obtenida sin ultrasonido

miento ultrasonico (a) y una micrografia de una pelicula de EVA/
TiO, obtenida sin ultrasonido (b). En las micrografias utilizando la

Inhibicion = —780.0 — 3.427P + 7.824A + 244.2T + 0.02286P% + 0.2353PA — 1.357PT (1)
+ 0.02376A4% — 4.659AT — 0.00243PA% + 0.03548PAT + 0.04%T

El disefio y andlisis del experimento se llevaron a cabo utilizan-
do el software estadistico STATGRAPHICS Centurion XV (Version
15.2.06, StatPoint, Inc).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Como se menciono anteriormente, las propiedades asociadas a
los materiales compuestos son altamente dependientes del tama-
fio de la nanoparticula utilizada como reforzante. En este sentido,
cuanto mas pequefia sea la nanoparticula, mas elevada sera su
tendencia a aglomerarse debido a las fuerzas de atraccion entre
ellas. En el contexto anterior, es de suma importancia romper los
aglomerados formados por las nanoparticulas y, de forma ideal,
obtener la nanoparticula aislada que, como consecuencia, mejora-
ra las propiedades del material compuesto. En la Figura 2 observan
una micrografia de una pelicula de EVA/TiO2 obtenida con trata-
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misma magnificacion, se observa que el tamafio de las particulas
de Ti0, en (a) son mucho mas pequefias comparadas con las obte-
nidas sin el ultrasonido (b). Con las imagenes a) y b) de la Figura 2,
se demuestra que el tratamiento ultrasonico contribuye a la des-
aglomeracion de las nanoparticulas de Ti0, y ayuda a obtener una
dispersion mas uniforme del reforzante en la matriz polimérica.
Un sistema con una buena dispersion del reforzante en la matriz
polimérica, generalmente permite obtener un material compuesto
con mejores propiedades [32].

Por otro lado, los resultados de la inhibicion del crecimiento de
la bacteria E. coli como consecuencia de la incorporacion de TiO,
en una matriz de EVA, concuerda con lo expuesto en la literatura
para un sistema similar [19], asi como con otros sistemas polimé-
ricos como el PMMA 'y el polipropileno en los que fue incorporado
el TiOz [33, 34]. E TiO2 posee un alta degradabilidad cuando se
expone a la radiacion UV [35] y muestra la generacion de radi-
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cales libres bajo radiacion visible. Por lo tanto, se podria esperar
también que la gran relacion area superficial/volumen de las na-
noparticulas proporcione una ventaja adicional al efecto toxico en
los microorganismos; cabe mencionar que la buena dispersion de
las nanoparticulas en la matriz polimérica, también juega un papel
primordial en la inhibicion del crecimiento de las bacterias como
lo hace con otras propiedades de los materiales compuestos (36).
De acuerdo a lo anterior, no es sorprendente que a pesar de que
no todas las nanoparticulas de TiO, estan disponibles para interac-
tuar con los microorganismos e inhibir su crecimiento, las que se
encuentran en la superficie de la matriz polimérica son suficientes
para inhibir la proliferacion de las UFC (Unidades formadoras de
colonias) de la E. coli y propiciar una actividad antibacteriana sa-
tisfactoria en el material compuesto.

En la Figura 3 se puede observar que el numero de UFC/mL
obtenidas en cada experimento a un tiempo de incubacion de 12
horas, es mayor en el experimento al que no se le aplico ultraso-
nido (Experimento 19). Por lo tanto, la inhibicion del crecimiento
de la bacteria E. coli varia con los parametros de ultrasonido uti-
lizado en cada experimento. En este trabajo se compar¢ la activi-
dad antibacteriana del EVA con nanoparticulas de TiO, sometido a
diferentes tratamientos ultrasonicos (y sin ultrasonido). Faltaria
evaluar la pelicula de material compuesto para ver si cumple con
los requerimientos de las normas establecidas para empaques de
alimentos, lo cual no hemos realizado hasta el momento.

1.00E+011
8.00E+010 +

6.00E+010 4

UFC/mL

4.00E+010

2.00E+010

0.00E+000
123 4567 8 9101121314151617 18 19

Experimentos

Fig. 3: Grdfico en el que se muestran las UFC/mL obtenidas de cada experimento
a un tiempo de incubacion de 12 horas. En el experimento 19 no se utilizé
ultrasonido

Aunque se ha demostrado que el ultrasonido es una técnica
innovadora y efectiva para la dispersion de las nanoparticulas,
presenta algunas desventajas cuando se trabaja con materiales
poliméricos, ya que, al ser compuestos organicos, estan sujetos
a la degradacion. El mayor efecto del ultrasonido en un medio
liquido se atribuye al fendmeno de cavitacion. Durante el proceso
de cavitacion se forman microburbujas que una vez colapsadas,
crean puntos transitorios de elevadas temperaturas y presiones,
los cuales aceleran dramaticamente la reactividad quimica del
medio [37]. Como se observo en la Figura 3, los diferentes parame-
tros de ultrasonido aplicados en los tratamientos, tienen un efecto
diferente sobre el crecimiento de la bacteria E. coli, por lo que el
efecto de dichos parametros se discutira mas adelante.

Adicionalmente a los 19 experimentos, se utilizé el 100 % del
pulso y la amplitud del ultrasonido, variando el tiempo del tra-
tamiento de 0 a 15 minutos, con el objetivo de estudiar la de-
gradacion en el material compuesto. La degradacion se estudio
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mediante espectroscopia de infrarrojo (FT-IR) monitoreando la

formacion de dobles enlaces C=C en la estructura del polimero,

producto de la degradacion. Las bandas de absorcion infrarroja en
1655y 2850 cm™' estan asignada a las secuencias de dobles enla-

ces C=Cy a una banda de referencia en el material para eliminar la

interferencia del espesor en el analisis, respectivamente. El eje de
las ordenadas de la Figura 4 muestra la relacion entre las bandas

de absorcion infrarroja en 1655 cm™ y en 2850 cm'. En dicha Fi-
gura puede observarse un aumento en la relacion entre las bandas

mencionadas, y dado que la banda en 2850 cm™ no cambia de
intensidad (por eso se tomd como banda de referencia) el aumento

en la relacion de éstas bandas, es el aumento en la formacion de
secuencias de dobles enlace C=C en el material.

Los resultados de los experimentos adicionales mostraron la

formacion de secuencias de dobles enlaces C=C, producto de la

degradacion del material polimérico, como se puede observar en la
Figura 4. Si bien se encontré que el tratamiento ultrasénico cau-

sa cierta degradacion en la matriz de EVA mediante la formacién

de C=C productos de la reaccion Norrish Il asociada a la termo-
oxidacion [38], no se estudiaron los efectos de dicha degradacion

sobre las propiedades mecanicas del material compuesto.

El tratamiento ultrasonico ha demostrado ser un método efec-

tivo para romper los aglomerados de nanoparticulas y obtener una

distribucion homogénea. Durante la sonicacidn, las ondas de cho-
que provocadas por la cavitacion son las principales responsables

0.005 ~ [ ]

0.004

0.003

A1655/A2850

0.002

0.001

0000 T T T T T T L § T
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Tiempo de tratamiento ultrasénico (min)

Fig. 4: Grdfica de del incremento en la intensidad de la banda de absorcion
infrarroja en 1655 cm’', debida a la formacion de C=C en el EVA

Promedio 56.64 2.597
P:Pulso 38.21 9.025
A:Amplitud -26.24 5.413
T:Tiempo -50.17 6.809
PP 18.29 7.767

PA -46.48 7.639

PT -33.98 5.223

PAA -38.88 10.36
PAT 25.44 5.804
AAT 45.51 7.598

Tabla 3: Efectos principales y de interaccion estimados y error estdndar de cada
efecto
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de la energia para romper los aglomerados. Los aglomerados, de
hecho, sirven como un nucleo donde se inicia el proceso de cavi-
tacion. Para maximizar una respuesta determinada, en este caso la
inhibicion del crecimiento de la bacteria E. coli, se deben determi-
nar qué parametros del tratamiento ultrasénico afectan de mane-
ra significativa la variable de respuesta, asi como cual podria ser
el porcentaje de inhibicion esperado en las condiciones 6ptimas.

En la Tabla 3 se muestra los efectos, principales y de interac-
cion estimados, asi como el error estandar de cada uno de estos
efectos. Como se puede ver en la Tabla 3 el mayor efecto lo pre-
senta el factor tiempo, sin embargo, se debe tener en cuenta que
los efectos de interaccion tienen prioridad sobre los efectos prin-
cipales, de la misma forma los efectos de interaccion dobles tienen
prioridad sobre los efectos de interaccion triples [26]. Los efectos
de interaccidn se presentan cuando dos factores interactuan, es
decir, cuando el efecto de un factor sobre una respuesta (en este
caso el % de inhibicion del crecimiento de la bacteria) depende del
nivel del otro factor [26]. Es por esto que los efectos de interés son
aquellos de interaccion dobles (Pulso*Amplitud) y (Pulso*Tiempo).
Antes de interpretar estos efectos, es necesario determinar si di-
chos efectos son estadisticamente significativos. En la Tabla 4 se
presenta el Analisis de la Varianza. Para determinar si los efectos
son estadisticamente significativos se utiliza el criterio del valor-p,
los efectos con un valor-p menor a 0.05 tienen un efecto estadisti-
camente significativo a un nivel de confianza del 95%.

De acuerdo con la columna del valor-p de la Tabla 4, tanto
el efecto PA como el efecto PT tienen un efecto estadisticamen-
te significativo al 95% de confianza. El valor-p de magnitud tan
pequefa para los dos efectos, muestra que la conclusién es con-
tundente.

En la Figura 5 se muestra la grafica de interaccion del efecto
PA. En esta grafica se aprecia un efecto notable de interaccion
entre el pulso y la amplitud, ya que las pendientes de las dos cur-
vas son muy distintas. El efecto de la amplitud sobre la inhibicion
depende del pulso: si se utiliza una amplitud de 60 %, la inhibicién
puede ir de 50 hasta 98 % dependiendo del nivel del factor pulso.
El mayor porcentaje de Inhibicion se presenta cuando se utiliza
una amplitud de 60 %, siempre que el pulso este en su nivel mas
alto, es decir, 100 %.

En la Figura 6 se muestra la grafica de interaccion del efecto
PT, en este caso el porcentaje de Inhibicion mayor se presenta a un
tiempo de 5 minutos y un pulso de 100 %.

El modelo de regresion (Ec. 1) se ajusté a los datos experi-
mentales con la finalidad de determinar los niveles de los factores
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Fig. 5: Grdfica de interaccion del pulso y amplitud para la respuesta “Inhibicion
del crecimiento de la bacteria E. coli”
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Fig. 6: Grdfica de interaccion pulso y tiempo para Inhibicién

que maximizan el porcentaje de inhibicion bacteriana, ademas de
predecir el porcentaje de inhibicion en diferentes niveles de los
factores estudiados. Esto se realizé utilizando el Software STAT-
GRAPHICS. En la Tabla 5 se presentan los niveles de los factores
estudiados, tales que se maximiza el porcentaje de Inhibicidn, asi
como la respuesta predicha del porcentaje de Inhibicién.

Pulso (P) 60 100 100
Amplitud (A) 60 100 72
Tiempo (T) 5 10 5

Valor 6ptimo = 100 (%
Inhibicion estimado)
Tabla 5. Combinacion de los niveles de los factores que maximizan la inhibicion
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P:Pulso 819.3 1 819.3 17.92 0.0029

A:Amplitud 1074 1 1074 23.5 0.0013

T:Tiempo 2482 1 2482 54.28 0.0001

PP 253.5 1 253.5 5.55 0.0463

PA 1692 1 1692 37.01 0.0003

PT 1935 1 1935 42.33 0.0002

PAA 644.3 1 644.3 14.09 0.0056

PAT 878.4 1 878.4 19.22 0.0023

AAT 1640 1 1640 35.88 0.0003
Error total 365.7 8 45.71

Total (corr) 8259 17

Tabla 4: Andlisis de la varianza para Inhibicio
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La precision de las predicciones del modelo ajustado (Ec. 1), 5. CONCLUSIONES
sobre el comportamiento de los diferentes niveles de los factores Se obtuvieron materiales compuestos de EVA/TiO, mediante
en la inhibicion bacteriana, depende de la calidad de ajuste del un método asistido por ultrasonido. El ultrasonido demostrd ser
modelo. Los coeficientes de determinacion y (ajustada), son esta- un método eficiente para obtener distribuciones homogéneas del
disticos utiles para medir la calidad global del modelo de regresién  reforzante en la matriz polimérica, lo que garantiza, en cierta me-
(Ec. 1). Estos estadisticos muestran el porcentaje de la variacion dida, buenas propiedades en el material final. El material nano-
en las variables de respuesta (inhibicion), que es explicada por el  compuesto obtenido presenta propiedades antibacterianas contra
correspondiente modelo, valores mayores al 70% indican un ajuste  la bacteria E. coli, que podrian ser utilizadas en una amplia varie-
satisfactorio [26]. En este caso, los valores de los estadisticos y dad de aplicaciones. Sin embargo, el ultrasonido puede provocar
son de y porciento respectivamente. De esta manera, de acuerdo cierta degradacién en la matriz polimérica, lo que se comprobo al
con los estadisticos y el modelo ajustado (Ec. 1) explica mas del  evaluar la formacion de C=C en el EVA después del tratamiento
90 % del comportamiento de la inhibicion, observado en el expe-  ultrasénico.
rimento. Por lo tanto, los efectos atribuibles a factores no estu- Asimismo, se describié una metodologia estadistica para mini-
diados, asi como el efecto de errores experimentales, fueron muy mizar el crecimiento de la bacteria E. colien el compuesto de EVA/
pequefios en comparacion con el efecto de los factores estudiados.  nanoparticulas de Ti0, y se encontrd que los factores del ultraso-

La Grafica de superficie de respuesta es una representacion nido pulsaciones, amplitud y tiempo, tienen un efecto estadisti-
visual de la (Ec.1) del comportamiento de la variable de respuesta camente significativo sobre la inhibicion bacteriana, a un nivel de
en la region experimental. En la Figura 7 se representa el factor confianza del 95%.
pulso y amplitud (A) contra la inhibicion (/), dejando fijo el factor Cabe mencionar que el presente articulo, es una de las prime-
tiempo en 7.5 minutos. En la Figura 8 se muestra el factor pulso (P)  ras aproximaciones del uso de la sonicacion, en soluciones de alta
y tiempo (7) contra la inhibicion (/), dejando fijo el factor amplitud  viscosidad como los polimeros en solucion.
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miento de la inhibicion (/) sobre la region experimental, para de
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