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DESCRIPCION
Revestimiento de superficie.
Campo de la invencion

La presente solicitud se refiere a revestimientos para superficies y mas particularmente a revestimientos
antimicrobianos.

Antecedentes de la invencion

Una superficie antimicrobiana es una superficie que presenta un agente antimicrobiano que inhibe o reduce la
capacidad de los microorganismos para crecer. Los agentes antimicrobianos son agentes que matan
microorganismos o inhiben su crecimiento. Los agentes antimicrobianos pueden clasificarse segun los
microorganismos contra los que actuan. Por ejemplo, se utilizan antibacterianos contra bacterias; se utilizan
antifingicos contra hongos y se utilizan antiviricos contra virus.

Dichas superficies resultan deseables para evitar la propagacion de infecciones y, por lo tanto, resultan deseables
en contextos sanitarios, tales como hospitales, hospitales de cuidados paliativos, residencias de ancianos y
clinicas, por ejemplo. Sin embargo, resultan igualmente deseables en otros contextos, entre ellos el hogar, la
comunidad, el transporte, el entorno de oficina u otras zonas publicas y privadas.

Aunqgue un material puede ser o no inherentemente antimicrobiano, la presente solicitud se refiere de manera
general a superficies que no presentan propiedades antimicrobianas inherentes o suficientes y requieren un
tratamiento de superficie o revestimiento para convertirse en antimicrobianas.

Un campo en el que se ha centrado la investigacion son las propiedades antimicrobianas del cobre y sus aleaciones
(latones, bronces, cuproniquel, cobre-niquel-cinc, y otros). Estos materiales antimicrobianos poseen propiedades
intrinsecas que pueden destruir un amplio abanico de microorganismos. Como resultado, las superficies de cobre
y aleacion de cobre son un medio eficaz para evitar el crecimiento de las bacterias. La plata y el cinc asimismo son
conocidos para la utilizaciéon en el campo de los agentes antimicrobianos.

Un enfoque alternativo es el de los pigmentos fotocataliticamente activos, tales como el dioxido de titanio (TiO2) o
el 6xido de cinc (ZnO), los cuales han sido utilizados sobre sustratos de vidrio, ceramica y acero con fines de
autolimpieza y antimicrobianos. La expresion “pigmento fotocataliticamente activo” se refiere a que el pigmento
utiliza la potencia de la luz visible y ultravioleta para generar agentes oxidantes sobre las superficies tratadas que
destruyen microorganismos tales como bacterias, hongos y virus sobre las superficies.

Por ejemplo, el TiO, reacciona con la luz de longitud de onda apropiada, resultando en la activacion del TiOg, y
crea varias especies de oxigeno reactivo (EOR), tales como radicales hidroxilo y aniones superdxido, después de
reaccionar con el oxigeno atmosférico y el agua. Esto puede explicarse mediante las ecuaciones siguientes:

TiO2 + Luz (hv) — Orificio fotogenerado (h*yg) + Electron (ecs) (1)
Agua (H20) + h*ys — "OH + H* 2)
Oxigeno (O2) + ecs — 02 3)

El radical hidroxilo como EOR es responsable principalmente de la accién antimicrobiana, aunque asimismo se ha
informado de otros EOR que participan en el proceso, tales como el oxigeno singulete, el peroxido de hidrégeno y
el radical superdéxido.

Se ha utilizado titania como revestimiento antimicrobiano, autolimpiante o descontaminante sobre azulejos,
baldosas para pavimentar, desodorizantes, ventanas autolimpiantes y muchos otros. Dicho enfoque se describe
en el documento n° WO02010/064225-A1, en el que se proporciona un procedimiento para sintetizar un
fotocatalizador de didxido de titanio no dopado en fase anatasa estable a alta temperatura activo bajo luz visible,
que comprende la etapa de hacer reaccionar diéxido de titanio hidratado con perdxido de hidrogeno en una solucion
acuosa para formar un sol.

Sin embargo, el procesamiento descrito en el documento n® W02010/064225-A1 es laborioso ya que implica
multiples etapas de procesamiento. El sol asimismo es inestable y se basa en solvente.

Ademas, el revestimiento en el documento n°® W02010/064225-A1 resulta mas adecuado para la utilizaciéon con
sustratos que presentan una elevada estabilidad térmica, tal como baldosas ceramicas o tejas, las cuales se
procesan a mas de 1000°C. El vidrio se reblandece y pierde sus propiedades morfoldgicas a una temperatura
tipicamente de sélo mas de 700°C, segun el tipo de vidrio.
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El documento n® US8551909B describe un método de produccién de un fotocatalizador que comprende un diéxido
de titanio mesoporoso activable por luz visible. El procedimiento mezcla isopropdxido de titanio con agua en
ebullicién y la solucién resultante con didxido de titanio hidratado precipitado a continuacion se somete a
microondas, se filtra y se seca, produciendo unos polvos blancos. Estos polvos pueden utilizarse como aditivo para
un revestimiento antimicrobiano no transparente.

Ademas, muchos revestimientos antimicrobianos que se encuentran disponibles actualmente requieren luz UV
para la activacién. La luz UV puede no encontrarse facilmente disponible en muchos medios interiores, donde
existe una necesidad de revestimientos antimicrobianos, por ejemplo en hospitales, clinicas, oficinas, transporte
publico u otras zonas comunitarias.

A pesar de los desarrollos en el campo de los revestimientos antimicrobianos, sigue existiendo una necesidad de
revestimientos antimicrobianos mejorados y procedimientos para la preparacion y depodsito de dichos
revestimientos.

Sumario

De acuerdo con lo expuesto anteriormente, en un aspecto, la presente ensefianza proporciona un procedimiento
para la preparacion de una solucion de revestimiento antimicrobiano, comprendiendo el procedimiento las etapas
de:

(i) mezclar un agente quelante con alcoxido de titanio y acido fluoroacético, y
(ii) afadir una solucién acuosa a la mezcla de la etapa (i).

Debe apreciarse que, en la forma de realizacion preferida, la solucién acuosa comprende Unicamente agua como
el solvente. Sin embargo, en una forma de realizacion alternativa, la soluciéon acuosa puede comprender ademas
solventes organicos, tales como alcoholes, incluyendo, aunque sin limitacién, etanol, metanol o isopropanol, en
una cantidad de hasta 80 agua: 20 solvente organico. Sin embargo, dicha inclusion de un solvente organico
incrementaria el coste y la ‘huella de carbono’ seria mas elevada que en formas de realizacion en las que la
solucién acuosa se basa por completo en agua como el solvente.

Una ventaja del procedimiento segun la presente ensefianza es que permite aplicar un revestimiento homogéneo
delgado en un sustrato (en el presente contexto, el término “delgado” significa que una sola capa presenta
aproximadamente 80 nm a 200 nm de grosor) y todavia proporcionar una accion antimicrobiana eficaz, siendo el
producto final transparente para el usuario.

La adicion de una solucién acuosa es aparentemente contraria a la légica ya que normalmente la adicion de agua
causaria la precipitacion del titanio. Sin embargo, se ha descubierto que, mediante la utilizacién de una proporcion
elevada de la soluciéon acuosa respecto a los demas componentes, se evita la precipitacion. La expresion
“proporcion elevada” significa mas de 50 veces en moles (por ejemplo, por cada 1 mol de precursor de titania, se
requieren 50 o mas veces mas moles de solucién acuosa). [dealmente, se utilizan 90 a 200 veces mas en moles
para garantizar la disolucion total. (Cualquier proporcion de solvente inferior a 50 veces en moles no conseguiria
los resultados ventajosos de la presente invencion).

En la presente memoria, % en peso (% p) debe interpretarse como referido a % en peso respecto al peso de la
composicion total.

El agente quelante puede ser un acido carboxilico.

El acido carboxilico puede seleccionarse de entre el grupo que consiste en acido formico, acido propidnico, acido
butanoico y acido acético.

Preferentemente, el acido carboxilico es acido acético. La forma preferida de acido acético es acido acético glacial. En
el caso de que el acido acético se seleccione como el agente quelante, la forma preferida es acido acético glacial, para
evitar la reaccion entre el agua y el alcdxido de titanio antes de la etapa de adicion de la soluciéon acuosa.

La cantidad de acido acético glacial utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo de 1% a 40% p,
preferentemente en el intervalo de 1% a 20%, y todavia mas preferentemente, en el intervalo de 2% a 10% p, y
siendo opcional el intervalo de 12% a 18% p.

El alcoxido de titanio puede seleccionarse de entre el grupo que consiste en isopropoxido de titanio, etéxido de
titanio, metdxido de titanio y butéxido de titanio.

El alcéxido de titanio preferido es isopropoxido de titanio, ya que se ha demostrado claramente que su rendimiento
proporciona una solucién de revestimiento eficaz.
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La cantidad de isopropdxido de titanio utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo de 4% a 15% p,
preferentemente de 6% a 12% p.

El acido fluoroacético puede ser uno de acido monofluoroacético, acido difluoroacético o acido trifluoroacético.
Preferentemente, el acido fluoroacético es acido trifluoroacético. En el caso de que se utilice acido
monofluoroacético o acido difluoroacético, la cantidad utilizada puede modificarse respecto a la cantidad de acido
trifluoroacético, de manera que la cantidad de fluor presente se mantenga de manera consistente.

La cantidad de acido trifluoroacético utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo de 0.1% a 20% p,
preferentemente en el intervalo de 0.1% a 10% p y todavia mas preferentemente de 2% a 8% p.

El procedimiento segun la presente ensefianza puede comprender la etapa de adicion de un precursor de metal.
Puede anadirse un precursor de metal para mejorar o alterar la accion antimicrobiana.

El precursor de metal puede ser uno de cobre, plata o cinc.

El precursor de metal puede ser un sulfato o nitrato del metal. El cobre y la plata actian como donantes de
electrones directamente a la banda de conduccion del TiO». El cinc puede formar una heterounién para reducir la
recombinacion de orificios de electrones.

En el caso de que el metal comprenda cobre, el precursor de cobre puede seleccionarse de entre, aunque sin
limitacion, el grupo que consiste en nitrato de cobre, pentahemihidrato de nitrato de cobre, cloruro de cobre, acetato
de cobre y sulfato de cobre.

En un aspecto preferido de la presente ensefianza, el precursor de metal es pentahemihidrato de nitrato de cobre (I1).

La cantidad de pentahemihidrato de nitrato de cobre (Il) utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo
de 0.03% a 3% p, preferentemente en el intervalo de 0.3% a 3% p y todavia mas preferentemente en el intervalo
de 0.1% a 2.8% p; idealmente, en el intervalo de 0.5% a 2.8% p.

El pentahemihidrato de nitrato de cobre (ll) puede disolverse en la solucion acuosa antes de la etapa de adicion
de la solucién acuosa a la mezcla de la etapa (i).

La cantidad de agua utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo de 30% a 99.5% p, preferentemente
de 40% a 99% p, y todavia mas preferentemente de 50% a 95% p. (El % de agua respecto al peso de la
composicion total).

El procedimiento puede llevarse a cabo a una temperatura de entre 15°C y 25°C.

En un aspecto, la presente ensefianza proporciona un procedimiento para preparar unos polvos antimicrobianos,
comprendiendo el procedimiento la etapa inicial de preparar una solucién segun el procedimiento descrito en la
presente memoria, seguido de recocido de la solucién a una temperatura de entre 350°C y 1350°C.

En un aspecto adicional, se proporciona un método de preparacién de un revestimiento antimicrobiano,
comprendiendo el método la etapa de mezcla de unos polvos antimicrobianos segun se han preparado mediante
el procedimiento descrito en la presente memoria, con una composicién de revestimiento.

Preferentemente, la composicion de revestimiento comprende una solucién acuosa y el método comprende la
etapa de fluorar la solucién con un agente fluorante. El agente fluorante puede ser uno de acido trifluoroacético y
fluoruro saédico.

Se obtiene una composicién de revestimiento antimicrobiano activada con luz visible mediante el método descrito
en la presente memoria. El revestimiento descrito en la presente memoria puede utilizarse bajo condiciones de
iluminacion interior. La composicion de revestimiento antimicrobiano presenta una actividad antimicrobiana bajo
luz visible y bajo luz reducida.

Las composiciones antimicrobianas descritas en la presente memoria son estables a temperaturas elevadas.
Convenientemente, la composicién de revestimiento antimicrobiano descrita en la presente memoria es estable a
temperaturas de hasta 1350°C.

Se proporciona un método de revestimiento de un sustrato, comprendiendo el método las etapas de:
(i) depositar una solucion de revestimiento antimicrobiano preparada segun el procedimiento descrito en la

presente memoria o una composicién de revestimiento antimicrobiano descrita en la presente memoria,
sobre un sustrato,
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(i) secar dicho revestimiento, y

(iii) exponer el sustrato recubierto a una temperatura superior a 300°C durante un periodo de tiempo en el
intervalo de 20 minutos a 3 horas.

El sustrato recubierto puede exponerse a una temperatura en el intervalo de 300°C a 1350°C, en el que el sustrato
es vidrio o material compuesto comparable, la temperatura se encuentra preferentemente comprendida en el
intervalo de 350°C a 600°C, todavia mas preferentemente de 450°C a 550°C. En una forma de realizacion preferida,
el sustrato recubierto se expone a una temperatura de 500°C.

En el caso de que el sustrato sea un material ceramico, la tercera etapa (iii) puede ser un procedimiento de coccion.
La temperatura puede ser de 500°C a 700°C en una segunda etapa de coccion o la temperatura puede ser de
1100°C a 1350°C en un procedimiento de coccién que presenta una Unica combustion.

Convenientemente, la composicion segun la presente ensefianza puede aplicarse en forma liquida a un sustrato
para proporcionar un revestimiento.

El revestimiento liquido puede depositarse mediante cualquier método adecuado. Entre los métodos adecuados
puede incluirse, aunque sin limitacién, pulverizacién, inmersion, con rodillo, cepillado, revestimiento electrostatico
y por centrifugacion.

La presente ensefianza proporciona una composicion de revestimiento antimicrobiano que comprende un sol
transparente de acetato de titanilo dopada con flior y cobre hidrolizada.

La presente solicitud proporciona ademas un revestimiento antimicrobiano que comprende un revestimiento de
titania dopada con fluor y cobre transparente.

Convenientemente, la presente solicitud proporciona una composicidon de revestimiento antimicrobiano que
comprende acetato de titanilo dopado con flior. Ventajosamente, lo anterior puede encontrarse en forma de un gel
que puede envasarse y enviarse a las localizaciones en donde debe aplicarse la composicion de revestimiento. La
ventaja es que la composicion de revestimiento puede fabricarse y envasarse en cantidades relativamente grandes
que reducen los costes de envasado y transporte. Una ventaja adicional es que la vida util se alarga eficazmente
en por lo menos varios meses. En la localizacion del procedimiento de revestimiento puede afiadirse agua segun
resulte necesario. Simultaneamente puede afiadirse un precursor de metal, tal como, por ejemplo, cobre. Una vez
se ha afadido agua, el acetato de titanilo dopado con fltor se hidroliza.

La presente ensefianza proporciona adicionalmente un kit que comprende (i) una composiciéon de revestimiento
antimicrobiano que comprende acetato de titanilo dopado con fltor y (ii) pentahemihidrato de nitrato de cobre (l1).

En un aspecto adicional, la presente ensefianza proporciona un sustrato recubierto que comprende un
revestimiento antimicrobiano preparado mediante el procedimiento descrito en la presente memoria o una
composicion de revestimiento antimicrobiano descrita en la presente memoria.

El sustrato puede seleccionarse de entre el grupo que consiste en vidrio y materiales compuestos relacionados,
ceramica, plastico, cemento y arcilla. En el caso de que el sustrato sea vidrio, el vidrio puede ser, por ejemplo, un
vidrio quimicamente fortalecido o vidrio templado. En aplicaciones especificas, el sustrato puede ser un ladrillo de
arcilla, una baldosa ceramica o un elemento de equipamiento sanitario.

Breve descripcion de los dibujos

A continuacion se describe la presente solicitud en referencia a los dibujos adjuntos, en los que:

la figura 1 es un esquema que representa las etapas intermedias en un procedimiento para formar un
revestimiento segun un aspecto de la presente invencion, y

la figura 2 es un diagrama de flujo que proporciona detalles sobre las etapas del procedimiento explicado en la
figura 1.

Descripcion detallada

La presente solicitud proporciona una tecnologia de procesamiento industrialmente viable basada en agua y
medioambientalmente benigna para la produccion de soluciones de revestimiento antimicrobiano.

La solucién de revestimiento antimicrobiano descrita en la presente memoria es respetuosa con el medio ambiente,
lo que resulta altamente deseable. La solucidn utilizada era de base acuosa. Una ventaja del sol de base acuosa
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segun la presente ensefianza es que resulta facil de pulverizar y es medioambientalmente benigna, ya que contiene
pocos o ningun compuesto organico volatil. Una ventaja adicional de la composicion de base acuosa es que puede
aplicarse facilmente como capa superior en una superficie.

La composicion indicada en la presente memoria proporciona una accién antimicrobiana inducida por luz visible.
Puede considerarse que es un agente antimicrobiano eficaz contra un abanico de patdgenos, incluyendo bacterias
Gram-positivas, bacterias Gram-negativas, virus y hongos, por ejemplo.

El procedimiento descrito en la presente memoria permite la produccién de un revestimiento antimicrobiano
inmovilizado sobre un sustrato. Una ventaja adicional es que el revestimiento es eficazmente transparente sobre
vidrio. El sol indicado en la presente memoria puede aplicarse en superficies mediante procedimientos de
pulverizacién convencional, pulverizacién mecanica automatizada, aplicacién con cepillo o inmersion. Una vez
aplicado, el sol puede secarse y después calentarse para fundirse con el material de vidrio, ceramica u otro sustrato
de la superficie subyacente, formando un revestimiento.

El revestimiento proporciona un revestimiento antimicrobiano fotocatalitico.

La expresion “revestimiento antimicrobiano fotocataliticamente activo” se refiere a que el revestimiento utiliza la
potencia de la luz para generar agentes oxidantes sobre una superficie que destruye microorganismos, tales como
bacterias, hongos y virus sobre la superficie. La luz requerida es luz interior natural (incluyendo fuentes
fluorescentes, LED e incandescentes) o luz solar.

La expresion “revestimiento antimicrobiano” tal como se utiliza en la presente memoria se refiere a un revestimiento
que elimina o inhibe el crecimiento de microorganismos, incluyendo bacterias, hongos y virus, por ejemplo.

La seleccion de los diversos constituyentes del sol segun la presente ensefianza resulta importante para garantizar
que el sol resulta eficaz y utilizable en un contexto industrial.

El revestimiento antimicrobiano segun la presente ensefianza comprende varios componentes diferentes,
incluyendo un precursor para formar un revestimiento de didéxido de titanio al aplicarlo en una superficie. El
precursor es alcéxido de titanio, convenientemente isopropdxido de titanio. Puede incluirse un aditivo en la
formulacién, para asistir a la funcionalidad antibacteriana resultante del diéxido de titanio en presencia de luz
visible. Para estabilizar el sol y garantizar una vida util adecuada, puede incluirse un volumen optimizado de acido
acético glacial.

En el caso de que se afiadan dopantes a la formulaciéon, por ejemplo, Cu, el revestimiento demuestra ademas
actividad antimicrobiana bajo condiciones de luz reducida u oscuridad. Por ejemplo, puede afiadirse un precursor
de cobre para mejorar la actividad antimicrobiana de la composiciéon de revestimiento. Se sugiere que el cobre
mejora la fotocatalisis al suministrar electrones al TiO» y asimismo mediante la accién de los iones de cobre. En la
oscuridad, se cree que la accién antibacteriana aparece principalmente por la accién de los iones de cobre. Entre
los ejemplos de precursores de cobre se incluyen pentahemihidrato de nitrato de cobre, acetato de cobre y sulfato
de cobre. El pentahemihidrato de nitrato de cobre resulta ventajoso en que proporciona los mejores resultados de
estabilidad y eficacia y era el de mejor solubilidad.

A continuacion se describe la invencion con mayor detalle haciendo referencia al ejemplo siguiente, en el que se
describe una formulacion ejemplificativa y un método de preparacion de la misma. En el contexto de la descripcion
posterior, VLA puro se refiere a una formulaciéon que no incluye un precursor de cobre y VLA dopado se refiere a
una formulacién que incluye un precursor de cobre.

La formulacién ejemplificativa para producir VLA dopado comprende isopropéxido de titanio, acido trifluoroacético,
acido acético glacial, pentahemihidrato de nitrato de cobre y agua.

Ejemplo

Materiales

Isopropoxido de titanio (TIPP) (C12H2804Ti) (grado: 97%; suministrado por Sigma Aldrich con el n® CAS: 546-68-9
(n® de cat. del proveedor: 205273-2L); acido trifluoroacético (TFA) (C2HF30,) (grado: 99%, suministrado por Sigma
Aldrich con el n°® CAS: 76-05-1 (n° de cat. del proveedor: T6508-1L); acido acético glacial (ACS =99.7%;
suministrado por Sigma Aldrich con el n°® CAS: 64-19-7, n° de cat. del proveedor: 320099-2.5L); agua desionizada;

y, en caso de utilizarse, pentahemihidrato de nitrato de cobre (Il) (grado Puriss ACS; n° CAS: 10031-43-3 disponible
de Riede-de Haén, Alemania, con el n° de cat. del proveedor: 31288).

A continuacion se proporcionan ejemplos de intervalos de cada componente que pueden utilizarse para preparar
una solucién de VLA pura y una solucion de VLA dopada.
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Porcentajes en peso
Ejemplo de VLA puro

Agua desionizada= (intervalo: 40% a 99%, preferentemente 50% a 95%)
Isopropoxido de titanio= (intervalo: 4% a 15%)

Acido trifluoroacético= (intervalo: 1% a 10%)

Acido acético glacial= (intervalo: 10% a 20%)

Ejemplo de VLA dopado

Agua desionizada = (intervalo: 50% a 95%)

Isopropoxido de titanio= (intervalo: 4% a 15%)

Acido trifluoroacético= (intervalo: 0.1% a 10%)

Acido acético glacial= (intervalo: 10% a 40%)

Pentahemihidrato de nitrato de cobre (Il)= (intervalo: 0.3% a 3%)

La tabla a continuacion proporciona los materiales y cantidades de cada uno utilizados para la formulacién en el
presente ejemplo de VLA dopado.

Tabla 1
Nombre Grado Cantidad % p
Isopropoxido de titanio (TIPP)(C12H2804Ti) 97% 12.5 ml 6.5 %
Acido trifluoroacético (TFA) (C;HF30,) 99% 4 ml 2.08 %
acido acético glacial ACS =99.7% 24 ml 12.50 %
Agua desionizada N/A 150 ml 78.16%
Pentahemihidrato de nitrato de cobre (Il) Puriss ACS 1.393 g 0.72%

Método 1 - VLA puro

Todos los equipos de vidrio requerido para el procedimiento (por ejemplo, vasos y probetas) se lavaron y se
secaron.

Con el fin de preparar la formulacion, se afiadié acido acético glacial (24 ml, acido acético glacial) a un vaso de
precipitados de vidrio, bajo agitacién continua a temperatura ambiente. A continuacion, se afiadié lentamente
isopropoxido de titanio (12.5 ml) gota a gota y la mezcla se dejé bajo agitacion durante un periodo de 30 minutos.
A continuacion, el acido trifluoroacético (4 ml) se afiadié gota a gota y la soluciéon se dejo bajo agitacion durante
10 minutos. La etapa final fue la adicién de agua (150 ml), que se afiadié gota a gota y se agitd durante 30 minutos
adicionales durante una hora.

Método 2: revestimiento de VLA dopado

Todos los equipos de vidrio requeridos para el procedimiento (por ejemplo, vasos de precipitados y probetas) se
lavaron y se secaron.

Con el fin de preparar la formulacion, se afiadié acido acético glacial (24 ml, acido acético glacial) a un vaso de
precipitados de vidrio, bajo agitacién continua a temperatura ambiente. A continuacion, se afiadié lentamente
isopropoxido de titanio (12.5 ml) gota a gota y la mezcla se dejo bajo agitacion durante un periodo de 30 minutos.
A continuacion, el acido trifluoroacético (4 ml) se afiadié gota a gota y la soluciéon se dejo bajo agitacion durante
10 minutos.

Simultaneamente, se afiadid precursor de cobre, pentahemihidrato de nitrato de cobre (ll) (1.393 g) a agua
(150 ml), se disolvié por completo y después se afiadio lentamente a la solucidn previamente preparada. En esta
etapa se obtuvo una solucion azul transparente que se dejé mezclar durante 30 minutos adicionales. Con el fin de
eliminar cualesquiera aglomerados remanentes, la formulacion obtenida se filtr6 utilizando un filiro de jeringa de
0.22 ym y se almacend en la nevera antes de utilizar para el revestimiento de un sustrato.

El experto en la materia apreciara que el método segun un aspecto de la presente ensefianza se ha expuesto
haciendo referencia a experimentos realizados en un laboratorio, pero que el procedimiento descrito puede
escalarse facilmente para la produccion industrial. Para la produccion del revestimiento seguin la presente
ensefianza a una escala industrial, pueden utilizarse los mismos porcentajes de componentes para llevar la
formulacion a 100 | o mas, dependiendo de los equipos disponibles. El procedimiento se lleva a cabo
convenientemente en un medio sustancialmente seco, es decir, uno en que haya poco o ningin exceso de
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humedad. El procedimiento se lleva a cabo convenientemente a temperatura ambiente y con agitacién adecuada.
Una de las partes mas importantes del procedimiento es garantizar que el precipitado de aglomerado de acetato
de titanilo se disuelva por completo. Esta etapa puede requerir mas de 30 minutos para completarse y puede
requerir agitacion/mezcla vigorosa.

El procedimiento 1, 20 descrito en la presente memoria que se ilustra en referencia a las figuras 1 y 2 comprende
convenientemente etapas de procesamiento simples e industrialmente viables. En referencia al ejemplo anterior,
el método seguin un aspecto de la presente ensefianza se inicia con una cantidad de acido acético en la etapa 22
que se introduce en un recipiente de mezcla. El recipiente de mezcla puede ser cualquier recipiente adecuado. Por
ejemplo, en un contexto de laboratorio, puede utilizarse un vaso de precipitados de vidrio seco y limpio. El acido
acético es preferentemente acido acético glacial. La utilizacion de acido acético de base al agua normal no resulta
deseable, ya que la formulacién puede precipitar. La cantidad de acido acético glacial utilizada en la configuracion
de laboratorio es tedricamente de 24 ml, pero puede encontrarse comprendida en el intervalo de 20 a 40 ml (10%
a 20%).

En una etapa siguiente, se afiade lentamente isopropoxido de titanio 2 en la etapa 24. La cantidad de isopropoxido
de titanio utilizada convenientemente se encuentra comprendida entre 10 y 20 ml. La cantidad utilizada en el
ejemplo anterior era de 12.5 ml. La mezcla se agité en la etapa 26 durante un tiempo adecuado para garantizar
una mezcla adecuada. La mezcla puede agitarse durante un periodo de tiempo de 5 a 120 minutos. En la
configuracion de laboratorio, 30 minutos eran suficientes para garantizar una mezcla adecuada. Lo anterior resultd
en acetato de titanilo 4.

Después de dicha etapa, se afadid lentamente acido trifluoroacético en la etapa 28. La cantidad de acido
trifluoroacético (TFA) (C2HF303) utilizada en el ejemplo era de 4 ml. El acido trifluoroacético puede utilizarse en
una cantidad comprendida en el intervalo de 2 a 20 ml (1% a 10%). Lo anterior resultd en acetato de titanilo dopado
con F 6.

Se utilizé acido trifluoroacético como un precursor dopante de F compatible en el sistema. Se afiadié F para reducir
la brecha energética de la titania para inducir actividad de luz visible. El TiO, presenta una brecha energética de
3.2 eV y muestra una actividad antibacteriana relativamente elevada bajo luz ultravioleta (UV) (longitud de onda
<390 nm), pero la introduccion de luz UV no resulta practica en hospitales y zonas publicas. En el caso de que se
reduzca la brecha energética, la titania puede activarse mediante la utilizacién de luz visible. Por lo tanto, la
introduccion de flior como dopante reduce la brecha energética de la titania. Lo anterior permite que la formulacion
segun la presente ensefianza se active con luz visible, ya que el fotocatalizador resultara actividad en luz visible.

Tras la adicion de acido trifluoroacético, la solucion resultante se dej6 que se homogeneizase 30. En la
configuracion de laboratorio, 10 minutos resultaron suficientes para este fin.

Tal como se ha expuesto anteriormente, en una etapa separada, se afadié el componente de cobre 34,
convenientemente pentahemihidrato de nitrato de cobre (ll), a una cantidad de agua 32. La cantidad de
pentahemihidrato de nitrato de cobre (Il) utilizada puede encontrarse comprendida en el intervalo de 0.65a4.5g
(0.3% a 3%). La cantidad de agua desionizada utilizada en el procedimiento descrito en la presente memoria puede
encontrarse comprendida en el intervalo de 75 a 1000 ml (60% a 90%). En el ejemplo anterior, el componente de
cobre se afiade convenientemente en una cantidad de 1.393 g a 150 ml de agua (preferentemente desionizada).

Se mezclaron los componentes de agua y cobre para garantizar que el componente de cobre se disolvia por
completo. A continuacion, la mezcla se anadié lentamente en la etapa 36 a la solucién previamente preparada que
se habia dejado homogeneizar. En esta etapa, se obtuvo una solucién azul transparente que se dejé mezclar
durante 30 minutos adicionales. Lo anterior resulté en la formacién de un sol transparente de acetato de titanilo
dopado con F y Cu hidrolizado 8.

Para mejorar la eficacia del sol, se llevo a cabo una etapa de filtracion para eliminar cualesquiera aglomerados
remanentes. En la configuracion de laboratorio, la formulacion se filtré utilizando un filtro de jeringa de 0.22 pm.

Antes de depositar un revestimiento segun la presente ensefianza sobre un sustrato, el sustrato debia limpiarse
para eliminar cualesquiera impurezas. Por ejemplo, el sustrato puede limpiarse utilizando jabdn y agua caliente
para eliminar cualquier suciedad.

Los sustratos pueden pretratarse antes del revestimiento. Por ejemplo, el sustrato puede someterse a limpieza por
medios mecanicos o con surfactantes, o alcoholes o limpiadores organicos o inorganicos o decapado con plasma,
etc. Entre los ejemplos puede incluirse el decapado con pirafia (una mezcla de acido sulfurico (H2SO4) y perdxido
de hidrégeno (H20,) utilizado para limpiar los residuos organicos de los sustratos de vidrio).

Para tratar una superficie o sustrato, el sol preparado de acuerdo con el procedimiento de la presente ensefianza

puede aplicarse en una superficie utilizando cualquier técnica de deposicion adecuada, que puede incluir la
pulverizacion, el revestimiento por inmersion, rodillos, cepillado o pulverizacion electrostatica, por ejemplo. Entre
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las técnicas de pulverizacion ejemplificativas se incluyen la HVLP (alta velocidad y baja presion) y cualquier
pulverizacién convencional que utilice aire comprimido.

Una vez se ha aplicado el sol en una superficie, se deja secar. Aunque el secado puede acelerarse utilizando
técnicas convencionales (tales como un horno, calefactores de IR, calefactores por conveccion, por ejemplo), la
superficie generalmente esta seca en un par de horas. Por ejemplo, la superficie recubierta puede estar seca en
un periodo de 2 a 24 horas, preferentemente en 12 a 18 horas.

Aunque el revestimiento puede resultar eficaz en este estado seco, su adherencia a la superficie es limitada y el
rendimiento antimicrobiano puede mejorarse utilizando una etapa adicional. Esta etapa adicional expone el
revestimiento y la superficie a una temperatura elevada durante un periodo de tiempo que permite que el
revestimiento se fusione con la capa superficial de la superficie. La fase anatasa de TiO, se forma durante esta
etapa del procedimiento. El revestimiento y el sustrato se exponen a la temperatura elevada durante un periodo de
tiempo comprendido en el intervalo de 10 minutos a 3 horas, preferentemente de hasta 2 horas. Después de esta
etapa, se ha formado sobre la superficie un revestimiento de titania dopado con F y Cu transparente 10.

La temperatura elevada es convenientemente superior a 350°C para garantizar que se produce la cristalizacion del TiOx.
Simultaneamente, se impone un limite superior de temperatura a la superficie bajo tratamiento. De esta manera, por
ejemplo en el caso de una superficie de vidrio, se impone un limite de temperatura practico de 600°C para evitar dafios
al vidrio. Sin embargo, se apreciara que, en el caso de determinados tipos de vidrio de temperaturas mas elevadas, por
ejemplo en el caso del vidrio templado, pueden utilizarse temperaturas superiores a 800°C.

En el caso de una superficie de vidrio, el intervalo de temperaturas preferido es de 350°C a 600°C. Una temperatura
particularmente conveniente es de 500°C. El sustrato de vidrio se reblandece a aproximadamente 450°C y el TiO,
puede fusionarse en la superficie del mismo.

Se apreciara que el periodo de tiempo requerido para garantizar una adecuada cristalizacion del TiO- y la fusion
con la capa superficial del vidrio variara con la temperatura seleccionada. Se requeriran periodos de tiempo mas
largos a temperaturas mas bajas y se requeriran periodos de tiempo mas cortos a temperaturas mas elevadas. Un
periodo de tiempo adecuado en el caso de que la temperatura sea de 500°C se encontrara comprendido en el
intervalo de 1 a 2 horas. El vidrio se reblandecera y perdera sus propiedades morfologicas a aproximadamente
650°C a 700°C y resulta importante una via de procesamiento que sirva en un intervalo de temperaturas de 400°C
a 650°C. Un intervalo de temperaturas 6ptimo de 450°C a 550°C resulta importante para adherir los revestimientos
como parte inmovilizada sobre la superficie del vidrio (en virtud de la fusion superficial de tanto el nanomaterial de
titania como el vidrio).

En un aspecto preferido de la presente ensefianza, puede llevarse a cabo el recocido a 500°C durante 1 hora. El
proposito de utilizar un éptimo de 500°C es formar una pelicula delgada de titania dopada sobre la superficie del
vidrio (tal como se ha mencionado anteriormente en la presente memoria, el término “delgada” se refiere a un
grosor de aprox. 80 nm a 200 nm para una Unica capa). La fusion de la titania permite que el vidrio forme un
revestimiento inmovilizado.

En el caso de la aplicacién en baldosas ceramicas o equipamiento sanitario, la temperatura de aplicaciéon puede
ser superior, por ejemplo 700°C, como parte de la segunda coccion o 1200°C para una baldosa no sinterizada. La
temperatura y tiempo dependen del perfil de calentamiento de la empresa y no son estandares. Asimismo resulta
posible y puede resultar deseable aplicar el revestimiento a 500°C en las baldosas ceramicas. Lo anterior resulta
aplicable a las baldosas ceramicas, en las que habitualmente se realizan dos cocciones. La primera coccién es
para la sinterizacion a aproximadamente 1200°C, para conseguir suficiente densidad y resistencia (en el caso de
que no se requiera trabajo artistico/pintura sobre la baldosa ceramica. La temperatura de la segunda coccion
tipicamente se encuentra comprendida entre 300°C y 700°C).

Se ha utilizado la espectroscopia de Raman para confirmar que, aunque la fase anatasa de TiO, se encuentra
claramente presente (aprox. 100%), al llevar a cabo el tratamiento térmico a 700°C (100%), asimismo sigue
presente a temperaturas mas elevadas, superiores a 1100°C, aunque domina la fase rutilo.

La solucién antimicrobiana indicada en la presente memoria puede secarse para formar unos polvos. A
continuacion, los polvos resultantes pueden afiadirse, dispersarse o suspenderse en otro sol-gel o materiales
relacionados y pueden utilizarse como una formulacién de revestimiento.

La solucién asimismo puede secarse formando un gel y redisolverse o redispersarse utilizando un acido o solventes
y aplicarse mediante una diversidad de métodos.

Alternativamente, la soluciéon puede recocerse en unos polvos a una temperatura superior a 350°C, aunque inferior
a 1350°C durante un periodo de tiempo. A mayor temperatura, se requiere un menor tiempo de horno. A titulo de
ejemplo, a 500°C, los polvos pueden recocerse durante menos de 1 hora, mientras que a 1350°C, los polvos
pueden recocerse durante menos de 30 minutos, por ejemplo durante 20 minutos.
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A continuacion, los polvos resultantes pueden depositarse directamente sobre un sustrato, por ejemplo mediante
deposicion, o afadirse como aditivo a un revestimiento. Dicho revestimiento puede ser, por ejemplo, un
revestimiento a base de epoxi 0 silano o un revestimiento de base acuosa.

En el caso de que el sustrato no pueda calentarse a temperatura elevada, puede utilizarse la solucién fotocatalitica
recocida en unos polvos que después se afiaden en un revestimiento (por ejemplo, pintura, sol-gel) como parte de
un dopante.

Se ha encontrado que, a fin de resultar eficaz dentro de una solucién de base acuosa, puede resultar necesario
fluorar la solucién. Se cree que lo anterior resulta necesario para incrementar la concentracién de nanoparticulas
de TiO, sobre la superficie al secarse el revestimiento. Algunos experimentos han demostrado que, en caso de
que se afadan unos polvos de TiO; a un revestimiento de sol-gel, sin fluorar, se detecta una cantidad minima de
TiO2 mediante espectroscopia de Raman. En contraste, con la fluoracién, TiO, es claramente detectable mediante
espectroscopia de Rama. Son agentes de fluoracién adecuados, por ejemplo, acido trifluoroacético y fluoruro
sédico.

Aunque el procedimiento descrito en la presente memoria se describe con respecto a la preparacion de un
revestimiento antimicrobiano activado por luz visible y el depdsito del mismo sobre un sustrato de vidrio, el experto
en la materia apreciara que el procedimiento puede adaptarse para la utilizacién con sustratos que requieran un
procesamiento a temperatura elevada, por ejemplo para el procesamiento a una temperatura igual o superior a
1350°C.

El sol indicado en la presente memoria es relativamente estable. Presenta una vida util superior a un mes al
almacenarse bajo condiciones apropiadas. Por ejemplo, presenta una vida util de por lo menos una semana al
almacenarse a 18°C y de por lo menos tres meses al almacenarse a 5°C. Dicha estabilidad resulta altamente
deseable y hace que la solucién de revestimiento antimicrobiano resulte adecuada para la aplicacion industrial.

El procedimiento segun un aspecto de la presente ensefianza permite la preparacion de un revestimiento
antimicrobiano activado por luz visible transparente. El grado de transparencia del revestimiento puede mejorarse
modificando la concentracion de los componentes de la solucion.

Tal como se ha expuesto anteriormente, resultan deseables revestimientos mas delgados sobre el vidrio a fin de
evitar efectos visibles. De acuerdo con lo anteriormente expuesto, la utilizaciéon de un precursor de metal, por
ejemplo, cobre, puede reducir el grosor de revestimiento requerido, garantizando simultaneamente que sigue
siendo eficaz, resultando de esta manera en un revestimiento transparente eficaz.

Ademas, debido a que el revestimiento se prepara utilizando un exceso de agua, se obtiene una capa delgada de
revestimiento. Para revestimientos sobre sustratos transparentes, las ventajas son que no existe ninguin efecto de
irisacion/brillo visible o formacién de polvos presentes en el revestimiento.

La actividad antimicrobiana de los sustratos de vidrio recubiertos con la composicion de revestimiento (dopada)
activada con luz visible segun la presente ensefianza se sometié a ensayo tal como se indica a continuacion, en
el ejemplo 2.

Ejemplo 2 - Ensayos antimicrobianos de muestras de vidrio
El tiempo de exposicion de la muestra fue de 24 horas, siendo las condiciones de iluminacion:
1. Ausencia de luz
2. Luz T5 1000 Luz (caja de luz) en un entorno humedo (papel de filtro humedo en una placa de Petri).
- Organismo sometido a ensayo: Staphylococcus aureus ATCC 6538

- El procedimiento seguido se baso en la norma ISO 27447:2009, modificado para la activacion con luz
visible.

Brevemente, se lavd un cultivo de durante la noche de S. aureus con solucién salina tamponada con fosfato (PBS)
dos veces. Para el andlisis, cada muestra se colocé asépticamente en una placa Petri estéril que contenia papel
de filtro himedo y se inoculd con la suspension bacteriana que contenia aproximadamente 1x10° unidades
formadoras de colonia (UFC)/muestra. Las muestras preparadas se dividieron en dos grupos (muestra de ensayo
(es decir, con revestimiento) y control (sin revestimiento)). Una de las muestras de control se sometidé a ensayo
inmediatamente para el recuento de bacterias viables utilizando el método de vertido en placa por triplicado. Se
prepararon diluciones hasta 10-° y se incubaron aerébicamente a 37°C durante la noche, seguido de la realizacion
del recuento de colonias. Los resultados se proporcionan en la tabla 2, a continuacion.
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El resto de las muestras preparadas se dividié entre una camara hermética a la luz y la exposicion a iluminacion
T5 (1000 lux) durante 24 horas a temperatura ambiente.

Tras la incubacion (24 horas), todas las muestras se procesaron para el analisis de las bacterias viables que
permanecian sobre la superficie, después de la exposicidon. Todas las placas resultantes se incubaron
aerobicamente a 37°C durante 24 horas (o durante la noche) después de realizar un recuento de colonias. Los
resultados se proporcionan en la tabla 2, a continuacion.

Tabla 2 - Resultados de los ensayos microbioldgicos en muestras de vidrio

0h
diluciones Control
103 TNTC
10+ *15,12, 16
10% 1,0,0
10® 0
107 0
ufc/muestra 1.4 x108
24 h Oscuridad
diluciones Control Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
puro *26, 20 0 4,7
10" 2,4 0 4,3
102 0 0 1,0
103 TNTC 0 0 0
10+ *22,18 0 0 0
10% 4,2
ufc/muestra 2.0x 108 2.3x102 0 o**
24h Luz
diluciones Control Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
puro 1,4 1,1 0
10" 0,2 0 0
102 0 0 0
103 *18,11 0 0 0
10 0 0 0 0
10% 0
ufc/muestra 1.5x 105 o** o** 0

*Indica los resultados utilizados para los datos de medias
** indica que el recuento es tan bajo que indica una eliminaciéon completa

En referencia a los resultados en la tabla 2, la concordancia entre las muestras de control en el tempo O h y el
tiempo 24 h se encuentra dentro de lo esperado, y no resulta evidente ninguna reduccion log significativa. Cada
muestra de vidrio tratado (muestras 1 a 3) se compard con el control relevante en el tiempo 24 h con el fin de
proporcionar un control comparativo corregido. Las muestras de vidrio tratadas mostraron una reduccion del
numero de bacterias, bajo condiciones tanto de oscuridad como de iluminacién, sin ninguna diferencia significativa
entre las condiciones de iluminacién y de oscuridad.

Los resultados demostraron que las muestras de vidrio recubiertas con el revestimiento (dopado) activado con luz
visible segun la presente ensefianza presentan un efecto antimicrobiano.

Por otra parte, los datos experimentales muestran que el VLA dopado funciona sobre vidrio, la soluciéon VLA pura
no dopada asimismo se ha demostrado que es antimicrobiana en experimentos con revestimientos recocidos a
temperaturas elevadas sobre baldosas ceramicas. Debe destacarse que pueden utilizarse revestimientos mas
gruesos sobre ceramica y por lo tanto los resultados no son necesariamente comparables con los experimentos
anteriores con vidrio.

Las tablas a continuacion proporcionan resultados que demuestran el rendimiento antimicrobiano del revestimiento
no dopado.
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Tabla 3 - Rendimiento de revestimiento contra MRSA bajo luz visible en una baldosa ceramica recubierta

MUESTRA Exposicion Dilucién Recuento de colonias UFC/ml de recuperaciéon
100 0,0

A3 (1) 10" 0,0 0
102 0,0
100 0,0

A3 (2) LUz 10" 0,0 0
102 0,0
100 0,0

A3 (3) 10" 0,0 0
102 0,0
100 TNTC, TNTC

A3 (1) 10" TNTC, TNTC 5.3x10°
102 125, 140
100 TNTC, TNTC

A3 (2) OSCURIDAD 10" TNTC, TNTC 5.3x10°
102 90.165
100 TNTC, TNTC

A3 (3) 10" TNTC, TNTC 5.3x10°
102 108,89

Se apreciara a partir de la tabla 3 que una reduccion de Log 5, es decir, 99,999% de todos los MRSA en las tres
5 muestras fueron eliminados en presencia de luz visible, demostrando la eficacia del revestimiento. En contraste,

en la oscuridad no se produjo efecto antimicrobiano observable.

Tabla 4 - Rendimiento de revestimiento contra un hongo, T. rubum. Baldosa recubierta con solucién de VLA pura

y sometida a ensayo contra T. rubum bajo luz visible

10
MUESTRA Exposicion Dilucién Recuento de colonias UFC/ml de recuperacién
100 0,0
A3 (1) 10" 0,0 0
102 0,0
100 43,33
A3 (2) LUz 10" 7,0 0.8 x 104
102 0,0
100 1,0
A3 (3) 10" 0,0 0
102 0,0
100 TNTC, TNTC
A3 (1) 10" TNTC, TNTC 1.3 x108
102 68,60
100 TNTC, TNTC
A3 (2) OSCURIDAD 10" TNTC, TNTC 1.3x108
102 62,70
100 TNTC, TNTC
A3 (3) 10" TNTC, TNTC 1.1x108
102 54,53
Se apreciara a partir de la tabla 4 que el revestimiento resulté en una reduccion de Log 3, es decir, 99,9%, eficaz
en la eliminacion de T. rubum sobre las tres muestras en presencia de luz visible, demostrando la eficacia del
revestimiento. En la oscuridad, no se produjo un efecto antimicrobiano observable.
15

Tabla 5 - Calculo de la concentracion de indculo utilizada para las baldosas en los ensayos n° 1y n°® 2

Recuento (ufc/ml) | Dilucién | Indculo para baldosas (ufc/ml)
Ensayo n° 1
Hemocitometro 4.7 x 108 1/470 1x10°
Recuento de placa 9.5 x 108 1/470 2x108
Ensayo n° 2
Hemocitometro 4.5x 108 1/450 1x10°
Recuento de placa 1.2 x 10° 1/450 2.6 x 108
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Tabla 6 - Rendimiento del revestimiento frente a E. coli al someter a ensayo un revestimiento recocido sobre una
baldosa ceramica

MUESTRA [ n° | Luz UFC/placa | Luz UFC/baldosa | Oscuridad UFC/placa | Oscuridad UFC/baldosa

1 TNTC* TNTC TNTC TNTC

Blanco 2 TNTC TNTC TNTC TNTC

3 TNTC TNTC TNTC TNTC

4 TNTC TNTC TNTC TNTC

1 0 0 TNTC TNTC

2 0 0 TNTC TNTC

A1 3 0 0 TNTC TNTC

4 0 0 TNTC TNTC

5 0 0 TNTC TNTC

1 0 0 TNTC TNTC

A2 2 24 480 31 620

3 0 0 206 4120

4 0 0 TNTC TNTC
1 TNTC TNTC 0 0

2 20 400 TNTC TNTC

B1 3 274 5480 TNTC TNTC
4 47 940 0 0

5 8 160 TNTC TNTC

La tabla 6 demuestra que el blanco y la muestra en la oscuridad no mostraban efecto antibacteriano. La presencia
de luz visible matoé E. coli sobre la baldosa recubierta con una reduccioén de log 5, es decir, 99,999% de todos los
E. coli eliminados sobre la baldosa recubierta en la muestra A1.

Mediante la modificacién de la concentracion del revestimiento resulta posible variar tanto la transparencia como
el rendimiento. Se sometid a ensayo un revestimiento delgado (G2) y un revestimiento grueso (G1) frente a E. coli
con la solucion de VLA pura. Se muestran los resultados en la tabla 7.

Tabla 7 - Recuperacion media de E. coli por muestra para cada condicion de ensayo con calculo de log de

reduccion
Muestra N° total de células Recuperacion media Log reduccion
inoculadas en cada muestra postincubacién
G1 1.9x10° 2.1 x10? 4
G2 1.9 x10° 6.3 x 104 1.5

La mayor reduccion de la carga microbiana (4 log) se observé en la muestra G1. El panel de vidrio G2 era un panel
de vidrio idéntico a G1 pero que habia sido tratado con un revestimiento muy delgado. Se observd una reduccion
de 1.5 log de la carga bacteriana respecto al panel de vidrio G2.

La presente solicitud se ha descrito de manera general en el contexto de un revestimiento para vidrio. Sin embargo,
se apreciara que el procedimiento de revestimiento no se encuentra limitado a la utilizacién con vidrio y que puede
utilizarse con otros materiales, incluyendo ceramicas. Se apreciara que una limitacion general respecto a qué
materiales pueden recubrirse es impuesta por la temperatura de fusién del material, ya que la temperatura de
fusion deberia ser superior a la utilizada en el procedimiento de revestimiento.

Ademas, mientras que el revestimiento descrito en la presente memoria resulta Util por sus propiedades
antimicrobianas, puede proporcionar ademas otras ventajas, entre ellas una resistencia mejorada al rayado.

En la presente solicitud, las referencias a % p debe interpretarse que significan % p/p.
Los términos ‘comprende/comprendiendo’ utilizados en la presente memoria especifican la presencia de las

caracteristicas, nimeros enteros, etapas o componentes indicados, pero no excluye la presencia o adicion de otra
u otras caracteristicas, numeros enteros, etapas, componentes o grupos de los mismos.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparacion de una soluciéon de revestimiento antimicrobiano, comprendiendo el
procedimiento las etapas de:

(i) mezclar un agente quelante con un alcoxido de titanio y acido fluoroacético; y
(i) ahadir una solucién acuosa a la mezcla formada a partir de la etapa (i);

en el que el acido fluoroacético es uno de entre acido monofluoroacético, acido difluoroacético o acido
trifluoroacético.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que el agente quelante es un acido carboxilico, preferentemente,
en el que el acido carboxilico se selecciona de entre el grupo que consiste en acido férmico, acido propionico,
acido butanoico y acido acético.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que el acido carboxilico es acido acético y preferentemente en
el que el acido acético se encuentra en forma de acido acético glacial y en el que la cantidad de acido acético
glacial utilizada esta en el intervalo de 1 a 40% p, preferentemente en el intervalo de 1 a 20% y todavia mas
preferentemente, en el intervalo de 2 a 10% p

4. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el alcdxido de titanio se selecciona de entre
el grupo que consiste en isopropdxido de titanio, etdxido de titanio, metdxido de titanio y butdxido de titanio.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que el alcéxido de titanio es isopropdxido de titanio; y en el que
la cantidad de isopropdxido de titanio utilizada esta en el intervalo de 4 a 15% p, preferentemente de 6 a 12% p

6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que el acido fluoroacético es acido trifluoroacético; y en el que
la cantidad de acido trifluoroacético utilizada esta en el intervalo de 0.1 a 20% p, preferentemente en el intervalo
de 0.1 a 10% p, y todavia mas preferentemente, en el intervalo de 2 a 8% p

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores que comprende la etapa de afadir un
precursor de metal; en el que el precursor de metal comprende uno de entre cobre, plata y cinc.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 7, en el que el precursor de metal comprende un sulfato o nitrato del
metal; preferentemente, en el que el precursor de metal es pentahemihidrato de nitrato de cobre (l1); opcionalmente,
en el que la cantidad de pentahemihidrato de nitrato de cobre (ll) utilizada esta en el intervalo de 0.03 a 3% p,
preferentemente en el intervalo de 0.3 a 3% p, y todavia mas preferentemente, en el intervalo de 0.1 a2.8% p, y
particularmente, en el intervalo de 0.1 2 2.8% p

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, en el que el pentahemihidrato de nitrato de cobre (1) se disuelve dentro
de la solucién acuosa antes de la etapa de afadir a la mezcla de la etapa (i).

10. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la cantidad de agua en la solucion
es de por lo menos 30% en peso; preferentemente, en el que la cantidad de agua utilizada esta en el intervalo de
30% p a 99.5% p, mas preferentemente, en el intervalo de 40% p a 99% p, y todavia mas preferentemente, 50%
a95% p

11. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el procedimiento se lleva a cabo
a una temperatura entre 15y 25°C.

12. Procedimiento para elaborar un polvo antimicrobiano que comprende la etapa inicial de preparar una solucién
segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores y a continuacion recocer la solucidon a una temperatura entre
350°C y 1350°C.

13. Procedimiento de preparacion de un revestimiento antimicrobiano que comprende la etapa de mezclar un polvo
antimicrobiano como se prepara mediante el procedimiento segun la reivindicacion 10 con una composicion de
revestimiento.

14. Procedimiento segun la reivindicacion 13, en el que la composicion de revestimiento es una solucién acuosa y
el procedimiento comprende la etapa de fluorar la solucién con un agente fluorante; preferentemente, en el que el
agente fluorante es uno de entre acido trifluoroacético y fluoruro sédico.

15. Composicién de revestimiento antimicrobiano obtenido mediante el procedimiento segun cualquiera de las

reivindicaciones anteriores, siendo la composicion de revestimiento activada con luz visible, y siendo la
composicion de revestimiento estable a temperaturas de hasta 1350°C.
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16. Procedimiento para revestir un sustrato, comprendiendo el procedimiento las etapas de:

(i) depositar una solucién de revestimiento antimicrobiano preparada de acuerdo con el procedimiento segun
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12 o una composicion de revestimiento antimicrobiano segun la
reivindicacion 15, sobre un sustrato;

(i) secar dicho revestimiento; y

(lii) exponer el sustrato revestido a una temperatura superior a 300°C durante un periodo de tiempo en el
intervalo de 20 minutos a 3 horas; opcionalmente, en el que la solucién de revestimiento se deposita
mediante un método seleccionado de entre el grupo que consiste en pulverizacién, inmersion, rodillo,
cepillo, electrostatico y revestimiento por centrifugacion.

17. Procedimiento segun la reivindicacion 10, en el que el sustrato recubierto se expone a una temperatura en el
intervalo de 300°C a 1350°C, preferentemente de 350°C a 600°C, todavia mas preferentemente de 450°C a 550°C.

18. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, en el que la mezcla de la etapa (i) se almacena
antes de la ejecucion de la etapa (ii).

19. Composicion de revestimiento antimicrobiano que comprende un sol transparente de acetato de titanilo dopado
con fluor y cobre hidrolizado.

20. Revestimiento antimicrobiano que comprende un revestimiento de titania dopada con fldor y cobre
transparente.

21. Composiciéon de revestimiento antimicrobiano que comprende acetato de titanilo dopado con fluor;
opcionalmente en el que el acetato de titanilo dopado con fltor se hidroliza.

22. Sustrato revestido que comprende un revestimiento antimicrobiano preparado mediante el procedimiento segun
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12 o el procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 13 a 18 o
una composicion de revestimiento antimicrobiano segun la reivindicacion 15; preferentemente, en el que el sustrato
se selecciona de entre el grupo que consiste en vidrio y materiales compuestos relacionados, ceramica, plastico,
cemento y arcilla; o en el que el sustrato comprende un metal, opcionalmente acero inoxidable o aluminio o una
aleacion de los mismos.

23.Kit que comprende: (i) una composicion de revestimiento antimicrobiano segun la reivindicacion 21 y (ii)
pentahemihidrato de nitrato de cobre (II).
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