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Resumen

En el presente articulo, se investiga un composito superhidrofébico a base de particulas de caolin — polimeros reciclados, con
aplicacion innovadora como un recubrimiento, presentando propiedades anticorrosivas y de no-mojabilidad; para aceros de bajo
carbon, se obtuvo a partir de la disolucion del polimero reciclado y la dispersion de las particulas de caolin superhidrofébicas,
se deposito a partir de la aplicacién de un robot cartesiano con deposicién por spray. La espectroscopia infrarroja (FTIR), indica
la presencia de los grupos funcionales carboxilos (COOH) 2920 y 2853 cm! seguido de enlaces CH3(CH22)16, caracteristico de
materiales superhidrofébicos, La microscopia electrénica de barrido (MEB) revela estructuras en forma de placas u hojuelas de
las particulas de caolin, se observa particulas dentro del rango de los nanémetros y los micrémetros. Se aplicaron métodos para
la medicién del angulo de contacto (Reflexion y Aumento de imagen), obteniendo angulos superiores a 150°. Se procedid a hacer
ensayos de corrosién, con resultados favorables demostrando su resistencia a la corrosion.
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Abstract

In the present article, we investigate a superhydrophobic composite based on kaolin particles - recycled polymers, with
innovative application as a coating, presenting anti-corrosive and not wettability properties; for low carbon steels, it was obtained
from the dissolution of the recycled polymer and the dispersion of superhydrophobic kaolin particles, it was deposited from the
application of a Cartesian robot with spray deposition. Infrared spectroscopy (FTIR) indicates the presence of carboxyl functional
groups (COOH) 2920 and 2853 cm™ followed by CH3(CHa2)16 bonds, characteristic of superhydrophobic materials. Scanning
electron microscopy (SEM) reveals plate or flake-shaped structures of kaolin particles, particles within the range of nanometers
and micrometers are observed. Methods were applied to measure the contact angle (Reflection and Image Magnification),
obtaining angles greater than 150°. Corrosion tests were carried out, with favourable.

Keywords:
Composite, Superhydrophobic, Wettability, Contact angle, Corrosion

surgido avances significativos con el desarrollo de métodos y
técnicas, con el objetivo de obtener materiales con propiedades
superhidrofébicas, sin embargo algunos de ellos requieren un
procesamiento complejo y representan un elevado precio
(Simo & Shaojun, 2017).

1. Introduccién

En los ultimos afios, el fenémeno denominado como efecto de
loto (Lafuma & Quere, 2003), ha sido base para grandes
avances y aplicaciones, se caracterizan por tener un dngulo de
contacto superior a 150° (Wang & Jiang, 2010).

El enfoque de la ciencia ha sido el desarrollo de nuevas

Con ello vino el estudio de los materiales superhidrofdbicos
gue ha tenido un gran enfoque en la actualidad, esto debido a
sus grandes propiedades que presentan como lo son la
repelencia al agua, la no mojabilidad y la anticorrosion
(Landolt, 2013). Con la aplicacion de nanotecnologia se han
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alternativas para la obtencion de materiales con mejores
propiedades, con el uso de métodos mas accesibles que no
generen dafios secundarios (Kang et al., 2011). Una de las
alternativas que sea utilizado es la aplicacion de materiales
compositos con propiedades superhidrofébicas, debido a que
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ofrecen una serie de ventajas en los materiales que sean
depositados, mencionando su accesibilidad y su reproduccion
no representa peligro hacia el medio ambiente.

Con la aplicacion de la nanotecnologia se ha logrado modificar
quimicamente la estructura de materiales con la aplicacién de
aditivos, con el fin de otérgale mayores propiedades contra los
materiales ya existentes.

En la actualidad, el desarrollo y la aplicacion de los
recubrimientos superhidrofébicos se han enfocado en que se
obtengan estructuras mas robustas con mayor duracion
(Minggian, 2016). Con la nanotecnologia, se ha podido
introducir la superhidrofébicidad a las areas como: de la
construccién, la industria automotriz, la metaldrgica, etc.

Para la aplicacién del recubrimiento se utilizé un robot
cartesiano con deposiciéon por spray. La aplicaciéon de los
mismos es hacer tareas dentro de la industria como lo son: el
posicionamiento de recubrimientos homogéneos; La
aplicacion de la tecnologia es muy relevante, puesto que ha
desarrollado nuevas técnicas aplicadas en las diferentes areas,
con la finalidad de adaptar nueva tecnologia a las nuevas
necesidades que vayan surgiendo en la actualidad. No cambie
el tamafio de las fuentes o espaciado de linea para introducir
mas texto en un ndmero limitado de péaginas. Utilice cursiva
para enfatizar; no subraye.

Se presenta una aplicacién novedosa de composito como un
recubrimiento superhidrofébico, se logra mediante particulas
caolin [AI2Si205(0OH)4] - polimeros reciclados, cabe
mencionar que el caolin es un mineral natural, frecuentemente
utilizado para reforzar recubrimientos (Feng et al.; 2002),
estudios actuales han desarrollado estrategias para mejorar las
propiedades de anticorrosion esto mediante la experimentacion
de la introducciéon de materiales compositos, con el fin de
reducir el dafio que sufre de la superficie externa.

2. Importancia de la Superhidrofobicidad

La tecnologia en la actualidad busca aplicar las bondades que
ofrece la naturaleza a partir de sus diferentes fenémenos; no hace
mucho ya se discutia sobre un efecto que caracterizaba a la
superficie de las flores de loto que tiene que ver con dos conceptos
clasicos, capilaridad y mojabilidad (Sharfrin, 2000).

La propiedad denominada mojabilidad se describe como la
capacidad que tiene un liquido de extenderse o dejar una traza
minima en el sélido. La cuidadosa observacion e investigacion de
esta propiedad inusual de la naturaleza que se encuentra en la hoja
de loto, partiendo de ello se han convertido en un tema con un
elevado interés en las Gltimas dos décadas. Debido al alto angulo
de contacto (> 150°), las gotas de agua se desprenden facilmente
de la superficie de la hoja de loto por ende al acumulan particulas
de suciedad en la superficie estas se desprenden facilmente.

A partir de ello, se han desarrollado grandes enfoques para la
fabricacion recubrimientos superhidrofébicos a base de materiales
compositos, generando superficies superhidrofébicas con
resistencia a la corrosion, debido a la composicion del composito.

Los materiales superhidrofébicos actualmente estan teniendo un
mayor impacto, con ello se estd abriendo nuevas vias para
aplicaciones interesantes. Ademas que los métodos deben ser de
gran importancia para guiar la fabricacién de superficies stper
hidréfobas para aplicaciones practicas tales como anti-hielo,
autolimpieza y anti-incrustante (Tianyi & Lei, 2018).

3. Experimentacion

3.1 Reactivos y Materiales

Se utiliz6 el mineral caolin [Al:Si:Os(OH)s] pureza 98.6%
exportada por Xinxiang Dongzhenpara, con el fin de reforzar el
composito. El acido estearico [CH3(CH2)16COOH] pureza 99.9%
Croda, se utiliz para la modificacion superficial del caolin. El
etanol absoluto [C,HsO] pureza 100% FERMONT, implementado
para modificar al acido estearico. El Tetrahidrofurano [C4HsO]
(THF) pureza 98.8% SIGMA- ALDRICH, utilizado para disolver
al PVC. Por ultimo se recicl6 el policloruro de vinilo [(C2H3Cl),]
(PVC) por medio de trituracion, el cual primero se sometié a un
proceso de depuracion con el fin de eliminar las impurezas en la
superficie y utilizarlo para recubrimiento.

3.2 Modificacion de caolin

Se disolvié &cido estearico en etanol anhidro, en una proporcion
de 1:5, respectivamente; esto a un temperatura de 40°C durante 20
minutos, después se adicionaron 5.0 g de particulas de caolin que
van 100-1153 nm, se procedid a su dispersion por medio de un
bafio ultrasénico durante 20 minutos, lo obtenido se someti6 a una
agitacion magnética a 106°C durante 2 horas con esta sintesis
obtenemos una funcionalizacién.

Procedimos a realizar una filtracion con el motivo de obtener las
particulas funcionalizadas. Finalmente, se llevd a un secado a
120°C durante 2 horas para obtener las particulas de caolin
superhidrofobicas.

3.2 Obtencion del recubrimiento

Se disolvi6 0.5¢g de (PVC) en 11ml de (THF) a 30°C en agitacion
magnética durante 20 minutos, sin relacion molar, pasado el
tiempo se adicionaron 0.5g de particulas de caolin funcionalizadas
en la disolucion resultante, se procedio a dispersar las particulas
en la disolucién mediante un bafio ultrasénico con un tiempo de
20 minutos. Finalmente se obtuvo una solucién homogeénea la cual
es el composito resultante, el cual se procedio a depositar en el
Robot Cartesiano con deposicion por spray (Técnica novedosa).

3.3 Caracterizacion y métodos

Las medidas del angulo de contacto del recubrimiento se
determinaron con métodos de aproximacion, los empleados
fueron aumento de imagen y reflexion (recordar que son métodos
empiricos).

La presciencia de grupos funcionales del composito; estos se
presentan a ciertas longitudes de onda, por ende se analizé con un
espectrofotometro infrarrojo de transformada de Fourier (FT-IR)
para determinar si estan presentes.

Para identificar el tamafio de caolin funcionalizado y sin
funcionalizar se utilizé la microscopia MEB.

4. Analisis de resultados
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Los resultados obtenidos demuestran que la funcionalizacion de
las particulas caolin es una excelente via para obtener la propiedad
superhidrofébica, esto se comprobo al agregar la disolucién en un
sustrato de vidrio.

Lo acontecido estd sustentado en estudios previos sobre
aplicaciones de recubrimientos (Mengnan, 2017). Se procedi6 a
colaborar que obtuvimos la propiedad de superhidrofébicidad
mediante la adicion de gotas de agua en su superficie, el cual se
repelieron al contacto con la superficie. Para demostrar su
veracidad, se recurrieron los estudios de Young (Mengnan et al,
2107); presentando los intervalos que determino para su
clasificacion (Tabla 1) incluyendo los rangos a considerar.

Tabla 1: Intervalos del angulo de contacto de acuerdo a los estudios de Young
sobre las superficies sélidas (Tomado de Mengnan, 2017).

Angulo Superficie

Menor o = 15° Super hidrofilico
Menor <0 =90° Hidrofilico
Mayor > 90°, Menor < 150° Hidrofébico

Mayor > 150° Super hidrofébico

A continuacidn se presenta el analisis realizado a las particulas de
caolin superhidrofébicas, después de su secado, la solucién
resultante se deposit6 con la aplicacion de la técnica de deposicion
por spray (robot cartesiano) sobre un sustrato metalico (Figura 1),
demostrando exitosamente que tiene la propiedad de no-
mojabilidad; se puede observar que la gota de agua es repelida al
momento del contacto con la superficie.

Figura 1 Caolln fun0|0nallzad0 con amdo estedrico, tenlendo un angulo de
contacto entre los 150° a 157° aproximados (Elaboracion propia, 2019)

Las particulas de caolin antes y después de la modificacion
quimica se analizaron por medio de Espectroscopia Infrarroja
FTIR, con el objetivo de comprobar la aparicion de los grupos
funcionales del Acido Esteéarico.

En la (Figura 2) se aprecia el espectro obtenido por la
caracterizacion FT-IR; En (Figura 2a) las bandas caracteristicas
de 3690 y 3624 cm™* corresponden a la vibracion de estiramiento
de los grupos hidroxilo (OH) del caolin. La banda en 1032 cm!
son de los enlaces Si-O (Bich, 2005). Ademas, la banda ubicada a
915 cm atribuida a la vibracion del estiramiento del Al-OH, y las
bandas de 791, 755, 683 y 534 cm™* surgen de las vibraciones del
estiramiento de AI-O-Si (Farmer, 2007) Después de la
modificacion con acido esteérico (Figura 2b) se apreciaron nuevas
bandas de absorcion a 2920 y 2850 cm™ (estiramiento asimétrico
y simétrico de los grupos (CH3(CHa)16)); ademas que las 1586 y
1548 cm? pertenecientes al enlace C-O (grupos carboxilos) indica
que el caolin se funcionalizo adecuadamente con acido estearico.

% Transmitancia

4000 35|00 3I)IIJO 25'00 ZOIOIJ ISVI)IJ 10'00 S(IJIJ
Numero de onda (¢m” 1 )
Figura 2: FTIR de los correspondientes a las particulas,
a) Caolin y b) Caolin / 4cido estearico (Elaboracion propia, 2019).
Para identificar el tamafio de particula, asi como su morfologia se
realizd MEB a las particulas de caolin funcionalizadas y sin
funcionalizar. Primero se obtuvieron imagenes (micrografias) de
los polvos de caolin puro, como se muestra en la (Figura 3). Se
observa que el tamafio de particula del caolin puro es muy
heterogéneo, se observa particulas dentro del rango de nanémetros
y otras superiores a 1 micrometro, también se observa una
morfologia que comprende particulas en forma de placas u
hojuelas, asi como de algunas columnas. La morfologia se
presenta de esa forma debido a que el caolin se compro en una
fase diferente a la que se le realizé el tratamiento, y fue sometida
a tratamientos térmicos.

100nm

ESIQIE 5.0kvV
Figura 3: Micrografia de caolin puro (antes de la funcionalizacién).
(Elaboracién propia, 2019).

X30,000 WD 9.7mm

Se disolvié la primera matriz polimérica el Policloruro de vinilo
(PVC) con la finalidad de demostrar que se puede emplear con
recubrimiento, con ello se depositdé con el robot cartesiano con
deposicién por spray, obteniendo el recubrimiento se llevé a cabo
el analisis FT-IR. Con el fin de corroborar la presencia del grupo
funcional del monémero C-Cl, se muestra el espectro obtenido
(Figura 4) donde se aprecia el espectro con bandas de absorcién
en 612 cm?, 1250 cm?, 1422 cm?, 2323 cm® y 2977 cm*
pertenecientes a la vibracién de C-H; y la banda 612 cm™
pertenece a la vibracion de estiramiento de C-Cl (Cloruros de
acidos), que muestra la naturaleza del monémero [C,HsCl] en el
polimero, demostrando que el polimero no sufre modificaciones.



J. G. Gonzélez-Palacios et al. / Padi Boletin Cientifico de Ciencias Basicas e Ingenierias del ICBI Vol. 7 No. Especial 2 (2019) 93-97 96

% Trasmitancia

T T T T .
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de onda (cm™ ! )

Figura 4: FT-IR del recubrimiento [P\VC-THF] (Elaboracion propia, 2019).

La solucién se deposito sobre sustrato de acero (AISI 304) con
técnica novedosa (Robot Cartesiano con deposicion por spray), se
comprobé que el composito tuviera la propiedad de
superhidrofébicidad, esto se llevd a cabo mediante la adicion
aplicaron de diferentes liquidos como se muestra en la (Figura 5),
exitosamente se muestra su gran repelencia al contacto con el
liquido.

Figura 5: Recubrimiento de (PVC — Caolin superhidrofébico)
(Elaboracion propia, 2019).

Se realiz6 un FT-IR al composito, se demostré que los grupos
funcionales de los materiales siguen presentes en el composito
como se muestra en la (Figura 6), se aprecia el espectro
correspondiente al [PVC—Caolin] y [Caolin]. Se observa que la
banda caracteristica del polimero 612 cm™ el cual no se sufre
modificacion ademas la aparicién de los grupos carboxilos
(COOH), cabe resaltar que las bandas caracteristicas del Caolin
siguen intactas solo habiendo pequefios desplazamientos.
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Figura 6: FT-IR del recubrimiento a) [PVC-Caolin] y
superhidrofébico (Elaboracién propia, 2019).

b) Caolin

Se aplicaron los métodos de medicion del angulo de contacto tales
como se muestran en la (Figura 7). Obteniendo angulos superiores

a 150° obteniendo la propiedad superhidrofébicidad en nuestro
material composito.

A) B) ‘

162 09"

a=

Figura 7: Métodos de aproximacion para los dngulos de contacto
A) Ampliacién A.C. Aumento = 159.06°,
B) Reflexion A.C. Reflexion = 162.09° (Elaboracién propia, 2019).

El composito se depositd sobre los sustratos de aceros (AISI 1018)
como fueron sometidos a la prueba de corrosion (H,SO,). (Figura
8), con una duracién de 240 horas en una solucion altamente
corrosiva con el fin de demostrar la eficacia del recubrimiento.
Después se procedié a hacer un analisis de corrosion para
determinar la eficacia del recubrimiento.

Figura 8: Sustratos de aceros sumergidos en la prueba de corrosién
(Elaboracién propia, 2019).

Se demostré su resistencia mediante una comparacion de
recubrimientos, nos referimos que se recubrié un sustrato con solo
el polimero y el otro con nuestro material composito.

Se analizaron dos sustratos (Figura 9) (AKO1) con el
recubrimiento polimérico y (AKO02) con nuestro material
composito; Se muestra que muestran (AKO01) tuvo resistencia a la
prueba pero la desventaja es que empez6 a carcomer al
recubrimiento, el cual en su defecto empez6 a corroer al sustrato
metalico debido a ese ataque empez6 a decolorar al recubrimiento;
a comparacion (AKO02) nuestro material composito que demostrd
una elevada resistencia a dicho ataque, se muestra (Figura 9B) que
sufrio un minimo dafio en su superficie el cual seguiremos
mejorando ademas se observa que el acero no recibié dafio alguno
sin todo lo contrario se demostré su propiedad de anticorrosion
puesto que lo protegiéndolo de dicho ataque.

__seadihe -

Figura 9: A) (AKO1) con el recubrimiento polimérico y B) (AK02) con nuestro
material composito después de la prueba de corrosion.
(Elaboracién propia, 2019).

5. Conclusion

Se ha obtenido un material composito a base de particulas de
caolin — PVC reciclado mediante una sintesis de accesible
reproduccion, se ha podido depositar con la aplicacion de un
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Robot Cartesiano con deposicidn por spray (Técnica novedosa) el
mismo no representa un precio elevado, el composito presenta
propiedades superhidrofébicas de acuerdo los resultados
obtenidos de los métodos empleados para medir el angulo de
contacto siendo superiores a los 150°.

Con esta propiedad se puede retrasar o mitigar el proceso de
corrosién, sustentado con las pruebas de corrosion, cabe resaltar
que el composito no sufre un gran deterioro en su superficie
indicando que es una excelente alternativa para la aplicacion que
se estd empleando, demostrando que los polimeros comerciales
pueden tener una segunda vida 0til, con ello ser utilizados para
sustituir materiales o crear nuevos materiales.

Esto abre las puertas para nuevas alternativas para la obtencién de
recubrimientos con mayores propiedades como lo son
anticorrosion, de repelencia a hacia liquidos e incluso a la abrasion
y lo més importante que no generan gran dafio al medio ambiente
gue se ve afectado cada vez mas.
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