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Resumen

En este trabajo se presenta la sintesis y caracterizacion de un cerdmico hibrido base silice y polidimetilsiloxano (PDMS) el cual
se obtuvo mediante reacciones sol-gel del TEOS empleando HCI como catalizador. Las particulas sol del TEOS se condensan
con las cadenas de PDMS; el cual tuvo una variacion de concentracion del 10 al 40 %P/P. Las soluciones sol obtenidas son
impregnadas en un sistema poroso (esponja) para modificar su caracter hidrofilico a hidrofébico y ser empleadas como sistema
de remocion de aceite. La modificacion de la esponja se evalud por espectroscopia de infrarrojo observando los principales
modos vibracionales correspondientes al ceramico que son: A 1100 cm™! se identifico el enlace siloxano (Si-O-Si) y a 1200 cm
!el enlace Si-C. Por otra parte, el caracter hidrofobico se evalué con el éngulo de contacto observando valores entre 110-130°.
La microscopia optica permitié identificar cambios en la superficie de la esponja debido a la presencia de ceramico y finalmente
se determino el efecto de la cantidad de PDMS sobre la capacidad de remocion de aceite en agua obteniendo una remocion
maxima de 2693 gramos de aceite por metro cuadrado de material modificado.

Palabras Clave: SiO»/PDMS, Hidrofobico, Remocion de Aceite, Ceramico Modificado, Angulo de contacto
Abstract

Hybrid ceramic from TEOS and polydimethylsiloxane (PDMS) is presented as oil remove systems, which was obtained by sol-
gel process using HCl as catalysts and PDMS concentration between 10- 40%w. The sol-TEOS/PDMS solution was impregnated
in a porous system (sponge) to modify its hydrophilic character to hydrophobic that can be used as an oil removal system. The
modification of the sponge was evaluated by infrared spectroscopy observing the vibration modes at 1100cm! for the siloxane
bond (Si-O-Si) and at 1200 cm™! for Si-C bond. On the other hand, the hydrophobic character was assessed with the contact angle
(0), observing values between 110-130°accordng to PDMS amount into ceramic structure. Physical sponge surface changes due
to ceramic deposited, was observed by optical microscopy and finally the effect of the amount of PDMS on the oil removal
capacity was determined at 2693 oil gr/ m? of modified sponge.

Keywords: Si0,/PDMS, hydrophobic, oil remover, modified ceramic, contact angle.

de los contaminantes las sustancias oleosas o aceites. Por otra
parte, el reducido tratamiento de aguas residuales, las sequias

1. Introduccion

La problematica de la calidad del agua en México es severa, en
2007 Carabias y colaboradores indicaron que solo el 5% de
agua tiene una calidad excelente para el consumo humano, el
22% wuna calidad aceptable, 49% se encuentra poco
contaminada y el 24 % restante se encuentra contaminada,
altamente contaminada o con presencia de toxicos; siendo uno

recurrentes, la desaparicion de acuiferos, la contaminacion y la
falta de una cultura en el manejo del agua son parte de la
problematica las cuales ponen en riesgo el abasto de agua a
nivel mundial (Zakuwan et al., 2021).

Po lo cual, en los ultimos, afios se ha propuesto el uso de
materiales hidrofébicos que sean amigables con el medio

*Autor para la correspondencia: msalazarh@ipn.mx, uhernandezr1601@alumno.ipn.mx
Correo electrénico: uhernandezr1601@alumno.ipn.mx (Uriel Hernandez-Romo), rgomez1601@alumno.ipn.mx (Rosa Viridiana Gomez Lopez), merce@ugto.mx
(Mercedes Salazar Hernandez), erelorza@yahoo.com.mx ( Enrique Elorza Rodriguez), mleonr@ion.mx (Maria del Rosario Leon Reyes) msalazarh@ipn.mx (Carmen

Salazar Hernandez).

Historial del manuscrito: recibido el 26/09/2022, ultima version-revisada recibida el 08/11/2022, aceptado el 25/11/2022,
DOI:https:/doi.org/10.29057/icbi.v10iEspecial 7.9853

publicado el 12/12/2022.

S0¢ce


mailto:msalazarh@ipn.mx
mailto:uhernandezr1601@alumno.ipn.mx
mailto:uhernandezr1601@alumno.ipn.mx
mailto:rgomez1601@alumno.ipn.mx
mailto:merce@ugto.mx
mailto:erelorza@yahoo.com.mx
mailto:mleonr@ion.mx
mailto:msalazarh@ipn.mx
https://doi.org/10.29057/icbi.v10iEspecial7.9853
https://orcid.org/0000-0001-7504-1411
https://orcid.org/0000-0002-2155-0656
https://orcid.org/0000-0001-8039-8124
https://orcid.org/0000-0001-8633-6063
https://orcid.org/0000-0002-9848-1070
https://orcid.org/0000-0002-6901-2937

C. Salazar -Hernandez et al. / Publicacion Semestral Pdidi Vol. 10 No. Especial 7 (2022) 178-182 179

ambiente para la separacion de agua y aceite (Zhao et al.,
2021). La hidrofobicidad es una propiedad de las superficies
que consiste en ser repelentes al agua y tener una mayor
miscibilidad con sustancias hidréfobas como el aceite, lo cual
se puede aprovechar como una directriz para el disefio de
sistemas absorbentes para este tipo de contaminantes. En este
sentido, varios investigadores han modificado y desarrollado
superficies hidrofébicas con varios materiales; entre las cuales
se encuentran las superficies de silice hidrofobica (Yang et al.,
2019).

Las estructuras de silice obtenidas a partir del proceso sol-gel
tienen un caracter hidrofilico como se muestra en la Figura 1a;
este comportamiento se debe a los grupos silanol (-Si-OH)
presentes en la superficie del material. Sin embargo, esta puede
ser modificada adicionando grupos hidrofébicos a través de
reacciones de post-condensacion, método que se conoce como
post-sintesis (Figura 1b). La magnitud en el caracter
hidrofébico depende del tipo de grupo R que sea adicionado a
la superficie y de la cantidad que logren ser anclados (Salazar-
Hernandez et al., 2021).
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Figura 1: (a) Superficie hidrofilica de la silice (b) Superficie hidrofobica de
una silice modificada con grupos R.

Entre los grupos modificadores para una superficie de silice,
se encuentra el polidimetilsiloxano (PDMS) este es un
polimero inorganico no téxico que tiene diferentes
aplicaciones industriales debido a su hidrofobicidad y
estabilidad quimica, fisica y mecanica; entre los usos mas
frecuentes se encuentran: impermeabilizacion (Shin et al.,
2019), antiincrustante (Koh et al., 2019), antihielo (Yu et al.,
2019) y anticorrosion (Huang et al., 2018). Por lo tanto, la
estructura de silice hibrida con fragmentos de PDMS ha
resultado ser una opcion ideal para unir particulas inorganicas
y bio-organicas a sustratos como lo son esponja, papel filtro
grado 40, celulosa y quitosano de base bioldgica modificado
(Liet al., 2018b; Zhu et al., 2017).

En este trabajo se propone estudiar el efecto que se genera en
la capacidad de remocion de aceite vegetal en agua cuando se
modifica un sistema de esponja con un cerdmico hibrido de
SiO»/PDMS  variando el contenido polisiloxano en la
estructura del material.

2. Obtencion del Sistema de Remocion Esponja/Ceramico
Modificado

2.1 Modificacion de Esponja con SiO2/PDMS

La modificacion de la silice se desarrollo por el método sol-gel
para ello se realizo la polimerizacion del TEOS (Aldrich; 99%)
adicionando PDMS de marca Gelest, disolucién de HCI al
10%v/v como catalizador manteniendo un pH constante de 3 y
como solvente etanol. La Tabla 1 muestra las concentraciones

de PDMS usadas en la modificacion de la esponja.
Tabla 1: Concentraciones empleadas para la obtencion de la solucion sol

Si0,/PDMS
Solucion TEOS (g) PDMS (g)
Si0>/PDMS-a 10 1
Si0>/PDMS-b 10 2
Si02/PDMS-c 10 4

Se obtuvieron 15 muestras de esponja con dimensiones de
2.5x1.5x1.5 cm y se sumergieron en las soluciones sol
TEOS/PDMS/HClI por 1 minuto asegurando una total
impregnacion. Posteriormente se secaron a 70°C por 24 horas
y se colocaron en posicion vertical como se muestra en la

Figura 2. 7
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F igura 2: Método de impregnacion de SiO,/PDMS en la Esponja:

2.2 Caracterizacion del material modificado con SiO»/PDMS

La estructura quimica de la esponja y de la SiO,/PDMS fueron
observadas por ATR-FT utilizando un equipo Nicolet-iS10
Thermoscientific, obteniendo el promedio de 16 scans, con 4
cm! de resolucion y ventana espectral de 4000 a 600 cm™.
Mientras que, el caracter hidrofobico se cuantificé midiendo el
angulo de contacto por triplicado en la superficie de la esponja
modificada empleando una gota de agua de 1 pL realizando la
medicion con el software IC-Messuarement. Por otra parte, el
cambio en la estructura de la esponja generada por el deposito
de la SiO,/PDMS se observo por microscopia optica.

2.3 Medicion de la capacidad de remocion de aceite

Se vertieron 10 g de aceite vegetal en un vaso de precipitados
con 50 mL de agua destilada con colorante vegetal verde y
posteriormente se hizo pasar la esponja modificada con
Si0,/PDMS por 3 minutos. Después de realizar la remocion se
cuantifico la cantidad de aceite que no fue absorbido por la
esponja modificada midiendo el volumen de aceite sin remover
empleando una probeta graduada.

3. Resultados

3.1 Observacion del ceramico en la
espectroscopia de infrarrojo

esponja  por
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La Figura 3 muestra los espectros de infrarrojo de la esponja
sin modificar, el ceramico SiO,/PDMS y la esponja modificada
con SiO,/PDMS. Para la espuma (Figura 3a) se observaron las
bandas caracteristicas de un uretano; a 3293 cm™' se observa el
grupo N-H; mientras que de 2969-2865cm™ se observaron la
banda de estiramiento C-H, a 1704 cm™! el grupo carbonilo (-
C=0)ya1639 cm’ la deformacién del C-O-C. Por su parte, el
espectro correspondiente para la SiO,-PDMS (Figura 3b)

a)
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indica la uniéon quimica del PDMS con la estructura de la silice;
a 1100 cm’! se encuentran los grupos siloxanos (Si-O-Si) que
forman la matriz del inorganico. A 1200 cm™ se observa la
sefial intensa del grupo C-Si del PDMS y a 773 c¢m’' se
observan los siloxanos correspondientes a la cadena del PDMS
como una sefial intensa. La banda de estiramiento C-H
correspondientes a los —CH3 del PDMS se encuentran como
una banda simple de intensidad baja a 2961 cm™.
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Figura 3: (a) Esponja (b) Ceramico SiO2/PDMS (c) Esponja/SiO,/PDMS.

El espectro de la esponja impregnada con la SiO,/PDMS
(Figura 3c) se observa la integracion tanto de las sefiales
correspondientes a la espuma (3293 cm!; N-H; 1704 cm! el
grupo carbonilo, C=0y 1639 cm’!, el grupo éter C-O-C) como
seflales de intensidad media. Ademas, la esponja modificad
presenta sefiales intensas correspondientes al SiO,-PDMS (Si-
0-Sia 1100 cm™ y 773 cm’’; -Si-C a 1200cm™). Lo cual indica
la presencia del ceramico dentro de la estructura porosa de la
esponja.

Por otra parte, las esponjas modificadas con SiO,-PDMS
presentaron cambios en las propiedades fisicas del material,
principalmente se observa un incremento en la opacidad y la
rugosidad, mientras que la flexibilidad del material original se
perdio. La Figura 4 muestra la microcopia optica de estos
materiales donde se observa el depoésito del ceramico en el
interior de los poros de la esponja, el cual es incrementado de
acuerdo con el contenido de PDMS en las formulaciones.

El cambio en las caracteristicas del material puede ser debido
a la incorporacion del gel en la esponja, de acuerdo con
Buckley, 1994; estos materiales normalmente son macro
porosos y tienen altas areas superficiales. Lo cual concuerda
con las caracteristicas los materiales hidrofobicos capaces de
repeler agua y retener el aceite.
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Figura 4: Microscopia optica de la esponja modificada con el cerdmico.
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3.2 Efecto de la cantidad de PDMS sobre la hidrofobicidad
de la esponja

El material sin modificar present6d un angulo de 80° mientras
que los angulos obtenidos para los materiales modificados
fueron mayores a 100° para la solucion con 10%p/p PDMS,
112° para la solucion con 20 %p/p de PDMS y 120° en la
solucion con 40 % p/p de PDMS. El efecto de la cantidad de
PDMS en la estructura del ceramico sobre la hidrofobicidad se
muestra en la Figura 5; observando un comportamiento lineal.
La hidrofobicidad se caracteriza por tres propiedades, las
cuales son: el angulo de contacto de las gotas de agua (0), la
histéresis y la rugosidad de la superficie. El angulo de contacto

Angulo de contacto,

-
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o -~

80 m = = e e e e e -e .- -

de la gota de agua describe el angulo entre la interfaz liquido-
solido y liquido-vapor. Cuanto mayor sea el angulo, mas
hidrofébico sera el material (Song et al., 2013). Por lo que el
aumento en el dngulo de contacto del material sin modificar
80° a un angulo de 120° puede explicarse como un aumento en
la hidrofobicidad del material.

Esto demuestra que el polidemetilsiloxano tiene una relacion
directa con el cambio en el dngulo de contacto y por lo tanto
en la hidrofobicidad del material modificado. Al ser un
polimero inorganico, no toxico es conveniente utilizarlo en
este tipo de modificaciones hidrofobicas.
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Figura 5: Variacion del angulo de contacto al cambiar la cantidad de PDMS.

La esponja modificada con SiO»/PDMS mostr6 un desempeiio
de remocion de aceite de 3.6 veces su peso el cual fue
determinado dividiendo la masa de aceite removido entre la
masa del material modificado, las caracteristicas mejoradas de
hidrofobicidad y estructura del poro se pusieron aprueba como
se muestra en la Figura 6. La aplicacion de estos materiales
permite rehusar la esponja hasta 10 veces con un decremento
en la remocion de aceite en un 6% de acuerdo al estudio
realizado por Zhai et al., (2021) lo cual se resume como un
beneficio para las diferentes aplicaciones practicas.

Antes de la Remocidn Después de la Remocion

Figura 6. Prueba de remocion de aceite.

La esponja sin tratar presentd una capacidad de remocion de
aceite de 1548 gm™?y de acuerdo con los datos obtenidos se
observo un aumento en esta capacidad, la solucion al 10% de

PDMS retuvo 2441 gm?2, 2559 gm™ al 20% y 2693 gm™ al 40%
Figura 7 estos valores fueron calculados a partir de la masa de
aceite retenida sobre las ares superficiales de las esponjas
modificadas.

3500
;uc-o 00 +
= 2500 *,/"
3 -1
S 2000 .
o P4
€ 1500 €
&
< 1000
*
§ 500

0

0 10 20 30 40

% PDMS

Figura 7. Variacion de la remocion de aceite al cambiar la cantidad de PDMS

Las capacidades de absorcion para diferentes tipos de aceites
fueron determinadas por Zhai et al., (2021) el cual obtuvo
eliminaciones de 50 g/g en aceite de silicona, 20 g/g en aceite
de oliva, 30 g/g en aceite lubricante y fue posible lograr
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eficiencias de separacion del 80 a 90%, al comprar los datos
obtenidos experimentalmente con los datos reportados por la
bibliografia se observo una mayor capacidad de retencion en
los materiales reportados esto puede deberse a que los autores
afiadieron disulfuro de tungsteno WS, a la modificacion del
ceramico.

Por lo que, de acuerdo con los resultados obtenidos y las
propuestas de materiales dadas por otros autores se puede
indicar que el PDMS potencializa la capacidad de remocion de
aceite generando sistemas de remocion competitivos y de bajo
costo.

4.Conclusiones

Un material hidrofébico fue sintetizado empleando la
metodologia sol-gel obteniendo como resultado un material
con propiedades diferentes a las iniciales gracias a la
incorporacién del SiO,/PDMS en la superficie de la esponja.
Las caracteristicas observadas a simple vista sefialan un
cambio en las propiedades fisicas como la flexibilidad, la
dureza y la rugosidad del material, mientras que la
incorporacion ceramica se reafirma por espectroscopia
infrarroja en donde se identificaron los enlaces caracteristicos
de los materiales de interés como son: N-H a 3300 cm-1, C=0
a 1700 cm-1, Si-O-Sia 1100 cm-1 y C-Si a 1200 cm-1.

De acuerdo con los resultados obtenidos; la SiO,/PDMS fue
impregnada en la macroporosidad de la esponja; modificando
propiedades fisicas de ésta como son el angulo de contacto y
la capacidad de absorcion de aceite. La esponja presenta un
angulo de contacto de 78° y esta al modificarse se incrementa
hasta 120°. El incremento en la hidrofobicidad del material
mejora la capacidad de remocion de aceite en la esponja-
SiO»/PDMS y esto se debe a la integracion de grupos
hidrofobicos (PDMS) en la espuma; alcanzando asi una
capacidad de remocidn hasta 2600 gm™.

Por lo que estos materiales con capacidades de remocion de
aceite y no toxicos pueden ser empleados para el tratamiento
de aguas contaminadas sin llevar acabo contaminaciones
secundarias. El ceramico hibrido SiO,/PDMS se presenta
como una alternativa barata y sencilla de aplicar para combatir
la contaminacion de aguas contaminadas con aceites.
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