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Resumen

Titulo: Viabilidad de la determinacion del grado de mojabilidad de un solido granular por
reometria”

Autor: Juliet Daniela Blanco Mayorga (1), Xilena Villegas Arcos (2)™

Palabras Clave: Mojabilidad, reologia, angulo de contacto, DBSS, hidrofobacion.

Descripcion:

El angulo de contacto es un indicador directo de la mojabilidad, pero su medicion en solidos
granulares presenta desafios significativos, ya que existen discrepancias entre el angulo medido y
el valor real de hidrofobicidad. Por consiguiente, este trabajo evalta la viabilidad de determinar el
grado de mojabilidad de un sélido granular mediante técnicas reoldgicas, utilizando bentonita
dispersa en una fase continua. Para ello, se prepararon suspensiones acuosas y oleosas con
bentonita, seleccionando diversos grados de hidrofobacién mediante la adsorcion del surfactante
DBSS. Los resultados indican gque el grado de hidrofobacién del sélido impacta significativamente
tanto la curva de viscosidad como la elasticidad de las suspensiones, verificando la viabilidad
técnica de usar la reometria como método para distinguir la mojabilidad del sistema particulado
escogido. Finalmente, para contrastar estos resultados se midié el &ngulo de contacto para evaluar
el grado de hidrofobacion del sélido, utilizando un tensiémetro de gota colgante. Se encontrd que,
a mayor grado de recubrimiento, mayor es el angulo de contacto de una gota de agua, lo que indica
que la adsorcion del surfactante transforma la superficie de la bentonita de hidrofilica a

hidrofébica, validando los resultados reoldgicos.

“ Trabajo de Grado

“ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Ingenieria Quimica.
Director: Ronald Alfonso Mercado Ojeda. Ph.D. en Procesos y Productos. Codirector: Arlex
Chaves Guerrero. Ph. D. en Ingenieria Quimica.
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Abstract
Title: Feasibility of Determining the Wettability Degree of a Granular Solid by Rheometry*
Author(s): Juliet Daniela Blanco Mayorga (1), Xilena Villegas Arcos (2)™
Key Words: Wettabily, Rheology, Contact Angle, DBSS, Hydrophobization.
Description: The contact angle is a direct indicator of wettability, but its measurement in granular
solids presents significant challenges, as there are discrepancies between the measured angle and
the actual hydrophobicity value. Therefore, this work evaluates the feasibility of determining the
wettability degree of a granular solid using rheological techniques, with bentonite dispersed in a
continuous phase. For this purpose, aqueous and oily suspensions with bentonite were prepared,
selecting various degrees of hydrophobization through the adsorption of the DBSS surfactant. The
results indicate that the hydrophobization degree of the solid significantly impacts both the
viscosity curve and the elasticity of the suspensions, confirming the technical feasibility of using
rheometry as a method to distinguish the wettability of the selected particulate system. Finally, to
contrast these results, the contact angle was measured to evaluate the solid's hydrophobization
degree, using a pendant drop tensiometer. It was found that, with a higher degree of coating, the
contact angle of a water droplet increases, indicating that surfactant adsorption transforms the

bentonite surface from hydrophilic to hydrophobic, thus validating the rheological results.

“ Faculty of Physicochemical Engineering. Chemical Engineering School. Ronald Alfonso
Mercado Ojeda. Ph. D. Process and Products Co-director. Arlex Guerrero Chaves. Ph. D Chemical
Engineering.
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Introduccion

El grado de hidrofobacién de un sélido es una propiedad de gran relevancia debido a su
amplia gama de aplicaciones en diversos campos. La modificacion de la mojabilidad de superficies
solidas tiene implicaciones significativas en areas que van, desde la industria petrolera, donde se
busca la recuperacion mejorada del crudo, pasando por la industria del textil, asi como en la
proteccion de tecnologias como los paneles solares y satélites, y en recubrimientos para la industria
de materiales (Santos, & Goncalves, 2016; Torres, et al., 2022; Becerra, 2006).

A pesar de los numerosos estudios realizados sobre los fenémenos que afectan la
mojabilidad, ha sido complicado establecer reglas inequivocas que la relacionen con diferentes
variables, tales como la temperatura, el tipo de sélido, la composicion quimica y la presencia de
agentes tensioactivos (Blass, 2003). Un indicador directo de la mojabilidad es el angulo de
contacto, que evalla la interaccion entre un liquido y una superficie sélida, proporcionando
informacion sobre energias de superficie, rugosidad y heterogeneidad. En un sistema bien definido,
este angulo se establece entre dos fases en una superficie solida no rugosa, plana y homogénea
(Ramé,1997). Sin embargo, esta definicion representa un desafio al medir sélidos granulares, ya
que, la heterogeneidad y porosidad de estas superficies pueden generar discrepancias significativas
entre el angulo medido y el valor real de hidrofobicidad. Ademas, existe una complejidad inherente
al angulo de contacto y a los fendmenos fisicoquimicos involucrados, lo que hace que su
comprension esté lejos de ser total (Marmur, 1993).

La literatura describe varios métodos para evaluar el angulo de contacto, entre los que se
incluyen el del método de ascenso capilar y el método de la gota sésil, entre otros (Alghunaim, et

al., 2016; Chau, 2009). Sin embargo, diversas investigaciones han sefialado errores potenciales en
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las técnicas de medicion, asi como la influencia de las condiciones experimentales y las
propiedades de los materiales en los resultados obtenidos.

La determinacion del grado de mojabilidad en sélidos particulados y superficies no ideales,
como las que se encuentran en los yacimientos de petréleo, es especialmente relevante debido a la
rugosidad y heterogeneidad de los minerales como arcilla, silice y caliza. Esta variabilidad dificulta
la obtencion de un angulo de contacto preciso, lo que a su vez dificulta la estimacion confiable de
la hidrofobicidad del sélido.

Por lo tanto, el objetivo de este trabajo es proponer un método para determinar el grado de
mojabilidad de un sélido granular, utilizando arcilla suspendida en una fase continua (ya sea oleosa
0 acuosa) para formar una suspension. Ademas, se prepararan sistemas sélidos con diferentes
grados de hidrofobacién mediante la adsorcion de un surfactante (Dodecil Benceno Sulfonato de
Sodio), con el fin de evaluar el comportamiento reoldgico en funcién del grado de hidrofobacion
de la arcilla. Este enfoque busca contribuir a una mejor comprension y mediciéon de la
hidrofobocidad en sélidos granulares, con aplicaciones potenciales en diversas industrias.

1. Objetivos
1.1 Objetivo General
Evaluar la viabilidad de la determinacion del grado de mojabilidad de un sélido granular
por reologia.
1.2 Objetivos Especificos
e Establecer condiciones fisicas para que las suspensiones respondan reologicamente
a cambios en el grado de hidrofobacion.
e Estudiar el efecto del grado de hidrofobacion de un sélido en el comportamiento

reoldgico de las suspensiones.
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e Comparar el grado de hidrofobacion obtenido por reologia con el obtenido por el
método del &ngulo de contacto.
2. Marco Conceptual
2.1 Reologia

La reologia analiza las propiedades mecanicas de un campo amplio de fluidos, esto permite
describir y entender propiedades como la consistencia, viscosidad y elasticidad de los fluidos y
cdmo estos factores pueden cambiar segun el esfuerzo al que es sometido el sistema, el cual puede
corresponder a una compresion, tension o fuerza de cizallamiento.

La reologia clasifica y subclasifica los fluidos basados en cédmo estos se comportan en
respuesta a las fuerzas tangenciales, estos fluidos pueden ser Newtonianos o no Newtonianos, por
su parte, los fluidos Newtonianos se caracterizan por que su comportamiento reoldgico, no cambia
con la velocidad de cizalla. Esto implica que, independientemente de la fuerza aplicada o la
velocidad a la que se deforman, la relacion entre la tension de corte y la tasa de deformacion es
lineal, como se ilustra en la Figura 1. En cuanto a los fluidos no Newtonianos, estos pueden exhibir

diferentes tipos de respuestas a la deformacion, dependiendo de la tasa de cizalla.

Figura 1.
Curvas de viscosidad vs esfuerzo de corte sobre diferentes tipos de fluidos.

Mastwo de Bingham

Dhlatarte

(dv v \
dy |
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Nota. Tomado de Del Fresno, J. S. (2016, 27 septiembre). DIFERENCIAS MUY FLUIDAS.
Ciencia En Comun.

Dada la variabilidad en el comportamiento reoldgico de diferentes materiales y sustancias,
la reometria desempefia un papel fundamental al permitir la identificacion de metodologias de
analisis y tipos de estudios mas adecuados. Para ello, se emplean diversos sistemas de medicion y
métodos que facilitan el entendimiento de estos comportamientos. En este contexto, se distingue
dos tipos fundamentales de pruebas para estudiar parametros reoldgicos: las pruebas rotacionales
y las pruebas oscilatorios. EIl primero permite la determinacion de las curvas de flujo, curvas de
viscosidad y curvas de tixotropia, mientras que las pruebas oscilatorias permiten estudiar las
variables asociadas a la viscoelasticidad (Ramos,2020).

Para analizar el comportamiento de materiales bajo diferentes condiciones de esfuerzo y
deformacion en las pruebas oscilatorias, se usan barridos de amplitud, basicamente estas permiten
comprender como los materiales viscoelasticos se comportan bajo diferentes niveles de
deformacion, punto de fluencia y bajo diferentes niveles de esfuerzo. Una de las pruebas de
amplitud mas comunes son las pruebas de barrido de deformacion, esto se logra a través de la
aplicacién de una deformacidn oscilatoria y se registran las respuestas en términos de esfuerzo, a
su vez, se incrementan la amplitud de deformacion, permitiendo observar como el material se
comporta a diferentes niveles de deformacién. (Arias,2020).

Ademas, algunos de estos fluidos no dependen solo de la magnitud de esfuerzo que sufren,
sino, del tiempo de aplicacion, tales como fluidos de naturaleza tixotropica y reopéctica, este tipo

de propiedades son ampliamente usadas en la industria quimica e hidrocarburos (Torres, 2022).
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Para Ishara (2024), la tixotropia se refiere al fendmeno en el cual la viscosidad de un
material disminuye al aplicarle un esfuerzo de cizalla, y su estructura se recupera gradualmente
una vez que se elimina dicho esfuerzo. En una sustancia tixotrdpica, al analizar su flujo y
viscosidad, se observa que, al incrementar la velocidad de cizalla, la viscosidad disminuye (curva
ascendente). Sin embargo, cuando la velocidad de cizalla se reduce, el esfuerzo medido es menor
que el registrado en la curva ascendente para la misma velocidad de cizalla (ver figura 2).

Figura 2.

Comportamiento reoldgico de los fluidos tixotrépicos.

I
v e 1

4

4 7
Nota. Tomado de Torres, M. (2022). ESTUDIO REOLOGICO E IMPLEMENTACION
AUTOMATICA DE MIELES EN EMPRESA. [Tesis postgrado, Universidad europea de Madrid].
2.2 Surfactantes
Los surfactantes son compuestos quimicos que presentan una estructura bifuncional,
compuesta por una parte polar, conocida como hidrofilica, y una parte no polar, denominada
hidrofobica (ver Figura 3). Esta dualidad les permite actuar como agentes tensioactivos, lo que

significa que tienen la capacidad de alterar las propiedades interfaciales de los sistemas bifasicos.
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Al interactuar con interfaces liquidas o sélidas, los surfactantes se absorben en estas superficies,

lo que resulta en una disminucion de la tension superficial o aumento del exceso superficial.

Figura 3.
Estructura bifuncional del surfactante.

Parte polar

I Parte apolar

2.2.1.1 Surfactantes anionicos. Los tensioactivos anionicos son compuestos anfifilicos

2.2.1 Clasificacion de los surfactantes

que contienen un grupo anionico, el cual estd unido, ya sea directamente o a través de
intermediarios, a una larga cadena de hidrocarburos (Mobius et al., 2001). Cuando estos
tensioactivos se disuelven en agua, se disocian y producen aniones y cationes hidratados.

2.2.1.2 Surfactantes no i6nicos. Los tensioactivos no idnicos son compuestos anfifilicos
que, a diferencia de otros tipos, no se disocian en iones lo que significa que no presentan carga
eléctrica. Su caracteristica principal es que no se ionizan en agua, evitando asi la formacion de
sales con iones metalicos. Por lo tanto, se pueden definir como tensioactivos que carecen de carga
en el rango de pH en el que suelen utilizarse (Mobius et al., 2001).

2.2.1.3 Surfactantes cationicos. Los tensioactivos se distinguen se caracterizan por poseer
cargas eléctricas positivas en su parte hidrofilica (Angarita & Hincapie, 2023). Se clasifican como
tales cuando su estructura molecular puede disociarse en solucion, generando un cation

tensioactivo y un anién normal.
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Por lo general, estos surfactantes no se combinan con tensioactivos anionicos en
formulaciones, debido a su incompatibilidad, lo que resulta en una reduccién de su eficacia
limpiadora.

2.3 Concentracién micelar critica

Para comprender este concepto, es fundamental analizar el comportamiento de los agentes
tensoactivos. Estos compuestos orgdnicos poseen una estructura compleja que les confiere
caracteristicas oleofilicas e hidrofilicas, conocida como estructura anfifilica o anfipatica. Este
comportamiento esta estrechamente relacionado con la polaridad de sus moléculas, que contienen
tanto partes polares (hidrofilicas) como no polares (hidrofébicas), esto les permite alterar el
comportamiento de sistemas que presentan nula miscibilidad.

La formacién de complejos moleculares llamados micelas, es una de las propiedades mas
destacadas de los tensoactivos, con aplicaciones quimicas ampliamente utilizadas en diversas
industrias. En este contexto, la concentracion micelar critica (CMC) se define como el punto de
saturacion minima en el que se forman micelas termodinamicamente estables (Lara et al., 2020).

Para llevar a cabo el calculo de la CMC se cuentan con diferentes tipos de metodologias,
tales como la voltametria ciclica, espectroscopia, simulacion por dinamica molecular (DM) y se
puede observar en una grafica que muestre cualquier propiedad de la solucion en relacién con su

concentracion, como un cambio notable en la pendiente (ver Figura 4), como la tension superficial.

Figura 4.
Determinacion de la CMC midiendo varias propiedades.
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Nota. Tomado de Covarrubias Morales, L. 2006. Estudio del efecto de dureza por CaCO3 en la
concentracion micelar critica de surfactantes aniénicos en agua (dodecil benceno sulfonato de
sodio y lauril sulfato), asi como en la formacién de espuma en procesos de detergencia.
2.4 Isoterma de adsorcion

La isoterma de adsorcion describe el proceso mediante el cual un fluido, ya sea liquido o
gas (denominado adsorbato), se adhiere a la superficie de otra sustancia (conocida como
absorbente) bajo condiciones de temperatura constante. Estas isotermas representan la cantidad de
material que puede unirse a la superficie en funcion de la concentracion del adsorbato en la fase
gas o en la disolucion. El estudio de esta propiedad es fundamental para comprender las
interacciones entre superficies y fluidos, y es crucial para evaluar la capacidad de adsorcion bajo
diferentes condiciones de equilibrio.

Las isotermas de adsorcion son herramientas fundamentales en la investigacion
experimental, permitiendo modelar el comportamiento de la adsorcion en diversas aplicaciones.
Existen varias formas de calcular estas isotermas, cada una basada en supuestos especificos sobre

el sistema estudiado.
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Por ejemplo, la isoterma de Langmuir postula una superficie homogénea y considera que
no hay interaccion entre las moléculas adsorbidas. En contraste, la isoterma de Freundlich es un
modelo empirico que se aplica a superficies heterogéneas, permitiendo la adsorcion en maltiples
capas. Por su parte, la isoterma de BET modifica el enfoque de Langmuir para adaptarse a
situaciones donde se presentan varias capas de adsorcion.

2.5 Mojabilidad y angulo de contacto

La mojabilidad es la tendencia de un fluido a extenderse o adherirse a una superficie solida
en presencia de otro fluido inmiscible. Las fuerzas adhesivas entre el liquido y el s6lido promueven
que el liquido se extienda sobre la superficie, mientras que las cohesivas dentro del liquido tienden
hacer que se abulte y evite el contacto con la superficie. Un indicador directo de la mojabilidad es
el angulo de contacto ya que, esta medida evalula la interaccion entre un liquido y una superficie
solida, indicando si la superficie es hidrofilica (atrae liquidos) o hidrofdbica (repela liquidos).

El &ngulo de contacto se refiere al angulo formado por una gota de liquido que descansa
sobre una superficie sélida cuando esté en equilibrio, este concepto esta relacionado intimamente
con la naturaleza del fluido y la naturaleza de la superficie, dependiendo también de las
propiedades termodindmicas del sistema, ver Figura 5. Este angulo es una medida de la
humectabilidad de una superficie por un liquido (Valentin,2020) y ademas es fundamental para
determinar propiedades y comportamientos reoldgicos de un fluido y su interaccion con la

superficie.

Figura 5.

Gotas de liquido en una superficie solida.
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Nota. Tomado de Popov, V. L. (2020). Principios y aplicaciones de la mecénica de contacto en

tribologia, friccion y adherencia.

El angulo de contacto puede variar entre 0 y 90°, este es un valor de gran interés ya que
esta relacionado con la mojabilidad y la humectabilidad fluido-superficie, por ejemplo, una gota
en una superficie mojada por aceite u otra sustancia hidrofébica, dara como resultado, angulos de
contacto mucho mas grandes, debido a la polaridad del fluido y la no polaridad de la superficie
(Ortiz et al.,2022). De la suma de las fuerzas de interaccion, se deduce la ecuacién de Young, esta
permite cuantificar las energias superficiales de las interfaces.

yLVcos8SL = ySV —yS§
Donde:

yLV: Tension superficial del agua

ySL: Tension interfacial entre sélido y liquido

ySV: Tension interfacial entre sélido y vapor

La ecuacion de Young es fundamental en el disefio de materiales que requieren propiedades
humectantes especificas, como superficies hidréfobas (que repelen el agua) o hidréfilas (que
absorben agua). El calculo del angulo de contacto proporciona informacion valiosa sobre las
fuerzas de cohesidn, adhesion y las tensiones superficial e interfacial. Cuando el angulo de contacto
se encuentra entre 0 y 90°, la gota moja la superficie; en cambio, si se sitla por encima de 90°, la

superficie se considera no mojable. Estos factores son de gran importancia para diversas
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aplicaciones en la industria y la mecénica de fluidos, ya que influyen directamente en la
mojabilidad, hidrofobicidad e hidrofobicidad. Por ello, existen varias condiciones en las que se
estudia este &ngulo y existen técnicas aplicadas para su calculo (Ortiz et al,2022).

2.5.1.1 Ascenso Capilar. Este método se basa en medir la altura a la que un liquido
asciende dentro del tubo capilar vertical de diametro pequefio. Este fendmeno ocurre hasta que la
presion hidrostatica generada por la columna de liquido alcanza un equilibrio con la tension
superficial del liquido.

El método de ascenso capilar es relativamente sencillo de implementar y no requiere
equipos complejos, lo que lo hace accesible y econdmico. Ademas, ofrece una precision en la
determinacion de la tension superficial y el angulo de contacto, proporcionando resultados
confiables cuando se realiza de manera correcta. Sin embargo, existen ciertas limitaciones. El uso
de tubos capilares de diametro pequefio puede restringir su aplicabilidad a liquidos que ascienden
en tales tubos. Asimismo, la precisién del método puede verse afectada si el liquido no adhiere
correctamente a las paredes del tubo o si el tubo no esta limpio, lo que podria afectar en la exactitud
de las mediciones.

2.5.1.2 Gota sésil. EI método de gota sésil es una técnica ampliamente reconocida para
medir tensiones superficiales y evaluar la humectabilidad de diversos materiales. Segun Pérez y
colaboradores (2009), este procedimiento consiste en colocar una pequefia gota de liquido sobre
una superficie sdlida y observar el comportamiento del liquido al interactuar con el solido. Al
depositar la gota, se establece un equilibrio entre las fuerzas de cohesion dentro del liquido y las
fuerzas de adhesion entre el liquido y la superficie, lo que se refleja en el angulo de contacto.

Este método se caracteriza por su versatilidad y economia, siendo especialmente util en

contextos donde otros métodos son dificiles de aplicar. Ademas, es uno de los procedimientos mas
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sencillos de ejecutar y no requiere de equipos costosos. Sin embargo, es importante destacar que
su precision depende de gran medida de la destreza del experimentador y de la atencion en la
preparacion de las muestras, ya que impurezas o irregularidades pueden afectar los resultados
obtenidos.
3. Estado del arte

Diversos estudios han abordado la medicidn y anélisis de angulos de contacto, ya que, son
propiedades fundamentales en la interaccion entre liquidos y sélidos, y su medicién ha sido objeto
de diversos estudios a lo largo del tiempo. En 2009, Chau realizé una revision critica de las técnicas
disponibles para medir angulos de contacto (Chau, T. T., 2009), enfocandose en su aplicabilidad a
superficies minerales. Chau clasificé las técnicas en dos grupos: las que son aptas para superficies
planas y lisas, y aquellas disefiadas para superficies no ideales o solidos particulados. En su
analisis, destaco las limitaciones de las técnicas orientadas a superficies planas, subrayando la
complejidad de obtener condiciones éptimas para la medicion. Para intentar superar estas
limitaciones, Chau experiment6 con la modificacién de la superficie mineral, pero los resultados
no fueron satisfactorios, mostrando un angulo de contacto que distaba de la realidad. En contraste,
identifico el método de penetracién capilar para particulas como el mas adecuado para medir
angulos de contacto en superficies minerales reales, resaltando su eficacia y simplicidad.

Gonzalez (2014), se enfoca en el estudio de la mojabilidad de diferentes superficies a través
de la medicion del angulo de contacto, utilizando el método de la gota cautiva. EI objetivo
principal de esta investigacion es determinar el &ngulo de contacto en diversas superficies para
caracterizar su comportamiento hidrofébico o hidrofilico. Para lograr esto, se emplea el método de
la gota cautiva, que permite obtener mediciones precisas de la interaccion entre liquidos y sélidos.

Los resultados obtenidos son analizados en relacion con las isotermas de adsorcion,
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proporcionando una comprension mas profunda de como las propiedades superficiales influyen en
la mojabilidad. Ademas, se discuten las implicaciones de estos hallazgos en aplicaciones préacticas,
especialmente en sectores como la industria petroquimica y en el desarrollo de recubrimientos.

En 2016, Alghunaim y colaboradores llevaron esta discusion un paso més alla al realizar
una revision sobre los métodos para determinar el grado de mojabilidad de los polvos
(Alghunaim,et al., 2016), haciendo énfasis en el angulo de contacto formado al mojar el polvo.
Examinaron técnicas como la gota sésil y la penetracion capilar, discutiendo las ventajas y
desventajas de cada método. A pesar de que encontraron diferencias entre el angulo de contacto
medido y el real, manifestaron una clara preferencia por el método de ascenso capilar, dada su
efectividad y aplicabilidad.

En el mismo camino, en 2017, Marina Monserrat Amat realiz6 un estudio experimental en
su tesis de maestria, analizando el efecto de recubrimientos hidréfobos en gravas y su impacto en
la rotura de particulas (Monserrat Amat, M., 2017). Su investigacion, que involucré el uso de
Dimethyldiclorosilano (DMDCS) para recubrir gravas del rio Pancrudo, buscé entender la
deformabilidad y la propagacién de fisuras que pueden comprometer estructuras compuestas por
particulas tratadas. Amat logré medir el &ngulo de contacto y evidencié un cambio notable en la
mojabilidad, pasando de un estado completamente himedo a uno hidréfobo. Este hallazgo resalta
cémo la modificacion superficial influye en las propiedades de los materiales y su comportamiento
en aplicaciones précticas.

Finalmente, en 2022, Ortiz, Escudero y Rao llevaron a cabo un estudio comparativo que
examino los angulos de contacto medidos mediante la técnica de burbuja cautiva y aquellos
calculados utilizando la ecuacion de Young (Ortiz et al., 2022). Su analisis abarcd la cuantificacion

de las energias superficiales de las interfaces en un sistema aire-agua-aceite. Los resultados
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mostraron una buena concordancia entre los angulos de contacto medidos y calculados,
subrayando la relevancia de los valores de tension superficial para determinar la concentracion
micelar critica (CMC) en el medio acuoso. Esto refuerza la validez de los métodos empleados en
su investigacion y destaca el papel crucial de los surfactantes en la modificacion de las propiedades
interfaciales.

En conjunto, estos estudios no solo demuestran la diversidad de enfoques en la medicion
de &ngulos de contacto, sino que también su importancia en la comprensién de las interacciones
interfaciales en diversos materiales y sistemas. La variabilidad en los métodos utilizados, que van
desde la técnica de burbuja cautiva hasta la penetracion capilar, refleja la complejidad de las
técnicas utilizadas y los posibles errores asociados a cada una de ellas. Ademas, las condiciones
experimentales y las propiedades especificas de los materiales influyen significativamente en los
resultados obtenidos.

4. Metodologia

A continuacion, se presenta la metodologia experimental desarrollada para la
determinacion del grado de mojabilidad.
4.1 Materiales
4.1.1 Surfactante

Se utiliza el dodecilbenceno Sulfonato de Sodio (DBSS), el cual presenta un grupo
cromoforo constituido de anillos bencénicos con un sistema de dobles enlaces conjugados (ver
Figura 6). Este sistema permite que el DBSS absorba la luz ultravioleta (UV), con una longitud de
méaxima absorbancia en agua de aproximadamente 224nm. Esta propiedad es util para cuantificar

la concentracion del DBSS en una solucion mediante espectroscopia UV-Vis. Ademaés, el DBSS
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presenta una pureza del 99.9% y su formula quimica es C;gH,oNa05S, con un peso molecular

(PM) de 348.48 g/mol, siendo fabricado por la empresa ALDRICH.

Figura 6.

Estructura molecular del Dodecil Benceno Sulfonato de Sodio.
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CH3(CHa)1oCH3z

Nota. Tomado de https://www.sigmaaldrich.com/US/en/product/aldrich/289957
4.1.2 Sustrato

La bentonita es una arcilla del tipo montmorillonita con propiedades hidrofilicas. Sin
embargo, al ser tratada con sales de amonio cuaternario se convierte en organofilica, lo que le
permite exhibir fendbmenos tixotropicos con aplicaciones en diversas areas de la industria como
pinturas, detergentes, insecticidas. Ademas, esta arcilla tiene la capacidad de retener compuestos
anionicos, debido a su estructura, posee una gran capacidad de adsorcion. La bentonita utilizada
en el estudio, proveniente de Acofarma S.A., con una composicion quimica de As,05 — 4Si0, —

H, 0, posee un area superficial de 65.259 m2/g (Londofio,2023).
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4.1.3 Aceite

El aceite utilizado es un solvente parafinico con un rango de densidad de 0.8 a 0.9 g/cm3 a
temperatura ambiente y una viscosidad que se sitta entre 20 y 100 cP a 20 (Lynch, D. 2001). En
el andlisis espectral infrarrojo (ver Figura 7), se identifican varias bandas de absorcion, cada una
asociada a vibraciones particulares de los grupos funcionales, de los cuales destacan los picos Cy

D, explicados con detalle en el (Apéndice A).

Figura 7.
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4.2 Procedimiento Experimental
4.2.1 Fase |. Evaluacion de la relacién solido / liquido

Para desarrollar este proyecto de investigacion, se establecieron dos tipos de suspensiones
a utilizar: acuosas y oleosas. Esto permitio determinar la relacion sélido/liquido més conveniente
mediante pruebas reologicas realizadas con un reémetro Anton Paar MCR-302, con el fin de
obtener suspensiones que cumplieran con desviaciones importantes a la Ley de Newton (Celis et
al., 2014). Las fases acuosa y oleosa se prepararon de forma consecutiva.

Se elaboraron soluciones de agua destilada con bentonita y aceite con bentonita en

diferentes concentraciones peso-volumen (10%,8%,6% y 4%). Cada cantidad de sustrato se vertio
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en un balén aforado de 50 ml, debidamente etiquetado, y se afiadio agua destilada o aceite segun
correspondiera para preparar la suspension.

Posteriormente, las suspensiones se agitaron con un agitador centrifugo Faithful Magnetic
Stirrer a 20 rpm durante 45 minutos, con el fin de asegurar una distribucion uniforme en las
muestras. Tras este proceso, las muestras se sometieron a analisis en el redmetro.

4.2.1.1 Caracterizacion reologica. Las pruebas experimentales se llevaron a cabo en un
redbmetro Anton Paar MCR-302. Para el analisis, se utilizo el software RheoCompass de Anton
Paar, configurando una celda cilindrica coaxial con un diametro de 28,934 mm y un gap (distancia
entre platos) de 1,138 mm, ademas de una geometria Stirrer de Anton Paar con un didmetro de 24
mm. Las mediciones se realizaron a una temperatura constante de 26 °C, la cual se mantuvo
regulada mediante un bafio criostato - termostato Julabo F32.

4.2.1.1.1 Curva de viscosidad. En primer lugar, se dejo reposar la muestra durante dos
minutos para asegurar que su temperatura se estabilizara. Posteriormente se llevé a cabo un barrido
de tasa de corte que vari6 entre 100 y 0,1 s™* mediante una rampa logaritmica.

4.2.1.1.2 Barrido de amplitud. Se permitié un tiempo inicial para estabilizar la temperatura
de la muestra. Luego, se realiz6 un barrido logaritmico en un rango de 0,01 % a 100% de
deformacion, manteniendo una frecuencia angular constante de 10 rad/s.

4.2.1.1.3 Curvas de tixotropia. Para evaluar las curvas de tixotropia, se llevo a cabo una
prueba Oscilatoria — Rotacional — Oscilatoria (ORO). En primer lugar, se permitié que la muestra
reposara antes de iniciar la medicion. Se selecciono la medicion ORO que se dividi6 en tres partes:
la primera parte consistio en medidas oscilatorias a deformacion constante de 4% y frecuencia

angular constante de 10 rad/s. La segunda parte fue rotacional, manteniendo la velocidad de cizalla
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constante a 1000 s™'. La tercera parte se mantuvieron las condiciones de la primera etapa oscilatoria
(deformacidn y frecuencias constantes de 4% y 10 rad/s respectivamente).
4.2.2 Fase 1.

4.2.1.1 Cuantificacion de la concentracion del surfactante en un medio acuoso. Se
realiz6 un barrido de longitud de onda con espectrofotometro UV- Vis MAPADA modelo 5, para
determinar el méximo de absorbancia, cuya longitud de onda fue 224nm. Posteriormente, se
Ilevaron a cabo mediciones de absorbancia para cada solucién utilizando un espectrofotémetro

UV-Vis, lo que permitio elaborar una curva de calibracion (ver Figura 8).
Figura 8.
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4.2.1.2 Determinacion de la CMC. En esta fase, se midio la concentracion micelar critica
(CMC), mediante el analisis de la tension superficial. Se prepararon 15 muestras con diferentes
concentraciones de surfactante, barriendo varios Ordenes de magnitud. Estds muestras se
analizaron utilizando un tensiébmetro de gota colgante de Dataphysics modelo OCA 15EC.

Se registraron los valores de tension superficial para cada concentracion, lo que permitio
graficar la tensién en funcion de la concentracion del surfactante. A partir de esta gréafica, se

determind la CMC del surfactante utilizado.



DETERMINACION DEL GRADO DE MOJABILIDAD POR REOMETRIA 30

4.2.1.3 Determinacion de la isoterma de adsorcion. En esta fase del estudio, se llevé a
cabo la determinacion de la isoterma de adsorcion mediante la cuantificacion de la cantidad de
surfactante absorbido por el solido, variando la concentracion inicial del surfactante a temperatura
constante de 25 °C. Para ello, se utiliz6 un tubo Falcdn para preparar un sistema que combinaba la
solucién de surfactante y bentonita.

Se prepararon diferentes concentraciones de surfactante a partir de la concentracion
méaxima, y estas soluciones se colocaron cuidadosamente en el tubo Falcdn, junto con la bentonita.
Las suspensiones se homogeneizaron en un roller (Bottle/Tube Roller Thermo Scientific, modelo
88881003) durante 16 horas.

Posteriormente, todas las suspensiones se centrifugaron en una centrifugadora de mesa
Daihan Scientific, modelo Cef-50.6, a una velocidad de 3000 rpm durante una hora para separar
el s6lido de la solucion. Finalmente, se extrajo el liquido sobrenadante para medir la concentracion
utilizando un espectrofotometro UV/Vis.

4.2.1.4 Determinacion de las curvas de viscosidad. Esta fase del proyecto se enfoco en
medir las curvas de viscosidad y amplitud para evaluar los diferentes grados de hidrofobacion del
solido. Para ello, se llevo a cabo un tratamiento a la bentonita mediante la preparacion de cuatro
sistemas, cada sistema acuoso se prepar6 usando la concentracion de equilibrio calculada a partir
de la isoterma de adsorcion para cada recubrimiento del sélido.

Los sistemas fueron colocados en un Roller (Bottle/Tube Roller Thermo Scientific, modelo
88881003) y se dejaron reposar durante 16 horas para alcanzar el equilibrio. Posteriormente, se
distribuyd el volumen total de la mezcla en tubos Falcon para centrifugarlos en una centrifugadora

de mesa Daihan Scientific, modelo Cef-50.6, con el objetivo de separar la mayor cantidad de



DETERMINACION DEL GRADO DE MOJABILIDAD POR REOMETRIA 31

liquido y obtener una cantidad dptima de bentonita solida con distintos grados de recubrimiento.
Cada sistema fue secado en un horno a 65 °C durante 40 horas.

Una vez completado el secado, se tritur6 la bentonita con un mortero hasta obtener un polvo
fino. A continuacion, se prepararon suspensiones acuosas con cada solido preparado. Para
garantizar que el sélido no cambie su recubrimiento. Ademas, se elaboraron suspensiones oleosas
utilizando parafina como solvente. Los sistemas se caracterizaron mediante reometria, utilizando
curvas de viscosidad y barridos de amplitud, de acuerdo con los parametros descritos en la fase |
del estudio.

4.2.3 Fase I11. Determinacién del angulo de contacto.

En esta fase se llevé a cabo la determinacion del angulo de contacto en funcion del grado
de hidrofobacion del sélido. Se midié el angulo de contacto utilizando un tensiometro de gota
colgante mediante la técnica de gota sesil. La fase continla utilizada fue la parafina a 25°C. Para
realizar la medicion, se deposit6 una gota de agua sobre la superficie de la bentonita con diferentes
grados de recubrimiento.

5. Resultados
5.1 Determinacion de concentracion de solidos de la suspension
5.1.1 Curva de viscosidad en funcidn de la tasa de cizallamiento

Se evaluaron cuatro dispersiones acuosas y cuatro dispersiones oleosas, cada una con
diferentes concentraciones de sélido (bentonita): 4%, 6%, 8% y 10% p/v. Las curvas de viscosidad
pueden observarse en la Figura 9.

Figura 9.
Viscosidad de las suspensiones en funcion de la tasa de corte a) Suspensiones fase acuosa y b)

suspensiones fase oleosa.
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Al estudiar la viscosidad en funcion de la tasa de corte (Figura 9), utilizando suspensiones
con diferentes concentraciones de solidos, se evidencia que, en fase acuosa, a medida que aumenta
el contenido del solido, la viscosidad incrementa (Figura 9%). Ademas, se observa que la viscosidad
de las suspensiones en esta fase disminuye al aumentar la velocidad de cizallamiento, lo que indica
un comportamiento reofluidizante. Este comportamiento es caracterizado por la reduccion de la
viscosidad conforme aumenta el cizallamiento. Desde un punto de vista fisico, esto significa que
la resistencia al flujo disminuye a medida que incrementa la velocidad de deformacion, debido a
la orientacién de las heterogeneidades presentes en fluidos complejos, como dispersiones y

emulsiones (Moreno Botella, 2005).

Por otro lado, en la fase oleosa, las curvas correspondientes a concentraciones de 4% p/v y
6% p/v exhiben un comportamiento netamente Newtoniano (Figura 9b), ya que la viscosidad
permanece constante independientemente de la tasa de corte aplicada. Sin embargo, nuevamente
se presenta un comportamiento reofluidizante para concentraciones de 8% y 10%, cuyas

viscosidades presentan una diferencia despreciable.
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5.1.2 Evaluacion del comportamiento viscoelastico

En cuanto al barrido de amplitud, se puede observar en la Figura 10a, que a bajas
deformaciones G' es mayor que G" en las suspensiones acuosas con contenido de sélidos de 6%
en adelante. Esto indica que el sistema es predominantemente eléstico y puede almacenar energia.
Conforme aumenta la deformacion, el colapso de la red provoca una mayor disipacion de energia
(aumento de G"). EI material ya no puede almacenar energia y se comporta de manera viscosa
(Moreno Botella, 2005).

Para la fase acuosa (Figura 10a), se observa que, en la suspension al 10% p/v, el médulo
elastico es mayor que el médulo viscoso hasta alcanzar el 1% de deformacién, momento en el que
hay una disminucién del componente elastico, asociado a la formacidon de microgrietas en la
estructura de la suspensién. En las suspensiones acuosas, a partir de 6% de sélidos, a medida que
la deformacién aumenta, ambos médulos disminuyen a cierto valor de amplitud, generandose en
cada sistema un valor de cruce entre ellos, en el cual el fluido empieza a comportarse de manera
mas viscosa que elastica. En la curva correspondiente al 4% plv, el carécter elastico sigue
predominando sobre el viscoso, este sistema es el que posee menos viscoelasticidad, pues los
valores de los médulos son muy pequefios en comparacion con los que tienen mayor contenido de
solidos. Esto coindice con la curva de viscosidad donde el comportamiento se observa que es
Newtoniano (ver Figura 10a).

Respecto a la fase oleosa (Figura 10b), se presenta una similitud en la viscoelasticidad de
10 y 8 %p/v, donde el mddulo elastico estd por encima del modulo viscoso hasta llegar a una
ruptura donde lo modulos decaen y el caracter viscoso es mayor que el elastico. Para 6% y 4% el
modulo de viscosidad es mayor que el médulo de elasticidad, obedeciendo a unas suspensiones

menos estructuradas, debido a la menor concentracion de particulas de bentonita estas estdn mas
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separadas, y las interacciones entre ellas (como las fuerzas cohesivas o las atracciones
electrostaticas) son menores. Esto da como resultado que el sistema tenga menos capacidad para
formar una red sélida, y el comportamiento viscoso predomina sobre el elastico. Con base a las
curvas de viscosidad, a 4% no hay mayores desviaciones al comportamiento Newtoniano. Por esta
razén se descarta la suspension 4%.

Figura 10.
Barrido de amplitud a frecuencia angular constante para suspensiones en fase acuosa y fase
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5.1.3 Evaluacion del comportamiento Tixotrépico

La tixotropia describe la disminucion gradual de la viscosidad de un fluido cuando se
somete a una fuerza de cizallamiento constante durante un periodo determinado. Tras cesar la
aplicacion de dicha fuerza, el fluido recupera de manera parcial o total su estructura inicial. Para
cuantificar el comportamiento reoldgico del sistema, se emplean pruebas que se dividen de tres
intervalos. En primer lugar, se realiza un intervalo de reposo, durante el cual se evalda la estructura

inicial del fluido en condiciones de reposo, aplicando una fuerza de cizallamiento muy baja.
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A continuacion, se pasa al intervalo de carga, donde se aplica una fuerza de cizallamiento
elevada y constante al fluido. Este proceso provoca la ruptura de la estructura interna del material

y una disminucion de viscosidad.

Por ultimo, se lleva a cabo el intervalo de recuperacion, en el que se elimina la fuerza de
cizallamiento y se monitorea la recuperacion gradual de la estructura del fluido a lo largo del

tiempo, bajo las mismas condiciones iniciales del intervalo de reposo. (Anton Paar Wiki, s. f).

De esta manera las pruebas ORO (Osc-Rot-Osc) permiten determinar la rapidez con la que
un fluido recupera su estructura original y caracterizar su comportamiento reolégico. Los
resultados se pueden observar en la Figura 11. Las suspensiones al 8% y 10% p/v exhiben un
comportamiento reoldgico similar, tanto en la fase acuosa (Figura 11a) como en la oleosa (Figura
11b). Se observa una réapida recuperacion de los médulos elastico y viscoso en ambos sistemas
luego de interrumpir el cizallamiento rotacional. A modo de cuantificacion, luego de los 300 s de
recuperacion, las suspensiones al 10% p/v muestran una recuperacion aproximada del 46% en
ambas fases, mientras que las suspensiones al 8% p/v presentan una recuperacion del 29.35% en

la fase acuosa y del 47.9% en la fase oleosa.

Finalmente, observando la suspension de 6% que después de ser sometida a un esfuerzo de
cizalla durante un tiempo prolongado, en fase acuosa no se logra recuperar, mientras que en fase
oleosa sus modulos permanecen practicamente igual, incluso en ambos intervalos a pesar del

esfuerzo aplicado.

Considerando estos resultados, se optd por emplear la suspension al 8% p/v para la
preparacion de las muestras de la fase 3. Esta eleccidn se basa en la necesidad de una viscosidad

adecuada sin llegar a valores excesivamente altos, como ocurre con la suspension al 10% p/v.



DETERMINACION DEL GRADO DE MOJABILIDAD POR REOMETRIA 36

Ademas, la suspension al 8% resulta mas facil de preparar, manipular y requiere una menor
cantidad de sdélido.

Figura 11.
Barridos de tixotropia para suspensiones en a) fase acuosa y b) fase oleosa.
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5.2 Estudio del efecto del grado de hidrofobacién de la bentonita en el comportamiento
reoldgico de las suspensiones

En primer lugar, se mide la concentracién micelar critica (CMC), ya que esta proporciona
informacidn de la concentracidn a partir de la cual los surfactantes forman micelas, lo cual influye

en la forma como el surfactante se adsorbe en el sélido (ver Figura 12).

5.2.1 Célculo de la CMC

La Figura 12, evidencia que el DodecilBenceno Sulfonato de Sodio (DBSS) alcanza su
concentracion micelar critica (CMC) a 0,1% p/v. A partir de este punto, las moléculas de DBSS,
en lugar de permanecer dispersas individualmente, se agrupan formando micelas. En estas
estructuras, las colas hidrofobicas se orientan hacia el interior, mientras que las cabezas hidrofilicas

interacttan con el agua.
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Figura 12.
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Este comportamiento se alinea con el modelo de Gibbs, que relaciona la disminucion de la
tension superficial con la adsorcion de moléculas en la superficie. Inicialmente, al aumentar la
concentracion de DBSS, la tension superficial disminuye debido a la adsorcion de moléculas de
surfactante en la superficie aire-agua. Sin embargo, al alcanzar la CMC, la formacion de micelas
consume las moléculas de surfactante disponibles para la adsorcion, estabilizando la tension
superficial. Por encima de la CMC, la tension superficial permanece practicamente constante, ya

que la superficie esta saturada de moléculas y la mayoria se encuentran formando micelas.

5.2.2 Calculo de la isoterma de adsorcion

Se realizo la isoterma de adsorcion cuantificando la cantidad adsorbida sobre el sélido
variando la concentracidn inicial de surfactante a temperatura constante de 25° C. Esta etapa
permite visualizar los diferentes niveles de recubrimiento que presentara el sélido, en funcién de

la concentracion usada de surfactante.
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En la Figura 13, las isotermas se representan en escalas diferentes con la intencion de
ajustar al modelo de dos pasos (Figura 13a) o al modelo de las 4 regiones (Figura 13b). Al evaluar
ambas figuras, se puede establecer que el comportamiento es més ajustado a un modelo de cuatro
regiones. Se puede observar que, en la primera region, solo unas pocas moléculas se adsorben a la
superficie de la bentonita. En la segunda, la adsorcion aumenta considerablemente debido a la
atraccion entre las colas del surfactante, lo que provoca la formacion de hemimicelas. Este proceso
continda hasta que la superficie del sélido se satura, momento en el cual se observa un cambio en
la pendiente correspondiente a la tercera region. Después de esta zona, no se logra apreciar mas
regiones para esta isoterma, pero se espera que la curva se prolongue hasta la concentracién micelar
critica (CMC), que se encuentra muy alejada debido a la gran capacidad de adsorcion del sustrato
en estudio, el cual posee un érea superficial extremadamente grande (Zhang y Somasundaran,
2006). Es decir, con las concentraciones usadas en este estudio, no es posible observar la region 4,
pero muy probablemente esta region se encuentre a partir de la CMC, donde es posible mas

adsorcién de las moléculas de surfactante sobre la superficie de la bentonita.

Algunos autores indican que la adsorcion de surfactantes en superficies solidas para
sistemas simples o con un solo surfactante pueden ser medidos a través del modelo de 4 regiones
(Wesson y Harwell, 2000). Siguiendo la afirmacion de estos estudios, es apropiado sefialar que,
para este analisis, los datos tienen mejor ajuste a la isoterma de adsorcion que corresponde a este

modelo.

Figura 13.

Isoterma de adsorcion de DBSS en dos modelos, a) modelos de los dos pasos y b) modelo de las
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Finalmente, se definen los diferentes niveles de recubrimiento que presentara el sélido
(0.02, 0.02, 0.2, 2 % p/v) en funcién de la concentracion de surfactante utilizada. Estas
concentraciones estan marcadas con una flecha roja en cada isoterma y se resumen en la Tabla 1,
donde ademas se reporta el grado de recubrimiento obtenido a cada concentracion. Es importante
destacar, que no se pudieron seleccionar grados de recubrimientos mayores, por la imposibilidad
de obtener la cantidad necesaria de solido para las pruebas correspondientes. Esto se debe a la alta

capacidad de adsorcién de la bentonita.

Tabla 1.
Grado de recubrimiento y concentracién al equilibrio del surfactante para la construccion de las

isotermas de adsorcion.

C inicial [Yp/v] Ce Grado de
recubrimiento
[m? DBSS/ m?
Bentonita]
0,002 0,00637196 6,900E-07
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0,02 0,001234824 9,465E-06
0,2 0,001265471 1,006E-04
2 0,001725185 1,012E-03

5.2.3 Influencia del grado de recubrimiento en el comportamiento reolégico

En la figura 14a se presenta una tendencia muy clara de las suspensiones acuosas, que
indica que, a mayor grado de recubrimiento, menor es la viscosidad, de manera que la suspension
con solidos completamente hidrofilicos (sin DBSS adsorbido), tiene la mayor viscosidad. Sin
embargo, es muy similar a la curva que corresponde a la concentracion de 0.002% p/v. Este
comportamiento se debe a que las particulas de bentonita presentan en la superficie una carga
negativa, lo cual genera una fuerte repulsion electrostatica entre ellas, aumentando
significativamente la viscosidad del sistema. La adicion de un surfactante, como el DBSS, inhibe
esta repulsion. Al aumentar la concentracién de surfactante, se incrementa el grado de
recubrimiento y en consecuencia la lubricacion interparticulas, debido a que las colas hidrofébicas
del surfactante van ocupando la superficie de las particulas, reduciendo las interacciones directas
entre ellas. De este modo, las repulsiones electrostaticas se ven atenuadas, y las fuerzas de
atraccion entre las colas hidrofébicas predominan. En consecuencia, se observa una disminucién
en la viscosidad (Moreno, 2005).

Este comportamiento se evidencia tanto en la fase acuosa como en la fase oleosa, aunque

en esta Ultima la diferencia en viscosidad es mucho menos pronunciada (ver Figura 14b).

Figura 14.
Viscosidad de las suspensiones en funcién de la tasa de corte a) Suspensiones fase acuosa y b)

suspensiones fase oleosa
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manera, se realizaron ensayos oscilatorios de barrido de amplitud a frecuencia constante (10 rad/s)

a las mismas suspensiones acuosas. La Figura 15 se observa que, a menor grado de recubrimiento,

hay un mayor grado de viscoelasticidad, especialmente el mddulo elastico adquiere valores por

encima de 10 Pa cuando las particulas son completamente hidrofilicas, generando un sistema

estructura donde predominan las repulsiones electrostaticas. A medida que se incrementa el grado

de recubrimiento, la elasticidad G’ disminuye progresivamente, de manera que cuando la

concentracion es 0.02 y 0.2 %, la magnitud de los modulos viscoso y elastico estan en el mismo

orden de 1 Pa. Para estos dos sistemas, no solo ha disminuido la viscoelasticidad de las estructuras

formadas, sino que el componente elastico ya no es mayor al componente viscoso (Moreno, 2005).

Figura 15.

Barrido de amplitud a frecuencia angular constante para suspensiones en fase acuosa
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Con base a la caracterizacion reoldgica de las suspensiones, donde la bentonita tiene

diferentes grados de recubrimiento, se puede afirmar que tanto la viscosidad como la respuesta
elastica de las suspensiones dependen de la hidrofilicidad del s6lido. Mientras se aumenta la
hidrofobacion de la bentonita, las repulsiones electrostaticas interparticulas van disminuyendo, y
esto consecuentemente se refleja en una curva de viscosidad menor, donde se pierde
progresivamente el comportamiento reofluidizante. Por su parte, el efecto en la viscoelasticidad
también es importante. Se puede afirmar que a medida que la hidrofobacién del sélido aumenta,
el componente elastico va disminuyendo. Estos resultados, responden a la pregunta de
investigacion de este trabajo, donde se puede confirmar que se puede determinar el grado de
mojabilidad de un sélido particulado mediante ensayos reoldgicos (reometria). Para tratar de
validar estos resultados, se hace un contraste con una metodologia tradicional: el angulo de
contacto.
5.3 Angulo de contacto

La determinacion de la mojabilidad de un sélido por un liquido puede realizarse mediante

mediciones del angulo de contacto. Sin embargo, esta técnica es robusta y fiable si el solido esta
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consolidado. Es decir, que se obtienen buenos resultados para mediciones en superficies sélidas
sin rugosidad, perfectamente lisas (como una placa de metal, vidrio, etc.). En nuestro estudio, se
hace una metodologia donde se trata de ajustar esta condicidn, tal como se describe en el
procedimiento (ver seccién 4.2.3).

El dangulo de contacto se forma en la interseccidn entre la superficie de un sélido y la linea
tangente a la superficie de un liquido en el punto de contacto. Este angulo se utiliza
tradicionalmente para medir la humectabilidad o capacidad de un liquido para esparcirse sobre una
superficie solida (mojabilidad) (Ortiz et al,2022).

La Tabla 2 revela una correlacién directa entre la concentracién de DBSS, el grado de
recubrimiento de la superficie y el angulo de contacto. A mayor concentracion de surfactante,
mayor es el angulo de contacto. Es decir, que va disminuyendo la mojabilidad del sélido por la
gota de agua. Este comportamiento es indicativo de que la adsorcion del DBSS sobre la superficie
de la bentonita induce un cambio en la naturaleza de la superficie, aumentando el grado de
recubrimiento y disminuyendo progresivamente su hidrofilicidad. La formacion de una capa de
surfactante sobre la superficie solida dificulta la interaccion del liquido con el sélido, lo que se
manifiesta en un aumento del angulo de contacto. Sin embargo, en este estudio, no se logra
hidrofobizar completamente la superficie de la bentonita, esto debido a su alta area superficial, lo
que infiere a experimentar con una concentracion mayor de DBSS para lograr un angulo mayor a
90 ° con el objetivo de obtener una hidrofobicidad completa en el sélido. Es importante destacar,
que se hicieron intentos usando concentraciones muy altas, pero, aun asi, no se logro obtener la
hidrofobacion total del sélido, tal como se puede observar en la Figura 13b, donde no se observa

la region 4 en la isoterma de adsorcion.
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Finalmente, al hacer una comparacion entre los resultados reoldgicos y los resultados
correspondientes al angulo de contacto, se puede decir que, mientras se aumenta el recubrimiento
del solido por las moléculas de surfactante, la bentonita se va hidrofobando. Esto se puede verificar
reolégicamente, ya que la menor viscosidad de las suspensiones va disminuyendo igual que su
elasticidad. Por otra parte, esto también se verifica mediante, el aumento del angulo de contacto.
Los cambios reoldgicos, son facilmente perceptibles ya que nuestros sistemas ofrecen fuertes
desviaciones a la ley de Newton, dado que se utiliz6 un contenido de solidos de 8% plv,
caracterizado por su comportamiento reofluidizante y alta viscoelasticidad.

Tabla 2.

Angulo de contacto para diferentes tipos de recubrimiento.

Concentracion [%op/v] Grado de recubrimiento [m? Angulo de contacto

DBSS/ m? Bentonita]

0,002 6,900E-07 26,68
0,02 9,465E-06 38,07
0,2 1,006E-04 47,13
2 1,012E-03 58,63

6. Conclusiones
Las suspensiones con contenido de solido correspondiente a 8% p/v y 10% p/v cumplen
con un comportamiento reoldgico deseado, ya que exhiben altas desviaciones a la ley de Newton,
alta elasticidad y su estructura se recupera rapidamente.
Esta investigacion evidencia que el grado de hidrofobizacion de un solido, como la

bentonita, influye notablemente en el comportamiento reoldgico de las suspensiones. Al modificar
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la superficie de las particulas mediante la adsorcion de un surfactante, se observan cambios
significativos en la viscosidad y elasticidad. A medida que aumenta la hidrofobicidad, disminuye
la viscosidad, lo que se atribuye a la reduccion de las repulsiones electrostaticas entre las particulas,
favoreciendo la formacion de agregados y facilitando el flujo. Por otro lado, el componente elastico
de las suspensiones también se ve afectado. Al incrementar la hidrofobicidad, disminuye la
elasticidad, debido a la reduccion de las interacciones entre particulas y al debilitamiento de la red
estructural de la suspension.

La correlacion entre los resultados reoldgicos y los obtenidos mediante el método del
angulo de contacto es evidente. Esto sugiere que los cambios en las propiedades reolégicas de las
suspensiones, como la disminucion de la viscosidad y la elasticidad, son una consecuencia directa
del aumento en la hidrofobicidad de la superficie de las particulas solidas. La reometria al ofrecer
una vision méas profunda de las interacciones a nivel molecular y estructural dentro de las
suspensiones, puede proporcionar informacion méas detallada sobre el grado de hidrofobizacion
que el simple angulo de contacto.

7. Recomendaciones
Se recomienda hacer el mismo estudio con otros sélidos y otros surfactantes, para

determinar si el método es aplicable a sistemas con caracteristicas diferentes.

Se recomienda llevar a cabo ensayos con recubrimientos mayores de surfactante en la

bentonita.
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Apéndices

Apéndice A. Infrarrojo de la Parafina liquida utilizada

Banda A (~2950 - 2850 ecm™). Corresponde a las vibraciones de estiramiento CH de
alcanos, relacionada con grupos metileno (-CH:-) y metilo (-CHs-), tipicos de hidrocarburos

saturados como la parafina.

Banda B (~2900 cm™). Similar a la banda A, también se asocia con las vibraciones de

estiramiento CH en ghrupos alquilo, generando intensas absorciones en hidrocarburos saturados.

Banda C (~1460 - 1470 em™). Asociada a las vibraciones de flexion de los enlaces CH en
los grupos metileno (-CH:-), lo que indica la presencia de largas cadenas de hidrocarburos

saturados.

Banda D (~1460 - 1470 cm™). Correspondiente a la vibracion de flexion simétrica del

grupo metilo (-CHs-), lo que aparece en los extremos de las cadenas de parafina.

Banda E (~720 cm™). Relacionada con las vibraciones de balanceo de los enlaces CH en
largas cadenas de hidrocarburos, indicando el comportamiento caracteristico de los alcanos en la
parafina.

Apéndice B. Célculo de la isoterma de adsorcion

La isoterma de adsorcion fue construida bajo las condiciones experimentales descritas en
la seccion del procedimiento experimental. En la Tabla 3 se muestran los datos de concentracion
inicial de surfactante, asi como la cantidad en miligramos de surfactante inicial. Asi mismo se
muestran los valores de concentracion final y la cantidad en miligramos de surfactante adsorbido

en el sustrato (bentonita). Para el célculo de la concentracion final de DBSS se uso la ecuacion de
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la recta obtenida en la curva de calibracion de la absorbancia en funcion de la concentracion del
surfactante para el sistema evaluado, a continuacion, se presentan las expresiones matematicas

para dicho célculo.

y = 456,81x + 0,0369 Ecuacion 1
Donde y es la absorbancia y x es la concentracion final (Cf), por lo tanto, la Ecuacion 1 queda
Abs = 456.81Cf + 0.0369 Ecuacion 2

Despejando Cf de la ecuacion 2 queda:

__ Abs—0,0369

f = et Ecuacion 3
Tabla 3.
Resultados de adsorcién por cada punto de concentracion de DBBSS inicial
Concentracion Masa DBSS Concentracion Masa Masa DBSS
inicial [%op/v] inicial (mg) Absorbancia final [Y%p/v] DBSS final Adsorbida
(mg) (mg)
0,001 0,0001 0,234 0,000431419 4,31E-05 5,69E-05
0,002 0,0002 0,328 0,0006372 6,37E-05 1,36E-04
0,004 0,0004 0,594 0,0012195 1,22E-04 2,78E-04
0,006 0,0006 0,602 0,00123701 1,24E-04 4,76E-04
0,008 0,0008 0,612 0,0012589 1,26E-04 6,74E-04
0,01 0,001 0,705 0,00146249 1,46E-04 8,54E-04
0,02 0,002 0,601 0,00123482 1,24E-04 1,88E-03
0,04 0,004 0,639 0,00131801 1,32E-04 3,87E-03

0,06 0,006 0,717 0,00148876 1,49E-04 5,85E-03
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0,08
0,1
0,2
0,4
0,6

0,8

10

0,008
0,01
0,02
0,04
0,06
0,08

0,1
0,2
0,4
0,6

0,8

0,666
0,638
0,615
0,618
0,795
0,728
0,802
0,825
0,74
0,637
0,604

0,612

0,00137712
0,00131582
0,00126547
0,00127204
0,00165951
0,00151284
0,00167484
0,00172519
0,00153911
0,00131363
0,00124139

0,0012589

1,38E-04
1,32E-04
1,27E-04
1,27E-04
1,66E-04
1,51E-04
1,68E-04
1,73E-04
1,54E-04
1,31E-04
1,24E-04

1,26E-04

7,86E-03
9,87E-03
1,99E-02
3,99E-02
5,98E-02
7,99E-02
9,98E-02
2,00E-01
4,00E-01
6,00E-01
8,00E-01

1,00E+00

Adicionalmente fue necesario convertir los miligramos de Surfactante a moles y hallar el

exceso de concentracion superficial, con el fin de obtener el calculo del area por molécula en la

interfase aire/agua de los surfactantes.

Para el calculo del area por molécula en la interfase aire/agua se recurre calcular la

respectiva grafica de tension superficial como una funcion del logaritmo neperiano de la

concentracion. Paraello, se calcula por medio de la ecuacion de Gibbs, el exceso de concentracion

superficial, que para los surfactantes en solucion es igual a la concentracion de surfactante en la

interfase.

La ecuacion de Gibbs correspondiente es la siguiente:
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(1) ri=t|_°r
RTL InC
Donde:
(a?nycj: = Pendiente del grafico tension superficial (y) en funcion del logaritmo de la

concentracion a temperatura constante (antes de la CMC). Estas graficas se presentan en el
Apéndice B.

I'i = Exceso de concentracion superficial en moles/cm2

R= Constante universal de los gases, 8.31*107 ergs/mol*K

T= Temperatura en K.

Quedando de la siguiente manera:
T=298,15K ; (%): -21,499; Ti= 8,68E-10 moles/cm?

Posteriormente, se hace el cociente entre los moles de surfactante adsorbido y el exceso de
concentracion superficial, para obtener el area por molécula de DBSS, cuyas unidades se

convierten a m?, El area superficial de la bentonita es 65,259 m?/g.

Tabla 4. Resultados del calculo del area por molécula en la interfase aire/agua

moles de Areapor Masa m2 de la m? de
DBSS molécula bentonita bentonita DBSS/ m?
Adsorbido de DBSS (gramos) de bentonita

m2
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1,632E-10
3,912E-10
7,982E-10
1,367E-09
1,935E-09
2,451E-09
5,387E-09
1,110E-08
1,680E-08
2,257E-08
2,833E-08
5,705E-08
1,145E-07
1,718E-07
2,292E-07
2,866E-07
5,737E-07
1,148E-06
1,722E-06
2,296E-06

2,870E-06

1,881E-05
4,508E-05
9,199E-05
1,576E-04
2,230E-04
2,824E-04
6,208E-04
1,280E-03
1,936E-03
2,601E-03
3,265E-03
6,575E-03
1,319E-02
1,979E-02
2,642E-02
3,303E-02
6,611E-02
1,323E-01
1,985E-01
2,646E-01

3,308E-01

1,0023
1,0012
1,0025
1,0082
1,0093
1,008

1,005

1,001

1,0025
1,0055
1,0045
1,0015
1,0013
1,0174
1,0221
1,0755
1,0009
1,0149
1,0196
1,0275

1,0794

65,4091
65,3373
65,4221
65,7941
65,8659
65,7811
65,5853
65,3243
65,4221
65,6179
65,5527
65,3569
65,3438
66,3945
66,7012
70,1861
65,3177
66,2314
66,5381
67,0536

70,4406

2,876E-07
6,900E-07
1,406E-06
2,395E-06
3,386E-06
4,294E-06
9,465E-06
1,959E-05
2,959E-05
3,964E-05
4,980E-05
1,006E-04
2,019E-04
2,981E-04
3,960E-04
4,706E-04
1,012E-03
1,997E-03
2,983E-03
3,946E-03

4,696E-03
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Finalmente se grafica m? de DBSS/ m2 de bentonita en funcion de la concentracion del equilibrio
(Concentracion final de DBSS), obteniendo asi la isoterma de adsorcion regida por el modelo de
las 4 regiones.

Apéndice C. Angulo de contacto con diferentes grados de recubrimiento 1. 0%p/v, 2. 0,002%p/v,
3.0,02% plv, 4. 0,2% plv, 5. 2% plv.
1.

7—




