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REVISION DE LITERATURA SOBRE PRUEBAS DE DURABILIDAD
DE RECUBRIMIENTOS SUPERHIDROFOBICOS

Juan Pablo Borunda Andujo?, Dr. Delfino Cornejo Monroy?

Resumen— Los recubrimientos superhidrofébicos han sido tema de interés actual debido al gran potencial de aplicacién
gue poseen, sin embargo, su desarrollo se ha visto obstaculizado por su susceptibilidad al desgaste mecanico. La degradacién
del recubrimiento detona una reduccion en sus propiedades superhidrofébicas hasta eliminarlas por completo. En este
trabajo se presenta una revision del estado del arte sobre la fabricacion de recubrimientos superhidrofébicos durables. Se
identificd que la combinacidn del recubrimiento con otros materiales como resinas epoxicas es el enfoque méas cominmente
utilizado para incrementar su resistencia. Ademas sefiala la inconsistencia existente en el tipo de pruebas realizadas para
catalogar al recubrimiento como durable. Si bien se han hecho esfuerzos considerables para desarrollar recubrimientos
superhidrofébicos durables, es necesario continuar con la investigacién para maximizar su viabilidad de aplicacion.
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Introduccion
Los RSH han sido tema de investigacion desde hace décadas debido al gran potencial de aplicacion comercial
en areas como las superficies autolimpiables, anti-hielo, anti-corrosion, reduccién de friccion, entre otras.
Formalmente, un recubrimiento o superficie superhidrofébico (RSH) es aquel que posee un angulo de contacto contra
el agua (A.C.) mayor a 150°, y un &ngulo de deslizamiento de agua (A.D.) menor a 10° (Guo et al., 2017), de tal forma
que una gota de agua depositada en un RSH luce como una esfera casi perfecta y se desliza facilmente de ésta (Ye et
al., 2017).

Hidrofilico Hidrofobico Super Hidrofdbico
Angulo de contacto < 90° Angulo de contacto > 90° Angulo de contacto > 150°

Figura 1. Angulo de contacto de una gota de agua en superficies hidrofilicas, hidrofobicas y superhidrofébicas.

Un punto que ha afectado su viabilidad como aplicacion en la industria es baja resistencia al desgaste, tal que
sus propiedades se pierden rapidamente (Bayer). Para contrarrestar este problema, se han reportado diversas
estrategias, como abordar el problema de durabilidad desde el método de fabricacién por medio de procesos como la
deposicion quimica de vapor, proceso quimico himedo o tratamiento con laser, (Bayer). Estrategias distintas han sido
el de fabricacién de RSH auto-reparables (Liu et al.; Xia Zhang et al.), o la combinacion del material superhidrofébico
con resinas o peliculas poliméricas, para aprovechar su resistencia al desgaste por medio de un proceso relativamente
simple y de bajo costo (Ye et al.).

Para las estrategias mencionadas anteriormente se pueden encontrar investigaciones clasificadas como
durables. Sin embargo, el término durabilidad frecuentemente es utilizado aun cuando el RSH ha sido sometido solo
a una prueba especifica, mientras que existen maltiples modos de evaluar su resistencia. Esto obstaculiza la
comparacion cuantitativa y cualitativa entre distintos autores para conducir al disefio de nuevos y mejores RSH. La
presente investigacion apunta a atacar ese problema, por medio de una revision semi-sistematica de literatura sobre
los métodos de pruebas de durabilidad de los RSH, para identificar qué tipos de pruebas de durabilidad son realizadas
mas cominmente y su clasificacion. Ademaés, se propone un método de prueba en base a la informacion obtenida,
referenciando estandares internacionales con la finalidad de proveer una plantilla de prueba para la evaluacion de RSH.
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Descripcion del Método
Metodologia de revision semi-sistematica
El Cuadro 1 muestra la metodologia de revision de literatura semi-sistematica o narrativa utilizada para la
extraccion de los datos.

Pregunta de estudio ¢Cudles son las pruebas a las que los RSH son sometidos para clasificarlos como
durables?
Objetivo Determinar si existe consistencia en cuanto al método de evaluacion de la durabilidad de
RSH con el fin de facilitar la comparacidn de resultados.
Criterio de elegibilidad de Definicién Criterio
publicaciones 1. Afio de Publicacion Sélo se incluyeron investigaciones de los Ultimos 5
afios a la actualidad (2015-2020).
2. Factor de Impacto Sélo se incluyeron investigaciones publicadas en
revistas con calificacion en Scopus CiteScore.
3. Idioma Sélo se incluyeron investigaciones publicadas en
idioma ingles (Requisito de revistas de impacto).
4. Relevancia de durabilidad Sélo se incluyeron investigaciones donde el titulo o
resumen hablan acerca de durabilidad del RSH.
5. Relevancia de pruebas Sélo se incluyeron investigaciones donde el titulo o
realizadas resumen indican pruebas realizadas para la
evaluacion del RSH.
Fuentes de informacion ELSEVIER, ACS Publications, MPDI, Royal Society of Chemistry, ScienceDirect,
Scientific, Wiley Online Library.
Estrategia de busqueda “Superhydrophobic  coatings”, “Mechanical durability”, “Robust”, “Durable”,
“Resistant”, “Abrasion Resistance”, “Chemical Resistance”, “Resin”, “Epoxy”,
“Lacquer”.
Variables de estudio Pruebas Mecanicas, Pruebas Quimicas, Pruebas Ambientales. Pruebas Abrasivas,
Pruebas de Adherencia.

Cuadro 1. Descripcion de metodologia semi-sistematica para revision de literatura sobre RSH durables.

Clasificacion de publicaciones y extraccion de datos

La figura 2 muestra el proceso para la identificacion y seleccién de publicaciones. Posteriormente, siguiendo
el método descrito por (Polanin et al.), se hizo una lectura de los resimenes para seleccionar articulos relevantes.
Finalmente, se realizd la extraccion de datos clave en relacidn a los principales métodos de fabricacién y tipos de
pruebas de durabilidad realizadas. EI proceso se describe en la figura 2, y el listado de publicaciones finales se muestra
en el cuadro 2.
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Figura 2. Diagrama PRISMA de la seleccién de publicaciones.
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Journal Base de Datos | Referencia
Principal
ACS Omega ACS Publications (Gong and He)

Applied Materials & Interfaces ACS Publications (Sietal.), (Yeetal.), (Schaeffer et al.)
(Emelyanenko et al.), (Su et al.), (Golovin et al.)

(Peng et al.)

Langmuir ACS Publications

Applied Surface Science ELSEVIER (J. Zhietal.), (Liu etal.), (M. Lietal.)

Chemical Engineering Journal ELSEVIER (D. Li etal.), (Xiguang Zhang et al.)

Composites Part B ELSEVIER (Tong et al.)

Materials Letters ELSEVIER (Zuo et al.), (Shah et al.)

Progress in Organic Coatings ELSEVIER (Lvetal)

Solar Energy Materials and Solar | ELSEVIER (Polizos et al.)

Cells

Surface & Coatings Technology ELSEVIER (Yuetal.), (Zhong et al.), (Pan etal.), (Tian et al.)
Thin Solid Films ELSEVIER (Simovich et al.)

Polymers — Open Access Journal | MDPI
Journal of Materials Chemistry A | Royal
Chemistry
ScienceDirect

(J. Wang etal.), (Lei etal.)
(D. Zhi etal.), (Golovin et al.)

Society  of

Colloids and Surfaces (Chuan Zhang, Kalulu, et al.), (Zhaozhu Zhang, Ge, et

al.), (X. Wang et al.)

Journal of Colloid and Interface | ScienceDirect (Guo et al.)
Science

Solid State Phenomena Scientific (Marsi et al.)
Advanced Materials & Interfaces | Wiley Online Library (Chen et al.)

Macromolecular Symposia Wiley Online Library (Sutar et al.)
Cuadro 2. Publicaciones seleccionadas para la extraccion de datos.

Resultados

Pruebas de Durabilidad

Se encontr6 que los métodos para determinar la durabilidad de los RSH son muy variados entre autores.
Especificamente, se identificaron al menos 24 tipos de pruebas distintas, los cuales se agruparon en 4 grupos segun la
figura 3.

Pruebas Mecénicas

La distribucion de pruebas mecéanicas se muestra en la figura 3. Se generaron 3 subcategorias mas, las cuales
son pruebas de adherencia, rayadura y abrasion. Para las pruebas de adherencia, cabe resaltar el uso de pruebas
estandarizadas como la GB9286-1998 y el ASTM D3359 (Métodos de prueba estdndar para clasificar la adhesion
mediante prueba de cinta). Por otro lado, el 8.8% de los estudios reportaron pruebas de adherencia similares a los
métodos empleados en los estandares, mientras que el 5.9% Unicamente menciond la aplicaciéon de pruebas de
adherencia sin reportar su procedimiento, y finalmente el 61.8% de los estudios no realiz6 pruebas de adherencia. Para
las pruebas de rayadura, el estindar ASTM D3359 (Rayadura con l&pices de distintas durezas) fue reportado en 11.8%
de los estudios. Se reportaron pruebas personalizadas con cuchillos en un 11.8% y sin especificar en 5.9%. El 70.6%
de los casos no realizd pruebas de rayadura. Las pruebas de abrasion resultaron tener la mayor consistencia
procedimental de las pruebas mecénicas. Los estdndares ASTM 4060 (Lijado), ASTM D968 (Arenado), ASTM D2794
y GB/T 1732-1993 (Impacto) fueron reportados en 29.3% de los estudios. Asimismo, se reportaron pruebas de lijado
similares al ASTM 4060 en un 35.8% y solo el 8.8% report6 pruebas abrasivas sin agregar detalles. En contraste con
las pruebas de adherencia y rayadura, las pruebas abrasivas solo fueron omitidas por el 26.5% de los articulos.
Pruebas Quimicas

La figura 3 se muestra la distribucion de datos reportados para pruebas quimicas. La ASTM B117 (Rocio
continuo de agua con sal) fue a Gnica prueba quimica estandarizada que se reporto, en el 11.8% de los estudios. En
contraste, el 50% de los estudios reportd pruebas con acidos y bases, los cuales abarcan un rango de pruebas de pH
=1 a 14, mientras que el 2.9% solo mencioné pruebas quimicas sin especificar procedimientos, y el resto de los
estudios 44.1% no reportd pruebas quimicas. Una explicacién a la falta de pruebas estandarizadas es la necesidad de
equipo especializado. Por ejemplo, el ASTM B117 requiere de una cdmara especifica de corrosion, la cual puede
resultar impréctica, y en cambio éstos recurren a pruebas genéricas como exposicidn a acidos y bases.
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QUIMICAS

Pruebas Quimicas
Ninguna
No especificado
Acidos y Bases
ASTM B117, NaCl
Pruebas de Abrasion
Ninguna
No especificado
Lijado
ASTM 4060 Lijado
ASTM D968 Arenado
ASTM D2794 Impacto
GB/T 1732-1993 Impacto
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44.1%

50.0%

35.3%

Pruebas de Rayadura

Ninguna 70.6%

MECANICAS

No especificado 5.9%
11.8%

11.8%

Rayadura con cuchillo
ASTM D3359 Lapiz
Pruebas de Adherencia

Ninguna 61.8%
5.9%
8.8%

No especificado

Cinta adhesiva con presion

ASTM D3359 Cinta adhesiva

GBY286-1998 Cinta adhesiva
Pruebas Atmosféricas

uv

Ozono

Humedad

20.6%

2.9%

29.4%
8.8%
5.9%
Pruebas de Temperatura
Ninguna
No especificado

Bajas temperatura

67.6%
0.0%
5.9%

AMBIENTALES

Altas temperatura 20.6%

Ciclo de temperatura extremo 5.9%
Pruebas de Proteccién vs agua
Ninguna 73.5%
No especificado  0.0%
Gotas de agua dirccta 20.6%
Chorro de agua 5.9%
Otras Pruebas
2.9%
5.9%
2.9%

2.9%
Figura 3. Distribucion de pruebas de durabilidad encontradas.

Elongacion de substrato

Flexion del substrato

OTRAS

Lavado Ultrasonico

Compresion

Pruebas Ambientales

Se crearon 3 subcategorias, pruebas de proteccion contra el agua, temperatura y atmosféricas. Si bien
practicamente todos los estudios evalian el RSH con gotas de agua en términos de dngulo de contacto y deslizamiento,
solo el 5.9% y 20.6% reportaron pruebas de chorro y gotas de agua prolongados, respectivamente. En términos de
resistencia a la temperatura, el 20.6% reportd pruebas a altas temperaturas, mientras que el 5.9% reportd pruebas a
bajas temperaturas. Dependiendo de la aplicacidn y locacién del RSH, ambos extremos de temperatura son realistas,
por lo que resulta interesante la tendencia a evaluar mas frecuentemente temperaturas altas. Por otra parte, la aplicacion
al aire libre del RSH conlleva a la exposicién a luz ultravioleta y ozono. La luz ultravioleta no solo acelera el proceso
de envejecimiento de los materiales, sino que también destruye su estructura interna. Estas pruebas fueron reportadas
en el 29.4% de los estudios. Otro modo de corrosién de esta categoria es por la exposicién a Ozono (Os). El ozono
corre principalmente a metales, convirtiéndolos en 6xidos, lo cual produce un gran deterioro en ellos. Solo el 8.8% de
los estudios reportd este tipo de pruebas de durabilidad.

Propuesta de método de prueba de durabilidad para RSH

La investigacion realizada demostrd la necesidad de un método estandarizado para la evaluacion de RSH
durables. Ademas, se identificaron 3 categorias de pruebas principales, para evaluar distintos modos de falla de los
RSH. En base a lo anterior, se propone un método de prueba estandarizado, descrito en el Cuadro 3.
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Tipo de Prueba Descripcion Estandares sugeridos
Ambientales Exposicion a baja temperatura ASTM D6411
Exposicion a alta temperatura ASTM D2485
Exposicién a humedad ASTM G60-01
Exposicion a luz ultravioleta ASTM D5272
Chorro de agua 1SO 16925:2014
Mecanicas Abrasion por lijado ASTM 4060
Rayadura ASTM 3369
Impacto ASTM D2794
Adherencia ASTM 3359
Quimicas Resistencia a acidos y bases ASTM D1308
Resistencia a solventes (resinas) ASTM D5402
Resistencia a agua con sal ASTM B117

Cuadro 3. Propuesta de pruebas de durabilidad con referencia a estandares internacionales.

Comentarios Finales

Resumen de resultados

En la revision de literatura realizada se evaluaron mas de 66 estudios referentes a los RSH y su durabilidad,
con el fin de obtener una imagen més clara en cuanto a las pruebas que actualmente son realidad para calificar a los
RSH como durables. Se identificaron 24 diferentes tipos de pruebas, los cuales fueron agrupados en 4 categorias
principales; mecénicas (85% de incidencia), quimicas (53%), ambientales (62%) y otras (24%). Se identific6 una gran
variabilidad en términos de la ejecucion de las pruebas, lo que obstaculiza el anélisis cuantitativo de RSH entre
estudios. Debido a esto, se propone un plan de evaluacion de durabilidad descrito en el Cuadro 3, haciendo referencia
a estandares internacionales de pruebas de durabilidad de recubrimientos, con el fin de proveer una referencia que
permita eliminar la subjetividad de las pruebas, y ayuden al desarrollo de RSH durables.

Conclusiones

El objetivo de la presente investigacién fue el de obtener una idea clara sobre que pruebas son realizadas
actualmente a los RSH para calificarlos como durables. Por medio de una revisién semi-sistematica de literatura
enfocada en durabilidad de RSH, se identificd que se realizan pruebas mecénicas, quimicas y ambientales, con 24
tipos de pruebas distintas dentro de las categorias. La ausencia de la aplicacién de métodos estandarizados de prueba
ha imposibilitado la comparacion de resultados entre diversos estudios de manera cuantitativa. Se propone un listado
de pruebas mecanicas, quimicas y ambientales, basadas en estandares internacionales (ASTM, 1SO), de modo que
futuros estudios puedan ser comparados objetivamente, para obtener mejores resultados que conduzcan a la aplicacion
de RSH en el mundo que nos rodea.
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