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V. Resumen

Este trabajo de tesis analiza el comportamiento mecanico cuando se
utiliza 6xido de grafeno (OG) como agente de refuerzo en las fibras de vidrio
molidas, milled glass fibers por sus siglas en inglés (MGF) en el material
compuesto, fabricado mediante una técnica manual utilizando un polimero

termoestable.

El objetivo de esta investigacion es comprender la influencia del
agente de refuerzo en un material compuesto. En este caso, los materiales
compuestos se fabricaron bajo una técnica de colocacion manual llamada

hand lay-up.

Se prepararon tres tipos de muestras de prueba, la principal
diferencia es el material de refuerzo en la matriz. Muestra 1: solo resina
epoxi, Muestra 2: epoxi con MGF y Muestra 3: epoxi con MGF recubiertos

con OG.

Todas las muestras se evaluaron con analisis de microscopia
electronica de barrido y espectroscopia de dispersion de energia, para
evaluar el recubrimiento y los elementos presentes en las muestras. Las
propiedades mecanicas se obtuvieron bajo las pruebas estandar de traccion

y flexion de la Sociedad Americana de Materiales de Prueba (ASTM).

Nuestros resultados muestran que la adicion de 0.4% en peso de OG
como recubrimiento al epoxico con MGF mejora la resistencia a la traccion
con un 8.64% con respecto a la resistencia de la resina epoxica con MGF
con un refuerzo de fibra de vidrio cosida unidireccionalmente. El compuesto
desarrollado puede ser empleado en la industria aeroespacial debido a sus

propiedades mecanicas.
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VI. Abstract

This work analyzes the mechanical behavior when Graphene Oxide
(GO) is added as a reinforcing agent to Milled Glass Fibers (MGFs) in
composite material, manufactured by hand lay-up technique using a

thermoset polymer.

The objective of this investigation is to comprise the influence of
reinforcement agent in a composite material. In this case, the composites

were fabricated under hand lay-up technique.

Three types of test specimens were prepared, the main difference
being the reinforcement material in the matrix. Sample 1: epoxy resin only,

Sample 2: epoxy with MGFs and Sample 3: epoxy with GO coated MGFs.

All specimens were assessed with Scanning Electron Microscopy and
Energy Dispersive Spectroscopy analysis, to evaluate the coating and
elements present in the samples. Mechanical properties were obtained
under American Society of Testing Materials (ASTM) standard tensile and

flexural tests.

Our results show that the addition of 0.4 wt% GO as a coating to epoxy
with MGFs improves the tensile strength with 8.64% concerning the
strength of epoxy resin with MGFs and a unidirectional stitched fiberglass
reinforcement. The developed compound can be used in the aerospace

industry due to its mechanical properties.
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Capitulo I

Introduccion

1.1 Estado del arte

Entre todos los materiales, los materiales compuestos tienen el
potencial de reemplazar el acero y el aluminio ampliamente utilizados, con
frecuencia con resultados superiores [1,2]. Reemplazar las piezas de
aluminio con componentes compuestos puede ahorrar un promedio de 20-
50% en peso y 70% al reemplazar los componentes de acero. Hoy en dia, los
compuestos son una alternativa innovadora para los materiales

tradicionales aplicados en ingenieria [3,4].

Actualmente, existe una competencia en el mercado global de
compuestos livianos con mayores propiedades para un rendimiento
adecuado, lo que provoca el desarrollo y crecimiento de estos materiales en
la industria aeroespacial. La necesidad de reducir el peso y aumentar la
funcionalidad, combinada con un mantenimiento minimo [4,5] ha
provocado la busqueda de materiales alternativos [6]. Para lograr un alto
rendimiento mecanico con el uso de materiales compuestos reforzados con
materiales aditivos [4,7], se deben considerar aspectos como el tipo de fibra,
la orientacion de la fibra y la union de la matriz en la interfaz para aumentar

las propiedades mecanicas de los compuestos poliméricos [8,9].

El grafeno esta formado por una estructura cristalina bidimensional,
que consiste en una monocapa plana de atomos de carbono unidos
covalentemente y dispuestos en una red hexagonal [10,11]. El 6xido de
grafeno (OG) es un grafeno modificado quimicamente que contiene grupos

funcionales de oxigeno, como epoxis, alcoholes y acidos carboxilicos [12].
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El analisis quimico muestra que la relacion carbono/oxigeno es
aproximadamente de tres a uno [13]. Debido a esta propiedad, las laminas
de OG podrian mejorar la resistencia y la tenacidad en la region de la interfaz
entre la matriz de fibra y el material compuesto [14,15]. Los polimeros
termoestables ofrecen mayor estabilidad térmica y dimensional, mejor

rigidez, mayor resistencia eléctrica y quimica [16].

La resina epoxica es un sistema muy versatil, que permite una amplia
gama de propiedades y capacidades de procesamiento [17]. Exhibe baja
contraccion, asi como una excelente adhesion a una variedad de materiales
de sustrato [18,19]. Los epodxicos pueden funcionar bien hasta altas
temperaturas y ofrecen una excelente resistencia quimica y a la corrosion
[20]. Cuando se aplica como una matriz, genera una interfaz de
comunicacion entre las propiedades de la matriz y el refuerzo de fibra [21].
Los esfuerzos que actiian sobre la matriz se transmiten a las fibras a través

de la interfaz [22].

Debido a estas propiedades, la resina epoxica tiene una amplia gama
de aplicaciones, uso en componentes eléctricos, aisladores eléctricos de alta
tension, recubrimientos metalicos, adhesivos estructurales y materiales
plasticos reforzados con fibra [23]. Aunque son mas caros debido al aumento
de las propiedades mecanicas [24], vale la pena la inversion para cualquier
aplicacion en la que la resistencia al peso sea critica, reduciendo asi el peso
final y por lo tanto, disminuyendo el consumo de combustibles, por ejemplo

cuando se usan en aeronautica [25,26].

Las excelentes propiedades del grafeno, y la prediccion de que este
material pueda dar solucion a todas las necesidades tecnologicas del futuro,

han creado un gran interés y revolucion en el ramo cientifico.
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Dada la versatilidad de este material, como consecuencia de los
distintos métodos de produccion disponibles que genera un material final
con propiedades muy distintas, este se postula como un candidato idoneo
para el desarrollo de distintas aplicaciones. Uno de los productos derivados
del grafeno mas usados, es el oxido de grafeno, que dia con dia crece y se

desarrollan aplicaciones en todos los ambitos.

Por otro lado, los materiales compuestos de matriz polimérica
reforzados con fibras, para aplicaciones estructurales, presentan un gran
interés por su alta aplicacion de propiedades mecanicas, debido a sus
excelentes resultados en proporcion de peso y costo. Debido a esto, los
materiales compuestos pueden sustituir el uso extendido del acero y
aluminio, reduciendo asi, el peso final, y por lo tanto disminuyendo el
consumo de combustibles, por ejemplo cuando se usan en la industria

aeroespacial, automotriz, edlica, entre otras.

A pesar de sus excelentes propiedades mecanicas estos materiales
presentan algunas limitaciones como puede ser la falta de adhesion
interlaminar que ocasiona fallas por deslaminacion, y otros. Por lo que es
importante mejorar este aspecto optimizando la adherencia denominada

interfaz entre la matriz y el refuerzo.

De esta manera, en la primera parte de este trabajo, se realiza el
marco teorico sobre el grafeno y sus propiedades, asi como los materiales
compuestos, clasificaciones y métodos de fabricacion. En los siguientes
capitulos se presentan la metodologia y experimentacion, donde se revisa
la materia prima, y los pasos a seguir para el desarrollo del proyecto en la

elaboracion de las probetas.
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Posteriormente, se muestran los resultados obtenidos utilizando fibra
de vidrio unidireccional como refuerzo y resina epoxi con particulas de fibra
de vidrio molidas (MGF) recubiertas con o6xido de grafeno, asi como el efecto
en las propiedades mecanicas utilizando material aditivo en la matriz del
compuesto, y la mejora en las propiedades interlaminares de los materiales

compuestos.

Los resultados obtenidos mediante pruebas mecanicas, son
analizados mediante su caracterizacion y corroborando el desarrollo 6ptimo
de ellos; por ultimo se muestran las conclusiones y el trabajo futuro para
dar continuidad a este proyecto. Los resultados mostrados en esta Tesis
Doctoral revelan que el 6xido de grafeno (OG) tiene un efecto positivo y
contribuye positivamente en la mejora de las propiedades de los materiales

compuestos.

Desarrollo de un material compuesto reforzado con fibra de vidrio molida recubierta de 12
oxido de grafeno y analisis de su comportamiento mecanico



Universidad Auténoma de Baja California Doctorado en Ciencias e Ingenieria

1.2 Objetivo general

Desarrollar un material compuesto de matriz polimérica que al
combinar con una resina epoxica con oxido de grafeno y material aditivo,

permita mejorar sus propiedades mecanicas mediante pruebas estandares.

1.3 Objetivos especificos

e Fabricar tres diferentes muestras, empleando un material compuesto
de matriz polimérica, donde se modifique la union de la interfaz
utilizando material aditivo y oxido de grafeno como variante.

Las muestras a estudiar son:

a) Fibra de vidrio unidireccional mezclada con resina epoxica.
b) Muestra (a) agregando fibra de vidrio molida (MGF).

c) Muestra (a) mezclada con MGF+OG.

e FElaborar probetas de las diferentes muestras a través de técnicas de
laminado manual (hand lay-up), conforme a las especificaciones de

las normas establecidas: ASTM D-3039 y ASTM D-790.

e Analizar las propiedades mecanicas de las probetas fabricadas para
cada tipo de muestra, mediante pruebas de: i) resistencia a la traccion
y alargamiento, y ii) resistencia a la flexion; de acuerdo a las normas
establecidas por los estandares ASTM D-3039 y ASTM D-790,

respectivamente.

e Evaluar los resultados obtenidos y definir las caracteristicas que

proveen el 6xido de grafeno y el material aditivo en la matriz.
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1.4 Hipotesis

La hipotesis generada para esta investigacion plantea que el uso de
oxido de grafeno mezclado con un material aditivo, incrementa las
propiedades mecanicas de un compuesto a base de fibra de vidrio

unidireccional reforzada con resina epoxica.

1.5 Metas

e Aprovechar las propiedades mecanicas del 6xido de grafeno.

e Especificar la cantidad de material aditivo en la elaboracion de
probetas.

e Determinar la concentracion especifica de 6xido de grafeno.

e Realizar el proceso de adhesion de 6xido de grafeno en la fibra
de vidrio molida.

e Establecer el proceso de fabricacion del material compuesto
para optimizar la distribucion uniforme del material aditivo
mezclado con OG en el compuesto.

e Mejorar el comportamiento estructural del material compuesto.

e Desarrollar nuevos materiales aplicables en la industria

aeroespacial o areas afines.
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1.6 Justificacion

La importancia y finalidad de este proyecto es desarrollar un material
compuesto que contribuya a la reduccion del peso e incrementar la
funcionalidad, combinada con un minimo mantenimiento en diversas areas
como son: automocion, aeronautica, electronica, energia renovable, entre

otras aplicaciones ingenieriles.

Existe una competencia en el mercado global de crear materiales
compuestos livianos con mayores propiedades para un rendimiento
adecuado, lo que provoca el desarrollo y crecimiento de estos materiales en

la industria.

Resulta esencial para un alto rendimiento, que un material compuesto
se adecue especificamente, personalizando sus componentes para adaptar
aplicaciones, logrando mejorar las propiedades mecanicas requeridas de

manera eficiente.

A pesar de sus excelentes propiedades mecanicas, la busqueda de
nuevos materiales compuestos continuia, debido a que estos materiales
presentan algunas limitaciones como puede ser la falta de adhesion
interlaminar que ocasiona fallas por deslaminacion, por lo que es
importante mejorar este aspecto optimizando la adherencia denominada

interfaz, que es la union entre la matriz y el refuerzo.

Las excelentes propiedades del grafeno, y la prediccion de que este
material puede dar solucion a diversas necesidades tecnologicas del futuro,
han ocasionado un gran interés y revolucion en el ramo cientifico. Dada la
versatilidad de este material, como consecuencia de los distintos métodos

de produccion disponibles que genera un material final con propiedades
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muy distintas, este se postula como un candidato idéneo para el desarrollo
de distintas aplicaciones. Uno de los productos derivados del grafeno mas
usados, es el oxido de grafeno, que dia con dia crece y se desarrollan

aplicaciones en todos los ambitos.

Por lo anteriormente mencionado y expuesto en este trabajo de
investigacion se busca incursionar en el desarrollo de un material
compuesto utilizando como matriz, resina epoxi con fibra de vidrio molida
reforzada con oOxido de grafeno con la finalidad de mejorar su
comportamiento y propiedades mecanicas para sus posibles aplicaciones en

la industria aeroespacial.
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Capitulo II
Marco Teorico

2.1 Grafeno

Desde que en 2010 la Real Academia de Ciencias de Suecia concedio
el premio Nobel de Fisica a Konstantin Novoselov y Andre Geim [27,28] por
sus trabajos pioneros sobre el aislamiento de una lamina de grafeno y la
medida de sus propiedades, existe un interés creciente por estudiar las
propiedades de este material y la aplicacion del mismo en el campo de los

materiales avanzados y en la quimica.

En 1986, Boehm y col. [29] propusieron la estandarizacion del término
grafeno, que tiene su raiz en las palabras “grafito” y “alqueno”, y
consideraban que una capa simple de carbono es el miembro de
dimensiones infinitas dentro de esta serie de compuestos. Asi mismo, el
grafeno como tal ha sido objeto de estudio teorico durante mas de 60 anos
en diferentes trabajos [30-32] con el fin de predecir y describir las
propiedades del grafito, material de gran interés estratégico al ser el material
que mayor temperatura soporta y que se esta empleando en instalaciones y

camaras de reactores nucleares y armamento.

El grafeno es un material emergente y prometedor, que se ha movido
rapidamente de los laboratorios de investigacion al tejido empresarial,
debido al gran interés de los mercados que requieren el desarrollo de nuevos
materiales avanzados. De esta forma, éste Giltimo es uno de los grandes retos
que tiene que superarse en la comercializacion del grafeno, conseguir un
método de produccion a gran escala, con un bajo coste y con el que se

obtenga un grafeno de alta calidad.
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2.2 Definicion

El grafeno, es una de las formas alotropicas! del carbono (Figura 1), a
su vez es un material bidimensional, donde cada atomo de carbono se
encuentra unido a otros tres atomos de carbono mediante enlaces sp? para
formar una lamina plana con una estructura semejante a la de un panal de
abeja [33], lo que le confiere una elevada conductividad y gran resistencia
mecanica en el plano. Este se puede encontrar de forma estable suspendido
en un liquido [11,27], depositado sobre un sustrato no cristalino y como

membranas [34-36].

3D 2D 1D
T booody A%
m & :’j}w‘. .‘ "n

— ~ LTl Sy
"fg‘f’; %ﬁ:‘” e

Figura 1. Formas alotropicas de carbono.

En la Tabla 1, podemos observar la descripcion alotropica de las
estructuras derivadas del carbono. Los cristales 2D se mantienen en estado
metaestable? ya que han sido extraidos de un material 3D. Ademas, su
pequeno tamano y los fuertes enlaces interatomicos aseguran que las
fluctuaciones térmicas no generan dislocaciones u otros defectos incluso a

elevadas temperaturas [37].

1 Compuesto donde se tiene la misma férmula quimica, y propiedades diferentes es su estructura interna.

2 Propiedad de un sistema de exhibir durante un relativamente prolongado espacio de tiempo un estado de
equilibrio débil o ligeramente estable.
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Tabla 1. Descripcién de las formas alotrépicas del carbono.

Nanotubos, aquel que puede crecer en una dimension del espacio.

Grafito, mallas con geometria trigonal plana y elevada
anisotropia.

La estabilidad en su estructura laminar, el arreglo hexagonal casi libre
de defectos o impurezas y las interacciones de los electrones desplazandose
a través de esta planicie bidimensional (Figura 2), se han visto reflejadas en
un conjunto de propiedades, sobre todo electronicas, que hacen del grafeno

un material Ginico [38].

Figura 2. Representacion de la estructura bidimensional del grafeno.
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Segun las capas que lo conformen, el grafeno puede ser clasificado en
tres tipologias: monocapa (1 capa), bicapa (2 capas), pocas capas (de 3 a 4
capas) y multicapa (entre S y 10 capas). Aunque sus propiedades estan en
funcion de su dimensionalidad, los cuatro tipos presentan un conjunto de

propiedades comunes que permiten caracterizarlos como grafeno [39].

2.3 Propiedades y aplicaciones del grafeno

El grafeno tiene el espesor de un atomo (monocapa) significa que es
extremadamente fino (0.00000000001 metros, o bien, 10 x10 -12m), de modo
que solo posee las otras dos dimensiones: la longitud y la anchura, puesto
que la tercera, la altura, es sumamente pequena que parece no existir. De
ahi que se le considere un material bidimensional. El tinico material
bidimensional que es capaz de mantenerse estable hasta con el grosor de

un atomo.

Una lamina de grafeno de 1 m? pesa solo 0.77 mg, lo que, en
comparacion con el acero (con la misma superficie), supondria un peso 200
veces menor. Sin embargo, tiene una gran superficie especifica de
2600 m?/g, lo que le confiere cierta capacidad de auto enfriamiento que, a

pesar de su resistencia, lo hace extremadamente ligero y flexible.

Figura 3. Analogia utilizada de una sabana de grafeno admitiendo tensiones
elevadas y mostrando flexibilidad de manera simultdnea.
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Utilizando el ejemplo que los descubridores usaron en su discurso de
entrega del premio Nobel, este material es tan fuerte que una hipotética
hamaca casi invisible de un metro cuadrado de superficie hecha con grafeno
seria capaz de soportar el peso de un gato de 4 kg sin romperse. La hamaca
pesaria menos de 1 mg como se muestra en la Figura 3. Puede estirarse un
10% de su tamano normal de forma reversible y puede doblarse hasta un
20% sin sufrir dano alguno, el grafeno es un material que supera la dureza
del diamante y es mas de 100 veces mas fuerte y resistente que el acero
estructural con su mismo espesor. Es altamente rigido, con lo que soporta
grandes fuerzas sin apenas deformarse. Tiene una resistencia mecanica de
42 N/m (tension de rotura), mientras que una lamina del acero mas
resistente y del mismo espesor que el grafeno, tendria aproximadamente

una resistencia de 0.40 N/m.

2.3.1 Conductividad eléctrica

Por otro lado, el grafeno conduce la electricidad tan bien como el
cobre: su conductividad eléctrica es 0.96 x 108 (Q-m)-1, de acuerdo con sus
propiedades electronicas, el grafeno se encuentra entre los conductores y

los semiconductores.

En la categoria de los conductores porque no existe brecha energética
entre la banda de valencia y la de conducciéon (como ocurre con los

semiconductores y aislantes, “la banda prohibida”).

Dentro de los semiconductores porque cuenta con dos tipos de
portadores de carga: los electrones y los huecos. Una de las aplicaciones que

mas nos podria interesar son los diodos de emision de luz.
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Es posible crear diodos a base de grafeno gracias a que es capaz de
transportar los dos tipos de carga. Estos dispositivos se basan en zonas de
coexistencia de electrones y huecos: cuando un electron cae en un hueco y

se recombinan se produce la emision de un foton [40].

2.3.2 Conductor térmico

Otra propiedad unica del grafeno es su elevada capacidad de
transmision del calor. La conductividad térmica a temperatura ambiente
encontrada para las laminas de grafeno suspendidas y depositadas sobre
un sustrato de Si/SiOy, se encuentra entre las mas altas de los materiales
conocidos, con un valor aproximado de 5000 W/mK, lo que lo convierte en
un candidato ideal para la fabricacion de disipadores térmicos y de
materiales compuestos de gran conductividad térmica. Sin embargo, el flujo
de calor en la direccion del plano transversal del grafeno o grafito esta muy

limitado por los enlaces de Van der Waals entre planos [41].

2.3.3 Opticas y optoelectréonicas

Debido a que el grafeno es una capa de un tnico atomo de espesor se
trata de un material con una elevada transparencia optica en todo el rango
de longitudes de onda de la zona visible y ultravioleta. Como se puede
observar en la Figura 4, una monocapa de grafeno trasmite alrededor del
97.7% en la zona visible y por tanto son altamente transparentes. Esta
elevada transparencia, junto con su elevada conductividad eléctrica, sitaa
al grafeno y sus derivados como un candidato ideal para aplicaciones como
conductor transparente, como por ejemplo en pantallas tactiles, células

fotovoltaicas y LEDs organicos.
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Figura 4. Imagen de grafeno depositado sobre un metal en la que
se aprecia la transmitancia del grafeno.

El oxido de grafeno reducido (r-GO) es altamente transparente en el
espectro visible ya que es atomicamente delgado. La menor resistencia
superficial encontrada para el r-GO a una transmitancia del 80% es 1 kQ /o
[42]. Estos valores lo colocan como un posible futuro competidor del 6xido
de indio y estano (ITO), que cuenta con un valor tipico de resistencia

superficial de 10-25 Q /o para una transparencia del 90% [43].

2.3.4 Mecanicas

Las propiedades mecanicas del grafeno también son destacadas
aunque estas hayan sido menos investigadas que el resto de sus
propiedades. Mediante técnicas de microscopia de fuerza atomica se ha
llegado a determinar la resistencia a la traccion, 130 GPa, y el moédulo de
Young, 1 TPa, que se encuentra entre los valores mas altos de todos los
materiales [44]. El elevado valor del modulo de Young nos indica que el
grafeno es un material sumamente elastico que puede soportar grandes
presiones modificando su elongacion sin sufrir ruptura. Esta elevada
resistencia deriva de su estructura, formada por enlaces dobles que
provienen de la estructura sp? y de la nube I1. Asi, a pesar de ser un material
muy ligero es un material que introduce una alta resistencia mecanica en

materiales compuestos cuando se usa como aditivo en polimeros. [5]
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2.4 Métodos de obtencion

En los ultimos anos se han desarrollado distintas tecnologias para la
produccion de grafeno, cuyos productos presentan diferencias tanto en
composicion, como en tamano y numero de capas. Los métodos de obtencion
de grafeno pueden dividirse en dos grupos principales, el primero
denominado top-down o descendentes que consisten en la exfoliacion de
grafito para obtener grafeno y bottom-up ascendentes los cuales se llevan a

cabo en la construccion de grafeno a partir de bloques moleculares.

2.4.1 Métodos Top-down

En estos métodos, la obtencion se lleva a cabo mediante procesos
quimicos o mecanicos aplicados a materiales grafiticos que tienen como
unidad estructural basica al grafeno. Estos métodos incluyen tipicamente
la exfoliacion mecanica de grafito, exfoliacion quimica de grafito y la

reduccion quimica de oxido de grafeno.

2.4.1.1 Exfoliacion mecanica de grafito

El primer método con el que se obtuvo grafeno (2004) se basaba en la
exfoliacion micro mecanica de piezas macroscopicas de grafito [27,35]. Este
meétodo se ha ido perfeccionando y en la actualidad se produce la exfoliacion
frotando directamente grafito pirolitico® altamente orientado contra una
superficie (generalmente de Si/SiO»). Asi, se consigue la obtencion de
laminas de grafeno monocapa o bicapa (espesores no mayores de 3 nm) de
gran tamano (hasta 0.2 mm) y de una calidad tanto estructural como

electronica muy alta (Figura 35).

3 Descomposicién quimica de materia organica y todo tipo de materiales, excepto metales y vidrios, causada por
el calentamiento a altas temperaturas en ausencia de oxigeno.
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El problema radica en que, al ser un proceso manual, la obtencion del
material es bastante compleja y el rendimiento que se obtiene es muy bajo.
Este proceso que puede llevar varias horas da como resultado la

identificacion de s6lo unas pocas laminas de grafeno por area de substrato.

L

Figura 5. Exfoliaciéon mecdnica de grafeno
utilizando scotch tape.

2.4.1.2 Exfoliacion quimica del grafito

Se basa en la intercalacion de moléculas entre laminas de grafito. Se
prepara una solucion de grafito en un surfactante y se somete a un proceso
de sonificacion. Mediante la sonificacion se aplican ultrasonidos al grafito
para romper las fuerzas de Van der Waals de los enlaces interlaminares, lo
que permite a las moléculas de surfactante introducirse entre las capas

como se muestra en la Figura 6.

Se obtienen laminas de grafeno de gran calidad, aunque el area
superficial obtenida es demasiado pequena. La ventaja de este método
radica en que se evitan los procesos previos de oxidacion y reduccion lo que

implica una mejor calidad estructural del grafeno obtenido.
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Figura 6. Proceso de exfoliacion quimica del grafito.

2.4.1.3 Reduccion de oxido de grafito

Implica la oxidacion y posterior exfoliacion de grafito en fase liquida,
obteniéndose laminas de 6xido de grafeno que pueden ser reducidas para
obtener dispersiones de grafeno. Este método resulta prometedor con vistas
a su produccion y procesado a gran escala debido a que se obtiene una gran
cantidad de material estable en forma de dispersion acuosa u organica sin
la necesidad de emplear surfactantes o estabilizadores, y con un bajo coste

economico, como se muestra en la Figura 7.

La exfoliacion del o6xido de grafito se ve favorecida por los grupos
funcionales oxigenados (grupos hidroxilo, epoxi y carboxilicos), ya que estos
aumentan la distancia entre las capas de grafeno, facilitando su separacion
mediante la aplicacion de ultrasonidos. Sin embargo, estos grupos
funcionales no se eliminan del todo, lo que implica una disminucion de la

calidad estructural de las laminas de grafeno.
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Debido a la presencia de todos estos grupos oxigenados, tanto el 6xido
de grafeno como el 6xido de grafito son eléctricamente poco conductores, lo
que limita su aplicabilidad. Por eso, se llevan a cabo tratamientos de
reduccion para poder obtener laminas conductoras (la hidracina* es el

agente reductor mas extendido).
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Figura 7. Reduccion quimica de éxido de grafeno.

2.4.1.4 Descompresion de nanotubos de carbono

Permite la obtencion de nanocintas de grafeno desenrollando tubos de
carbono. Para ello, se estan desarrollando varios métodos experimentales
para abrir los nanotubos, entre los que cabe destacar los métodos de corte

de nanotubos por la accion de acidos [435].

4 Es un compuesto quimico cuya férmula quimica condensada es N.H.. Se trata de un liquido incoloro y oleoso,
con un olor similar al del amoniaco y que libera vapores cuando esta expuesto al aire.
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2.4.2 Métodos Bottom-up

Estos meétodos se basan en la descomposicion de precursores
organicos o moleculares, generalmente utilizando altas temperaturas.
Incluyen el crecimiento epitaxial (CVD), descomposicion térmica de

substratos y sintesis organica.

2.4.2.1 Deposicion quimica de vapor (CVD)

El grafeno puede crecerse directamente sobre sustratos metalicos o
ceramicos, mediante deposicion quimica en fase vapor, Chemical Vapor
Deposition por sus siglas en inglés (CVD) de un hidrocarburo o mediante la

descomposicion térmica de SiC.

La técnica de CVD es la mas adecuada para la obtencion a gran escala
de peliculas de grafeno mono o bicapa de elevada pureza. Este método
consiste, tal como se indica en la Figura 8, en la descomposicion a alta
temperatura, superior a 1000°C, de hidrocarburos sobre un sustrato
metalico, los mas usados son el cobre y el niquel, donde los atomos de
carbono resultantes de la descomposicion se reorganizan, produciendo asi
una o varias laminas de grafeno [46,47]. Mediante el control de las
orientaciones cristalograficas del sustrato metalico se puede obtener grafeno
con un tamano considerable, en teoria limitado por el tamano de grano del
sustrato. Este método permite obtener laminas de grafeno de muy alta
calidad y de buenas dimensiones, sin embargo el uso de altas temperaturas,
el alto costo de la técnica y la precaucion que se debe de tomar en las
condiciones de crecimiento son una limitante para su empleo en la

produccion a gran escala para aplicaciones en la industria.
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Figura 8. Esquema del proceso de deposiciéon quimica en fase vapor (CVD).

2.4.2.2 Crecimiento epitaxial usando sustratos de SiC a
UHV

La descomposicion térmica de SiC mostrado en la Figura 9, consiste
en someter los cristales de carburo de silicio a un tratamiento térmico a
unos 1250-1350°C a ultra alto vacio (UHV-Ultra High Vacuum por sus siglas
en inglés), de forma que los atomos de Si se subliman realizando un
crecimiento epitaxial® por haces moleculares que son removidos del
substrato, dejando uUnicamente atomos de carbono en la superficie,
provocando asi una grafitizacion parcial de la lamina superior al
reorganizarse los atomos de carbono que permanecen en la superficie que

se enlazan para formar las capas de grafeno [48].

La produccion de grafeno en la superficie de sustratos de SiC es
especialmente apropiada para la industria de los semiconductores, puesto
que, tras la formacion del grafeno, no se requiere una transferencia de
sustrato para su uso en dispositivos electronicos, ya que el SiC proporciona
el soporte aislante. Sin embargo el control sobre el niumero de laminas, la
separacion de las laminas del sustrato y/o transferencia de la mismas a
otros sustratos, son etapas que aun necesitan ser mejoradas para poder

aplicar esta técnica a gran escala [49].

5 Depésito de una sobrecapa cristalina sobre un sustrato cristalino, donde hay registro
entre la sobrecapa y el sustrato.
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Figura 9. Crecimiento epitaxial de grafeno sobre sustrato de carburo de Si.

2.4.2.3 Ensamble molecular (PAH)

Para la sintesis quimica se parte del uso de moléculas policiclicas
aromaticas de hidrocarburo (PAH) que se van uniendo de forma controlada
formando el grafeno. Se usan pequenas moléculas de hidrocarburos
poliaromaticos (PAHs) mayores y, finalmente, grafenos de pequeno tamano,
que actien como monomeros en polimerizaciones bidimensionales [50]

mostrado en la Figura 10.

Entre las ventajas de esta técnica destaca que se puede controlar el
tamano de las laminas de grafeno, y que los PAHs son muy versatiles y
pueden sustituirse por cadenas alifaticas para modificar la solubilidad [29].
El reto ante esta técnica es conseguir grandes tamanos de grafeno al mismo
tiempo que se evita la baja solubilidad y las reacciones secundarias, que

tienen lugar cuando los PAHs alcanzan grandes pesos moleculares [S1].
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Figura 10. Representacion grdfica en la utilizacién de un catalizador
para sintetizacion de fragmentos de nanografeno.

2.5 Oxido de grafeno

El 6xido de grafeno (OG) es una lamina de grafeno funcionalizada con
diferentes grupos oxigenados, que se puede emplear como precursor del
grafeno o como un material grafénico en si mismo. Es aislante, higroscépico,

con alto contenido en oxigeno y muy hidrofilico [52].

2.5.1 Sintesis del 6xido de grafeno

Este proceso se suele llevar a cabo partiendo de grafito y sometiéndolo
a una oxidacion con agentes quimicos en medio acido para obtener asi el
oxido de grafito, que posteriormente se exfolia como se muestra en la Figura

11.

Oxido de Grafito Oxido de Grafeno ‘
|

Oxidacion Exfoliaciéon

Figura 11. Preparacién del éxido de grafeno.
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2.5.1.1 Oxidacion del grafito

Existen diferentes métodos para llevar a cabo la oxidacion del grafito.
El primero fue desarrollado por el quimico britanico B.C. Brodie en el ano
1859 cuando se propuso estudiar la estructura del grafito a través de su
reactividad. Una de las reacciones que empleé implicaba la adicion de
clorato potasico (KCIO3) en una mezcla de grafito y acido nitrico fumante
(HNOg3). El resultado fue un solido marréon compuesto por carbono,
hidrégeno y oxigeno que tenia una masa total superior a la del grafito de
partida. Brodie observo que este material se dispersaba en agua neutra o
basica, pero no en medio acido, lo que le llevo a denominarlo acido grafitico

[53,54].

Anos después Staudenmaier [55] mejoré el método de Brodie
anadiendo acido sulfuirico concentrado (H2SOs4), del tal forma que la acidez
de la reaccion aumentaba. Ademas, el KCIO3z lo anadiéo en multiples
proporciones durante el transcurso de la reaccion en vez de en un solo paso.
Estas modificaciones le permitieron obtener un compuesto con una
estequiometria® diferente a la que anos atras habia obtenido Brodie.
Posteriormente, en el ano 1937 Hofmann introdujo una nueva modificacion
en el método de oxidacion del grafito, sustituyendo el HNO3 fumante por
HNOs3 concentrado. Fue finalmente en el ano 1985 cuando Hummers y
Offeman [56] desarrollaron un método de oxidacion alternativo, que hoy en
dia es el mas empleado para preparar OGs. En este método se hace
reaccionar grafito con una mezcla de permanganato potasico (KMnOs),
nitrato soédico (NaNOg3) y H2SO4 concentrado. Aunque el KMnO4 es un
oxidante ampliamente empleado, la especie reactiva es en realidad el 6xido
de manganeso (VII) o Mn2O7 que se forma al reaccionar el KMnO4 con el

H2S04 [57].

6 Calculo para una ecuacién quimica balanceada que determinara las proporciones entre reactivos y productos
en una reaccion quimica.
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Los métodos de oxidacion quimica del grafito que se emplean en la
actualidad presentan algunas variaciones respecto a los originales, aunque
en lo fundamental no han cambiado, ya que todos ellos emplean agentes
oxidantes en medio acido. Asi, por ejemplo, para el caso del método
Hummers se ha llegado a duplicar la cantidad de KMnO [S8] empleado, o
bien, ademas de esto, se ha empleado como medio acido una mezcla de
H>SO4 y acido fosférico (HzPO4). La mayor parte de estas pequeinas
modificaciones se llevaron a cabo con el fin de lograr un mayor grado de
oxidacion del grafito, o con la intencion de reducir la emision de gases
toxicos (NO2, N2O4, ClO2, entre otros) durante el desarrollo de la reaccion.
Los oxidos de grafito preparados por los métodos descritos anteriormente
tienen un alto grado de oxidacion, siendo los mas estables los preparados
por el método Brodie. Es importante senalar que las caracteristicas
estructurales, tanto del oxido de grafito como del OG resultante, estaran

fuertemente influenciadas por el método de oxidacion empleado [S9].

2.5.1.2 Exfoliacion del oxido de grafito

El oxido de grafito, al igual que el de grafeno es higroscopico? e
hidrofilico, por lo que las moléculas de agua se pueden intercalar entre sus
laminas, pudiendo aumentar en funcion de la humedad la distancia entre
ellas, de forma reversible. Los grupos funcionales introducidos entre los
planos basales del grafito aumenta la distancia interlaminar, lo que hace
que disminuyan las fuerzas de Van der Waals, de tal forma que las capas se
separan al aplicar ultrasonidos. Ademas, estos grupos funcionales
aumentan el caracter hidrofilico de las laminas separadas y provocan
fuerzas de atraccion y repulsion electrostaticas que hacen que las

suspensiones de OG sean estables.

7 Capacidad de algunas sustancias de absorber humedad del medio circundante.
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Por esta razon, para obtener OG de forma sencilla se puede introducir
el oxido de grafito en un bano de ultrasonidos en agua o en un disolvente
adecuado [60]. Otra alternativa consiste en agitar mecanicamente la mezcla
durante un tiempo suficiente para producir la deslaminacion. Es importante
controlar el tiempo de ultrasonidos o de agitacion mecanica, ya que la
energia externa aplicada sobre las laminas de OG reduce su tamano por

acumulacion de tensiones [61,62].

2.5.2 Propiedades y aplicaciones del oxido de grafeno

El OG no so6lo se emplea como precursor de materiales grafénicos por
ser susceptible de ser reducido y funcionalizado, sino que ademas es un
material bidimensional al igual que el grafeno, con muchas propiedades
atrayentes y posibles aplicaciones derivadas de ellas. Algunas de estas

propiedades y posibles aplicaciones se describen a continuacion:

e El OG se dispersa facilmente en agua mediante ultrasonidos o
agitacion mecanica. Ademas, también puede suspenderse en otros
disolventes organicos ya que es anfifilico, una propiedad de los
tensoactivos® que pueden tanto atraer como repeler el agua.

e Los grupos hidroxilo, epoxi y carbonilo presentes en la estructura del
OG hacen que éste sea muy hidrofilico, de tal forma que las moléculas
de agua adsorbidas tienden a acumularse entre las laminas del OG
incluso después de largos periodos de secado. Esto puede dar lugar a
la formacion de enlaces por puentes de hidrogeno entre los grupos
oxigenados y las moléculas de agua, lo que tendra gran influencia en
sus propiedades electronicas, mecanicas y estructurales [63].

e FEl OG es en general un aislante, aunque su conductividad depende

de sus propiedades quimicas y estructurales, especialmente del

8 Sustancias que influyen por medio de la tensién superficial en la superficie de contacto entre dos fases.
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desorden producido por los grupos Cgsp3. Sin embargo, al reducirlo
para obtener grafeno o bien r-GO, sus propiedades cambian, por lo
que puede llegar a ser un semiconductor o incluso un semi-metal
como el grafeno. Ademas, las laminas de OG se puede depositar
basicamente sobre cualquier sustrato para ser utilizadas en la
fabricacion de elementos electronicos flexibles, sensores quimicos,
células solares, entre otras [64].

e Se ha demostrado que las peliculas de OG son antibacterianas [65],
por lo que podrian tener multiples aplicaciones en el campo de la
medicina o de la industria alimentaria, entre otros.

e Recientes estudios han comprobado que las membranas hechas de
OG son impermeables a todos los gases y liquidos, a excepcion del
agua [60].

e Puede emplearse para eliminar residuos radiactivos de aguas [67].

e El OG es facilmente funcionalizable, tanto covalentemente como no
covalentemente, lo que abre una puerta a un sinfin de aplicaciones,
entre las que se encuentra el campo de la biomedicina para su empleo,
por ejemplo, como portador de farmacos, o el area de la fotocatalisis®
[68].

e Se ha encontrado que el OG es fluorescente, y por ello ya ha sido
empleado para crear biosensores fluorescentes que se utilizan en
biomedicina para la deteccion del ADN y de proteinas, con la

esperanza de que mejorar el diagnostico del VIH [69].

De acuerdo con lo anterior, el OG es un material con un gran
potencial, que ademas puede obtenerse en grandes cantidades de forma

relativamente sencilla y econoémica.

9 Convierte la energia solar ene energia quimica en la superficie de un catalizador o sustrato, consistente en un
material semiconductor que acelera la velocidad de reaccién.
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2.6 Materiales compuestos

Analizando la evolucion de la humanidad basandonos en diferentes
aspectos, ya sean éstos sociales, culturales o técnicos, podremos observar
que dicha evolucion siempre ha estado condicionada por el descubrimiento

de nuevos materiales.

Las edades de piedra, del cobre, del bronce, del hierro, constituyen
etapas en la historia de la humanidad en las cuales el hombre, a través de
conocimiento y el manejo de nuevos materiales y técnicas, supo desarrollar
nuevas estructuras politicas y sociales. Al contrario de lo que se pudiera
pensar, el concepto de material compuesto es tan antiguo como la
naturaleza misma. Un buen ejemplo de ello lo podemos observar en la
madera, la cual combina fibras de celulosa de estructura tubular con una

matriz de ligninal©.

Otro ejemplo de material compuesto confeccionado por el hombre en
los inicios de la civilizacion lo constituyen las chozas de adobe y paja,
moradas que sentaron las bases de las construcciones actuales. El secreto
de los materiales compuestos reside en la eleccion de un sistema de matriz
adecuado y su asociacion con fibras de refuerzo, obteniéndose como
resultado un nuevo material con cualidades diferentes que no son
alcanzables por cada uno de los materiales predecesores de manera aislada.
El reto de los materiales compuestos, en cualquiera de sus variantes,
consiste en dar con las mejores asociaciones de fibra-matriz, para
proporcionar cada vez materiales con mejores contribuciones para el fin que
son concebidos ya que el desarrollo tecnolégico esta fuertemente ligado al

mundo de los materiales [5].

10 Sustancia natural que forma parte de la pared celular de muchas células vegetales, a las cuales da dureza y
resistencia.
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2.6.1 Definicion de material compuesto

Se define como material compuesto (MC) todo sistema o combinacion
de materiales constituido a partir de una unién de dos o mas componentes,
que da lugar a uno nuevo con propiedades y caracteristicas especificas,
siendo estas propiedades nuevas superiores a las de sus componentes por

separado.

Podemos identificar dos fases: una continua, constituida por la
matriz, y otra fase discontinua, denominada refuerzo. Los componentes de
un material compuesto dependen de esta combinacion y no deben disolverse
ni fusionarse completamente unos con otros. La identificacion de los
materiales y la de su interfaz debe ser posible de distinguir por medios

fisicos.

Las propiedades del nuevo material dependen, entonces, del tipo de
interfaz y de las caracteristicas de los componentes, en la Tabla 2 se
muestran las materias primas mas frecuentes que componen un material

compuesto [70].
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Tabla 2. Materias primas que componen un material compuesto.

[ Fibras }

*Fibras Ceramicas (Carburo de Silicio, Alimina)
*Fibras Metalicas

e Fibras Inorganicas (Carbono, Vidrio, Boro)
*Fibras Organicas (Aramida, Polietileno)

[ Matrices 1

*Matrices Inorganicas (Cemento, Geopolimeros, Yeso)

*Matrices Termoestables (Epoxi, Viniléster, Poliéster, Fenoélica, Esterescianato, Bismaleimidas,
Poliimidas, Polieteramida)

*Matrices Termoplasticas (ABS, Polipropileno, Policarbonato, Acetato, PBT, Polieterimida, PET, Nilon,
Poliamida, PEEK, PEKK, PAI, PAS)

[Nﬁcleos W

*Nidos de Abeja (Aluminio, Nomex, Polipropileno)
*Espumas (Poliuretano, Poliestileno, PVC)
*Sandwich, Tejido 3D, Madera de Balsa

[Adhesivos W

*Epoxi, Poliuretano, Acrilicos

[ Recubrimientos 1

*Ceramicos, Fenolicos, Epoxi + Arena, Intumescentes, Mats

2.6.2 Funciones de la matriz y refuerzo

Este tipo de materiales presentan dos elementos principales: matriz y
refuerzo en la que se encuentra la fibra (Figura 12). La combinacion
apropiada de estos dos componentes da lugar a materiales con mejores

propiedades que las partes que los componen por separado.

Matriz Refuerzo
¥ N
Interface
e ¢ |O
¢ @ "
e @ ¢

Figura 12. Matriz y refuerzo de un material compuesto.
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La matriz cumple varias funciones en el material compuesto ya que
configura geométricamente la pieza, da cohesion al material, suele ser
flexible y poco resistente y su funcion principal es soportar la carga aplicada
y transmitirla al refuerzo a través de la interfaz. Para ello la matriz debe ser
deformable, a su vez protege las fibras del medio externo y las mantiene
unidas. Esta funciéon requiere una buena compatibilidad entre matriz y

refuerzo.

Las fibras brindan resistencia y rigidez al compuesto, mientras que la
matriz da union y resistencia al ambiente. Cada una de las configuraciones
que se fabrican da lugar a propiedades diferentes, que dependen de como
las fibras estan dispuestas en el compuesto. Ya que son las fibras las que
soportan las cargas, por tanto, la rigidez de un material compuesto siempre

sera mayor en la direccion en la que estan orientadas las fibras.

Fibras continuas y largas en la direccion de la carga dan lugar a una
resistencia mecanica elevada, mientras que el mismo material con las fibras
cortas da lugar a un descenso en dicha propiedad. Dependiendo del tipo de
aplicacion, estructural o no estructural, y del modo de fabricacion se
determinara una disposicion para las fibras u otra. Para aplicaciones de tipo
estructural, se recomienda el uso de fibras continuas o largas, mientras que

para aplicaciones no estructurales se prefiere el uso de fibras cortas.

El compuesto principal de las fibras de vidrio es el Oxido de Silicio
(SiO2) que sometido a diferentes procesos de calentamiento y enfriamiento
pierde su estructura cristalina transformandose en una estructura vidriosa
o amorfa, y dependiendo de los materiales que se incorporen a su estructura

molecular, el producto final adquiriere propiedades y utilidades diferentes.
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La fibra de vidrio ha sido una parte esencial en el desarrollo de
materiales compuestos de matriz polimérica, en la Tabla 3, se muestran

caracteristicas de distintos tipos de fibra de vidrio utilizadas las cuales

tienen un tratamiento para mejorar sus cualidades y capacidades.

Tabla 3. Composicién de fibras de vidrio y propiedades.

Clase Composicion Caracteristicas
E Vidrio aluminio-borosilicato | Elevada conductividad eléctrica
o o _ Elevada conductividad eléctrica y alta
E-CR | Vidrio aluminio-calcico _ _ » o
resistencia a la corrosién por acidos
c Vidrio sédico-calcico y 6xido | Alta resistencia a productos quimicos y
de boro corrosion por acidos
D Vidrio borosilicato Elevada constante dieléctrica
R Vidrio aluminosilicato Alta resistencia mecanica
Vidrio aluminosilicato y . ]
S ] Alta resistente a la traccion
magnesio
AR Composicion variada Alta resistencia a alcalis

2.6.3 Clasificacion de materiales compuestos segun su
matriz

De las diferentes clasificaciones que podemos hacer de los materiales
compuestos, en cuanto a su matriz, se pueden identificar tres grupos
principales mostrados en la Figura 13.

1. Materiales compuestos de matriz metalica (MMC)
a) Metales y sus aleaciones

2. Materiales compuestos de matriz organica (OMC)
a) Materiales compuestos de matriz polimérica (PMC)
b) Materiales compuestos de carbono-carbono (MCC/C)
c) Elastomeros

3. Materiales compuestos de matriz ceramica (CMC)

a) Cemento y hormigon
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Figura 13. Clasificacion de matriz utilizada en materiales compuestos.

Los MMC han sido desarrollados principalmente para componentes
aeroespaciales y de motores de automocion. Poseen alta resistencia y bajo
peso. Se clasifican en tres grandes grupos, de acuerdo con el tipo de refuerzo
incorporado: reforzados con fibra continua, reforzados con fibras
discontinuas y reforzados con particulas. Encontramos como ejemplos de
los materiales compuestos de matriz metalica las aleaciones de aluminio con
refuerzo de fibras de boro, aleaciones de aluminio reforzados con particulas

de alimina y carburo de silicio, etcétera.

Los CMC son mas recientes, y mejoran las propiedades mecanicas
como la resistencia y la tenacidad de los materiales ceramicos tradicionales,
especialmente en rangos de bajas temperaturas. También se clasifican de
acuerdo con el tipo de refuerzo incorporado: reforzados con fibras continuas,

reforzadas con fibras discontinuas y reforzadas con particulas.
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Las principales fibras de refuerzo que se combinan con las matrices
ceramicas son las de carburo de silicio y las de 6xido de aluminio, y en el
caso de fibras discontinuas y particulas se utilizan como refuerzo agujas

ceramicas de carburo de silicio.

En los OMC se incluyen dos clases de compuestos los PMC y los
MCC/C. En cuanto los PMC, podemos definirlos como materiales con
buenas propiedades mecanicas, resistentes a la corrosion y a los agentes
quimicos, y que dadas sus particulares caracteristicas, pueden ser
moldeados con absoluta libertad de formas. Son aquellos materiales en los
cuales la matriz esta constituida por un polimero y el refuerzo es algun tipo

de fibra ya sea sintética o inorganica [71].

Podemos destacar entre estos los materiales compuestos
termoestables, con sus principales grupos de matrices, las resinas de
poliéster, viniléster, epoxi y fendlicas; y como materiales de refuerzo, las
fibras de vidrio, las aramidicas (kevlar) y las de carbono, tomando la forma

de numerosos tipos de estructuras textiles simples o combinadas [70].

El MCC/C (Compuesto de fibra de Carbono/Carbono reforzado) es un
material compuesto de carbono-carbono reforzado con fibra de carbono de
alta resistencia, que tiene propiedades superiores, como peso liviano, alta
fuerza mecanica y alta elasticidad. Debido a sus caracteristicas unicas, se
utilizan en una amplia gama de campos como en la electronica, el medio
ambiente y la energia, los hornos industriales generales y los automoviles y

otros medios de transporte.
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2.6.4 Clasificacion de materiales compuestos segun su
refuerzo

Las propiedades del material compuesto dependen de las
caracteristicas de las fases que lo conforman, sus cantidades relativas y la
geometria de la fase dispersa. El refuerzo permite absorber las tensiones e

incrementar la rigidez y la resistencia del conjunto (Figura 14).

Clasificacion
segun su
Refuerzo

_I_J

I T

)
Refuerzo con ‘
fibras k Estructural
_I_J

I _ 1 _ I _ 1

‘.

—

Refuerzo con

particulas

—

Consolidado
por

‘ Particulas ‘ ‘
k grandes k dispersion k

Continuas ‘ Discontinuas Laminares Paneles
(alineadas) L (cortadas) L sandwich

‘ Alineadas ‘ Orientadas
L L aleatoriamente

Figura 14. Clasificacién del material compuesto segun su refuerzo.

< Materiales compuestos reforzados con particulas

Se subdividen en reforzados con particulas grandes y consolidadas por
dispersion, esta distincion se fundamenta en el mecanismo de consolidacion
o de reforzamiento. El término particulas grandes, se utiliza para indicar
que las interacciones matriz-particula no se pueden describir a nivel
atomico o molecular, sino mediante la mecanica continua, como se muestra

en el ejemplo de la Figura 15.
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Figura 15. Ejemplo hormigén: cemento-matriz, arena y grava-refuerzo con
particulas grandes.

En la mayoria de los materiales compuestos la fase dispersa es mas
dura y resistente que la matriz y las particulas de refuerzo tienden a
restringir el movimiento de la matriz en las proximidades de cada particula.
En esencia, la matriz transfiere parte del esfuerzo aplicado a las particulas,
las cuales soportan una parte de la carga. El grado de reforzamiento o de
mejora del comportamiento mecanico depende de la fuerza de cohesion en

la interfaz matriz-particula [2].

El reforzamiento es tanto mas efectivo cuantas mas pequenas sean
las particulas y cuanto mejor distribuidas estén en la matriz. Ademas, la
fraccion de volumen de las dos fases influye en el comportamiento; las
propiedades mecanicas aumentan al incrementarse el contenido de

particulas.

Las particulas de los materiales compuestos consolidados por
dispersion normalmente son mucho mas pequenas, los diametros tienen de
10 a 100 nm. Las interacciones matriz-particula que conducen a la
consolidacion ocurren a nivel atomico o molecular. Mientras la matriz
soporta la mayor parte de la carga aplicada, las pequenas particulas
dispersas dificultan o impiden el desplazamiento de dislocaciones. De este
modo se restringe la deformacion plastica de tal manera que aumenta el

limite elastico, la resistencia a la traccion y la dureza [72].
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< Materiales compuestos estructurales

Estan formados tanto por materiales compuestos como por materiales
homogéneos y sus propiedades no so6lo dependen de los materiales
constituyentes sino de la geometria del diseno de los elementos
estructurales. Los compuestos laminares, los cuales poseen una direccion
preferente con elevada resistencia (tal como ocurre en la madera), y los
paneles sandwich, también llamados “honeycomb”, que poseen caras
externas fuertes separadas por una capa de material menos denso, o nucleo
como se muestra en la Figura 16, es uno de los compuestos estructurales

mas comunes.

Lamina frontal

= Estiuctura tipo
_~ panal

Lamina frontal

Figura 16. Diagrama esquemdtico de la fabricacion de un panel tipo sandwich.

En base al tipo de esfuerzo que se presenta en un laminado se generan
distintos tipos de arreglos para aprovechar las caracteristicas mecanicas de
los laminados, asi como para reducir o incluso aprovechar algunas de las
desventajas de un tipo de laminado sometido a un tipo de esfuerzo como se
muestra en la Figura 17, apiladas y pegadas entre si de modo que la
orientacion de la direccion de elevada resistencia varia en cada una de las

capas sucesivas.

Unidireccional Entrecruzado de capa
cuasi-isotropico

Figura 17. Ejemplo de laminado con una direccién preferente.
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< Materiales compuestos reforzados con fibras

Tecnologicamente, los materiales compuestos mas importantes son
aquellos en los cuales la fase dispersa existe en la forma de fibras [73]. Los
objetivos de disefio de los materiales compuestos reforzados con fibras con
frecuencia incluyen alta resistencia y alta rigidez segin el peso. Los
compuestos reforzados con fibras se subdividen segun la longitud de la fibra

como se muestra en la Figura 18.

Direccion
longitudinal
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Figura 18. Orientaciones posibles del refuerzo en un material compuesto: a) fibras continuas
y alineadas, b) fibras discontinuas y alineadas, y c) fibras discontinuas orientadas
aleatoriamente.

Existen diversas posibles alineaciones, en cuanto a la arquitectura de
este tipo de refuerzos, la orientacion de la fibra es muy importante para las
propiedades finales del material compuesto. De manera general, si se
analizan el esfuerzo y la deformacion en un material compuesto reforzado
con fibras (unidireccionales continuas) y en sus componentes, se pueden
visualizar los resultados que se muestran en la Figura 19. En este caso se
presentan las curvas esfuerzo vs. deformacién para un material compuesto
por fibras fragiles y una matriz ductil; tomando en cuenta que la gran
mayoria de las fibras sintéticas se comportan de esta manera. Ademas, cabe
indicar que las fibras se encuentran alineadas longitudinalmente y las

cargas aplicadas también son longitudinales.
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Figura 19. Relacién esfuerzo - deformacién entre la fibra y la matriz.

Como se puede observar, la fibra tiene un esfuerzo de traccion o; y la
matriz o, . A estos esfuerzos les corresponden elongaciones ¢y €, , siendo
€ém> €. El comportamiento del compuesto es una combinacion de €stos dos.
En primera instancia, ambos materiales se deforman elasticamente,
mostrando un comportamiento lineal. Tipicamente la matriz fluye antes que
la fibra, pues la resistencia de la fibra es mayor. El compuesto tiene un
comportamiento lineal con un modulo mas bajo que el de las fibras y donde
la cantidad de la carga que soporta la fibra es mayor, por lo que la fractura
tendra lugar cuando las fibras comiencen a fallar, lo cual ocurre en ¢
segun la Figura 19. Esta falla no es catastrofica por dos razones: la primera
es que no todas las fibras fallan al mismo tiempo y ademas la matriz soporta
aun los esfuerzos por encontrarse intacta (€< €5). Por otro lado, también
se presenta un fenomeno en el cual, al fallar la fibra, ésta se divide y cada
uno de sus segmentos toma parte de la carga, obviamente, menor a la que
soportaba una fibra larga y unida. Es necesario asumir que las fibras y la
matriz estan perfectamente unidas, de tal modo que la deformacion sea la
misma para ambas partes. Bajo esta premisa, la carga es parcialmente

tomada por cada uno de los componentes [74].
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Las caracteristicas del material compuesto no solo dependen de las
propiedades de la fibra, sino del grado en el cual una carga aplicada puede
ser transmitida de la matriz a las fibras. Para ello, es muy importante
asegurar la union entre la fibra y la matriz, debido a que la carga es
transferida por un mecanismo de corte. La deformacion de la matriz es
mayor que la de las fibras adyacentes. Si existe una perfecta union entre
fibra y matriz, la diferencia en la deformacion crea un esfuerzo de corte en
la seccion transversal. En la Figura 20, se ilustra la deformacion cortante

generada debido a la transferencia de la carga [74].

o matriz
-

I >

e fibras

-

o

Figura 20. Deformacién generada en la matriz alrededor de
una fibra sometida a una carga de tension.

2.7 Micromecanica de materiales de fibra larga

Una lamina puede fallar de modos diferentes dependientes de las
condiciones de carga exteriores. Para la finalidad de diseno probablemente
es suficiente con conocer las tensiones de rotura para diferentes sistemas

de resina — fibra y para un intervalo de fracciones de volumen de fibra.

2.7.1 Microfallas bajo traccion longitudinal

Anteriormente se asumio que las fibras tienen igual resistencia y que
el compuesto falla en el momento que una de las fibras falla. En realidad
esto no ocurre asi. El valor de resistencia no es Ginico, muchas fibras fallan
por debajo del valor esperado, por lo que las fibras restantes soportan un

mayor nivel de esfuerzo [75].
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Cuando una fibra se rompe, el valor de esfuerzo se distribuye a los
pedazos restantes de la fibra, lo cual puede generar:
¢ Una concentracion de esfuerzos creada por el espacio dejado.
e Una alta concentracion de esfuerzo cortante en la matriz cercana a la

fibra.

e Un incremento en el esfuerzo normal de todas las fibras adyacentes.

De esta forma se pueden presentar las siguientes fallas:
e Desunion total o parcial de la fibra rota de la matriz.
¢ Inicio de una micro grieta en la matriz.
e Deformacion plastica de la matriz.

e Falla de otras fibras.

Las microfallas de la matriz pueden causar que la fibra rota actue
como puente entre las secciones de la matriz. Esto sucede cuando el
esfuerzo de corte es grande entre la fibra y la matriz o la longitud de la fibra
es mas grande que el valor critico dividido para dos. Este tipo de falla hace

que la fractura se deforme significativamente antes de la ruptura.

El aumento en la resistencia a la traccion significa que la carga o
esfuerzo ha sido transferida exitosamente desde la matriz polimérica hacia
el refuerzo. La resistencia a la traccion de muchos polimeros reforzados
aumenta mediante elementos promotores de adhesion, compatibles, que
mejoran la adhesion y la naturaleza de la interfaz entre refuerzo y matriz

[76].

Los tipos de materiales se clasifican segun el comportamiento para

una condicion de carga en particular como se muestra en la Tabla 4.
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Tabla 4. Comportamiento del material compuesto segun su refuerzo.

Refuerzo Material compuesto Propiedades
Particulas Particulado Isotrépico
Fibras cortas De fibra discontinua Aleatorio-Isotr6pico
Alineado- Anisotropico

Flb.ra De fibra continua Ortotréopico

continua

Laminas o . Anisotropia en todo el espesor

Laminados . . .

capas Isotropia/anisotropia en el plano

2.7.2 Clasificacion segun el comportamiento del
material compuesto

a) Materiales anisotrépicos

Es aquel donde no hay planos de simetria de propiedad del material.
Por lo tanto, tiene diferentes propiedades fisicas en diferentes direcciones en
relacion con la orientacion de la estructura de los cristales, es decir; sus

propiedades son dependientes de la direccion.

b) Materiales ortotrépicos

Existen tres planos ortogonales de simetria en las propiedades de un
material ortotropico. Los compuestos reforzados con fibra, en general,
contienen los tres planos ortogonales de las propiedades de los materiales,
las interacciones de estos tres planos se denominan direcciones principales
de material, el comportamiento del material se llama especialmente
ortotropico cuando las tensiones normales son aplicadas en las mismas
direcciones del material. De otra manera se le llama material generalmente
ortotropico, cuando su comportamiento es casi equivalente a un material
anisotropico. Las tensiones normales aplicadas en cualquier direccion que
no sea la direccion del material principal crea deformaciones extensionales

y de cortante.
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c) Materiales isotrépicos.

En un material isotrépico, las propiedades son las mismas en todas
las direcciones (axial, lateral y entre). Por lo tanto, el material contiene un
numero infinito de planos de simetria de propiedades de material, pasando
por un punto. Es decir, las propiedades del material son direccionalmente
independientes. Como las propiedades del material son direccionalmente
independientes, el material isotropico tiene la misma resistencia en todas
direcciones. Como tal, no es posible una estructura eficiente (sin
desperdiciar material estructuralmente). Un ejemplo de esto es en una viga,
si la carga se aplica en la direccion transversal, la viga se doblara
extendiéndose y contrayéndose en la direccion longitudinal. En la direccion
lateral no se aplica carga y la resistencia en la direccion lateral esta

infrautilizada.

2.8 Descripcion de resinas

2.8.1 Termoestables

En los polimeros termoestables, las resinas liquidas se convierten en
solidos duros y fragiles por uniones quimicas cruzadas que llevan a la
formacion de una red tridimensional fuertemente unida de cadenas de
polimeros. Las propiedades mecanicas dependen de las unidades
moleculares que forman la red y de la extension y densidad de los enlaces
cruzados. Lo primero esta determinado por los productos quimicos iniciales
usados y lo segundo por el control de los procesos de union reticular que
estan involucrados en el curado. El curado puede conseguirse a la
temperatura ambiente, pero es normal usar un sistema de curado que
suponga el calentamiento a una o mas temperaturas durante tiempos
preestablecidos para alcanzar unas uniones cruzadas 6ptimas y por tanto

unas mejores propiedades.
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A menudo se da un tratamiento de postcurado a una temperatura
final relativamente alta para minimizar cualquier posterior curado y cambio
de propiedades en servicio. La contraccion durante el curado y la
contraccion térmica por enfriamiento posterior al curado pueden provocar

tensiones internas en los materiales compuestos [77].

2.8.2 Termoplasticos

Al contrario que las resinas termoestables, los termoplasticos no
tienen enlaces cruzados. Obtienen su resistencia y rigidez de las
propiedades inherentes a las unidades monomeéricas y de su peso molecular
muy elevado. Esto asegura que en los termoplasticos amorfos haya una alta
concentracion de entramados moleculares que actian como enlaces
cruzados y que en los materiales cristalinos haya un alto grado de
orientacion y ordenacion molecular. En los materiales amorfos, el
calentamiento conduce al desentramado y al cambio de soélido rigido a
liquido viscoso. En los materiales cristalinos el calentamiento da como

resultado la fusion de la fase cristalina para dar un liquido amorfo y viscoso.

2.9 Caracteristicas de materiales compuestos

2.9.1 Esfuerzos térmicos

Los esfuerzos de contraccion durante el curado y los esfuerzos
térmicos debidos a la diferencia entre los coeficientes de dilatacion térmica
de la matriz y la fibra pueden tener un efecto principal sobre los
microesfuerzos internos en un material compuesto, sumandose a los
esfuerzos producidos por las cargas externas. Los microesfuerzos son a
menudo suficientes para producir microgrietas incluso en ausencia de

cargas externas.
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Los esfuerzos debidos al curado surgen de la combinacion de
contraccion en la resina durante procesos de curado y la contraccion
térmica diferencial después de un postcurado a una alta temperatura. La
mayor parte de las contracciones de la resina se producen cuando esta
todavia liquida, de forma que no se desarrollan estas tensiones. Esta
contraccion puede ocasionar variaciones y otros efectos superficiales no
deseados en los productos plasticos. Por esta razon se ha prestado atencion
al desarrollo de sistemas de resina que tengan unas caracteristicas de
contraccion bajas. La contraccion de la resina en las ultimas etapas del

curado ocasiona microtensiones que no pueden ser eliminadas.

2.9.2 Propiedades elasticas de laminas unidireccionales

Una buena adherencia en la zona de la interfaz fibra — matriz se
obtiene a través de una buena transmision de esfuerzos de la matriz a la
fibra. Para poder plantear de manera teoérica los esfuerzos que se
transmiten, es necesario apoyarse en las siguientes hipoétesis:

a) La matriz y la fibra se comportan como materiales eldsticos.

b) La interfaz es infinitamente delgada.

c) La unién entre la fibra y la matriz es perfecta, lo cual implica que no
hay discontinuidad en la deformaciéon a través de la interfaz.

d) El material cercano a la fibra tiene las mismas propiedades que el
material en forma bruta.

e) Las fibras estan ordenadas en una disposicion repetitiva o regular.

Las anteriores hipotesis son necesarias para obtener soluciones de los
modelos matematicos, siendo los resultados obtenidos de los modelos
matematicos una importante guia para determinar lo que pasa
probablemente en un sistema compuesto real. Sin embargo ninguna de las
suposiciones (b) a (d) es estrictamente correcta porque la interfaz real tiene

una estructura fisica y quimica complicada.
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Las hipoétesis (a) y (e) requieren ser verificadas segun los materiales
que componen el compuesto. Sin embargo, teéricamente nos apoyaremos
en las hipotesis anteriores sobre las propiedades de la interfaz para poder
calcular la distribucion de esfuerzos y deformaciones en un material
compuesto en funcion de la forma, la distribucion y fraccion de volumen de
las fibras y las propiedades elasticas de las fibras y de la matriz y, a partir
de la distribucion de los esfuerzos y deformaciones, pueden calcularse las

propiedades elasticas del material compuesto [78].

Cuando se aplica una carga a traccion o compresion paralela a las
fibras de una lamina unidireccional (Figura 21), la deformacion ¢; en la
matriz sera la misma que la deformacion en la fibra si la union entre la fibra
y la matriz es perfecta. Si ambas, la fibra y la matriz, se comportan
elasticamente los esfuerzos correspondientes vienen dados entonces,

aproximadamente:

of = Ef &, 0y = Epp &g (2.1)

Se sigue que si Ef > En, la tension en las fibras es mayor que en la
matriz. Esto es, por supuesto, la base subyacente del refuerzo con fibras,
puesto que las fibras soportan la parte principal de la carga aplicada P. Para
un material compuesto con una seccion recta de superficie total A, el

refuerzo medio viene dado por:

P= 0,4 (2.2)
P= P + B, (2.3)
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Donde Ary Am son las areas de las secciones de la fibra y la matriz

respectivamente y Pry Pm las cargas correspondientes. Sustituyendo por las
ecuaciones (2.1) y la relacion:

o, = E1 &1 (2.6)
El resultado es el siguiente:
EfA Ep A
E, =1L yomom (2.7)
A A
A A
— Zf —m
Orientacién de las fibras
2
Figura 21. Lamina unidireccional que muestra direcciones 1, 2 y 3.
Por lo tanto: Ey=Ef Ve + EVpy (2.9)
Y puesto que: Vn=1—-V¢
O bien:

Ey=E Vi + E,(1-V})

A esto se hace referencia con frecuencia como ecuacion de la “regla de
mezclas” [75].
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2.10 Fabricacion de materiales compuestos

Los materiales compuestos se fabrican transformando la materia
prima en forma final utilizando uno de los procesos de fabricacion. Los
productos asi fabricados se mecanizan y luego se unen con otros miembros
segln sea necesario para la aplicacion. La fabricacion completa del producto

es dividido en los siguientes cuatro pasos:

% Formado. En este paso, la materia prima se cambia a la forma deseada
y tamano, generalmente bajo la accion de la presion y el calor. Dependiendo
de la materia prima con el que se cuenta se realiza la clasificacion mostrada

en la Figura 22.

¢ Maquinado. Las operaciones de mecanizado se utilizan para eliminar

extra o material no deseado. Taladrar, tornear, cortar y esmerilar vienen en
esta categoria. Las operaciones de mecanizado de compuestos requieren
diferentes herramientas y condiciones de operacion que las requeridas por

los metales.

% Ensamblado. La union y montaje se realiza para unir diferentes
componentes de manera que pueda realizar una tarea. Union adhesiva,
union por fusion, sujecion mecanica, etc. se utilizan comunmente para
combinar dos componentes. Estas operaciones consumen mucho tiempo y
cuestan dinero. Union y montaje debe evitarse tanto como sea posible para

reducir los costos del producto.

% Acabado. Las operaciones de acabado se realizan por varias razones,
como para mejorar la apariencia exterior, para proteger el producto contra
la degradacion ambiental, para proporcionar una resistencia al desgaste
revestimiento, y/o para proporcionar un revestimiento de metal que se

asemeja al de un metal [72].
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Figura 22. Procesado de materiales compuestos segun su materia prima.

2.10.1 Bobinado de filamento

El bobinado, devanado o enrollamiento de filamento es una técnica de
fabricacion para la creacion de estructuras de material compuesto.
El proceso consiste en enrollar filamentos y/o cintas tensados, impregnados
con una resina termoestable, sobre un molde macho cilindrico o mandril.
El mandril gira, mientras que un carro se mueve en sentido horizontal, el
cual establece las fibras en el patron deseado. Los filamentos mas comunes
son de carbono o de fibra de vidrio y son recubiertos con una resina sintética
mientras se enrollan. Una vez que el mandril esta completamente cubierto
con el espesor deseado, se coloca en un horno para solidificar (curado) de la

resina.
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Una vez que la resina se haya curado, el mandril se retira (desmolde),

dejando el producto final hueco como se muestra en la Figura 23 [72].

Figura 23. Proceso de bobinado de filamentos con fibra de vidrio.

Existen tres modelos basicos de bobinado:

s Bobinado helicoidal: E1l movimiento de rotacion del mandril se combina

con el movimiento de traslacion longitudinal del cabezal de impregnacion.
La banda de filamentos se aplica en una forma espiral alrededor del mandril
con un angulo Q. si la banda se bobina con un angulo de hélice que se
aproxima a los 90° y el avance de bobinado es un ancho de banda por
revolucion, se denomina bobinado de aro ya que los filamentos forman aros
casi circulares alrededor del mandril; es un caso especial de bobinado

helicoidal. Este método es el mas frecuentemente utilizado, Figura 24 a).

«» Bobinado circunferencial: Se trata de una variante del bobinado helicoidal

pero con un angulo de enrollado de 90°, Figura 24 b).

«» Bobinado polar o plano: Tanto el movimiento de rotacion como el de

traslacion longitudinal es realizado por el mandril, permaneciendo fijo el
cabezal de impregnacion. El filamento se enrolla alrededor del eje mayor del

mandril, después de cada revolucion longitudinal, el mandril se corre (gira
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parcialmente) en un ancho de banda de manera que se va creando
gradualmente una forma hueca. Los patrones polares y de aros se pueden
combinar en bobinados sucesivos del mandril para producir capas
adyacentes con direcciones del filamento aproximadamente

perpendiculares; a esto se le llama bobinado biaxial, Figura 24 c)[79].

Figura 24. a) Bobinado helicoidal, b) Bobinado circular, c) Bobinado polar.

2.10.2 Pultrusion

El proceso de pultrusion es un proceso de fabricacion de alto volumen
y bajo costo en qué fibras impregnadas de resina se pasan a través de un
troquel para fabricar la pieza. El proceso es similar al proceso de extrusion
de metal, con la diferencia siendo que en lugar de que el material sea
empujado a través de la matriz en el proceso de extrusion, se tira a través
de la matriz en un proceso de pultrusion. La pultrusion crea partes de
seccion constante y longitud continua. Es un proceso simple, de bajo costo,

continuo y automatico.
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La Figura 25, muestra los diversos acabados que se obtienen en un
proceso tipico de pultrusion en el que la resina impregnada los hilos se
pasan a través de una matriz calentada a velocidad constante. A medida que
pasa el material a través de la matriz calentada, se cura parcial o
completamente. Pultrusion produce piezas con un acabado liso que

normalmente no requieren procesamiento posterior.

Figura 25. Acabados resultantes del proceso de pultrusion.

Elementos del proceso de pultrusion:

« Dispensador de refuerzo: Consta de estanterias de hilo, dispensadores, en

algunos casos se pueden usar también bobinadoras o trenzadoras si la

trama de refuerzo axial es necesaria.

«» Impregnador de resina: Esto puede consistir en un bano de resina simple

o de un dispositivo de impregnacion con a presion o vacio. El impregnador
de resina satura (humedece) el refuerzo con una solucion que contiene la
resina, cargas, pigmentos y catalizadores, ademas de los otros aditivos
necesarios. El interior de impregnador de resina es cuidadosamente

disenado para optimizar el "wet-out" (saturacion completa) de los refuerzos.
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% Dado de preformado: Estos sirven de guia para que el refuerzo impregnado

adopte la posicion correcta, quite el exceso de resina, ofrecer pre-
compactacion aproximado del perfil con el fin de ayudar a la eliminacion del
aire, humedad y para reducir la presion en la matriz principal. Los
materiales comunmente utilizados para la formacion de guias son: teflon,
polietileno de ultra alto peso molecular, acero cromado y diversas aleaciones

de acero.

*» Dado de pultrusién: Este es una matriz de acero mecanizado o de ceramica

que se calienta y produce el perfil final. E1 dado es calentado generalmente
por un sistema de resistencias eléctricas. Al pasar el material a través de la
matriz, la transferencia de calor, inicia la reaccion de curado y la velocidad
de traccion dependera de que la resina se haya curado completamente en el

momento en que deja el dado.

*» Dispositivo de tiro: El producto es atrapado por el dispositivo de traccion.

Esto puede ser un mecanismo de rodillos, un transporte tipo oruga o un
sistema de rodillos reciprocantes. Las velocidades de tiro dependeran,
ademas del tiempo y temperatura de curado, del tipo de resina y el tamano
y la forma del producto. Debido al tiro, los filamentos de fibra se encuentran

en tension cuando el curado ocurre en el molde calentado.

% Dispositivo de corte: Se trata de un corte con sierra que esta programado
para cortar el producto a la longitud deseada, como se muestra en la Figura
26 [78].

Cut off
Mat creels saw
a4 \
—— ) S
22 Lo} 'y
= oo onooorres el e e e v wie S S n e
f_“ - A
Guide Re?;]n Heated Pulling Inspection
; a die unit and
Roving creels packing

Figura 26. Esquema del proceso de pultrusion.
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2.10.3 Moldeo por transferencia de resina (RTM)

El proceso de moldeo por transferencia de resina (RTM), es también
conocido como un proceso de transferencia de liquido moldeado. Aunque el
moldeo por inyeccion y el moldeo por compresion han ganado popularidad
como los métodos de produccion de volumen alto, su uso esta limitado para
las aplicaciones poco estructurales por el uso de compuestos moldeados
(compuestos de fibra corta). En contraste este proceso RTM ofrece
produccion de pates estructurales eficientes en base a costos en cantidades
de volumen mediano usando bajo costo. RTM ofrece la fabricacion de partes

de formas complejas, con direccion de fibras controladas y fibras continuas.

Figura 27. Esquema del RTM a) Camara de transferencia
b) Cavidad de moldeo C) Espigas extractoras.

Para este proceso una preforma es colocada dentro de la cavidad del
molde (Figura 27). Una mitad del molde es utilizada para el primer tiempo y
los dos son sujetados conjuntamente, luego usando equipo abastecedor,
una mezcla presurizada de resina termoestable, catalizador, color, pasta de

relleno, etc. es bombeado al molde usando puertos solos o multiples.

El molde después de curar de 6 a 30 min, dependiendo de la cinética
de la cura de la mezcla, la parte es removida. El proceso involucra inyectar
una resina termoestable pre catalizada bajo presion en una cavidad caliente
del molde que contiene una fibra porosa preforme. Durante el llenado del
molde la resina fluye en el molde y se llevan a cabo las reacciones de curado
exotérmicas, causando viscosidad al aumentar con el tiempo y finalmente

la solidificacion. Después de la fibra preforme esta completamente saturada

Desarrollo de un material compuesto reforzado con fibra de vidrio molida recubierta de 62
oxido de grafeno y analisis de su comportamiento mecanico



Universidad Auténoma de Baja California Doctorado en Ciencias e Ingenieria

de resina las reacciones de la cura continuan después del punto de gel

formando un polimero hibrido.

El proceso RTM es una operacion cerrada del molde en la cual una
fibra seca preforme es colocada en el interior del molde y luego la resina del
termoestable es inyectada a través de un puerto hasta que el molde se llene
de resina. La resina es curada y la parte es removida del molde.

En este proceso el flujo de resina y la humectacion de la fibra son
fundamentales. El flujo de resina dentro del molde RTM esta determinado
por varios parametros, incluida la inyeccion, presion, vacio en el molde,
temperatura de la resina, viscosidad y preforma. La permeabilidad de la
preforma depende del tipo de material de fibra, arquitectura, fraccion de
volumen de fibra, flujo a través de capas frente a flujo en el plano, y varios
otros factores. Durante el llenado del molde, la resina sigue el camino de
menor resistencia y experimenta dificultades al impregnar hilos apretados y

fibras de refuerzo [80].

2.10.4 Spray-up

El moldeo por spray o espreado (spray lay-up) es un proceso de
fabricacion de compuestos de molde abierto, donde se rocia resina y

refuerzos en un molde reutilizable (Figura 28).

A r//’

Figura 28. Rociado de resina y fibra de vidrio cortada.
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La resina y la fibra pueden ser aplicadas por separado o
simultaneamente, picadas por un flujo combinado desde una pistola
dosificadora de resina y cortadora de fibra. Posteriormente el laminado de
fibra y resina formado sobre el molde puede ser compactado manualmente
con rodillos. Se pueden anadir nucleos de madera, espuma u otro material
y se aplica una segunda capa por aspersion, quedando el nucleo entre los
dos laminados. La pieza es entonces curada a temperatura ambiente o

mediante calefaccion, se enfria y se retira del molde.

El curado de la resina puede tomar de dos a cuatro horas,
dependiendo de la formulacion de la resina. Después del curado, la pieza se
saca del molde y puede someterse a un acabado estructural. En métodos
mas avanzados el rociado puede ser realizado en forma automatizada
mediante el uso de robots, lo que permite un mayor control del espesor y
propiedades uniformes de las capas de material compuesto, sin embargo, el
proceso no es adecuado para zonas donde la precision dimensional y la

repetibilidad del proceso son las principales preocupaciones.

2.10.5 Hand lay-up

El moldeo o laminacion manual es el método mas sencillo para
preparar una pieza reforzada con fibra. El proceso se lleva a cabo en un
molde abierto, debidamente acondicionado (pulido y agentes desmoldantes).
La resina utilizada se mezcla con un catalizador o endurecedor, de lo
contrario, el curado puede llevar dias o incluso semanas. A continuacion, el
molde se moja con la mezcla mediante vertido o brochas (inicialmente se
puede aplicar una capa de gel en el molde, lo que da un mejor acabado a la
pieza terminada). Las laminas de fibra de vidrio o carbono se colocan sobre
el molde y se asientan en el molde con rodillos de acero, mostrada en la

Figura 29.
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Figura 29. Esquema del proceso de hand lay-up.

El material debe estar firmemente compactado contra el molde, el aire
no debe quedar atrapado en medio de la fibra de vidrio y el molde. Resina
adicional se aplica y posiblemente laminas adicionales de fibra de vidrio. La
relacion de resina y fibra suele ser de 60 a 40 en peso, pero varia segun el
producto. Las resinas utilizadas son de baja viscosidad, con el fin de mejorar

el impregnado de las fibras.

Los rodillos se utilizan para asegurarse de que la resina entre en todas
las capas, que la fibra se moja en todo el espesor del laminado y que las
burbujas de aire sean eliminadas. El trabajo debe ser hecho con la suficiente

rapidez para completar el trabajo antes de la resina empiece a curar.

Es importante la utilizacion de la proporcion correcta de catalizador
en la resina para asegurar el tiempo de curado correcto. Un 1% de
catalizador es un curado lento, el 2% es la proporcion recomendada, y el 3%
dara un curado rapido. La adicion de mas del 4% puede dar lugar a que la

resina cure antes de terminar la aplicacion.

Una vez curado el material, se procede al desmoldado de la pieza. De
ser requerido la pieza puede ser ajustada a su forma final mediante un
proceso de mecanizado (limado, lijado, taladrado, corte, etc.) a fin de darle

la tolerancia y acabado final a la pieza.
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Capitulo III

Metodologia y Experimentacion

3.1 Materia prima

La matriz mantiene las fibras en su posicion adecuada, transfiere la
carga aplicada al material, protege a las fibras del dano mecanico y
proporciona la resistencia al corte. A su vez, también determina la
temperatura de servicio del material y es la responsable del control de

resistencia del material compuesto frente al medio [9].

Se utiliza una resina y un agente de curado, que mezclados forman
un liquido de baja viscosidad que es capaz de polimerizar (este proceso
también se denomina curado de la resina) al aplicar calor externamente. La
reaccion de curado consiste en la formacion de una serie de
entrecruzamientos entre las cadenas moleculares, formando una gran

cadena molecular que no se puede fundir o reprocesar.

La primera consideracion que se realizo para seleccionar la resina es
la temperatura de servicio a la que va a ser empleada. La temperatura de
transicion vitrea (Tg), es un buen indicador para las temperaturas de
servicio que admite una resina. En materiales poliméricos, la Tg es la
temperatura a la que se produce el cambio desde un sélido rigido vitreo a

un material blando y semi-flexible.

La seleccion de matrices con mayor Tg implica conseguir materiales
con mayor rigidez y modulo, aunque esto puede proporcionar matrices mas

fragiles y con menor tolerancia al dano.

Desarrollo de un material compuesto reforzado con fibra de vidrio molida recubierta de 66
oxido de grafeno y analisis de su comportamiento mecanico



Universidad Auténoma de Baja California Doctorado en Ciencias e Ingenieria

Las resinas termoestables epoxidicas o epoxi, son las mas empleadas
como matriz de material compuesto en aplicaciones estructurales por su
buena combinacion de propiedades, presentan una serie de propiedades

comunes:

e Tienen una baja contraccion y una buena adhesion a la mayoria de
las fibras.

e Son resistentes a disolventes, acidos y alcalis.

e Presentan buenas propiedades mecanicas en comparacion con el

resto de materiales termoestables [81].

La estructura de la resina epoxi es una red tridimensional, que se
consigue mediante una reaccion de poliadicion en la que se usa un
entrecruzante, o por homopolimerizacion con ayuda de un catalizador.
Dependiendo de los requerimientos de procesado y de las propiedades
finales de la resina, se pueden seleccionar entre un rango amplio de

endurecedores, que se clasifican en 6 grupos:

e Aminas alifaticas y aminas alifaticas modificadas.

e Poliamidas.

¢ Aminas aromaticas y aminas aromaticas modificadas.
e Anhidridos.

e Catalizadores base imidazol.

e Polisulfuros y mercaptanos.

En la primera generacion de resinas empleadas en aeronautica datan
de los anos 60-70 y eran de naturaleza epoxidica con baja tolerancia al dano,
cuya principal limitacion es su baja tenacidad, originada por su alta
densidad de entrecruzamiento. En los ultimos anos se ha procedido a su

modificacion mediante la adicion de pequenas cantidades de otros polimeros
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mas tenaces u otro tipo de cargas que mejoren las propiedades de la matriz
[19].

Para la elaboracion de la matriz se utilizo resina epoxi (2000) a 25 °C,
cuya densidad es de 1,138 kg/m?3 temperatura de transicion vitrea (Tg) de
82 °C. Ademas, la resina se cur6 durante 20 min con endurecedor (2020)
con una densidad de 1,006.5 kg/m3, con una relacion de volumen de la
mezcla de 4:1. En la Figura 30 se muestra el material utilizado, ambos de la

empresa Fibre Glast,y en la Tabla 5 se indican sus propiedades.

. ]
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Figura 30. Resina 2000 y catalizador 2020.

Tabla 5. Propiedades de los componentes de la resina epdxica.

Especificacion 2000 2020
del producto Resina Catalizador

Color Claro Ambar | Ambar

Viscosidad, @ 25°C Pascal-segundo 1.65 Pa.s 0.15-0.175 Pa.s

Gravedad especifica, Kg/m3 1,150 Kg/m?3 | 960 Kg/m3

Densidad Kg/m3 1,138.35 1,006.5

Proporcion de mezcla, por peso - 100:23

Proporcion de mezcla, por volumen - 4:1

Tiempo de vida, @ 25°C 20 Minutos

Temperatura de transicion. Tg 82.22 °C
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Para la formacion del compuesto se utilizO como materia prima,
tejidos de fibra de vidrio cosidos (2903), tipo E, de 955 g/m? de peso
superficial y ancho de 1.27 m (Figura 31), cuyas propiedades se muestran
en la Tabla 6. Estas fibras son para uso general, pues contienen propiedades
de aislamiento eléctrico, baja conductividad térmica, resistencia quimica,

resistente a solventes, alta estabilidad dimensional, entre otros.

Tabla 6. Propiedades de la Fibra E-glass.

Densidad (p) g/cm3 2.54

Esfuerzo de tension (o) GPa 3.45
Modulo de elasticidad (E) Gpa 70
Modulo especifico (E/p) 27
Elongacion % 4.8
Diametro de la fibra um 7
Temperatura maxima oC 1540
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También como agente portador-carga, para preparar los materiales
compuestos, se anadio fibra de vidrio molida, milled glass fiber por sus
siglas en inglés (MGF) con codigo de producto (38) a los compuestos
laminados. El MGF tiene una longitud de fibra de 0.8 mm y una densidad
aparente de 0.78 g/cc (Figura 32). Estos materiales se compraron en Fiber

Glast Co. Ohio, EE. UU.

Figura 32. Fibra de vidrio molida 1/32 in.

El oxido de grafeno (OG) se adquirioé en una solucion dispersa en agua
con una concentracion de 0.4% en peso (Figura 33) [82]. Esta solucion se
compro a Graphenea Co., ubicada en Espana (San Sebastian), que se centra
en la produccion de grafeno de alta calidad para aplicaciones industriales.
En la Tabla 7, se indican las propiedades del OG, obtenidas de la ficha de
datos del producto.
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Figura 33. Oxido de grafeno concentrado a 0.4 wt%.

Tabla 7. Propiedades de éxido de grafeno (Graphenea).

Forma Dispersion de laminas de OG
Tamano de Particula (SEM) < 10pm
Color Amarillo-café
Olor Inodoro
Dispersibilidad Disolventes polares
Solvente Agua
Concentracion 4 mg/mL
pH 2.2-2.5
Contenido de monocapa (en 0.5mg/mL) >95%

Se muestra un analisis de los elementos que conforman el OG, cuya
preparacion de la muestra fue secando 2 g de OG al 4% en peso en agua al

vacio a 60°C durante la noche, como se muestra en la Tabla 8.

Tabla 8. Andlisis elemental de OG (Graphenea).

Elemento Porcentaje

Carbon 49-56%
Hidrégeno 1-2%
Nitrogeno 0-1%

Sulfuro 2-4%

Oxigeno 41-50%
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Existen estudios que indican que la fuerza interlaminar aumenta con
el aumento de las concentraciones de OG en la solucion acuosa, alcanzando
un maximo al 0.3% en peso. Con un aumento adicional de la concentracion,
después de alcanzar un valor de 0.5% en peso, la fuerza interlaminar
comienza a disminuir [83]. Se obtuvieron resultados similares para las

propiedades de traccion y flexion, utilizando OG con otros materiales [84].

3.2 Preparacion de materiales

Desde los anos 90, ha habido un aumento significativo enfocado en el
desarrollo de nanocompuestos poliméricos. Este esfuerzo fue y es impulsado
por el enorme cambio que ocurre en las propiedades fisicas cerca de la
transicion entre tamanos de particula nanométricos y micrométricos. La
proporcion entre el area superficial y el volumen aumenta en casi tres
ordenes de magnitud cuando el material usado como carga va desde la

escala micrométrica a nanométrica (Figura 34).

Particulate Fibrous Layered
Materials Materials Materials
l
—
@ 1 !
t
2r
3 2,2 2,4
r r / t [

4

Figura 34. Relacién entre el drea superficial/volumen en funcion de la geometria de la carga.

Esto es importante, ya que muchas de las interacciones quimicas y
fisicas significativas que tienen lugar, se rigen por la superficie y las
propiedades superficiales. En relacion con los nanocompuestos poliméricos,

este cambio constituye un aumento significativo en el area de interfaz entre
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la matriz y las particulas, por lo tanto, las cargas de tamano nanomeétrico
pueden tener una influencia en la matriz a fracciones de volumen
significativamente menores que un material de tamano micrométrico. Este

es el aspecto que realmente motiva al estudio de este tipo de materiales [85].

3.2.1 Homogeneizador ultrasonico

Los homogeneizadores ultrasonicos son herramientas poderosas para
mezclar y homogeneizar suspensiones solido-liquido y liquido-liquido. La
homogeneizacion ultrasénica es un proceso mecanico para reducir las
particulas en un liquido de modo que se vuelvan pequenas y se distribuyan

uniformemente.

Cuando se utilizan homogeneizadores ultrasonicos para aplicaciones
como mezclar, dispersar y emulsionar, el objetivo es reducir pequenas
particulas o gotitas en un liquido para mejorar la uniformidad y estabilidad
de la mezcla. Estas particulas (fase de dispersion) pueden ser tanto solidas
como liquidas. Una reduccion en el diametro medio de las particulas
aumenta el numero de particulas individuales. Esto conduce a una
reduccion de la distancia media de las particulas y aumenta el area de la
superficie de las particulas. La superficie y la distancia media entre
particulas pueden influir en la reologia de un liquido. Si existe una
diferencia en la gravedad especifica entre las particulas y el liquido, la
homogeneidad de la mezcla puede influir en la estabilidad de la dispersion.
Si el tamano de particula es similar para la mayoria de particulas, la
tendencia a aglomerarse durante su sedimentacion o su ascenso a la
superficie se reduce, ya que las particulas similares tienen una velocidad

similar de flotacién o sedimentacion.
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Los homogeneizadores ultrasonicos son muy eficientes para la
reduccion de particulas blandas y duras. La homogeneizacion se basa en la
cavitacion. Cuando los liquidos estan expuestos a una intensa
ultrasonicacion, las ondas sonoras se propagan a través del liquido
causando ciclos alternados de alta y baja presion (aproximadamente 20000
ciclos/segundo). Durante el ciclo de baja presion, se crean pequenas
burbujas de vacio de alta intensidad en el liquido, a medida que se alcanza
la presion de vapor del liquido. Cuando las burbujas alcanzan un cierto
tamano, colapsan violentamente en un ciclo de alta presion. A causa de esta
implosion, se generan localmente presiones muy elevadas y chorros de
liquido a alta velocidad. Las corrientes y turbulencias resultantes rompen
los aglomerados de particulas y originan violentas colisiones entre las

particulas [86].

3.2.2 Proceso de adhesion de OG en MGF

Una de las necesidades de este proyecto, es obtener una mezcla
homogénea entre la fibra de vidrio molida y el 6xido de grafeno para ello se

utilizo el equipo SCIENTZ JY98-IIIN que se muestra en la Figura 35.

Figura 35. Homogeneizador ultrasénico SCIENTZ JY98-IIIN.
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Para elaborar la mezcla se requiere el 5% del peso total de la resina y
el catalizador segiin datos del proveedor Fibre Glast, en nuestro caso
17.55 gr de MGF fue cuidadosamente pesada para agregar posteriormente
el oxido de grafeno 0.4wt% [84] en un vaso precipitado, el homogeneizador
genera calor y es necesario realizar un bano maria con agua helada para

evitar el sobrecalentamiento como se muestra en la Figura 36.

Figura 36. Barnio maria en la solucion MGF + OG.

Para realizar la homogenizacion es necesario establecer las
condiciones de servicio del equipo las cuales se muestran a continuacion en

la siguiente Tabla 9.

Tabla 9. Especificaciones establecidas para el proceso de unién de MGF + OG.

Potencia 1000 W

Diametro sonda 20

Set 1. Tiempo total 3h

Set 2. Tiempo sonificado 20 s

Set 3. Tiempo descanso 15 s

Set 4. Alarma de temperatura S5 °C

Set. 5 Capacidad trabajo 85%
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Posteriormente para realizacion del secado de la mezcla se coloca en
el horno Sentro Tech Corp por 24 horas a 100 °C y para terminar el proceso
se coloca en el agitador magnético por 8 horas para exfoliar, separar y

eliminar las acumulaciones como se muestra en la Figura 37.

Figura 37. Proceso de secado y exfoliacion de la mezcla homogeneizada.

En la Figura 38, se muestra el proceso llevado a cabo de inicio a fin la

obtencion de las fibras de vidrio molidas recubiertas con oxido de grafeno

[84].

——
1 MGF oG MGF + OG Mezcla Homogeneizada MGF + OG

Figura 38. Proceso de elaboracion de MGF + OG.
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3.2.3 Microscopia electronica de barrido

La microscopia electréonica de barrido (SEM), es un instrumento muy
versatil, permite la observacion y caracterizacion superficial de materiales
organicos e inorganicos, dando informacion morfologica, estructura,
tamano, y de composicion quimica rapida, eficiente y simultaneamente del

material analizado.

La técnica consiste en hacer incidir un haz de electrones sobre la
superficie de la muestra, este bombardeo de electrones provoca la aparicion
de diferentes senales, que siendo captadas por los detectores adecuados,
proporcionan informacion acerca de la superficie y morfologia de la muestra,
(Figura 39). Las imagenes obtenidas en este microscopio corresponden a las
senales de los electrones secundarios o electrones retrodispersados que son
emitidos tras la interaccion con la muestra de un haz incidente de entre Sy

30 keV.

La senal de electrones secundarios resulta de la emision por parte de
los atomos de la muestra (los mas cercanos a la superficie) que generan una
imagen tridimensional. Son electrones de baja energia, menos de 50 eV, que
pueden ser desviados facilmente de su trayectoria emergente inicial y
permiten asi obtener informacion de zonas que no estan a la vista del
detector [87]. Esta particularidad otorga a esta senal la posibilidad de
aportar imagenes tridimensionales. Los electrones retrodispersados son
electrones del propio haz incidente que han interaccionado (colisionando)
con los atomos de la muestra y han sido reflejados revelando diferencias en

la composicion quimica por diferencias de contraste.

Desarrollo de un material compuesto reforzado con fibra de vidrio molida recubierta de 77
oxido de grafeno y analisis de su comportamiento mecanico



Universidad Auténoma de Baja California Doctorado en Ciencias e Ingenieria

Los electrones incidentes también pueden generar rayos X, los cuales
son la base de la espectrometria por dispersion de rayos X (EDS), ya que la
energia de los rayos X emitidos depende del elemento quimico que los emita.
Esto permite hacer un estudio semicuantitativo de la composicion elemental
en puntos especificos de la muestra y asi realizar un mapeo local que

permite monitoriar la dispersion de los elementos presentes.

Las muestras para microscopia SEM se depositan en polvo o en
suspension sobre un soporte metalico. Normalmente, las muestras de
carbono deben metalizarse con oro para poder ser observadas a grandes
aumentos en el SEM, cuidando la minima cantidad requerida de

recubrimiento para que no se altere la morfologia de las muestras [88].

| —Haz de electrones

Lente condensador
Generador 4
- de barrid

\ | _— Deflector del haz

= Lente objetivo

Brazo de soporte

B ‘ de la muestra
Pantala”’ g /

fluorescente

Detector

Figura 39. Componentes de un microscopio electrénico de barrido.

3.2.4 Caracterizacion de MGF + OG

El SEM permite visualizar la morfologia de la muestra obtenida
después de los procesos llevados a cabo anteriormente que incluyen
homogeneizacion ultrasonica, secado en horno y agitacion magnética de la
fibra de vidrio molida recubierta con o6xido de grafeno. Este proceso de
analisis y verificacion de la impregnacion, se llevo a cabo con el equipo

ZEISS EVO MA15, como se muestra en la Figura 40.
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g

ZEISS EVO MA15.

i 3

Figura 40. Microscopio electrénico de barrido

Los resultados obtenidos muestran una interaccion homogénea entre
MGF y las particulas de OG como se muestra en la Figura 41, dicho
resultado nos indica que los procedimientos llevados a cabo cumplen con el

objetivo [89].

EHT = 15.00 kV Signal A= HDBSD Mag= 100KX
Wo = 10.0 mm Spot Size =350 Vacuum Mode = Variable

Figura 41. Micrografia SEM de MGF con OG.
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3.3 Elaboracion de probetas

Los materiales compuestos utilizados en este proyecto se prepararon
mediante la técnica de hand lay-up. El primer paso fue cortar la tela de fibra
de vidrio cosida unidireccional en laminas de 40 x 40 cm colocadas a 0°[90].
Se utilizaron tres de estas hojas para cada laminado como muestra en la

Figura 42 [91].

Fibra de Vidrio
Unidireccional

Resina Epoxi

Fibra de Vidrio
Unidireccional

Resina Epoxi
con MGF

Fibra de Vidrio
Unidireccional

Resina Epoxi
con OG+MGF

Figura 42. Representacion esquematica de las diferentes matrices. a) Muestra 1: Epoxi,
b) Muestra 2: Epoxi con MGF, c) Muestra 3: Epoxi con MGF + OG.

Por cada muestra de ensayo, se utilizaron 300 g de resina. El
endurecedor para esta resina debe agregarse en una proporcion en peso de
4:1, que es de 60 g. Sin embargo, en nuestro proyecto solo se anadio6 el 85%
(51 g) del endurecedor recomendado para aumentar la vida util de la mezcla
y evitar asi el secado prematuro de la resina. Por cada muestra, se anadieron

17.55 g de MGF con recubrimiento de OG equivalente al 5% total del peso
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total de la resina epoxi mas catalizador. Dando como resultado las
siguientes especificaciones y variaciones para cada una de las tres muestras

mostradas en la Tabla 10.

Tabla 10. Peso y composicion de la resina para cada una de las muestras.

Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
Epoxi 300 g 300 g 300 g
Catalizador S51lg S5lg S51lg
MGF 17.55 g
MGF+0OG 17.55 g

3.3.1 Fracciones volumeétricas de los compuestos

Se describe la técnica de caracterizacion fisica que tiene como
finalidad obtener las fracciones volumétricas de los constituyentes. A
continuacion se presenta el calculo de la fraccion volumétrica de cada matriz
para cada ensayo. En la Tabla 11, se muestran las densidades de los

componentes.

Tabla 11. Densidades constituyentes de la matriz.

Densidad Epoxi con catalizador Unidades
0.041 g/cm?
Densidad MGF .
0.78 g/cm?
Densidad OG .
0.004 g/cm?
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Partiendo de la regla de las mezclas se obtiene que:

despejando Vr Ve=1-1,
asi como Vo = %

Utilizando los datos de las Tablas 10 y 11 se obtiene el resultado de
la Tabla 12 para la muestra 1. Las fracciones volumétricas del material
compuesto con epoxi en su matriz y fibra de vidrio como refuerzo, se indican

en la Figura 43.
Tabla 12. Fracciones volumétricas para la muestra 1.
Volumen de matriz Epoxi 0.3093 Lts

Volumen refuerzo Fibra de vidrio 0.6907 Lts

Total 1.0000 Lts

Fracciones Volumeétricas del
Material Compuesto de Epoxi

Volumen de Matriz Epoxi
. Volumen de Fibra

Figura 43. Evaluacién de los porcentajes de fraccion volumétrica muestra 1.
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Utilizando los datos de las Tablas 10 y 11 se obtiene el resultado de
la Tabla 13 para la muestra 2. Las fracciones volumeétricas del material
compuesto con epoxi y MGF en su matriz y fibra de vidrio como refuerzo, se

indican en la Figura 44.

Tabla 13. Fracciones volumétricas para la muestra 2.
Volumen de matriz Epoxi 0.3093 Lts
Volumen de matriz MGF 0.0225 Lts

Volumen refuerzo Fibra de vidrio 0.6681 Lts

Total 1.0000 Lts

Fracciones Volumeétricas del
Material Compuesto de Epoxi con
MGF

B Volumen de Matriz (Epoxi)
Volumen de Matriz (MGF)

Volumen de la Fibra

Figura 44. Evaluacion de los porcentajes de fraccion volumétrica muestra 2.
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Utilizando los datos de las Tablas 10 y 11 se obtiene el resultado de
la Tabla 14 para la muestra 3. Las fracciones volumeétricas del material
compuesto con epoxi y MGF en su matriz y fibra de vidrio como refuerzo se

muestran en la Figura 45.

Tabla 14. Fracciones volumétricas para la muestra 3.
Volumen de matriz Epoxi 0.3093 Lts
Volumen de matriz MGF 0.0225 Lts
Volumen de matriz OG 0.0097 Lts

Volumen refuerzo Fibra de vidrio 0.6584 Lts

Total 1.0000 Lts

Fracciones Volumétricas del
Material Compuesto de Epoxi con
MGF+0OG

B Volumen de Matriz (Epoxi)
Volumen de Matriz (MGF)
Volumen de Matriz (OG)

Volumen de Fibra

Figura 45. Evaluacién de los porcentajes de fraccion volumétrica muestra 3.
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3.3.2 Proceso de fabricacion de probetas

Se realizan las mediciones 40 x 40 cm para posterior seguir con los
cortes necesarios de la hoja de fibra de vidrio unidireccional, Figura 46,
recordando que lo conforman 3 hojas de refuerzo por cada laminado, con

las variantes de resina establecidas en la tabla anterior.

A

Figura 46. Proceso de medicion y corte de la fibra de refuerzo.

El proceso de fabricacion consistio en colocar las fibras de vidrio
previamente cortadas sobre una placa de metal totalmente plana
(Figura 47), la cual debe estar libre de impurezas y pulida. Posteriormente,
aplicar liquido desmoldante para evitar la adherencia de la pieza a la placa

después del curado del material compuesto.
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Se prosigue a colocar una cinta selladora respetando las dimensiones
de los tres materiales que se fabricaran, recordando que la cinta contiene
pegajosidad y resistencia a altas temperaturas en ambos lados para sellar

las bolsas de vacio y evitar que la bolsa se mueva o gotee.

Figura 47. Placa de metal pulida y cinta selladora.

Se comienza colocando la primera hoja de fibra de vidrio, y mediante
una bascula se pesa la resina y el catalizador, que a su vez es colocado en
un agitador magnético (Figura 48), esto es para unificar la mezcla de resina
en las 3 combinaciones que se elaboraron; recordando que las probetas que
saldran de la muestra 1 estan compuestas unicamente de fibra de vidrio

unidireccional y resina epoxi.
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Figura 48. Peso de resina epoxi y mezclado con agitador magnético.

Para la preparacion de la muestra 2, se colocaron 351 g de resina
epoxi mas 17.55 g de MGF, repitiendo el mismo procedimiento mencionado
y por ultimo, la muestra 3 conformada por 351 g de resina epoxi
mas 17.55 gde MGF+OG, se pesan y son colocados en el agitador magnético

para uniformar la mezcla y elaborar el laminado, Figura 49.

Figura 49. Laminado de la muestra 2 y 3.
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Al terminar de elaborar las 3 mezclas se coloca un film perforado cuya
funcion es evitar la adherencia del bleeder/breather a la pieza, permitiendo
la salida de la resina excedente. Se coloca el bleeder/breather llamado
material de respiracion o sangrado, este permite la dispersion del vacio, evita
el estrangulamiento de la bolsa y absorbe el exceso de resina que atraviesa

el film perforado (Figura 50).

Figura 50. Colocacién del bleeder/ breather.

Se coloca la bolsa de vacio compuesta generalmente de nylon del
orden de 50 micrones, es elastica para una mejor terminacion superficial
evitando pliegues y es resistente a elevadas temperaturas de servicio (Figura

51).

Figura 51. Bolsa de vacio.
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Por ultimo se coloca una valvula de vacio mas acople, para el laminado
manual asistido por vacio. El conector se compone de dos mitades, una de
las cuales se coloca dentro de la bolsa de vacio y la otra en el exterior. Se
hace un pequeno orifico en la bolsa de vacio y el mandril del conector pasa
a través de este orificio. Las dos mitades se enroscan juntas alrededor de un
sello de silicona, proporcionando un sello hermético sé6lido y confiable
(Figura 52). Ademas, ésta valvula posee la capacidad de soportar hasta

200°C.

Figura 52. Colocacién de vdlvula de vacio y eliminacién de resina excedente.

Se deja secando a temperatura ambiente @25°C por 24 horas con la
bomba de vacio encendida, la bolsa y la bomba de vacio succionan y
presionan creando compresion sobre las mezclas. El método de hand lay-up
utiliza dos placas de aluminio y aplicando una presion distribuida en toda
la placa permitié que el exceso de resina se liberara por el bleeder/breather,
recordando que la mezcla se hizo a través del agitador magnético para
homogenizar los procesos. La Figura 53 muestra un acabado superficial

optimo y uniforme para iniciar la elaboracion de las probetas.
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Figura 53. Acabado superficial
a) Muestra 1: Epoxi, b) Muestra 3: Epoxi con MGF+OG

En la Figura 54, se observan las 3 muestras correspondientes de las
combinaciones determinadas, listas para ser cortadas a las dimensiones
deseadas, en este caso la norma ASTM D-3039 indica un espesor minimo

de 2.5 mm.

S RS

Figura 54. Muestras obtenidas después del proceso de fabricacion.
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Finalmente, se procedi6o a cortar las diferentes muestras para la
obtencion de las probetas y ser utilizadas en los ensayos de tension y flexion
por medio de una sierra de corte con un disco de metal. El material
compuesto, no mostré dano alguno, se obtuvo una buena superficie de corte
y se elaboraron las suficientes probetas para cumplir con un minimo de 5

por estandar, como se observa en la Figura 55.

EeTCRrE—ery -

Figura 55. Probetas cortadas para la elaboracion de ensayos.

Desarrollo de un material compuesto reforzado con fibra de vidrio molida recubierta de 91

oxido de grafeno y analisis de su comportamiento mecanico



Universidad Auténoma de Baja California Doctorado en Ciencias e Ingenieria

Capitulo IV
Resultados y Discusiones

4.1 Evaluacion de propiedades mecanicas

Los analisis de propiedades mecanicas para la resistencia a la traccion
en este proyecto se realizaron de acuerdo con la norma ASTM D-3039. Este
método de prueba esta disennado para producir datos de propiedades de
traccion para especificaciones de materiales, investigacion y desarrollo. Por
otro lado, las pruebas de resistencia a la flexion de los materiales
compuestos se realizaron bajo la estipulacion de ASTM D-790. El método se
utilizo para investigar el comportamiento a la flexion de las probetas y para
determinar la resistencia a la flexion que se aplica a una viga apoyada

libremente, cargada en flexion de tres puntos.

4.1.1 ASTM D-3039

Este método de prueba estandar para propiedades de traccion de
materiales compuestos de matriz polimérica, determina el plano
propiedades de traccion de los materiales compuestos de matriz polimérica
reforzados con fibras de alto moédulo. Los materiales compuestos se limitan
a formas de fibra continua o compuestos reforzados con fibras discontinuas
en la que el laminado es equilibrado y simétrico con respecto a la direccion

de prueba.

Una tira plana delgada de material que tiene una seccion transversal
rectangular constante se monta en las mordazas de una maquina de ensayo
mecanico. La resistencia a la rotura del material puede ser determinada a
partir de la carga maxima soportada antes de la falla. En esta prueba, la

tension se controla con la cepa o desplazamiento y la respuesta de tension-
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deformacion del material se puede determinar, a partir de la cepa final a la
traccion, modulo de traccion de elasticidad, coeficiente de Poisson, y la

tension de transicion.

Este método de ensayo esta disenado para producir datos de las
propiedades de traccion de las especificaciones de materiales, investigacion,
desarrollo, control de calidad, disefo estructural y analisis. Los factores que
influyen en la respuesta a la traccion y por lo tanto deben ser reportados
son los siguientes: materiales, método de preparacion de la probeta,
acondicionamiento de la muestra, el medio ambiente de la prueba, la
muestra de alineacion y agarre, la velocidad de la prueba, tiempo,

temperatura, contenido de vacio, y porcentaje en volumen de refuerzo [92].

En este método existen diversos factores que pueden llegar a afectar
los resultados obtenidos en las pruebas por lo que se deben de controlar en
la medida de lo posible, algunos de estos son: la falta de control de la
alineacion de la fibra y el dano inducido se conocen las causas de la
dispersion de datos al realizar este tipo de pruebas. Un alto porcentaje de
fracasos esta relacionado con el agarre, especialmente cuando se combina
con la dispersion de los datos del material y una mala fabricacion de la
probeta. Otro factor importante es el sistema de alineacion de flexion
excesiva provocara un fallo prematuro, asi como un moédulo altamente
inexacto de la determinacion de la elasticidad. Para el caso de
dimensionamiento y tolerancias, la Figura 56 muestra las dimensiones a

considerar en la elaboracion de probetas.
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Figura 56. Dimensionamiento de probetas en base a la norma ASTM D-3039.

Se debe hacer todo lo posible para eliminar el exceso de flexion del
sistema de prueba, esto puede provocar dobleces como resultado de los
apretones desalineados o de los mismos especimenes si no estén bien
instalados en el sistema de sujecion o fuera de tolerancia producida por la
mala preparacion de la muestra, ademas los efectos de borde en laminados
suelen provocar un fracaso prematuro y menor rigidez como resultado de
borde de ablandamiento en los laminados que contienen capas fuera de eje.

para el tipo de pruebas a realizar en esta investigacion [92].
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4.1.2 Ensayo de traccion

Como se mencion6 anteriormente, el objetivo de esta investigacion es
comparar tres muestras que difieren entre si en los componentes utilizados
para formar la matriz [93], analizarlas y obtener una mejor comprension de
la influencia del OG en un material compuesto reforzado de fibra de vidrio
unidireccional [94]. Las muestras se colocaron en una maquina de analisis
de resistencia a la traccion Tinius Olsen H25KT que se muestra a

contnuacion en la Figura 57.

Figura 57. Tinius Olsen H25KT.
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Se analizaron cinco probetas de cada tipo de muestra de acuerdo con

ASTM D-3039 para obtener sus propiedades de resistencia a la traccion.

Para el caso de la matriz de resina epoxi, la tension promedio
soportada por una muestra de prueba fue de 369.5 MPa con una desviacion
estandar de 4.24 MPa y 7.31 mm de elongacion. La muestra de epoxi con
MGF puede soportar una resistencia maxima de 463.0 MPa con s = 3.03
MPa y un alargamiento de 7.53 mm. Finalmente, para la muestra de epoxi
con MGF recubiertos con OG, la resistencia a la traccion y el alargamiento

fueron 506.8 MPa (s = 1.26 MPa) y 9.71 mm, respectivamente.

Los resultados promedio de la resistencia a la traccion y el
alargamiento se muestran en la Figura 58. Se puede observar que la matriz
epoxi con MGF + OG aumentaron la deformacion maxima por traccion en
un 32% y la resistencia maxima por traccion en un 37%. El epoxi con MGF
mejoro la resistencia maxima a la traccion con un 25%, mientras que la

deformacion maxima a la traccion se mantuvo casi igual que la de la resina

epoxi.
600
< 500 |- Epoxi
o = Epoxi con MGF
S 400 |- - Epoxi con MGF + OG
N
Q 300
o
g 200 |
o
()
Ll 100
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Deformacion (%)

Figura 58. Resultados promedio de resistencia a la traccién y alargamiento para los tres
tipos de probetas.
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4.1.2.1 Modos de falla

Todos los materiales tienen alguna forma caracteristica de falla, es por
ello que la norma ASTM D-3039 describe los codigos y los modos de falla

mas comunes, como se puede observar en la siguiente Figura 59.

LIT GAT LAT DGM

LGM SGM AGM(1) AGM(2) XGM

Figura 59. Representacion de los cédigos de los modos de falla tipicos.

En la realizacion de cada ensayo para cada una de las probetas, dan
como resultado un tipo de falla particular, la misma norma especifica
describir las caracteristicas de falla, en cada una de ellas, en el lote a

ensayar como se observa en la siguiente Figura 60.

Primer caracter Segundo caracter Tercer caracter
Tipo de falla Letra Area de falla Letra Localizacion de falla | Letra
Angular A Dentro de la mordaza I Parte inferior B
Delaminacion en el D < 1 ancho a partir de la W Parte superior T
borde mordaza Izquierda L
En la mordaza G En la mordaza A Derecha R
Lateral L En la longitud calibrada G En medio M
Multi-modo M(xyz) Areas multiples M Varios Vv
A lo largo S Varias Vv Desconocida U
Explosiva X Desconocida U
Otra 0
Figura 60.Cédigo de los modos de falla.
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La mayoria de las probetas mostraron en el analisis de resistencia a
la traccion, un tipo de falla XGM (Explosiva en la longitud calibrada media)
en Figura 61 (a) y 61 (b) para matriz epoxi y epoxi con MGF respectivamente,
de acuerdo con la norma ASTM D-3039. Otras probetas fallaron en un tipo
XAT (Explosiva en la mordaza parte superior) de matriz epoxi con MGF + OG

como se muestra en la Figura 61 (c).

1 b
p
b
i
ot |
".
g
i
f

Figura 61. Tipos de falla mostradas en matriz: a) Epoxi, b) Epoxi con MGF,
¢) Epoxi con MGF + OG.
Conocer la clasificacion en la que se rompieron las muestras toma
relevancia ya que puede significar que la prueba se realizéo en un ambiente

controlado.
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4.1.3 ASTM D-790

El método de prueba estandar para las propiedades de flexion de
plasticos reforzados y no reforzados y materiales aislantes eléctricos,
determina las propiedades de plasticos reforzados y no reforzados a flexion,
incluyendo compuestos de alto modulo y materiales aislantes eléctricos en
forma de barras rectangulares moldeadas directamente o cortadas a partir
de laminas. Este método de prueba es normalmente aplicado a materiales
rigidos como semi-rigidos, sin embargo, la resistencia a la flexion no se
puede determinar en aquellos materiales que no se fracture o no falle la
superficie exterior de prueba, dentro del limite de tension del 5%. Este
meétodo utiliza un sistema de carga de tres puntos aplicado a una viga

simplemente apoyada maneja dos procedimientos:

e Procedimiento A: Disenado principalmente para materiales que el

punto de ruptura es comparable a pequenas deflexiones. Este
procedimiento mide particularmente el moédulo de flexion. En el caso
de una prueba de una barra de seccion transversal rectangular que
descanse sobre dos soportes y se coloca una carga en medio de los
soportes, una relacion de intervalo de profundidad de soporte de 16:1
es utilizada a menos que haya razones para sospechar que pueda
requerirse una relacion de extension a profundidad. La muestra se
desvia hasta que se produce la ruptura en la superficie exterior de la
muestra de ensayo o hasta que una tension maxima se alcanza. Este
procedimiento se emplea a una tasa de deformacion de 0.01

mm /mm/min.
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e Procedimiento B: Disennado para materiales que sufren grandes

deflexiones durante la prueba. Este procedimiento se emplea para
medir la resistencia a la flexién. Para este procedimiento se utiliza un
rango de 0.1 mm/mm/min. Para materiales isotropicos o
especimenes moldeados la muestra de cada material debe de ser por
lo menos cinco especimenes. Las condiciones recomendadas son
pruebas planas y de borde en especimenes cortados en direccion
longitudinal y transversal de la muestra. Los fines de esta prueba
“longitudinalmente” designan el eje principal de anisotropia y se
interpretara en el sentido de la direccion del laminado conocido por
ser mas fuerte en flexion. En el caso de la seccion transversal, indica
la direccion de la muestra que se sabe es mas débil en flexion y debe

estar a 90 grados de la direccion longitudinal [995].

4.1.4 Ensayo de flexion

De acuerdo con ASTM D-790, se utilizo un controlador de flexion MTS
de tres puntos para obtener las propiedades de resistencia a la flexion. Las
fuerzas que inducen tensiones de compresion sobre una parte de la seccion
transversal y tensiones de traccion sobre el resto se denominan fuerzas de

flexion.

La flexiobn puede estar acompanada de tensiones de
traccion/compresion, cortantes o torsionales, dependiendo de la carga. La
deflexion de la probeta es el desplazamiento de un punto de la linea neutra
de la viga desde su posicion original bajo la accion de cargas aplicadas. La

deflexion es una indicacion de la rigidez del material.
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En un ensayo de flexion, la probeta se posiciona sobre dos rodillos
solidos. Un tercer rodillo se utiliza para aplicar la carga. Esta disposicion
ayuda a asegurar la fuerza en tres puntos lo que permite que las fuerzas de

traccion actuen desde el centro hacia los dos rodillos de soporte (Figura 62).

Figura 62. a) Diagrama de prueba de flexion b) Controlador de flexion MTS
de tres puntos.

Los resultados promedio de la resistencia a la flexion para las
diferentes probetas se muestran en la Figura 63. Para la matriz de resina
epoxi, la resistencia a la flexion promedio soportada por una muestra de
prueba fue de 23.86 MPa con una desviacion estandar de 2.95 MPa,
mientras que la deflexion fue de 5.23 mm. En el caso de la resina epoxi con
matriz MGF, la resistencia a la flexion promedio soportada por una muestra
de prueba fue de 17.62 MPa (s = 2.27 MPa) y 4.83 mm para la deflexion. Por
ultimo, la muestra de epoxi con matriz MGF revestida con OG indica una
resistencia a la flexion de 19.57 MPa (s = 0.4 MPa) y una deflexion

de 4.68 mm.
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Figura 63. Resultados promedio de la resistencia a la flexién para los tres tipos de probetas.

Se puede observar en la Figura 63, que la tension de flexion maxima
se obtuvo para la muestra de epoxi y se encontré una disminucion del 26%
y 18% para las muestras de MGF y MGF + OG, respectivamente. Este
comportamiento se puede explicar teniendo en cuenta que, las tensiones
axiales maximas de las fibras se producen en una linea debajo de la punta
de carga en la flexion de 3 puntos. Sin embargo, los laminados compuestos
ortotropicos tienen una resistencia al cizallamiento relativamente bajo en el
plano del laminado y una resistencia a la traccion relativamente alta

paralela al tramo de soporte.

Se puede apreciar que la adicion de MGF disminuye las propiedades
de deflexion en un 7.7%. Dado que las deflexiones de las muestras de MGF
recubiertas con epoxi con MGF + OG estan proximas entre si, concluimos

que el OG mejora las propiedades de deflexion del MGF [90].
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La resistencia a la flexion no se puede determinar para aquellos
materiales que no se rompen o que no fallan en la superficie exterior del
espécimen de prueba dentro del limite de deformacion del 5.0% y pueden

ser mas adecuados para una prueba de flexion de 4 puntos (ASTM D-6272).

4.2 Caracterizacion del laminado

Como se vio en la seccion 3.2.3, el microscopio electronico de barrido,
es un instrumento que permite la observacion y caracterizacion superficial
de materiales inorganicos y organicos, entregando informacion morfologica
del material analizado. A partir de €l se producen distintos tipos de senal
que se generan desde la muestra y se utilizan para examinar muchas de sus

caracteristicas.

La Figura 64, muestra una micrografia SEM del material compuesto
de resina epoxi con MGF + OG. Las fibras tienen una distribucion uniforme,
se ven incrustadas en la matriz del polimero junto con las particulas de
oxido de grafeno, permitiendo corroborar que el material fue elaborado de

acuerdo a las especificaciones establecidas [96].
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Figura 64. Morfologia SEM de epoxi con MGF + OG.

En la micrografia de la Figura 65, se observa desde la perspectiva de
distribucion que se obtuvo Gnicamente en la resina epoxi con MGF + OG,
en cuya seccion se comprueba que el método para mezclado de la matriz

polimérica hibrida fue eficiente.

EHT = 20.00 kV Signal A= HDBSD Mag= 100X
WD= 7.0 mm Spot Size =450 Vacuum Mode = Variable P

Figura 65. Caracterizacién de la resina epoxi con MGF + OG.
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La micrografia de la Figura 66, es un modo de falla de una probeta
sometida a traccion y compuesta por resina epoxi con MGF + OG con codigo
XAT, explosiva en la parte superior de la mordaza, donde se observa la fibra
de vidrio unidireccional en la parte derecha y la grieta en la parte inferior

central donde se muestra la separacion entre la matriz y el refuerzo [84].

EHT = 20.00 kV Signal A= HDBSD Mag= 250X
WD= 7.0 mm Spot Size = 450 Vacuum Mode = Variable F\

Figura 66. Micrografia SEM de modo de falla XAT.
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La Figura 67, muestra la micrografia de un corte longitudinal de la
impregnacion la resina epoxi con MGF + OG de la fibra de vidrio

unidireccional, mostrando entre ellas la mezcla de la matriz y observandose

las fibras largas paralelas y agrupadas.

EHT = 20.00 kV Signal A= HDBSD Mag= 250X
WD= 7.0 mm Spof Size =450 Vacuum Mode = Variable P

Figura 67. Micrografia SEM de fibra de vidrio unidireccional.
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4.2.1 Microanalisis de energia dispersiva de Rayos X
(EDS o EDX)

El equipo de analisis elemental por energia dispersa proporciona
informacion acerca de la composicion quimica de las particulas ya que
cuando la muestra es irradiada con un haz de electrones se generan rayos
X que pueden ser detectados. El espectro de EDX se obtiene tras recoger los
fotones emitidos por la muestra durante un determinado periodo de tiempo
(minutos) y permite identificar y cuantificar los diferentes elementos
presentes en el material. Esta técnica se emplea acoplada a microscopios

electronicos de transmision o de barrido y a microscopio de rayos X.

La composicion elemental del material compuesto reforzado obtenido
por EDS, se muestra en la Figura 68, en el cual se hace referencia a tres
puntos especificos los cuales analizaremos a continuacion Testl 1190 (fibra

de vidrio molida), Testl 1191 (6xido de grafeno) y Testl 1192 (resina epoxi).

TEST1 598
Ch1 MAG: 1000x HV:10kV WD:7.3mm Px: 16 nm

Figura 68. Andlisis puntal para determinar los elementos constituyentes del material
compuesto.
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4.2.2 Analisis puntual en Testl 1190 - Fibra de vidrio
molida

La fibra de vidrio es un material que consta de numerosos filamentos
poliméricos basados en dioxido de silicio (SiO2) extremadamente finos. Un
polimero puede definirse como un material constituido por moléculas
formadas por unidades constitucionales que se repiten de una manera mas
o menos ordenada. La mayor parte de los polimeros estan formados por
estructuras de carbon y por tanto se consideran compuestos organicos.
Estos datos se muestran en la Tabla 15, con el analisis EDS de la Figura
69.

Tabla 15. Andlisis EDS para fibra de vidrio molida.

TEST1 1190 Fibra de vidrio molida
Elemento No. At. % Masa % error
Oxigeno 8 34.69 4.61
Carbono 6 28.35 3.95
Silicio 14 20.78 0.97
Calcio 20 10.17 0.42
Aluminio 13 5.07 0.28
Magnesio 12 0.94 0.08

1 2 3 4 6 7 8 9 10

5
Energy [keV]

Figura 69. Andlisis puntual EDS Testl 1190 - Fibra de vidrio molida.
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4.2.3 Analisis puntual en Testl 1191 - Oxido de grafeno

Como derivado del grafeno, el 6xido de grafeno se describe como una
hoja monocapa de carbonos hibridados, donde el esqueleto del tipo grafeno
esta interrumpido por diversas funcionalidades oxidativas sobre el plano
basal y los bordes. En la Tabla 16 se muestra un porcentaje de 43.82% para
el elemento quimico carbono y 31.13% para el oxigeno, corroborando los dos
elementos principales constituyentes del OG, asi como los picos de la grafica

que se muestran en la Figura 70 en el analisis EDS.

Tabla 16. Andlisis EDS para 6xido de grafeno.

TEST1 1191 Oxido de grafeno

Elemento No. At. % Masa % error
Carbono 6 43.82 6.06
Oxigeno 8 31.13 4.42
Silicio 14 13.58 0.68
Calcio 20 7.23 0.32
Aluminio 13 3.62 0.22
Magnesio 12 0.62 0.07

1 2 3 a 5 6 7 8 9 10
Energy [keV]

Figura 70. Andlisis puntual EDS Test1 1191 - Oxido de grafeno.
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4.2.4 Analisis puntual en Testl 1192 - Resina epoxi

Estos polimeros presentan una estructura del tipo reticular a base de
uniones covalentes, con entrelazamiento transversal de cadenas producido
por el calor o por una combinacion de calor y presion durante la reaccion
de polimerizacion. Como se muestra en la Tabla 17, los dos elementos bases
para su constitucion, son el carbono con un 70.11% y el oxigeno con 26.53%

corroborando con en analisis obtenido en la grafica de la Figura 71.

Tabla 17. Andlisis EDS para resina epoxica.

TEST1 1192 Resina epoxi
Elemento No. At. % Masa % error
Carbono 6 70.11 7.76
Oxigeno 8 26.53 3.28
Silicio 14 1.59 0.1
Calcio 20 1.1 0.08
Aluminio 13 0.67 0.06

. 4

5 6 T 8 9 10
Energy [keV]

Figura 71. Andlisis puntual EDS Testl 1192 - Resina epoxi.
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Capitulo V
Conclusiones y Trabajo Futuro

5.1 Conclusiones

Los resultados obtenidos en esta investigacion determinaron que la
fibra de vidrio molida (MGF) cubierta con laminas de 6xido de grafeno (OG),
mejora eficazmente la adhesion de la interfaz entre la matriz (epoxi con MGF

+ OQ) y el refuerzo de fibra de vidrio.

El material compuesto en la matriz por resina epoxi con MGF + OG a
una concentracion de 0.4% en peso y utilizando agua des-ionizada como
solvente, mejora la resistencia a la traccion, mostrando un aumento
significativo de 27.09% con respecto al material compuesto elaborado en su
matriz Unicamente con resina epoxi. Por otro lado, evaluando el material
compuesto con la adicion de OG en su matriz, utilizando en ambos MGF, se
tuvo un aumento considerable de 8.64%. Finalmente, el material compuesto
de fibra de vidrio unidireccional agregando MGF en su matriz con resina
epoxi, tuvo un incremento positivo de 18.45%; dejandonos un mensaje
tangible donde la utilizacion de materiales aditivos en un 5% del peso total
de la resina en su matriz incrementa las propiedades mecanicas del material

compuesto con matriz polimérica.

En relacion a las pruebas de resistencia a la flexion maxima, se obtuvo
una comparacion para las muestras de epoxi y se encontro una disminucion
del 26% para las probetas de matriz epoxi con MGF, y 18% para las
muestras de epoxi con MGF + OG. Este comportamiento se puede explicar
teniendo en cuenta que, las tensiones axiales maximas de las fibras se
producen en una linea debajo de la punta de carga en la flexion de tres

puntos. Sin embargo, los laminados compuestos ortotropicamente crean
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tensiones normales en cualquier direccion que no sea la direccion principal
del material creando deformaciones extensionales y de cortante. No
obstante, comparando de nuevo las tres probetas se tiene que la matriz
epoxi tiene una mayor deflexion con un rendimiento de 7.7% comparado con
las otras. En el caso de las probetas de matriz epoxi con MGF y las de epoxi
con MGF + OG se tiene una mejora de resistencia a la flexion en las de 6xido
de grafeno con 8.17% y su deflexion es similar por lo tanto se concluye que

el OG mejoro las propiedades de deflexion en la fibra de vidrio molida.

El material compuesto elaborado con fibra de vidrio unidireccional
como refuerzo y una matriz epoxi con MGF recubierto con OG se fabrico
utilizando técnicas de laminado manual (hand lay-up), molde cerrado y
aplicando vacio, brindando las condiciones adecuadas para evaluar las
propiedades mecanicas y el efecto que tiene en el material aditivo en la
matriz de fibras de vidrio molidas y el 6xido de grafeno, cumpliendo con las

especificaciones de los estandares ASTM D-3039 y ASTM D-790.

El método empleado para realizar el recubrimiento de 6xido de grafeno
en las fibras de vidrio molidas de forma eficaz, fue un homogeneizador
ultrasonico. Los resultados obtenidos del analisis por SEM/EDS, muestran
una oOptima adhesion y una distribucion uniforme, validando
satisfactoriamente que este proceso puede ser replicado para otros fines. A
su vez, indicaron solo la presencia de elementos quimicos de los materiales

involucrados sin ningun contaminante.

Los resultados obtenidos muestran que el 6xido de grafeno se puede
utilizar con éxito para posibles aplicaciones en la industria aeroespacial,
automotriz, eodlica, y en aquellas que la reduccion del peso y aumento de la

resistencia a la traccion y flexion sea esencial para su desarrollo.
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5.2 Trabajo Futuro

Se proponen las siguientes acciones:

Para la elaboracion de las probetas en el proceso de mezcla de
materiales para la matriz, considerar llevar a cabo una dispersion
mediante ultrasonido aplicando directamente el cabezal sumergido en
ella, ya que proporcionaria alta energia localizada efectiva para

dispersar aglomerados.

Elaborar la prueba ASTM D-6272, método de prueba estandar para
las propiedades de flexion de plasticos reforzados y no reforzados, asi
como de materiales aislantes eléctricos, mediante flexion en cuatro
puntos. Todos los especimenes estudiados no cumplen con la norma
ASTM D-790, ya que la resistencia a la flexion no se puede determinar
para aquellos materiales que no se rompen, o que no fallan en la
superficie exterior del espécimen de prueba dentro del limite de

deformacion del 5.0%.

Realizar la simulacion por medio de un programa de ingenieria
asistido por computadora (CAE) que proporcione una interfaz grafica
del pre-procesado de modelos de elementos finitos con los datos
obtenidos para determinar posibles aplicaciones del material

compuesto en la industria.

Con los datos obtenidos de aumento en la interfaz del laminado, se
abre una amplia gama de opciones para la elaboracion de materiales
hibridos, sabiendo que la utilizacion de fibra de vidrio molida y 6xido
de grafeno favorece esta union. Por lo que es atractivo elaborar el

laminado con fibra de carbono.
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