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GLOSARIO

ANGULO DE CONTACTO: “De forma general, se define el angulo de contacto
como el angulo que forma la superficie de un liquido al entrar en contacto con una
superficie solida” [1]

ANISOTROPIA: “Propiedad de la materia segun la cual determinadas
propiedades fisicas (p. ejemplo: temperatura, elasticidad, conductividad, etc.)
varian segun la direccién en que son examinadas” [2]

AUTOCLAVE:"Un autoclave es una maquina que utiliza la combinacion de alta
presion y vapor con el fin de transferir el calor a los articulos colocados dentro de
él” [3]

CARGA PAGA: “El peso de pasajeros, equipaje y la carga que produce ingreso”
[4]

COEFICIENTE DE EXPANSION TERMICA: La relacion entre dos mediciones de
temperatura y longitud de un material. [5]

COMPACTACION. Extraer el aire existe en su interior y compactar el apilamiento
de materiales compuestos que constituye un determinado componente.

CREEP (Termofluencia) :“Deformacion dependiente del tiempo de un material,
a tensién constante y temperatura elevada’[6]

CURADOQO: Llevar a cabo un cambio de propiedades en una resina termoestable
por medio de reaccién quimica. El curado puede realizarse por adicion de
agentes de curado, y con o sin calor y presion.

DEGRADACION. Una reduccion progresiva de la estructura quimica,
propiedades fisicas o apariencia de un plastico.

DENDRITAS: ”Cristal que tiene una configuracién de tipo arborescente, mas
evidente en metales fundidos y lentamente enfriados a través del intervalo de
solidificacion” [7]

DUREZA: La dureza es la oposicion que ofrecen los materiales a alteraciones
fisicas como la penetracion, la abrasion y el rayado.



ESTABILIDAD DIMENSIONAL: “ Capacidad de un material de retener su forma
y tamafio en condiciones de uso” [8]

ESTRUCTURA ALOTROPICA: Proveniente de alotropia. “Propiedad que poseen
determinados elementos quimicos de presentarse bajo estructuras moleculares
diferentes, como el oxigeno, que puede presentarse como oxigeno atmosférico
(02) y como ozono (03), o con caracteristicas fisicas distintas, como el fésforo,
que se presenta como fosforo rojo y fosforo blanco (P4), o el carbono, que lo hace
como grafito, diamante y fullereno” [9]

FIBRA DE VIDRIO TIPO E: “Este tipo de fibra posee buenas propiedades
dieléctricas, ademas de sus excelentes propiedades frente al fuego” [10]

FIBRA DE VIDRIO TIPO S: “Formulacién de alta resistencia de uso cuando la
resistencia a la traccion es la propiedad mas importante” [10]

LAMINA: Unidad minima fundamental de un laminado. Formada por fibras que
estan distribuidas en un plano o superficie en diversas direcciones y
configuraciones (mat, tejido, unidireccional,) y unidas por un elemento aglutinante
0 matriz.

LAMINADO: Es el conjunto que forman varias laminas apiladas entre si sobre el
mismo plano. Las caracteristicas finales del laminado dependen de las aportadas
por cada una de las laminas constituyentes. El espesor del laminado se puede
considerar como la suma de los espesores de cada lamina.

MAT: Configuraciéon particular, en donde las fibras en la lamina estan
desordenadas en la superficie o plano de la misma, confiriendo en todas las
direcciones del plano las mismas propiedades del compuesto.

MOJABILIDAD:” La mojabilidad es la capacidad de los soélidos para formar
interfases con los liquidos. La mojabilidad de un determinado sélido por un
Porosidad. Propiedad fisica de los materiales que establece la capacidad de
absorcion de fluidos por parte de estos, viene determinada por el angulo de
contacto 6” [1]

PREIMPREGNACION: Proceso por el que se produce la impregnacion de la
resina en las fibras en la proporcion ajustada al disefio establecido a priori. La
preimpregnacion requiere de unas condiciones ambientales adecuadas y de unas



condiciones de proceso muy ajustadas, que den lugar a los porcentajes de
participacion de cada componente en la medida deseada.

PREPEG: Producto que se obtiene en el proceso de preimpregnacion. Esta
lamina, posee unos porcentajes de fibra y matriz perfectamente controlados. Esta
lamina obtenida en el proceso de preimpregnacion todavia no ha sufrido el
proceso de curado.

SEGREGACION: “La segregacion central es un fendmeno asociado a la
solidificacion de metales y aleaciones, consistente en una no uniformidad de la
composicion quimica”[11]

TEMPERATURA DE LIQUIDUS: “Temperatura a la cual el liquido empieza a
solidificarse bajo condiciones de equilibrio’[12]

TEMPERATURA DE SOLIDUS: “Temperatura durante la solidificacion de una
aleacioén a la cual la dltima parte de la fase liquida se solidifica” [12]

TERMOESTABLE: Material que mediante la aplicaciéon de calor y/o aditivos
quimicos cura, y se transforma en un material infusible e insoluble.

TERMOPLASTICO: Material que puede ser ablandado mediante la aplicacion de
calor y endurecido mediante su enfriamiento.

WHISKER: Fibra corta de cristal o flamento utilizado para reforzar una matriz.






RESUMEN

En este trabajo de investigacion se fabricaron peliculas de un material compuesto
de matriz polimérica (PMC) tipo PVA-rGOs (6xidos de grafeno reducidos), cuya
matriz se us6 como vehiculo de inclusion de los nanorefuerzos en una matriz
metalica. Para su analisis se emplearon diferentes técnicas de caracterizacion como
nano-indentacion, analisis dinAmico mecanico (DMA) y tensién con el fin de
cualificar la dispersion del nanorefuerzo en la matriz polimérica. Adicionalmente, se
realizaron mapeos de rigidez por medio de un nanoindentador con el fin de
cuantificar la dispersion de los nanorefuerzos en la matriz polimérica, para esto se
usé un modelo estadistico de distribucion cuyo analisis evidencié una buena
dispersiéon del nanorefuerzo en la matriz y cuya dispersion se mantendria durante el
proceso de fabricacién del nanocompuesto metalico. Finalmente, se realizé un
analisis termogravimétrico con el fin de identificar la tasa de degradacion térmica
del polimero y asi controlar el proceso de manufactura del nanocompuesto de matriz
metélica. El compuesto polimérico que mejor respuesta obtuvo en cuanto a la
dispersion y sus propiedades mecénicas fue empleado como vehiculo de inclusion
de nano-refuerzos en materiales compuesto de matriz metalica (MMCs) fabricados
con la técnica tipo sandwich y posteriormente estos MMCs fueron evaluados de
manera preliminar por medio de técnicas de nanoindentacion para identificar la
influencia de los nanorefuerzos sobre las propiedades mecénicas del compuesto
metalico final procesado por la técnica tipo sandwich.

PALABRAS CLAVE: MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ POLIMERICA
(PMCS), MATERIALES COMPUESTOS DE MATRIZ METALICA (MMCS), NANO-
REFUERZOS, OXIDOS DE GRAFENO REDUCIDOS rGOs), DISPERSION,
PROPIEDADES MECANICAS.






INTRODUCCION

En este trabajo de grado se realiz6 la evaluacién de compuestos nanoreforzados y
su posterior uso como vehiculo de inclusion en una matriz metélica. Los materiales
compuestos son materiales que han ido aumentado su uso en el mercado
aeroespacial, principalmente materiales compuestos de matriz polimérica y en
menor medida los compuestos de matriz metalica. Los compuestos de matriz
metélica nanoreforzados han mostrado resultados prometedores cuando de
eficiencia estructural, peso, mantenimiento y procesamiento se trata, pero se ha
visto que las técnicas de procesado comunes no son del todo adecuadas para una
correcta dispersion y una posterior mejora de las propiedades mecanicas cuando el
refuerzo tiene dimensiones nanomeétricas. La investigacion de esta problematica se
realizd por el interés de evaluar técnicas alternativas para la fabricaciéon de
compuestos de matriz metalica que permitan un incremento de las propiedades
mecanicas y ofrezcan una alternativa sobre los compuestos de matriz polimérica,
esto debido a algunas probleméticas que pueden presentar (Anisotropia, baja
reciclabilidad, costo, mantenimiento, etc.).

Para el desarrollo de este trabajo se realizé una revision en las bases de datos de
acceso cientifico mas comunes, para comparar y revisar técnicas existentes, sus
ventajas, desventajas y las oportunidades. Posteriormente se realizaron diferentes
pruebas experimentales con el fin de caracterizar mecanica y térmicamente la matriz
que se usara como vehiculo de inclusién para fabricar el compuesto de matriz
metélica por medio de la técnica tipo sdndwich. Finalmente, lo que se busca en este
trabajo es establecer una metodologia para la fabricacion de compuestos laminares
PVA-rGOs (Alcohol polivinilico — Oxidos de grafeno termoreducidos) vy
posteriormente desarrollar un compuesto de matriz metalica por la técnica
alternativa tipo sandwich.

El trabajo esta distribuido de la siguiente manera: Se realiza un contexto de los
materiales en el campo aeroespacial, se analizan las técnicas existentes para el
proceso de compuestos de interés en esta investigacion, se muestran las técnicas
utilizadas para lograr los objetivos planteados, se evaluan los resultados obtenidos
en las diferentes pruebas experimentales y finalmente se concluye y recomienda
sobre lo encontrado en el trabajo. El Grafico 1 da cuenta del alcance del trabajo
realizado.



Desarrollo y evaluacion de peliculas de alcohol polivinilico y 6xidos
de grafeno termorreducidos (PVA-TRGOS) para su potencial uso
como vehiculo de inclusién en una matriz metélica obtenidos por la
técnica tipo sandwich
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Grafico 1. Alcance del proyecto



1. LOS MATERIALES EN EL CONTEXTO AEROESPACIAL

La industria aérea se caracteriza por ser una de las mas dinamicas, innovadoras y
con mayor crecimiento a escala mundial. En un periodo de 100 afios, dicha industria
evoluciono y pasé de ofrecer vuelos con recorridos de 34 kilometros a alcanzar
cerca de 46 billones de kildmetros anuales (datos de 2017) [13]. Colombia se ha
convertido en uno de los principales mercados aéreos en la region latinoamericana
debido a su buena ubicacion geogréfica, la cual conecta a América del sur con
Centro y Norteamérica. En el afio 2019 fue catalogado por el Consejo Internacional
de Aeropuertos (ACI) como “el cuarto pais del mundo con mas potencial aéreo de
crecer’, con proyeccion para los proximos 20 afios [14]. Antes de la actual crisis
generada por la pandemia del virus SARS-CoV-2 (Covid-19), Colombia presentaba
cifras récord en el transporte aéreo de pasajeros domeésticos con un 12% de
crecimiento anual [15].

La evolucion de los materiales aeroespaciales ha tenido un gran impacto en el
desarrollo de aeronaves con tecnologia de punta, operacion en ambientes criticos,
vuelos a altas velocidades, entre otras condiciones de operacion. Desde el primer
vuelo controlado realizado por los hermanos Wright el 17 de Diciembre de 1903 [16],
se ha visto la necesidad de implementar materiales que permitan alivianar las
estructuras manteniendo la integridad de los componentes. El peso de
componentes y estructuras de las aeronaves tanto de transporte aéreo comercial,
civil y militar es un factor de alta relevancia, se ha estimado que las aeronaves
modernas que operan bajo regimenes subsoénicos tienen un 80% de su peso
distribuido en carga de combustible y peso muerto, cuyo 20% restante equivale a la
carga paga [17], por lo que incrementar la capacidad de carga paga en proporcién
a la disminucién en peso estructural de las aeronaves permitiria generar ganancias
significativas. En este sentido, la disminucion en el peso de las aeronaves depende
principalmente de los materiales que se utilizan, ya que un ahorro en peso del 1%
en la estructura, puede incrementar hasta en un 15% la capacidad de carga paga
[18]. Por lo anterior, el uso de materiales livianos con una alta relacién
resistencia/peso permiten diseflar componentes de maquinas estructurales para las
aeronaves con menores dimensiones. Estos desarrollos también se han visto en
componentes de motores de aviacion donde los materiales estan expuestos tanto a
esfuerzo mecéanicos como a altas temperaturas [19], por lo tanto, se requieren
materiales con altas prestaciones mecanicas y térmicas que garanticen su uso a
través de los procesos que conforman la seguridad en el transporte aéreo. En
concordancia con los lineamientos de dicho sector se busca aminorar costos,
reducir las emisiones de contaminantes y optimizar el consumo energético. En este



contexto, es de gran relevancia investigar sobre el desarrollo y la aplicacion de
nuevos componentes tecnolégicamente avanzados que sean mas ligeros y
resistentes.

El disefio y produccion de las diferentes aeronaves conlleva consigo diferentes
requerimientos de estructuras, potencia, entre otras variables para poder aumentar
su capacidad en carga paga; si se comparan los materiales utilizados en dos tipos
diferentes de aeronaves con lanzamientos en diferentes épocas puede ser notoria
la variacion en la clase de materiales utilizados para suplir estas necesidades. En el
Gréfico 2 se muestra el porcentaje de materiales utilizados en el avion Boeing 737
lanzado al mercado el 9 de abril de 1967 para 130 pasajeros, aproximadamente, el
cual ha pasado por varias transformaciones hasta su version actual el 737-MAX con
una capacidad de 200 pasajeros [20], siendo esta serie de aviones construida
mayoritariamente en aleaciones de aluminio. Por el contrario, en el Gréfico 3 es
posible visualizar la distribucion de materiales para el avién Boeing-787 lanzado en
el 2004 y realizando su primer vuelo en el 2009, cuya aeronave cuenta con 50% de
sus estructuras fabricadas en materiales compuestos, los cuales han permitido entre
otros beneficios una reduccion en el 20% de consumo de combustible, para su
lanzamiento presentaba una capacidad de entre 210-250 pasajeros y que en su
altima version 787-10 Dreamliner alcanz6 una capacidad de 330 pasajeros [21].

Titanio (3%)
Bl /ccros (6%)
EESNNWNY Compuestos (3%)
4 Otros (7%)

Aluminio 81%

Gréfico 2. Distribucién de Materiales Boeing 737. Tomada de:[22]



Compuestos (50%)

Titanio (14%) Aluminio 20%

Grafico 3. Distribucion de Materiales en el Boeing 787. Tomada de: [22]

Como se evidencia en los graficos, los materiales compuestos se han convertido en
uno de los elementos innovadores mas importantes en la industria de la aviacion ya
gque permite satisfacer necesidades de disefio y, sobre todo, la necesidad de bajo
peso y alta resistencia mecanica. Actualmente, los compuestos de matriz polimérica
(PMCs, por sus siglas en inglés para Polymer Matrix Composites) son los mas
usados en esta industria. Los PMCs de matriz epoxicas reforzadas con fibra
continua de carbono poseen algunas ventajas con respecto al aluminio, como los
son: su bajo peso, buena eficiencia estructural, alta resistencia a la fatiga y a la
corrosion, valores de modulo de elasticidad moderados, y excelentes prestaciones
mecanicas, entre otras. No obstante, dichos compuestos tienen limitaciones que
pueden afectar el desempefio de las piezas fabricadas, ya que presentan
anisotropia en sus propiedades para algunas configuraciones, su manufactura en
grandes volumenes es lenta, y exhiben baja resistencia al impacto; sumado a esto,
las temperaturas de operacion son restringidas, al igual que su conductividad
eléctrica y térmicas [23]. El uso de PMCs ha permitido obtener altas relaciones de
resistencia/peso, pero en contraparte, sin embargo, para su fabricacion se emplean
polimeros termofijos cuya posibilidad de reciclaje es inviable, dejando a la vista una
problematica ambiental, y a esto sumando las actividades propias del transporte
aéreo que también tienen repercusion sobre el cambio climético debido a la cantidad
de gases de efecto invernadero que se liberan a grandes alturas, y otros fenomenos
de contaminacion como los acusticos, entre otros [24]. Una accidon que permite
solventar parte de estos impactos ambientales es el desarrollo de nuevos materiales
que satisfagan los requisitos especificos de operacion.

Con el animo de subsanar las limitaciones mencionadas, y considerando la
necesidad de materiales mas livianos y resistentes, los compuestos de matriz
metalica (MMCs, por sus siglas en inglés para Metal Matrix Composites) se han



convertido en candidatos idéneos a ser empleados en pieles de aeronaves
comerciales, puertas de aeronaves militares, actuadores de control de toberas,
puntales o struts, entre otras [25]. Ademas, los MMCs permiten alcanzar mejores
prestaciones mecanicas (altos modulos de elasticidad y resistencia) y térmicas en
comparacion con los PMCs, son buenos conductores de la electricidad y del calor,
y no son inflamables[26].

Esté claro que, al tener componentes mas livianos en la estructura de los aviones,
estos consumiran menos combustible y podran contar con una mayor capacidad de
transporte de carga, haciéndolos mas eficientes (la potencia o empuje requerido
sera menor). Para los motores, la respuesta sera similar puesto que, si se integran
materiales livianos con mejores prestaciones térmicas, la eficiencia térmica y la
relacion empuje/peso aumentaran considerablemente.

Por ultimo, cabe resaltar que la industria de la aviacion debe estar en constante
innovacion y reinvencion, planteando estrategias que le permitan continuar
operando de forma adaptativa a las necesidades y requisitos que presenta la
sociedad en la actualidad; es aqui donde el papel de los huevos materiales se hace
relevante.

Con el animo de buscar alternativas que permitan solventar algunos problemas que
presentan los PMCs y ademas de las bajas tasas de dispersién presentes en
algunas técnicas comunes de procesado de materiales compuestos de matriz
metalica, se ha decidido realizar esta investigacion con el fin de proponer
alternativas enfocadas en la reduccion de peso de los elementos estructurales
utiizando metodologias de procesado novedosas para nuevos materiales
compuestos reforzados con nanoparticulas y/o nanofibras.



2. REVISION BIBLIOGRAFICA

Los composites, también conocidos como materiales compuestos, son materiales
hechos por la combinacion de dos o0 més elementos, naturales o artificiales, que son
mas resistentes de manera conjunta que individual. Son disefiados particularmente
para mejorar propiedades mecanicas, térmicas y eléctricas [27]. Los materiales
compuestos poseen dos fases que pueden ser identificadas individualmente. La
primera fase es la matriz, que es el medio continuo donde la fase de refuerzo se
encuentra uniformemente dispersa [28].Generalmente, la matriz sirve como
proteccion al refuerzo y posibilita la transferencia de las cargas externas hacia este.
La segunda fase se denomina refuerzo; esta se encuentra dispersa al interior de la
matriz en formas discretas como fibras o particulas, y normalmente posee mejores
prestaciones mecanicas que la matriz [29], es alli, en los refuerzos, donde recaen
los esfuerzos mecanicos a los que esta sometida una pieza o un elemento en
particular. Diferentes refuerzos se han utilizado para el desarrollo de estos
materiales y en la actualidad, los reforzantes mas utilizados son las particulas y las
fibras, las cuales son dispersas en las matrices para asi aumentar sus propiedades.
Las fibras de vidrio y de carbono, y las particulas de carburo de silicio (SiC) y de
carburo de boro (B4C), son algunos de los ejemplos de materiales comiunmente
utilizados como refuerzo [22]. El Grafico 4, muestra algunas generalidades de los
materiales compuestos mas usados en aplicaciones aeroespaciales.

Los materiales compuestos se clasifican segun su tipo de matriz en compuestos de
matriz metalica (MMCs, por sus siglas en inglés para Metal Matrix Composites),
compuestos de matriz polimérica (PMCs, por sus siglas en inglés para Polymeric
Matrix Composites) y compuestos de matriz ceramica (CMCs, por sus siglas en
inglés para Ceramic Matrix Composites) [30], siendo mas usados los PMCs gracias
a la relativa facilidad de los procesos de manufactura y por tener una buena relacién
resistencia/peso [31],sin embargo, una de las grandes probleméticas que se ha
encontrado es su alta anisotropia para algunas configuraciones y tejidos usados
[23]. De cara a solventar dicha desventaja, se han logrado mejoras en los procesos
de manufactura y se ha optado para algunas aplicaciones por el uso de refuerzos
particulados y fibras cortas. En el caso de los MMCs, las matrices metalicas mas
usadas son las aleaciones de aluminio, titanio y magnesio por su baja densidad (2.7,
4.5y 1.7 g/lcm3, respectivamente). Adicionalmente se ha encontrado que los MMCs
tienen mucho potencial para aplicaciones aeronauticas (ver Grafico 4) [25], debido
a gue poseen una mayor isotropia, mejor estabilidad dimensional, valores de
resistencia a la tension altos, buena ductilidad y resistencia a la fractura [11,21].
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Grafico 4 Generalidades de los materiales compuestos

Desde hace algunos afios se ha evidenciado un avance importante en la fabricacion
de PMCs y MMCs gracias a la incorporacién de nanorefuerzos como: alimina
(Al203), carburo de silicio (SiC), carburo de titanio (TiC), y carburo de tungsteno
(WC), entre otros [33], y mas recientemente, nanoestructuras de carbono como
CNTs y rGOs (6xido de grafeno reducidos) [23,24]. Se ha encontrado que el
reforzamiento es mas efectivo cuando menor tamafio tienen las particulas y mas
homogéneamente distribuidas estan en la matriz. Segun diferentes Modelos
analiticos las propiedades de los compuestos guardan relacion directa con el
porcentaje (%) en peso de los reforzantes [36].

2.1 Materiales compuestos de matriz polimérica (PMCs)
En las aplicaciones aeronauticas se ha extendido el uso de compuestos laminados
de matriz polimérica reforzados con fibras continuas, en esta seccion se abarcaran
las generalidades de los PMCs, y un enfoque especial a la fabricacion de peliculas
delgadas reforzadas.

Los compuestos de matriz polimérica se seleccionan bajo criterios que permitan dar
solucion a las necesidades ingenieriles que se presenten respecto al componente
final que se pretende fabricar y como se ha mencionado en secciones anteriores las
propiedades finales de un compuesto dependen de las propiedades de sus



materiales base (matriz y refuerzo), adicionalmente, la orientacion de las fibras en
el compuesto cumple un rol importante para optimizar las propiedades en una
direccién especifica, es por esto que también se hara una descripcion superficial de
la macro-mecéanica de laminados, debido a que de esta manera es posible dar
claridad a uno de las més grandes problematicas de los PMCs que es su alta
anisotropia.

2.2 Refuerzos usados en PMCs
Para aplicaciones estructurales se hace necesario el uso de fibras largas y

continuas [37], es por esto que el enfoque se hard Unicamente para este tipo de
fibras. Algunos autores coinciden en que las fibras mas utilizadas en la industria
aeroespacial incluyen: Fibras de carbono de alto modulo, fibras de carbono de alta
resistencia, fibras de vidrio, fibras de Boro y fibras de Aramida. Otros reforzantes
incluyen nanofibras y nanoparticulas.

e Fibras de vidrio: Las fibras de vidrio se encuentran clasificadas en dos tipos
E-Glass y S-Glass, siendo de mayor uso las fibras tipo E las cuales poseen
un modulo bajo comparado con otro tipo de fibras, por otro lado, su
resistencia a tension es bastante buena ademas de que su precio es
normalmente bajo comparado con las fibras tipo S. Las fibras de vidrio
poseen bajas propiedades de conductividad térmica y eléctricas haciéndolas
Optimas para aplicaciones donde el aislamiento de calor y electricidad sea un
requerimiento. Algunos inconvenientes con su uso incluyen acumulaciones
de estética, y adicionalmente pueden llegar a ser abrasivas con las
herramientas de corte [38].

e Fibras de carbono: Las fibras de carbono han sido uno de los reforzantes
continuos mas utilizados en la industria aeroespacial. La obtencion de las
fibras de carbono (contenido aproximado de 92% de carbono) se hace por
procesos de pirolisis y carbonizacion a altas temperaturas de materiales
precursores, de esta manera las fibras de carbono se clasifican de manera
general en tipo PITCH (brea de petr6leo como material precursor) y fibras
tipo PAN (poliacrilonitrilo como material precursor) [39]. La forma de
procesado del material precursor permite obtener diferentes microestructuras
de las fibras que a su vez tienen una influencia directa en las propiedades
finales de la fibra. Algunas propiedades de las fibras de carbono incluyen un
alta conductividad eléctrica y térmica que en algunos casos puede alcanzar
valores cercanos a algunos metales, ademas de un bajo coeficiente de



expansion térmica [40], su modulo de rigidez orientado en la direccion del eje
principal alcanza valores mas altos que algunos metales de uso ingenieril al
igual que su esfuerzo a tension, adicionalmente una densidad relativamente
baja.

Fibras de aramida: las fibras de aramida o de poliamida aromatica (PPTA),
son fibras de alto desempefio mecénico, que a nivel molecular poseen
cadenas poliméricas relativamente rigidas unidas con grupos hidrogenados
permitiéndole una transferencia de carga relativamente facil [41]. Poseen una
de las relaciones resistencia a tension/densidad mas altas de las fibras.
Algunos problemas que se han encontrado en su uso incluyen: baja
resistencia en aplicaciones de compresion, baja estabilidad térmica a altas
temperaturas [38], adicionalmente, Chen et al [42]. present6 que este tipo de
fibras incluyen una baja adhesion entre la matriz polimérica debilitando las
propiedades del compuesto final.

Nanofibras: Las nanofibras utilizadas en compuestos de matriz poliméricas
son generalmente obtenidas de precursores como el poliacrilonitrilo, este tipo
de nano-fibras presentan propiedades similares a los nanotubos de carbono
[43]. Las nano-fibras de carbono se consideran refuerzos de tipo discontinuo,
pueden ser dispersadas de diferentes maneras y le dan al compuesto final
propiedades de isotropia o anisotropia segun convenga o segln Su proceso
de manufactura, tienen altas propiedades mecanicas, eléctricas y térmicas.
Son compatibles con gran variedad de materiales entre los que se incluyen
los polimeros termofijos y polimeros termoestables, pueden alcanzar
modulos de elasticidad de casi 600 GPa. Cuando se encuentran reforzando
matrices poliméricas este tipo de refuerzo confiere mejora en
comportamientos del compuesto que incluyen: Aumento del esfuerzo a
tension, aumento de la resistencia a compresion, mejora la resistencia a
esfuerzos cortantes interlaminares, una tenacidad a la fractura aumentada,
entre otras propiedades [44].

En la Tabla 1, se muestran algunas propiedades de algunas fibras mencionadas
anteriormente por lo que es posible identificar su atractivo para aplicaciones
estructurales.

2.3 Formas de las fibras
Cuando se desean utilizar este tipo de fibras para realizar materiales compuestos
de matriz polimérica se deben seleccionar los tipos de tejidos o formas comerciales
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en los que se pueden encontrar este tipo de materiales, a continuacion, se
mencionaran las formas mas conocidas y utilizadas para aplicaciones
aeroespaciales.

Prepregs o pre-impregnados: El Prepreg es un sistema compuesto de fibra
mas resina (generalmente epoxi) en el cual se encuentran incluidos los
catalizadores, debido a esto, Unicamente se requiere el molde para realizar
el componente y posteriormente someterlos a postprocesos de temperatura
y presion, entre sus ventajas se destacan un menor contenido de resina,
uniformidad y repetibilidad, ahorro en cantidad de material, menores tiempos
de curado, pero también posee algunas desventajas importantes como los
son: requiere de refrigeracion en todo su proceso de uso para evitar un
curado por temperatura, y el uso de autoclaves es necesario para el curado
adecuado del compuesto [45]. Generalmente este tipo de fibras son
utilizados para orientaciones unidireccionales [46].

Woven fabrics O telas tejidas: Este tipo de tejidos es util cuando se
necesiten una respuesta del tejido en dos direcciones (generalmente 0° y
90°). Estos a su vez pueden ser apilados en varios patrones, (o la forma de
intercalar las fibras en el tejido) estos incluyen: Tipo plain,tipo twill, tipo satin
y tipo leno [34,35].

Tipo mat: Este tipo de tejido se utiliza generalmente para aplicaciones no
estructurales [48]. Sus principales caracteristicas son la unién de las fibras
por medio de un agente quimico y a su vez estas fibras se encuentran
orientadas de manera aleatoria permitiendo un comportamiento “isotrépico”
y ademas se puede encontrar en tejidos con fibras cortas y en tejidos con
fibras largas, también tiene un costo relativamente bajo comparado con otros
tipos de tejidos [49].

Otros tipos de tejidos que se pueden encontrar incluyen los tipo roving, utilizados
generalmente para fibras de vidrio y laminados manuales de bajos costo, algunos
hibridos y otros tejidos en formas 3D para técnicas mas avanzadas de manufactura
gue incluyen procesos apoyados por medios computacionales [46].

2.4Matrices usadas en PMCs
Las matrices de los PMCs son el medio continuo donde reposan los refuerzos,
generalmente los polimeros son acompafiados de otros componentes auxiliares que
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facilitan el procesado de los compuestos entre los que se encuentran diluyentes y
catalizadores, algunas propiedades de los composites se ven afectadas, o en ciertos
casos, limitadas por el tipo de matriz que se seleccione, estos incluyen resistencia
a la temperatura, resistencia a la corrosion, flamabilidad, absorcion de humedad, e
inclusive los procesos de formado de los componentes tienen dependencia directa
en la matriz del composite [51].

Tabla 1.

Propiedades de Fibras mas usadas en PMCs. Datos de: [15,27]

Fibras Modulo a Tension (GPa) Esfuerzo atension ultimo (Mpa) Densidad (g/cm™3)
Carbono (IM-7) 282,6 5033.17 1,79
Carbono (AS4) 2275 3654.22 18
S-Glass (Vidrio) 86,8 4481.59 2,54
E-Glass(Vidrio) 75,8 3447.38 2,49

Aramida (Kevlar 49) 112 3620 144
Boro 399 3585.27 2,58

Las matrices de los materiales compuestos de matriz polimérica deben entre otras
funciones [31]:

e Transferir las cargas hacia las fibras
e Mantener separadas las fibras unas de otras

e Proteger las fibras de dafio por el ambiente de operacién

Entre los materiales mas utilizados para matrices poliméricas se encuentran [28,29]:
Polimeros termoplasticos, entre los que se encuentran el polipropileno (PP),
poliamida (PA) , polieteretercetona (PEEK) , etc. Una ventaja importante de estos
polimeros es su capacidad de reproceso. Polimeros termofijos, entre los que se
encuentran las resinas poliéster, fendlicas y epoéxicas. siendo esta Ultima las mas
utilizadas en aplicaciones aeroespaciales estructurales, sin embargo, una
desventaja es que estos polimeros una vez alcanzan su polimerizacibn no se
pueden volver a fundir y si se calientan sobre su temperatura de fusion generaran
un efecto de combustion. En la Tabla 2 se muestran las propiedades fisicas de
algunos polimeros usado en la industria de los materiales compuestos.

Los polimeros termofijos o termoestables son preferidos para aplicaciones de
ingenieria ya que a manera general poseen mejores propiedades que los
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termoplasticos, salvo algunas excepciones como el PEEK, el cual es un terpolimero
con alta especificacion mecanica y buena resistencia a la temperatura [53]. Algunas
caracteristicas de los polimeros termoestables para aplicaciones de ingenieria

incluyen [54]:

e Estabilidad térmica buena, lo que se traduce en regimenes de operacion

mayores

e Altarigidez, comparado con elastdmeros y polimeros termoplasticos

e Estabilidad dimensional

e Buena resistencia al creep o termofluencia y buena resistencia a las
deformaciones bajo carga

e Bajo peso

e Propiedades de aislamiento térmico y eléctrico altas.

Tabla 2
Propiedades de algunos polimeros. Datos de: [52]

Fibras Modulo a Tension (GPa) | Esfuerzo atension ultimo (Mpa) | Densidad (g/cm”3)
Epoxie 45 130 12
PEEK 4 90 13
Fenolicas 3 70 13
Poliester 4 80 12
Polimida [4-19] 70 14
Polipropileno 12 30 13

2.5Anisotropia de los PMCs
Como punto de partida para la comprension de la respuesta a las cargas de un
material compuesto de matriz polimérica laminado se deben conocer algunos
conceptos que son de vital importancia para analizar su respuesta mecanica.

Un laminado se encuentra conformado por dos o mas laminas, la ldmina por otro
lado se puede definir como un arreglo plano direccionado de fibras sobre una matriz
[27], es decir entiéndase como la unidad base de un laminado.
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Para el estudio del comportamiento de los PMCs laminados, se ha optado por
diferentes modelos, siendo el mas aceptado la teoria clasica de laminaciéon. En
términos generales se generaliza la ley de Hooke de manera matricial, se estudian
las deformaciones y esfuerzos a los que se ve sometido una lamina y un laminado
en diferentes direcciones [27]. Adicionalmente, la respuesta a la carga de un
laminado est4 relacionada con: tipo de fibra, tipo de material matriz, orientacion de
las cargas respecto a la orientacion de la lamina, tipo de laminado (simétrico,
asimétrico, balanceado, cross-ply,etc.)

Para ilustrar la variacion de propiedades que puede tener un laminado compuesto,
se realizd un a prueba en OCTAVE un software libre y gratuito [55]; alli se muestra
como varian las propiedades de una lamina, y se identifican las variaciones de las
propiedades de un laminado segun la orientacion de la carga a la que se ve
sometido, como se muestra en el Grafico 5 [56], se puede evidenciar de manera
general las propiedades de un laminado cualquiera (con propiedades Ex, Ey & Gxy)
al variar su orientacion respecto a las cargas , esto revela la anisotropia que pueden
llegar a tener los PMCs laminados, mayoritariamente utilizados en las aplicaciones
aeroespaciales, este fendmeno genera incertidumbre respecto al comportamiento
en operacion de los componentes, haciendo necesario incrementar los factores de
seguridad que conlleva un aumento de peso, reduciendo de esta manera la ventaja
principal de los composites respecto a las aleaciones de aluminio convencional. Otra
gran problematica con este tipo de materiales es la falta de un criterio de falla
robusto que abarque los diferentes modos de fallo de compuestos, dando lugar a
un avance lento y sin consenso para el disefio bajo algun limite de falla que se
puedan utilizar para los PMCs laminados [57] generando en muchos casos
aumentar espesores y factores de reserva . Es aqui donde la blusqueda de otras
alternativas como los MMCs con refuerzos particulados se hacen relevantes.

2.6 Materiales compuestos de matriz ceramica (CMCs)
Los CMCs son usados en aplicaciones aeroespaciales principalmente debido a su

buena resistencia a la temperatura, que permiten mantener una estabilidad
dimensional bajo regimenes de operacion extremos [22]. Algunas caracteristicas
importantes se mencionan a continuacion de manera general ya que la investigacion
esta enfocada en MMCs y PMCs principalmente.

e Temperaturas de fusion elevadas respecto a las aleaciones de metales
tipicas

e Conductividad térmica baja
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e Alto médulo de elasticidad

¢ Resistencia al creep
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[ T — T —
2 Iz
| I'. .'. { | Ex
.'I I', | | .'I -II —Ey
14 F IIl |II ,'I I', GW
|I 'l |I I|
I|I I': I:' I|I
|I | i \
4 | 1 f | I
2 | | / | I|I
| 1 | | \
| \ .-' f |
3 :I L II| ',I .'I I|I I|II
= f Vo ' |
= LR | ! i v Y
= Vo Vo \ !
T oaf X | X
P ! A
M, Vi Y
N, ry Ay
N, A
6F S e g S " .
s
a 1 1 1
0 100 200 300 400
theta

Gréfico 5. Variacion de las propiedades de un laminado respecto a la
orientacién de la carga (construccidon propia)

Normalmente los CMCs se procesan por Metalurgia de polvos, también se utilizan
técnicas como deposicion de vapores, sinterizado, entre otras [58].

Los CMCs mas utilizados en la industria aeroespacial incluyen principalmente [22]:
e Carburo de Silicio-Carburo de Silicio (SiC-SiC).
e Compuestos de Vitroceramicas.

e Compuestos Carbono-Carbono.
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Los CMCs son utilizados con el fin de incrementar la tenacidad de los ceramicos
monoliticos, manteniendo sus propiedades como alta dureza, alto modulo,
resistencia a la corrosion, resistencia al desgaste, es por esto por lo que
comunmente los CMCs son reforzados con particulas y/o fibras cortas de otros
cerdmicos ya que raramente el objetivo es incrementar la resistencia a tension de
estos materiales y en general los valores de médulo de matriz y refuerzo son muy
cercanos [59]. En la Tabla 3 se muestran las algunas propiedades de los ceramicos
monoliticos y como es su comportamiento cuando esta reforzado.

Tabla 3
Propiedades de algunos CMCs. Tomado de: [11,32]

Material Resistencia a Flexion (MPa) |Tenacidad ala Fractura (Mpa * m*-1/2)
SiC 500 3
SIiC/SiC 760 18
Al203 550 4
Al203/SiC 790 8
Si3N4 470 3
Si3N4/SiC 830 41
SiCwW/AI203 +t-ZrO2 700 14
SIC/LAS Vidrio Ceramica 830 17

2.7 Materiales compuestos de matriz metélica (MMCs)
Los materiales compuestos de matriz metalica son compuestos que poseen una

matriz metélica que comunmente puede ser aluminio, magnesio, cobre o hierro con
una fase dispersa generalmente cerdmica (6xidos y carburos) y también refuerzos
metalicos (plomo, tungsteno, molibdeno) [60].

Los MMCs muestran algunas ventajas con respecto a los materiales no reforzados,
las cuales los hacen muy atractivos para algunas aplicaciones [22].

e Mayor ahorro en peso, debido a que los MMCs poseen menores valores de
relacion resistencia/peso.

o Excelente estabilidad dimensional.
e Buena estabilidad a altas temperaturas (resistencia al creep)

e Mejora significativa en la resistencia a la fatiga.
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De igual forma, algunas caracteristicas hacen de los MMCs materiales mas
atractivos con respecto a los PMCs [61].

e Mayor resistencia y rigidez.

e Servicio a altas temperaturas.

e Mayor conductividad eléctrica y térmica.
e Mejora en las caracteristicas de union.
e Resistencia a la radiacion.

e Bajo impacto ambiental.

2.8 Refuerzos usados en MMCs
Los materiales utilizados para reforzar matrices metalicas se utilizan en diferentes

formas segun la necesidad del compuesto final, entre estos se incluyen fibras
continuas, particulas, fibras cortas y whiskers. Algunos de los refuerzos mas
utilizados en los compuestos metalicos se presentan en la Tabla 4.

Tabla 4

Refuerzos comunes en Matrices Metélicas. Tomada de: [62]

b oo ALLOs, ALO; + Si0, B, C, SiC, SizN,,
Nb-Ti, NbsSn

Fibras Discontinuas

(a) Whiskers SIiC, TiB,, AL, O3

(b) Fibras cortas Ale;, SiC, [Alzoq + SIOJ),

Particulas SiC, Al,O,, TiC, B,C, WC

Los refuerzos utilizados en matrices metélicas se seleccionan en pro de los
requerimientos que se tengan respecto a las funciones del componente final y
ademas otros factores que incluyen: interfase de la matriz-refuerzo, costo,
capacidad de soportar esfuerzos en la operacion. Las fibras continuas proveen
mayor eficiencia estructural de los compuestos en una direccion especifica,
mientras que los compuestos particulados permiten obtener compuestos con alta
isotropia ademas de una menor relacidon de costos respecto a los compuestos
reforzados con fibras continuas [63].
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A continuacion, se mencionaran los tipos de refuerzos mas utilizados en
compuestos de matriz metalica:

Fibras de carbono: Las fibras de carbono como se menciond en la pagina
9 son un excelente material que es utilizado para reforzar los PMCs, se ha
encontrado también que estas fibras aportan excelentes propiedades a los
MMCs, al igual que para la fabricacion de PMCs con este tipo de fibra, es
necesario hacer una funcionalizacion superficial con el fin de generar un buen
anclaje entre la matriz y el refuerzo. Algunos procesos de tratamiento
superficial son aplicados a las fibras antes de realizar el compuesto, estos
procesos involucran: procesos oxidativos de la superficie y procesos no
oxidativos de la superficie [63]. Estos tratamientos permiten mejorar la
interaccion entre matriz y las fibras de carbono.

Fibras de boro: Las fibras de boro son producidas por medio de técnicas de
deposicion quimica de vapores (CVD por sus siglas en inglés para Chemical
Vapor Deposition), normalmente en estos procesos se fabrican las fibras
haciendo la deposicidbn en sustratos de tungsteno o algunas ocasiones
sustratos de carbono [62]. Sus propiedades Unicas han permitido que se haya
utilizado como refuerzo de matrices poliméricas y matrices metélicas. Una de
SUs mejores caracteristicas es su buena resistencia a la compresion a
diferencia de otras fibras utilizadas en materiales compuestos. El Boro es
ademas la uUnica fibra con un coeficiente de expansion térmica positivo y en
algunas ocasiones se ha utilizado en compuestos hibridos de carbono Hy-
Bor de boro-carbono aumentando la resistencia a compresion del compuesto
de fibras de carbono entre 100-200% [64]. Algunas desventajas que presenta
este tipo de fibras es su reaccién con los metales a temperaturas cercanas a
los 500°C degradando las fibras y perdiendo sus buenas propiedades, una
posible solucion ha sido hacer recubrimientos de las fibras con nitratos [65].

Fibras de carburos de silicio (SiC): Las fibras de carburo de silicio también
han sido utilizadas como reforzantes de matrices metalicas. Puede ser
obtenida también por medio de CVD. Entre sus principales caracteristicas se
encuentran: buena resistencia a la oxidacion cuando se encuentra sometida
a altas temperaturas, alta dureza, alta resistencia a la tensién, baja densidad,
estabilidad térmica. Estas propiedades logran que las matrices metalicas
reforzadas con estas fibras tengan buenos comportamientos en situaciones
extremas de operacion. Las propiedades que se ven mejoradas incluyen:
mejora en la resistencia especifica, mejora en los valores de rigidez
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especifica, coeficientes de expansion térmica y resistencia a la abrasion
ademas comparada con las fibras de Boro su produccion resulta menos
costosa [66].

Oxido de aluminio o alimina (Al203): Los 6xidos de aluminio en forma de
particulas son un cerdmico que ha sido utilizado para reforzar matrices
metélicas de manera individual pero también en hibridos con otro tipo de
refuerzos particulados. Posee un desempefio mecanico bueno a altas
temperaturas contando con un punto de fusion cercano a los 2072°C,
ademas de que posee propiedades de alta dureza, bajo coeficiente de
expansion térmico y ademas buenas propiedades de aislamiento eléctrico
[67]. Se ha encontrado que la alimina mejora considerablemente la dureza
y la resistencia a la tensién de los compuestos de matriz metalica de aluminio
alcanzado alrededor del 58% mas de dureza comparado con el material
monolitico sin reforzar [68].

Carburos de titanio (TiC): Los carburos de titanio se forman como una
reaccion de fases, a diferencia del titanio los carburos de titanio presentan
mayor dureza y fragilidad, y un alto punto de fusion [69]. Este tipo de
refuerzos particulados se han incluido en matrices metalicas como los hizo
Priyaranjan et al [70], los cuales evaluaron los efectos de los carburos de
titanio en una aleacién de aluminio y encontraron un aumento considerable
en la dureza de la matriz metalica (32%) y una mejora significativa en las
propiedades a tension del compuesto final (74%). También se ha estudiado
el efecto de los carburos de titanio en la solidificacion de matrices metalicas
de aluminio encontrandose que la adicion de estas particulas disminuye
considerablemente los tiempos de solidificacion y a su vez aumenta la dureza
del compuesto final [71].

Carburos de silicio (SiC): Los carburos de silicio poseen una alta dureza
cercana al diamante, sus propiedades frente a la abrasion lo hacen util para
herramientas de corte y otras herramientas de desbaste, también posee
buenas propiedades inclusive en temperaturas de operacion extremas [72].
Se han encontrado el uso de los carburos de silicio en aleaciones metalicas
de aluminio y otros metales. Algunas reportan el refuerzo Unicamente con
carburos de silicio, pero también algunos investigadores han experimentado
con la mezcla de otros materiales particulados como los carburos de boro
(B4C). Singla et al [73] estudiaron las propiedades de una matriz metalica de
aluminio reforzada con carburos de silicio usando un proceso de estado
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liquido y una agitacion manual, en los resultados de la experimentaciéon se
encontraron mejoras en la resistencia al impacto y la dureza del compuesto
de matriz metélica, se logré también una dispersion homogénea haciendo
uso de la agitacion manual y también técnicas de Stir casting.

e Carburos de boro (B4C): Los carburos de boro son un compuesto formado
de boro y carbono, es conocido por ser uno de los materiales sintéticos mas
duros, se producen debido a la reduccion de 6xidos de boro con carbono a
altas temperaturas con presencia de electricidad [74]. Kummari y Paramesh
[75] caracterizaron una matriz metalica de aluminio reforzada con carburos
de boro por métodos de fundicidbn y lograron obtener una dispersion
homogénea de los refuerzos mostrando ademas un aumento en la dureza
del material, también con mayores porcentajes de B4C se logré aumentar el
esfuerzo ultimo a compresion del compuesto. Por otro lado se ha evidenciado
que los carburos de boro no mejoran la resistencia al desgaste de las
matrices metalicas en las que se adiciona [76].

Algunas propiedades de los refuerzos utilizados en matrices metalicas se muestran
en la Tabla 5.

Tabla 5

Propiedades de algunos refuerzos usados en MMCs. Datos tomados de: [63]

Material Densidad (g/cm”3)| Esfuerzo Ultimo (MPa) | Modulo de Young (GPa)
Fibras de Boro (recubiertas) 2,7 3100 400
Alumina Alpha 3,95 1380 379
Alumina Gamma 3,25 1800 210
Fibras de SiC 3,5 2550 400
Carburos de Silicio (SiC) 3,2 2700 324 (1090°C)
TiC 4,93 55 (1090°C) 269 (24°C)
B4C 2,52 2759 (24°C) 448 (24°C)
ZrC 6,73 90 359 (24°C)
MgO 2,7-3,6 41 (1090°C) 317 (1090°C)
TiB2 4,5 - 414 (1090°C)
Grafito 1,6-2,2 - -

2.9 Matrices usadas en MMCs
Una amplia gama de metales pueden ser utilizados como matrices para elaborar

MMCs, la eleccidon de dicha matriz se basa en las necesidades que se requieran
para el compuesto final, algunos criterios de eleccion deben incluir: densidad,
conductividad eléctrica y térmica, estabilidad dimensional a altas temperaturas,
desemperio a altas temperaturas, reacciones quimicas con los refuerzos, facilidad
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del procesado segun el compuesto, maquinabilidad, resistencia a la tension,
tenacidad a la fractura, etc. Algunos de los materiales mas comunes incluyen el
Aluminio, titanio, cobre, hiero, plata, magnesio, y sus aleaciones.

Aluminio: Las aleaciones de aluminio son usadas principalmente debido a su
baja densidad y sus buenas propiedades mecénicas especificas. Su uso se
ha extendido en aplicaciones de mecéanica automotriz y en el campo
aeroespacial [62]. El aluminio puro y sus aleaciones son los candidatos mas
estudiados para MMCs, sus buenas caracteristicas lo hacen Optimo para
aplicaciones estructurales [76].

Titanio: El titanio es un material de densidad media, comparado con el
aluminio y el hierro. Sus buenas propiedades como alto modulo y resistencia
al impacto han permitido utilizarlo en amplias aplicaciones de ingenieria y
sobre todo en el sector de la aviacién. Una de sus propiedades a destacar es
el buen comportamiento a temperaturas de operacion elevadas por lo que su
uso se ha extendido a motores jet de aviacion, componentes de aeronaves
gue deban soportar cargas altas como los wingbox, costillas, etc. [22]. Uno
de sus principales inconvenientes es su alto costo de produccion.

Magnesio: Uno de los metales mas livianos, el magnesio ha sido utilizado en
diferentes aplicaciones aeroespaciales. Se ha usado principalmente en
aplicaciones de cajas de accesorios o de reduccién en motores [62]. Uno de
sus principales inconvenientes es su baja resistencia a la corrosion.

Cobre: Debido a sus buenas propiedades de conductividad térmica y
eléctrica, el cobre ha sido usado en matrices metalicas que requieran de
estas propiedades, haciéndolo un candidato ideal para MMCs que tengan
como objetivo hacer parte de aplicaciones de sectores como la
microelectronica.

Para la fabricacion de MMCs se han empleado técnicas convencionales como la
metalurgia de polvos, fundicién, pulverizacion térmica, técnicas mecanicas, Yy
procesos de infiltracion, entre otras [26]. Estas técnicas presentan limitaciones como
la aglomeracion de los refuerzos; especialmente para nanorefuerzos, posibilidad de
la contaminacién de la matriz, y la disminucién de la calidad de los refuerzos [77].

2.10 Procesos de manufactura en MMCs
El procesado de materiales compuestos de matriz metalica esta clasificado de

manera general en: procesos de estado liquido, procesos en estado sélido,
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procesos en estado gaseoso y procesamiento in situ [35,36]. Estos procesos son
los mas comunes y se consideran técnicas convencionales.

2.10.1 Procesos en estado liquido

Los procesos en estado liquido tienen como ventaja principal su bajo costo, respecto
a otras técnicas de procesado, sin embargo algunas reacciones quimicas entre las
fases de los componentes del sistema de MMC pueden disminuir la respuestas
mecanicas del compuesto final [79]. Shorowordi et al [80] hicieron un estudio
comparativo de varios tipos de reforzantes particulados en una matriz de aluminio,
estos refuerzos fueron Al-SIiC, Al-B4C y Al-AI203, sus resultados evidenciaron
reacciones entre la matriz y el refuerzo de SiC, mientras que para los otros dos
compuestos no se evidencié reaccion ademas de que se obtuvo una mejor
interaccion interfacial entre la matriz y el refuerzo para los ultimos dos compuestos
respectivamente. La aparicion de constituyentes de Al4C3 por la reaccion de matriz
y el refuerzo en los compuestos de AI-SiC mostraron un detrimento en las
propiedades del compuesto final.

A. Procesos de Infiltracion sin presion
Estos procesos no requieren de la aplicacion de presion de fuentes externas y se
usa la accion de la gravedad para que el metal fundido entre en un preforma
conformada por los refuerzos. Esta técnica tiene una alta dependencia en la
mojabilidad de los refuerzos [79] la cual esta determinada por el angulo de contacto
qgue existe entre la superficie del refuerzo y la matriz liquida, bajos angulos de
contacto indican una buena mojabilidad [81]. Cramer et al [82] utilizd este tipo de
metodologia para fabricar MMCs reforzadas con Niguel en preformas porosas de
carburo de wolframio (WC) y hierro, una vez consolidadas las preformas se logro la
infiltracion adecuada del niquel obteniendo como resultado un compuesto mucho
mas econdmico y con mayor contenido de metal comparado con sistemas WC-Co.

e Infiltracion espontanea

Este tipo de infiltracion se da con facilidad cuando la mojabilidad de los refuerzos
es buena, cuando no se presentan las condiciones de mojabilidad optimas
(generalmente al reforzar metales con ceramicos) , estos refuerzos generalmente
se deben recubrir con peliculas protectoras para llevar a cabo el procesado [83]. El
Gréfico 6 representa esquematicamente la infiltracion espontanea. Los Materiales
comunmente usados como refuerzos en estos procesos incluyen carburos de titanio
(TiC) y carburos de silicio (SiC) reforzando matrices de aleaciones de aluminio y
magnesio [79].
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Gréfico 6. Infiltracion Espontanea. Tomada de: [79]

e Infiltracién Reactiva

Este proceso consta de la adicion de dos elementos que reaccionaran al mezclarse,
dando lugar a otras fases ceramicas termodindmicamente estables [84] que pueden
servir de peliculas protectoras, la técnica funciona bien para mezclado de
compuestos metélicos reforzados con metales, cuando se trata de reforzamientos
ceramicos la mojabilidad es un factor critico haciendo que el proceso deba ser
asistido por fuerzas externas . Estos procesos se hacen mas complejos puesto que
requieren un analisis exhaustivo de variables que afectan la metodologia, estas
variables incluyen entre otras: mojabilidad, viscosidad, gravedad, efectos de la
temperatura, angulos de contacto variables (dados en dependencia de la velocidad
de infiltracion) [85]. Esta técnica ha sido utilizado para la formacion de compuestos
de Ni-Al y Al-Ni-Cu y los autores encontraron que el aluminio y el niquel generan
una reaccién exotérmica dando lugar a compuestos libres de poros y con una buena
resistencia al creep [79].

B. Procesos de Infiltracion con presion asistida
Estas metodologias se utilizan generalmente cuando hay una pobre mojabilidad en
los materiales que formaran el compuesto, en este caso se hace necesario aplicar
una fuerza externa para lograr la infiltracion en la preforma porosa [79]. El Grafico
7 muestra un esquema de los procesos de infiltracion con presion. Esta técnica ha
sido utilizada en diferentes investigaciones para fabricar compuestos de matriz
metalica. Zifan et al [86] utilizaron la técnica de infiltracion asistida por presion para
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la fabricacion de compuestos de aluminio con particulas de diamante recubiertas
con peliculas de titanio, encontraron que estos recubrimientos reaccionan con la
matriz en los procesos de infiltracion ademas estudiaron el comportamiento de la
pelicula de titanio a lo largo de todo el proceso de fabricacion del MMC.

Presion Externa

|

Piston

Metal Fundido

L

. '% Preformaporosa 4%
p ) < Pty ’

Grafico 7. Procesos de Infiltracién con presién. Tomada de: [79]

e Squeeze Casting (SC)
El proceso de manufactura de Squeeze casting (SC) se refiere de manera general

a la técnica en la que se promueve la solidificacion del metal bajo altas presiones
en un molde reutilizable, la fuerza externa generalmente se aplica de manera
mecanica a diferencia de las técnicas de infiltracibn con presion de gases y las
técnicas de vacio. En general este tipo de técnicas permiten la obtencion de
componentes con menores defectos comparada a otras metodologias de procesado
de MMCs [87].

Los refuerzos mas comunes usados para esta técnica incluyen [79]: carburos,
oxidos, nitratos, carbono, grafito.

De manera extendida se refuerzan metales como aluminio, cobre, magnesio y plata
[35,36]. El proceso normalmente se da siguiendo la secuencia que se muestra a
continuacion [87]:

e Se ubica una cantidad determinada de metal fundido en la parte inferior de la
prensa hidraulica
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e La prensa que se ubica cercana a la cavidad de entrada del contenedor o
dado es activada para presurizar el metal, esto ocurre de manera muy rapida.

e Se aplica la presion en el metal fundido hasta que se completa la
solidificacion, esto permite aumentar el flujo de calor y ademas evita la
formacion de porosidades por rechupes.

e Finalmente, la prensa se retira y el componente formado es expulsado

e Infiltracion por presion de gases (PIC)

En los procesos de infiltracion por presion de gases (PIC) se usa la presion de un
gas inerte, el cual es utilizado para forzar la infiltracion del metal liquido en arreglos
de fibras o particulas, esto con el fin de evitar la baja mojabilidad que se presenta
en este tipo de compuestos. Se ha encontrado que esta clase de compuestos no se
infiltran de manera total, algunos inconvenientes incluyen la reaccion de la matriz
con la fibra, ademas la presencia de rechupes, porosidades y otros defectos que se
pueden encontrar en los componentes finales fabricados por esta técnica [88]. A
diferencia de otras técnicas, el PIC permite la produccién de piezas de gran volumen
y con espesores bajos, ademas de formas complejas. Tiene como ventaja ademas
el control de la presurizacion a través de un sistema de control de la presion
dindmica. En general los procesos PIC se clasifican en [89]:

¢ Infiltracion de relleno superior, en este caso el metal es forzado hacia abajo
por la prensa hacia la preforma porosa.

¢ Infiltracion de relleno inferior, en el cual el metal es empujado hacia arriba por
a través de un tubo hasta la preforma. El gas moldea el metal actuando sobre
su superficie

¢ Infiltracion de vertido superior, en la que el metal se vierte en la parte superior
de un molde y luego se presuriza.

e Infiltracion por presién en vacio
La técnica consiste en crear un diferencial de presiones negativo sobre el refuerzo,
ocasionando de esta manera que le metal fundido fluya a través de la preforma
porosa, venciendo las fuerzas de tension superficial, viscosidad y gravedad.
Generalmente este método se utiliza con otras técnicas que permitan mejorar la
mojabilidad [79]. En el Gréafico 8 se visualiza el esquema general del proceso. Li et
al [90] estudiaron el comportamiento de las grietas de un MMC de magnesio
reforzado con fibras 2D de carbono recubiertas con PyC (Carbdn Pirolitico),
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combinaron procesos de extrusion con infiltracién por presion en vacio, una vez
fabricada la preforma se agregé el metal fundido y se mantuvo el vacio en el molde
en condiciones de 0.01-0.05 MPa, cuando el metal fundido alcanzé una temperatura
optima, se realizé la infiltracion a la preforma con una presion aproximada de 30
MPa. Durante el proceso se formaron fases de aluminio, que mejoraron la infiltracion
del proceso ya que mejoro6 la mojabilidad de las fibras.

Linea de vacio

Crisol

Metal Fundido

Gréfico 8. Proceso de infiltracién en vacio. Tomada de: [79]

C. Procesos de dispersion

e Stir casting

El método de Stir casting se ha usado principalmente en el procesado de materiales
compuesto de matriz metalica que involucren refuerzos particulados como carburo
de silicio, alimina, carburo de tungsteno, entre otros, [91]. Este proceso es
comercialmente utilizado para la fabricacién de MMCs cuyas ventajas incluyen entre
otras, simplicidad en la fabricacion, flexibilidad, fabricacién a gran escala y costo
relativamente bajo [92]. En el Gréfico 9 se observa el esquema general del proceso
de Stir casting el cual se inicia realizando una fundicion de la matriz metélica que se
desea para el compuesto, posteriormente se adicionan las particulas y se dispersan
haciendo uso de agitacion mecanica. Una vez se han dispersado las particulas, se
requiere que el metal se solidifique con las particulas suspendidas en la matriz, esto
con el fin lograr la dispersion de las particulas [93].
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Grafico 9. Esquema general del Stir Casting. Tomada de: [94]

Algunas caracteristicas y consideraciones que se deben tener en cuenta para hacer
uso de esta técnica son:[43,44]:

e El proceso de distribucion de los refuerzos en el metal fundido resulta ser
complicado, en algunos casos se presentan aglomeraciones de los
refuerzos.

e La mojabilidad de los constituyentes del material compuesto resulta de vital
importancia para la transmision de cargas entre la matriz y el refuerzo.

e Porosidad final en los componentes obtenidos por esta técnica.

e Reacciones quimicas entre los constituyentes del compuesto a elaborarse
por esta ruta.

e La densidad, forma, tamafio y fraccion volumétrica de la particula afectara
directamente la aglomeracion de los refuerzos.

e El comportamiento reolégico del metal se vera afectado por la reaccion que
se presente al adicionar las particulas a la matriz metélica fundida.
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e Si ocurre atrapamiento de gases durante el proceso, generara una
distribucién pobre de las particulas en el metal fundido, incrementando
ademas la porosidad del componente final.

e Los parametros de mezclados deben ser los adecuados para que la
distribucion de las particulas se realice de manera uniforme en el eje
longitudinal y en el eje axial.

e Compocasting

El proceso de Compocasting esta basado en la técnica de Rheocasting, la cual es
una técnica utilizada para el procesado de MMCs y consiste en aprovechar los
estados semisolidos de un metal fundido, esto ocurre cuando el metal se encuentra
entre su temperatura de solidus y su temperatura de liquidus. Una vez el material
se someta a una fuerte agitacion, las dendritas formadas por este estado semisolido
se romperan y tomaran forma de particulas redondas generando de esta manera un
aumento considerable en la fluidez del metal liquido [78]. Se han utilizado dos tipos
de procesos de Rheocasting, el esquema general se observa en el Grafico 10.

= O\
/
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(a) Proceso con pendiente de enfriamiento

]

(h) Proceso usando fundicion de bajo recalentamiento

Grafico 10. Esquema general del Rheocasting. (a) Pendiente de enfriamiento.
(b) Molde precalentando. Tomado de: [95]

H

El proceso de Compocasting o Rheocasting para la fabricacion de MMCs posee las
siguientes caracteristicas [35,45]:

e Al estar en un estado semisolido, la viscosidad del material metalico se ve
incrementada haciendo que sea posible dispersar las particulas reforzantes
de manera relativamente sencilla.
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e Para la dispersion se pueden utilizar fuerzas mecanicas que actlan
directamente sobre la mezcla haciendo uso de un agitador, o también de
manera externa haciendo uso de fuerzas magnéticas.

e Se obtiene una estructura de grano mas homogénea y se reduce la macro
segregacion.

e En el proceso (a) del Gréfico 10 el metal se vuelve semisoélido en la rampa
de enfriamiento antes de llegar al molde, una vez alli se agregan las
particulas y se procede a realizar la agitacion.

e En el proceso (b) del Grafico 10 el molde se encuentra precalentado
generando una nucleacion en la parte inferior del molde, esto permite un
crecimiento de granos esféricos primarios. En general es un proceso mas
simple que utilizar rampas de enfriamiento.

2.10.2 Procesos en estado sélido

A. Metalurgia de polvos:

El proceso de PM (Por sus siglas en inglés para Powder Metallurgy) es una técnica
de procesado convencional y que se ha usado para la fabricacion de materiales
compuestos de matriz metdlica. Esta técnica facilita la consolidacién de compuestos
particulados y se podrian obtener propiedades mas homogéneas (comparadas con
refuerzos continuos como fibras), generalmente sus costos de procesado son mas
econdémicos que otros procesos. Adicionalmente, el uso de refuerzos particulados
permite que los compuestos sean procesados posteriormente por técnicas
complementarias como: rolado en caliente, forja en caliente, extrusién en caliente y
magquinado, adicionalmente, la técnica de fabricacion reduce la probabilidad de
reacciones entre los constituyentes debido a que las temperaturas del proceso son
inferiores al punto de fusion del material matriz.[46,47]. El proceso de PM se vuelve
atractivo debido a que presenta algunas caracteristicas mejoradas respecto a otras
técnicas de procesado de compuestos de matriz metalica, a continuacion se
mencionan algunas de ellas [98]:

e Versatil para el uso de diferentes matrices metélicas para la fabricacion del
MMCs.

e Se pueden utilizar diferentes tipos de refuerzos, ya que se evita la
segregacion que se produce en las rutas metodoldgicas como el procesado
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en estado liquido.

Algunas aleaciones que presentan estados de no equilibrio pueden ser
usadas debido a la rapida solidificacion del material.

Se pueden utilizar grandes fracciones volumétricas del refuerzo, lo que
aumenta considerablemente el modulo de elasticidad del compuesto y
adicionalmente reduce los coeficientes de expansion térmica que se pueden
encontrar en algunas aleaciones metalicas usadas como matrices.

La representacion esquematica del proceso se muestra en el Grafico 11, el cual
posee la siguiente ruta experimental [36,49]:

Mezclado de polvos (Matriz y refuerzo), este mezclado se puede dar en una
suspensién en seco 0 una suspension liquida ya que lograr una mezcla
homogénea resulta ser un factor critico para el buen desempefio del
compuesto.

Consolidacion (Prensado y sinterizado). La preforma previamente
consolidada se calienta a temperaturas por debajo de su punto de fusién para
permitir los procesos difusivos, esto se conoce como sinterizado. Como
recomendacion se debe evitar sobrepasar la temperatura de solidus de la
matriz para logar una mejor mojabilidad entre matriz y refuerzo.

Procesado secundario (Extrusion, rolado, y en general procesos
convencionales utilizados en aleaciones metalicas)

Polvos Refuerzos
Metalicos

Presion

— [ -y

Compuesto

calentador

Prensa en frio
Prensa caliente
isostatica (HIP)

Gréfico 11. Esquema de proceso de PM. Tomada de:[79]
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Algunos problemas que puede tener el procesamiento por PM incluyen la
aglomeracion severa de los refuerzos, especialmente con el uso nano-refuerzos,
esto se debe principalmente a la diferencia de tamafios que existen entre los
refuerzos y las matrices. Para logar una correcta y homogénea dispersion de las
particulas, es necesario que ambos materiales tengan una diferencia en tamafios
relativamente pequefa, lo cual generalmente no sucede y que no permite la
obtencién de una mezcla de buenas prestaciones para su posterior procesado [99].
A pesar de las ventajas, también se ha encontrado que los polvos que se utilizan
para la formacion de compuestos via PM pueden ser altamente reactivos y
potencialmente explosivos, limitando de esta manera el proceso de fabricacion [98].

B. Técnica de union por difusion o Diffusion Bonding

Esta técnica de procesado de materiales compuestos de matriz metalica se usa
generalmente para el reforzamiento de matrices con fibras continuas
unidireccionales. Las fibras son colocadas entre laminas del metal, esta secuencia
es repetida hasta que se forme un apilamiento del material, posteriormente se aplica
un proceso de eliminacion de gases, para finalmente ser sinterizadas y formar el
compuesto, como se puede ver esquematicamente en el Gréfico 12 [78]. Esta
técnica también se ha utilizado para la consolidacion de compuestos metalicos con
refuerzos discontinuos (fibras cortas, whiskers, particulas), sin embargo, se han
encontrado problemas sobre todo en el procesamiento de matrices metalicas de
aluminio debido a las capas de 6xido o alimina que pueden formarse durante el
proceso, dificultando la union de la matriz metélica con los refuerzos [50-52].

a b

Eliminaciond de gases
Aluminio

e -

Refuerzo

Grafico 12. Union por Difusion. (a) Aluminio y fibras. (b) Encapsulado y
eliminacién de gases. (¢c) Compactado en caliente. (d) Compuesto final
Tomada de: [78]
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2.11 Materiales nanocompuestos
En esta seccion se relacionaran algunas de las generalidades de los nano-refuerzos
de interés en este trabajo de grado, haciendo un especial énfasis en CNTs y rGO,
los procesos de produccion de nanocompuestos de matriz polimérica y los procesos
de nanocompuestos de matriz metalica.

2.11.1 Los nanotubos de carbono (CNTSs):

Los CNTs son estructuras alotrépicas del carbono y algunas de ellas se observan
en él Grafico 13, la cual se forman por el enrollado de una lamina de grafito sobre
si misma. Los nanotubos se clasifican en dos categorias principales: de pared
simple (SWCNTSs por sus siglas en inglés para Single Wall) y también nanotubos de
pared multiple (MWCNTSs por sus siglas en inglés para Multi Wall). Poseen buenas
propiedades que permiten utilizarlos en diversas aplicaciones, algunas de ellas
incluyen: Baja densidad, alta resistencia, alto modulo, buena conductividad, etc.
[91,92]. Pero también una de sus principales desventajas es la alta aglomeracion
que a fin de cuentas representa baja dispersion y una disminucion de las
propiedades cuando estos son usados como refuerzos en los compuestos. Con el
fin de disminuir la aglomeracién en los compuestos se ha usado la funcionalizacion
de los CNTs la cual ayuda a mejorar considerablemente este factor critico [105].

< X

Fullereno 0D Nano-ttlbéé 1D Grafito 3D

Gréfico 13. Estructuras Alotrépicas del Carbono. Tomada de:[106]
Los CNTs se producen y sintetizan por medio de diferentes técnicas que ademas
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permiten en algunos casos afadir elementos sustitucionales que actian como
“‘dopantes” o estabilizadores de los CNTs, brindandoles propiedades mejoradas y
haciendo que sean aptos para diferentes aplicaciones. Entre las técnicas mas
comunes de produccion es posible encontrar: Método de arco eléctrico, ablacion
laser, CVD asistida por plasma y deposicion quimica de vapores (CVD) [107].

2.11.2 Los oxidos de grafeno reducidos (rGO):
El grafeno puede ser definido como una capa de atomos de carbono organizados

de forma hexagonal y tal como se observa en el Grafico 13 puede ser utilizado
como la base de construccion de otras estructuras carbonosas, como las estructuras
de los fullerenos, de los CNTs o para la formacion de estructuras del grafito [35].
Algunas otras caracteristicas del grafeno incluyen: material bidimensional, mayor
flexibilidad que las fibras de carbono, es hidrofébico, inerte (no reacciona con el
oxigeno del ambiente), posee una conductividad térmica y eléctrica altas; inclusive
mayor que el cobre o la plata [108]. El grafeno es un material que puede alcanzar
modulos de Young cercanos a los 1TPa, pero a diferencia de los CNTs su
produccion es econdémica y también se puede funcionalizar quimicamente, sin
embargo, algunas de estas propiedades mencionadas anteriormente solo han sido
alcanzadas con algunas técnicas de produccién (exfoliacibn mecanica) y no se ha
visto una total equivalencia en otras técnicas de produccion [109], limitando de esta
manera su uso extensivo en aplicaciones industriales. Algunas de estas técnicas de
obtencion de grafenos utilizadas incluyen [58-60]:

e Exfoliacion mecanica

e Crecimiento epitaxial

e Exfoliacion de fases liquidas del grafeno

e Deposicion quimica de vapores (CVD)

e Reduccion quimica o térmica de los 6xidos (rGO)

El método mas utilizado y considerado uno de los mas rapidos para la obtencién del
grafeno es la reduccion de los 6xidos de grafeno (rGO) y es una de las soluciones
para procesamiento de grafeno de manera extensiva. Este proceso involucra dos
pasos principales que se detallara mas adelante. Sin embargo a modo de resumen
inicialmente se obtienen los 6xidos de grafito usando la técnica metodoldgica
denominada Hummers, seguidamente los 0xidos de grafito se exfolian en éxidos de
grafeno [110] y posteriormente se reducen térmicamente.

2.12 Nanocompuestos de matriz polimérica:
Para el interés de este trabajo se hace necesario realizar una revision de las
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diferentes técnicas de produccién de compuestos delgados reforzados con CNTs y
rGO en matrices polimeros, este tipo de compuestos serviran como vehiculo de
inclusion en la matriz metalica. En el caso de los CNTs algunos autores [100-103]
coinciden que se requieren procesos adicionales como la alineacion para una mejor
respuesta mecanica del refuerzo en el compuesto ya que los nanotubos tienen
mejores propiedades en su direccion axial [103], este tipo de metodologias no se
incluirdn puesto que el objeto de estudio principal esté focalizado en los rGO, que
debido a su naturaleza bidimensional no requieren una alineacion. Existen dos
meétodos para preparar nanocompuestos PMCs reforzados con grafeno o afines
como la polimerizacion in situ , y la mezcla de soluciones (solution mixing ) [116].

2.12.1 Mezclado de soluciones o solution mixing

La técnica de solution mixing ha sido utilizada para el procesamiento de diferentes
materiales nanocompuestos de matriz polimérica, generalmente peliculas delgadas
de plasticos con diferentes tipos de refuerzos [105-107]. Esta técnica es
considerada una de las técnicas mas econdmicas y sencillas de realizar comparada
con técnicas como la polimerizaciéon In situ [120], sin embargo, una de sus
principales desventajas es la alta aglomeracion de sus refuerzos en la matriz debido
a los dimensiones nanomeétricas de los refuerzos, esta problematica se ve sopesada
con el uso de un cosolvente y posterior mezclado de ambos constituyentes lo cual
mejora considerablemente la dispersion, en todo caso esto, solo aplica a los
polimeros que se puedan disolver [121]. Debido a la estructura quimica de los rGO
y la presencia de grupos hidrofilicos se ha encontrado una buena dispersion de los
rGO cuando son afiadidos con el polimero en un medio acuoso, mejorando la
interaccion entre polimero y refuerzo de manera significativa [122].

2.12.2 Polimerizacion in situ

Esta técnica es generalmente utilizada en polimeros termoendurecibles [123], la
técnica consta de los pasos que se menciona a continuacion: Dispersion de los
refuerzos en un precursor de la matriz también conocido como mondémero. Luego
bajo ciertas condiciones y en el momento adecuado, se aflade un catalizador
consiguiendo la polimerizacién. Algunas ventajas de este procedimiento incluyen la
dispersion directa de las nanoparticulas, evitando las aglomeraciones y mejorando
el comportamiento interfacial entre matriz y refuerzo [124].

2.13 Nanocompuestos de matriz metélica:
En esta seccion se abarcaran algunas de las técnicas de procesado de materiales
nanocompuestos de matriz metalica que se han reportado para rGO, Esta claro que
el avance e investigacion en la fabricacion de compuestos metélicos reforzados con

34



rGO se encuentra en una etapa muy temprana, algunas técnicas usadas para
Metales-CNT podrian replicarse en compuestos metalicos de rGO, como el proceso
tipo Sandwich que es de interés especial para el desarrollo de este trabajo.

2.13.1 Metalurgia de polvos
Se ha encontrado que una de las técnicas mas utilizadas para la fabricacion de
compuestos de Al-rGO es la metalurgia de polvos [125]. Los procesos de PM varian
Gnicamente su técnica previa de dispersion de los polvos de rGO de la cual la mas
usada es la dispersion por medio de molino de bolas.

2.13.2 Semi-metalurgia de polvos

Esta técnica consiste en un proceso de metalurgia de polvos, pero con un factor
diferenciador fundamental el cual es utilizar un medio solvente para predispersar los
rGO y después se adicionan los polvos del metal a reforzar, para lograr un adecuado
proceso de sinterizado el solvente y los surfactantes son filtrados. Una vez realizado
este proceso los constituyentes se pueden consolidan con sinterizado convencional,
prensado en caliente, sinterizado por spark plasma, extrusion en caliente, etc. Esta
técnica muestra bastante mejoria en la dispersion e interaccion de los grafenos con
las particulas del metal [126].

2.13.3 Mezclado a nivel molecular o Molecular mixing

Los procesos en estado sélido como el PM presentan grandes retos debido a la baja
mojabilidad de los refuerzos de rGO con el metal, por lo cual, técnicas como
mezclado a nivel molecular se ha convertido en una opcion para estos casos como
lo es para el caso de compuestos de cobre-grafeno, y que finalmente se hace
postproceso de sinterizado via spark plasma [127]. Esta técnica consiste en unir
grupos funcionales en las laminas de grafeno para posteriormente crear enlaces
guimicos con la matriz metalica. Como paso siguiente que se debe hacer es el SPS
(por sus siglas en inglés spark plasma sinterizing) que haciendo uso del
calentamiento local consolida los polvos de manera rapida. Este método mejora
ademas la dispersion de los nanorefuerzos.

2.13.4 Fabricacién in situ
Esta técnica de procesado consiste en hacer crecer las laminas de grafeno sobre el
metal, evitando de esta manera procesos posteriores de dispersion, esto permite
entre otras cosas una correcta distribucién de los reforzantes y una conservacion
de las estructuras del grafeno. Finalmente se hace un proceso de consolidacion
haciendo uso de las técnicas comunes [126].
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2.13.5 Procesos en estado liquido

Como se estudio anteriormente, algunas técnicas de procesado en estado liquido
han sido utilizadas para reforzar compuestos metalicos con grafenos, siendo la mas
popular la técnica de stir casting. Sin embargo, una de las dificultades que se han
encontrado es la tendencia a flotar de los grafenos, esto debido a su baja densidad.
También es comun una alta tendencia a las aglomeraciones de los reforzantes y a
los dafos en la estructura del grafeno debido a las altas temperaturas usadas en el
proceso para la fabricacion de MMCs [125].

2.13.6 Electrodeposicion
Esta técnica ha sido utilizada con el fin de fabricar compuestos para aplicaciones
superficiales, generalmente peliculas como recubrimientos [116,117]. Dado a la
naturaleza hidrofilica de los rGO se ha logrado una buena dispersion con las
técnicas de bafio comunes de electrodeposicion. Algunos estudios han conseguido
un aumento considerable en la resistencia a la corrosion de las peliculas reforzadas
con los grafenos [130].

2.13.7 Procesado tipo Sandwich

La técnica de tipo sandwich es sencilla y de facil replicacion, consiste en realizar un
apilado de laminas intercaladas de metal con un polimero en el cual se han
previamente dispersado los nanorefuerzos. Posteriormente se aplica un proceso de
compactado en caliente que evapora el polimero y gracias a la difusion se
incorporan los refuerzos en la matriz metdlica. La técnica ha sido utilizada de
manera exitosa en compuestos metalicos de Mg-CNT y AI-CNT como se describe
en mayor detalle en el estado del arte [21,111,117]. Aln no se han visto reportes
del uso de esta técnica en compuestos metélicos reforzados con rGO.
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3. ESTADO DEL ARTE: USO DE NANO-REFUERZOS GRAFENICOS EN
PMCS Y MMCS

En los ultimos afios, la adicion de nano-refuerzos carbonosos en PMCs ha abierto
un area interesante en la ciencia de los materiales. Estos compuestos muestran una
mejora considerable en las propiedades que normalmente no se pueden lograr
utilizando materiales convencionales. La obtencion de mejoras en las propiedades
se correlaciona fuertemente con la microestructura del nanocompuesto, que
depende significativamente de la afinidad entre las fases que los componen y de los
adecuados procesos de manufactura [116]. Lograr la buena dispersién de nano-
refuerzos como los rGOs, permite obtener incrementos significativos en las
propiedades mecénicas del compuesto final. Se debe tener presente que, cuando
las fracciones volumétricas de los nano-refuerzos no son las adecuadas, se pueden
presentar problemas de dispersion como la presencia de aglomerados, que
disminuyen considerablemente la respuesta mecanica del compuesto por ser
puntos de concentracion de esfuerzos [132].

Isaza C. et al.,, 2018 [133] evaluaron la incidencia del grado de dispersion y la
alineacion de CNTs sobre las propiedades mecéanicas de matrices PVA reforzadas.
La agitacion asistida por ultrasonido resulté ser efectiva para el logro de la buena
dispersion de los CNTs en soluciones de PVA. Los autores reportaron un aumento
considerable de las propiedades mecanicas de las peliculas de PVA-CNTs. Se
obtuvo una dispersién homogénea de los CNTs (0.5 % en peso con relacién al PVA
en polvo) cuya orientacion fue lograda mediante la aplicacion de tension mecanica.
La incorporaciéon de los CNTs permitid incrementar el mdédulo de elasticidad
pasando de 1 a casi 8 GPa. La dispersién del nano-refuerzo fue evaluada mediante
técnicas de microscopia Electronica de Transmision (TEM, por sus siglas en inglés
para transmission electron microscopy) y distribuciones estadisticas de la medicién
de las distancias entre los nano-refuerzos. Por su parte, Bagotia et al., 2018,
emplearon esta técnica para reforzar policarbonato (PC). Con la adicién de 1 % en
peso de rGOs funcionalizados y lograron un incremento en el médulo de elasticidad
del 73 %, respecto al PC no reforzado [134].

Por otro lado, en la investigacion realizada por Wu et al. en 2019 [135] estudiaron la
respuesta en las propiedades mecanicas de peliculas de almidon y PVA reforzadas
con rGOs. Para este estudio se empled el método de la mezcla de soluciones con
concentraciones de 1, 2, 3, y 4 mg ml-! Se evidencié un aumento en la resistencia
a la tension para las concentraciones de 1 a 3 mg*ml?! pasando de 18.40 MPa a
23.13, 25.28 y 20.78 MPa, respectivamente. De igual manera, hubo mejoras en la
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estabilidad térmica de los PMCs obtenidos.

En otros estudios relacionados con la fabricacion y evaluacion de compuestos PVA-
rGOs se han encontrado posibles aplicaciones como componentes de electrodos
flexibles de supercondensadores [136], Aero-geles para la inmovilizacion de
enzimas [137], y peliculas protectoras de sensores de fibra Optica, entre otras. [138]
Paralelamente, también se han fabricado peliculas PVA-CNTs mediante diferentes
técnicas como mezclado de soluciones (solution mixing) las cuales, también han
sido implementadas para la investigacion en compuestos PVA-rGOs [139].

Qi et al. [140] evaluaron el tiempo de dispersién por ultrasonido y como este afecta
la estructura y los componentes de un compuesto tipo PVA/GO (Oxidos de grafeno)
encontrando que el punto critico para cambios en la estructura de los grafenos es
aproximadamente una hora y adicionalmente mayores tiempos a este puto critico
ocasionan un reapilamiento de las ldminas de los 6xidos de grafeno, por lo que la
dispersion se puede ver directamente afectada por los pardmetros de la sonicacion.

Debido a las altas propiedades de las estructuras nanomeétricas mencionadas, éstas
también se han incorporado en MMCs. En la actualidad varios refuerzos como
carburos y algunos o6xidos [33] son usados para reforzar materiales metalicos,
enfrentando algunos inconvenientes como la dispersiéon, alineacién y un buen
anclaje interfacial entre éstos y las matrices metalicas. La evolucion en las técnicas
de procesamiento del compuesto ha ido arrojando buenos resultados en cuanto al
incremento de las propiedades mecanicas del compuesto final. Técnicas como la
metalurgia de polvos y fusion y solidificacion para la fabricacion de nanocompuestos
presentan problemas de dispersion [141]. En algunos casos y bajo condiciones de
manufactura controladas se ha logrado aumentar la dispersién del nanorefuerzo.
Técnicas de reforzamiento superficial como deposiciones electroquimicas vy
aspersion térmica han tenido buenos resultados, sin embargo, no refuerzan el
material a nivel volumétrico y se restringe a aplicaciones triboldgicas y funcionales
superficiales [34]. Algunas técnicas alternativas como la de tipo sandwich han dado
buenos resultados, y esta sera la técnica seleccionada en un estudio posterior para
la obtencion de MMCs. En el Grafico 14 se muestra en términos generales las
técnicas de fabricacion de MMCs nano-reforzados.

En cuanto al uso de CNTs y rGOs en MMCs, diferentes publicaciones hacen
referencia a las técnicas de fabricacion mas empleadas. Un ejemplo de esta es el
GO mezclado con el metal en presencia de agentes quimicos. Una vez formada la
estructura del MMC, los GOs se reducen in situ, esta técnica también ha sido

38



utilizada para el procesado de nanocompuestos de oro, platino y paladio. También
se han explorado técnicas de mezclado mecéanico que no involucran reacciones
quimicas, y técnicas de electrodeposicion que son utilizadas en obtencion de
peliculas delgadas [35].

Técenicas para la fabricacion
de MM-Nano-reforzado

— . —
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Gréafico 14. Técnicas de fabricacion de MMCs nano-reforzados.

Otros autores han propuesto técnicas de metalizado para los CNTs en aras de
mejorar su dispersion en aluminio fundido. En dicho proceso los CNTs se cubren
con una pelicula metéalica de cobre para posteriormente ser afiadidos a la colada de
aluminio. Con ello, se mejora sustancialmente la dispersion de los nanorefuerzos,
sin embargo, la implementacion de este proceso resulta bastante costoso y de dificil
replicacion [77]

En otros casos, para el procesado de MMCs reforzados con CNTs, se ha optado
por el uso de técnicas tanto convencionales como no convencionales presentando
sus ventajas y desventajas. Las técnicas por metalurgia de polvos aun generan
grandes retos puesto que su uso no permite una buena dispersion y, ademas, se
pueden ocasionar dafios a la estructura de los CNTs y rGOs cuando se aplican altas
presiones y temperaturas [142]. En otras técnicas como la deposicion
electroquimica (para aplicaciones no estructurales), se conserva la integridad de la
estructura del nanorefuerzo, no obstante, se sigue presentando una dispersién
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pobre.

En otras técnicas novedosas como la pulverizacion catdédica o sputtering se
dispersan nanoparticulas metalicas sobre los CNTs con el fin de incrementar la
mojabilidad de los CNTs con las matrices metélicas. Por su parte, en la técnica tipo
sandwich en frio, se rocian CNTs dispersados en acetona sobre capas alternadas
de cobre o aluminio, que posteriormente se rolan en frio para ser recocidas a altas
temperaturas. Aplicando dicha metodologia se logra una buena dispersion y el
aumento en la densidad de dislocaciones o defectos en la red cristalina de los
metales, que resulta en un aumento de las propiedades mecéanicas [34].

Lal et al. [143] fabricaron compuestos de matriz metélica de cobre reforzados con
CNTs haciendo uso de técnicas de mezclado a nivel molecular combinada con
molinos de bolas, posteriormente la mezcla fue procesada via metalurgia de polvos.
Se evidencié una buena dispersion de los CNTs en la matriz metalica por técnicas
de microscopia. Se variaron las concentraciones de CNTs en 0, 0.5, 1y 1.5 % de
porcentaje en peso, logrando esfuerzos de compresion 275,350, 521 y 633 MPa
respectivamente. También una mejoria considerable en el esfuerzo a flexion del
material reforzado comparado con el cobre sin reforzar.

Sahraei et al. [144] prepararon compuestos de matriz metalica de cobre haciendo
uso de mezclado por molino de bolas y posteriormente un compactado en caliente,
previo al proceso de molino de bolas los autores realizaron una dispersion previa en
una mezcla de acetona y la sometieron a un proceso de ultrasonido por alrededor
de 15 minutos, después por procesos de goteo y evaporando la acetona se
adicionaron los CNTs al molino con los polvos de cobre. Con porcentajes de 1% de
MWCN se obtuvieron mejoras en la microdureza del material de 1,7 a 2,1 % mas
gue el cobre sin reforzar.

Bustamante et al. [145] fabricaron MMCs de matriz de aluminio con CNTs como
refuerzo haciendo uso de técnicas de fundicion o molienda mecéanica (Mechanical
milling), variando los tiempos de la mezcla se encontrd que el tamafio minimo de
particulas se logra con 20h de mezclado, y que a mayor concentracion, el tiempo
del proceso debe ser mayor alcanzado 30h para porcentajes de 5% de peso de
CNTs. Los autores observaron una buena interfase entre la matriz y el refuerzo,
pero también se evidencié aglomeraciones en algunos puntos y adicionalmente,
concluyeron que se pueden presentar dafos en los reforzantes cuando los tiempos
del proceso son demasiado largos.
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Procesos mas cercanos al foco de investigacion de este proyecto incluyen los
reportados en publicaciones como la de Wang et al., 2012. En dicho trabajo se
empled una metodologia denominada flake route o técnica de hojuelas, (semi
metalurgia de polvos) donde los rGOs fueron inicialmente dispersados en el agua,
de manera paralela se incorporaron hojuelas de aluminio en una solucién de PVA.
Los rGOs fueron incorporados en esta solucion de PVA mediante goteo; una vez
completada la mezcla con la asistencia de agitacion magnética, la muestra de
calent6 a 550 °C para degradar térmicamente el PVA y asi obtener las hojuelas Al-
rGOs. Finalmente, las hojuelas fueron compactadas para obtener el material
compuesto. Con la adicion de 0.3% en peso de rGOs se logré incrementar el
esfuerzo a tension de 150 a 250 MPa [146].

Li et al. [147] realizaron compuestos de matriz metalica de cobre reforzados con
rGO obtenidos por medio del proceso Hummers, inicialmente se dispersaron los
grafenos en agua destilada por medio de ultrasonido, posteriormente se afadieron
polvos de cobre y se sometieron a ultrasonido. Después los polvos se secaron en
horno a temperatura controlada para finalmente ser sinterizados via spark plasma.
El compuesto de aproximadamente 0,6% en peso de grafenos mostré una mejoria
en el esfuerzo ultimo (47,7%) y en el limite elastico (75,6%) respecto al material sin
reforzar. Algunos defectos en la superficie de los grafenos se encontraron debido al
proceso de sinterizado.

Chu y Chengchang [148] investigaron los cambios en las propiedades mecanicas
de un compuesto metalico de cobre reforzado con grafenos haciendo uso de
metalurgia de polvos previa dispersion y mezclado por mechanical milling. Los
autores lograron obtener mejoras del esfuerzo a tensién y modulo de Young de 114
y 37 % respectivamente con un 8 % en peso de reforzantes. Algunas
aglomeraciones se presentaron en el compuesto final induciendo la aparicion de
porosidades debilitando de esta manera la respuesta mecéanica del compuesto final.
Otros inconvenientes incluyeron: baja mojabilidad que se traduce en baja relacion
interfacial.

Bustamante et al. [149] realizaron un compuesto de matriz metalica reforzado con
nanohojuelas de grafeno via molienda mecéanica para posteriormente ser
sinterizados por procesos de compactacion. Los autores lograron obtener mejoras
en la dureza vickers del material aumentando los tiempos del proceso, como
consecuencia del aumento del tiempo del proceso se formaron compuestos amorfos
en los refuerzos y adicionalmente encontraron la formacion de carburos de aluminio
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debido a la reaccién del grafeno con la matriz de aluminio.

Finalmente, se ha evidenciado que mediante la implementacion de la técnica tipo
sandwich modificada se logran mejoras significativas sobre las propiedades
mecanicas de los MMCs desarrollados. En la investigacion llevada a cabo por Isaza
se obtuvieron compuestos tipo AI-CNTs, donde los autores dividieron el proceso de
fabricacion en dos etapas: la dispersién previa del nano-refuerzo en una matriz
polimérica, y la subsecuente compactacion en caliente de las laminas poliméricas y
metalicas. Se encontraron mejoras considerables en la resistencia, presentando
incrementos del 18 y 52 % para concentraciones en peso de CNTs de 0.5y 2 %,
respectivamente. Asimismo, se evidencié un aumento en el limite de fluencia de 65
y 130 %, y limites elasticos de 27 y 66%, respectivamente comparado con aluminio
sin reforzar [123]. En un trabajo mas reciente, Duarte M. et al. [131], emplearon la
técnica tipo sandwich para la obtencién de aleaciones de magnesio reforzadas con
CNTs. Se evidencid mejoras en el modulo elastico de 100, 110 y 130 % para
concentraciones CNTs en peso del 0.25, 0,5y 1 %, respectivamente.

En este proyecto se defini6 una ruta metodolégica para la fabricacion de
nanocompuestos tipo PVA-rGOs para su uso como vehiculo de inclusién de nano-
refuerzos carbonosos en MMCs obtenidos por la técnica tipo sandwich. Para la
obtencion de los PVA-rGOs se usO la técnica solution mixting asistida con
ultrasonido, y sobre el compuesto polimérico reforzado se realizaron diferentes
pruebas y ensayos con el fin de evidenciar el grado de dispersiéon de los
nanorefuerzos en la matriz. Finalmente, con el compuesto polimérico que mejor
respuesta obtuvo se fabricé de forma preliminar un compuesto metélico por medio
de la técnica tipo sandwich.
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4. MATERIALES Y METODOS

Para la realizacion de este trabajo se emplearon principalmente la base de datos
cientifica Science Direct. Asi mismo, se usaron otras plataformas tales como Scopus
y Google scholar, revistas de divulgacion cientifica digitalizadas, articulos
publicados por departamentos de distintas universidades, tesis doctorales sobre la
materia de estudio, entre otras fuentes. Las palabras clave para la busqueda fueron:
Materiales Compuestos de Matriz Polimérica (PMCs), Materiales Compuestos de
Matriz Metélica (MMCs), Nano-refuerzos de carbono, Oxidos de Grafeno reducidos
(rGOs), Desempefio Mecéanico. Se estableci6 como punto de partida que la
informacion a manejar fuera de libre acceso y que, en lo posible, no contaran con
una antigiiedad superior a 10 afios salvo algunas excepciones. En el Grafico 15
muestra el esquema general de la metodologia experimental realizada.

La metodologia experimental propuesta se dividié en tres etapas: (i) Sintesis de
rGOs y fabricacion de compuestos tipo PVA-rGOs. (ii) Cuantificacion y analisis del
grado de dispersion de los rGOs en las matrices PVA y caracterizacion mecanica
de los laminados PVA-rGOs obtenidos. (iii) Estudio preliminar de la incidencia de la
incorporacion de nanorefuerzos de carbono en MMCs sobre las caracteristicas
finales de dichos composites.

ETAPA 1: sintesis de rGOs y fabricacion de compuestos tipo PVA-rGOs

Oxidacién quimica de grafito: método de Hummers modificado:

Se utilizé un matraz de vidrio con capacidad de 2 L, el cual posee una tapa de tres
bocas para adaptar un sistema de condensacién, un embudo de decantacion y un
agitador mecanico de paletas con recubrimiento en teflébn. En este método se
emplearon cantidades adicionales de los reactivos para oxidar grafito comercial
(presentacion en polvo, con tamafio de particula d < 20 um, marca Aldrich), el cual
sirvié como precursor de carbono.

Inicialmente, se introdujo en el matraz 7.5 g de grafito sintético, 7.5 g de nitrato de
sodio (NaNOg) y 360 mL de acido sulfdrico (H2SO4). A esta mezcla, se le afiadio
muy lentamente 45.0 g de permanganato de potasio (KMNO4), manteniendo la
agitacion mecanica (250 rpm) a temperatura ambiente. La reaccion se mantuvo por
3 h. Posterior a ello, se adiciondé muy lentamente 1.5 L de perdxido de hidrégeno
(H202) al 3 % en relacion de volumen. La mezcla se agito por 2 h, controlando que
la temperatura no excediera los 50 °C. Todo el proceso requirié el uso de campana
de extraccion y bafio de agua para refrigerar el matraz durante la ocurrencia de las
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reacciones de oxidacion exotérmicas. Como resultado de la oxidacion de grafito se
obtuvieron lodos de 6xido de grafito (GrO), los cuales fueron lavados con agua

destilada hasta obtenerse un pH neutro.

Fabricar un compuesto de alcohol polivinilico reforzado con 6xidos de grafeno bien dispersos.Uso
el PMC como vehiculo de inclusion de los nanorefuerzos para la fabricacion de compuestos de

d
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Gréfico 15. Metodologia experimental
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Lavado de lodos de GrO:
Con el fin de eliminar las sales generadas en el proceso Hummers se centrifugo los

lodos a 4000 rpm por 15 minutos. Una vez centrifugadas las muestras se descart6
el sobrenadante y se recuperd el precipitado. Seguido a ello, se lavé la muestra con
agua desionizada, y se repitid6 el proceso de centrifugacion y separacion del
sobrenadante. Esto se realiz6 6 veces hasta alcanzar un pH 6.0. Una vez se
alcanzé dicho pH, se realizaron dos lavados mas con agua destilada y desionizada.
Posteriormente, el GrO se sec6 en rotavapor 125 rpm, 40 mbar y 60 °C. Finalmente,
el GrO se molié en mortero y se tamiz6 hasta alcanzar un tamafio de grano inferior
a 40 pm.

Exfoliacidn - reduccion térmica de GrO para la obtencién de rGOs:
Se realiz6 la exfoliacion-reduccion térmica del GrO en un reactor de cuarzo que esta

acoplado a un horno vertical con control de temperatura. La muestra de GrO fue
tratada a 400 °C, manteniendo en todo momento un flujo de Nz a razén de 100 mL
min? hasta alcanzar la temperatura deseada (T= 400 °C), a una velocidad de
calentamiento de 10 °C mint. Una vez alcanzada la temperatura, esta se mantuvo
por 1 h. Posteriormente, el reactor se dejé enfriar por conveccion natural hasta
alcanzar la temperatura ambiente. Todos los pasos realizados se presentan en el
Grafico 16.

‘ Obtencién de 6xidos de grafeno

!

Agitacién mecénica a 250 rpm 7.5 g de grafito sintético

o 7,5 g de NaNO3
A°C por'3 hotes 360 mL de H2S04

:

[ Afadir 45 g de KMNO4 ]

-

[ Afadir 1,5 L H202 al 3% }_>

4000 rpm por 15 minutos }4_{ Centrifugar ]

!

Lavar precipitados hasta pH 6 }

!

[ Lavar con agua milli-Q dos veces}

Agitacién mecanica a 250 rpm
30°C por 3 horas

i 125 rpm
Secar en rotovapor 40 mbar
60°c
Atmosfera inerte N2 ¢
100mL/min g | Moler }
400°C
1 hora l

[ Exfoliar y reducir en horno vertical ]

Grafico 16. Proceso de obtencion de rGOs.
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Fabricacién de compuestos tipo PVA-rGOs:
Cada uno de los pasos para el desarrollo del material compuesto se describe a

continuacion y se muestra en el Grafico 17.

Dilucién de PVA: en un beaker con capacidad de 100 mL se prepar6 una solucion
acuosa de alcohol polivinilico (PVA) al 4 % en peso. Se empled agitacion magnética
para homogenizar, y un bafio Maria para calentar la mezcla agua-PVA de manera
lenta y uniforme a temperaturas que pueden oscilar entre 70y 80 °C. Este proceso
se llevo a cabo hasta alcanzar la viscosidad adecuada del PVA y una apariencia
visiblemente transparente (30 a 40 minutos aproximadamente).

Adicién de rGOs y dispersion: una vez preparada la solucion de PVA, a
continuacion, se le agregaron lentamente los rGOs manteniendo la agitacién
magnética. Seguido a esto, la mezcla PVA + rGOs se sometid a una agitacion
severa empleando una lanza ultrasénica de alta frecuencia. Los rangos de
operacion de la lanza ultrasonica se mantuvieron al 40% de la potencia. Se
afiadieron rGOs en 0.25 y 0.5% de contenido en peso con tiempos de ultrasonido
de 2.5, y 3 horas, respectivamente.

Obtencion de PMCs tipo PVA-rGOs: la solucion PVA-rGOs obtenida fue vertida
en un molde acrilico, y se dejo curar y secar a temperatura ambiente por un periodo
de 7 dias.

A ! S
‘ |

1%
et

S

Gréfico 17. Fabricacién de compuestos tipo PVA-rGOs.
(A)Dilucion del PVA por agitaciéon magnética. (B) Sonicacién en lanza
ultrasonica. (C) Vaciado de la mezcla en moldes acrilicos
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ETAPA 2: cuantificacion y analisis del grado de dispersion de los rGOs en las
matrices PVA y caracterizacion mecénica de los laminados PVA-rGOs
obtenidos.

Cuantificacion del grado de dispersion de los rGOs en la matriz PVA:
Se realizaron mapeos del médulo de elasticidad (mddulo de Young) mediante la

técnica de nanoindentacién. Con dichos valores se pudo conocer como cambia
puntualmente esta propiedad en un éarea delimitada (2.5x2.5 pm?, con
nanoindentaciones cada 250 nm, bajo cargas muy bajas). Ademas, se pudo
identificar la separacion existente entre los rGOs y para ello, las imagenes del
mapeo se dividieron en lineas verticales y horizontales, se midi6 como cambia la
propiedad entre las lineas demarcadas y finalmente se us6 el modelo de distribucién
estadistica. A continuacion, la Ecuacion 1, representa la distribucion en el medio
continuo o free path [150]:

B 1 —1 /lnx — m\* 0 (1
flx) = xnmeXpl7<T> l parax >0 (1)

f(x) =0parax <0

“2 _ “2_'_0-2
In T y n= [ln "
promedio de la dispersién y o es la desviacién estandar para la distancia del free
path medido.

Donde m =

,xes la distancia del free path, u es el

Generalmente, estas distribuciones presentan comportamientos log-normales. El
pardmetro de dispersion D, ;representa la probabilidad de distribucion espacial de
los nano-refuerzos independientemente de la magnitud de la distancia entre estos,
el pardmetro D, , [150] est4 dado por :

e

“) +6.6838 % 10~* + (E) —1.9169 x 10~

Dy 1=1.1539 % 1072 + 7.5933 * 1072 * (E

. (g)3 +3.9201 * 1076 * (g)4 )

Valores bajos de D,, indican una mayor variabilidad en el espaciamiento de los
nano-refuerzos, relativo a un valor promedio. Dispersiones con valores del 100 %,
indican que todos los refuerzos se encuentran igualmente espaciados [133].
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Pruebas nanomecanicas de los compuestos tipo PMCs-rGOs:

La nanoindentacion es una técnica de caracterizacion de vanguardia muy particular
debido a su capacidad para determinar propiedades mecanicas de los materiales a
escala submicrométrica. Con esta técnica es posible determinar el médulo elastico
y la dureza de los materiales, entre otras caracteristicas. En dicho ensayo, se utiliza
como indentador o sensor de fuerza una punta de diamante, la cual penetra la
superficie de la pelicula. La profundidad de la indentacion se requiere para calcular
el area de la punta que estuvo en contacto con el material; esta area se utiliza para
estimar la dureza del material [151]. Las propiedades se calculan tipicamente
haciendo uso de la curva p-h o carga vs desplazamiento de la cual posteriormente
se extraen los valores de interés. Los parametros de este ensayo mecanico y la
curva tipica p-h se muestran en el Grafico 18.

1 .

Méxima Profundidad
Maxima Carga

Carga,p

—— |
\\\‘

Punto de contacto Desplazamiento,h

Gréfico 18 Representacion grafica de las variables medidas en el ensayo de
nanoindentacion. (Curva carga-desplazamiento, p-h). Tomada de :[151]

Las propiedades se obtuvieron haciendo uso de las siguientes ecuaciones [152]:

Pmax

H= Ac ®

Donde H es la dureza del material, Pmax es la carga maxima que se aplica en el
material y Ac es el area proyectada de contacto (que en situaciones ideales se
establece como funcion de hc, definida como la profundidad del contacto) dada por
Ac = 24.5hc?.
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La profundidad de contacto hc esta dada por:

Pmax
hc = hmax —w S (4)

Donde hmax es el punto h de la curva donde se alcanza Pmax, w €s un parametro
geométrico que se establece segun la forma de la punta 'y S es la pendiente inicial
de la curva de zona sin carga.

Finalmente, el modulo de elasticidad E se encuentra dado por [152]:

Vo S
T im ©

Se utilizé un nanoindentador IBIS Authority con una punta Berkovich. Para medir el
modulo y la dureza del material, se realiz6 por cada probeta un promedio de 10
indentaciones con una carga maxima de 5mN.

Tensioén: este ensayo permite la cuantificacion de las propiedades mecéanicas de
un material y también es posible evaluar mecanismos de deformacion plastica [153].
El ensayo se realiz6 siguiendo los estandares internacionales ASTM Compass en
su norma D882, que establece la metodologia para los métodos de evaluacion de
las propiedades a tension de peliculas delgadas de plasticos [154]. Para pardmetros
del ensayo, como se muestra en el Grafico 19 (A) las probetas fueron puestas en
un marco para permitir un agarre sencillo de las mordazas. En la parte (B) se
observa el ensayo con mordazas neumaticas en la maquina instron para ensayos
de tensidn. La velocidad de testeo fue de 20mm/min.

Gréfico 19. Ensayo a Tension de las probetas. (A) Probeta de ensayo (B)
Ensayo de tensién
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Analisis Dinamico Mecanico (DMA): se utiliza para el estudio viscoelastico de los
materiales poliméricos sometiéndolos a una carga dinamica. En sintesis, se evalla
la respuesta de los materiales a cargas ciclicas, estas respuestas se reportan en
tres diferentes tipos de variables: modulo de almacenamiento (qQue se asocia como
medida del comportamiento elastico de la muestra, rigidez), modulo de perdida (que
se describe como la disipacion de energia de un material que se encuentra sometido
a cargas ciclicas) y el coeficiente de amortiguacion (que es una relacién entre el
modulo de almacenamiento y el médulo de perdida). En este estudio se us6 el DMA
en modo de micro-tension (Esfuerzo vs Deformacion) con el fin de validar los
ensayos de tension realizados con los instrumentos instron [155]. La metodologia
del DMA se realizara siguiendo los estandares internacionales de las normas ASTM
D4065, D4440 usados para la determinaciéon de las propiedades reologicas
respectivamente [156]. Para este analisis se utilizé un equipo DMA RSA3 de
instrumentos TA a temperatura ambiente con una velocidad de testeo de 0.005 mm
st

ETAPA 3: estudio preliminar de la incidencia de la incorporacion de nano-
refuerzos de carbono (rGOs) en MMCs sobre las caracteristicas finales de
dichos composites.

Fabricacion de MMCs:

Se utilizaran laminas de aluminio comercial AA1100 (al 99%) con espesores de 0.3
mm y las peliculas de PVA-rGOs previamente caracterizadas. Para la fabricacion
del MMC (Al-rGOs) se emple6 la metodologia tipo sandwich la cual consta de un
compactado en caliente para permitir la difusion entre las laminas metélicas. Las
membranas de PVA-rGOs se ubican intercaladamente con las laminas de aluminio
gue son sometidas a un proceso de compactado en caliente el cual tiene como
funcién evaporar el PVA y permitir la union entre las laminas de aluminio por difusion
[123]. El proceso se divide en preparacion del molde como se observa en el Grafico
20, alli se agrega grafito en la parte inferior y superior del aluminio para no ocurra
union entre el molde y el MMC durante el proceso manufactura.

El proceso de compactado en caliente de las laminas de aluminio y las peliculas de
PVA-rGOs se realiz6 en un banco de pruebas que se encuentra compuesto por un
horno con controles de atmdsfera, temperatura y una matriz de compactado, como
se observa en el Grafico 21. El compactado se realiz6 con una presion de 30 MPa
y una temperatura de 645°C con rampas de calentamiento y sostenimiento definidos
por ensayos previos de termogravimetria del PVA, que indicaron los parametros de
evaporacion de este [123].
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Grafico 20. Preparacion del molde. (A) Pelicula de grafito en el molde. (B)
Recubrimiento de grafito en el Aluminio.

Gréfico 21. Equipo de Compactado. (A) Horno. (B)
Compactador
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1Caracteristicas de las materias primas

e PVA:
El alcohol polivinilico es un polimero sintético soluble en agua el cual posee buenas

propiedades de flexibilidad y de resistencia, sin embargo, estas propiedades son
dependientes de la humedad presente en el polimero. El agua actia como un
plastificante que reduce la resistencia a la traccion del material dependiendo del
porcentaje en peso, adicionalmente la presencia de agua permite aumentar la
elongacion y resistencia al desgarro del material. El material se puede descomponer
rapidamente después de los 200 °C debido a su bajo punto de fusién, siendo esto
conveniente para el proceso de manufactura tipo sandwich que se realizé en esta
investigacion.

e GO
En las imagenes de la Grafico 22 se muestra los resultados de observacion por medio de

SEM (Scanning Electron Microscopy) y TEM (Transmisision Electron Microscopy) para los
rGO sintetizados.

PO b

de TEM

Grafico 22‘rGOs. (A,B) Imagenes de SEM. (C,D) Imagenes
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En las imagenes del Grafico 22(A) y 22(B) se observa la calidad morfolégica de los
rGOs obtenidos, en especial, sobre la organizacion de las capas grafénicas y el
grado de exfoliacion, dichos materiales se observaron en un microscopio electronico
de barrido de emisién de campo Quanta FEG 650. Las muestras no requirieron
preparacion especial, éstas se dispusieron directamente sobre un soporte de acero
inoxidable en cinta adhesiva de carbono.

En las imagenes del Grafico 22(C) y 22(D) se pudo detectar de manera global,
ciertas alteraciones o cambios morfolégicos como el grado de apilamiento y/o
rugosidad de las laminas, en funcidén de su temperatura de reduccion. Las medidas
se realizaron en un microscopio JEOL 2000 Ex-Il, con un voltaje de 160 kV. Como
preparacion de las muestras, los rGOs se dispersaron con ayuda de ultrasonido en
una solucion DMF/H20 (Dimetilformamida/agua), en relaciéon (1:1) v/v. Estas
caracteristicas son relevantes durante la fabricacion del MMCs porque ademas de
un anclaje quimico se podria tener un anclaje mecanico debido a esta morfologia.

5.2 Resultados TGA (Analisis Termogravimétrico)
Debido a que el compuesto PVA-rGO servira como un vehiculo de inclusion en la

matriz metalica, el polimero debe ser degradado térmicamente y asi dejar los
refuerzos en la matriz metélica, por lo que las rampas de calentamiento y
sostenimiento deben ser controladas durante el procesado tipo sandwich. Con el fin
de conocer la razén de la pérdida de masa del polimero se realiz6 un andlisis
termogravimétrico (TGA por sus siglas en inglés) como se observa en el Grafico 23.
Los tres materiales analizados (PVA, PVA-0,25 wt% y PVA-0,5 wt% de rGO) inician
su degradacion cerca a los 100°C y esto se debe a la presencia del agua en el PVA
diluido [157], las curvas coinciden debido a la conservacion de las proporciones de
porcentaje en peso del agua en los tres compuestos fabricados. Una vez se inicia
el proceso de pérdida de masa todos los compuestos alcanzan la temperatura de
transicion vitrea (nétese la pendiente después de los 100°C), esto coincide con la
investigacion hecha por Medina et al [157], en la cual evaluaron el comportamiento
térmico y mecanico de un compuesto tipo PVA reforzado con nanotubos de carbono.
Una vez se alcanzan los 280°C, la pérdida de masa de los tres compuestos se ve
acelerada, mostrando una pendiente mas marcada en el PVA con 0% de contenido
en rGO, cuyo rango de inicio de degradacion térmica varian entre 280-320 °C. Para
las muestras que contienen el refuerzo la degradacion inicia a una temperatura
mayor, siendo coherente con resultados de otras investigaciones como las de
Wadhwa et al. [158], cuyos autores evaluaron los comportamientos térmicos de
compuestos tipo PVA-rGO fabricados in-situ. En este trabajo los autores

53



encontraron que las pérdidas de masa en los compuestos tenian rangos de
temperatura mayores y cuyas pérdidas de masa eran mas lentas con la adicion de
los refuerzos rGO en la matriz polimérica, adicionalmente, para los rGO las pérdidas
sustanciales de masa se presentan a los 550°C (degradacién del nanorefuerzo). El
andlisis DTG (Termogravimetria derivada por sus siglas en inglés), ubicado en la
parte inferior del Gréafico 23, permite analizar los puntos de inflexion del andlisis
térmico, para este caso se encuentra que la descomposicién es similar hasta los
280°C. También es posible asegurar la influencia del grafeno en el compuesto como
se habia determinado anteriormente, ya que los picos de reaccion exotérmica se
ven reducidos a mayor porcentaje en peso de rGO en el material compuesto.

Curve: 'PVA_R60_0.5%_MICRO
Curve: 1PVA_F 25%_MICRO

Curve: IPVA_MICRO

900 °C

P

%0 min

STAR® SW 10.00

Grafico 23. TGA-DTG del PVA-rGO

5.3 Cuantificacion de ladispersion de los rGO por medio de pruebas nano-
mecanicas

Se realizaron mapeos del modulo de elasticidad de los polimeros nanoreforzados
con el fin de identificar el cambio en las propiedades mecanicas en un area
determinada, cuyos resultados fueron la herramienta de cuantificacion del grado de
dispersiéon de los nanorefuerzos en la matriz de PVA. Adicionalmente se realizaron
pruebas de nanoindentacion tradicional para determinar la dureza y el modulo de
elasticidad del compuesto.
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e Mapeos de Rigidez

En el Grafico 24y el Gréafico 25 se muestran los mapeos del médulo de elasticidad
para los dos compuestos fabricados y se observa como varia la propiedad en el
area estudiada. Las zonas mas rojas y oscuras indican un valor menor de la
propiedad, es decir se midio la propiedad en una zona que no esté afectada por el
nanorefuerzo, por otro lado, las zonas mas anaranjadas Yy claras revelan la posible
presencia de un reforzante o parte de este (debido al tamafio de los rGO). Los
valores reportados del médulo de elasticidad son similares para ambos compuestos
(0.25% y 0.5% de contenido de rGO), sin embargo, el mapeo del modulo de
elasticidad para el compuesto reforzado con 0.5% de rGO presenta mayores zonas
claras, lo cual es coherente, puesto que hay una mayor concentracién de
reforzantes y la probabilidad de encontrar un rGO o parte de este se incrementa.
Hay que destacar, que en las imagenes de los graficos la propiedad se ve
homogéneamente distribuida, lo que evidencia indirectamente una buena dispersion
del nanorefuerzos en la matriz polimérica.

Rigidez
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Grafico 24. Mapeo de Rigidez para concentraciéon de 0.25% de rGOs
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Gréfico 25. Mapeo de Rigidez para concentracion de 0.5% de rGOs

Finalmente, estos mapeos permiten identificar las dispersiones de los
nanorefuerzos, al menos de manera aproximada, haciendo uso del modelo
estadistico descrito anteriormente. Para ello, las imagenes de los mapeos de la
propiedad fueron divididas en lineas horizontales y verticales para finalmente medir
las distancias entre los cambios de la propiedad y asi definir algunos parametros
estadisticos que nos dan informacion de la dispersién de los nanorefuerzos en la
matriz polimérica. Mapas similares fueron realizados en la investigacion de Duarte
et al [131], en la cual caracterizaron un MMC de magnesio y evaluaron la incidencia
de los CNTs procesados mediante la técnica tipo sandwich.

e Calculo deladispersion
El modelo de distribucion estadistica ha sido usado por varios autores [124,126] con

el fin de cuantificar la dispersion de los nanorefuerzos en una matriz especifica. Para
hacerlo es necesario graficar la funcion de frecuencia, que en la mayoria de los
casos estudiados por otros autores da una distribucion log-normal, esto debido a la
naturaleza de la distribucion de los refuerzos en la matriz. A partir de la grafica de
frecuencias, el grado de dispersion se cuantifica para el parametro D_0.1, el cual
nos da informacion de las distancias que tienen los nanorefuerzos en la zona
cercana a la media, en otras palabras, el parametro D_0.1 cuantifica el porcentaje
de dispersion en donde se encuentran la mayor cantidad de datos o medidas entre
los nanorefuerzos.
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Usando este modelo estadistico y los mapeos de rigidez discutidos en la seccién
anterior, se pudo determinar la dispersion de los nanorefuerzos en la matriz
polimérica. En el Grafico 26 (A) se observa la distribucion de frecuencias del modelo
de dispersion para el compuesto reforzado con 0.25wt% de rGO y en el Grafico 26
(B) se observa la distribucion de frecuencias para el compuesto reforzado con
0.5wt% de rGO. Para el compuesto reforzado con 0.25wt% de rGO se encontr6 una
distancia promedio de 0.423 micrometros y una dispersion del 11,25%, sin embargo,
la mayor cantidad de datos tomados se encuentran en un valor cercano de distancia
de 0,2 micrometros, de igual forma, para el compuesto reforzado con 0.5wt% de
rGO se encontrd una distancia promedio de 0.270 micrometros y una dispersion del
8.09% y la mayor cantidad de distancias tomadas se encuentran en un valor
cercano a 0,09 micrometros, cuyos resultados son coherentes debido a que a mayor
cantidad de nanorefuerzos estos estaran mas cercanos estaran en la matriz. Estos
resultados se muestran de manera resumida en la Tabla 6.

Los valores de dispersion encontrados son prometedores comprados con otros
autores que han alcanzado porcentajes de dispersion de 3 a 5% y esto se ve en el
aumento en las propiedades mecanicas del compuesto medidas por
nanoindentacion.

' A [ B Dispersién PVAG0 05

Gréfico 26. (A) Dispersion PVA-rGO 0.25%. (B) Dispersién PVA-rGO 0.5%

Tabla 6

Resultados obtenidos por medio del modelo D_0.1

Concentracion | Media | Desviacion Promedio D 0.1 %Dispersion
0,25% 0,400 0,304 0,423 0,113 11,25
0,50% 0,200 0,221 0,270 0,08 8,09

57



e Caracterizacion nanomecanicas por medio de nanoindentacion
Adicional a los mapeos de rigidez, se realizaron nanoindentaciones aleatorias para
las muestras con 0, 0.25 y 0.5wt% de rGO con el fin de identificar el médulo de
elasticidad y la dureza de los compuestos, cuyos resultados se muestran en el
Gréfico 27. En los graficos se evidencia un aumento para ambas propiedades con
respecto a la carga de refuerzo en la matriz polimérica. El modulo de elasticidad
reporta un incremento significativo de 136% y 162% para los compuestos reforzadas
con 0.25 y 0.5wt% de rGO, respectivamente, y la dureza reporta un incremento de
56% y 39% para los compuestos reforzadas con 0.25 y 0.5wt% de rGO,
respectivamente. Indirectamente, los resultados mostrados evidencian que las
condiciones de dispersion son buenas al lograr que las propiedades mecanicas
incrementen, al menos para un volumen de control pequeiio.
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Grafico 27. Resultados de Nanoindentaciéon. (A) Modulo de Young. (B)
Dureza

5.4 Ensayos de tensidn
Los ensayos de micro tension permitieron obtener de manera experimental el limite

fluencia del material o limite elastico y adicionalmente el esfuerzo ultimo a tensién
del PMC fabricados. El Gréafico 28 (A) muestra el limite elastico para el compuesto
PVA-rGO con diferentes concentraciones de reforzante (0%, 0.25% y 0.5%wt de
rGO en la matriz polimérica). De los resultados obtenidos se evidencia un
incremento del 49% del valor del limite elastico con la adicion de 0,25%wt de rGO,
sin embargo, decrece cuando se adiciona un mayor contenido de reforzante
(0,5%wt de rGO en la matriz polimérica). Un comportamiento similar se puede
evidenciar en los resultados del esfuerzo ultimo a tension ilustrados en Grafico 28
(B). Para este caso los valores de esfuerzo fueron de 9,025 MPa, 13,87 MPay 7.05
MPa, para contenidos en peso del 0%,0.25% y 0.5%wt del refuerzo,
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respectivamente. En otras palabras, se obtuvo un incremento del 54% para
concentracion de 0.25% wt. de rGO, y esta se ve reducida también al incrementar
el porcentaje de reforzantes en la matriz (0,5%wt de rGO en la matriz polimérica).
Estos resultados son coherentes con los mostrados por Wu et al. [135], cuyos
autores muestran un incremento de las propiedades para los compuestos tipo PVA-
rGO, pero cuando se adicionan mayores concentraciones se evidencian
decrecimientos en las propiedades mecanicas, esto puede deberse a una baja
dispersion de los nano-refuerzos. Este comportamiento también se observa en PVA
reforzado con CNTs, donde Isaza M et al. [133] evidenciaron un aumento en las
propiedades para concentraciones de 0.5% de contenido en peso de reforzantes,
sin embargo, al aumentar las concentraciones de nanotubos de carbono se
evidencia un decrecimiento de las propiedades. Adicional a esto, es probable que
durante el proceso de dispersion de los nanorefuerzos cambien las proporciones de
PVA, esto debido al tiempo de sonicacion que hace que la muestra se caliente y
evapore agua durante el proceso lo que finalmente afectaria la respuesta mecéanica
del compuesto. Estos resultados fueron corroborados por medio de ensayos de
analisis mecanico dinamico.
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Gréfico 28. Resultados a Tension. A) Limite elastico del PMC. B) Esfuerzo
altimo del PMC

5.5 Ensayos DMA
El ensayo de DMA se realiz6 en modo de micro-tension a 25°C con el fin de validar

los resultados que se obtuvieron por medio de ensayo de tensién. De manera
general se puede visualizar en el Grafico 29 que la tendencia de los PMCs es
similar a los obtenidos en los ensayos de tension. En este caso, los picos maximos
de tension son mayores que en los ensayos realizados con la maquina instron y
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esto es debido a la precision de las pruebas y los volumenes tan pequefios que se
utilizaron, aqui se observan que los picos alcanzan los 67 MPa para
concentraciones de 0.25%wt de rGOs, después se ve un decrecimiento de las
propiedades cuando se evallan concentraciones de 0.5%wt de rGOs, siendo mas
marcado en algunas muestras.

5.6Resultados de evaluacién de la matriz metélica
Se realiz6 una evaluacion de manera preliminar del MMC fabricado usando como

vehiculo de inclusién las muestras de PVA con 0.25%wt de rGO, para esto se
realizaron ensayos de nanoindentacion en la zona de difusion como se muestra en
la imagen del Grafico 30, cuyos ensayos fueron perfiles de nanoindentacién a
través de la zona de difusién con el fin de identificar como varia la propiedad desde
el material base pasando por la zona reforzado.
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Grafico 29. Resultados DMA a Tensidn. (A) Curvas esfuerzo vs deformacién.
(B) Valores de esfuerzo altimo.
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Gréafico 30. Vista transversal del MMC
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Las curvas del perfil de nanoindentacion muestran como varian las propiedades
mecanicas en el compuesto de Al-rGO y son mostradas en el Grafico 31. Los
resultados evidencian un aumento de las propiedades en la zona de difusion,
alcanzando valores para el médulo de elasticidad de hasta 140 GPa (comparado
con un modulo base de 70GPa para aluminio 1100) y de dureza de hasta 0,7GPa
(comparado con la dureza base de 0,4GPa para aluminio 1100), cuyo
comportamiento es similar para ambas propiedades, es decir, la propiedad aumenta
considerablemente en la zona de difusién. Adicionalmente, los perfiles realizados
nos dan indicios del proceso difusivo, es decir, nos da informacion del espesor de
difusién durante el proceso de manufactura y que el aumento de las propiedades se
debe a la incidencia de los rGO, sin embargo, se deberan realizar estudios
detallados en la zona de difusion.
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Gréfico 31.Curvas de perfil de las propiedades de Al/rGO. (A) Perfiles de
Mdédulo eléastico. (B) Perfiles de Dureza.

Resumiendo, en este trabajo se evidencio el efecto de los rGO sobre el PVA el cual
mostré un incremento en las propiedades mecanicas como el médulo de elasticidad,
dureza, resistencia a la fluencia y resistencia ultima a la tension, sin embargo, para
porcentajes de adicion mayores se encontré una disminucion en las propiedades
mecanicas. Estos comportamientos han sido reportados por varios autores y se
atribuye a varias razones: Aglomeraciones de los nano-refuerzos en la matriz
polimérica, concentradores de esfuerzos que se generan durante el proceso de
fabricacion como poros y/o defectos en el proceso de moldeo, problemas que
requieren cuidado durante el proceso de manufactura para asi obtener los
compuestos optimos. Aun asi, se ha encontrado muy prometedor la fabricacion de
este tipo de compuestos para aplicaciones estructurales debido a las bondades que
el nanorefuerzo puede aportar a las matrices poliméricas.

De acuerdo con lo anterior y con el fin de fabricar un compuesto metélico
nanoreforzado, este trabajo tenia como objetivo usar el polimero nanoreforzado
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como vehiculo de inclusibn en un matriz de aluminio. Durante el proceso de
fabricacion se us6 la técnica tipo sandwich la cual consta de un apilamiento
intercalado de laminas de polimero nanoreforzado con laminas metalicas. De los
resultados se evidenci6 que las propiedades mecanicas aumentan
considerablemente con la adicion de 0,25wt% de rGO en la matriz, cuyos aumentos
se deben a las caracteristicas interfaciales entre la matriz y el nanorefuerzo, a la
posible recristalizacion en la zona cercana del nanorefuerzo y la matriz metalica, y
finalmente a las interacciones cristalinas que pueden haber entre la matriz y el
refuerzo, es decir, que la trasmision de carga entre la matriz y el nanorefuerzo se
de forma satisfactoria. Finalmente, este resultado es muy prometedor para la
fabricacion de este tipo de compuestos para aplicaciones estructurales.
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6. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se logré estudiar satisfactoriamente las peliculas de PVA
reforzados con rGO que posteriormente fueron usadas como vehiculo de inclusién
en la matriz metélica encontrando un efecto significativo del nanorefuerzo sobre el
polimero usado.

De la caracterizacion de las peliculas de PVA reforzado con rGO se evidencia una
influencia directa de las variables del proceso en la respuesta mecéanica de los
PMCs, cuyas variables méas sensibles son la cantidad de rGo afiadidos y los tiempos
de dispersion en la solucién acuosa.

En cuanto a la dispersién, se evidencidé que al aumentar las concentraciones de los
rGOs se nota una reduccion en las propiedades mecanicas, esto se puede deber
fendmenos de aglomeracion y/o bajas energias de dispersién que no permiten una
buena distribucion de los rGOs en las matrices poliméricas. Un disefio experimental
mas robusto se debe llevar a cabo para identificar el efecto en las variables como:
tiempo de dispersion, energia de dispersion, entre otras.

Se encontré que durante la fabricacion de los PMCs hay variables muy sensibles
gue en este trabajo no se controlaron, por ejemplo, el proceso de curado, el cual
pudo afectar la reproducibilidad de los ensayos, ya que al curar el compuesto a
temperatura ambiente no se garantizé humedad ni temperatura de curado.

Finalmente, el MMC obtenido por la técnica tipo sandwich muestra un aumento en
las propiedades de modulo y dureza gracias a la presencia de los rGO, indicando
una incidencia positiva del refuerzo sobre las propiedades del Aluminio. La técnica
permiti6 obtener una mejoria en las propiedades mecanicas. Sin embargo, un
estudio de la dispersion en este MMC obtenido permitiria evaluar la efectividad de
la distribucién previa de los refuerzos en el PMC, aunque una buena dispersion en
el PMC usado como vehiculo de inclusién determinard en cierto grado la dispersién
posterior en el MMC y adicionalmente el aumento de las propiedades.
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