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GLOSARIO

Adsorcion: fenémeno por el cual un sélido o un liquido atrae y retiene en su
superficie gases, vapores, liquidos o cuerpos disueltos.

Amperimetro: instrumento para medir la intensidad de una corriente eléctrica.

Carga mecanica: corresponde a la magnitud fisica que genera peso o presion
respecto a otra sobre algo.

Conductividad eléctrica: capacidad de la materia para permitir el flujo de la
corriente eléctrica.

Deformacion ingenieril: cambio de forma o tamafio de un material debido a
esfuerzos externos.

Disrupcion eléctrica: transformacion brusca de una parte o de la totalidad de un
medio aislante en un medio conductor.

Ensayo de Indentacidn: cipo de ensayo en se somete a un material a una carga
de compresion muy localizada mediante un indentador de forma dada. El objetivo
es medir la rigidez local de tal material Se representa la relacion entre la carga
aplicada y la profundidad de la huella generada por el indentador.

Extrusion de polimeros: proceso industrial mecanico, en donde se realiza una
accion de moldeado del plastico, que por flujo continuo con presién y empuje, se
hace pasar por un molde encargado de darle la forma deseada.

Fullerenos: molécula compuesta por carbono que puede adoptar una forma
geométrica que recuerda a una esfera, un elipsoide, un tubo o un anillo.

Grafeno: cristal de carbono en el que los &tomos estan dispuestos en un plano de
forma hexagonal.

Husillo: tornillo metalico o de madera utilizado para el movimiento de las prensas
y otras maquinas similares.

Ley de Ohm: relacion existente entre conductores eléctricos y su resistencia.

Méaquina pulverizadora: maquina con diferentes tipos de arquitectura que permite
reducir materiales a tamafios diminutos.

Material compuesto: materiales que se forman por la uniéon de dos o mas

materiales para conseguir la combinacién de propiedades que no es posible
obtener en los materiales originales.
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Nanoparticulas: trozos de material en el que las tres dimensiones de las
particulas se encuentran dentro de la escala nanométrica (en el rango de 1 a 100
nanoémetros).

Nanotubos de carbono: estructuras tubulares (cilindricas), cuyo didmetro es del
tamafio del nanémetro.

PET (Polietileno tereftalato): polimero de condensacion termoplastico y material
muy usado en la produccién de una gran diversidad de envases de bebidas.

Producto triturado: resultado del proceso de reduccion de tamafio de los
materiales.

Proceso de granceado: proceso en el que se obtienen unas pequeias bolitas
(granza) que se almacenan en sacos para Su uso Como nueva materia prima.

Reciclaje de plasticos: proceso de recuperacion de desechos de plasticos.

Resistividad eléctrica: cuantifica la fuerza con la que se opone un material dado
al flujo de corriente eléctrica.

Tenacidad: propiedad fisica que describe la cantidad de energia que puede
absorber un material antes de romperse.

Tension ingenieril: maxima tensién que puede soportar un material, antes que su
seccion transversal se contraiga de manera significativa.

Voltimetro: instrumento para medir en voltios la diferencia de potencial eléctrico
entre dos puntos de un circuito.
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RESUMEN

La contaminacién por materiales plasticos es un problema que se ha venido
trabajando de diferentes formas, implementando sistemas, como reducir, reutilizar
y reciclar, pero aun no se ha establecido un mecanismo y/o proceso que permita
incorporar los envases post-consumo de bebidas como materia prima para nuevos
usos.

Una parte fundamental de este estudio se basa en el reciclado de botellas de agua
mineral, fabricadas a partir de PET (Tereftalato de polietileno, por sus siglas en
inglés), ElI PET estd hecho de petroleo crudo, gas y aire. Un kilo de PET estéa
compuesto por 64% de petréleo, 23% de derivados liquidos del gas natural y 13%
de aire. Este polimetro al ser recuperado pierde propiedades mecanicas causadas
por el proceso de termo-formado, razon por la cual no puede ser utilizado para
fabricacion de piezas que requieran ser sometidas a esfuerzos. Actualmente,
alrededor del 75% del RPET (PET reciclado) es recuperado para ser utilizado
como fibra de alfombras, ropa polar, cuerdas y algunos accesorios.

En este proyecto se presenta como alternativa combinarlo con grafeno, cristal
derivado del carbono que muestra altas propiedades mecanicas y que por tener
los atomos dispuestos en un plano de forma hexagonal y alta porosidad, permite
mezclarlo con el RPET de una forma mas sencilla que otros materiales, que
también puedan presentar buenas propiedades mecanicas. Para poder mezclarlo
con el grafeno, los envases plasticos son sometidos a un proceso de reduccion
(pulverizado) hasta obtener tamafios de material incluso de 75 pm. Para termo-
formar el RPET y grafeno se construye una maquina extrusora mono husillo, que
permite utilizar la camara como herramienta de homogeneizacion del compuesto
en porcentajes de 1%, 3% y 5% en peso de grafeno, proceso mecanico llevado
en frio. A continuacion se funden las probetas de los diferentes sistemas para
realizarles los ensayos mecénicos. Al analizar los resultados obtenidos se
constato un incremento en las propiedades mecanicas del compuesto; se observo
que el refuerzo tiene un efecto significativo en la absorcion de energia. Otro
aspecto a resaltar fue la disminucién de la resistencia a la tension eléctrica,
aduciendo una dispersion homogénea del grafeno dentro de la matriz de RPET.
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INTRODUCCION

Los avances tecnoldgicos exigen cada dia que se investiguen nuevos materiales o
gue se ahonde mas en las propiedades de los existentes. El PET (Tereftalato de
polietileno) es un material que permite ser recolectado y recuperado posconsumo
a partir de procesos tecnoldgicos. Adicionalmente, el impacto ambiental negativo,
que lo cataloga como uno de los residuos mas peligrosos que genera el hombre,
hace que recuperarlo sea una oportunidad de negocio y de contribucion al medio
ambiente.

En este sentido, actualmente se puede recuperar el material posconsumo con
diferentes técnicas, entre ellas, reciclaje fisico o mecanico, reciclaje quimico,
reciclaje energético. Conviene subrayar que el mas utilizado es el reciclaje fisico o
mecanico, el cual permite seleccionar en los lugares de acopio los materiales que
pueden ser recuperados para introducirlos nuevamente a procesos de
manufactura.

A causa del proceso utilizado para incorporar el PET y hacer de él un nuevo
material de uso, éste es sometido nuevamente a una trasformacion termoplastica
gue conlleva a una disminucion de las propiedades mecénicas [1, 2].

En relacibn con lo anteriormente expuesto, se han desarrollado diversas
investigaciones que incorporan materiales de refuerzo como suplemento, logrando
aumentos significativos en propiedades mecénicas [3-6]. Sin embargo, la
utilizacion de los materiales obtenidos se dirige usualmente a aplicaciones
degradadas.

Por otro lado, los avances en materiales presentan al grafeno, que es un cristal de
carbono que combina una gran cantidad de propiedades que no se dan juntas en
cualquier otro material por tener los atomos dispuestos en un plano de forma
hexagonal, siendo capaz de mejorar las condiciones de cualquier material donde
se aplique. Este, como un nuevo material de nanocarbono emergente, tiene
algunas propiedades Unicas, incluyendo excelente conductividad térmica y
eléctrica, fuerte propiedad mecanica y anticorrosiva, superficie extremadamente
alta que permite hacer una mezcla mecanica con otros materiales [7-9].

En razon a los sefialamientos hechos en lineas anteriores y siendo de gran
interés, la presente investigacion propone estudiar el comportamiento mecénico de
un material compuesto de matriz polimérica RPET (Tereftalato de Polietileno
Reciclado) modificado con refuerzo de grafeno.
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1. OBJETIVOS

1.1. OBJETIVO GENERAL

Evaluar el comportamiento mecanico de una matriz polimérica de RPET con
refuerzos de 1%, 3% y 5% de grafeno.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Preparacion y moldeo de los sistemas.
Preparar mediante extrusion de mono husillo y posterior moldeo por inyeccion
probetas de 100% RPET y 1%,3%, 5% de grafeno/RPET.

Caracterizacion cualitativa

Analizar la situacion morfologica del RPET generada a partir del proceso de
pulverizado, y probetas de RPET/GRAFENO obtenidas en proceso de
extrusion y moldeo.

Caracterizacibn mecanica.

Determinar los parametros numéricos que caracterizan el comportamiento
mecanico a traccion, dureza e impacto del RPET vy probetas de
RPET/GRAFENO sometidas a un proceso de extrusion y moldeo.
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2. MARCO TEORICO

2.1. POLIETILENO TEREFTALATO

Fue patentado como un polimero para fibra por J. R. Whinfield y J. T. Dickinson en
1941. Catorce afios mas tarde, en 1951 comenzd la produccion comercial de fibra
de poliéster, Desde entonces, hasta hoy en dia, la fabricacion de PET ha
presentado un continuo desarrollo tecnolégico, logrando un alto nivel de calidad y
una diversificacion en sus empleos. A partir de 1976 se emplea en la fabricaciéon
de envases ligeros, transparentes y resistentes, principalmente para bebidas, los
cuales al principio eran botellas gruesas y rigidas, pero actualmente, sin perder
sus excelentes propiedades como envase, son mucho mas ligeros.

Existen diferentes grados de PET, los cuales se diferencian por su peso molecular
y cristalinidad. Los que presentan menor peso molecular se denominan grado
fibra, los de peso molecular medio, grado pelicula y los de mayor peso molecular,
grado ingenieria [10]. En la Tabla | se relacionan las propiedades fisicas del PET
Virgen comercial [11].

Tabla I. Propiedades fisicas del PET.

Propiedades (unidad) PET VIRGEN
Maodulo de Young (MPa) 1890
Resistencia a la Rotura (MPa) 47
Resistencia al impacto (Jm™) 12
Viscosidad intrinseca (dL g™) 0.72-0.84
Temperatura de fusion (°C) 244-254
Masa molecular (g mol™) 81,600

Fuente: G. M. Barrera, J. B. H. Zaragoza, 2015.

2.1.1. Tipos de PET

Ademas de su clasificacidbn como plastico, existen tipos de PET que se obtienen a
partir de su formula basica. Dentro de ellos esta el APET, que significa que es un
PET amorfo; el CPET, que es el PET cristalino y el RPET que se designa al
material reciclado. En este ultimo tipo pueden existir dos formas, el PET post
industrial, que son los residuos que se obtienen en el proceso de reutilizacion del
PET y el PET posconsumo, que se refiere principalmente a las botellas plasticas
de PET que se desechan y son recicladas [12].
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2.2.RECICLAJE DE PLASTICOS

El desarrollo de tecnologias ha permitido recuperar el material posconsumo con
diferentes técnicas, entre ellas, reciclaje fisico o mecanico, reciclaje quimico,
reciclaje energético.

Para facilitar el proceso de separacion, la Society of the plastics industry desarrollé
un codigo de identificacion que se coloca en la mayoria de los productos de
polimero [13]:

7y

ub Numero 1. El PET (Tereftalato de Polietileno), material utilizado para la

PET fabricacion de botellas de agua, aceite, refrescos.

h Numero 2. El HDPE (Polietileno de alta densidad), tipo de material ain
A mas rigido, utilizado para la fabricacion de garrafas de aceite,
detergentes o bolsas resistentes.

c 3& Numero 3. EI PVC (Cloruro de Polivinilo), plastico utilizado para la
fabricacion de juguetes, envolturas de alimentos.

h Numero 4. EI LDPE (Polietleno de baja densidad), utilizado para
t 4& botellas de agua y bolsas.

h Numero 5. El PP (Polipropileno), utilizado para la fabricacién de envases
5 de mantequilla o yogures, los cuales pueden ser reutilizados o
Lb reciclados

h Numero 6. ElI PS (Poliestireno) suele usarse para envasar comidas

C E'b rapidas en los restaurantes

h Numero 7. Otros plasticos, en este numeral se ubican el PC o
- Policarbonato con el que se fabrican los CD’s o los biberones infantiles y
Lo los PLA o Plasticos Biodegradables de nueva generacion.
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Reciclaje Mecanico: es el proceso de reciclado mas utilizado, el cual consiste en
varias etapas (Figura 1).

4

MOLIENDA O
TRITURADO

SEPARACION
MANUAL

PRODUCTO
FINAL

Fig. 1. Proceso de reciclaje mecénico.
Fuente: Autor

ALMACENAMIENTO
EN PACAS

EXTRUSION

GRANCEADO

La preparacion del producto empieza con el lavado y la separacion de sustancias
contaminantes (etiquetas, papeles, residuos de material biodegradable), proceso
gue se puede repetir si es necesario. Después el material pasa por una centrifuga
y secadora y se almacena en un silo intermedio. En el caso ideal, el silo sirve
también para homogeneizar mas el material, a fin de obtener una calidad
constante. Posteriormente el material se tritura [14].

El producto triturado, limpio, seco y homogéneo se alimenta a una extrusora y, tras
el proceso de granceado, se obtiene la granza lista para ser procesada por
diferentes técnicas. La granza de plasticos reciclados se puede utilizar de
diferentes maneras, segun los requerimientos para el producto final:

- Procesado del producto reciclado directamente, con la formulacion que sea
adecuada a su aplicacion concreta. En este caso, las piezas obtenidas tienen
en general propiedades menores a las fabricadas con polimero virgen, lo que es
suficiente para la utilidad deseada.

- Mezcla de granza reciclada con polimero virgen para alcanzar las prestaciones
requeridas. El ejemplo tipico es la adicion de polimero virgen a la mezcla de
termoplésticos.

- Co-extrusion del producto reciclado. Un ejemplo de esta técnica es la
fabricacion de recipientes para detergentes, en la que la capa intermedia puede
ser de polimero reciclado y la interior (contacto con el producto) y la exterior son
de polimero virgen.

Reciclaje Quimico: esencialmente consiste en un proceso quimico que permite
separar los componentes basicos del monémero. Este proceso adicionalmente
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ofrece la degradacion en subproductos a través de la fractura de los enlaces,
utilizado en mayor parte para el manejo de poliésteres, poliamidas y poliuretanos
[15].

Reciclaje Energético: en este proceso se busca utilizar el material reciclado
como combustible, transformando el producto posconsumo en gases, cenizas y
escoria. El objetivo principal es disminuir el volumen del residuo mediante la
combustion.

2.3. GRAFENO

Es un material compuesto por carbono puro, con atomos dispuestos en patron
regular hexagonal (ver Figura 2), similar al grafito, pero en una hoja de un atomo
100 veces mas fuerte que el acero. Su densidad es aproximadamente la misma
qgue la de la fibra de carbono, y es aproximadamente 5 veces mas ligera que el
aluminio. Una lamina de 1 metro cuadrado pesa tan solo 0,77 miligramos.

Fig. 2. Estructura molecular del Grafeno.
Fuente: J. C. Meyer 2007

Asimismo, es un al6tropo del carbono, un teselado hexagonal plano formado por
atomos de carbono y enlaces covalentes que se generan a partir de la
superposicion de los hibridos sp? de los carbonos enlazados.

En el grafeno, la longitud de los enlaces carbono-carbono es de aproximadamente
142 pm (picobmetros). Es el componente estructural basico de todos los demas
elementos grafiticos, incluidos el propio grafito, los nanotubos de carbono y los
fullerenos.

A esta estructura también se le puede considerar una molécula aromatica
extremadamente extensa en las dos direcciones espaciales. Es decir, seria el
caso limite de una familia de moléculas planas de hidrocarburos aromaticos
policiclicos denominada grifenos [16].
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2.4. PROPIEDADES MECANICAS DE UN MATERIAL

Las propiedades mecanicas describen como un material responde a una fuerza o
carga. Solamente se pueden ejercer tres tipos de fuerzas mecanicas que afecten a
los materiales: compresion, tension y cizalla. Las pruebas mecanicas consideran
estas fuerzas por separado o combinadas. Las pruebas de traccién, compresién y
cizalla sirven solo para medir una fuerza, mientras que las de impacto y dureza
implican dos o mas fuerzas simultaneas [17].

2.4.1. Resistencia a latraccion y elongacion de rotura

El ensayo a tension se utiliza para estudiar la relacion existente entre esfuerzo-
deformacion, el ensayo de traccibn de un material consiste en someter a una
probeta normalizada a un esfuerzo axial de traccidn creciente hasta que se
produce la rotura de la probeta. Este ensayo mide la resistencia de un material a
una fuerza estética o aplicada lentamente, elongacion o extension es el maximo
esfuerzo de traccidn a que un material puede estar sujeto antes de su rotura [18].

El resultado inmediato de un ensayo de este tipo es la curva carga-alargamiento
(Figura 3). Al normalizar los datos de la Figura 3 en funcion de la geometria de la
probeta, se obtiene una informacién mas general acerca de las caracteristicas del

material [19].
100 —

Rotura

Carga (10° N)
T

I

I

I
0 l l | ! |
0 1 2 3 4

Alargamiento, mm
Fig. 3. Curva de carga frente a alargamiento obtenida en un ensayo de traccion.
Fuente: J. F. Shackelford 2006

La curva resultante tensién-deformacion se muestra en la Figura 4. En ella se
define la tension ingenieril, o, como:
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o= (1)

Donde F es la carga aplicada sobre la probeta, con un &rea transversal inicial
(correspondiente a un valor de tension nulo), Ao. La seccion transversal de la
probeta hace referencia a la region préxima a la zona central de la longitud de la
probeta.

Las probetas se fabrican de forma que el area transversal de esta zona sea
uniforme e inferior al area transversal de los extremos en los que se sujeta a la
maquina de ensayos. Esta zona de menor area, conocida como longitud calibrada,
sufre la mayor concentracion de tensiones, por lo que cualquier deformacién
significativa a tension elevada se localiza en ella. La deformacion ingenieril, €, se
define como:

I-ly _ Al
e=—2== (2)
Iy Iy
Donde | es la longitud de la zona calibrada correspondiente a una carga

determinada y lp es la longitud calibrada inicial (correspondiente a un valor de
tension nulo).

U0 —

300 H

200

Tension, ¢ (MPa)

!
I
1
I
1
I

0 l I l i J
0 002 004 006 008 010

Deformacién, g (mm/mm)

Fig. 4. Curva tensién-deformacién obtenida al normalizar los datos de la Figura 3 con la
geometria de la probeta.

Fuente: James F. Shackelford 2006
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2.4.2. Resistencia al impacto

La resistencia al impacto representa la resistencia o tenacidad de un material
rigido a la repentina aplicacion de una carga mecanica. Es convencionalmente
determinada por medicion de la energia requerida para fracturar una probeta bajo
condiciones normalizadas.

Uno de los métodos méas simples de medida de la tenacidad es la prueba de
impacto. En la Figura 5 se muestra el diagrama esquematico de una maquina
sencilla para la prueba de impacto. La forma de utilizar este dispositivo consiste en
colocar una probeta Charpy con muesca en V a lo largo junto a los brazos
paralelos de la maquina (tal como se muestra en la parte superior de la Figura 5).
A continuacién, se suelta un péndulo pesado desde una altura determinada, el
cual golpea a la probeta en su trayectoria descendente, fracturandola. Conocida la
masa del péndulo y la diferencia entre las alturas inicial y final se determina la
energia [20].

Escala

Posicion de partida

Martillo

e /
Final de la e
CIITET

Fig. 5. Esquema de un aparato estandar para la prueba de impacto.
Fuente: William F. Smith 2006
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2.4.3. Dureza

La dureza expresa la resistencia a la deformacién. Es una propiedad compleja y
cuando se accede a métodos por indentacion o penetracion, quedan involucrados
factores como médulo elastico, resistencia al flujo, plasticidad y tiempo.

Las unidades de dureza derivan de la profundidad, ancho o area de la indentacion
realizada con alguna forma de estilo cargado. Son numerosos los aparatos
propuestos y usados.

Dependiendo del tipo de punta empleada y del rango de cargas aplicadas, existen
diferentes escalas, adecuadas para distintos rangos de dureza.

Las escalas de uso industrial actuales son las siguientes:

e Dureza Brinell: emplea como punta una bola de acero templado o carburo de
Tungsteno (W). Para materiales duros, es poco exacta pero facil de aplicar.

e Dureza Knoop: mide la dureza en valores de escala absolutas, y se valoran
con la profundidad de sefales grabadas sobre un mineral mediante un
utensilio con una punta de diamante, al que se le ejerce una fuerza estandar.

e Dureza Rockwell: se utiliza como punta un cono de diamante (en algunos
casos bola de acero). Es la mas extendida, ya que la dureza se obtiene por
medicién directa y es apto para todo tipo de materiales. Se suele considerar
un ensayo no destructivo por el pequefio tamafio de la huella.

e Rockwell superficial: existe una variante del ensayo, llamada Rockwell
superficial, para la caracterizacion de piezas muy delgadas, como cuchillas de
afeitar o capas de materiales que han recibido algun tratamiento de
endurecimiento superficial.

e Dureza Rosiwal: mide en escala absoluta de durezas, se expresa como la
resistencia a la abrasion medias en pruebas de laboratorio y toma como base
el corindén con un valor de 1000.

e Dureza Shore: emplea un escleroscopio. Se deja caer un indentador en la
superficie del material y se ve el rebote. Es adimensional, pero consta de
varias escalas. A mayor rebote, mayor dureza. Aplicable para control de
calidad superficial. Es un método elastico, no de penetracion como los otros.
Existen durémetros portatiles.

e Dureza Vickers: emplea como penetrador un diamante con forma de piramide
cuadrangular. Para materiales blandos, los valores Vickers coinciden con los
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de la escala Brinell. Mejora del ensayo Brinell para efectuar ensayos de
dureza con chapas de hasta 2 mm de espesor.

o Dureza Webster: emplea maquinas manuales en la medicion, siendo apto para
piezas de dificil manejo como perfiles largos extruidos. El valor obtenido se
suele convertir a valores Rockwell.

e Para los plasticos blandos o flexibles se usan los durémetros Shore. Hay dos
tipos de durémetros Shore, al Ay el D. En el tipo A se utiliza un penetrador
con forma de varilla roma para probar los plasticos blandos. En el tipo D se
emplea un penetrador con varilla puntiaguda para medir los materiales mas
duros. Se aplica una fuerza de 12,5 N en el Shore A y de 50 N en el Shore D.
Las lecturas son rapidas y sencillas; se apoya el aparato sobre el material, se
hace presion manual (entre 1 y 10 segundos) y se toma el valor. Las escalas
van de 0 a 100 [21].

2.5.PROPIEDADES ELECTRICAS DE UN MATERIAL

El principal responsable de la transmisién de corriente eléctrica en los materiales
es el &omo y la interrelaciébn con su tipo de estructura. Los atomos estan
constituidos por particulas cargadas positivamente llamadas protones, otras
negativamente denominados electrones y por ultimo cargas neutras nombradas
neutrones.

El comportamiento de la conduccién eléctrica para materiales conductores,
semiconductores y aislantes, depende de los electrones de la Orbita exterior,
debido a que a los neutrones y protones, que se encuentran en la parte interior, se
le dificulta el desplazamiento al exterior del atomo. Los materiales conductores
generalmente son metales, como el cobre, con un Unico electron en la ultima capa
electrénica, lo que le permite pasar con facilidad a atomos inmediatos,
estableciendo los electrones libres para originar un flujo de corriente eléctrica [22].

2.5.1. Conductividad eléctrica y resistividad

La literatura consultada cataloga la conductividad eléctrica como la propiedad que
tienen los materiales para poder desplazar una carga, cuando éstos estan
sometidos a un campo eléctrico. Reciprocamente, la resistividad es una magnitud
inversa a la conductividad, determinando la dificultad que tienen los electrones
para pasar de un lugar a otro, originando como resultado lo bueno o malo que es
un material para desplazar electrones. Valores elevados de resistividad sefialan
materiales de conduccion deficiente. Asimismo valores bajos indican que un
material es buen conductor. Generalmente, la resistividad de los metales aumenta
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con la temperatura, mientras que la de los semiconductores disminuye ante el
aumento de la temperatura [23, 24].

2.5.2. Clasificacion de los materiales segun conductividad o resistividad

Conductores eléctricos. Estos materiales al entrar en contacto con una carga
eléctrica, distribuyen la carga en todas las direcciones que llevan a la superficie.
Los materiales que mejor conducen la energia son metales y sus derivados. Uno
de los materiales mas empleados para el transporte de la energia eléctrica es el
cobre, en forma de cables de uno o varios hilos.

Eventualmente también es usado para transmision de corriente el alumino, metal
gue si bien tiene una conductividad eléctrica del orden del 60% comparado con la
del cobre es, sin embargo, un material mucho menos denso. Para circuitos
electrénicos y usos especiales, se utiliza como conductor el oro.

Sin embargo existen otros materiales, no metalicos, con la cualidad de transmitir
energia eléctrica, tales como el grafito y las soluciones salinas

Dieléctricos. Estos materiales que no conducen la electricidad se usan como
aislantes. Ejemplos de ellos: vidrio, ceramica, plasticos, entre otros. Se les
cataloga como aislantes, sin embargo es lejano a la realidad, en otras palabras,
con mayor propiedad se pueden clasificar como “mejores conductores” y “peores
conductores”, el uso de los materiales dieléctricos eventualmente es para evitar
cortocircuitos, utilizandolos como cubierta superficial y para confeccionar
aisladores.

Algunos materiales, como el aire o el agua, son aislantes bajo ciertas condiciones
pero no en otras. El aire, por ejemplo, es aislante a temperatura ambiente pero,
bajo condiciones de frecuencia de la sefal y potencia relativamente bajas, puede
convertirse en conductor.

En la Figura 6 se muestra un sencillo método para medir la conduccion eléctrica,
bajo la ley de Ohm (Ecuacion 3) relacionando la intensidad de corriente I, que
circula por un circuito con una resistencia R, y un voltaje V, fijos. [25].

V =1IR 3)
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Fig. 6. Esquema de un circuito para la medida de conductividad eléctrica.

Fuente: James F. Shackelford F. 2007

En la Tabla Il, se muestran algunos materiales que pueden ser conductores,

semiconductores y aislantes [26].

Tabla Il. Materiales conductores, semiconductores y aislantes.

MATERIAL RESISTIVIDAD MATERIAL RESISTIVIDAD

CONDUCTORES | (Q.m) SEMICONDUCTORES | (Q.m)
agua con sal

plata 1.59 E-8 (saturada) 4.4 E-8
cobre 1.68 E-8 germanio 4.6 E-8
oro 2.21 E-8 diamante 2.7E-8
aluminio 2.65 E-8 silicon 2.5 E-8
hierro 9.61 E-8 AISLANTES (Q.m)
mercurio 9.58 E-7 agua(pura) 25E5
nicrom 41.0 E-6 madera 1E8alE1ll
manganeso 1.44 E-6 vidrio 1E10alEl4
grafito 1.4 E-5 cuarzo 7.5E 16

Fuente: D. J. Griffiths, 2017.
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2.6. MATERIALES COMPUESTOS

El estudio de materiales compuestos es de gran importancia y actualidad, pues
consiste en unir dos o0 mas materiales con el objeto de obtener una combinacién
de propiedades que individualmente los materiales originales no suministraban. La
seleccion de los materiales se hace para obtener mejoras en rigidez, peso,
resistencia, aumento en puntos criticos de temperatura, corrosion, ductilidad[27].
Es importante mencionar que usualmente cuando se combinan dos materiales,
uno de ellos esta presente en mayor proporcion y se conoce como matriz, en tanto
el otro se conoce como refuerzo.

Se considera un material compuesto aquel que consta de dos 0 mas materiales
guimicamente diferentes, separables mecanicamente. Este tipo de materiales,
gracias a sus propiedades, ha tenido un mayor auge en las Ultimas décadas,
reemplazando materiales convencionales como Acero y Aluminio [28].

¢ Clasificacion: los materiales compuestos se pueden clasificar segun el tipo
de refuerzo (ver Figura 7).

MATERIALES
COMPUESTOS
1
1 1 1
REFORZADO
CON e ESTRUCTURAL
PARTICULAS
I
1 1
PARTICULAS CONTINUAS DISCONTINUAS
GRANDES (alineadas) (cortas) LAMINARES
| CONSOLIDADO | Alineadas | PANELES
POR DISPERSION SANDWICH

Orientadas al
azar

Fig. 7. Clasificacion de los materiales compuestos.
Fuente: J. Newell, 2004,
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Para el estudio de materiales compuestos se debe tener en cuenta el tipo de
adhesion presente, el cual conlleva al origen de la resistencia de la union entre la
matriz y el refuerzo.

2.6.1. Teorias de adhesion

En los sistemas, la union en una interface se realiza a través de la adhesion de un
refuerzo y la matriz, la adhesion puede ser a tribuida a cinco mecanismos
principales que pueden tener lugar en la interface, ya sea aisladamente o0 en
combinacion [29]:

e Adsorcion y humectacion: usualmente colocar juntas dos superficies
eléctricamente neutras, da como resultado una atraccion fisica, que se
comprendera mejor considerando la humectacién de las superficies solidas
por liquidos.

Para el caso de los sdlidos, la rugosidad no permite que la superficie entre en

contacto, excepto en ciertos puntos aislados que llevan una adhesién débil, como
lo ilustra la Figura 8.

:»wm

Fia. 8. Puntos de contacto en superficies ruaosas.
Fuente: Derek Hull 1987

e Interdifusion: existe la posibilidad de formar una unién fuerte entre polimeros,
uniendo la superficie por difusion de las moléculas de uno de los planos en la
red molecular de la otra, como se muestra en la Figura 9. La unién puede ser
inducida por medio de agentes plastificantes o disolventes y dependera del
grado de penetracion que tenga la una con la otra.

LS LS L L LS

&
Fig. 9. Unién formada por enmarafiamiento molecular de dos polimeros.
Fuente: Derek Hull 1987
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e Atraccion electrostatica: se produce cuando una de las sustancias se
encuentra con una carga positiva neta y la otra con carga negativa neta, como
por ejemplo la union acido-base y del enlace ionico, ver Figura 10.

LIS LSS LSS LS L L LLL
+ + +

+ o+ o+ o+ o+ + o+ +

7777777777777 777777
Fig. 10. Unién formada por atraccion electrostatica.
Fuente: Derek Hull 1987

e Enlace quimico: representa gran importancia cuando se hace uso de agentes
adhesivos, se forman enlaces entre grupos quimicos de la superficie del
refuerzo y el grupo quimico de la matriz. La resistencia dependera
exclusivamente del numero y tipo de enlaces por los componentes
superficiales, ver Figura 11.

ry

A A A A A A
, ™ ™, A S iy
B B B B

B B
TIATITT AT T

Fig. 11. Enlace quimico formado entre dos superficies Ay B.
Fuente: Derek Hull 1987

e Union mecanica: algunos enlaces pueden ocurrir tan solo por la unién
mecénica de dos sustancias, ver Figura 12. La fuerza de cizalla dependera
significativamente del grado de rugosidad del material de refuerzo,
conjuntamente los tamafos de refuerzo aumentaran el &rea superficial,
promoviendo una mavor resistencia.

7
N

Fig. 12. Unidn mecanica formada cuando un polimero liquido moja una superficie sdlida rugosa.
Fuente: Derek Hull 1987

El comportamiento mecanico de las mezclas es a menudo un aspecto de mucho
interés, el cual depende directamente de la morfologia de sus componentes,
tamafio promedio, distancia y distribucion de las particulas.
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Las investigaciones recientes, concuerdan en afirmar que la dispersion
homogénea de la fase dispersa, al ser sometida a solicitaciones mecénicas, logra
una distribucién uniforme del estado de tensiones y deformaciones. Asimismo
convienen en que si el tamafo del refuerzo es muy reducido, éste puede actuar
como un concentrador de esfuerzos [30, 31].

Las mezclas binarias tienen un grado de compatibilidad dado por la LAM (Ley
Aditiva de Mezcla), definida en las ecuaciones 4.1 0 4.2:

YM = x1Y1 + x2Y2 (41)

Yu = ¢1Y1 + oY, 4.2)

Donde x 0 ¢ son, respectivamente la fraccibn masica o volumétrica; en tanto Y
representa la propiedad de interés de la mezcla (M) y de los componentes “/”
(i=1,2).

En la Figura 13 se pueden observar tanto desviaciones positivas como negativas o
en su defecto comportamientos mixtos, sin embargo para diagnosticar si las
desviaciones favorecen o no a las mezclas se debe tener en cuenta qué se desea
lograr en determinada propiedad [32]. En general, la adhesion entre las fases tiene
un nivel de importancia muy alto frente al efecto sobre las propiedades mecanicos
de la mezcla.

Region de
Desviacion Positiva Comportamiento

iy

=

k:

B

2

By
Region de
Desviacién Negativa

0

Contenido del Componente 1 [%]

Fig. 13. Posible comportamiento de propiedades de una mezcla en funcion de
la composicion.
Fuente: DR Paul, JW Barlow ,1982.
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3. MATERIALES Y METODOS

En este capitulo se establece una planeacion metodoldgica propicia para el
desarrollo de los ensayos requeridos en esta investigacién, contemplando
normatividades relacionadas con la investigacion, con el fin de motivar una buena
confiabilidad en los resultados (Figura 14).

1. Preparacion y moldeo de

los sistemas

2. Caracterizacion cualitativa
3. Caracterizacion mecanica

4. Analisis y Resultados

Fig. 14. Diagrama de desarrollo metodolégico.
Fuente: Autor, 2019

3.1.PREPARACION Y MOLDEO DE LOS SISTEMAS

3.1.1. Maquina pulverizadora

La investigacion parte del disefio y construccién de un dispositivo para pulverizar
el material base (RPET):

Descripcion. Para el desarrollo del proyecto se construyé una maguina
provista de un disco labrado, fabricado en acero inoxidable, movido por un
motor monofasico de 2 HP a 1700 RPM. La maquina cuenta con una tolva de
alimentacion, que permite el ingreso de las bobinas compuestas de
aproximadamente 20 botellas plasticas de agua mineralizada, la transmisién
de potencia hacia los ejes se realiza a través de un sistema de correas en V
(Figura 15).

33



Fig. 15. Maquina pulverizadora de RPT.
Fuente: Autor, 2019
3.1.2. Proceso de pulverizacion

En esta investigacion se ha seleccionado como material para la matriz PET
reciclado (RPET), Obtenido de envases plasticos de agua mineral, éste debe
cumplir con un proceso de pulverizacién. Inicialmente las botellas son acopiadas,
se les retiran las etiquetas de forma manual, se pasan por agua para eliminar
particulas que puedan contaminar la muestra. Seguido a esto se forman bobinas
de aproximadamente 20 botellas (Figura 16).

Fig. 16. Bobinas formadas de RPET.
Fuente: Autor, 2019.
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Se ingresan por la zona de alimentacion de la maquina, para que entren en
contacto con el disco labrado (Figura 17). Por abrasion el material es reducido y
depositado en un recipiente, para luego ser seleccionado por granulometria

p|

Fig. 17. Proceso de pulverizado.
Fuente: Autor, 2019

3.1.3. Proceso de tamizado

El material pulverizado se pasa por un tamiz manufacturado por PINZUAR LTDA
para ensayo estandar. Se seleccionan mallas #16, #100 y #200 hasta obtener
tamafios de grano de 75 pm (Figura 18).

| oo L

Fig. 18. RPET con tamafio de grano de 75 um
Fuente: Autor, 2019.
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3.1.4. Maquina Extrusora

Para obtener un procesamiento continuo en la elaboracién de los sistemas se
construyé0 una maquina extrusora (Figura 19), permitiendo usar el material
compuesto para termo formar las probetas y caracterizar el comportamiento
mecanico.

e Descripcion. La maquina cuenta con un husillo de paso de 24 mm, fabricado
con acero SAE 4140 y una longitud de 500 mm, unido a un moto-reductor por
medio de un acople tipo arafia. Cuenta con tres zonas para el proceso de
extrusion: i) zona de alimentacion, donde el material particulado es depositado
y transportado; ii) zona de plastificacion, en la cual el material pasa del estado
sélido a fundido, comprimiéndose simultdneamente debido a la morfologia del
husillo; y por ultimo iii) el material entra a la zona de descarga, obteniendo la
forma deseada a través de la boquilla. La distribucion de la temperatura dentro
de la cdmara es suministrada por 4 zonas de calentamiento (ver Ficha Técnica
de la maquina en Tabla IlI).

Fig. 19. Extrusora mono husillo.
Fuente: Autor, 2019.
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Tabla lll. Ficha técnica de maquina extrusora

Ficha técnica

N° tornillos 1

Sentido de giro Corrotante
Diametro tornillo 24 mm
Largo de tornillo 500 mm

N° Zonas de calefaccion | 4

Momento de giro tornillo Max. 40 N.m

Temperatura maxima 350°C
Fuente: Autor, 2019.

3.1.5. Moldeo de los sistemas

El moldeo de las muestras se realiza mediante extrusion usando RPET acorde a
las mezclas presentadas en la Tabla IV y en matrices con dimensiones
estandarizadas segun norma.

Tabla IV. Composiciéon de los sistemas.

Sistema RPET (9) Grafeno (g)
Mo 100 0.0
M, 99 1.0
Mz 97 3.0
Ms 95 5.0

Fuente: Autor, 2019

Se moldean como minimo cinco (5) muestras de cada sistema, las dimensiones
mostradas en la Figura 20 corresponden al tamafio estdndar recomendado en la
Norma ASTM D638 para ensayos de tension.
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Fig. 20. Dimensiones de la probeta para ensayo a tension.
Fuente: Autor, 2019

Las dimensiones mostradas en la Figura 21 corresponden al tamafio estandar
recomendado en la Norma ASTM D 256 para ensayos de impacto.
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Fig. 21. Dimensiones de la probeta para ensayo a impacto.
Fuente: Autor, 2019.
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Las dimensiones mostradas en la Figura 22, son propias del autor, para el moldeo
de una muestra con caras plano-paralelas recomendado para ensayos de impacto
segun Norma ASTM D 2240.

05

30

lnidades en mm

Fig. 22. Dimensiones de muestra plano paralela para ensayo de dureza.
Fuente: Autor, 2019

e Procedimiento de moldeo sistema M. Inicialmente se moldean probetas de
solo RPET (Figura 23). Las condiciones definitivas del moldeo se
determinaron a partir de una serie de pruebas y se establecié por cada
probeta incorporar a la extrusora 30 g de material pulverizado RPET. Se
moldearon en total 5 especimenes para Tension (Figura 24), 5 para impacto
(Figura 25) y 5 para dureza (Figura 26) siguiendo los parametros de
temperatura establecidos en la Tabla V, con enfriamiento de las muestras por
conveccion natural a temperatura ambiente.

Fig. 23. Muestra de 100% RPET, peso 30g.
Fuente: Autor, 2019.
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Tabla V. Pardmetros de moldeo.

Temperatura

Zona Componente (°C)
Extrusion Husillo 55
Resistencia 1 94

. Resistencia 2 142
Fundido Resistencia 3 122
Resistencia 4 73

Husillo 47

Descarga Boquilla 150
Molde 75

Fuente: Autor, 2019.

Fig. 24. Espécimen M, para Tension segin ASTM D638-01.
Fuente: Autor, 2019.

Fig. 25. Espécimen M, para impacto segin ASTM D256-04.
Fuente: Autor, 2019.
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Fig. 26. Espécimen M, para dureza segin ASTM D785-03
Fuente: Autor, 2019

3.1.6. Material de refuerzo

e Descripcidon: como material de refuerzo se usaron nanoparticulas de grafeno;
catalogado como de investigacion grado 3 (Figura 27), suministrado por el
laboratorio Bottom Up Tecnologies Corporation, con las caracteristicas
descritas en la Tabla VI.

Fig. 27. Grafeno de investigacion, grado 3
Fuente: Autor

Tabla VI. Ficha técnica del grafeno

Grado de Investigacion
Parametros (G3)
Espesor 2-5nm
Dimension lateral <5 um
Capas 2-4
Area superficial 220 m’g™
Densidad aparente 0.08 g.cc™
Pureza >98%
Porosidad 1nm
Contenido de Oxigeno Atémico 5%

Fuente: Laboratorio Bottom Up Tecnologies Corporation, 2019.
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e Procedimiento de moldeo de los sistemas M1, M3, Ms:

La Figura 28, presenta una comparacion visual del material pulverizado de
RPET y del Grafeno, que posteriormente seran mezclados.

Fig. 28. Comparacion visual de grafeno (izquierda) y RPET (derecha).
Fuente: Autor, 2019.

El material pulverizado de la matriz polimérica de RPET se mezcla individualmente
con cantidades de 1g, 3g y 5g de grafeno (Figura 29), completando 100g de cada
sistema, El proceso se realiza en seco, pasandolo 3 veces por la camara de la
extrusora a 160 RPM del husillo a temperatura ambiente, hasta tener una mezcla
homogénea de cada sistema.

Fig. 29. Muestras en peso, 1g, 3g y 5g de grafeno.
Fuente: Autor, 2019.
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Conforme a lo estipulado en lineas anteriores, 30 g de cada sistema M;, M3 y Ms
(Figura 30) es incorporado a la extrusora y luego moldeado.

Fig. 30. Sistemas M, M3, Mg
Fuente: Autor, 2019.

Paso seguido se moldean como minimo 5 especimenes para Tension (Figura
31), 5 para impacto (Figura 32) y 5 para dureza (Figura 33) por cada sistema.

fit

Fig. 31. Probetas de los sistemas Ms, M3 y M; para tension (Norma ASTM D638-01).
Fuente: Autor, 2019.

i i
Fig. 32. Probetas de los sistemas Ms, M3 y M; para impacto (Norma ASTM D256-04).
Fuente: Autor, 2019.
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Fig. 33. Probetas de los sistemas Ms, M3 y M; para dureza (Norma ASTM D785-03).
Fuente: Autor

3.2. CARACTERIZACION CUALITATIVA

3.2.1. Microscopia Electrénica de Barrido

Esta técnica permite determinar la morfologia del material en estudio por medio de
un haz de electrones, un juego de electroimanes y superficies conductoras.

La muestra es recubierta con oro, con el objeto de no servir como carga negativa
cuando los electrones de la carga alta inciden en ellal. Al hacer contacto con la
nube de electrones, del espécimen se desprenden electrones de baja energia que
se dirigen a un detector de electrones secundarios, formando una imagen de la
superficie en estudio, seguido a esto, un software permea las sefales y hace
visible la imagen, denotando puntos blancos para la superficie elevada y puntos
oscuros para las zonas més profundas.

Se analizé la morfologia del RPET posterior al proceso de pulverizado, y las
superficies de fractura de las probetas sometidas a ensayos mecéanicos. Estos
ensayos fueron realizados en un microscopio marca ZEISS Serie EVO | MA10
(Figura 34) con un voltaje de aceleracion de 20 kV. Dentro del mismo proceso se
usé un equipo de pulverizacion catédico Bal-Tec 004 para la metalizacion del
polimero recubriéndolo en oro.
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Fig. 34. MEB ZEISS Serie EVO | MA10.

Fuente: Instituto para la Investigacién e Innovacién en Ciencia y Tecnologia de Materiales
INCITEMA UPTC, 2019

3.2.2. Calorimetria de Barrido Diferencial

En esta técnica se establece una medicion para la diferencia entre el flujo de calor
que se suministra a una muestra y a un punto de referencia, exponiéndolas juntas
a un mismo rango de temperatura. Para la investigacion se usd un equipo marca
SDT Q600 DSC / TGA (Figura 35), los datos técnicos se muestran en la Tabla VII.

Fig. 35. Instrumento TA SDT-Q600 para TGA / DSC simultaneos.
Fuente: Instituto para la Investigacion e Innovacién en Ciencia y Tecnologia de Materiales
INCITEMA UPTC, 2019.
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Tabla VII. Ficha técnica del calorimetro DSC

Datos Técnicos
Sensibilidad de Balanza 0.1 pg
Rango de Temperatura Ambiente a 1500°C
Velocidad de calentamiento 0.1 a100°C
Capacidad de muestra 200 mg
Gas de purga Argon

Fuente: INCITEMA UPTC, 2019.

Se analizaron aproximadamente 4.5 mg de muestra de RPET en cépsulas de
aluminio bajo una atmésfera inerte de Argén a un caudal de 25 mL.min™, con una
rampa de calentamiento de 10°Cmin™ hasta una temperatura maxima de 500°C.

La temperatura de cristalizacion T. y la temperatura de fusion T, se establecieron
en el punto minimo de la exoterma promovida en el proceso de enfriamiento y
punto maximo de la endoterma resultante del barrido de calentamiento. De igual
forma, el andlisis proporciona informacion sobre el ablandamiento de la porcion
amorfa del polimero, también llamado temperatura de transicion vitrea Tg.

3.2.3. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier

FTIR por sus siglas en inglés, Fourier-transform infrared spectroscopy es una
herramienta enfocada en los principios de la espectroscopia molecular, basa su
analisis en la absorcidon de energia de luz en longitudes de onda, también
llamadas frecuencias de resonancia o vibraciones. La muestra a estudiar es
colocada en una celda infrarroja impregnandola con un haz de luz infrarrojo, con
barridos de longitudes de onda que oscilan desde 4000 cm™ hasta 600 cm™. Esto
a su vez permite medir la intensidad de luz que fluye a través de la muestra por
cada numero de onda, de esta manera al calcular la diferencia existente entre el
“antes” y el “después” de pasar la muestra por la celda, proporciona un nimero de
onda correspondiente a los grupos funcionales moleculares.

Se corroboraron los grupos funcionales del grafeno a través de Espectroscopia en
la region de Infrarrojo, se utiliz6 un espectrometro infrarrojo IR marca THERMO
Fischer Scientific Nicolet iS10 con camara de reaccién de alta temperatura marca
HARRICK (Figura 36).
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Fig. 36. Espectrémetro infrarrojo IR marca THERMO Fischer Scientific Nicolet iS10

Fuente: Grupo de investigacion en nuevos materiales nano y supramoleculares, del
departamento de Quimica de la Universidad Nacional de Colombia, 2018.

3.2.4. Espectrometria Raman

Esta técnica se basa en el efecto Raman. Consiste en incidir sobre la muestra un
haz de luz monocromatico, excitando de forma elastica la nube electrénica de las
moléculas, pero a su vez emitiendo un haz de luz dispersa inelastica, dando origen
a un cambio de frecuencia. Los compuestos presentan caracteristicas moleculares
que obedecen a estos cambios de frecuencia, debido a su naturaleza quimica y
fisica. Para conocer informacion sobre el orden grafénico de los nanomateriales y
sus las bandas caracteristicas (asociadas a sefiales sp?), se realizaron pruebas
por Espectrometria Raman (ER) implementando un espectrometro Raman marca
THERMO Scientific (Figura 37).

Fig. 37. Espectrometro Raman marca THERMO Scientific.

Fuente: Grupo de investigacion en nuevos materiales nano y supramoleculares, del
departamento de Quimica de la Universidad Nacional de Colombia, 2018.
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3.2.5. Método de Kelvin

El grafeno es muy buen conductor de la electricidad, pero desde el punto de vista
de la dispersion de las nanoparticulas dentro de la matriz, las muestras pueden
presentar propiedades aisladoras, semiconductoras o conductoras. Por lo tanto, es
conveniente tomarles mediciones de resistividad a los especimenes.

Para ello, se utilizd el método de Kelvin, También llamado medicion de resistencia
cuatro puntas. Es una técnica que permite tomar mediciones de resistividad
usando un voltimetro y un amperimetro a la vez [33-35]. Fue desarrollado por
primera vez en 1861 por Lord Kelvin para medir pequefas resistencias, consiste
en forzar una corriente a través de los terminales externos, Figura 38, y el voltaje a
través de los internos. El valor de la resistencia es obtenido por medio de la ley de
Ohm [36].

Amperimetro I r

Voltimetro

Fig. 38. Circuito método de cuatro puntas.
Fuente: M. Bhushan 2011

El método fue aplicado a las muestras utilizadas en los ensayos de impacto, esto
debido a la geometria prismatica que tienen las muestras. Se utiliz6 una fuente de
alimentacion regulada marca ATTEN serie TPR 3003T-3C. El voltaje fue medido
empleando un multimetro digital marca RIGOL serie DM3068 (Figura 39).

Fig. 39. Fuente marca ATTEN serie TPR 3003T-3C, Multimetro marca RIGOL serie DM3068
Fuente: Laboratorio de electrénica, Universidad Juan de Castellanos, 2019.
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3.2.6. Medicién de resistencia de aislamiento.

Los materiales poliméricos proveen capacidades de aislamiento muy altas, tal
aislamiento esta dado gracias a su elevada resistencia eléctrica.

Para la realizacion de esta medicion se utilizd un equipo marca Megger serie
MIT1525 (Figura 40), capaz de tomar medidas de resistividad de hasta 30TQ y
una exactitud de £5%.

¢ ] 1\\
Fig. 40. Megger serie MIT1525
Fuente: Laboratorio de ensayos electromecénicos UPTC, 2019.

El test de resistencia, también llamado megger o megéhmetro de aislamiento, se
expresa en Megaohms. Se realiz6 generando altas tensiones, entre 125V y 100KV
de corriente directa a través del material de muestra, de manera estable y
controlada, midiendo la intensidad de la corriente que fluye. Por en la ley Ohm se
obtienen los datos de resistencia. Asi pues, la corriente se cataloga como corriente
de fuga y las unidades son TQ. Los valores obtenidos dan una idea del estado del
aislamiento medido.

Los cables del equipo (positivo y negativo) son colocados en cada extremo de la
muestra. En este caso, se utilizd una seccion de la probeta ensayada a traccion de
los sistemas M,, M1, M3 y Ms. Posteriormente de realizada la conexion, se aplico
un voltaje de test en un lapso de 60 segundos, estandar para mediciones
industriales.

Por ultimo, después de varios ensayos y al obtener un registro de resistencia sin
oscilaciéon, se tomé como referencia 10.2 KV. Se realizaron replicas a 30 segundos
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y 60 segundos con distancias equidistantes de muestra de 65mm y 45mm, a
temperatura ambiente.

3.3. CARACTERIZACION MECANICA

Para el estudio del comportamiento mecéanico de los sistemas My, M;, M3 y Ms se
utilizé una maquina universal tipo servomotor marca Hung Ta modelo HT-2402
con celda de carga H-8336 (Figura 41).

Fia. 41. Maquina universal tipo servomotor marca Hung Ta
Fuente: Laboratorio de materiales Universidad Antonio Narifio, 2019.

3.3.1. Ensayo de traccién

El método mas utilizado para determinar el comportamiento mecéanico de un
material es el ensayo de traccion, consistente en someter la probeta a esfuerzo
axial a una velocidad constante hasta la rotura. En el transcurso del ensayo se
toma la medida de fuerza (F) que soporta la probeta y a su vez se mide el
alargamiento descrito por la misma [37].

Como se describié en el capitulo anterior, junto a estos datos y con el area

transversal, se calcula el esfuerzo que experimenta la probeta mediante la
Ecuacion 5.

(5)

> |
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De igual forma, con la Ecuacion 6 se puede determinar la deformacién sufrida por
el material.

e== 100 (6)

lo

Sabiendo que [, es la longitud inicial de la probeta y [ la longitud final, Al =1 — [,
es el alargamiento en cada instante. Teniendo en cuenta las ecuaciones
anteriores, a cada sistema My, M1, M3y Ms se le determinan los parametros que
describen el comportamiento mediante curvas de tension-deformacion,
representadas en un plano cartesiano.

El comportamiento mecéanico de la mayoria de los materiales describe una
tendencia directamente proporcional entre tension y deformacion, la pendiente
representa el modulo eléstico o de Young (E) relacionado por la ley de Hooke
(Ecuacion 7).

oc=E.c¢ (7)

La deformacion maxima del material indica el punto de fluencia, a partir de éste, el
material no recupera su estado original (deformacién elastica). Seguido a él se
encuentra la deformacion plastica, transicion en la que el material no se puede
recuperar frente a una tension aplicada. Asimismo, al seguir aplicando la carga, el
material cede y finalmente se rompe (punto de rotura).

Para el desarrollo de esta investigacion se utilizaron probetas tipo halterio
normalizadas segun las dimensiones descritas en la Norma ASTM D 638.

3.3.2. Dureza Shore

Para establecer los pardmetros de dureza en un polimero se realizan ensayos de
penetracion. La deformacion sobre la superficie de la muestra es determinada
después de la aplicacion de una carga en un tiempo estimado (Tabla VIII).

Para determinar la dureza en materiales plasticos relativamente duros se utilizan
ensayos Rockwell y Shore A o D para materiales poliméricos de menor dureza
[38].

Los ensayos se realizaron con un Durémetro Shore A marca Onestopshops
(Figura 42) con precision de 0.1/ + 1% y escala de 0~100HD, siguiendo la Norma
ASTM 2240.

Los resultados se obtuvieron después de la aplicacion de una masa de 0.822kg
utilizando muestras moldeadas por extrusién con caras plano-paralelas. Los datos
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se tomaron 15 segundos después de haber aplicado la carga y son expresados en
unidades grado Shore A.

Tabla VIII. Configuracion de pruebas para tipo Ay D.

Masa aplicada | Fuerza resultante
Duréometro Indentador (Kg) (N)

Acero reforzado, 1.1-1,4
mm de diametro,

Tipo A formando cono de 35° 0.822 8.064
con un diametro base de
0.79 mm

Acero reforzado, 1.1-1,4
mm de diametro,

Tipo D formando cono de 30° 4.550 44.640
con un radio base de 0.1
mm

Fuente: Autor, 2019.

Como minimo, a cada muestra se le hicieron cinco tomas, a continuacion se
calcul6 la media y la desviacion estandar.

H [oFF |zeRO
ON

Fig. 42. Durémetro Shore A marca Onestopshops
Fuente: Laboratorio de materiales Universidad Antonio Narifio
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3.3.3. Resistencia al impacto

Como se describio en el capitulo anterior, para el desarrollo del ensayo se utiliza
una maquina con péndulo Charpy el cual impacta a la probeta en el costado
opuesto de la entalla. Con la ayuda de los angulos inicial y final del péndulo se
calcula con la Ecuacion 8 la energia absorbida por el material, luego se determina
la media aritmética y la desviacion estandar.

T = Pl(cosf — cosa). g (8)

Donde:

T : Energia absorbida en la rotura (J)

P: Masa del péndulo (Kg)

g: Gravedad (ms™)

I: Longitud de péndulo (m)

a 'y B: angulos formados por el péndulo con la vertical, antes y después del
ensayo, respectivamente.

Para la realizacion de los ensayos de impacto pendular Charpy se utilizaron
probetas prismaticas, obtenidas por moldeo a partir de extrusion.

Los ensayos se realizaron en una maquina para ensayos Charpy marca Sinowon,
modelo SCI-50 (Figura 43) con longitud de brazo de 0.38 m, peso de péndulo
1.038 Kg, y una energia de impacto de 7.50 J cuya velocidad es 3.8 ms™.

Fig. 43. Maquina para ensayos Charpy marca Sinowon, modelo SCI-50
Fuente: Laboratorio de materiales Universidad Antonio Narifio, 2019.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se muestran los resultados obtenidos de la caracterizacion
cualitativa de los materiales y se analizan los resultados de los ensayos
mecanicos. También se realiza el contraste de los resultados de cada una de las
mezclas. Por dltimo, se realiza un analisis numérico para determinar el
comportamiento mecanico de las muestras.

4.1. MORFOLOGIA DEL MATERIAL BASE Y CON GRAFENO

Una vez realizada la pulverizacion del RPET, se ha observado la morfologia de la
granza por microscopia electronica de barrido (MEB).

Las imagenes MEB de la Figura 44a y 44b revelan el comportamiento plastico del
material, al ser sometido a friccion por causa del rozamiento con el disco labrado
de la maquina pulverizadora, las particulas describen una superficie con
apariencia envolvente. En las imagenes SEM, es claro que el RPET logré
reducirse en su gran mayoria en particulas con forma cilindrica (pero aun siendo
muy irregulares). La longitud de dichas particulas oscila entre 50 y 200 um y el
diametro puede tener entre 10 y 30 pm aproximadamente.

También puede observarse que las microparticulas se aglomeran entre ellas,
probablemente por efectos de friccion. El entorno envolvente y discontinuo de la
granza Figura 44c y 44d hace que sea adecuado para atrapar entre sus vértices
materiales de menor tamafio y permita mezclarse con mayor homogeneidad en
comparacion con otras opciones de material procesado de plasticos reciclados
(escamas u hojuelas).
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Fig. 44. MEB morfologia de la granza de RPET
Fuente: INCITEMA UPTC. 2019.

A continuacion, en la Figura 45 MEB, se observa en el zoom un borde de grafeno
en una granza del sistema M3

Fig. 45. MEB Granza de RPET con grafeno.
Fuente: INCITEMA UPTC. 2019.
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4.2. CALORIMETRIA DE BARRIDO DIFERENCIAL

Como se detallé en el capitulo anterior, para el desarrollo del ensayo se tomd una
muestra de 4.5 mg de RPET pulverizada y se determind el comportamiento del
material durante la fusion.

Se us6 una rampa de calentamiento de 10°C.min™ en un rango de temperatura de
20 a 500°C (Figura 46). Los datos registrados permiten determinar la temperatura
de transicion vitrea Tg, transiciones de cristalizacion por calentamiento T, y fusion
Tm[39, 40].

La Temperatura de Transicion vitrea T4 se puede calcular de diferentes maneras,
sin embargo, no es un nimero exacto. El valor obtenido proporciona tan solo un
cambio de estado, cada valor calculado determina una aproximacion de
temperatura en la cual el polimero adquiere cierta plasticidad [41].

Tg

Heat Flow (mW)

4_- Tm

34 50.39°C Te E

129.06 °C 247.28°C

g v T v ' T y T T ’ T T ’ T
50 100 150 200 250 300
Temperature (°C)

Fig. 46. Puntos de transicion térmica de la muestra de RPET
Fuente: INCITEMA UPTC, 2019.

Se puede observar que la temperatura de transicion vitrea del RPET es
aproximadamente 50.39°C, temperatura en la cual el material comienza el cambio
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de fase de estado soélido a pastoso. Esta fase permite fusion mecanica con el
refuerzo sin perder lar propiedades elastoplasticas.

A medida que la temperatura aumenta, el RPET se hace menos viscoso, en
129.06°C el material se torna cristalino en un proceso exotérmico, generando un
cambio de direccién de la trayectoria de la curva DSC. Seguido a esto, conforme
la temperatura aumenta, aproximadamente a 247.28°C, la muestra eventualmente
alcanza la temperatura de fusion, evidenciandose un proceso endotérmico de la
curva DSC.

4.3. ESPECTROMETRIA RAMAN

La espectroscopia Raman suministra informacién sobre enlace sp? impurezas
quimicas, defectos entre otros.

Los resultados Raman para la muestra de Grafeno se muestran en la Figura 47.
Alli se observa la banda G que denota el estiramiento del enlace C-C en
materiales grafiticos con valor de 1592.36 cm™, comin en todas las formas de
carbono sp®. La banda D 1350.23 cm™ indica la presencia de defectos debido al
proceso REDOX método utilizado para a producciéon del grafeno y acorde a la
ficha técnica.

., ID . . . .
A pesar que la relacion o= 11 el material es considerado cristalino como se
observa en el patron de difraccion del anexo C2.
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Fig. 47. Espectroscopia RAMAN de la muestra de grafeno
Fuente: Laboratorio de Servicios a Estudiantes de Posarado (LASAP), 2019.
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Por otra parte, los picos sobre 2500 cm™ podrian asociarse a la vibracién del
enlace C-O [42-44].

En la Figura 48, se presenta la comparacion entre los espectros Raman del
grafeno como recibido (espectro superior) y los sistemas M1 M3 y Ms después de
la extrusién; denotando mayor importancia para los picos 1592.36 cm™ y 1350.23
cm? correspondientes a las bandas G y D, respectivamente, tal como se estudié
parrafos anteriores [45].
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Fig. 48. Espectroscopia RAMAN de la muestra de grafeno y los sistemas My, M3y Mg
Fuente: Laboratorio de Servicios a Estudiantes de Posgrado (LASAP), 2019.
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Para los sistemas M;, M; y Ms los espectros Raman muestran los modos
vibracionales tipicos del PET. Estos concuerdan con los reportados en la
referencia [46]. El pico, cuyo maximo estd ubicado en 1730.84 cm™ est4
correlacionado a un estrechamiento de la banda de estiramiento C=0, asimismo
son de interés las bandas 1614.93 y 858.87 cm™, correlacionadas linealmente con
la densidad y asignadas a una vibracion C-C del anillo de benceno [47], bandas
cuya intensidad visualmente practicamente no cambia para los sistemas M;y Ms.
Las bandas 704.17 y 630.94 corresponden a bandas pobremente definidas
visibles tan solo en Raman y FT-IR [48].

Llama la atencién la diminucién de area en la banda G, ubicada en 1592.36 cm™.
Este fendmeno puede estar asociado al comportamiento del grafeno al interactuar
con temperatura debido a el proceso de extrusion [49]. Por otro lado, segun lo
esperado, se puede observar que el area asociada a la banda D incrementa con el
aumento de grafeno dado por las muestras M;, M3 y Ms. Es importante resaltar
también en que si se compara la muestra de grafeno con las de los sistemas My,
Ms Yy Ms, la banda D decrece a valores mas bajos del espectro. Esto puede
deberse al area superficial de la muestra; ya que una interfaz grande de relleno de
polimero , hara un mayor confinamiento de las cadenas de polimero entre las
particulas de relleno y, por lo tanto, apareceran efectos de compresiéon que
limitaran los modos vibracionales [50, 51].

A medida que la fraccion de refuerzo aumenta, la relacion ID/IG se incrementa, en
el sistema Ms la relacién cambia indicando que el refuerzo en esas cantidades
crea un incremento de defectos en comparacion con los otros dos sistemas, aun
asi se puede considerar que el refuerzo mantiene su integridad cristalina y por tal
razén sus propiedades mecanicas y eléctricas. (Ver Tabla 1X).

Tabla IX. Comportamiento del grafeno en cada sistema.

SISTEMA | POSICION (cm™) Relacion ID/IG
Banda G 1592.36 1.10
Grafeno
Banda D 1350.23
1569.490 0.46
M,
1285.920
1568.628 0.48
Ms
1284.500
1565.801 0.85
Ms
1317.790

Fuente: Autor, 2019.
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4.4. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA FT-IR

En la Figura 49, se muestra el espectro de FTIR obtenido para la muestra de
grafeno G3 y las respectivas bandas de absorcion infrarroja asociadas a los
grupos quimicos caracteristicos de la muestra. Se observa una banda de
1507.097 cm™ correspondiente a la vibracién de estiramiento del enlace C=C,
sobre los 1002 cm™ hay una banda que corresponde al éxido de grafito.

Dentro del mismo ensayo se observan bandas de O-H que oscilan a partir de 3000
a 3500 cm™, por Gltimo, las bandas del grupo epoxi ubicadas sobre los 600 cm™,
todas ellas derivadas del proceso de REDOX ejercido para la producciéon del
grafeno [52, 53]. Los resultados obtenidos concuerdan con la ficha técnica provista
por el Laboratorio (Ver anexo C).

Es necesario resaltar que como IR y Raman son técnicas complementarias, sélo
se hizo IR a la muestra de grafeno para verificar los resultados de la ficha técnica.
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Fig. 49. Espectroscopia infrarroja FT-IR de la muestra de grafeno
Fuente: Laboratorio de Servicios a Estudiantes de Posarado (LASAP), 2019.
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4.5.METODO DE KELVIN

En la Figura 50 se observa el circuito, disefiado para hacer las medidas de las
muestras y las conexiones a la fuente de alimentacion y al 6hmetro.

Regulador de tension Fuente

R 10Q
Sondas

[t

Fig. 50. Montaje experimental método de Kelvin.
Fuente: Autor, 2019.

Inicialmente, se realizé la comprobacion de la precision del método, utilizando
como muestra una resistencia. A la izquierda de la Figura 51 se observa un valor
de resistencia de 0.276(Q), tomado sin el uso del método de cuatro puntas y al lado
derecho 4.121QM con el uso del mismo, comprobando la sensibilidad del método,
observando un aumento en la precision de los resultados, pasando de Q a M Q.

| 00027670

Fig. 51. Comprobacién del método de Kelvin.
Fuente: Laboratorio de electréonica Universidad Juan de Castellanos, 2019.
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A continuacion se realizan los ensayos a las muestras de los sistemas My, M1, M3
y Ms. Como se observa en las Figuras 52 y 53, los valores obtenidos presentan,
para todos los casos, una constante de 047.471 MQ, valor que corresponde a la
resistencia interna del circuito, lo que conlleva a indicar que el material tiene una

resistividad superior y por tanto no puede ser registrada por el dispositivo de
medicion.

047 471 5M0

Fig. 52. Método de Kelvin para sistemas M (izquierda) y M; (derecha)
Fuente: Laboratorio de electrénica Universidad Juan de Castellanos, 2019.

_oiT.471500

Fig. 53. Método de Kelvin para sistemas M; (izquierda) y Ms (derecha)
Fuente: Laboratorio de electrénica Universidad Juan de Castellanos, 2019.

En ese mismo contexto, se requiere de un ensayo que permita tomar registros con
mayor sensibilidad. Por tal razén, se opta por analizar las muestras como un
material dieléctrico y efectuar ensayos de resistencia de aislamiento.
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4.6. MEDICION DE RESISTENCIA DE AISLAMIENTO

El aislamiento eléctrico, se puede medir utilizando la capacidad que tienen los
materiales para no permitir el paso de corrientes de fuga por causa de una
tension. En la Figura 54 se observa el ensayo realizado a una muestra del sistema
Mo, con longitud de 4.5 cm de distancia entre pinzas, a una tension constante de
10.2 KV.

Fig. 54. Medicion de resistencia sistema M.
Fuente: Laboratorio de ensayos electromecanicos UPTC, 2019.

De la misma manera, se realizaron ensayos a los sistemas M; M3z y Ms con
distancias entre pinzas de 6.5 y 4.5 cm, sometidos a tension constante durante 0.5
y 1.0 minuto, tal como se indica en la Tabla X.

Para apreciar mejor el comportamiento dieléctrico del material, se establecié una
diferencia de longitudes, encontrando un aumento de la resistencia eléctrica
directamente proporcional a la separacion entre los electrodos.

Por otra parte, los tiempos de permanencia de la tensiéon sobre la muestra,
permiten tener un acercamiento sobre el comportamiento de fatiga eléctrica del
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material. Los resultados aducen que el material no presenta, en ese lapso,
disrupcion eléctrica alguna y que por lo contrario permanecen cuasi estables.

Tabla X. Medidas de resistencia de aislamiento

Distancia | Voltaje Corriente de fuga | Tiempo | Resistencia

Sistemas (cm) (KV) (nA) (min) TQ
6.5 10.2 8.29 0.5 1.23

Me 6.5 10.2 7.03 1.0 1.45
4.5 10.2 6.81 0.5 0.15

4.5 10.2 5.66 1.0 0.18

6.5 10.2 1.73 0.5 5.89

Ms 6.5 10.2 1.91 1.0 5.34
4.5 10.2 2.41 0.5 4.23

4.5 10.2 2.35 1.0 4.34

6.5 10.2 1.24 0.5 8.17

M, 6.5 10.2 1.23 1.0 8.23
4.5 10.2 1.38 0.5 7.38

4.5 10.2 1.36 1.0 7.45

6.5 10.2 1.11 0.5 9.13

My 6.5 10.2 1.10 1.0 9.22
4.5 10.2 1.21 0.5 8.41

4.5 10.2 1.22 1.0 8.36

Fuente: Autor, 2019.

Otro aspecto a resaltar, es el comportamiento presentado por el sistema Ms en
comparacion con My, Al ser sometido a una tension, presenta una disminucion del
13% en la capacidad de oponerse al flujo de corriente eléctrica, lo que indica una
aparente dispersién del grafeno en la seccién normal a la fractura.

4.7. CARACTERIZACION MECANICA

4.7.1.Inspeccion visual de los sistemas

En el capitulo anterior se registr6 de forma comparativa la apariencia de los
sistemas tipo halterio, prismas y superficies plano-paralelas, de lo cual se pueden
establecer las siguientes observaciones:

e Las probetas del sistema M, denotan un color gris claro, con transparencia
nula ocasionada por el enfriamiento lento posterior al fundido y moldeado, con
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superficies lisas, sin grietas 0 poros que generen concentradores de
esfuerzos.

e Las probetas de los sistemas M;, M3, y Ms promueven un cambio 6ptico
gradual de tono acorde al incremento de refuerzo en la mezcla,
correspondiendo el tono més intenso a las de contenido mayor de grafeno.

e El color aparentemente homogéneo sobre la superficie de los sistemas M1, Ms,
y Ms aduce una dispersion del refuerzo en forma equidistante dentro de la
matriz.

4.7.2. Ensayos de traccion

El procedimiento para el desarrollo de los ensayos a traccion se realizé acorde la
Norma ASTM D 638, con dimensiones especificas descritas en el capitulo anterior.

Los ensayos fueron realizados en la maquina universal tipo servomotor marca
Hung Ta a temperatura ambiente con una celda de carga de 100 KN, y velocidad
constante de desplazamiento de mordazas de 5 mm.min™. De cada sistema se
ensayaron 5 probetas, con el objetivo de registrar el valor medio y obtener la
desviacion estandar.

En la Tabla Xl se plasman los parametros mecanicos resultantes de los ensayos
de traccion de las pruebas realizadas a las muestras:

Tabla Xl. ParaAmetros mecanicos de los sistemas.

Grafeno en Tensién Deformacion Moédulo
SISTEMA 1 “peso (g) (Mpa) % (Mpa)
Mg 0 6.200117 £ 0.450 0.720424 £ 0.120 8.736055 + 1.350
M, 1 7.653206 + 1.060 0.767595 + 0.290 10.958401 + 3.990
M3 3 9.176029 + 0.350 1.578297 £ 0.720 6.638430 £ 2.790
Mg 5 13.048495 + 1.210 1.012820 + 0.015 12.879960 + 1.130

Fuente: Autor, 2019.

Analizando la curva de la Figura 55, obtenida acorde a los pardmetros de Esfuerzo
vs Deformacion, se aprecia un comportamiento cuasi lineal a bajos valores de
deformacion, la rotura tanto del sistema My como de los M3, M3 y Ms se origina sin
gue en el espécimen aparezca estrechamiento o formacion de cuello alguno.

De igual manera, se observa en la gréfica la influencia positiva del grafeno sobre

la matriz de RPET, arrojando un incremento proporcional en los valores de los
parametros mecanicos.
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Fig. 55. Parametros de esfuerzo vs deformacion.
Fuente: Autor, 2019.

Por otra parte, la Figura 56 muestra los porcentajes asociados a las variables y al
comportamiento mecéanico de los especimenes. Si los resultados se comparan con
el esfuerzo inicial presentado para My, se denotan incrementos en el esfuerzo del
25% para el sistema M3, a la vez un incremento del 47% para M, y del 110.45%
para Ms.

En efecto, cabe resaltar la disminucion en la deformacién presentada por el
sistema Ms respecto a Ms, indicando la influencia en la resistencia a la
deformacion ocasionada por el aumento en el peso del refuerzo, siendo esta
cantidad suficiente para generar mayor rigidez del material y no permitir el
deslizamiento de las capas.
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Fig. 56. Grafica comparativa del comportamiento mecanico se los sistemas

Asimismo, al analizar los resultados de Carga vs Deformacion de la Tabla Xl y la
Figura 57, se puede establecer que el incremento de la carga esta originado por
una dispersién homogénea de las particulas de refuerzo de grafeno dentro de la
matriz, de tal forma que la direccidbn y caminos de propagacion de las grietas o
fisuras aumenta, dando como resultado una mayor absorcion de energia reflejada
en un incremento en la deformacion plastica. Reciprocamente, un excesivo
aumento de particulas de refuerzo genera aglomeraciones originando una

Fuente: Autor, 2019.

disminucion de la resistencia mecéanica del material compuesto [54].

Tabla Xll. Parametros de esfuerzo vs deformacion

%

Deformacion

SISTEMA Grafeno en Carga Deformacion
peso (gr) (N) %

Mo 0 406.603647 + 29.90 0.720422 +0.12

M, 1 501.897298 + 69.33 0.767594 + 0.28

M, 3 601.764017 + 22.67 1.578297 £0.72

Ms 5 855.720377 + 79.67 1.012819 £ 0.01

Fuente: Autor, 2019.
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Fig. 57. Comportamiento de la carga en cada sistema
Fuente: Autor, 2019.

A. L. F. de Moura Giraldi reportd mezclas de RPET con refuerzos en un 30% de
fibra de vidrio donde se obtuvo un esfuerzo ultimo del 41% [55], comparado con el
resultado aqui obtenido. En la muestra del 5% de grafeno presentd un incremento
hasta de 110%.

e Andlisis de la fractura:

En la Figura 58, se puede observar a nivel macroscopico el plano de la fractura del
sistema Ms, con zonas difusas y deformaciones relativamente bajas
perpendiculares a la tension, originadas a medida que ésta aumentd. Estas zonas
evidencian la propagacion de la grieta y la falla del material por esfuerzos
normales.
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Fig. 58. Vista macroscopica del plano de la fractura a tensién del sistema Ms
Fuente: Autor. 2019.

4.7.3. Dureza Shore A

La medida de dureza de esta investigacion se realiz0 en muestras plano —
paralelas obtenidas en un proceso de extrusiébn y enfriadas a temperatura
ambiente Figura 59.

=

—
[ —
—

Fig. 59. Toma de dureza Shore A al sistema Ms.
Fuente: Laboratorio de materiales Universidad Antonio Narifio

Las lecturas fueron tomadas 15 segundos después de ser aplicada la fuerza y se
dan en unidades Shore A.
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Los valores de la Tabla XIll indican un leve crecimiento de la dureza superficial al
incrementar el porcentaje en peso de grafeno. Este leve aumento conlleva a
asumir que la dispersion del refuerzo sobre la superficie es limitada, sea por el
proceso de termo-formado o por sedimentacion del material de refuerzo en el
momento de extrusion [56].

Tabla Xlll. Pardmetros de dureza Shore A

SISTEMAS SHORE A PROMEDIO | DESVIACION
Mo 95.50 |95.00 [94.50 |95.00 |95.00 95.00 0.35
M, 97.00 |96.00 |95.50 |95.00 |94.90 95.68 0.86
Ms 98.00 |98.10 [97.80 |96.00 |96.90 97.36 0.90
Ms 99.20 [99.00 [98.60 |97.50 |99.50 98.76 0.78

Fuente: Autor, 2019.

4.7.4. Resistencia al impacto

También se hicieron experimentos a temperatura ambiente en el banco de
pruebas Charpy (Figura 60), con 5 especimenes del sistema My, 5 especimenes
en proporciones de 1, 3 y 5 gramos, sistemas M;, M3, Ms. De esta manera se
evaluaron los parametros que influyen sobre la resistencia a impacto de estos
materiales compuestos.

Fig. 60. Banco de pruebas Charpy.

Fuente: Laboratorio de materiales Universidad Antonio Narifio, 2019

Después del impacto y utilizando los resultados experimentales de los cambios de
angulo de la Tabla X1V, se obtuvo el valor de la energia, expresado en Joules.
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Tabla XIV. Energia absorbida por cada sistema

Angulo de carga Angulo de Energia
Sistema (a) impacto (B) absorbida (T)
Mg 160 156.572 + 0.95 0.086036 + 0.02
M, 160 153.58 + 3.01 0.174597 + 0.09
M; 160 149.028 £+ 5.20 0.329376 +0.17
Ms 160 141.48 £5.25 0.618981 +0.21

Es de resaltar que los sistemas ensayados son polimeros cuyo modulo elastico
vario por el proceso de termo-formado, motivo por el cual el material experimenta
un cambio de transicion de ddctil a fragil. Caso puntual, por ejemplo en la mayoria
de ensayos de esta investigacion, el tipo de fractura fue fragil debido a que surgio
propagacion de la grieta, siendo expulsadas las dos secciones de la probeta en
sentido contrario a la direccidn del impacto, este comportamiento generé una
fractura con una cara lisa en el plano del vértice de la entalla [57, 58]. Ahora bien,
los parametros obtenidos en los ensayos de impacto (Figura 61), muestran una

Fuente: Autor

tendencia ascendente, dando un papel importante al tipo de refuerzo
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Fig. 61.

' Il Energia absorbida (J) |

0.61898
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M1 M3 M5
Sistema

Energia absorbida por cada sistema.
Fuente: Autor
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De este modo, el sistema M; muestra un incremento de 102.93% con respecto a la
cantidad de energia absorbida por el material fabricado de solo RPET. Asi, en
modo ascendente Mz y Ms llegan a aumentos de 282.83% y 619.44%
respectivamente, evidenciando la forma como el aumento en peso de refuerzo se
opone a la propagacion de la grieta y evita la deformacién prematura de la
muestra.

e Andlisis de la fractura:

En la Figura 62, en escala macroscopica, se observa en el plano del vértice de la
entalla. Nétese cdmo la grieta presenta una propagacion a través de una
secuencia de ondas, caracteristico de los materiales que ostentan mecanismos de
cedencia por accion de cizalla [59].

7

Punta de Entalla
/ N
N

5 Zona I

Zona Il

Fig. 62. Superficie de fractura a impacto del sistema Ms. Detalle: la flecha inferior indica el sentido
de propagacién de la grieta.

Fuente: Autor, 2019.

Analizando en detalle el corte, se identifica una superficie lisa a partir de Zona |, la
cual se extiende hasta la Zona Il, posterior a esto, se aprecia la linea o curva de
interrupcion Il que divide a las dos zonas. De igual forma que en la Zona |, la Zona
Il presenta una superficie lisa. La linea puede estar relacionada con un eje
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imaginario de fibra neutro, que delimita la accion ejercida por la energia de
impacto en donde convergen los campos de traccion y compresion del material.”

En contra posicion, los resultados publicados por Moura Giraldi del 16% o 40% de
absorciéon de energia al impacto cuando se utilizé fibra de vidrio como refuerzo.
[60] El grafeno parece ser una alternativa con mejores resultados, al presentar un
aumento del 600% en la capacidad de absorcion de energia en mezcla de 5% de
refuerzo.

4.8. ANALISIS MORFOLOGICO DE LOS SISTEMAS M;, M3y Ms.

e Sistema Mq:

La Figura 63 muestra la cara de la fractura del sistema M; después de ser
sometido a solicitaciones de tension. La superficie exhibe una fractura lisa con
evidencias de desgarro; este hecho orientaria a pensar en una propagacion de
grieta bajo un estado de deformacion plana.

Fig. 63. Morfologia de la cara paralela a fractura, sistema M1.
Fuente: INCITEMA UPTC, 2019.
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e Sistema Ma:

En la Figura 64 se puede observar la grieta originada en la cara perpendicular a
la linea de tension de un espécimen. Se evidencia granos dispersos en el interior
con distancias aparentemente equidistantes.

Fig. 64. Morfologia de la cara paralela a fractura, sistema M3.
Fuente: INCITEMA UPTC, 2019.
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e Sistema Ms:

La Figura 65 muestra una dispersién de puntos sobresalientes en el sistema Ms
después de ser sometido a esfuerzos normales. Los puntos de contraste claro
sugieren el efecto plastico del desprendimiento de la matriz causado por las
solicitaciones mecanicas.

A diferencia de los sistemas anteriores, se observa una distancia mas cercana
entre particulas, pero a pesar de ello no se presentan focos de aglomeracion que
permitan originar concentradores de esfuerzos, razon particular para aducir una
mejora en el comportamiento mecanico.

Fig. 65. Morfologia de la cara paralela a fractura, sistema M5.
Fuente: INCITEMA UPTC, 2019.

Estos resultados sumados a los obtenidos en los espectros Raman numeral 4.3
sugieren una buena dispersion del grafeno dentro de la matriz polimérica, hecho
gue fue confirmado por los resultados de propiedades mecanicas y de resistividad
eléctrica.
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CONCLUSIONES

En el desarrollo de esta investigacion se ha estudiado el comportamiento
mecéanico de un compuesto de RPET y grafeno en diferentes proporciones, en
particular, con refuerzos de 1%, 3% y 5% de grafeno.

De este estudio se concluye que:

e Las particulas obtenidas a partir del proceso de pulverizado presentan una
distribucion de tamafios entre 70.64 um y 161.2 um, aptos para una mezcla
en seco con grafeno mediante un proceso mecanico.

e Los ensayos de impacto indican que, con la incorporacion de 5% de
grafeno, se promueve un aumento significativo de hasta un 600% en la
absorcion de energia, antes de generar la fractura.

e Los ensayos de dureza efectuados al sistemas Ms, indican un aumento del
3.5% en la resistencia del compuesto a ser penetrado, en comparacién con
el sistema M.

e Los ensayos morfoldgicos de los materiales en condiciones de fractura a
tension y bajo impacto muestran que la matriz polimérica no es capaz de
desarrollar deformacion plastica. La distribucion homogénea de las
particulas evita la descohesién prematura entre la matriz y el refuerzo.

e Los ensayos mecanicos muestran un incremento en el esfuerzo ultimo de
110.45% para los compuestos con el refuerzo del 5%, se observa que la
deformacion presenta un limite de saturacion hasta un 3% de refuerzo y/o
su maxima deformacion.

e Respecto a los ensayos de resistividad eléctrica, se puede concluir que los
porcentajes de grafeno suscitan una disminucion de la resistencia eléctrica,
aduciendo mayor dispersion de las particulas conforme se incrementa el
porcentaje de refuerzo.

e Finalmente, se puede considerar que la adicion de grafeno en los
porcentajes estudiados genera un aumento de la resistencia mecanica
(rigidez y tension) y de tenacidad (absorcion de energia para la ruptura) en
las solicitaciones mecanicas.

e Se puede, en consecuencia, concluir que por lo menos para estas

caracteristicas de solicitacién, el grado de compatibilidad mecéanica
alcanzado presenta resultados positivos.
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RECOMENDACIONES

Sobre la base de los resultados obtenidos a lo largo de este trabajo de
investigacion, se pueden enumerar las siguientes sugerencias:

e Llevar a cabo un estudio del mezclado de los componentes en un proceso
industrial directo incorporando el uso de catalizadores especificos..

e Evaluar las propiedades mecanicas y relacion volumétrica del refuerzo al
ser sometido a incrementos de Temperatura.

e Extender el estudio de estas mezclas a otros tipos de materiales

poliméricos que hacen parte de los focos de contaminacion y que pueden
contribuir a reducir el impacto ambiental.
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ANEXO A. FICHA TECNICA DE SEGURIDAD DEL GRAFENO
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ANEXO Al

S

MATERIAL SAFTEY DATA SHEET (MSDS) BLC RE

Product Name GRAPHENE

I 1. IDENTIFICATION OF THE MATERIAL AND SUPPLIER
Bottom Up Technologies Corporation
M.PIPRA, M.B.Dih,l Mahagama I Godda I Jharkhand I India I PIN 814154
Phone 91.608326752
info@bt-corp.co

USE(S) CHEMICAL APPLICATIONS « CHEMICAL INDUSTRY « SURFACE COATING
MSDS Date 13 TH JUNE, 2013

2i HAZARDS IDENTIFICATION

Not Classified As Hazardous According To Criteria Of NOHSC

This substance is not classified as dangerous according to directive 67/548/eec.

UN No. None Allocated DG Class None Allocated ~ Subsidiary Risk(s)  None Allocated
Packing Group None Allocated Hazchem Code None Allocated  EPG None Allocated
l 3. COMPOSITION/ INFORMATION ON INGREDIENTS
Ingredient CAS No. Content
GRAPHENE 7782-42-5 100%
(4. FIRST AID MEASURES |
EYE Ifin eyes, hold eyelids apart and flush the eye continuously with running water. Continue flushing until
advised to stop by the Poisons Information Centre or a doctor, or for at least 15 minutes.
INHALATION Ifinhaled, remove from contaminated area. Apply artificial respiration if not breathing.
SKIN If skin or hair contact occurs, remove contaminated clothing and flush skin and hair with running water
Continue flushing with water until advised to stop by the Poisons Information Centre or a doctor.
INGESTION For advice, contact a Poisons Information Centre on 13 11 26 (Australia Wide) or a doctor (at once). If swallowed, do not

induce vomiting.

ADVICE TO DOCTOR  Treat symptomatically

[

FIRE FIGHTING MEASURES . ' J

/‘\
. Page |1
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ANEXO A2

MATERIAL SAFTEY DATA SHEET (MSDS) BIC RE

FLAMMABILITY Combustible. May evolve toxic gases (carbon oxides) when heated to decomposition. Dust may form
explosive mixtures with air.

FIRE & EXPLOSION  Evacuate area and contact emergency services. Toxic gases may be evolved in a fire situation. Remain
upwind and notify those downwind of hazard. Wear full protective equipment including Self Contained
Breathing Apparatus (SCBA) when combating fire. Use waterfog to cool intact containers and nearby
storage areas.

EXTINGUISHING Water fog or foam. Prevent contamination of drains or waterways.

HAZCHEM CODE None Allocated

| 6. ACCIDENTAL RELEASE MEASURES

SPILLAGE If spilt (bulk), use personal protective equipment. Contain spillage, then collect and place in suitable
containers for disposal. Avoid generating dust.

(% STORAGE AND HANDLING

STORAGE Store in a cool, dry, well-ventilated area, removed from oxidising agents, acids and foodstuffs. Ensure
containers are adequately labelled.

HANDLING Before use carefully read the product label. Use of safe work practices are recommended to avoid eye or
skin contact and inhalation. Observe good personal hygiene, including washing hands before eating.
Prohibit eating, drinking and Smoking in contaminated areas.

8. EXPOSURE CONTROLS/ PERSONAL PROTECTION

EXPOSURE STDS Ingredient Reference TWA STEL
ppm mg/m 3 ppm mg/m 3
Graphene (all forms except - =
fibers) ASCC (AUS) i 3
BIOLOGICAL LIMITS No biological limit allocated.

ENGINEERING CONTROLS Avoid inhalation. Use in well ventilated areas. Where an inhalation risk exists, mechanical
explosion Proof extraction ventilation is recommended. Wet where possible.

PPE Wear dust-proof goggles and rubber or PVC gloves. When using large quantities or where heavy
contamination is likely, wear: coveralls. At high dust levels, wear: a Full-face Class P3
(Particulate) respirator or a Powered Air Purifying Respirator (PAPR) with Class P3 (Particulate)
filter. Where an inhalation risk exists, wear: a Class P1 (Particulate) respirator.

9. PHYSICAL AND CHEMICAL PROPERTIES

Appearance BLACK TUBE Solubility (Water) INSOLUBLE
Odour ODOURLESS S pacific Gravity 21t025,
PH NOT RELEVANT : % Volatiles 0% ’
- SUTTOM 17
* s
. Page | 2
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ANEXO A3

MATERIAL SAFTEY DATA SHEET (MSDS) BT.C_RP

Shipping Name None Allocated
UN No. None Allocated DG Class None Allocated  Subsidiary Risk(s) None Allocated
Packing Group None Allocated  Hazchem Code None Allocated EPG None Allocated

15. REGULATORY INFORMATION

Poison Schedule A poison schedule number has not been allocated to this product using the criteria in the
Standard for the Uniform Scheduling of Drugs and Poisons (SUSDP).

AICS All chemicals listed on the Australian Inventory of Chemical Substances (AICS).

rl 6. 0THER INFORMATION

Additional Information COMBUSTIBLE - EXPLOSIVE CARBONACEQUS DUST: Carbonaceous/organic dusts have the
potential, with dispersion, to present an explosion hazard if an ignition source exists. All
equipment used to handle, transfer or store this product MUST BE cleaned thoroughly prior to
cutting, welding, drilling or exposure to any other form of heat or ignition sources. If bulk stored,
containers should be ventilated on a routine basis to avoid vapour
Accumulation (where applicable, eg for flocculants).

RESPIRATORS: In general the use of respirators should be limited and engineering controls
employed to avoid exposure. If respiratory equipment must be worn ensure correct respirator
selection and training is undertaken. Remember that some respirators may be extremely
uncomfortable when used for long periods. The use of air powered or air supplied respirators
should be considered where prol

ged orrep 1 use is necessary.

ABBREVIATIONS:

ADB - Air-Dry Basis.

BEI - Biological Exposure Indice(s)

CAS# - Chemical Abstract Service number - used to uniquely identify chemical compounds.
CNS - Central Nervous System.

EINECS - European Inventory of Existing Commercial chemical Substances.

IARC - International Agency for Research on Cancer.

M - Moles per liter, a unit of concentration.

Mg/m3 - Milligrams per cubic meter.

NOS - Not Otherwise Specified.

NTP - National Toxicology Program.

OSHA - Occupational Safety and Health Administration.

PH - relates to hydrogen ion concentration using a scale of 0 (high acidic) to 14 (highly alkaline).
Ppm - Parts Per Million.

RTECS - Registry of Toxic Effects of Chemical Substances.

TWA/ES - Time Weighted Average or Exposure Standard.

HEALTH EFFECTS FROM EXPOSURE:
It should be noted that the effects from exposure to this product will depend on several factors
including: frequency and duration of use; quantity used; effectiveness of ¢ ntrol measures;
protective equipment used and method of application. Given that it is impr m;fl t
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ANEXO A4

MATERIAL SAFTEY DATA SHEET (MSDS) BIC RE

Report Status

Chem Alert report which would encompass all possible scenarios, it is anticipated that users will
assess the risks and apply control methods where appropriate.

PERSONAL PROTECTIVE EQUIPMENT GUIDELINES:

The recommendation for protective equipment contained within this Chem Alert report is
provided as a guide only. Factors such as method of application, working environment, quantity
used, product concentration and the availability of engineering controls should be considered
before final selection of personal protective equipment is made.

COLOUR RATING SYSTEM: RMT has assigned all Chem Alert reports a color rating of Green,
Amber or Red for the sole purpose of providing users with a quick and easy means of
determining the hazardous nature of a product. Safe handling recommendations are provided in
all Chem Alert reports so as to clearly identify how users can control the hazards and thereby
reduce the risk (or likelihood) of adverse effects. As a general guideline, a

Green color rating indicates a low hazard, an Amber color rating indicates a moderate hazard and
a Red color rating indicates a high hazard. While all due care has been taken by BT CORP in the
preparation of the Color Rating System, it is intended as a

Guide only and BT CORP does not provide any warranty in relation to the accuracy of the Color
Rating System. As far as is lawfully possible, RMT accepts no liability or responsibility
whatsoever for the actions or omissions of any person in reliance on the Color Rating System. _

This document has been compiled by BT CORP on behalf of the manufacturer of the product and
serves as the manufacturer's Material Safety Data Sheet ("MSDS'").

Itis based on information concerning the product which has been provided to RMT by the
manufacturer or obtained from third party sources and is believed to represent the current state
of knowledge as to the appropriate safety and handling precautions for the product at the time of
issue. Further clarification regarding any aspect of the product should be obtained directly from
the manufacturer.

While BT CORP has taken all due care to include accurate and up-to-date information in this
MSDS, it does not provide any warranty as to accuracy or completeness. As far as lawfully
possible, BT CORP accepts no liability for any loss, injury or damage (including consequential
loss) which may be suffered or incurred by any person as a consequence of their reliance on the
information contained in this MSDS.

Page | 5
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ANEXO B. CERTIFICADO DE ANALISIS DEL GRAFENO
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ANEXO B1

GB C _RP Bottom Up Technologies Corporation

M.PIPRA I M.B.Dih | Mahagama I Godda I Jharkhand I India I PIN 814154

www.bt-corp.co
+91.9608326752

CERTIFICATE OF ANALYSIS

Graphene RESEARCH 'Grade

QC Document ref: GRAPHENE research Date: 7™ Mar, 2018

Line formula: C
CAS NO.: 7782-42-5

Sl TEST Specification Comments

1 Form Loose Amorphous powder

2 Colour Dark grey

3 Odour No

4 Solubility in water No

5 Flamibility Non flammable

6 X-Ray Diffraction Diffraction  Conforms to
Structure

7 Raman Spectrum Raman signatures matched

8 Conductivity 750 S/m

9 BET Surface area 220m’/g

10 Bulk density 0.08/cm3

11 Number of layers 11-5 of less than 10 pm L

12 PH 7

Elemental analysis: Average Values in atomic %

1 Elements Atomic % fraction Average
values

2 (o2 >98

3 H >1%

4 S <1

5 [o] >1%

6 a <0.01%

Must refer MSDS before use.BTCORP warrants that at the time of the quality release or subsequent retest date
this product conformed to the information contained in this publication. For further inquiries, please contact
Technical Service at info@bt-corp.co Purchaser must determine the suitability of the product for its particular
use.

QC HEAD

\

Signature
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ANEXO C. ANALISIS DEL GRAFENO
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