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RESUMEN

El objetivo principal de la investigacion fue determinar si existe variacién en la propiedad
mecanica de dureza en el aluminio por la adicion de grafeno a compuestos metalicos fabricados
mediante el proceso de pulvimetalurgia. Para lo que se desarrolld cuatro tratamientos con tres
repeticiones en cada uno, se trabajé cada uno de ellos con diferentes concentraciones, de 1, 2 'y
3% en peso de grafeno, y se compar6 con un blanco de prueba, es decir un tratamiento sin
interaccion del material de refuerzo. Para el procesamiento de datos y resultados se utilizo el
analisis de varianza que brinda el estudio del efecto de factores sobre la media de una variable
continua a través del procesamiento de sus varianzas. Ademas, se complemento la investigacion
con un andlisis de comparaciones mdltiples para saber si existen diferencias significativas
particulares entre los distintos grupos de la poblacion. Se obtuvo resultados donde se evidencia
que existen diferencias significativas entre sus medias, siendo el tratamiento con mayor porcentaje
de grafeno (3%) el que representd un 12,97% de aumento en la propiedad medida de dureza con
respecto al aluminio pristino. Se concluye que el tratamiento con mayor porcentaje de adicion de
grafeno es el mas adecuado para mejorar la dureza del aluminio. Se recomienda estudiar las demas

propiedades del compuesto para caracterizar de mejor manera el material.

Palabras clave: <TECNOLOGIA Y CIENCIAS DE LA INGENIERIA>, <INGENIERIA
MECANICA>, <DUREZA>, <PULVIMETALURGIA>, <ALUMINIO>, <GRAFENO>.

7-04-2021
0966-DBRAI-UTP-2021
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ABSTRACT

The main objective of the research was to determine if there is variation in the mechanical property
of hardness in aluminum due to the addition of graphene to metallic compounds manufactured by
the powder metallurgy process. For which four treatments were developed with three repetitions
in each one, each one of them was worked with different concentrations, of 1, 2 and 3% by weight
of graphene, and it was compared with a blank test, that is, a treatment without reinforcement
material interaction. For the data and results processing, the analysis of variance was used, which
provides the study of the effect of factors on the mean of a continuous variable through the
processing of its variances. In addition, the investigation was supplemented with a multiple
comparison analysis to find out if there are particular significant differences between the different
population groups. Results were obtained where it is evidenced that there are significant differences
between its means, being the treatment with the highest percentage of graphene (3%) which
represented a 12.97% increase in the measured property of hardness with respect to pristine
aluminum. It is concluded that the treatment with a higher percentage of graphene addition is the
most appropriate to improve the hardness of aluminum. It is recommended to study the other

properties of the compound to better characterize the material.
Keywords: <TECHNOLOGY AND ENGINEERING SCIENCES>, <MECHANICAL

ENGINEERING>, <HARDNESS>, <PULVIMETALLURGY>, <ALUMINUM>,
<GRAPHEN>.
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INTRODUCCION

La produccion de materiales compuestos de matriz metalica con propiedades mecanicas
mejoradas, es uno de los objetivos mas importantes en las investigaciones actuales dentro de la
ciencia e ingenieria de materiales. Para poder obtener estas propiedades requeridas, los materiales
compuestos presentan en su matriz fases distribuidas llamadas rellenos o refuerzos, este refuerzo
se agrega a la matriz para obtener mejores propiedades de tenacidad, rigidez, resistencia, dureza.
(Ramesh, 2014, pp. 131-147). En la actualidad, el compuesto de matriz de aluminio reforzado con
particulas gana relevancia debido a su bajo costo de produccion presentando propiedades
isotrdpicas, lo que facilita la posibilidad de fabricar componentes y elementos secundarios.

La eleccién de la aleacion de aluminio es principalmente debido a su abundante disponibilidad
local y su bajo costo de procesamiento. Ademas, el aluminio es uno de los materiales més usados
en todo el mundo, pasando por aplicaciones basicas como perfiles de puertas, ventanas, tubos,
recipientes, cables, hasta otras mas avanzadas como en la industria aeronautica y automotriz. Por
lo que se han llevado a cabo varias investigaciones que estudian el comportamiento e interaccién
de la matriz de aluminio con refuerzos de carbono, en sus diversas formas, sean este grafito,

grafeno, fullerenos, nanotubos de carbono, entre otros.

En los ultimos afios, estos materiales a base de carbono (nanotubos y grafeno) han surgido con
especial importancia de nuevos materiales para varias aplicaciones en la ingenieria estructural y
otros dispositivos, debido a su médulo elastico y resistencia mecéanica extremadamente alta, asi
como también su conductividad térmica y eléctrica. La combinacion de estas propiedades con su
tamafo y peso, hace que el grafeno y los nanotubos de carbono sean considerados la primera
opcion de refuerzo, teniendo una expectativa muy prometedora en el campo de los materiales

compuestos (Young et al., 2012, p.2).

El presente trabajo de investigacion tiene por objetivo principal verificar si la interaccion del
grafeno mejora la dureza del aluminio producido por un método de pulvimetalurgia. Con el
antecedente de (Madhava, 2016, p.2) que demuestra que se pueden fabricar exitosamente un metal
matriz de aluminio reforzado con grafeno, donde después de los procesos de mezclado,
compactado y sinterizado, se encontrd una distribucion uniforme del grafeno en la aleacion de
aluminio. Ademas, (Yolshina et al,2016, p.4) con su método de interaccién quimica demostré una
dureza mejorada en el aluminio con una concentracion de 2% en peso, valor de referencia para

presente investigacion y posibles resultados.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

Este capitulo contempla un andlisis de investigaciones previas a esta, que ayudaran a la
comprension y desarrollo del tema propuesto, recopilando toda la informacion disponible en
articulos, libros, revistas y repositorios web. Luego se describe la identificacion del problema
relacionado con el campo de la ciencia e ingenieria de materiales para su posterior justificacion y
formulacion de objetivos. Finalmente se describe el marco conceptual necesario para el desarrollo
de la presente investigacion, asi como la identificacién de variables de trabajo y formulacion de

hipétesis.

1.1 Antecedentes de la investigacion

A continuacion, se presenta una serie de trabajos de investigacion relacionadas directamente con
el objeto de andlisis: “Estudio de la dureza en compuestos metalicos de aluminio-grafeno
producidos por el método de pulvimetalurgia en concentraciones de 1, 2 y 3 por ciento en peso
de grafeno” a fin de profundizar en el entendimiento del mismo. Los primeros articulos a
presentarse trataran acerca de los métodos utilizados para la de obtencion de grafeno y los
siguientes abordaran los métodos de produccion de compuestos de metal — grafeno. En cada uno
de los articulos se tratara el tema principal del mismo adjuntando sus objetivos, procedimiento y
conclusiones principales a las que se llegaron mediante el andlisis respectivo. Con el fin de aportar
a la presente investigacion se centrara primordial atencion a los datos de relevancia como son los
resultados de resistencias mecénicas de los materiales como punto focal y el método de formacion
del compuesto metalico utilizado. En cuanto a pruebas mecéanicas en los articulos se han realizado
los ensayos de dureza Vickers y Rockwell y en cuanto a los métodos de produccion de compuestos
se han utilizado diferentes técnicas como son formacién quimica in situ, expansion hidrotermal
de grafito, reduccion de Oxidos, entre otros. Los trabajos de investigacion consultados son

recientes y en ellos se citan a cada uno de sus autores.

Una primera investigacion denominada “Nuevos compuestos metalicos de aluminio-grafeno y
aluminio-grafito: sintesis y propiedades” propuesta por Yolshina et al., (2016, pp. 5-6)  hace
referencia a la produccion de compuestos de aluminio — grafeno haciendo uso de un método de
interaccion quimica directa de carburos in situ con aluminio fundido sobre un medio de haluros
alcalinos. El objetivo de la investigacion fue conseguir un material con una buena resistencia

mecénica, pero sobre todo con una formacion y distribucion de grafeno uniforme y dispersa en



toda su seccion transversal con lo cual se lograria un compuesto de alta calidad. Para llevar a cabo
el proceso se utiliz6 una mezcla de sales pre fundidas (LiCl, NaCl, KCI, CsCl,CaCl , NaF, AlIF )y
aluminio actuando estas primeras como electrolito base, a las cuales se les adiciono carburos
metalicos o no metalicos como WC, TiC, ZrC, en un crisol de alimina llevandolo a un horno a
temperaturas de entre 973 a 1073 K durante tiempos entre 0.5 a 5 horas. A las placas obtenidas
se les realizaron diferentes pruebas tanto de resistencia mecanica como son la prueba de dureza
Vickers, resistencia a la traccién, ductilidad, composicion quimica realizandose un estudio de la
superficie mediante microscopia Optica y electronica, asi también pruebas de corrosion, densidad
y puntos de fusion de cada placa teniendo que cada una de estas propiedades ya mencionadas
mejoraban sus valores proporcionalmente a la adicion de grafeno en la matriz. Finalmente se
determind que los compuestos obtenidos mediante el método de interaccién quimica directa
presentaban mejores propiedades mecanicas que el aluminio sin adiciones, teniendo asi mayor
resistencia, dureza, ductilidad y elasticidad luego de realizadas las pruebas respectivas, obteniendo
para el ensayo de dureza (HV 2000 mH) valores de 16.72, 45.32 y 57.19 para aluminio pristino, 1%

y 2% grafeno en composicion respectivamente.

Un segundo articulo el cual fue llevado a cabo a nivel local en los laboratorios de la Escuela
Superior Politécnica de Chimborazo en un trabajo conjunto de las facultades de Mecanica y
Ciencias se desarrollé un proceso de alto rendimiento respecto a funcionalidad y economia de
produccién de grafeno utilizando principalmente sonicacion fue el realizado por Vacacela et al.,
(2019, pp. 2-8). Dicho estudio denominado “Preparacion de dispersiones de grafeno de pocas capas
a partir de grafito hidrotermalmente expandido” se enfocd en la obtencién de grafeno haciendo
uso de un proceso conjunto de tratamiento térmico y exfoliacion del grafito. Los objetivos de este
fue encontrar un método eficiente, de bajo impacto ambiental y de costo viable utilizando
solventes de alto punto de ebullicion y un proceso de sonicacion a fin de conseguir un material
con grafeno disperso uniformemente en su estructura, esto en contraste a los métodos
convencionales como la escision micromecanica de grafito, oxidacién — reduccion de grafito,
exfoliacion electroquimica de grafito y exfoliacion en fase liquida de grafito. Para obtener el
grafeno se utiliz6 100 mg de laminas de grafito natural agregadas en 50 mL de bromuro de
hexadeciltrimetilamonio con diferentes concentraciones de surfactante (0.1, 0.5, 1 mg/mL),
pasando la mezcla a un recipiente de teflon sellado y reaccionando a 180 grados centigrados
durante 15 horas. El grafito pretratado pas6é a una sonicacion durante 3 horas para luego ser
centrifugado y analizado mediante espectroscopia de absorcion UV-visible y las morfologias de
las muestras utilizando una microscopia electronica de barrido, obteniéndose espectros Raman
con una longitud de onda laser de 514 nm. Como conclusién de esta investigacion se obtuvo un
dato importante que fue la concentracion dispersa de grafeno con valores de 40 a 60 pg /mL lo

cual establece la obtencién de un nuevo meétodo mejorado de produccion de grafeno en



comparacion a otros que incluso incorporan sonicacion con un mayor tiempo de accion, todo esto

gracias a la estabilidad que genera el tratamiento térmico con uso de surfactantes.

Continuando con métodos de reforzamiento o produccién de metales con grafeno citamos a
continuacion tres articulos de interés en los cuales se aplican distintos procesos de formacion de
compuestos, todos ellos con resultados beneficiosos para las propiedades mecénicas de las
muestras obtenidas siendo muy superiores a los metales y aleaciones convencionales. Es asi que
tenemos una primera investigacion denominada “Nuevo método de nano procesamiento para
reforzar nanocompuestos de matriz metélica mediante nano plaquetas de grafeno “propuesta por
Chen et al., (2012, pp. 2-4), en la cual se busc6 un nuevo método de incorporacion de grafeno en una
matriz de magnesio haciendo uso de procesos combinados de ultrasonido en estado liquido y
remocion en estado sélido. El proceso consistio en inyectar nano plagquetas de grafeno a una
fundicion de magnesio a 700 °C bajo cavitacion por ultrasonido, luego la mezcla fue pasada a un
molde en el cual tuvo lugar un proceso de solidificacion para posteriormente ser sometido a un
proceso de remocidn en un equipo que consiste de un recipiente que calienta la masa mientras una
pieza giratoria pasa sobre toda la superficie generando friccion. Una vez obtenido un grafeno
disperso sobre la matriz metalica se realizaron pruebas de micro dureza al compuesto evaluando
el rendimiento mecéanico de la matriz reforzada con 1.2 % vol. de grafeno obteniendo un valor de
66 Kg/mm el cual es 78 % mas duro que la muestra de magnesio puro, demostrando asi

resultados positivos al combinar estos dos métodos de trabajo. Como informacién adicional
importante del estudio se obtuvo la demostracién del grafeno como capa de pasivacién ante la
oxidacion ya que logra prevenir la difusion quimica de la misma proporcionando una proteccion
casi perfecta dentro de los granos, esto mas la evolucion de un catalizador metélico

proporcionarian maltiples aplicaciones beneficiosas en diferentes sistemas

En otro trabajo realizado por Zhang et al., (2018, pp. 5-12) el cual se denomina “Compuestos de
aluminio / grafeno con propiedades de disipacion de calor mejoradas por reduccion de ¢xido de
grafeno in situ en particulas de aluminio” buscé producir compuestos de aluminio mejorados
mediante la adicion de grafeno utilizando el método de pulvimetalurgia. Para el proceso se
sintetiz6 una solucion de 6xido de grafeno a partir de grafito por el método modificado de
Hummers (proceso para generar Oxido de grafito mediante el uso de permanganato de potasio,
nitrato de sodio y 4cido sulfarico), posteriormente se le afiadié polvo de aluminio produciéndose
una reduccion del 6xido de grafeno en la superficie del metal pasando luego a ser filtrados, secados
y comprimidos en un molde de acero inoxidable para su posterior sinterizacion. Se realizaron
pruebas de dureza Vickers a las muestras logrando valores de 43.1+2.5 HV, 49.2+2.5

HV,50.7+1.2 HV y 52.2+1.9 HV para el aluminio pristino, 0.1 %, 0.2% y 0.3% en peso de grafeno

respectivamente, demostrando un aumento de dureza proporcional a la adicién de grafeno y



obteniendo que la muestra con mayor cantidad del mismo presenta un incremento de la dureza del
21.1% respecto al aluminio pristino. Mediante la oxidacidn in situ se logr6 obtener un grafeno con
buena dispersion sobre la matriz y a pesar de haber sido fabricados por simple compresién y
sinterizacion se lograron compuestos metalicos de baja densidad los cuales tienen potencial
aplicacion en gestion de calor en electrdnicos, &rea automotriz y aeroespacial. Se recomendo la
aplicacion de un proceso de formacion adicional como es la extrusion en caliente o frio con el fin
de mejorar ain mas las propiedades mecénicas de los compuestos. Como una ultima investigacion
referente a la formacién de compuesto metal-grafeno se tiene la realizada por (Mendoza et al, 2016,
pp. 2-6) la cual se denomina “Respuesta mecanica y microestructural de un nanocompuesto de
aluminio reforzado con particulas a base de carbono” en la cual se identifican los problemas

clasicos de adicion de grafeno en aluminio y se propone el uso de cobre con el fin de mitigarlos.

Estos problemas tradicionales al momento de producir compuestos metalicos son la formacion de
agregados no deseados, la baja humectabilidad y la aglomeracidn del carbono dentro de la matriz,
dado a esto se propone el uso de cobre con el fin de formar grafito metalizado mejorando de esta
manera el proceso de fabricacion buscando una mejor porosidad y homogeneidad del producto
final. Para el proceso de produccion se utilizé grafito, aluminio y cobre en forma de polvo pasando
primero a sintetizar el grafito metalizado realizando una mezcla con 15 % at. de cobre y
procesandola en molienda durante 4 horas en una atmosfera de argén inerte, posteriormente se
realizaron los compuestos de aluminio — grafito metalizado (0%, 0.5%, 1 %) mediante molienda
durante periodos de 1 a 8 horas usando metanol (0.8%) como agente de control. Una vez
obtenidos los compuestos se realizé la prueba de dureza mecénica concluyendo que tanto el tiempo
de fresado como la proporcion de grafito metalizado usado en cada compuesto tienen una
influencia directa beneficiosa sobre las propiedades obteniendo los siguientes valores en la prueba
Rockwell: piezas 1 hora de fresado en concentraciones de 0%, 0.5% y 1 % es de 28, 46, 36
respectivamente, piezas 2 horas de fresado: 52 (0%), 64 (1%) y la de mayor dureza fue la 4 horas
de fresado y 0.5% grafito metalizado reportando 73 HRB. Se demostr6 también que el proceso
de molienda mejora tanto el tamafio del grano como la homogeneidad del compuesto y resistencia
mecanica, mientras que resultados de los rayos x mostraron que no existian sélidos en suspension

dentro de la matriz de aluminio esto gracias al uso de cobre.

1.2 Identificacion del Problema

La ingenieria de materiales ha beneficiado el avance tanto tecnoldgico como cientifico de las
sociedades, pasando del uso de materias basicas encontradas en la naturaleza como la piedra, el
cobre, el hierro a la formacidn de compuestos complejos mediante tecnologias desarrolladas como

son los composites, los materiales inteligentes, los biodegradables y los nano estructurados. Esta



ciencia de los materiales se ha llegado a convertir en el motor de evolucion para las sociedades
cumpliendo con un papel protagonico en cada edad de la humanidad y generando cada vez mas
expectativa hacia el futuro. (Guerrero et al., 2011, pp.11-19). La evolucion del uso de materiales simples
como arcilla y barro hasta los actuales de alta tecnologia como son las estructuras inteligentes
vienen acompariados por sucesivas y nuevas investigaciones. Estos nuevos materiales entre los
que se encuentran a manera bésica metales, elastomeros, polimeros, hibridos y vidrios han
permitido el avance de varios sectores industriales en la actualidad como son: industria de la
construccién, aeronautica, medicina, biomedicina, implementos deportivos, industria quimica y
petrolera, entre otros (Adamian, 2009; Ashby, 2011; Mijangos, 2007). Dentro de la evolucion de
materiales es de vital importancia mencionar a la nanotecnologia la cual trata sobre la
manipulacién de la materia a nivel molecular logrando asi nuevos compuestos con diferentes y
mejoradas caracteristicas que los ya conocidos. Estas nanotecnologias toman relevancia en la
primera década del siglo XXI teniendo un gran impacto en la vida moderna y desarrollando
aplicaciones en farmacos, microchips, energia inagotable, construccion de edificios con micro
robots, combate de plagas y contaminacién a escala molecular, materiales inteligentes y
multifuncionales con mejores propiedades tanto mecanicas como fisicas, esto a la par de un
cambio en los procesos de produccidn, pasando de ser risticos 0 manuales a convertirse en
procedimientos de gran complejidad en los cuales hay una intervencion de varias ramas de la

ciencia como son la mecanica, la quimica y la biologia (Gonsalves, 2008; Pradeep, 2007).

Algunos de los materiales que han sido desarrollados con gran éxito a través de la aplicacion de
la nanotecnologia han sido los metales y sus respectivas aleaciones llegando a crearse los
composites los cuales son aleaciones como el acero pero que han sido reestructuradas a nivel
molecular principalmente en combinacién con carbono generalmente en forma de grafeno dando
a este nuevo material propiedades superiores a las iniciales. A sus inicios los compuestos o
composites se utilizaban en areas especificas como son la aeronautica o aeroespacial donde es
necesario materiales resistentes y de baja densidad sin embargo el avance tecnolégico y a la
reduccion de costos han hecho que estos se implementen a diversos campos como son automotriz,
construccién, marina, electrodomésticos, entre otros adquiriendo un elevado potencial en la
industria. Como ya se ha mencionado estos nuevos materiales tienen como protagonista principal
al grafeno el cual fue descubierto hace mas de 80 afios pero lamentablemente poco estudiado sino
hasta el afio 2004 cuando se logro aislarlo y a partir de ahi este nanomaterial se ha convertido en
un elemento de vanguardia debido a sus multiples caracteristicas como son la gran ductilidad, baja
densidad, alta dureza debido a sus enlaces covalente, conductividad térmica y eléctrica, red
autorreparable, bactericida, entre otras mas razon por la cual ha llegado a ser denominado incluso
como “material de Dios” (Mazumdar, 2003; Rodriguez, 2016). Se ha reconocido la necesidad de

producir estos nuevos materiales cuyas propiedades son significativamente superiores a los



tradicionales por lo cual nuevos métodos de obtencion estan siendo desarrollados teniendo asi
algunos referentes a la produccion de grafeno como la exfoliacion mecanica, deposicién quimica
de vapor, la expansion hidrotérmica del grafito y a la formacién de compuestos como
procesamiento de agitacion por friccion, método de molienda de bolas, metalurgia de polvos (P /
M) (Wang et al., 2012, pp.4-6).

De igual manera el desarrollo de estos materiales debe ir acompafiado con el avance y
automatizacion de los procesos de fabricacion teniendo asi que en afios recientes en el pais se han
presentado varias investigaciones relacionadas con los materiales principalmente a nivel
universitario, pero aun son escasos tratando de suplir las necesidades de un pais en vias de
desarrollo. Un andlisis sobre el desarrollo econdmico de un pais determina que este viene de la
mano con la evolucion del sector industrial mientras que un pais limitado en este sector es de
manera general un proveedor de materia prima como lo es Ecuador (Levy , 2006; Uquillas, 2008). En
el pais la Secretaria de Educacion Superior, Ciencia, Tecnologia e Innovacién busca incentivar la
formacion de un nuevo modelo productivo orientado a la generacion y difusion del conocimiento,
enfocandose en la produccién y exportacion de materias mediante una politica que busca el
desarrollo social a través de tecnologias nuevas que sean capaces de promover la competitividad,
dentro de estas politicas se busca el fomento industrial y tecnoldgico mediante la optimizacion y
creacion de nuevos productos y procesos (SENESCYT, 2007, pp. 2-10). En virtud de lo anterior, el
presente trabajo se orienta al analisis de la produccién de compuestos de grafeno - aluminio
mediante el método de “pulvimetalurgia” pero especificamente al estudio de la propiedad
mecanica de dureza de los compuestos obtenidos por este método, por tanto, el estudio busca

responder las siguientes interrogantes:

¢El porcentaje de grafeno en peso utilizado en cada tratamiento influye directamente en la

propiedad mecénica medida?

¢El método de pulvimetalurgia utilizado para la formacién del compuesto sustenta mejores

caracteristicas que otros estudiados ?

¢ Es posible generar un compuesto de alta calidad con respecto al aluminio pristino con un método

relativamente econémico y sencillo ?



1.3 Justificacion de la Investigacion

La presente investigacion proporcionara un contraste de los compuestos obtenidos mediante
métodos anteriormente estudiados como interaccidon quimica, agitacion de fusion, infiltracién de
fusién, entre otros con el propuesto “pulvimetalurgia o metalurgia de polvos” con respecto a su

calidad de dureza y a su facilidad de procesamiento.

También se podra determinar la influencia de la cantidad de grafeno en la mezcla con aluminio,
utilizando diferentes concentraciones ascendentes en porcentaje peso de grafeno en condiciones
determinadas y comparandolas con un blanco de control de aluminio pristino sin adiciones. Y por
Gltimo al tener un método relativamente econémico y sencillo, se busca determinar la eficacia del
mismo con respecto a la propiedad medida para asi ser considerado como un proceso estandar de

fabricacion de compuestos para uso industrial o de investigacién de laboratorio.

1.4 Objetivos

1.4.1 General

Determinar la variacion en la dureza del aluminio por la adicion de tres diferentes concentraciones

de grafeno mediante un proceso de pulvimetalurgia.

1.4.2 Especificos

Producir mediante el método de pulvimetalurgia compuestos metalicos de aluminio —

grafeno en tres concentraciones distintas de 1, 2 y 3 % en peso de grafeno.

Determinar la dureza de los compuestos producidos y un blanco de prueba mediante el

ensayo de dureza Brinell.

Establecer la influencia del porcentaje en peso de grafeno utilizado en cada compuesto

mediante tratamiento estadistico y determinar la muestra con mayor dureza producida.

1.5 Fabricacion de aleaciones

Para tener una aleacion se necesita una mezcla homogénea de dos o0 mas elementos, de los cuales
al menos uno debe ser metal. Con el objetivo de que este compuesto presente propiedades

diferentes a las que podrian presentar los elementos de forma individual. Existen varios procesos,



los cuales se han ido desarrollando a la par de las necesidades y aplicaciones requeridas en la
industria, fomentando una competencia tecnoldgica en la innovacién de equipos y procesos. A

continuacion, se presentan los procesos mas utilizados en la industria metalUrgica (Pineda, 2019, p.9).

1.5.1 Proceso de fusién

Este proceso se basa en alcanzar la temperatura de fusién del material, con el fin de presentarlo
en estado liquido para asi poder verterlo en un molde y obtener la pieza deseada. Una vez
solidificado adquiere la forma del molde, es decir la geometria requerida. Es un procedimiento
comunmente usado para la fundicion de aluminio y hierro, y se pueden usar diversos tipos de

moldes, entre ellos moldes de arena y acero.

En teoria, se puede aplicar la fundicién para cualquier material, pero se deben trabajar en los
metales que presente mejores propiedades de fusibilidad y colabilidad. Las principales ventajas
que presenta este proceso es la facilidad con la que puede ser ejecutado, ademas de considerarse

relativamente econémico, donde los residuos pueden ser reutilizados. (Pineda, 2019, p.9)

Figura 1-1. Esquema del proceso de fundicion. a) Fundicion de revestimiento, b) Fundicion en

arena, ¢) Fundicion en molde permanente
Realizado por: Kalpakjian & Schmid, 2008, p.20

Para obtener una fundicion satisfactoria se deben controlar bien el disefio y el proceso de
solidificacion, esto con el fin de tener un correcto flujo del fluido en el sistema. Un correcto disefio
en la alimentacion de la colada puede evitar o reducir varios problemas como porosidades o

enfriamientos prematuros. Por ultimo, también se debe tener en cuenta la velocidad del vaciado,



ya que cuanto menor sea esta en el interior del molde, la fluidez serd menor (Kalpakjian & Schmid,
2008, p.268).

1.5.2 Proceso de electrolisis

La electrdlisis es un proceso quimico en el cual los elementos se descomponen gracias al paso de
una corriente eléctrica. En este punto se tiene lugar a una liberacién de electrones por el &nodo, y
una recepcion de cationes en el catodo. Por este método se ha logrado obtener diferentes metales
reductores como el aluminio, magnesio o potasio. Para el caso del aluminio, una vez obtenido el
oxido de aluminio, se somete a electrélisis por corriente directa, en donde el aluminio metélico se
forma en el catodo, mientras se libera oxigeno en el anodo. Este proceso demanda una gran
cantidad de energia, teniendo como resultado un material relativamente puro de hasta 99.99% de

Al, pero de igual manera a un elevado costo (Kalpakjian & Schmid, 2008, p.173).

4 Carbon anodes N
COy —
Carbon cryolite
cathode
Al
Y
. : W

Figura 2-1. Esquema del proceso Hall-Hérault por
electrolisis de alimina fundida en criolita

Realizado por: Herradén, 2016

En la figura 2-1 se esquematiza el procedimiento para obtener aluminio a partir de alimina
previamente disuelta en un bafio de criolita fundida. Este procedimiento se mantiene hasta la
actualidad con algunas variaciones y desarrollos tecnoldgicos, pero que no han afectado el
resultado. Al dia de hoy se producen toneladas de aluminio con una pureza superior al 99%, siendo

el metal de mayor produccion a nivel mundial (Lépez, 1995).

1.5.3 Metalurgia de polvos

Esta técnica de fabricacion de aleaciones metélicas implica cuatros pasos basicos: fabricacion de

los polvos, mezcla de polvos, compactacion y sinterizacion. Para la obtencion de polvos existen
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varias técnicas como atomizacion, reduccién de oxidos, pulverizacién mecanica, entre otros. En
la dosificacion y mezcla de los polvos lo mas facil de realizarlos es por una mezcla mecénica,
pudiendo ser esta mediante un molino de bolas. La siguiente etapa consta de la compactacion en
frio, que se la realiza por medio de prensas mecanicas o hidréulicas, el resultado de esto se conoce
como compactado crudo o pieza verde. Por Gltimo, la sinterizacion consta de alcanzar una
temperatura cercana y por debajo de la temperatura de fusion del metal a trabajarse (Madhava, 2016.
p.2).

1.6 Métodos para la obtencién de nanocompuestos de matriz metélica

1.6.1 Infiltracion sin presién

Este método implica una infiltracion espontanea de aluminio fundido sobre una preforma obtenida
por prensado o sinterizado, bajo una atmaosfera de nitrégeno, en un estado sin presion y sin ninguna
ayuda de vacio o presion aplicada externamente. Se coloca un lingote de metal en la parte superior
de la preforma, luego este liquido fundido fluye hacia la preforma bajo la accién de la gravedad.
Este proceso se lo realiza a 800 °C durante 5 horas bajo una atmdsfera de nitrégeno. Las
principales ventajas de esta técnica es que es un proceso econdémico y no requiere de equipos
costosos, ademas de la facilidad para controlar la fracciéon de volumen de los refuerzos. Teniendo
de esta manera la oportunidad de incorporar refuerzos de alto volumen superiores al 50% para
cumplir con las propiedades requeridas. El diagrama esquematico de la preparacion se muestra

en la figura 3-1. (Zhou, 2007. p.2).

Electric furnace
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Figura 3-1. Diagrama esquematico de la técnica de infiltracion
sin presion.
Realizado por: Zhou, 2007, p.2.
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Del esquema podemos observar que en la parte interior del crisol se coloca la preforma de
aluminio, nanotubos de carbono y magnesio, seguida de una aleacion metélica de aluminio, y este
conjunto se coloca en el horno eléctrico que tiene un flujo de nitrégeno que reacciona con el
magnesio durante la infiltracion para formar nitruro de magnesio, lo que mejora en gran medida
la capacidad de humectacion entre el aluminio fundido y los polvos. El papel del magnesio durante
la infiltracion es reaccionar con el oxigeno residual para que el resultado de esta técnica sea libre
de cualquier capa de Oxido pasivante. (Tjong, 2013. p.11).

1.6.2 Agitacién de fusion

Este proceso implica la fusion de lingotes de metal o aleacion en un horno bajo una atmoésfera de
gas protector. Los refuerzos carbonosos se mezclan en el metal fundido con agitacion mecanica
seguido de la solidificacion. Generalmente, estos refuerzos carbonosos que pueden ser NTC
tienden a suspenderse en la superficie de los metales fundidos debido a la gran diferencia entre la
densidad de estos con los metales. Se utiliza un impulsor de alta temperatura para agitar esta masa
fundida con los refuerzos, generando un vértice y asi dispersar estos nano refuerzos. La agitacién
ayuda a que se transfieran las particulas de refuerzo al metal liquido y mantiene estas particulas
en suspension. EI método de vortice es tipicamente usado para crear y mantener una buena

distribucion del material de refuerzo en la matriz de aleacion (Tjong, 2013. p.11).

1.6.3 Deposicion laser

El proceso de deposicién por laser se relaciona con el uso de rayos laser de alta intensidad para
fabricar nano compuestos de matriz metalica utilizando polvos metélicos. Los rayos laser son
capaces de alcanzar velocidades muy rapidas de fusién de la superficie seguidas de solidificacion
a altas velocidades de enfriamiento. La técnica de procesamiento por laser ofrece algunas ventajas
para la formacién de materiales compuestos, como un tiempo de procesamiento corto y menos
distorsion de la muestra. Este proceso utiliza la materia prima en polvo, por lo tanto, permite la
flexibilidad para depositar una variedad de polvos elementales y crear una aleacién in situ. El
sistema LENSTM desarrollado por Sandia National Laboratories se ilustra en la figura 4-1 a

continuacion: (Tjong, 2013. p.12).
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Figura 4-1. Representacion esquematica del sistema de
conformado de red disefiado por laser (LENSTM).

Realizado por: Gopagoni et al, 2011, p.2.

Este sistema tiene cuatro componentes principales en su ensamblaje: sistema laser, suministro de
polvo, la guantera de ambiente controlado y el sistema de control de movimiento. Este proceso
comienza con un archivo de disefio CAD de un componente tridimensional que se divide en una
serie de capas para que estas sean transmitidas al conjunto de fabricacion. Un laser de alta potencia
se enfoca en el sustrato para crear un grupo de fusion en el que la materia prima en polvo se
entrega a través de un gas inerte que fluye por el conjunto de boquilla multiple. Las boquillas estan
disefiadas de tal manera que las corrientes de polvo convergen en el mismo punto donde esta

enfocado el rayo laser, creando asi el objeto sélido tridimensional (Banerjee et al, 2003. p.3).

1.6.4 Ultrasonido y agitacién

Con la técnica descrita a continuacion se busca solucionar la extremada dificultad que se tiene al
incorporar y dispersar de forma eficiente nano plaquetas de grafeno en una matriz metalica. Este
novedoso método combina un procesamiento ultrasénico en estado liquido con una agitacion en
estado sélido para la fabricacion de nanocompuestos de matriz metalica. Las nano plaquetas de
grafeno exhiben extraordinarias propiedades mecanicas, eléctricas y térmicas, por lo que es
necesario buscar una ruta para aprovechar dichas propiedades en varias matrices de materiales
como polimeros, metales y ceramicas. El sistema de procesamiento ultrasénico puede generar una
cavitacion transitoria intensa y una fuerte transmision acustica. Entonces se cree que el
procesamiento ultrasonico es ampliamente considerado como una de las técnicas mas poderosas

para dispersar nano particulas en metal fundido.

Los pasos a seguir en este método es primero alimentar las nano plaguetas de grafeno a la masa

fundida bajo la zona de cavitacion generada por la sonda ultrasonica de alta potencia. Después de
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la alimentacion las nano plaquetas se dispersan aun mas mediante procesamiento ultrasonico
durante 15 minutos. Luego la masa fundida con nano plaquetas de grafeno se vierte en un molde
de placa, para que después de la solidificacion se obtenga la placa metélica reforzada con estas
nano particulas. Para mejorar la dispersién después de la técnica de ultrasonido, se utiliza el
proceso de agitacion por friccion en estas placas obtenidas por ultrasonido. Este proceso consiste
en trabajar la placa con una herramienta giratoria no consumible para agitar los materiales a lo
largo de la trayectoria de desplazamiento en estado sélido. Teniendo asi una combinacion de estos

procesos para incorporar y dispersar con éxito las nano plaquetas de grafeno en matrices metélicas
(Chen, 2012, pp. 2-5).

1.6.5 Molienda Criogénica

Este procedimiento consiste en el desgaste mecanico de polvos dentro de un medio criogénico,
siendo un método para fortalecer materiales a través del refinamiento del tamafio de grano y la
dispersion de particulas finas a escala nanométrica. Esta técnica se basa en una deformacion
plastica severa, por lo que la formacion de nanoestructuras dentro de las particulas de polvo se
puede comparar con otros métodos de molienda de bolas, refinamiento de microestructural de
materiales, agitacién por friccion o trabajo en frio. Esta operacion tiene lugar cuando se introducen
polvos metélicos en un molino de bolas modificado para que este se pueda enfriar mediante un
flujo continuo de nitrégeno liquido a través de una camisa de enfriamiento. Una vez consolidados,
estos materiales han demostrado tener una resistencia considerable en comparacién con los

materiales convencionales y con materiales granulados procesados por otros métodos (Witkin, 2006,
pp. 5-35).

Se puede fabricar compuestos de aluminio con nano hojuelas de grafeno combinando varias rutas
de procesamiento como: mezcla, molienda criogénica, desgasificacidn y extrusion en caliente. En
el primer paso, se tiene polvo de aluminio y GNF mezclados mecanicamente con acido estearico
usando un mezclador en V modificado. Luego se emplea la molienda criogénica a una velocidad
de 180 rpm durante 2 horas. Para eliminar los gases atrapados, humedad, acidos y grupos
funcionales en las nano hojuelas de grafeno se evacua este polvo en vacio, terminando asi la etapa
de desgasificacion. Por Ultimo, se extruye este compuesto a 300 °C para formar barras de 15 mm
de diametro para finalmente someterlas a un tratamiento térmico de recocido. Teniendo como
resultado un compuesto que exhibe una mayor resistencia y ductilidad que la de un aluminio

monolitico (Li, 2015, pp. 2-6).
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1.7 Pulvimetalurgia

La norma ASTM B925 “Practicas estandar para la produccion y preparacion de muestras de
prueba de metalurgia de polvos (PM)” contempla varios factores para la fabricacién de muestras
para diferentes pruebas como compresibilidad, ensayo de traccion, impacto, fatiga, expansion
térmica, entre otras. Ya que la norma no contempla indicaciones para compuestos metalicos de
aluminio- grafeno, o compuestos en general, se seguirdn las recomendaciones que hace esta acerca
del proceso de compactacion y sinterizacion, mas no la aplicacion especifica y directa de esta
norma al presente trabajo de investigacion. Como se indicd en la seccion 1.5.3 existen varios
métodos para la obtencién de los polvos metélicos y la mezcla de los mismos, ademéas de
temperaturas y presiones de sinterizacion y compactacion respectivamente. A continuacion, se

detalla cada uno de los procesos que involucra esta técnica.

1.7.1 Produccion de polvo

Existen varias técnicas que se utilizan para fabricar una amplia variedad de polvos metalicos
disefiados para cumplir con los requerimientos y demandas de una extensa rama de aplicaciones.
Varios de estos procesos permiten controlar de manera precisa la composicion quimica y
caracteristicas fisicas de los polvos, sabiendo que se pueden producir polvos de practicamente
todos los metales. Los métodos comunmente utilizados son: atomizacion, molienda, aleaciones
mecanicas, electrolisis, reduccion de 6xidos y métodos quimicos (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997,

p. 89).

1.7.1.1 Atomizacion

Este método obtiene polvo de los principales metales como aluminio, cobre, estafio, hierro, niquel
y titanio. A partir del metal fundido, que se vierte en una camara de atomizacién y que mediante
la pulverizacion se solidifica obteniendo el polvo metalico. Se entiende por atomizacion
simplemente a la ruptura de un liquido en gotas muy finas, sabiendo que cualquier material
disponible en estado liquido puede ser atomizado. Este método se ha convertido en el modo
dominante de produccion de polvos metélicos ya que tiene elevadas tasas de produccion y
escalabilidad. Existen varias formas de realizar atomizacion y se presentan en la figura 5-1 a

continuacion:
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Figura 5-1. Formas de atomizacion para obtencion de polvos.
Obtenido de: (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 90).

En (a), ElI metal fundido corre a través de un sistema de boquilla atomizadora que luego se
desintegra en gotas finas por los chorros de agua o aceite a alta velocidad. En (b), se tiene un
mejor control de tamafio de particula ya que se puede cambiar la relacion del flujo de gas al metal.
En (c), la fuerza centrifuga rompe el liquido y arroja el metal fundido pulverizado en forma de
gotas que luego se solidifican como particulas de polvo. Este método es mas eficiente
energéticamente que la atomizacion por agua o gas, ya que solo el 1% de la energia del chorro se
usa para la desintegracion del metal. En (e), el principio basico de este método, es que una pelicula
liquida, si vibra lo suficientemente fuerte formara ondas que se romperan para formar gotas. Esta
técnica proporciona un rendimiento similar al de la atomizacion centrifuga pero mejor que la

atomizacion de gas (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 93-131).

1.7.1.2 Reduccion de 6xidos metalicos

A partir de sus respectivos 6xidos metalicos, se puede obtener polvos de cobre, hierro, molibdeno
y tungsteno, esto se logra poniéndolos en contacto con un gas reductor a una temperatura menor
que la de fusion. La calidad que presentan los polvos de hierro y cobre se puede comparar con la
de polvos producidos por otros métodos. La caracteristica de estos polvos es que presentan poros
dentro de cada particula de polvo, lo que los hace ideales para trabajarlos en compactacion y

sinterizacién. Los medios reductores mas usados para aplicar este método son el hidrogeno y el
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mondxido de carbono, teniendo en cuenta que la variable mas importante a considerar en esta

técnica es la temperatura de reduccion (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 166).

Figura 6-1. Micrografia de barrido electrénico de éxido
de cobre reducido a polvo de cobre.

Obtenido de: (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 323).

Una vez que el 6xido ha sido reducido se tamiza y clasifica, en algunos casos también es necesaria
una lubricacion. Estos pasos tienen lugar con el fin de evitar cambios incontrolados en
caracteristicas como densidad y flujo de polvo. Para estabilizar el producto contra la oxidacion,
algunos polvos se tratan con antioxidantes patentados. El polvo de cobre sin este tratamiento esta
en peligro de perder su resistencia en verde y otros efectos secundarios cuando se exponen al aire
himedo. Los polvos de cobre con una grande superficie especifica son mas sensibles a presentar

una capa delgada de corrosion, lo que se denomina deslustre (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p.
323).

1.7.1.3 Proceso de molienda mecanica

Esta técnica tiene como objetivo producir polvo metalico a través de un proceso de molienda
mecanica. Se tiene como resultado la reduccion en el tamafio de la particula, con una
microestructura fina y controlada. El proceso mencionado consiste en impactos de alta energia
por parte de los elementos del equipo de molienda sobre las particulas, causando repetidas micro
forjas, reduciendo asi el tamafio de las particulas de polvo. Existen varios equipos para realizar
molienda mecanica, entre ellos el molino de bolas de alta energia, molino de bolas planetario,

molino de holas vibratorio, como los més utilizados.

17



Una de las variables méas importantes que involucra el desarrollo de este proceso, es la temperatura
de trabajo, que se debe encontrar entre 100 y 200 °C, la cual se incrementa y produce debido a la
energia cinética al momento de la molienda. Esta energia cinética se relaciona directamente con
el tamafio de bolas utilizadas en el molino, ya que dependera de la masa y velocidad a las que
estas trabajen, por lo que elegir un tamafio adecuado seré otra variable fundamental en el proceso.
Por ultimo, la atmosfera en la que se trabaja es un factor igual de importante que los anteriores;
se puede trabajar en una atmoésfera controlada con argon o helio, reduciendo asi la contaminacién,
a diferencia de trabajar en un proceso sin control de atmdsfera produciendo compuestos volatiles

0 no volatiles (Campos, 2011. P. 4-8).

1.7.1.4 Electrodo giratorio

El proceso de electrodo giratorio es otra técnica para producir polvos metélicos, obteniendo un
alto nivel de pureza y limpieza del producto. Recibe este nombre ya que, al hacer girar una barra
de metal sobre su eje longitudinal, se funde por uno de sus extremos. Este metal fundido se expulsa
centrifugamente formando pequefias gotas que se solidifican en particulas de polvo esféricas. La
fuente de energia mas usada para fundir el electrodo es el arco eléctrico, pero también se lo puede

realizar mediante plasma. El esquema basico del proceso se muestra en la figura 7-1.

A
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\s
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Tip motion

Figura 7-1. Proceso de electrodo giratorio con
fuente de arco eléctrico.

Obtenido de: (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 229).
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Este método presenta varias ventajas de fabricacion en su producto, el proceso de electrodo
giratorio es un medio de fusién y atomizacion sin contacto para fabricar polvo con un nivel de
pureza muy elevado. Debido a que las gotas atomizadas se dispersan y se alejan radialmente una
de la otra, existe pocas posibilidades de colisiones entre gotas, teniendo como resultado el flujo
libre de estas particulas y una alta densidad de empaquetamiento. La mejora constante de esta
técnica ha llevado a introducir en los equipos cdmaras controladas de vacio, ademas de trabajar
en base a fuerzas centrifugas en lugar de arrastre aerodindmico, se obtiene polvo libre de porosidad
a diferencia del método de atomizacion por gas (ASM Metals Handbook vol. 7, 1997, p. 229).

1.7.2 Proceso de tamizado

Esta etapa permite separar, fraccionar y determinar el tamafio de grano en materiales como
abrasivos, carbon, carbén activado, cemento, diamantes, especias, entre otras. En el mercado se
puede encontrar varios tipos de tamizadoras con diferentes principios de funcionamiento, pero las
maés usadas por su facilidad y versatilidad son las tamizadoras vibratorias. El principio basico
consiste permitir que las particulas pasen por las aperturas de un tamiz mediante movimientos
circulares horizontales y golpeteos verticales, esta combinacion de movimientos simula al
tamizado a mano. En la figura 8-1 se muestra una tamizadora analitica que presenta varias ventajas

como: no necesita mantenimiento, facil operacion y disefio ergonémico (Retsch Lab Equipment.
2020).

Figura 8-1. Tamizadora analitica marca Retsch.
Obtenido de: (Retsch Lab Equipment. 2020. Haan. Alemania).
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La tamizadora analitica modelo AS 200 TAP mostrada en la figura 8-1 es una de las més usadas
en el campo de la investigacidn y desarrollo. Entre sus principales aplicaciones tenemos el control
de calidad de materias primas, productos intermedios y acabados, ademas de supervisar procesos
de produccidn. Esta disefiada para trabajar con productos a base de carbdén (pudiendo ser estos,
grafito y grafeno), abrasivos, cemento, entre otros. Realiza su tamizaje de manera horizontal

circular con golpeteos verticales (Retsch Lab Equipment. 2020).

1.7.3 Mezclado de polvos

La mezcla es una operacion de combinacion de polvos, en esta etapa se debe conseguir una
distribucion uniforme de los elementos aleantes con el material base. El objetivo de esta etapa es
gue mediante el proceso de mezclado evitar concentraciones o aglomeraciones en un punto
especifico de la muestra, ya que esto puede traer consecuencias negativas en los procesos de
compactacion y sinterizacién. Esta operacion se la puede llevar a cabo en el mismo molino de
bolas que se usa para la obtencién de los polvos, con la diferencia de que el tiempo de trabajo sera
menor. Uno de los factores mas importantes a ser controlado es la contaminacion de los polvos

que se mezclan, ademas del desgaste del contenedor (Pineda, 2019, p.19).

1.7.4 Compactacién de polvos metalicos

En la etapa de compactacion los polvos previamente mezclados se prensan para darles la forma

de la matriz que los contienen. En la tabla 1-1 se muestran los tipos de compactacién mas usados:

Tabla 1-1: Técnicas de compactacion.

TIPO PROCESO
Prensado
Prensado isostatico
Compactacion en frio Laminado
Extrusion
Moldeo por inyeccion
Compactacion en caliente Prensado isostatico

Fuente: Kalpakjian & Schmid, 2008, p. 485
Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020.

El objetivo en esta etapa es obtener una muestra que tenga la forma y densidad adecuada para que
la pieza final tenga propiedades Optimas de trabajo. Los principales pasos para realizar el proceso
de compactacion son los siguientes: Llenado de la matriz, ubicacion de los punzones, entrada del

punzén que realiza la compactacidn, aplicacion de una presion definida, retirar la carga de presion
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y finalmente extraer el compactado. A este producto en pulvimetalurgia se lo conoce como
compactado en verde o crudo, ya que presenta una baja resistencia, y se puede dafiar o desmoronar.
Para elevar la resistencia en crudo, se deben aplicar con mucho cuidado los pasos anteriormente
mencionados, teniendo especial atencion en el llenado de la matriz y la aplicacion de la presion.
La figura 9-1 ilustra los pasos indicados para la compactacion:

Punzén superior
@ Forma
Polvo compactada
Zapata de (en crudo)
alimentacion
Matriz
Punzon inferior
1: 3. 4.
Expulsor

Figura 9-1. Ciclo de compactacion de polvo metélico.
Obtenido de: (Kalpakjian & Schmid, 2008, p. 491).

La densidad del compactado es el factor mas importante en el desarrollo de este proceso, ya que
cuanto mas alta sea la densidad de la pieza mayor seré su resistencia y médulo eléstico. Ahora,
conforme aumenta la presion de compactacion, aumentamos la densidad de la pieza, siempre y
cuando respetando los limites de presién para diversos materiales que se muestran en la tabla 2-
1. Los equipos mas utilizados para realizar el proceso de compactacion, son prensas accionadas
por medios hidraulicos o mecanicos, trabajando por lo general a temperatura ambiente (Kalpakijian,
2008, p. 490-493).

Tabla 2-1: Presiones de compactacion para diversos polvos metalicos.

PRESIONES DE COMPACTADO
METAL PRESION (MPA)
Aluminio 70-275
Bronce 200-275
Hierro 350-800
Latén 400-700
Tantalio 70-140
Tungsteno 70-140

Fuente: Kalpakjian & Schmid, 2008, p. 493
Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020.
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1.7.5 Sinterizado

El proceso de sinterizacion es el ultimo paso en la técnica de pulvimetalurgia para producir
compuestos metalicos. El objetivo principal en esta etapa es permitir que las particulas
individuales del compactado en crudo se fusionen, para esto se calienta en un horno a una
temperatura por debajo del punto de fusion, pero lo suficientemente alta para permitir este
fendmeno de fusion. Por lo general, el intervalo de las temperaturas de fusion se encuentra en el
rango del 70% a 90% del punto de fusion del metal o aleacion que se esta trabajando. Otro factor
fundamental a considerar en la etapa de sinterizacién es el tiempo, el que puede ir desde 10
minutos para aleaciones de hierro y cobre, hasta 8 horas para el tantalio. En la tabla 3-1 se resume
temperatura y tiempo para diversos metales: (Kalpakjian & Schmid, 2008, p. 499).

Tabla 3-1: Temperatura y tiempo de sinterizacién de diversos metales.

TEMPERATURAS Y TIEMPOS DE SINTERIZACION
Material Temperatura (°C) Tiempo (min)
Aceros inoxidables 1100-1290 30-60
Cobre, latén y bronce 760-900 10-45
Niquel 1000-1150 30-45
Hierro y hierro-grafito 1000-1150 8-45
Ferritas 1200-1500 10-600
Tantalio 2400 480

Fuente: Kalpakjian & Schmid, 2008, p. 499
Realizado por: Goyes Jhonatan, 2020.

Al ser la temperatura de fusién del aluminio de 660.3 °C se podria trabajar en un rango de
462.21 y 594.27 °C, ya que de manera general estas temperaturas se encuentran en el rango del

70 al 90 % respectivamente para el proceso de sinterizacion.

1.8 Elementos aleantes

1.8.1 Aluminio

La principal caracteristica que presenta el aluminio es su peso ligero, debido a su baja densidad,
lo que lo hace uno de los materiales més sobresalientes en una relacion resistencia-peso. Ademas,
presenta buenas propiedades de conductividad térmicay eléctrica, resistencia a la corrosion debido
a la formacion de una delgada pelicula superficial de 6xido. Es un metal muy ductil lo que permite

una notable capacidad de maquinabilidad y formabilidad, facilitando la obtencién de

22



productos con varias formas deseadas (Mikell, 2007, p.112). La tabla 4-1 muestra las principales

propiedades del aluminio:

Tabla 4-1: Composicion quimica, propiedades fisicas y mecénicas del aluminio.

COMPOSICION QUIMICA
Si (%) Fe (%) Cu (%) Mn (%) Mg (%) Zn (%) Ti (%) Otros
0.25 0.35 0.05 0.03 0.03 0.05 0.03 0.03
PROPIEDADES FISICAS Y MECANICAS
Propiedad Valor
Densidad 2710 kg/m?®
Temperatura de fusion 660 °C
Madulo de elasticidad 71.7 Mpa
Resistencia a la tension 90 Mpa
Limite de fluencia 29.4 Mpa

Fuente: Budynas 2008, p. 51
Realizado por: Goyes Jhonatan, 2020.

1.8.2 Grafeno

El carbono es un elemento alotrépico que se puede encontrar en varias formas como: diamante,
fullereno, nanotubos de carbono, grafito y grafeno. El grafeno esta constituido por una sola capa
de atomos de carbono en forma hexagonal, por lo que se lo considera un nanomaterial
bidimensional. Segun el nimero de capas que presente se lo puede clasificar en monocapa, bicapa,
pocas capas (3 a 4) y multicapas (5 a 10), ya que todos presentan propiedades similares se los
puede caracterizar como grafeno. Es un material casi transparente y una lamina de un atomo de
espesor puede ser 200 veces mas resistente que el acero. Es una estructura que presenta una amplia

variedad de propiedades y aplicaciones superiores a varios materiales ya conocidos (Graphenano,
2017).

Entre sus principales propiedades tenemos que es un material ultraligero, una lamina de 1m? pesa
solo 0.77 mg, y gracias a su estructura bidimensional lo hace un material altamente resistente,
ademas de ser muy flexible y ligero. Se lo considera como uno de los mejores conductores
térmicos, siendo su conductividad mayor a la del cobre, diamante o plata; de igual manera, su
conductividad eléctrica también supera a la de los mejores exponentes en esta propiedad. Otra
propiedad muy importante del grafeno es su alta densidad, lo que le otorga una propiedad de
impermeabilidad a todo tipo de liquido, vapores y gases, excepto al agua, ya que estas moléculas
si pueden atravesar la membrana del grafeno, potenciando sus aplicaciones como filtro,
bactericida, entre otros (Graphenano, 2017). La tabla 5-1 muestra las principales propiedades del

grafeno:
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Tabla 5-1: Propiedades del grafeno.

PROPIEDADES GRAFENO

Propiedad Valor Unidad
Resistencia a la tension 130 GPa
Modulo de Young 0.5-1 TPa
Densidad 0.77 mg m
Conductividad térmica 5000 W mtK?
Conductividad eléctrica 0.96x108 (Qm)t
Coeficiente de expansion térmica -6x10* K
Movilidad de electrones 1500 cm?Vis?t

Fuente: Kumar, 2014
Realizado por: Goyes Jhonatan, 2020.

1.8.2.1 Métodos de obtencién del grafeno

Existen varios métodos para obtencién del grafeno que se han ido desarrollando y mejorando con
el paso de los afios, teniendo métodos que van desde lo mas simple como la exfoliacién con cinta
adhesiva, hasta técnicas de procesamiento muy complejas que requieren materiales y equipos de
vanguardia. EI mundo se encuentra en una carrera por lograr producir grafeno a escala industrial,
ya que de momento solo se produce a pequefia y mediana escala y laboratorios y centros de
investigacion. Gracias a las propiedades que este nanomaterial ha demostrado, es importante
lograr su produccién y masificacién para asi poder realizar cosas que hasta ahora nos parecen
imposibles, como materiales ultra resistentes y baterias de extremada larga duracién. A

continuacion, se presentan los métodos mas utilizados para la produccion de grafeno.

Exfoliacion mecéanica: El objetivo de la exfoliacion es obtener una Gnica ldmina de carbono a
partir del grafito, que no es méas que varias laminas de carbono superpuestas. Esta técnica llevé a
dos investigadores rusos Andre Geim y Konstantin Novoselov a ganar el premio nobel de fisica
del afio 2010. Los investigadores utilizaron el grafito de un lapiz, al rayar sobre una superficie y
luego desprender capa por capa con la ayuda de la cinta adhesiva, lograron por primera vez obtener
grafeno por este método. Esta técnica presenta varias deficiencias como su poca homogeneidad,

presencia de defectos e impurezas, y produccion relativamente nula (Hug, 2017).

Solucién de exfoliacion: La materia prima que se utiliza en esta técnica son los polvos de grafito,
que mediante el método de Hummer, primero se oxida este polvo, luego se afiade agua desionizada
y otras sustancias quimicas para finalmente obtener dxido de grafeno disperso en agua. Luego se
somete a un proceso mecénico de ultrasonido y sonicacion para permitir la interaccion del oxigeno
con el agua, obtenidos en el proceso de oxidacion. Finalmente, se separa el 0xido de grafeno de

particulas residuales de grafito mediante centrifugado. La principal
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desventaja de este método es que deja en la estructura final varias impurezas propias de los

procesos de oxidacion (Rodriguez, 2016).

Reduccién hidrotermal de 6xido de grafeno: Este procedimiento pertenece al grupo de métodos
de reduccion quimica, siendo una alternativa ecoldgica a los reductores quimicos peligrosos para
la sintesis de grafeno. Con esta técnica se pueden obtener nanoestructuras homogéneas altamente
cristalinas sin la necesidad de un recocido o calcinacion. La reduccion hidrotermal toma lugar en
un sistema cerrado en presencia de agua o un solvente, llegando a una temperatura cercana o
superior a su punto de ebullicion con el objetivo de elevar la presion. Durante este proceso el agua
actia como una fuente de iones, facilitando asi el proceso de reduccion. El producto final son
laminas de grafeno dispersas en agua o en el solvente utilizado para su reduccion. Una de las
principales desventajas de este método es que las laminas pueden presentar una baja conductividad
debido a la interaccién con nitrégeno que se usa en algunos reductores (Khan, 2015).

Deposicion quimica de vapor (CVD): La deposicion quimica de vapor 0 mas conocida como
CVD por sus siglas en inglés (chemical vapor deposition), es un método de sintesis de grafeno
gue mayor interés y mejores resultados a presentado a lo largo de su estudio. El principio de este
método es la posibilidad del grafeno para crecer sobre sustratos de carburo de silicio aislantes y
conductores. Los atomos de carbono se alimentan externamente por precursores gaseosos y se
depositan sobre el sustrato, permitiendo el crecimiento del grafeno directamente sobre la superficie
del carburo. La principal ventaja de este método es que permite sintetizar un nimero predefinido
de capas de grafeno con alta precision, incluida la monocapa, considerada la nanoestructura que
mejores propiedades presenta. Para llevar a cabo este proceso, se requieren elevadas temperaturas,
se habla que, para lograr un grafeno de alta calidad, se requiere trabajar entre 1500 a 1800 °C. En
este rango de temperatura ocurre la descomposicion del sustrato, el crecimiento del grafeno por
sublimacion del silicio ocurre desde aproximadamente los 1300 °C, antes de alcanzar la
temperatura de crecimiento de CVD, teniendo que las primeras capas de carbono se formaran por

la evaporacion del silicio (Backes, 2019).

1.9 Ensayos destructivos

En el campo de la industria e investigacion siempre es necesario conocer las propiedades
mecénicas de los materiales, los datos que arrojan estas pruebas permitiran conocer con exactitud
su futuro comportamiento y funcionamiento. Para lograr determinar dichas propiedades se emplea
los denominados ensayos destructivos, en los que se somete a la pieza analizada a diferentes tipos
de pruebas, teniendo como resultados marcas, deformaciones o roturas de la muestra. Se pueden

diferenciar 3 tipos de ensayos destructivos de propiedades mecénicas: ensayos destructivos
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estaticos, ensayos destructivos dinamicos y ensayos tecnolégicos. En el primer tipo la carga es
estatica o progresiva, teniendo como resultado ensayos de dureza, traccion, flexién, compresion,
entre otros. Para los ensayos dindmicos no se tiene carga estatica ni progresiva, se puede realizar
pruebas de fatiga, desgaste y resiliencia. Finalmente, para verificar si un material es 6ptimo para
una aplicacion en especial, se utilizan los ensayos tecnologicos, mediante los cuales se puede
conocer propiedades como la soldabilidad, templabilidad, conformado, entre otras (Ensayos

destructivos en la soldadura, 2011, p.4).

Las propiedades mecénicas definen la forma en que los materiales soportan cargas o fuerzas
aplicadas, en la tabla 6-1 se resumen las principales propiedades mecanicas de los materiales.

Tabla 6-1: Propiedades mecanicas de los materiales.

PROPIEDAD DEFINICION
Dureza Resistencia a rayadura o penetracion.
Tenacidad Resistencia de un cuerpo a la rotura.
Fragilidad Facilidad de un cuerpo para romperse.
Elasticidad Capacidad de un cuerpo para deformarse y recuperar su
estado inicial.
Resiliencia Energia absorbida por unidad de seccion.
Fatiga Capacidad de un cuerpo de resistir esfuerzos repetitivos.

Fuente: Ensayos destructivos en la soldadura, 2011
Realizado por: Goyes Jhonatan, 2020.

1.9.1 Pruebas de dureza

La dureza es una propiedad mecéanica que presentan los materiales, es medible, y especificamente
se define como la resistencia a la indentacion permanente. Si un material presenta una buena
dureza significa que es resistente al uso y a las rayaduras, caracteristica importante en varias
aplicaciones industriales. Gracias al constante avance tecnoldgico, se han venido desarrollando
varias técnicas y procedimientos que facilitan la evaluacion de las propiedades de los materiales,
entre ellas las pruebas de dureza, que se caracterizan por ser rapidas y convenientes. Cabe recalcar
que existen métodos apropiados y recomendados para los distintos tipos de materiales, teniendo

entre los ensayos de dureza mas conocidos las de Brinell, Rockwell y Vickers (Mikell, 2007, p.52).

1.9.1.1 Dureza Brinell

La norma ASTM_E10 establece todos los parametros necesarios para realizar la medicion de
dureza Brinell en materiales metalicos, incluyendo la verificacion y calibracion de las maquinas
de prueba de dureza. El procedimiento consiste en realizar una indentacion sobre la muestra con
una bola de acero mediante una fuerza aplicada, la magnitud y tiempo de aplicacion de esta fuerza

varian dependiendo del material a analizar. Por lo general, el tamafio de la bola estandar es de 10
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mm, y para metales blandos, se pueden utilizar fuerzas desde 100 hasta 250 kgf. Con estos datos
y la siguiente ecuacién se puede encontrar el valor de dureza Brinell que se denota con el simbolo
HBW:

= 0.102 x T fish

Donde:

D= Diémetro de la bola, mm

F= Carga aplicada, N

d= Diametro de la indentacion, mm

No se requiere que la probeta a ensayar tenga una forma o tamafio especial, pero su espesor debe
ser al menos diez veces la profundidad de la indentacion. Para realizar las indentaciones, se debe
cumplir con una distancia de al menos dos veces y media el diametro de la misma, entre centros
y entre centro y borde. La superficie sobre la que se va a realizar la hendidura debe ser limada,
rectificada o mecanizada, con el fin de que la hendidura se muestre claramente y permita la
medicién de su didmetro con alta precision. Se mediran dos diametros de una indentacion en
angulo recto, y el promedio se usard como base para el calculo, se pueden usar dispositivos de

medicién portatil o dispositivos de medicion micrométrica.

1.9.1.2 Dureza Vickers

Este tipo de ensayo es muy similar al de dureza Brinell, la diferencia es el tipo de penetrador, que
para este caso es de forma piramidal de diamante con un angulo de 130° entre sus caras y con
base cuadrada. EI método consiste en medir la diagonal de la huella dejada por el indentador
después de quitar la carga, donde el valor de dureza Vickers se define como el cociente entre la
carga y la huella. A esa prueba también se la conoce con el nombre de ensayo de micro durezay
es adecuado para una amplia gama de aplicaciones, recomendado para durezas superiores a 500
HB. En las normas ASTM E384 e 1SO 6507 se detallan todos los parametros y factores necesarios

para realizar correctamente el ensayo de dureza Vickers (Esparza, 1998, p.3).
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1.10 Software de tratamiento estadistico SPSS

Para el tratamiento estadistico de los datos se utilizo el software SPSS en su version IBM SPSS
Statistics 23.0 , el cual es muy popular entre las distintas investigaciones cientificas y de orden
social, y que a pesar de tener una interfaz bastante sencilla de manejo el programa brinda una gran
capacidad de gestidn de datos de manera efectiva, ya que en su programacion posee una base de
procesamiento con distintos tipos de andlisis como son: estadisticas descriptivas (frecuencias,
medias, desviacion estandar), hasta estadisticas bivariados como analisis de varianza, regresion,
representacion grafica de los datos, pruebas T, ANOVA vy de correlaciéon (Castafieda 2010, 15).
Ademas, la funcionalidad de este programa estadistico se complementara con el uso del tradicional
Microsoft Excel aportando una herramienta grafica para la comparativa de los datos analizados.

1.11 Pruebas de Kolmogérov-Smirnov y Scheffe

La prueba de Kolmogérov-Smirnov es parte de la estadistica inferencial y nos permite comprobar
si en nuestra muestra obtenida existe o no una distribucion normal, esto mediante la medicion del
grado de concordancia entre los valores de las funciones de la distribucion de los datos obtenidos
con una distribucion teérica especifica, el estadistico de prueba z se calcula en funcion de la
maxima diferencia entre ambas funciones: D = max |F«(x) — F_(x)| siendo F«(x)la funcion de

distribucion muestral y F_(x) la funcion tedrica correspondiente a la poblacion especificada en la

hipétesis nula. La necesidad de la aplicacidn de esta prueba en el presente estudio radica en que
para la realizacién del analisis de varianza ANOVA es necesario saber si la metodologia aplicable
es de indole paramétrico o0 no paramétrico (Mitjana & Ruiz, 2021, p. 2). En cuanto al analisis estadistico
propuesto por Henry Scheffé la importancia del mismo radica en que nos permite realizar
comparaciones multiples en un analisis de regresién lineal como es el caso del aplicado en andlisis
de varianza ANOVA; en un solo paso el método Scheffé nos contrasta las medias de un nivel de
factor, teniendo un procedimiento similar al Working-Hotelling, de esta manera se sabe si existen

diferencias significativas particulares entre los distintos grupos de la poblacion.

1.12 ANOVA

El anélisis factorial ANOVA nos brinda el estudio del efecto de factores sobre la media de una
variable continua a través del procesamiento de sus varianzas, al trabajar con este tipo de analisis
se parte de la hipdtesis nula, la cual es que la media estudiada es la misma en los diferentes grupos
y la hipotesis de trabajo es que al menos dos de los grupos analizados poseen medias

significativamente distintas. La herramienta consiste en extraer las medias de todos los grupos de

28



estudio para proceder a comparar sus varianzas, esto a través de la comparativa entre la varianza
de cada grupo con la varianza promedio de toda la muestra, tendremos variaciones estadisticas
significativas conforme las medias de cada grupo mas se alejen entre si. El estadistico ANOVA
sigue el modelo F de Fisher-Snedecor, el cual indica que mientras las varianzas de los grupos que
estan siendo comparadas mas se alejan de la varianza promedio de la muestra el estadistico F
adquiere un valor mayor a 1, un valor de 1 indica que la varianza de los grupos es igual a la
varianza promedio aceptandose asi la hipétesis nula. Cuando un anélisis de varianza nos da como
resultado un estadistico F mayor a uno es conveniente realizar una comparacion multiple de
medias, ya que, el estadistico ANOVA solo nos demuestra que, si existe al menos diferencia
significativa de medias entre dos grupos, pero no entre cuales (Amat, 2016).

1.13 Categoria fundamental

Nanocom .. .
LRI ILESES Ciencia de materiales

Pulvimetalurgia Propiedades mecanicas

Porcentaje en peso
controlado de grafeno Variacion de la dureza

VARIABLE INDEPENDIENTE <—————) VARIABLE DEPENDIENTE

Grafico 1-1. Variables del trabajo de investigacion.
Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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1.14 Hipdtesis general y especificas

1.14.1 Hipotesis general

Ho = No existe variacion en la dureza del aluminio por adicion de grafeno en el proceso de

pulvimetalurgia.

Hi = Existe variacion en la dureza del aluminio por la adicion de grafeno en el proceso de

pulvimetalurgia.

1.14.2 Hipotesis especificas

A mayor cantidad de grafeno utilizado, el aluminio presentar4 mayor dureza.

La dureza del aluminio se ve afectada por la adicion de grafeno en el proceso de

pulvimetalurgia.

El tratamiento con mayor porcentaje en peso de grafeno serd el mas adecuado para la

produccién de compuestos metélicos de aluminio-grafeno.

1.15 Seflalamiento de variables

1.15.1 Variable independiente

Concentracion de grafeno.

1.15.2 Variable dependiente

Dureza.
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

En este capitulo se presenta el disefio de la investigacion que comprende el enfoque, la modalidad
y los niveles de esta investigacion. Ademds, de manera objetiva se realiza un andlisis de
operacionalizacion de las variables dependiente e independiente que ayudara a la comprension del
objetivo y metodologia para llevar a cabo el proceso experimental. Finalmente se presenta de
manera sistematica la metodologia del proceso experimental con todos sus pasos detallados para

la obtencion del producto, para su posterior ensayo y analisis de resultados.

2.1 Enfoque

La investigacion tiene como enfoque determinar y comparar la dureza de nanocompuestos
metéalicos de aleacion aluminio grafeno con el material base, a partir de técnicas estandarizadas en
los procesos y ensayos desarrollados. Se emplea un enfogue cuantitativo debido a la caracteristica
experimental de la investigacidn, recolectando datos de las pruebas realizadas para su posterior
procesamiento, andlisis de resultados y validacion de hip6tesis mediante tratamiento estadistico

para determinar la muestra con mayor dureza.

2.2 Modalidad bésica de la investigacion

2.2.1 Investigacién documental

En el proceso documental es necesaria la recoleccion de informacion sobre las aleaciones y los
compuestos de carbono con base de matriz metalica, con la finalidad de obtener informacion
actualizada y validada. La informacién analizada se obtuvo de investigaciones y publicaciones en:
libros, revistas cientificas, repositorios digitales, tesis de grado, articulos técnicos, etc. Como
resultado se tienen variables, factores y parametros que interviene en el estudio, que es necesario

para un disefio adecuado de la investigacion.

2.2.2 Investigacion de campo

La investigacion de campo es necesaria para la obtencion de las muestras y realizacion del ensayo

de dureza bajo la norma ASTM correspondiente, con el fin de obtener, analizar y procesar los

31



resultados provenientes de los ensayos. El correcto uso de los equipos y materiales de los
laboratorios de la escuela de ingenieria mecanica en la ESPOCH, para obtener las propiedades

mecanicas con los parametros de variacién establecidos.

2.2.3 Investigacion experimental

El procedimiento experimental estd enfocado en comparar la dureza de un aluminio base con una
aleacion en porcentajes controlados de grafeno en el orden del 1, 2 y 3 por ciento en peso. La
técnica de pulvimetalurgia es la elegida para producir los compuestos debido a la facilidad que
esta presenta, teniendo los mismos parametros de composicién quimica, prensado y sinterizado en
todas las probetas. EI material base utilizado es polvo fino de aluminio con un 98% de pureza de
la marca Loba Chemie, mientras que el material aleante es polvo de grafeno de pocas capas y

98% de pureza. Obtenido de Easchem Co.

2.3 Niveles de la investigacién

2.3.1 Pre-Experimental

El investigador realiza el trabajo experimental para obtener las muestras a analizar, controlando
y variando unicamente los valores de la variable independiente. También existe un control de las
demas variables del proceso como la mezcla, compactacion y sinterizacion, que, aungque no
intervienen en el analisis, son fundamentales para obtener buenos resultados. Cabe recalcar que
se necesitd hacer unas primeras experimentaciones para observar el comportamiento de los
materiales bajo diferentes circunstancias de temperatura, presion y mezcla de los mismos, con el
fin de tener un primer contacto tanto con los materiales como con los equipos a utilizar durante

el procedimiento.

2.3.2 Longitudinal

Al realizar el seguimiento a un mismo proceso y variables de investigacion durante un periodo
determinado, se habla de un estudio de caracter longitudinal. Mediante el proceso de
pulvimetalurgia que tiene cuatro pasos basicos predeterminados, y el control en la variacion de
los porcentajes en peso de grafeno, durante el proceso de obtencidn de muestras, toma relevancia
la correcta manipulacién de estos parametros para finalmente analizar la dureza obtenida en cada

probeta.
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2.3.3 Analitico

La investigacion consta con dos variables de interés analitico, la dureza como variable
dependiente, y por otro lado la aleacion mecanica como variable independiente. Estos son los dos

puntos basicos y bien definidos para llevar a cabo la investigacion.

2.4 Poblacion y muestra

2.4.1 Poblacién

Aleacién mecéanica de polvo de aluminio extra puro, con diferentes y controlados porcentajes en

peso de grafeno, mediante un proceso de mezcla, compactacion y sinterizacion.

2.4.2 Muestra

Se aplica la técnica de muestreo no probabilistica, por razones de coste y de disponibilidad del
elemento aleante (grafeno). Basandose en los criterios de seleccion y de muestreo por
conveniencia, ademas de relaciones con estudios e investigaciones previas, se determina el nimero

minimo requerido de probetas, que para el presente caso de estudio es de tres para cada tipo.

En la tabla 7-2 se especifica los parametros del procedimiento como temperatura de sinterizacion,

presion de compactacion y su respectiva norma para el ensayo de dureza mediante ASTM E10.

Tabla 1-2: Muestras de estudio.

Ensayo Norma Grafeno P. T. No.
(%) Compactacion | Sinterizacion | Probetas
(MPa) (%)
0 154 590 3
Dureza ASTM E10 1 154 590 3
Brinell 2 154 590 3
3 154 590 3

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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2.5 Operacionalizacién de las variables

Tabla 2-2: Operacionalizacion de las variables

Variable Concepto

Indicador Indice

Instrumento

Concentracién de Adicion del material

Porcentaje en peso 1%, 2%y 3%

Balanza digital

Brinell

grafeno aleante de grafeno
Ensayo para Resistencia a la
Dureza determinar la dureza penetracion 15-40 HB Durémetro Brinell

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020

2.6 Matriz de consistencia

Tabla 3-2: Matriz de consistencia.

Problema general

Obijetivo general

Hipdtesis general

diferentes concentraciones de grafeno | pulvimetalurgia.
en el proceso de pulvimetalurgia?

¢Existe variacion en la dureza del| Determinar la variacion en la dureza del aluminio por la adicion de tres
aluminio por la adicion de tres| diferentes concentraciones de grafeno mediante un proceso de

Existe variacion en la dureza del
aluminio por la adicion de grafeno en
el proceso de pulvimetalurgia.

Problemas especificos

Obijetivos especificos

Hipotesis especificas

Métodos de
analisis

Variables
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¢Qué concentracion en peso de
grafeno es la éptima para mejorar la
dureza de compuestos de aluminio
producidos por el método de
metalurgia de polvos?

Producir mediante el método de
pulvimetalurgia compuestos
metalicos de aluminio — grafeno
en tres concentraciones distintas
de 1, 2y 3 % en peso de grafeno.

A mayor cantidad de grafeno
utilizado, el aluminio presentara
mayor dureza.

Independiente:
Concentracion de
grafeno

Porcentaje en
peso

¢Existe influencia del grafeno en la
dureza de compuestos metalicos de

Determinar la dureza de los
compuestos producidos y un

La dureza del aluminio se ve
afectada por la adicion de

Dependiente:

Ensayo de

mediante tratamiento estadistico y
determinar la muestra con mayor
dureza producida.

produccién de  compuestos
metalicos de aluminio-grafeno.

aluminio producidos por | blanco de prueba mediante el | grafeno en el proceso de | Dureza dureza Brinell
pulvimetalurgia? ensayo de dureza Brinell. pulvimetalurgia.

¢ Qué tratamiento utilizado es el mejor | Establecer la influencia del | El tratamiento con mayor

para producir compuestos de aluminio | porcentaje en peso de grafeno | porcentaje en peso de grafeno

con una elevada dureza? utilizado en cada compuesto | sera el mas adecuado para la | Inventario ANOVA

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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2.7 Recoleccion de informacion

Se estudian tres casos de hanocompuestos para compararlos con un blanco de prueba, mediante
la técnica de documentacién se recopil6 informacién de diferentes fuentes como: libros, tesis
relacionadas y articulos técnicos. Se tomé un primer contacto con lo referente a la obtencion de
compuestos de aluminio y ensayos de dureza en los respectivos laboratorios de la facultad de
ingenieria mecénica. Una vez considerada la informacion suficiente, se procede al
almacenamiento de los datos més representativos. EIl objetivo de esta recoleccion de informacién
es disponer de informacion validada y actualizada en lo referente a nanocompuestos de matriz

metalica que sirvan como un parametro de entrada en la investigacion.

2.8 Procesamiento y andlisis de la informacion

A partir de los datos obtenidos de la fase experimental, es necesario clasificarla y organizarla de
manera que se haga facil su interpretacion. Para ello se utiliza la técnica de andlisis de varianza o
ANOVA para comparar las medias de los grupos en estudio. Esta técnica estadistica es la que
mejor se acopla al experimento presentado ya que se puede comparar multiples medias mediante

el uso de las varianzas.

Procesamiento y analisis

Ensayo de dureza

Informes de ensayos de dureza Analisis estadistico
de cada

experimentacion y

¢Existen valores
desproporcionados?

estudiode la

variacién en la
dureza

Dureza Brinell

Gnclusiones y recomendaciona

Gréfico 1-2. Proceso y anélisis de los datos obtenidos.

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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2.9 Metodologia del proceso experimental

Se presenta una metodologia desarrollada sisteméaticamente mediante un diagrama de flujo para
facilitar el entendimiento de las partes que componen el presente trabajo de investigacién, se
detalla cada procedimiento y prueba para la obtencion de las probetas, asi como el analisis de los

resultados de las mismas.

INICIO

Adquisicion de materia prima

L

Control de peso de aluminio
y grafeno

si no

Cumple porcentajes de
1,2y 3%

v

Proceso de mezclado
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si

v

Proceso de compactado de los polvos

Presenta no
imperfecciones
Sinterizado de las probetas
no

Presenta

imperfecciones

v

Control dimensional y calidad de las probetas

si no

Presenta

imperfecciones
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Desarrollo prueba
[«
de dureza

Si

v

Norma ASTM E10 —P

Presenta valores
sesgados

Analisis estadistico de
resultados

Verificacion de la
hipotesis

¢ Andlisis comparativo ¢ o

de resultados

Gréfico 2-2. Proceso metodolégico experimental.

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020

2.10 Equipos y materiales

2.10.1 Equipos

Tabla 4-2: Equipos utilizados.

Equipo

Procedimiento

Balanza digital

Peso del aluminio y grafeno

Maquina Universal

Compactado de las probetas

Horno de mufla

Sinterizacién

Durémetro Brinell

Medicion de dureza

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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2.10.2 Materiales

Para la fabricacion de las diferentes muestras se utilizaron los siguientes materiales:

Polvo fino de aluminio extra puro
Grafeno de alta pureza y pocas capas
Molde de probetas

Guantes

Mascarilla

Mandil

Espatula

Calibrador

Contenedores de 75 ¢

2.11 Procedimiento experimental

2.11.1 Adquisicién de la materia prima

El material base es polvo fino de aluminio con una pureza de hasta el 98% adquirido a través de
la empresa Labdin Instruments localizada en la ciudad de Quito, en el anexo A se muestra la ficha

técnica del producto elaborado por Loba Chemie y todas sus propiedades.

El material aleante es polvo de grafeno con una pureza de 98% de pocas capas (entre 1y 3 capas),
lo que lo convierte en un grafeno de alta calidad. Este producto se importé de China con laempresa
fabricante Easchem Co. Limited, en el anexo C se muestran todas las especificaciones y

propiedades de este material.

2.11.2 Pesaje de los elementos aleantes

Una vez adquirida la materia prima se procede a pesar el aluminio y el grafeno en la balanza
analitica de la siguiente manera: 74.25 g de aluminio y 0.75 g de grafeno para los compuestos al
1%, 73.5 g de aluminio y 1.5 g de grafeno para los compuestos al 2%, 72.75 g de aluminio y 2.25
g de grafeno para los compuestos al 3%, y finalmente, 75 g de aluminio para los blancos de

comparacion.
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Figura 1-2. Pesaje de los compuestos
Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020

2.11.3 Mezclado de los elementos aleantes

Una vez definida las masas para cada caso de estudio, se procede a realizar la mezcla de los
elementos con un agitador manual por un tiempo de 8 minutos, esto se realiza hasta que el
observador note una dispersion lo mas homogénea posible, evitando la concentracion del elemento

aleante en una zona especifica, ya que esto puede traer resultados negativos en procesos posteriores.

Figura 2-2. Proceso de mezclado.
Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020

2.11.4 Proceso de compactacion

En esta fase se busca compactar los polvos para obtener la forma final de las probetas deseadas,

teniendo estas la capacidad para resistir la carga y descarga de los dispositivos de compactacion,
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ademas de resistir el proceso final de sinterizacion. Se realizé una compactacion uniaxial bajo una
presion de compactacién de 154 MPa utilizando una prensa hidraulica. Las muestras compactadas

tienen 45 mm de diametro y 18 mm de longitud, llamadas muestras verdes compactadas (Madhava,
2016).

Figura 3-2. Proceso de compactacion.
Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020

Una vez compactadas las 12 muestras de estudio se procede a una inspeccion visual de fallas
como roturas, fracturas, compactacion incompleta y dimensiones. Si cada una de las muestras

cumplen los requisitos esperados pueden pasar a la siguiente fase de estudio.

Figura 4-2. Muestras verdes compactadas.
Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020
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2.11.5 Proceso de sinterizacion

El objetivo del proceso de sinterizacion es obtener una retencion sélida entre particulas, de manera
general, este proceso se basa en el calentamiento total de los polvos compactados. Las muestras
verdes se colocan en el horno de mufla a una temperatura de 590 °C durante un periodo de 5 horas,
luego se apaga el horno y se espera a que las muestras alcancen la temperatura ambiente para
poder ser manipuladas. El resultado de este proceso es favorecer a la calidad mecénica, la densidad

y su control dimensional.

Figura 5-2. Seleccion de la temperatura de
sinterizacion en el horno de mufla.

Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020

2.11.6 Preparacion de las muestras obtenidas

Las muestras se preparan de acuerdo a los requerimientos de tamafio, grosor y acabado superficial
que establece la norma ASTM E10 para un adecuado desarrollo del ensayo de dureza. Cada una
de las muestras fueron limadas y pulidas con material abrasivo de modo que cumplan estas
condiciones, especialmente un buen acabado superficial para poder identificar las indentaciones
y facilitar la lectura de sus medidas. Finalmente, se evidencia que las muestras no presentan
defectos ni protuberancias que puedan incidir negativamente en la aplicacion de la fuerza para

realizar la muesca en la medicion de la dureza.

2.11.7 Ensayo de dureza Brinell

Las pruebas de dureza se realizaron conforme a los requisitos establecidos en la norma ASTM
E10. Se utiliz6 un didmetro de bola de 2.5 mm, una carga de 306 N por un tiempo estimado de 10
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a 15 segundos. Se optd por tomar 5 medidas en cada muestra para mejorar el procesamiento y
analisis de resultados. La distancia entre hendiduras y distancia al borde cumple con el
requerimiento de al menos ser 2.5 veces el diametro de la muesca. De igual manera, la lectura de
medidas de didmetros, se realizdé con el microscopio para lectura de huella, tomando los dos

didmetros en angulo recto entre si y sacando un valor promedio para el célculo de dureza.

v 0
“Mh

/IRy

a) b)

Figura 6-2. a) Ensayo de dureza, b) Medicion de huella.
Realizado por: Goyes. Jhonatan. 2020

2.12 Tipo y disefio de la investigacién

Un disefio completamente al azar (DCA) y el andlisis de la varianza (ANOVA) se utilizaron para
la presente investigacion, ya que este tipo de disefio permite comparar dos 0 mas tratamientos
analizando la fuente de variabilidad y el error aleatorio. Se fabricaron 12 probetas por el método
de pulvimetalurgia con tres niveles diferentes de grafeno (1%, 2% y 3%), comparando los
resultados obtenidos con probetas de aluminio sin contenido de grafeno. Se asigné 3 muestras para
cada tratamiento, manteniendo constantes las variables de presion y temperatura en todos los
tratamientos, y Unicamente variando el contenido de grafeno para su respectivo caso. Se tiene
entonces claramente identificada la variable de respuesta que es la propiedad mecéanica de dureza,
la unidad experimental es la probeta metélica de aluminio-grafeno, y el factor la dosificacién de

grafeno.

Las repeticiones experimentales se realizan en orden completamente aleatorio, ya que no se tienen

en cuenta demaés factores de interés. Los ensayos hechos a las probetas se realizan al azar, con el
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fin de que los efectos ambientales, temporales e instrumentales se vayan repartiendo de manera
equitativa en todos los tratamientos de estudio. A continuacion, se describe el modelo estadistico
de caracter lineal aditivo:

Donde:

- ,= Variable en observacion
p= Media global
2 = Efecto de los tratamientos

3_/= Efecto de las perturbaciones o error experimental

En la tabla 5-2, se resume el esquema del experimento, con sus respectivos tratamientos y
codificaciones.

Tabla 5-2: Esquema del experimento.

: Tamarnio de la
. e Medidas de :

Tratamiento Codificacion - unidad Muestras

experimental
Pulvimetalurgia 100% Al T0 5 1 3
Pulvimetalurgia 1% Gr Tl 5 1 3
Pulvimetalurgia 2% Gr T2 5 1 3
Pulvimetalurgia 3% Gr T3 5 1 3
Total probetas 12

Realizado por: Goyes Jhonatan. 2020
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CAPITULO Il

3. ANALISIS DE RESULTADOS Y DISCUSION

Para el analisis de datos de los resultados obtenidos en las pruebas de Dureza Brinell se realizé el

estadistico ANOVA de un factor, para ello, se determind en primera instancia la normalidad de

la distribucion de las medias mediante una prueba Kolmogorov-Smirnov en las muestras, para

posteriormente aplicar el andlisis de varianza, adicionalmente, una vez obtenido un grado de

significancia alto en el estadistico (P <0.05**) se complementd el mismo con una prueba

estadistica Scheffé, la cual, nos brinda la posibilidad de una comparacion multiple entre los

distintos tratamientos aplicados. También se proporciona un anélisis de regresion lineal a la prueba

de Dureza Brinell.

3.1. Andlisis de los tratamientos

3.1.1. Andlisis de la Dureza Brinell

En las siguientes tablas se muestran los resultados obtenidos de la prueba mecénica realizada a las

distintas probetas producidas con los cuatro tratamientos; a cada probeta se le realiz cinco

pruebas de dureza, las cuales son promediadas en la tabla 5-3 para la realizacion del estadistico.

Tabla 1-3: Resultados de las pruebas de Dureza Brinell a las unidades de experimentacion del

tratamiento cero TO.

Tratamiento Muestran® | Didmetro promedio (mm) Dureza Brinell (HB)

1,91 8,96

1,92 8,84

1,93 8,73

1,96 8,38

1 1,94 8,60

1,90 9,08

1,91 8,96

1,91 8,96

TO 1,96 8,38
1,93 8,73

1,91 8,96

1,90 9,08

1,94 8,60

5 1,93 8,73

1,93 8,73

1,94 8,60

1,91 8,96

1,92 8,84
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1,94 8,60
1,94 8,60
1,95 8,49
1,93 8,73
1,92 8,84
1,90 9,08
1,89 9,20
3 1,92 8,84
1,92 8,84
1,95 8,49
1,94 8,60
1,90 9,08

Realizado por: Jhonatan Goyes, 2021.

Tabla 2-3: Resultados de las pruebas de Dureza Brinell a las unidades de experimentacién del
tratamiento uno T1.

Tratamiento Muestra n° Diametro promedio (mm) | Dureza Brinell (HB)

1,89 9,20

1,88 9,32

1,90 9,08

1,88 9,32

1 1,87 9,45
1,88 9,32

1,87 9,45

1,88 9,32

1,90 9,08

1,89 9,20

1,88 9,32

1,87 9.45

1,87 9,45

1,88 9,32

T , 1,89 9,20
1,90 9,08

1,89 9,20

1,89 9,20

1,90 9,08

1,89 9,20

1,88 9,32

1,90 9,08

1,89 9,20

1,90 9,08

3 1,87 9,45
1,88 9,32

1,90 9,08

1,89 9,20

1,90 9,08

1,87 9,45

Realizado por: Jhonatan Goyes, 2021.
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Tabla 3-3: Resultados de las pruebas de Dureza Brinell a las unidades de experimentacién del
tratamiento dos T2.

Tratamiento Muestra n® | Didmetro promedio (mm) Dureza Brinell (HB)

1,85 9,71

1,87 9,45

1,88 9,32

1,89 9,20

1 1,84 9,84
1,89 9,20

1,86 9,58

1,86 9,58

1,87 9,45

1,88 9,32

1,85 9,71

1,89 9,20

1,87 9,45

1,85 9,71

T2 5 1,86 9,58
1,88 9,32

1,85 9,71

1,85 9,71

1,87 9,45

1,89 9,20

1,91 8,96

1,86 9,58

1,88 9,32

1,85 9,71

1,87 9,45

3 1,86 9,58
1,84 9,84

1,85 9,71

1,88 9,32

1,89 9,20

Realizado por: Jhonatan Goyes, 2021.

Tabla 4-3: Resultados de las pruebas de Dureza Brinell a las unidades de experimentacion del
tratamiento tres T3.

Tratamiento Muestra n® | Didmetro promedio (mm) Dureza Brinell (HB)

1,80 10,38

1,82 10.11

1,83 9,97

1,85 9,71

L 1,85 9,71

1,83 9,97

1,85 9,71

1,83 9,97

1,85 9,71

T3 1,80 10,38
1,86 9,58

1,83 9,97

2 1,85 9,71

1,81 10,24

1,86 9,58
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1,82 10,11
1,85 9,71

1,83 997

1,83 9,97

1,84 9,84

1,82 10,11

1,85 9,71

1,82 10,11

1,84 9.84

3 1,81 10,24
1,85 9,71

1,85 971

1,84 9,84

1,83 9,97

1,84 9,84

Realizado por: Jhonatan Goyes, 2021.

Tabla 5-3: Resultados promedios de las pruebas de Dureza Brinell.

Tratamiento

Muestra n°

Dureza Brinell promedio (HB)

T0

8,76

8,77

8,81

T1

9,27

9,22

9,22

T2

9,46

9,50

9,36

T3

9,94

9,86

WIN|FRP[WINRP|IW N FRPWIN| -

9,91

Realizado por: Jhonatan Goyes, 2021.

3.1.2. Andlisis estadistico

Para la realizacion del andlisis estadistico mediante el software SPSS se procedi6 primero a la

determinacion de la normalidad en la distribucion de las medias mediante la prueba Kolmogorov-

Smirnov tabla 6-3, segln la cual, se determino que la distribucidn de las muestras es efectivamente

normal, por lo que, se efectla un andlisis de varianza paramétrico; este andlisis de varianza

ANOVA demuestra que la adicién de grafeno al aluminio bajo las condiciones de pulvimetalurgia

reportan diferencias estadisticas significativas en cuanto a los resultados de las pruebas de dureza

efectuadas (P <0.05**) , tabla 7-3. Una vez determinado que existen diferencias significativas

entre las medias de los distintos tratamientos se procede a realizar un analisis de comparaciones

multiples utilizando el método de Scheffe, con el cual, se efectia un procedimiento para determinar

diferencias significativas especificas entre grupos, de esta manera, se obtuvo que existen

diferencias estadisticas significativas entre todos los tratamientos aplicados tabla 8-3. De
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manera adicional al analisis estadistico realizado se le suma la estadistica descriptiva, con el fin
de darle una mejor perspectiva al investigador referente al conjunto de datos evaluado, se describe
de esta manera las caracteristicas de los grupos analizados como son: media, desviacion estandar,

tamafio de la muestra, tabla 9-3.

Tabla 6-3: Prueba de Kolmogorov-Smirnov.

Prueba de Kolmogorov-Smirnov para una muestra
DUREZA BRINELL

N 12

Pardmetros normales Media 9,3400
Desviacion estandar 42336

Maximas diferencias extremas | Absoluta ,145
Positivo ,145

Negativo -,140

Estadistico de prueba ,145
Sig. asint6tica (bilateral) ,200

Fuente: SPSS, 2021.

Tabla 7-3: Anélisis de varianza a la Dureza Brinell por efecto de la adicion de diferentes
niveles de grafeno al aluminio por proceso de pulvimetalurgia.

ANOVA - DUREZA
DUREZA BRINELL
Suma de | gl Media cuadratica | F Sig.
cuadrados
Entre grupos 1,955 3 ,652 311,533 | ,00000001
Dentro de grupos ,017 8 ,002
Total 1,972 11

Fuente: SPSS, 2021.

Tabla 8-3: Comparaciones multiples — Método de Scheffe.

Comparaciones multiples
Variable dependiente: Dureza
Scheffe
(1) Tratamiento (J) Tratamiento | Diferencia de medias (I-J) Error estandar Sig.
TO Tl -,45667" ,03734 ,000
T2 -,66000" ,03734 ,000
T3 -1,12333" ,03734 ,000
T1 T0 ,45667" ,03734 ,001
T2 -,20333 ,03734 ,005
T3 -,66667" ,03734 ,000
T2 TO ,66000" ,03734 ,000
Tl ,20333 ,03734 ,005
T3 -,46333" ,03734 ,000
T3 T0 1,12333" ,03734 ,000
Tl ,66667" ,03734 ,000
T2 ,46333" ,03734 ,000
*. La diferencia de medias es significativa en el nivel 0.05.

Fuente: SPSS, 2021.
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Tabla 9-3: Estadistica descriptiva.

Descriptivos - Dureza
N | Media | Desviacion Error 95% del intervalo de Mini Maxi
estandar estandar | confianza para la media mo mo
Limite Limite
inferior superior
T0 3 | 8,7800 ,02646 ,01528 8,7143 8,8457 8,76 8,81
T1 3 | 9,2367 ,02887 ,01667 9,1650 9,3084 9,22 9,27
T2 3 | 9,4400 ,07211 ,04163 9,2609 9,6191 9,36 9,50
T3 3 | 9,9033 ,04041 ,02333 9,8029 10,0037 9,86 9,94
Total | 12 | 9,3400 ,42336 ,12221 9,0710 9,6090 8,76 9,94

Fuente: SPSS, 2021.

Continuando con el analisis numérico de los datos, se reportaron medias maximas de 8,81 HB en
la prueba de Dureza Brinell cuando no se afiadid grafeno a las probetas, mientras que al adicionar

1% de grafeno mediante el proceso de pulvimetalurgia se reportd una maxima de 9,27 HB, de
manera seguida se tiene al tratamiento con 2% de grafeno en peso gque obtuvo un valor maximo
de 9,50 HB vy finalmente el de mayor escala de dureza que fue el tratamiento con 3% de grafeno
en peso con un valor de 9,94 HB; considerandose asi que, el mejor tratamiento es el T3 dado que
reporta la mayor escala de dureza reportada, lo cual, se ilustra en el gréafico 1-3. En la prueba de
regresion realizada a la Dureza Brinell, grafico 2-3, se evidencia una tendencia lineal en donde
partiendo de un intercepto de 8,813 las medias aumentan en 0,3616 puntos por porcentaje de
grafeno afiadido, la regresion reportd un coeficiente de correlacion igual a 79,17 % mientras tanto
que el restante 20,83% depende de factores no controlados en la investigacion como por ejemplo
condiciones climaticas, atmosféricas, la pureza y calidad de las sustancias quimicas adicionadas,
etc., tomando en cuenta estos factores la ecuacion aplicada para la regresion de la Dureza Brinell

fue: y =0,3616x + 8,813.

Medias de Dureza

10

9,5
8’5 ﬂ n
8
T0 T1 T2 T3

Grafico 1-3. Dureza Brinell de las diferentes concentraciones.

o

Realizado por: Goyes Jhonatan, 2021.
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Dureza y =0,3616x + 8,8139

2 _
10,5 R2=0,7917
10
9,5
-
9
8,5
8
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

Grafico 2-3. Regresidon de la prueba de Dureza Brinell.
Realizado por: Goyes Jhonatan, 2021.

3.2. Discusién de resultados

En el andlisis de resultados se evalud que al aumentar la cantidad de grafeno en las probetas de
aluminio mediante el método de pulvimetalurgia se alcanzan mejores caracteristicas en las
propiedades, como es la dureza en este caso particular, esta fue medida mediante el método de
Dureza Brinell segun la cual se evidencié que a mayor cantidad de grafeno mayor es la cantidad
de dureza que las probetas presentan, Ilegando asi, a determinarse una mejora en el rendimiento
en comparacion con el blanco de prueba el cual no posee grafeno en su composicion, esta mejora
fue de aproximadamente el 5.22 % respecto al T1, 7.83 % al T2y 12.86 % al T3, el objetivo de
la investigacion fue conseguir un material con una buena resistencia mecénica y una vez
conseguido se puede prever una formacion y distribucion de grafeno uniforme y dispersa en toda
su seccion transversal de las probetas con lo cual se lograria un compuesto de alta calidad. Estos
rendimientos alcanzados mediante pulvimetalurgia se comparan con otros como es el realizado
por (Yolshinaet al., 2016) : “Nuevos compuestos metalicos de aluminio-grafeno y aluminio-grafito:
sintesis y propiedades” propuesta en la cual se utiliza la interaccion quimica con el fin de alcanzar
mejorar las propiedades del compuesto ; para determinar la mejora en cuanto a la propiedad de
dureza llevaron a cabo una prueba de dureza “Vickers” en las cuales se manejo dos
concentraciones de grafeno, una de 1% que reporto una mejora del 171,05% respecto al blanco y
una de 2% de grafeno con 242% en referencia al aluminio pristino, cabe recalcar que los métodos
utilizados aqui para la produccion de compuestos son mas complejos con lo que hace referencia
a la necesidad de mayor tecnologia y economia para los mismo, no asi con el método aplicado en
el presente estudio el cual provee de una metodologia evidentemente de bajo costo y facil

aplicacion.
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Siguiendo con los métodos de reforzamiento de metales mediante la adicion de grafeno podemos
citar el realizado por (zhang et al., 2018)., en el cual utilizd la reduccion de éxido de grafeno in situ
en particulas de aluminio para la formacion de compuestos, se llevé a cabo pulvimetalurgia al
igual que en el presente trabajo ; para la determinacion de la escala de dureza de los distintos
tratamientos se realizaron pruebas de dureza Vickers a las muestras, logrando un maximo de
incremento de la dureza del 21.1% respecto al aluminio pristino, lo cual evidencia que existe una
mejora notable en la propiedad fisico — mecéanica de los compuestos al trabajarlos por
pulvimetalurgia, comparado igualmente con el alcanzado en esta investigacion de 12.86 %, sin
embargo, en contraposicion con la metodologia de interaccion quimica anteriormente mencionada
presenta una desventaja importante ya que a pesar de promover mejoras en la escala de dureza ,
estas se mantienen alejadas de los resultados alcanzados con la metodologia de interaccion
quimica llegando a no ser ni el 50% de los valores alcanzados en esta. Otro trabajo realizado para
el reforzamiento del aluminio fue el presentado por (Manuel Mendoza-Duarte et al., 2016). , en el cual,
se utiliz6 grafito, aluminio y cobre en forma de polvo utilizando sinterizacion y molienda para la
produccién de los compuestos, una vez obtenidos los mismos se procedio6 a realizar pruebas de
dureza Rockwell reportando una mejora de la propiedad fisico — mecénica del 36% respecto al
blanco de prueba; con esto podemos determinar que los trabajos de pulvimetalurgia que utilizan
el grafeno para la mejora de la propiedad fisico — mecanica del aluminio son eficientes en torno
al 12% a 36% , porcentaje evidenciado en los distintos trabajos realizados, este porcentaje puede
ser menor o mayor dependiendo del uso y modificacion de otras variables independientes como
son: sustancias quimicas en el proceso, como el cobre, o los tiempos de distintos procesos como
es el fresado en el segundo estudio mencionado, es asi, que se puede prever mejores resultados al
presente trabajo cambiando condiciones de trabajo como son: tiempos, temperaturas, sustancias

quimicas utilizadas, entre otros.

Finalmente, se menciona otro estudio que si bien no es de reforzamiento de aluminio muestra
claramente la importancia en la seleccion de la metodologia para obtener un resultado importante
en la escala de dureza de los materiales, y es el propuesto por Chen L. et al., (2012), en la cual se
busc6 un nuevo método de incorporacién de grafeno en una matriz de magnesio haciendo uso de
procesos combinados de ultrasonido en estado liquido y remocién en estado s6lido, una vez
obtenido el compuesto se realizé las pruebas de micro dureza que evidenciaron que con el uso de
1.2 % vol. de grafeno se puede obtener un compuesto 78 % mas duro que la muestra de magnesio
pristino. Es claro que teniendo varios métodos disponibles de produccion de compuestos metal-
grafeno es importante saber trabajar con cada una de sus variables dependientes para llegar un
resultado fiable, y ahondando maés en la metodologia es recomendable usar no solo la variacion
de variables sino también la combinacidon de los distintos métodos tanto de produccion de grafeno

como de sinterizacion de composites , ya que es claro que un solo proceso nos da lugar a
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compuestos con mejora en su propiedad de dureza de entre 12% a 36% pero que la combinacién
de procesos y variables llega a incrementar en mas del 100% la efectividad de la dureza como es
el caso del primer estudio analizado cuyo rendimiento maximo fue del 242% . De igual manera
se contempla que el incremento en la dureza en los compuestos se da de manera secuencial y
positiva en cuanto mayor es el contenido de grafeno utilizado, teniendo asi en el presente trabajo:
TO: 8,76 HB, T1: 9,27 HB, T2: 9,50 HB, T3: 9,94 HB, lo que representa una mejora del 5.22%,
7,83% y 12,86 % respectivamente, que comparados con estudios anteriores muestran la misma
secuencia lineal, pero habra que analizar hasta que medida esta variable aporta los beneficios
buscados.

Una vez obtenidos los datos de las pruebas de dureza Brinell se complementa la investigacion con
una regresién estadistica, la cual muestra una tendencia evidentemente lineal, ya que por cada
punto de grafeno afiadido a la composicion de las probetas se obtiene una mejora en la propiedad
de dureza de 0.36 puntos, es asi que, se reconoce que el aluminio pristino cuya dureza presentada
fue de 8,76 HB es mejorado Ilegando en esta investigacion al valor de 9,94 HB lo cual es un
incremento de 1,18 puntos en la escala de dureza, dandonos a entender que con una cantidad
minima de grafeno se puede mejorar a los compuestos, sin embargo, se hace evidente que la
variable mas importante en estos procesos no es el grafeno sino mas bien el resto de variables de
experimentacion como son presion de compactacion, la temperatura de sinterizacion, la pureza

de los elementos.

3.3. Pruebas de Hipdtesis

3.3.1. Hipotesis general

4 = No existe variacion en la dureza del aluminio por adicion de grafeno en el proceso de
pulvimetalurgia.

Serechazala ,,y seafirma que la cantidad de grafeno utilizado infiere directamente sobre
la caracteristica de dureza (P < 0.05**). Aceptandose la hipétesis de trabajo:

H; = Existe variacion en la dureza del aluminio por la adicién de grafeno en el proceso de
pulvimetalurgia.

3.3.2. Hipotesis especificas

A mayor cantidad de grafeno utilizado, el aluminio presentara mayor dureza
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Se acepta la hipétesis, y se afirma que los mejores resultados de las medias obtenidas en los
diferentes analisis de Dureza Brinell lo presentaron el tratamiento T3 con 3 % de grafeno,
con 9,94 HB seguido del T2 con 2% de grafeno, con 9,50 HB.

La dureza del aluminio se ve afectada por la adicion de grafeno en el proceso de

pulvimetalurgia.

Se acepta la hipdtesis, y se evidencia que la dureza del compuesto aluminio-grafeno es
influenciada directamente por el porcentaje en peso de grafeno utilizado en el proceso de
pulvimetalurgia, ya que se presentaron diferencias estadisticas significativas entre sus medias

(P <0.05**). Todos los tratamientos presentaron diferencias significativas entre si. (P <0.05)

El tratamiento con mayor porcentaje en peso de grafeno sera el mas adecuado para la
produccion de compuestos metalicos de aluminio-grafeno.

Se acepta la hipétesis, y se afirma que al realizar la separacion de medias se determina que
todos los tratamientos con adicion de grafeno superan en funcion de su dureza al tratamiento
blanco TO que no posee grafeno, presentando mayor efectividad el T3 con 3% del mismo,

teniendo asi, que este proceso es adecuado para reemplazar al aluminio pristino.
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CONCLUSIONES

Se produjo compuestos metalicos de aluminio grafeno mediante el método de pulvimetalurgia
de acuerdo a la planificacion establecida, considerando tres concentraciones distintas de 1, 2
y 3% en peso de grafeno. Ademas, la temperatura de sinterizacion de 590 °C y la presion de
compactacion de 154 MPa se mantuvo constante durante todo el experimento y en cada

tratamiento.

El parametro fisico-mecanico de dureza medido en las probetas producidas con distintos
niveles de grafeno mediante el método de pulvimetalurgia presentaron medias maximas
crecientes en orden secuencial, teniendo asi, de menor a mayor: TO: 8,76 HB, T1: 9,27 HB,
T2: 9,50 HB, T3: 9,94 HB, logrando de esta manera una mejora evidente en cada compuesto

aluminio — grafeno.

Los resultados obtenidos en la evaluacién de la dureza mediante la prueba de Dureza Brinell
en el proceso de adicion de diferentes niveles de grafeno mediante pulvimetalurgia son
superiores a los resultados de las probetas de aluminio pristino, logrando asi mejorar la
produccion de placas de aluminio sin adicion. Se establece que en base a las medias obtenidas

el mejor tratamiento a utilizar es el T3 con 3% de grafeno.

El rendimiento de la dureza medida mediante la prueba de Dureza Brinell a los diferentes
tratamientos presento diferencias significativas entre sus medias, siendo el de principal escala
de dureza el tratamiento en el que se adiciono la mayor cantidad de grafeno, con 3% del
mismo, el cual, alcanzo valores iguales a 9,94 HB. Este resultado representa un 12.86 % de

aumento en la propiedad de dureza respecto al blanco TO, que no contiene grafeno.

El rendimiento de dureza medida mediante la prueba de Dureza Brinell de todos los

tratamientos presentaron diferencias estadisticas significativas entre si.
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RECOMENDACIONES

En préximas investigaciones o producciones de compuestos de aluminio — grafeno se
recomienda que el intervalo de adicion de porcentaje de grafeno en peso sea mayor al 3% con
el fin de verificar hasta qué punto la adicion de este refuerzo presenta resultados positivos en
la propiedad medida. También se recomienda no solo la modificacién de esta variable, sino,

la contemplacién de combinacion de métodos para la obtencién del compuesto.

Aumentar la presion de compactacion hasta el maximo recomendado para el aluminio de 275
MPa, para elevar la densidad, ya que mientras mas alta sea esta, mayor sera su resistencia

mecénica y madulo elastico.

Se recomienda aumentar la temperatura de sinterizacion hasta un maximo de 650 °C como lo
recomienda la norma ASTM B925 donde se establecen practicas estandar para lo produccion

y preparacion de muestras de prueba de metalurgia de polvos.

Complementar y combinar el proceso de pulvimetalurgia con un proceso de infiltracion con
0 sin presion. Este proceso implica la infiltracion del metal fundido en la preforma de refuerzo
obtenida en esta investigacion, es decir, fundir un metal o aleacion en la parte superior de la

preforma haciendo que el liquido fluya hacia la parte inferior.
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20g Bag 1 Bag
TOTAL Amount(CPT Courier to RIOBAMBA, ECUADOR) US$185.00
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R 3t H Ji AR bR (RIEAPS
ITEM SPECIFICATIONS TEST RESULTS
Appearance Black grey powder Black grey powder
C(%,Min) >98 Conform
HAbFaFr Other Index
Bulk density (g/ml) 0.01-0.02 Conform
Powder resistance (mQ-cm) 9.2 Conform
Moisture content (%) <2 Conform
Thickness (layer) 1-3 Conform
Single rate(%) >80 Conform
Grafted oxygen content Very Low Conform
Average Diameter-thickness 9500 Conform
BET(m2/g) 50-200 Conform
Additive 2% dispersing agent Conform
Particle size (D50, um) 7-12 Conform
Particle size (D90, um) 11-15 Conform
(s OO0 5 5 £ i
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ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

TO-1

HOJA:

01 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base Aluminio extra fino Material aleante: Ninguno
Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 18 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones > 2 mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,91 8,96
HB-02 1,92 8,84
HB-03 1,93 8,73
HB-04 1,96 8,38
HB-05 1,94 8,60
HB-06 1,90 9,08
HB-07 1,91 8,96
HB-08 1,91 8,96
HB-09 1,96 8,38
HB-10 1,93 8,73

Promedio 8,76

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

TO-2

HOJA:

02 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base Aluminio extra fino Material aleante: Ninguno
Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 18 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,91 8,96
HB-02 1,90 9,08
HB-03 1,94 8,60
HB-04 1,93 8,73
HB-05 1,93 8,73
HB-06 1,94 8,60
HB-07 1,91 8,96
HB-08 1,92 8,84
HB-09 1,94 8,60
HB-10 1,94 8,60

Promedio 8,77

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

TO-3

HOJA:

03 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base Aluminio extra fino Material aleante: Ninguno
Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 20 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,95 8,49
HB-02 1,93 8,73
HB-03 1,92 8,84
HB-04 1,90 9,08
HB-05 1,89 9,20
HB-06 1,92 8,84
HB-07 1,92 8,84
HB-08 1,95 9,49
HB-09 1,94 9,60
HB-10 1,90 9,08

Promedio 8,81

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T1-1

HOJA:

04 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

1% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 19 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,89 9,2
HB-02 1,88 9,32
HB-03 1,90 9,08
HB-04 1,88 9,32
HB-05 1,87 9,45
HB-06 1,88 9,32
HB-07 1,87 9,45
HB-08 1,88 9,32
HB-09 1,90 9,08
HB-10 1,89 9,20

Promedio 9,27

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T1-2

HOJA:

05 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

1% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 20 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,88 9,32
HB-02 1,87 9,45
HB-03 1,87 9,45
HB-04 1,88 9,32
HB-05 1,89 9,20
HB-06 1,90 9,08
HB-07 1,89 9,20
HB-08 1,89 9,20
HB-09 1,90 9,08
HB-10 1,89 9,20

Promedio 9,22

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T1-3

HOJA:

01 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

1% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 20 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,88 9,32
HB-02 1,90 9,08
HB-03 1,89 9,20
HB-04 1,90 9,08
HB-05 1,87 9,45
HB-06 1,88 9,32
HB-07 1,90 9,08
HB-08 1,89 9,20
HB-09 1,90 9,08
HB-10 1,87 9,45

Promedio 9,22

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T2-1

HOJA:

07 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

2% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 18 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,85 9,71
HB-02 1,87 9,45
HB-03 1,88 9,32
HB-04 1,89 9,20
HB-05 1,84 9,84
HB-06 1,89 9,20
HB-07 1,86 9,58
HB-08 1,86 9,58
HB-09 1,87 9,45
HB-10 1,88 9,32

Promedio 9,46

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T2-2

HOJA:

01 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

2% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 19 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,85 9,71
HB-02 1,89 9,20
HB-03 1,87 9,45
HB-04 1,85 9,71
HB-05 1,86 9,58
HB-06 1,88 9,32
HB-07 1,85 9,71
HB-08 1,85 9,71
HB-09 1,87 9,45
HB-10 1,89 9,20

Promedio 9,50

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano




ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T2-3

HOJA:

09 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba
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EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

2% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 19 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,91 8,96
HB-02 1,86 9,58
HB-03 1,88 9,32
HB-04 1,85 9,71
HB-05 1,87 9,45
HB-06 1,86 9,58
HB-07 1,84 9,84
HB-08 1,85 9,71
HB-09 1,88 9,32
HB-10 1,89 9,20

Promedio 9,36

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano
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LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

3% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 18 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,80 10,38
HB-02 1,82 10,11
HB-03 1,83 9,97
HB-04 1,85 9,71
HB-05 1,85 9,71
HB-06 1,83 9,97
HB-07 1,85 9,71
HB-08 1,83 9,97
HB-09 1,85 9,71
HB-10 1,80 9,38

Promedio 9,94

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano
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LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

3% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 19 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,86 9,58
HB-02 1,83 9,97
HB-03 1,85 9,71
HB-04 1,81 10,24
HB-05 1,86 9,58
HB-06 1,82 10,11
HB-07 1,85 9,71
HB-08 1,83 9,97
HB-09 1,83 9,97
HB-10 1,84 9,84

Promedio 9,86

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por: Ing. Carlos Serrano
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FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA

ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

CODIGO:

T3-3

HOJA:

12 de 12

FECHA:

14/01/2021

CIUDAD:

Riobamba

LABORATORIO:

Laboratorio de Materiales Ingenieria Mecanica ESPOCH

EQUIPO:

Hardness T ester Model HBRV-187,5

NORMA:

ASTM E10 - Standard T est Method for Brinell Hardness of Metallic Materials

COMPOSICION - CARACTERISTICAS ALEACION

Material base

Aluminio extra fino

Material aleante:

3% grafeno

Presion Compactado (294 KN Temperatura Sinterizado |590°C
CONDICIONES DEL
ENSAYO
Diametro bo la (D) 2,5 mm Espesor probeta 18 mm
Distancia al borde >2mm Dist. entre penetraciones >2mm
Carga aplicada (F) 306 N Modelo mateméatico (HB)

RESULTADOS OBTENIDOS ENSAYO DE DUREZA BRINELL (HB)

Numero Diametro Prom. d (mm) Dureza Brinell (HB)
HB-01 1,82 10,11
HB-02 1,85 9,71
HB-03 1,82 10,11
HB-04 1,84 9,84
HB-05 1,81 10,24
HB-06 1,85 9,71
HB-07 1,85 9,71
HB-08 1,84 9,84
HB-09 1,83 9,97
HB-10 1,84 9,84

Promedio 9,91

Elaborado po r: Goyes Jhonatan

Aprobado po r: Ing. Carlos Serrano

Validado por:

Ing. Carlos Serrano
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