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Resumen- Varios investigadores han reportado el gra-
feno como un refuerzo ideal para materiales compues-
tos debido a sus interesantes propiedades [1]. El ma-
terial compuesto de matriz de aluminio reforzado con
grafeno se fabrico por procesos de pulvimetalurgia. En
este estudio se investigo el efecto de la morfologia del
polvo de aluminio sobre la capacidad de compactaciony
la resistencia mecanica del material compuesto. Se uti-
lizaron diferentes tiempos de molienda para determinar
el tiempo optimo requerido en la fabricacion. Se deter-
mino la carga de compactacion adecuada variando sus
valores y analizando el efecto de las diferentes cargas
en las caracteristicas del material. Se establecieron los
parametros de sinterizado de acuerdo con los estudios
previos empleados por otros investigadores. Finalmente,
se determina que con 0.5% wt de grafeno se presentan
fenomenos de refinamiento del grano y mayor conducti-
vidad eléctrica del compuesto con respecto al aluminio
pulvimetalirgico.

Palabras clave- Pulvimetalurgia, matriz metalica, ma-
terial compuesto, grafeno.

Abstract- Several researchers have reported graphene
as an ideal reinforcement for composite materials due
to its interesting properties [1]. The graphene-reinforced
aluminium matrix composite material was obtaining by
powder metallurgy. This study investigated the effect of
aluminum powder morphology on compaction capacity
and mechanical strength of composite material. Diffe-
rent milling times were used to determine the optimal
time required in manufacturing. The proper compaction
load was determined change its values and analyzing
the effect of the different loads on the characteristics of
the composite. Sintering parameters were established
according to previous studies employed by other resear-
chers. Finally, it is determined that with 0.5% wt graphe-
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ne presents phenomena of grain refinement and higher
electrical conductivity of the compound with respect to
powder metallurgical aluminum.

Keywords- Powder metallurgy, metal matrix, composi-
te material, graphene.

1. INTRODUCCION

Un material compuesto es una combinacion
de dos 0 mas fases quimicamente distintas e in-
solubles con una interfaz reconocible, de manera
que sus propiedades y su desempeno estructural
son superiores a las de sus componentes cuando
actian de modo independiente [2]. Estos mate-
riales consisten en la combinacion de dos fases:
matriz y refuerzo. Cuando la matriz es un metal
0 una aleacién de metal, tenemos un compuesto
de matriz metalica (MMC, por sus siglas en inglés)
y el componente de refuerzo incrustado en esta
matriz generalmente es ceramico [3].

El aluminio es un material ligero y maleable
que tiene una excelente relacion resistencia-peso
y resistencia a la corrosién, con alta conductividad
eléctrica y térmica; actualmente es muy utilizado
industrialmente por sus diversas aleaciones que
permiten un mejoramiento de sus propiedades
mecanicas, conservando en varios casos su alta
ductilidad.

El grafeno es un material ceramico, fabricado
como particulas delgadas, que distribuido ade-

Recibido: 08/05/2019 Aceptado: 26/06,/2019 ITECKNE Vol. 16 Nimero 2 ¢ diciembre 2019 « ISSN 1692-1798 « ISSN Digital 2339-3483 « 104 - 110

https://doi.org/10.15332/iteckne.v16i2.2353



Obtencion de material compuesto de matriz de aluminio reforzado con grafeno mediante pulvimetalurgia - Bolaios, Angarita

cuadamente actlia como agente de refuerzo en la
matriz metalica. Este material consiste en una red
bidimensional de atomos de carbono hibridados
en sp2, dispuestos en una estructura de panal
con excelentes propiedades eléctricas y mecani-
cas (modulo de Young de 1 TPa, y resistencia a la
fractura de 125 GPa) [1].

Investigaciones recientes presentan el efecto
de los parametros del proceso en el material com-
puesto, como el tiempo de molienday la tempera-
tura de sinterizado; adicionalmente se determina
un aumento en la densidad, dureza y capacidad
de carga [4].

La combinacion de metales y ceramicos no
puede obtenerse por métodos convencionales de
fusion, debido a los altos puntos de fusion de los
ceramicos, y las diferentes caracteristicas de los
materiales empleados. Sin embargo, estos mate-
riales compuestos se obtienen por procesos espe-
ciales como la pulvimetalurgia. Las propiedades
finales del compuesto dependen de las caracteris-
ticas de las materias primas, el proceso de mez-
cla, compactacioén y sinterizado.

Por medio de este proceso se presenta poro-
sidad dentro del material, que pueden afectar
las propiedades del aluminio y disminuir con
respecto a uno fabricado por fundicion. Con la
adicién de grafeno se busca recuperar y mejorar
las propiedades mecanicas del aluminio, espe-
cialmente la resistencia mecanica, la dureza y la
conductividad eléctrica.

En la Universidad Nacional de Colombia no
existen antecedentes en el diseno de materiales
de matriz metalica de aluminio reforzados con
grafeno. A nivel internacional, el desarrollo de
compuestos de aluminio-grafeno ha atraido la
atencion de varios grupos de investigacion, de-
bido a las excelentes propiedades que ofrece el
grafeno, y porque tienen un efecto importante en
los compuestos a base de aluminio que mejoran
el comportamiento mecanico [5].

2. METODOS

Se hace caracterizacion de las materias primas:
los materiales de aluminio empleados son viruta
por remocién mecanica y polvo atomizado; el grafe-
no es comercial. Se analiza el efecto de las particu-
las de aluminio y el grafeno en su morfologia. Las

micrografias se tomaron utilizando un microscopio
electrénico de barrido (SEM) VEGA3 TESCAN.

La molienda del material compuesto se realiza
en un molino planetario de bolas PULVERISETTE
5/2 classic line con una relacion 10:1 de bola-
polvo, durante 0.5, 1, 1.5 y 2 horas para determi-
nar el tiempo adecuado de mezcla.

Se hace la compactacion del material en un
molde de acero utilizando una maquina universal
de ensayos SHIMADZU UH-500KNI a 100, 200,
300 y 400 MPa de presion de compactacion, con
el objetivo de determinar la influencia de la carga
en la resistencia mecanica del material compuesto.

El sinterizado se realiza en un horno de vacio
LIMBER a 500°C durante 2 horas.

Se analiza el efecto de la presién de compacta-
cion, determinando el comportamiento mecanico
del material mediante ensayo a flexion de 4 pun-
tos [6]. La porosidad se analiza a partir de la me-
talografia del material utilizando un microscopio
Optico LECO 1A32, y un software que determina el
porcentaje de poros (LECO IA32 - Image Analysis
System). Se hace un ensayo de resistividad eléc-
trica de cuatro puntos de acuerdo con la norma
ASTM F41 para determinar la conductividad eléc-
trica del material.

3. RESULTADOS

En la Fig. 1a se observa el polvo de aluminio
atomizado, posee una morfologia esférica y redon-
deada con una superficie lisa, pero diferencian-
do los limites de grano en cada particula; no se
presenta un tamano homogéneo entre particulas.
La viruta de aluminio (Fig. 1b) muestra una mor-
fologia angular e irregular, con alta deformacién
evidenciada por el pandeo de las particulas y las
estrias o arrugas presentadas en una de sus ca-
ras, mientras la cara opuesta tiene una superficie
lisa con lineas orientadas en el sentido contrario a
las estrias. El grafeno (Fig. 1c) presenta una mor-
fologia plana en forma de laminas, con un espesor
muy delgado y superficie bastante lisa.

Luego del proceso de molienda se observan
dos tipos de morfologias en las particulas (Fig. 2)
con cierta variacién de tamanos, entre ellas: unas
esféricas, de superficie lisa con algunas aristas
presentes;y otras planas con espesores variables,
las mas delgadas presentan concavidad y fractu-
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ras con pérdida de material en el borde, mientras Fig. 3. ELEVADA SOLDADURA EN FRiO, PRESENTADA ENTRE EL POLVO
_ ’ . DE ALUMINIO Y LOS CUERPOS MOLEDORES DESPUES DE 22 HORAS DE
que las mas gruesas presentan acumulacion de MOLIENDA

material en el borde sin verse afectadas por pan-
deo. Por otra parte, se evidencia que el tamano
promedio de las particulas aumenta conforme se
incrementa el tiempo del proceso de molienda.

Fig. 1. MICROSCOPIA SEM DE LAS PARTICULAS DE LA MATERIA
PRIMA EMPLEADA; a) ALUMINIO ATOMIZADO, b) VIRUTA DE ALUMINIO,
c) GRAFENO

ree—
10 mm

Fuente: Los autores.

La altura de las muestras permanece cons-
tante antes del proceso de compactacién, tanto
para el polvo y la viruta de aluminio; adicional-
mente se evidencia una disminucién de la altu-
ra a medida que la carga aumenta (Fig. 4), al-
canzando un valor minimo a 300 MPa de carga,
presentando un pequeno incremento posterior-
mente. Por otra parte, se evidencia que la altura,
tanto antes como después de la compactacion,
Fuente: Los autores. es menor en el polvo comparado con la viruta de

Fig.2. PARTICULAS DE MATERIAL COMPUESTO PRODUCTO DE LA MO- a|UmII’1I0.; sin embargo' Ia_ dlferenC|a,de las altu-
LIENDA A: a) 30 MINUTOS, b) 1 HORA, c) 1 HORA Y MEDIA, d) 2 HORAS ras medidas para cada tipo de particula es ma-
yor en la viruta que en el polvo de aluminio. La
muestra de 400 MPa presenta una grieta trans-
versal a través del material.

Fig. 4. ALTURA DE LAS MUESTRAS DE ALUMINIO PARA LAS DOS
MORFOLOGIAS DE PARTICULA PRESENTADAS ANTES Y DESPUES DE LA
COMPACTACION

0 Pesterior compactacion

B Pedo compacecion

415

Alnara (o)

Fuente: Los autores.

A tiempos muy elevados (Fig. 3) se presenta un
comportamiento diferente, el material se adhiere
a los cuerpos moledores, generando una union
por soldadura f”‘a_ Fuente: Los autores.
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La curva de sinterizado (Fig. 5) evidencia los
parametros empleados para el proceso: tempe-
ratura de sinterizacién de 500°C con un sosteni-
miento de 2 horas, velocidad de calentamiento de
14 °C/min y enfriamiento en el horno. El margen
de error de temperatura se encuentra en + 5°C.

Fig. 5. CURVA DE SINTERIZADO EMPLEADA EN EL PROCESO

120 min

Temperatura (°C)

14 %C/min

Tiempo (min)
Fuente: Los autores.

La resistencia a la flexion para las probetas fa-
bricadas de viruta y polvo de aluminio, a las dife-
rentes cargas de compactacion aplicadas (Fig. 6),
indica que la resistencia aumenta a medida que
incrementa la carga de compactacion aplicada,
alcanzando un valor maximo a 300 MPa de car-
ga, con una disminucién leve posterior (compor-
tamiento similar durante la compactacion). Adicio-
nalmente se observa que la resistencia es menor,
en una alta proporcion para las muestras de viruta
de aluminio respecto al polvo de este.

Fig. 6. RESISTENCIA A LA FLEXION PARA LAS MUESTRAS DE ALUMINIO
PARA LAS DOS MORFOLOGIAS DE PARTICULA PRESENTADAS EN FUN-
CION DE LA CARGA DE COMPACTACION

- T £
& # #

T

‘. # N
AR A A T

Fuente: Los autores.

Con una adicion del 0.5% wt de grafeno [7],
[8] se observa una disminucion de los tamanos
de poro en comparacion con la muestra de alu-
minio puro (Fig. 7). Igualmente se evidencia una

disminucién, también en la cantidad de poros de
aproximadamente un 8.7%.

Se muestra la resistividad eléctrica para las
muestras de polvo atomizado de aluminio con 0%
wt y 0.5% wt de grafeno (Fig. 8). Con la adicién
de grafeno se observa una disminucién de la re-
sistividad de aproximadamente 87.9% respecto al
polvo de aluminio puro.

Fig. 7. POROSIDAD PRESENTE EN LA SUPERFICIE DE LAS MUESTRAS
SINTERIZADAS; a) ALUMINIO PURO, b) 0.5% WT DE GRAFENO

a)

Fuente: Los autores.

Fig. 8. RESISTIVIDAD ELECTRICA PARA LAS MUESTRAS FABRICADAS
POR PULVIMETALURGIA Y ALUMINIO FUNDIDO

TATHE-DS

R minelnd ekotrca (fi-cai)

Al - G iy All-0 (8,5%)

Fuente: Los autores.
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4. DISCUSION

De acuerdo con Kalpakjian [2] se verifica que
la morfologia mostrada de la Fig. 1a corresponde
a la obtencién por atomizacién, su forma se gene-
ra a partir de pequenas gotas de metal fundido
que luego se enfria rapidamente. De igual mane-
ra, se verifica que la viruta (Fig. 1b) se obtiene por
remocion de material, especificamente en proce-
sos de torneado, las arrugas o estrias presentes
corresponden a la deformacién plastica ocurrida
en los planos de cizallamiento durante el corte,
mientras la cara opuesta presenta lineas orien-
tadas en el sentido del movimiento de corte del
material [9]. El grafeno por otra parte, debido a
su fabricacién por oxidacién y reduccién quimica
del grafito, se presenta una morfologia tipica en
forma de laminas muy delgadas [10].

Las morfologias encontradas corresponden al
resultado geométrico y dinamico de los cuerpos
moledores y el polvo durante la molienda. Las par-
ticulas esféricas son producto de la unién de ma-
terial entre los espacios geométricamente vacios
entre esferas, siendo por lo tanto, mas pequenas
que estos espacios; las particulas planas delga-
das corresponden al material que se va forman-
do entre las superficies de contacto de los cuer-
pos moledores, durante el impacto entre ellas y
la transferencia de energia al material, mientras
que las particulas planas de mayor volumen co-
rresponden a particulas esféricas que entran en
contacto con la superficie de los cuerpos mole-
dores durante el impacto, deformandolo hasta
llevarlo a una forma plana en varias repeticiones.
La diferencia de tamanos respecto al tiempo de
molienda empleado corresponde a una cantidad
de soldadura en frio mayor con el avance del tiem-
po de molienda, permitiendo unién del material
a la particula formada cada vez mayor. Como lo
presenta Suryanarayana en las etapas iniciales
de molienda, el polvo que se esta moliendo se re-
cubre sobre la superficie de los cuerpos moledo-
res y también se suelda en frio. Esto es ventajoso,
ya que evita el desgaste excesivo de los cuerpos
moledores y también evita la contaminacion del
polvo debido al desgaste de estos cuerpos mole-
dores. Sin embargo, el grosor de esta capa debe
mantenerse al minimo para evitar la formacién
de un producto final heterogéneo [11]. El tiempo
Optimo para la molienda se define en 30 minu-
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tos, donde la soldadura en frio es mas poca y las
particulas presentan un menor tamano que poste-
riormente, durante la compactacion permitiran un
mejor empaquetamiento y mayor deformacion de
las particulas, generando un material mas denso
y compacto.

Conforme aumenta la presion de compacta-
cion, la densidad del comprimido se aproxima a
la del metal en su forma sélida, por esta razén, a
medida que aumenta la carga, los espesores dis-
minuyen; sin embargo, al no tener componentes
horizontales de presion por el método aplicado
(presion uniaxial) y al superar la capacidad de de-
formacién del material, la muestra compactada se
fractura transversalmente una vez librada la car-
ga, tanto por las causas mencionadas y la recu-
peracion del material por la deformacion elastica.
Por otro lado, la morfologia esférica de polvo y su
diferencia de tamanos permiten un mejor empa-
quetamiento respecto a la viruta, de este modo la
densidad aparente y la altura de las probetas pre-
vio la compactacién del polvo es menor. Sin em-
bargo, la deformacién alcanzada por la viruta es
mayor que la del polvo, debido a un mejor contac-
to entre las superficies, mientras que con el polvo,
las particulas esféricas tienden a rotar entre ellas
y no deformarse durante la aplicacion de la carga.
A pesar de esta condicion, la mayor deformacién
de la viruta no es suficiente para alcanzar una ma-
yor densidad respecto al polvo [12]. Se determina
la carga 6ptima de compactacion en 300 MPa de
presion, debido a que no presentd fractura y se
obtuvo la mayor densidad durante el proceso.

De acuerdo con la teoria, se debe utilizar una
temperatura de sinterizado de entre 70% y 90%
de la temperatura de fusion [2] (entre el 60% y
75% para otros autores [12]). La temperatura se-
leccionada a 500°C corresponde al 75% aprox. de
la temperatura de fusion del aluminio, lo cual esta
dentro del rango sugerido, y se encuentra cercano
a otras investigaciones [5]. Se ha realizado sinteri-
zado de aluminio - grafeno a 650°C, presentando
poca porosidad, y microestructura dendritica que
indica la formacion de Al4C3 (carburo de alumi-
nio) [4], lo cual puede tener un efecto negativo en
la mejora de la resistencia [13]. De igual manera
se informa la presencia de Al4C3 a temperatura
de procesamiento superiores a 500°C [7]. Por otra
parte, un analisis del efecto del tiempo de sinteri-
zado sobre la dureza del material, determina que
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a 2 horas de sinterizado se obtiene la mayor du-
reza y los mejores resultados [5]. Mencionado lo
anterior, se determina que la temperatura y tiem-
po seleccionados de 500°C con un sostenimiento
de 2 horas son los adecuados, para la realizacion
de este estudio.

La mayor resistencia registrada a 300 MPa de
presion de compactacion corresponde a su mayor
densidad alcanzada. Cuanta mas alta sea la den-
sidad de la pieza compactada, mas elevada seran
su resistencia y médulo elastico [2]. La fractura
provocada en la muestra de 400 MPa se presen-
ta como un defecto, generando un valor mas bajo
para la resistencia mecanica. De manera analoga
con el comportamiento de compactacion obteni-
do, se comprueba y verifica la carga 6ptima de
compactacion en 300 MPa.

La disminucién del tamano de los poros ocu-
rre por un refinamiento del tamano de grano de la
matriz metalica por la adicién de grafeno. Segln
los estudios de Wang, esto se presenta debido a
un fortalecimiento en las dislocaciones y una ma-
yor transferencia de esfuerzos en el material [13].
La menor cantidad de poros ocurre porque el gra-
feno (al igual que el grafito) puede actuar como un
material lubricante [14], lo que le permite al polvo
de aluminio tener un mejor empaquetamiento y
por lo tanto menos cantidad de poros [12].

La disminucién de la resistividad eléctrica del
aluminio con la adicién de grafeno corresponde a
la alta conductividad eléctrica que presenta este
ceramico [15]. Al tener un material compuesto, las
propiedades mecanicas de la muestra obedece a
la contribucién proporcional de las propiedades
mecanicas de cada componente, de esta manera
la elevada conductividad del grafeno permite una
buena disminucién de la resistividad eléctrica con
la adicién de 0.5% wt de grafeno. Sin embargo, por
el método de fabricacion empleado se encuentra
cierta cantidad de porosidad dentro del material,
lo que causa un aumento de la resistividad eléc-
trica respecto a una muestra sin poros (aluminio
fundido); al no haber contacto entre algunos limi-
tes de grano, la conductividad disminuye.

CONCLUSIONES

Se comprueba el proceso de fabricacion para
las particulas de aluminio empleada: atomizacién

para polvos esféricas y remocién mecanica para
virutas angulares e irregulares.

La morfologia de las particulas de aluminio
permite mayor deformacién en la viruta, mientras
que en el polvo se obtiene mayor densidad apa-
rente y, finalmente, mayor densidad de compacto.

El tiempo 6ptimo de molienda es de 30 minu-
tos, correspondiente a un menor tamano de par-
ticula obtenido.

La carga de compactacion se determina en
300 MPa de presion, de acuerdo con una mayor
densidad alcanzada sin presentar fractura, y una
mayor resistencia a la flexion obtenida.

Los parametros de sinterizado se definen a
500°C de temperatura de sinterizacion durante 2
horas de sostenimiento, los cuales presentan los
mejores resultados en otras investigaciones.

La adicion de 0.5%wt de grafeno disminuye el
tamano y la cantidad de la porosidad, debido al
refinamiento del grano de la matriz de aluminio
y a un mejor empaquetamiento del material com-
puesto; adicionalmente, la resistividad eléctrica
presenta una disminucion de aproximadamente
87,9% respecto a una muestra de polvo de alu-
minio puro, debido a las caracteristicas eléctricas
del grafeno, sin embargo el efecto de la porosidad
aumenta la resistividad eléctrica para los produc-
tos fabricados (pulvimetalurgia) respecto al alumi-
nio fundido.
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