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Introduccion

Dadas sus excelentes propiedades mecanicas del grafeno, se ha utilizado como carga reforzante en
materiales compuestos poliméricos buscando mejoras en distintas propiedades, i.e., mecanicast. Sin
embargo, la baja compatibilidad que el grafeno tiene con las matrices poliméricas ha generado que no se
haya logrado aprovechar eficientemente las propiedades mecanicas del grafeno en los materiales
compuestos®. Una de las estrategias en la ciencia e Ingenieria de los Materiales Compuestos para
aprovechar las propiedades mecanicas de los reforzantes, es mejorar la compatibilidad de la matriz con el
reforzante® en donde los grupos funcionales en la superficie de éste ultimo son medulares en el
mejoramiento o empobrecimiento de la compatibilidad. Por lo que, en el presente trabajo se presenta la
obtencion del grado de oxidacion y la caracterizacion de los grupos funcionales que se encuentran en el
grafeno comercial de la compania Avanzare, para desenlazar en una propuesta de la matriz a utilizar para
tener una buena compatibilidad fibra/matriz y de esta manera mejorar las propiedades mecanicas de la
matriz.

Equipos y Métodos

El grafeno de la comparia Avanzare fue proporcionado por el Dr. Morales, colaborador del proyecto y fue
caracterizado tal y como se recibio.

Morfologia superficial por micrografia electronica de barrido

Para el estudio de la morfologia de la muestra de grafeno se utilizé un microscopio electronico de barrido
(SEM, por sus siglas en inglés) marca JEOL, modelo JSM-6010A. Para este analisis se utilizo alto vacio,
una magnificacion de 1000, 2000 y 5000x y un voltaje de 20 kV.

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier

Los analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés) se
determinaron por el método de reflectancia atenuada Total (ATR, por sus siglas en inglés) utilizando un
equipo marca Perkin Elmer modelo Spectrum Two realizando 16 barridos en el infrarrojo medio (4,000-
400 cmt) con una resolucion de 4 cm™,

Espectroscopia Raman

| 0S espectros por espectroscopia Raman se registraron utilizando un Sistema Raman Renishaw InVia
Reflex, que emplea un espectrometro de rejilla con un detector de dispositivo acoplado por carga enfriado
por Peltier de 1200 I/mm, acoplado a un microscopio confocal. La dispersion de Raman se excito usando
una longitud de onda de diodo laser de 785 nm. El rayo laser se enfoco en la muestra con un objetivo de
microscopio de 0.85 x 100, con una potencia de laser en la muestra de aproximadamente 150 mW. La
exposicion y el nimero de acumulaciones para las mediciones de Raman fueron 10 segundos y 5 veces
respectivamente. La resolucidn espectral era mejor que 1 cm . Todos los espectros fueron procesados y
ajustados usando el software Renishaw WIRE 3.3.

Resultados y Discusion

Espectroscopia Infrarroja Con Transformada De Fourier (FTIR)

0.117 - —— Grafeno comercial Avanzare
a) °"" ~co- | con | -coon —Crafeno| b))  Con
,. comercial 0.1130 o
0.116 - | Rl il .
. Avanzare . Pico acumulativo
oy .'\ 0.1128 -
0.115 - — X '
© \ 0.1126 -
(.) |Il m o
S \ © 01124
Q 0.114- A \ c Dt
(@) f \ Q ]
@ : | a1 |\ \ [mo0 | S5 0.1122-
< 0113 — W A S '
| l (’V\f"l pl l \\\j ’ \| ICI: D .1 .1 20 ]
A "‘ [/ \ |
[ " \ 0.1118 -
e~ /|| V) YA | \
:"’ "vf I|I | |l
0.1116 -
0.111 - '
0.1114 -
R )t ™ ity il & ooty S iBoL E S BT R B L B I Y
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 1600 1650 1700 1750 1800 1850 1900 1950 2000 2050
Numero de onda (cm™) Numero de onda (cm™)

Figura 2. Espectros FTIR de grafeno comercial a) rango total y b) deconvolucion en rango de grupos oxigenados (C=0).

La caracterizacion por FTIR fue para determinar la concentracion de grupos funcionales y el grado de
oxidacion del grafeno ya que, la intensidad de los picos estan directamente relacionadas con la cantidad
de grupos funcionales oxigenados y no oxigenados. En la Figura 2, se muestran los espectros obtenidos;
en la Figura 2a, se muestran picos de 1635 cm a 1850 cm™ que se atribuyen al enlace C = O, lo que
confirma la presencia de oxigeno. En la Figura 2b, se muestran los picos representativos y la
deconvolucion de los principales grupos funcionales oxigenados presentes en la muestra; acido
carboxilico, aldehido y ceténico a 1710 cm?, 1730 cm* y 1735 cm? respectivamente. Pudiendo
determinar asi, el grado de oxidacion respecto al area bajo la curva de los grupos oxigenados con relacion
a la del grupo C = C donde la sefal aparece a 1475 cm? y 1548 cm, siendo este altimo el grupo
representativo del grafeno sin oxidacion. Asi mismo, en la Tabla 1, se muestran los datos obtenidos del
area bajo la curva de los grupos funcionales oxigenados determinados en el espectro FTIR.
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Figura 1. Micrografias SEM de particulas de grafeno comercial Avanzare en polvo a) 1000x, b) 2000x y ¢) 5000x.

El grafeno comercial Avanzare se caracterizo por observaciones SEM, que proporciona la morfologia y
estructura del material. En la Figura 1, se observan tres diferentes magnificaciones donde se aprecian
laminas de grafeno, principalmente en la figura 1c, donde tienen una estructura estratificada que produce
peliculas de grafeno ultra delgadas y homogéneas. Tales peliculas estan dobladas o son continuas
dependiendo del orden y es posible distinguir los bordes de las hojas individuales, incluyendo las areas
dobladas y arrugadas. También se puede determinar que tienen una distancia entre si de aproximadamente
2 um, similar a lo reportado’.
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El grafeno también se caracterizd por espectroscopia Raman, que eS una técnica no destructiva
ampliamente utilizada para obtener informacion estructural sobre materiales basados en carbono. En la
Figura 3, se muestra el espectro obtenido donde se aprecian los caracteristicos picos D y G de los
materiales grafiticos basados en carbono y sus sobretonos. Los picos D y G de primer orden, ambos
derivados de las vibraciones de carbono sp?, aparecieron alrededor de 1350 cm? y 1585 cm,
respectivamente. El desplazamiento y la forma del sobretono del pico D, llamado pico 2D aparece
alrededor de 2688 cm™. El pico 2D se atribuye a las transiciones de resonancia doble que resultan en la
produccion de dos fonones con impulso opuesto. Un pico activado por defecto llamado D + G tambien es
facilmente visible cerca de 2925 cm™.

Conclusion

Debido al analisis cualitativo y cuantitativo obtenido del grafeno comercial Avanzare, se determina que,
el grupo funcional oxigenado que mas predomina en la muestra de grafeno es el cetonico. Por lo tanto,
para aprovechar las propiedades mecanicas de los reforzantes y mejorar la compatibilidad de la matriz
con este constituyente, se propone utilizar para dicha muestra analizada de grafeno comercial, una matriz
donde los grupos funcionales en la superficie de esta, sean aguellos con afinidad a la adicion del grupo
cetonico para obtener asi, una buena compatibilidad fibra/matriz y consecuentemente de esta manera
mejorar las propiedades mecanicas de la matriz de un material compuesto. Por lo que se recomienda la
poly(éter-eter cetona) [PEEK] como matriz en la elaboracion de un material compuesto con base en éste
grafeno, ya que tiene grupos bencénicos y grupos cetonicos, al igual que la evidencia experimental de
grupos funcionales del grafeno de Avanzare. Siendo que, el comportamiento de un material compuesto es
el resultado del comportamiento combinado de los tres elementos constituyentes: la fibra o el elemento
reforzante, la matriz y la interface (fibra/matriz); la estructura y las propiedades de la interfase o intercara
fibra-matriz juegan un papel muy importante en las propiedades fisicas y mecanicas finales de los
materiales compuestos.
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