Obtencion de grafeno por exfoliacion en fase liquida de grafito y su
efecto en materiales ceramicos
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Resumen

Los materiales ceramicos cuentan con excelentes propiedades que les han permitido ser utilizados en un sinfin de aplicaciones; sin
embargo, poseen algunas desventajas como su nivel de fragilidad y mala conductividad eléctrica. Buscando reducir estos
inconvenientes, se incorporo grafeno a diferentes concentraciones como agregado en compuestos ceramicos. Para ello se emplearon dos
tipos de pasta, arcilla combinada con agua, y arcilla combinada con aloe vera, buscando siempre la facilidad de produccién y
minimizacion de costos. Se llevo a cabo el analisis de microscopia electronica de barrido para analizar la morfologia del grafeno
empleado, y se analizé la fuerza de tension que soportan las ceramicas formadas, donde las que cuentan con el mayor porcentaje de

grafeno mostraron los mejores resultados en estas pruebas.
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1. INTRODUCCION

AS CERAMICAS han adquirido gran importancia debido

a sus atractivas propiedades como alta rigidez, resistencia
y estabilidad a altas temperaturas. Es por ello que este tipo de
material se ha incorporado en diferentes aplicaciones
biomédicas, electronicas, automotrices, industriales, de
defensa y espaciales. Sin embargo, estas tienden a ser fragiles,
mecéanicamente poco fiables y malas conductoras eléctricas, lo
cual ha limitado su uso [1].

El grafeno cuenta con una gran superficie especifica,
geometria de hoja bidimensional y excelentes propiedades
mecanicas, es por ello que es gran prospecto para utilizarse
como nanorrelleno en materiales compuestos [2]. Es asi como
se ha llegado a la incorporacion de grafeno en ceramicos. Se
han buscado diferentes métodos para lograr una formacion
homogénea en este tipo de compuesto, como el ultrasonido,
molienda de bolas y agitacion; sin embargo, estas técnicas
pueden ser muy agresivas, llegando a destruir las capas de
grafeno o generar reaglomeracion de este [3].

A. El grafeno y su obtencion a partir de la exfoliacion

en fase liquida de grafito

El grafeno es una capa unica 2D de 4tomos de carbono con
una estructura hexagonal. Dichos enlaces de carbono se
encuentran en una hibridacion sp?, la cual cuenta con el enlace
oc.c, €l cual es uno de los mas fuertes en los materiales. El
grafeno mantiene un enlace m fuera de plano, el cual
contribuye a una red deslocalizada de electrones, formando asi
una interaccion débil entre capas de grafeno o entre el grafeno

y el sustrato [4]. El reto mas importante para la utilizacion de
grafeno es su método de produccion. En este trabajo, se ha
implementado la exfoliacion en fase liquida de cristales de
grafito. Usualmente, el grafito se sonica en disolventes para
generar dispersiones de grafeno, es decir, se inducen
microchorros que dan como resultado la exfoliacion del
grafito. Sin embargo, este es un proceso duro que puede dafiar
el grafeno [5]. Buscando solucionar esto, se lleg6 a la
exfoliacion en fase liquida auxiliada por dindmica de fluidos.

La exfoliacion del grafito puede llevarse a cabo utilizando
cuchillas giratorias muy simples y de alta velocidad [6]. La
dindmica de fluidos generada en este paso permite la
produccion escalable de grafeno de alta calidad. Los eventos
responsables de la exfoliacion del grafito son el esfuerzo
cortante viscoso y la colision grafito-grafito [7]. Esta técnica
puede llevarse a cabo con tensioactivos, los cuales son
moléculas que tienen una parte polar y otra apolar. La parte
polar define al tensioactivo como catidnico o anidnico;
mientras que la parte apolar es una cadena longitudinal de
hidrocarburos [8]. El jabon como tensioactivo puede aumentar
la capacidad del agua para disolver el grafito. Una pequeia
cantidad de jabon de manos puede ser eficaz para reducir el
grosor de los cristales de grafito y aumentar los rendimientos
de exfoliacion [9]. Varios analisis han estudiado los efectos del
tensioactivo sobre la tension superficial de diferentes
muestras, y en general, al aumentar la cantidad de surfactante
disminuye la tension superficial [10].

B. Combinacion de materiales ceramicos con grafeno

El grafeno es uno de los candidatos mas importantes para el
endurecimiento de materiales ceramicos, es por ello que varios



autores han estudiado el efecto del grafeno en estos. La
incorporacion de este nanomaterial mejora la tenacidad de
fractura, el tamafio critico de grieta y la energia de fractura de
ceramica del tipo ZrC-SiC [11]. Buscando endurecer
materiales ceramicos de la matriz ALO; se afadieron
nanoplacas de grafeno con un 0.2 % de peso, como resultado
mejor6 un 35.3 % la resistencia la flexion del compuesto [12].

Dichos resultados ofrecen fundamento al objetivo de la
presente investigacion, el cual es sintetizar grafeno mediante
la exfoliacion en fase liquida de grafito y combinarlo con dos
materiales ceramicos para analizar la resistencia mecanica de
dichas muestras.

1. METODOS DE PRODUCCION

A. Sintesis de grafeno

Para la produccion de grafeno se emplea detergente liquido
lavatrastes como tensioactivo (fig. 1a). Por cada gramo de este
se utiliza 0.7 g de grafito, y estos dos materiales se mezclan en
una licuadora con 500 mL de agua por un periodo de 40 min
(fig. 1b). La solucion se mezcla con alcohol y se realiza una
filtracion en un embudo de separacion (fig. 1c), en donde el
decantado es grafeno. Dicha solucion se coloca en una
campana de extraccion para eliminar presencia de agua y
alcohol, quedando unicamente el grafeno (fig. le). Para
excluir impurezas se emplea una solucion de agua con metanol
(fig. 1f) para asi tratarla en el ultrasénico (fig. 1g). La solucion
reposa hasta obtener la separacion de fases para que los
contaminantes presentes sean removidos. Finalmente, por
medio de vapor de agua se elimina cualquier humedad
presente en el grafeno (fig. 1h).
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Fig. 1. Proceso de sintesis de grafeno, (a) Detergente liquido utilizado, (b)
Licuadora empleada en funcionamiento, (c) Proceso de decantacion del
grafeno, (d) Campana de extraccion, (¢) Grafeno obtenido, (f) Solucion de
grafeno con agua destilada y metanol, (g) Proceso de sonicacion, (h) Proceso
de calentamiento al vapor.

B. Preparacion del compuesto grafeno-ceramico

Para la preparacion del compuesto grafeno-ceramico se
utilizan dos tipos de pasta, una hecha con agua y otra
elaborada con aloe vera (AV), en las cuales el agregado fue
grafeno a concentraciones de 0.25, 0.5 y 1 % del peso total de
la arcilla. La forma de incorporar el grafeno a las pastas es
mediante un proceso manual de agitacion. A la mezcla, se
agrega agua o AV, segun sea el caso, hasta formar una masa
moldeable, que se corta en cuadros para un mejor manejo,
dependiendo de la aplicacion que se le quiera dar. Las
muestras se deshidratan a temperatura ambiente, para su
posterior coccidon a 800°C durante tres horas. Este proceso se
esquematiza en la fig. 2.

L

Deshidratacion a
temperatura

< ambiente
Arcilla Grafeno Aloe
ver Muestras de ceramica
hidratadas
= +

Muestras de 1 Coccion

ceramicas 3h@ i ’ i ! L.

deshidratadas sooec L= ik Cerdimicas
Fig. 2. Proceso de produccion de los compuestos grafeno-
ceramicos.

1L RESULTADOS

A. Microscopia electronica de barrido (SEM)

La prueba SEM al grafito y al grafeno se usa para comparar
la morfologia antes y después del proceso de sintesis. Los
resultados se observan en la fig. 3, en donde se puede ver el
cambio de un grafito opaco (fig. 3a) a un grafeno brillante (fig.
3c). También es apreciable la transformacion de las esferas
amorfas de grafito (fig. 3b), a nanohojas de grafeno (fig. 3d).

Fig. 3. Imagenes SEM de grafito y grafeno, (a) Grafito con aumento de 100x,
(b) Grafito con aumento de 1000x, (c) Grafeno con aumento de 100x, (d)
Grafeno con aumento de 1000x.



B. Analisis del esfuerzo por tension

Se realizan pruebas de elongacion en una maquina universal
para obtener la tensidbn que soportan a las ceramicas
elaboradas, y asi conocer el efecto del grafeno en la resistencia
de estos materiales. En la fig. 4 se observan los resultados
obtenidos para las ceramicas hechas con agua, en donde se
puede ver que entre mas grande es la concentracion del
grafeno, mas grade es la fuerza que la ceramica soporta. La
pieza con concentracion del 1% de grafeno soporta diecisiete
veces mas que la ceramica que contiene Unicamente arcilla
con agua.
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Fig. 4. Fuerza de tension para las ceramicas formadas con
agua.

En cuanto a las ceramicas formadas con AV, se observa este
mismo comportamiento, entre mas alta la concentracion de
grafeno, mayor fuerza de tensioén, como se visualiza en la fig.
5. Sin embargo, la fuerza que soporta la ceramica con 1 % de
grafeno es casi dos veces menor a la que resiste la muestra con
el mismo porcentaje de grafeno, pero elaborada con agua. Esto
se debe a que las ceramicas hechas con agua son mas
compactas a comparacion de las que se realizaron con AV, ya
que, al formarse la masa, la pulpa se incorpora ocupando un
espacio considerable en las ceramicas, pero en el proceso de
coccion es calcinada, provocando més huecos que sus pares de
agua, y por lo tanto hay mayor porosidad y fragilidad en las

muestras.
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Fig. 5. Fuerza de tension para las ceramicas formadas con
AV.

Iv. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Se sintetizé exitosamente grafeno a partir de grafito y se
logré su incorporacion en los dos tipos de ceramicas
elaboradas a un bajo costo. Las ceramicas formadas con agua
mostraron gran fuerza de tension; mientras que las hechas con
AV mostraron mayor nivel de fragilidad.

La obtencion de grafeno por esta metodologia y las pruebas
de tensién a los materiales cerdmicos obtenidos seguiran
llevandose a cabo para llegar a resultados mas especificos y
confiables.

Como perspectiva a trabajo futuro se tiene la utilizacion de
las ceramicas elaboradas con AV como herramienta de
reduccion de emisiones contaminantes en motores diésel,
debido a la porosidad presentada, y también se planea la
implementacion de los dos tipos de ceramica para el
tratamiento de agua residual.
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