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En la industria actual existe cada vez un interés mayor en obtener materiales mas ligeros, mas tenaces y
resistentes a los impactos. Buscando inspiracién en la propia naturaleza, es posible encontrar numerosos
ejemplos de materiales con propiedades en gradiente que sirven como base para el desarrollo de nuevos
materiales hibridos. Por otro lado, estudios sobre materiales granulares muestran la posibilidad de
confinar la energia de un impacto dentro del propio material, permitiendo descomponer el impulso inicial
en una serie de impulsos méas débiles, disipar la energia mediante mecanismos diversos y liberar la
energia no disipada de forma paulatina. En este articulo se recogen los resultados de un estudio
preliminar del proceso de disefio y fabricacién de un material hibrido granular (matriz polimérica de ABS
y refuerzo del 0,25% de nanolaminas de carbono) inicialmente en forma de filamento, que después se
empleara para la fabricacion de capas viscoelasticas. Estas capas seran fabricadas mediante técnicas de
impresiébn 3D y seran introducidas en el interior de un material estructural para mejorar su
comportamiento frente a choques e impactos y aumentar su capacidad de disipacién de energia, objetivo
Ultimo de esta investigacion. En el estudio se muestran ensayos no destructivos para la caracterizacion
morfolégica del nanorefuerzo (analisis SEM) y para la comprobacion de la homogeneidad del refuerzo en
el filamento de material hibrido (analisis Micro-CT), asi mismo se emplea el método matematico de los
diagramas de Voronoi para complementar los resultados. Mediante la realizacion de ensayos mecénicos
se comprueba la mejora de las propiedades mecanicas del material hibrido granular.
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with high energy dissipation capacity

Obtaining lighter materials, with more toughness and higher impact resistance, is getting larger is
becoming of high interest in the current industry. It is possible to find lots of examples of different
materials inspired in nature with gradient properties that are used for the development of hybrid materials.
Also, various studies in granular materials show the possibility of confinement of the impact energy inside
the material itself, allowing the decomposition of the initial pulse into several weaker pulses, the energy
dissipation through several mechanisms and the gradual release of the non-dissipated energy. This
article congregates the results of a preliminary design process and the fabrication of a granular hybrid
material (ABS polymeric matrix and 0.25% of carbon nano layers as a reinforcement) initially in the form
of a filament, subsequently utilised in the fabrication of viscoelastic layers. These layers will be fabricated
using 3D printing techniques and will be introduced inside the structural material to improve its behaviour
against impacts and to increase its energy dissipation capacity, which indeed is the main goal of this
investigation. In the study, several non-destructive tests are shown for the morphological characterisation
of the nanoreinforcement (SEM analysis) and for the examination of the reinforcement homogeneity in the
hybrid material filament (Micro-CT analysis), as well as the application of a mathematical method via
Voronoi diagrams to complement the results. By the realisation of mechanical tests, the improvement of
the mechanical properties of the granular hybrid material is checked up.
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1 Introduccion

Disponer de materiales cada vez mas ligeros y resistentes,
con elevada capacidad de disipacion de energia y tolerancia al
dafio, es primordial para numerosas aplicaciones de interés
industrial. Cuando no hay restricciones de peso, existen
materiales muy efectivos capaces de disipar la energia
mecanica proveniente de un impacto; pero cuando el empleo
de estos materiales no es posible debido a limitaciones de
densidad o de espesor, aparece la necesidad de obtener
nuevos materiales hibridos estructurales que satisfagan dichos
requerimientos.

En la actualidad, existen algunos modelos teéricos que
estudian la posibilidad de confinamiento de la energia en el
interior de un medio granular y la posterior disipacion de dicha
energia de manera lenta y gradual. Esto es posible lograrlo si
las particulas se distribuyen de manera conveniente, ya sea
en capas con diferentes tamafios de particula, en capas de
distintos espesores 0 con una separacion adecuada entre
capa y capa. Este estudio supone una gran innovacion sobre
los mecanismos conocidos hasta el momento y puede
proporcionar mejoras significativas sobre los materiales
existentes, sin embargo, no se conoce ningun material
fabricado apoyandose en esta idea [1,2].

El biomimetismo y la bioinspiracién resultan conceptos utiles
para el desarrollo de nuevos materiales hibridos, pues muchos
materiales biol6gicos tenaces presentan una capacidad de
absorcion de energia muy notable basada en mecanismos de
reforzamiento que funcionan en diferentes escalas espaciales.
Ejemplo de ello es el pez prehistérico Polypterus senegalus
que se protege gracias a su blindaje natural de escamas
formado por cuatro capas de refuerzo a base de
nanocompuestos con propiedades en gradiente [3].

Por otro lado, se estan disefiando materiales con un gradiente
continuo de impedancia que permiten disipar la energia de
impacto (ya sea impacto balistico o una explosién) a través de
multiples reflexiones evitando que el material falle. Mayor es la
disipacion de energia si mayor es la diferencia de impedancia
entre las distintas capas; sin embargo, las elevadas
concentraciones de tensiones y los cambios en la direccion de
propagacion de las ondas provoca que el fallo se produzca
fundamentalmente en las intercaras. Por este motivo, la idea
es crear un material en el que no exista intercaras, un material
que presente una variacion continua de la impedancia y evite
las reflexiones internas [4].

Asi, el objetivo de este proyecto es combinar las estrategias
anteriormente descritas para obtener un material hibrido ligero
a la vez que tenaz, con una elevada capacidad de disipacion
de energia en relacidon a su baja densidad, que pueda ser
utiizado como blindaje frente a impactos en medios de
transporte. Esto se pretende lograr mediante el disefio de un
material con una estructura jerarquica granular que permita
combinar distintos mecanismos de disipacion de energia, cada
uno efectivo para un intervalo de energias especifico, y
confinar temporalmente la energia, gracias a su estructura
granular, para ir disipandola a posteriori paulatinamente.

Como primer paso para la consecucion de los objetivos, se
fabricara el material granular de matriz polimérica, se variaran
los porcentajes de refuerzo afadidos a la matriz y se elegiran
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los mas adecuados [5-7]. Luego, se conformard la estructura
jerarquica combinando distintas composiciones de material
granular con un elastomero, de manera que se logre una
graduacion en las propiedades mecanicas. A continuacién, se
seleccionara la configuracion mas adecuada y se fabricaran
las capas viscoelasticas que seran introducidas en el interior
de un material estructural para mejorar su comportamiento
frente a choques e impactos y disipar la energia a través de
distintos mecanismos tal y como se ha explicado.

El método de fabricacién se basa en el empleo de técnicas de
impresion 3D. Dichas técnicas tienen un amplio rango de
aplicaciones en varios campos de la actividad humana y se
caracterizan por su versatilidad y automatizacion del proceso,
permitiendo fabricar en un periodo corto de tiempo y con bajo
coste un disefio previamente modelado digitalmente [8-11]. La
impresion 3D es una técnica versatil que ofrece muchas
posibilidades en esta investigacion; permite fabricar distintas
capas de material reforzado y realizar distintas
configuraciones.

En el desarrollo de este proyecto es muy importante la
correlacion entre los ensayos virtuales y experimentales, no
sélo por el ahorro en costes y tiempo que supone, sino para
obtener resultados que de otro modo seria imposible.
Experimentalmente, se han empleado técnicas no destructivas
como SEM vy Micro-Tomografia Computarizada para la
caracterizacion y comprobacion de la homogeneidad de la
distribucion del refuerzo, respectivamente. A partir de estos
datos se ha creado un cédigo matematico para obtener
nuevos resultados basandose en la teoria de los diagramas de
Voronoi, que unidos a la caracterizacion mecanica del material
(ensayos de compresion), permite definir el material y crear un
modelo final para conocer las propiedades macroscopicas del
mismo y predecir el comportamiento en distintas situaciones
(modelizacion multiescala).

En este articulo se muestra solo el estudio preliminar del
proceso de disefio y fabricacion del material hibrido granular
que se empleard para la fabricacion de las capas
viscoelasticas y la caracterizacion del mismo mediante
ensayos no destructivos y ensayos mecanicos de compresion.

2 Teécnicas experimentales

2.1 Materiales

Los dos polimeros mas empleados en impresoras 3D son el
ABS y el PLA. Para la fabricacion de las capas viscoelasticas,
se ha elegido el ABS por sus caracteristicas mecanicas; es
mas duro, mas resistente a los impactos y su uso esta mas
industrializado en comparacion con el PLA [12] . El ABS
empleado para la matriz polimérica es ABS Trinseo
MAGNUM™ 8391 Acrylonitrile Butadiene Styrene en forma de
pellets de color blanco. El refuerzo afiadido son nanolaminas
de carbono proporcionado por avanGRP AVANZARE
Innovacion Tecnolégica S.L. (La Rioja, Espafia), con tamafio
de particula de 2 x 5 um y espesor en torno a los 10 nm. Las
nanolaminas de carbono son una alternativa al uso de
nanotubos de carbono en nanocompuestos, debido a sus
excelentes propiedades mecanicas y estructurales (a traccion
e impacto) y a su buena conductividad térmica y eléctrica.
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2.2 Procesado del material y preparacion de
las muestras

2.2.1 Mezclado del material

El volumen de nanolaminas empleado en la fabricacion es
menor del 1% para proporcionar un refuerzo que no implique
un empeoramiento de otras propiedades ni suponga un
aumento significativo del peso. Los distintos porcentajes de
refuerzo que se van a afadir a la matriz para crear un
gradiente son 0,10%, 0,25% y 0,50% de nanolaminas de
carbono (a partir de ahora NLC). En el presente articulo solo
se van a presentar los resultados del material granular con
0,25% NLC, pero se procede de la misma manera para todas
las composiciones.

El mezclado de matriz y el refuerzo se hace por agitacion
manual en un recipiente plastico y en todos los casos se
afiade una cantidad de refuerzo extra (2/3 de la mitad de la
cantidad total del refuerzo) para compensar las pérdidas que
hayan tenido lugar durante el proceso de fabricacion.

2.2.2 Fabricacion del filamento

Centrando la atencién en el material reforzado con 0,25%
NLC, para 100 g de mezcla total, las cantidades mezcladas
son 99,699 g ABS y 0,337 g NLC.

Para poder fabricar con una impresora 3D, es necesario la
obtencién de un filamento con diametro aproximado de 1,75
mm. Para la fabricacion del filamento se emplea el modelo de
extrusora de FilaFab Pro 350 EX que se muestra en la Figura
1. La temperatura de extrusion es de 237,5°C y la boquilla
empleada es de 1,6 mm.

Figura 1. Extrusora modelo FilaFab Pro 350 EX empleada para la
fabricacion del filamento ABS reforzado con nanolaminas de carbono.

Para obtener un diametro constante y recogerse facilmente en
un carrete para luego poder imprimirlo en la impresora 3D, ha
sido necesaria la fabricacion de una spooler.

2.2.3 Impresion 3D

Una vez fabricado el filamento, con la impresora 3D SIRIUS se
fabrican cilindros de 20 mm de altura y 20 mm de diametro
para ensayar a compresion y caracterizar el material mas
adelante. Se han impreso probetas tanto de ABS puro como
de ABS con una concentracion de 0,25% NLC para comparar.

/N

105

En la Figura 2 se puede ver la probeta cilindrica de ABS
reforzado nanoldminas de carbono fabricada con la impresora
3D.

Figura 2. Cilindros de ABS reforzado con 0,25% NLC, fabricados con
la impresora 3D SIRIUS para ser ensayados a compresion.

El modelo de impresora 3D SIRIUS presenta un doble cabezal
de extrusion, lo cual permite imprimir materiales de distinta
composicion y realizar geometrias complejas, e imprime sobre
una cama caliente de 20 x 30 cm, necesaria en el caso del
ABS. La temperatura de extrusion es de 230°C y la de la cama
caliente 60°C.

2.3 Ensayos experimentales

Se han empleado técnicas no destructivas de SEM y Micro-
Tomografia Computarizada para la caracterizacion vy
comprobacion de la homogeneidad de la distribucion del
refuerzo, respectivamente. Los ensayos destructivos de
compresion se han realizado para comprobar si existe mejora
en las propiedades mecanicas al afiadir las nanoldminas de
carbono a la matriz polimérica.

23.1 Microscopia electréonica de barrido

El equipo empleado para este andlisis es el JEOL 6400 JSM,
microscopio electronico de barrido perteneciente al Centro
Nacional de Microscopia Electrénica.

Para la realizacién de este analisis se han preparado cuatro
muestras con dos concentraciones distintas mezclando
nanolaminas de carbono con metanol y variando el método de
preparacion. En dos de las muestras, se ha mezclado
manualmente el carbono y el metanol y se ha depositado una
gota de cada una en dos portamuestras. En las otras dos, tras
el mezclado manual, se han metido las muestras en un
mezclador ultrasénico unos 15 minutos aproximadamente;
luego, se ha depositado igualmente una gota en cada
portamuestras. Todas las muestras han sido metalizadas.
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2.3.2 Micro-Tomografia Computarizada por Rayos X

El equipo Micro-CT utilizado para este analisis es el SkyScan
1272 de la compafia Bruker. En el analisis, la cantidad de
nanorefuerzo existente en una muestra de filamento de 0,25%
NLC se comprueba a partir de la diferencia de densidades,
sabiendo que la densidad de las nanolaminas de carbono es
menor a O,29/cm3 y la del ABS es 1,059/cm3, segun las fichas
técnicas proporcionadas por los fabricantes.

2.3.3 Ensayos mecénicos de compresion

Para la realizacién de los ensayos se ha utilizado un equipo de
ensayos dinamicos 10T Servosis ME/401/10 y para ello ha
sido necesaria la fabricacion de unos utiles para acoplar a las
mordazas y apoyar las probetas. Los ensayos se han
realizado a una velocidad de 3mm/min hasta deformar
plasticamente la probeta (méximo desplazamiento 6mm). Para
la realizacion de estos ensayos se han fabricado probetas
cilindricas de 20 mm de altura y 20 mm de didmetro con la
impresora 3D, s6lo de material polimérico ABS y de ABS
reforzado con nanolaminas de carbono (0,25% NLC), como se
ha indicado antes. El desplazamiento ha sido registrado con
un extensémetro.

3 Ensayos virtuales

3.1 Célculo de las regiones de Voronoi

La gran cantidad de datos obtenidos en el andlisis de Micro-
Tomografia Computarizada, ha dado lugar a la creacién de un
coédigo matematico para comprobar la homogeneidad de la
distribucién del material granular y obtener informacién
aprovechable para los modelos virtuales que se realicen en el
futuro. Para ello, se han calculado las regiones de Voronoi de
cada una de las particulas mediante la modificacion del codigo
de Matlab “Polytope bounded Voronoi diagram in 2D and 3D
by Hyongju Park” compartido en MathWorks [13].

Este programa presenta numerosas funciones y calcula el
diagrama de Voronoi de un conjunto finito de puntos limitados
por un politopo arbitrario a partir de la triangulacion de
Deluanay. El cddigo ha sido modificado para introducir los
valores de los centros de masas de las particulas de refuerzo
de la muestra analizada y se han definido los limites de un
volumen cibico dentro del cual se encuentran las particulas.

A pesar de la complejidad del programa, el concepto de los
diagramas de Voronoi es sencillo. Dado un conjunto de
puntos, cada uno tiene asociado otros puntos vecinos. Si se
halla la frontera equidistante del primero a cada uno de ellos,
es posible crear una regién en el espacio que es lo que se
denomina regién o volumen de Voronoi, y para ello se apoya
en la triangulacién de Delaunay. A partir de estos resultados

se calcula la distancia entre particulas y se comprueba si las
particulas estan uniformemente distribuidas.

4 Resultados y discusion

4.1 Analisis Microscopio Electrénico de Barrido
(SEM)

Se puede observar en la Figura 3, comparando las imagenes
a) y c), que utilizar un mezclador ultrasénico favorece la
dispersién de las particulas. Dichas imagenes estan tomadas
con los mismos aumentos (x100) y presentan la misma escala
(500 pm). No obstante, se aprecia una diferencia en el tamafio
y la forma de las particulas, tal y como puede verse en las
imagenes b) y d).

La imagen b) muestra la aglomeracion de particulas (x2500);
las nanoldminas de carbono tedricamente tienen unas
dimensiones de 2 x 5 um y menos de 10 nm de espesor, como
se han indicado con anterioridad; sin embargo, no se ha
logrado ver una nanolamina con tales caracteristicas. Estas
particulas nanométricas tienden a agruparse y formar
aglomeraciones de unas sobre otras. En la imagen d) se
observa, con mayor aumento (x4500), como el hecho de
prepararse la muestra pasando por el ultrasonidos, las
particulas se dispersan y disgregan.

4.2 Analisis Micro-Tomografia Computarizada

En la imagen de la Figura 4 se puede observar el volumen de
muestra analizado (1200 x 1200 x 1500 pm). Las aristas del
prisma en color fucsia delimitan la muestra de andlisis. Las
particulas de color blanco se corresponden con las
agrupaciones de nanolaminas de carbono.

En la imagen que se obtiene del software se puede observar
la distribucién del refuerzo graficamente, pero conociendo los
centros de masas de cada una de las particulas se puede
hallar analiticamente si la distribucion es homogénea.

Segun el analisis, el porcentaje de matriz polimérica de ABS
se corresponde con el 99,88104%, por tanto:

% porosidad total = % matriz polimérica de ABS = 99,88104%

% nanolaminas de carbono =100 - 99,88104 = 0,11896 %

M



I. Muriel et al./ Materiales Compuestos vol 2, n°1 107

b) d)

Figura 3. Imagenes SEM de las muestras de mayor concentracién de nanoldminas de carbono: a) muestra preparada sin ultrasonidos (x100), b)
muestra preparada sin ultrasonidos (x2500), c) muestra preparada con el mezclador ultrasénico (x100) y d) muestra preparada con el mezclador
ultrasénico (x4500).
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La diferencia significativa del porcentaje de nanolaminas de
carbono con respecto al tedrico (0,25%) puede deberse a el
método de fabricacion. En el proceso de fabricacion se pierde
material que se queda adherido a las paredes de los
recipientes que se emplean para la mezcla, incluso en la tolva
de la extrusora se pierde material de refuerzo aun habiendo
sido mezclado. La disminucion en el porcentaje de refuerzo
también puede deberse a que el andlisis se ha localizado en
zona central de la muestra, evitando los bordes. No obstante,
las pérdidas de material en el proceso de fabricacion son
inevitables, y es por ello por lo que se deberia afiadir un
porcentaje extra mayor para compensarlas.

Como resultado directo de este ensayo también se obtiene la
distribucién del tamafio de particulas segiin se muestra en la
Figura 5.
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Figura 5. Distribucion del tamafio de particulas de las nanolaminas de
carbono en la matriz de ABS.

4.3 Ensayos de compresion

A partir de los datos de maquina (fuerza en N) y de los valores
registrados por el extensémetro (desplazamiento en mm),
teniendo en cuenta la seccién cilindrica de las probetas, se
han obtenido las curvas tensién-deformacion para cada una
de las muestras ensayadas. Por una parte se han ensayado
las probetas de ABS puro (Figura 6) y por otro lado, las
probetas del material nanoreforzado (Figura 7). Los modulos
de elasticidad han sido calculados a partir de la pendiente
recta de las graficas tension-deformacion.

Las condiciones de ensayo han sido las mismas para todas
las probetas, sin embargo, se aprecia una gran dispersion de
valores. El valor medio del mddulo de elasticidad para el ABS
puro es de 948 MPa mientras que el de las probetas de ABS
reforzadas con NLC es de 593 MPa. En contraste a lo
esperado, las probetas de material reforzado presentan un
médulo de elasticidad menor que el ABS puro. La tensién
media soportada por el material reforzado también es inferior a
la del ABS. La obtencién de estos resultados llega al plantear
si el proceso de fabricacién del material es el adecuado.

M

Tabla 1. Médulos de elasticidad y tensiones medias soportadas por
las probetas ensayadas a compresion.

ABS E (MPa) o media (MPa)
ABS 1 987,00 42,014
ABS_2 611,00 42,750
ABS 3 1247,90 50,121
Valores medios 948,63 44,962
ABS + NLC E (MPa) o media (MPa)
0,25%NLC_1 313,93 27,464
0,25%NLC_2 443,78 34,281
0,25%NLC_3 538,48 40,176
0,25%NLC_4 497,30 34,987
0,25%NLC_5 798,78 44,198
0,25%NLC_6 963,08 40,255
Valores medios 592,56 36,893
70
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Figura 6. Gréficas tensién-deformacion de las probetas de ABS.

50
45
40
35 0,25%NLC_6
30
25
20
15
10

0,25%NLC_5

0,25%NLC_4

Tension (MPa)

0,25%NLC_3

0,25%NLC_2

0,25%NLC_1

0 0.1 0.2 0.3 0.4

Deformacion unitaria

Figura 7. Gréficas tension-deformacion de las probetas de ABS
reforzadas con 0,25% NLC.
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4.4 Célculo de las regiones de Voronoi

A partir de los centros de masas de cada una de las particulas
presentes en la muestra de andlisis obtenidas en el analisis
Micro-CT, se puede comprobar analitcamente la
homogeneidad del refuerzo. El volumen de filamento
analizado en este apartado es el de un cubo de 1200 pm®,
ligeramente inferior al volumen total de la muestra de filamento
analizada por Micro-CT. Segun esto, conociendo el volumen
de la muestra y el numero de particulas presentes en dicho
volumen, el volumen de cada una de las regiones de Voronoi
tiene que ser proximo al siguiente valor:

Volumen total de la muestra

Volumen de Voronoi = —; - =
Numero total de particulas

_ 1200+ 1200+ 1200 1,728 * 10°

= 3
27493 27403~ 02852,36242um

Con el fin de evitar errores computacionales por el gran
nimero de particulas presentes, el volumen total de la
muestra se divide en ocho volimenes mas pequefios de
tamafio 600 x 600 x 600 pm® (también se ha han realizado
divisiones de celdas de tamafio 300 x 300 x 300 pm® y
150 x 150 x 150 pm°® pero con el fin de simplificar la
exposicion de los resultados, no se mostraran estos valores).
El volumen de las regiones de Voronoi debe mantenerse
préoximo al valor antes calculado para poder afirmar que el
refuerzo en la muestra de andlisis est4d uniformemente
distribuido, independientemente del tamafio de celda.

"o
o

Figura 8. Representacion de la muestra de analisis divida en celdas
de 600 x 600 x 600 pm* y regiones de Voronoi de una de las ellas.

En la Tabla 2Tabla 1 se muestra el volumen medio de las
regiones de Voronoi de cada una de las celdas en las que se
ha dividido el volumen total, asi como la desviacion media y el
coeficiente de variacion respecto del valor medio. También se
muestra el nimero de particulas presentes en cada celda y
porcentaje que representan del volumen total.

El nimero medio de particulas por celda es aproximadamente
3437; esto quiere decir que para un total de 27493 particulas,
en cada celda hay un 12,5% de particulas del total del
volumen de andlisis. Numéricamente, se puede comprobar
que la media del volumen de las regiones de Voronoi de las
particulas en cada una de las celdas esta en torno al 62000
pma. El coeficiente de variacion medio (V=0/x) del total de las
celdas es menor al 1,5%. Comparando los datos por celdas,
se puede afirmar que el refuerzo de la muestra esta distribuido
homogéneamente; salvo para las celdas 2 y 4 (en las que la
desviacion es ligeramente distinta), los valores se mantienen
proximos.

También se ha calculado el nimero de particulas que hay en
cada intervalo de volimenes de Voronoi para comprobar la
distribucion, tal y como se muestra en la Figura 9. Estos datos
también se recogen en la Tabla 3.
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Figura 9. Distribucién de la cantidad de particulas en funcion de los
volimenes de Voronoi.

El mayor nimero de particulas presenta un volumen de
Voronoi en torno a los 20000 — 60000 pms, lo cual se
aproxima al valor tedrico calculado.

En las zonas de la muestra en las que el nimero de particulas
es mayor, los volimenes de las regiones de Voronoi son
menores, y por tanto, menores son las desviaciones estandar.
El rango de volimenes de Voronoi entre 20000 — 40000 um3
presenta el mayor nimero de particulas (moda).

Teoricamente el volumen medio de Voronoi de cada una de
las particulas deberia estar en los intervalos méas préximos a
60000 pm"’. No obstante, se puede afirmar que existe cierta
homogeneidad en los volumenes de las regiones de Voronoi
(0 — 80000 um3) puesto que el coeficiente de variacion del
total de las particulas es menor del 1%.
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Tabla 2. Datos obtenidos al hallar las regiones de Voronoi de cada una de las celdas en las que se ha dividido el volumen total.

Celdas

600 x 600 x 600um*

Celda 1
Celda 2
Celda 3
Celda 4
Celda 5
Celda 6
Celda 7
Celda 8
Tota

Intervalos de
volimenes (um?®)

0 - 20000
20000 - 40000
40000 - 60000
60000 - 80000
80000 - 100000

100000 - 120000
120000 - 140000
140000 - 160000
160000 - 180000
180000 - 200000
200000 - 220000
220000 - 240000
240000 - 260000
260000 - 280000
280000 - 300000
300000 - 320000
320000 - 340000
340000 - 360000
360000 - 380000
380000 - 400000
400000 - 420000
420000 - 440000
440000 - 460000
460000 - 480000
480000 - 500000
500000 - 520000
Total

Valor del volumen
medio (um?)

60278,525
59968,898
66682,169
70621,887
57383,481
57868,294
61346,430
63398,885
62193,571

Desviacién media

551,446
1713,425
695,622
1525,134
657,642
582,820
559,672
574,556
857,540

Coeficiente de
variacion (%)

0,915
2,857
1,043
2,160
1,146
1,007
0,912
0,906
1,368

Numero de
particulas

3582
3603
2828
3056
3766
3731
3520
3407
27493

Tabla 3. Nimero de particulas en funcién de los volimenes de Voronoi.

Valor medio (pm?)

11282,247
30000,127
49680,768
69443,588
89194,808
109497,069
129003,264
148821,674
169504,827
189320,834
209644,943
228666,054
248629,555
270692,283
289001,355
309449,642
325707,680
345045,332
369979,034
397803,377
410483,410
428739,568
449612,633
470095,914
511185,844
240787,917

Desviacién media

304,950
192,063
73,369
47,089
164,940
287,383
405,024
524,549
649,289
768,799
891,374
1006,090
1126,490
1259,550
1369,972
1493,295
1591,348
1707,973
1858,348
2026,156
2102,630
2212,732
2338,618
2462,152
2709,965
1137,467

M

Coeficiente de
variacion (%)

2,703
0,640
0,148
0,068
0,185
0,262
0,314
0,352
0,383
0,406
0,425
0,440
0,453
0,465
0,474
0,483
0,489
0,495
0,502
0,509
0,512
0,516
0,520
0,524
0,530
0,492

Namero de
particulas

4272
5942
5618
4241
2863
1786
1081
638
424
228
134
99
53
37
29

% de particulas
del volumen total

13,029
13,105
10,286
11,116
13,698
13,571
12,803
12,392
100,000

% de particulas
del volumen total

15,539
21,613
20,434
15,426
10,414
6,496
3,932
2,321
1,542
0,829
0,487
0,360
0,193
0,135
0,105
0,040
0,036
0,015
0,022
0,011
0,018
0,011
0,011
0,007
0,004
100
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5 Conclusiones

Las conclusiones obtenidas de este estudio preliminar sobre el
proceso de disefio y fabricacion del material hibrido granular
son las siguientes:

- El valor de las propiedades mecénicas (modulo de
elasticidad) del material polimérico ABS reforzado
con 0,25% de nanoldminas de carbono en
comparacion con ABS puro no resulta superior. Esto
supone un replanteamiento en el proceso de
mezclado de la matriz con el refuerzo para la
posterior fabricacion del filamento o el empleo de otro
material con propiedades similares al ABS que
permita ser mezclado con las nanolaminas de
carbono e impreso mediante técnicas 3D.

- En los analisis no destructivos realizados se ha
caracterizado morfolégicamente el nanorefuerzo y se
ha comprobado su homogeneidad al mezclarse
refuerzo y matriz. Mediante andlisis SEM, se aprecia
una diferencia en el tamafio y la forma de las
particulas, las cuales aparecen agrupadas formando
aglomeraciones de unas sobre otras; es decir, no se
esta trabajando con grafeno puro y es por eso por lo
gue en este articulo se habla de nanoldminas de
carbono. Por otro lado, el analisis de Micro-CT, es
una técnica Util para comprobar la distribucién y
homogeneidad del refuerzo de una muestra de
filamento de ABS + NLC.

- Se puede afirmar que el calculo de los voliumenes de
las regiones de Voronoi es un método efectivo para
comprobar la distribucion de refuerzos en la muestra
de analisis (independientemente del volumen total
gue se esté analizando). Basandose en las
representaciones en 3D y en andlisis de los
resultados posterior (realizado con un 75,7% de los
datos de origen), se ha comprobado que las
nanoldminas de carbono estan distribuidas
homogéneamente por toda la muestra (aunque las
particulas tiendan a agruparse y exista una ligera
diferencia en el tamafio de las mismas).
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