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RESUMEN 

 

Las celdas de combustibles de hidrógeno y aire son una alternativa prometedora 

frente a los combustibles fósiles. Una parte fundamental de estas celdas son las 

placas bipolares que deben cumplir con buenas propiedades mecánicas y de 

conductividad eléctrica. Los materiales con que se elaboran las placas bipolares 

son de gran importancia para las propiedades que estas presenten.  

 

El presente proyecto se enfoca en la obtención de un compuesto que pueda ser 

empleado como placa bipolar basado en los requerimientos establecidos por 

normativas internacionales. Se divide en tres etapas: Primero, el estudio y 

determinación del procedimiento para la elaboración de placas bipolares mediante 

estudio bibliográfico y experimental, segundo, determinación de tipo de relleno 

secundario y composición en la que presente la mejor conductividad eléctrica, y 

finalmente, la determinación de la composición óptima de resina – grafito que brinde 

los mejores resultados en las propiedades eléctricas y mecánicas del compuesto. 

 

Se comparan las conductividades eléctricas de nano-láminas y negro de carbono 

como refuerzos secundarios. Una combinación 10% en peso de negro de carbono 

en una mezcla de 40% grafito – 60% resina epóxica, presenta los mejores 

resultados con una conductividad de 3,05 10 -2 S/cm. 

 

Se estudia la influencia del contenido de grafito usando grafito expandido como 

refuerzo principal en las propiedades eléctricas y mecánicas de flexión y tracción 

en composiciones que variaron del 40% al 70%, donde se requirieren elevadas 

concentraciones de grafito para obtener altas conductividades eléctricas, pero 

disminuyen las propiedades mecánicas y se complica la manufactura.  

 

Para la elaboración de estos compuestos se empleó un mezclador de alta velocidad 

y se utilizaron materiales fácilmente comerciables como grafito expandible, resina 

epóxica EPON – 828, y el agente curante Epikure 3233. 

 

Palabras clave: placas bipolares, conductividad eléctrica, flexión, tracción, relleno 

secundario 
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ABSTRACT 

 

Fuel cells that use hydrogen and Oxygen from air are a promising alternative in front 

of fossil fuels. A fundamental piece of fuel cells are the bipolar plates which must 

have to achieve good mechanical and electrical properties. Materials from which 

bipolar plates are elaborates have huge importance in the final properties of this 

element.  

 

The present work focuses on the obtaining of a composites that could be employed 

as a material for bipolar plates, based on international requirements.   It is divided 

in three stages, first, the study and determination of the procedure to produce bipolar 

plates through references and experimentation, secondly, the determination of 

secondary conductive filler that gives the best electric conductivity. At last, the 

determination of optimum composition of resin-graphite that will deliver the best 

results in electric and mechanical properties.  

 

It is being compared the conductivities of composites with nanoplatelets and Carbon 

black. A 10% weight of CB in a 40% Graphite-60% resin composites, presents the 

best results with an electrical conductivity 3,05 x10-2 S/cm. 

 

The influence of the graphite content on electrical properties and mechanical 

properties of tension and flexural strength is being studied. Compositions from 40% 

to 70% of graphite were used. At higher graphite compositions, electrical properties 

improve, but mechanical properties get compromised and the manufacture gets 

complicated.  

 

For the elaboration of this composites the SpeedMixer from Flacktek was used. And 

as an aggregate value, commercial materials were used, such as, expandable 

graphite, epoxy resin EPON-828, and the curing agent Epikure 3233. 

 

Key words: bipolar plates, electric conductivity, flexion, traction, secondary filler.  
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INTRODUCCIÓN 

 

El uso de combustibles fósiles para la generación de energía data desde la 

Revolución Industrial en el siglo XVIII y ha ido incrementando paulatinamente con 

el paso de los años, representando al año 2014 el 80.81% de la energía total que 

se produce. (The World Data Bank, 2017) 

 

La energía fósil contribuye a un representativo progreso económico y social en 

diversos países, pero a su vez, genera grandes emisiones de gases de efecto 

invernadero como: dióxido de carbono, monóxido de carbono, óxidos de nitrógeno 

y metano, asociados con el aumento de la temperatura superficial del planeta; y de 

óxidos de nitrógeno y de azufre, causantes de lluvias ácidas (Independent Statistics 

& Analysis & U.S. Department of Energy, 2017).  Una de las principales fuentes son 

los automóviles, que generan aproximadamente 1/3 de las emisiones generales. 

(López, 2011) 

 

El uso de energías fósiles no representa solamente un riesgo para el 

medioambiente, sino también para la salud. La Agencia Internacional de Energía 

(IEA por sus siglas en inglés), manifiesta que la polución ocasionada por quema de 

carbón y derivados del petróleo en plantas eléctricas, industrias y en automotores, 

son las responsables de aproximadamente 3 millones de muertes prematuras cada 

año.  

 

Entre las alternativas al uso de energías de origen fósil están las celdas de 

combustibles, las cuales usan hidrógeno y oxígeno del aire como combustible. Si 

bien son una fuente de energía eficiente, debido a que la energía se la obtiene 

directamente de una reacción química, aún son costosas tanto por el almacenaje 

del combustible, hidrógeno, como de las partes que la componen. Una pieza clave 

de las celdas de combustible es la placa bipolar. Las placas bipolares son un 

componente que, si bien no intervienen con la reacción ni la generación de energía, 

son imprescindibles para el ensamblaje de varias celdas en serie y/o paralelo.  Las 

placas bipolares representan el 80% del peso total de una celda de combustible, y 

el 40% del costo total. (Kang, Park, & Ju, 2014) 
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Las placas bipolares tradicionalmente son de grafito por su estabilidad química y 

alta conductividad, pero su fragilidad aumenta los costos de producción y limita su 

aplicabilidad. Alternativas prometedoras al grafito son las aleaciones metálicas y 

los compuestos de polímero – grafito. (Heo et al., 2007)  

 

Antunes, De Oliveira, Ett, & Ett, 2011, recopilan el desarrollo de compuestos para 

placas bipolares y los autores dan un listado completo de los factores que más 

interesan a la comunidad científica para dar seguimiento e investigación. Entre los 

factores están: El tamaño de partícula de relleno conductivo, uso de rellenos 

secundarios de tamaño de partícula menor, temperatura y tiempo de curado, entre 

otros.  Kang et al., 2014 describe y estudia las tendencias que tiene el incremento 

del porcentaje de resina en las propiedades mecánicas, concluyendo que a mayor 

contenido de resina mejoran las propiedades mecánicas, disminuye la fragilidad, y 

disminuyen las eléctricas, afectando a la conductividad. Suherman, Sahari, & 

Sulong, 2013 estudiaron la viabilidad de usar negro de carbono como relleno 

secundario en placas bipolares demostrando que genera un efecto sinérgico, en 

conjunto con grafito, mejorando las propiedades tanto eléctrica como mecánicas de 

compuestos de resina grafito. A su vez, los autores señalan que el negro de carbono 

presenta resultados variados en múltiples investigaciones dando composiciones 

óptimas de CB de 5%, 10% y 20%.  

 

A partir de esto, se plantea el estudio de compuestos de resinas epóxicas y grafito 

expandido, que cumplirán con las especificaciones del Departamento de energía, 

DOE, para su aplicación como placas bipolares, empleando rellenos primarios y 

secundarios que aportarán mejoras en sus propiedades.  

 

El objetivo general de la investigación es desarrollar un material que sea 

técnicamente viable como materia prima de placas bipolares de celdas de 

combustible, que cumpla los parámetros técnicos; mediante la comparación de 

propiedades eléctricas y mecánicas de compuestos resina-carbono de distintas 

composiciones. Para esto, se determina el porcentaje de relleno secundario 

adecuado, entre Nano 99 (N99) y CB, comparando conductividades con la finalidad 

de mejorar las propiedades eléctricas del compuesto. Se desarrolla un 

procedimiento sistematizado para la elaboración de las probetas, basado en las 
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propiedades de los compuestos a mezclarse y equipos a utilizarse. Y se analizan 

las tendencias de las propiedades eléctricas y mecánicas del compuesto a través 

de gráficas para comparar resultados. 

 

El estudio tuvo una duración de 4 meses y a continuación se presentarán la 

metodología, el desarrollo y los resultados de la investigación. 

 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO 1 

MARCO TEÓRICO
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CAPÍTULO 1 

 

1. MARCO TEÓRICO 

 

1.1. Celdas de combustible 

Las celdas de combustible son equipos que transforman energía 

química en energía eléctrica. Aunque las celdas se asemejan a las 

baterías, ya que ambos poseen un electrolito y electrodos negativo y 

positivo, se distinguen de las pilas electroquímicas en que las celdas 

de combustible reciben un flujo continuo de combustible, por lo que 

no hay agotamiento, mientras que las pilas tienen una cantidad fija de 

combustible que se consume con el tiempo y una vez agotado, se 

desechan o se deben recargar. (Asensio, 2011) 

 

 El combustible que emplean estas celdas son hidrógeno (H2) y 

Oxígeno (O2), obtenido del aire, y sus productos son agua y energía. 

El funcionamiento de estas pilas, junto con su reacción se puede 

apreciar en la Ilustración 1.1., a continuación: 

 

 

Ilustración 1.1. Principio de operación de las celdas de combustible 

tipo PEM 

Fuente: Barbir, 2013 
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1.1.1. Componentes de Celdas de Combustible 

Típicamente, una celda de combustible se compone de una 

membrana polimérica de intercambio de protones, PEM por sus 

siglas en inglés, que es el corazón de la celda de combustible y 

debe permitir el paso solo de protones mas no de electrones ni 

otras sustancias con potencial de alterar la reacción química. Los 

protones se generan en el ánodo y la reacción que genera agua, 

en el cátodo. Ambos electrodos son catalizadores.  

 

Capa catalítica. Una capa fina se agrega a ambos lados de la PEM. 

La capa consta de partículas en el orden de los nanómetros de 

platino dispersos en un soporte de carbono. El platino se mezcla 

con un ionómero y es compactado entre la membrana y capas 

difusoras de gases. El platino es el responsable de la separación 

de la molécula de hidrógeno en protones y electrones y de permitir 

la reducción del oxígeno del aire. En conjunto, la membrana, el 

catalizador y las capas difusoras de gases forman el montaje de la 

membrana y electrodos, MEA por sus siglas en inglés. 

 

Placas bipolares. Una celda individual entrega hasta 1 V en 

condiciones de operación normales, cantidad muy baja para la 

mayoría de las aplicaciones por lo que se debe poner celdas en 

serie y para que se den los voltajes necesarios. Las placas 

bipolares cumplen la función de comprimir la MEA y de unir celdas 

en serie  (U.S. Department of Energy, 2018b). Estos componentes,  

junto con partes adicionales necesarias para el funcionamiento de 

la celda se muestran en la Ilustración 1.2. 
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Ilustración 1.2 Componentes de una celda de combustible 

Fuente: Kang et al., 2014 

 

1.1.2. Placas bipolares 

Las celdas de combustible se componen de elementos repetidos 

de la celda, una membrana, y placas bipolares. Las placas 

bipolares cumplen diversas funciones. 

 

➢ Distribuyen uniformemente el combustible y el agente 

oxidante dentro de la celda. 

➢ Facilitan el manejo del agua producida dentro de la celda. 

➢ Separan celdas individuales 

➢ Ayudan al transporte de carga 

➢ Son el soporte estructural de la membrana de intercambio 

de protones.  

 

Las placas bipolares, además de sus múltiples funciones, son 

críticas en la viabilidad de producción a gran escala de celdas de 

combustible pues representan el 80% del peso y el 40% del costo 

total de producción. (Kang et al., 2014)   

 

Para que una placa bipolar sea comerciable el Departamento de 

Energía de los Estados Unidos plantea parámetros mínimos que 

debe cumplir, los cuales se aprecian en la tabla 1.1: 
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Tabla 1.1 Parámetros DOE para Placas Bipolares 

Propiedad Valor 

Peso <0,4 Kg KW-1 

Resistencia a la Flexión >25MPa 

Flexibilidad 3-5% 

Conductividad eléctrica >100 S cm-1 

Conductividad térmica >10 W (mK)-1 

Permeabilidad a Gases <2x10-6 cm3cm-2s-1 a 80°C y 3 atm  

Resistencia a la corrosión <1µA cm-2 

Fuente: U.S. Department of Energy, 2018 

 

Aún pese a esto se comercializan placas bipolares con 

conductividades de mínimo 10 S cm-1. (Ver Anexos) 

 

1.1.2.1. Materiales de placas bipolares 

 

Las placas bipolares se fabrican normalmente de grafito puro, 

que es un excelente conductor y con gran estabilidad química, 

pero quebradizo lo cual limita su aplicación dentro de vehículos.  

 

El grafito es inherentemente poroso, por lo que debe pasar por 

tratamientos que lo vuelvan impermeable para evitar la difusión 

de gases de una celda a otra. Por el otro lado, fabricantes han 

utilizado esta misma porosidad del grafito para controlar el flujo 

saliente de agua. (Barbir, 2013; Kang et al., 2014) 

 

 Las Aleaciones de metales son una alternativa que presenta alta 

conductividad y rigidez, pero se les debe dar tratamientos 

adicionales para evitar corrosión que aumenta sus costos. Ya 

que las placas son expuestas a un ambiente corrosivo (pHs de 

2 a 3 y temperaturas desde 60°C a 80°C). Las aleaciones que 

se pueden encontrar en el mercado son de Aluminio, Acero, 

Titanio y Níquel. Además, la posible disociación de iones en las 

condiciones ácidas de la celda y su posterior difusión representa 
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un riesgo para la conductividad y la eficiencia de la celda y de su 

vida útil ya que la membrana resultaría envenenada. (Barbir, 

2013; Kang et al., 2014) 

 

 El uso de compuestos de resina y grafito se vuelve popular por 

su bajo costo y fácil fabricación. Las resinas pueden ser 

termoplásticas, como polipropileno, polietileno, o poliésteres de 

vinilo. O termoestables, como resinas fenólicas y epóxicas.  Los 

rellenos conductores son tipos de grafitos como negro de 

carbono, grafito expandido, nanoplatelets, etc. De las 

características que atraen al uso de este material para placas 

bipolares resalta el del bajo tiempo de procesamiento, ya que 

pueden demorar desde 20 segundos en adelante (si se utiliza 

moldeo por inyección) o desde 20 min en adelante como moldeo 

por compresión. (Barbir, 2013) 

 

1.2. Grafito expandible intercalado 

El intercalado consiste en la adición de un material entre las capas de 

una partícula. Por lo tanto, el material intercalado posee la mayoría de 

sus propiedades originales, que se ven ligeramente afectadas por las 

características físicas y químicas del intercalante. 

 

El grafito expandible, se obtiene del tratamiento de un grafito cristalino 

con ácido sulfúrico. El objetivo de este intercalado es permitir la 

formación de un compuesto exfoliante al ser sometido a altas 

temperaturas debido a la volatilización de los gases de sulfuro que 

producen presiones suficientemente altas que son capaces de 

separar las capas de grafito. En la ilustración 1.2. se enseñan dos 

partículas de grafito intercaladas, en a) sin expandir y en b) expandido 

luego de ser sometido al calor.  
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Ilustración 1.3. Representación de grafito intercalado sin expandir y 

expandido. 

Fuente: Asbury Carbons, 2018b 

 

 

1.3. Conductividad en placas bipolares 

Las conductividades eléctricas se obtienen a partir de la resistencia 

eléctrica, empleando la siguiente ecuación: 

 

 𝐶 =  
1

𝑅
 × 

𝑡

𝑙 × 𝑤
 (1.1) 

 

Donde 

C = conductividad eléctrica (S/cm) 

R = resistencia eléctrica (Ω) 

t = espesor 

l = longitud de medición 

w = ancho 

 

Esta medición, se basa en la norma ASTM D 4496-87, en la cual 

indica que se miden las resistencias o conductividades de materiales 

medianamente conductivos para determinar sus propiedades 

eléctricas. 

 

1.3.1. Teoría de Percolación 

La conductividad de las placas bipolares se explica mediante la 

teoría de percolación. Se asume que el compuesto actúa como un 
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aislante cuando la fracción volumétrica del grafito es menor a un 

valor específico, conocido como el límite de percolación. Por 

encima de este valor, se forman infinidad de ramificaciones, 

caminos que permiten el paso de electrones, volviendo al 

compuesto conductor. (Antunes et al., 2011) 

 

  

Ilustración 1.4. Variación de la conductividad en base al contenido 

del relleno. 

Fuente: Mamunya, Davydenko, Pissis, & Lebedev, 2002 

 

Como se aprecia en la Ilustración 1.4., cuando la composición de 

grafito es menor que  𝛗𝒄𝟏, la conductividad del compuesto la 

determina la resina, el compuesto es aislante. Entre las 

composiciones 𝛗𝒄𝟏 y 𝛗𝒄𝟐, el compuesto está en zona de transición 

y tiene propiedades como semiconductor, y a composiciones 

mayores a 𝛗𝒄𝟐, el compuesto es un conductor. (Antunes et al., 

2011).  

 

En la ilustración 1.5. se observa los rangos de conductividad de 

compuestos poliméricos. De este se puede determinar si los 

compuestos obtenidos son aislantes, semiconductores o 

conductores. 
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Ilustración 1.5. Rango de conductividades (S cm-1) para 

compuestos aislantes, semiconductores y conductores  

Fuente: Kaur, Adhikari, Cass, Bown, & Gunatillake, 2015 

 

 

Para dar una representación visual, en la Ilustración 1.6., se 

muestra la distribución que tiene el grafito en la matriz polimérica. 

En la figura a), se logran pocas o ninguna conexión efectiva del 

grafito que permita el paso de electrones, en la figura b), en donde 

la composición de grafito es mayor, se empieza a formar 

ramificaciones conductivas, y en la figura c), se forman infinidad de 

ramificaciones, el compuesto se vuelve un conductor.  

 

 

Ilustración 1.6. Representación del fenómeno de percolación. 

 Fuente: Antunes, De Oliveira, Ett, & Ett, 2011 

 

 

1.3.2. Tamaño de partícula 

 

 El tamaño de partícula del relleno conductivo en las placas 

bipolares se ha determinado que influye tanto en la conductividad 

como en el procesamiento de las placas bipolares. A mayor tamaño 

de partícula del relleno conductor, menor área superficial de 
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contacto, disminuyendo la resistencia inter-partícula, Por otro lado, 

a menor tamaño de partícula existe una mayor compactación que 

con tamaños de partícula mayor, por lo que permite trabajar con 

composiciones de grafito mayores facilitando la producción de 

placas bipolares. (Hui, Hong-bo, Li, Jian-xin, & Li, 2010) 

 

1.3.3. Relleno secundario 

Debido a que en la aglomeración de partículas de un solo tamaño 

de partícula aparecen vacíos, espacios solo con resina aislante, se 

utilizan rellenos de grafito de tamaño de partícula menor para 

disminuir el tamaño de estos vacíos, aumentar los caminos 

conductivos, y de este modo aumentar la conductividad. (Chunhui, 

Mu, & Runzhang, 2008) Aun así, si la composición de relleno 

secundario aumenta suficiente, la estructura del relleno primario 

puede ser destruida, aumentando los poros del compuesto, lo que 

aumenta la resistividad. (Antunes et al., 2011)  

 

El Negro de carbono es uno de los rellenos secundarios más 

estudiados. Su pequeño tamaño de partícula permite el relleno de 

vacíos entre las ramificaciones de grafito. (Antunes et al., 2011) 

 

1.3.3.1. Negro de carbono 

Negro de carbono es un carbón solido amorfo que se produce 

por la deposición de partículas sólidas de carbono formadas en 

una fase gaseosa. Se manufactura por la combustión o craqueo 

térmico de hidrocarburos en condiciones reductoras. Posee el 

tamaño de partícula más fino de entre todos los grafitos 

industriales. (Asbury Carbons, 2018a) 

 

Los resultados con negro de carbono varían en la literatura. 

Mighri et al. (Citado en Antunes et al., 2011) utilizó cuatro 

diferentes tipos de negro de carbono con distintas áreas 

superficiales y se determinó que la conductividad incrementaba 

a mayores áreas superficiales. Lee et al. (Citado en Antunes 
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et al., 2011) reporta que con refuerzo de negro de carbono se 

disminuye la cantidad total de relleno conductivo necesario, sin 

embargo, a proporciones mayores de 7.5% la conductividad 

disminuye. El valor optimo obtenido por dicho autor es de 5%. 

Mientras que Dhakate et al. (Citado en Antunes et al., 2011) 

obtiene resultados con tendencia similar, aunque la composición 

optima de negro de carbono es de 20% es dicho estudio. Esta 

diferencia surge de propiedades eléctricas intrínsecas y de la 

morfología tanto del relleno primario como del secundario.  

 

1.3.3.2. Nano-99 

El grafito Nano – 99, es un material elaborado a partir de grafito 

natural. Tiene un área superficial nominal de 400 m2/g. (Asbury 

Carbons, 2018a) .  

 

En la literatura, no se encuentran estudios donde se utilice como 

relleno secundario, pero por su área superficial y bajo tamaño de 

partícula se plantea su uso en este trabajo.  

 

1.4. Polímero de compuesto 

Existen sin número de polímeros utilizados en compuestos de grafito 

para placas bipolares para celdas de combustible. Se clasifican en 

termoestables y termoplásticos. Los polímeros termoestables no son 

reciclables puesto que se degradan una vez que se vuelven a 

calentar, sin embargo, son más factibles de procesar incluyendo 

elevadas concentraciones de grafito. En este trabajo se emplean 

resinas termoestables epóxicas, las cuales se curan a temperaturas 

encima de la temperatura de transición vítrea, pero además se realizó 

un post – curado para asegurar un completo reticulado y evitar la 

presencia de monómeros libres, los cuales disminuyen la vida útil de 

la membrana de intercambio de protones de las celdas de 

combustible. (Antunes et al., 2011) 
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1.5. Reacción de curado 

Para este trabajo se emplea el uso de resina Diglicidil éter de bisfenol 

A con nombre comercial EPON 828, un derivado de Bisfenol A y 

epiclorhidrina, con EPIKURE 3233 como agente curante. Las 

estructuras moleculares se observan en la ilustración 1.7 a 

continuación. 

 

 

Ilustración 1.7 Estructuras moleculares de: a) Resina EPON 828, y b) 

EPIKURE 3233 

 

La reacción ocurre entre los grupos amino del agente curante y los 

grupos epóxicos del DGEBPA. Cada grupo amino, al ser aminas 

primarias, puede reaccionar dos veces, y debido a sus características 

alifáticas el segundo hidrógeno de cada amina mantiene una 

reactividad similar a la inicial.  La reacción se muestra en la ilustración 

1.8:  

 

 

Ilustración 1.8 Reacción de curado de una amina genérica con grupos 

epoxi 

Fuente: Castrillo Sánchez, 2010 
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Las reacciones de curado no solo se dan entre grupos amino sino 

también con grupos alcoholes. Si la concentración de grupos epoxi es 

menor que la de grupos amino, se disminuyen las reacciones 

secundarias con alcoholes, caso contrario, si la concentración de 

grupos epoxi es mayor, el agente curante se consume y los grupos 

funcionales sin reaccionar formarán enlaces con los mismos grupos 

OH formados en la reacción de curado. Se pueden dar reacciones de 

esterificación o epoxi – epóxico solo cuando la reacción se produce a 

elevadas temperaturas (Castrillo Sánchez, 2010) 

 

1.5.1. Consideraciones del curado de termoestables  

El curado de un termoestable es un proceso complejo que involucra 

una serie de pasos. La reacción empieza con la formación y 

prolongación de cadenas de monómeros, que luego empiezan a 

formar ramificaciones y a entrecruzarse. A medida que la reacción 

avanza, el peso molecular aumenta rápidamente y eventualmente 

se llega a pesos molecular infinitamente altos. Esto genera un 

cambio de estado de líquido a gel. El punto en que se logra el 

aumento repentino y elevado del peso molecular se conoce como 

el punto de gelación. Este proceso se puede observar en la 

Ilustración 1.9. 

 

La gelación es una característica de los termoestables, su 

importancia yace en que a partir que se alcanza, el polímero ya no 

es procesable. Una vez alcanzado este punto, burbujas dentro del 

polímero ya no son liberables. Otro fenómeno, que sucede a la 

gelación, es la vitrificación de las cadenas. La vitrificación es la 

transformación a partir de un estado fluido viscoso a sólido y ocurre 

cuando la temperatura vítrea de la mezcla es igual a la temperatura 

de curado. De ahí que se deba curar a temperaturas mayores que 

la temperatura de transición vítrea para que no se dé el fenómeno 

de vitrificación y se alcance mayor grado de curado. (Turi, 1981) 

(Castrillo Sánchez, 2010) 
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Ilustración 1.9. Curado de termoestables 

Fuente: Turi, 1981 

 

1.5.1.1. Temperatura  

Como ya se mencionó arriba, la temperatura de curado debe ser 

escogida de tal modo que permita un curado correcto. De 

acuerdo Kang, Park, & Ju, 2014  la temperatura de curado se 

elige en base a la temperatura de transición vítrea de la resina 

epóxica resultante de la reacción. La temperatura de curado, Tc, 

es ligeramente mayor a la Tg para asegurar que la reacción se 

lleve a cabo de una mejor manera puesto que si la Tc ≤ Tg, las 

moléculas se congelan y la velocidad de reacción disminuirá 

significativamente. 

 

En esta investigación se usa como reactivo curador a la amina 

comercial a base de polietertriaminas, EPIKURE 3233, cuya 

composición es igual al JEFFAMINE T-403 la cual acorde según 

su ficha técnica, al reaccionar con diversos compuestos 

epóxicos no presenta temperaturas de transición vítrea mayores 

a 90°C. Usualmente, cuando se han mezclado resinas 

termoestables con refuerzo, se suele post – curar a temperaturas 
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mayores para así inducir un movimiento de las cadenas y poder 

obtener un mayor grado de curado. 

 

1.5.1.2. Tiempo de curado 

El estudio del tiempo de curado toma mayor importancia para la 

optimización de un proceso a gran escala puesto que a menores 

tiempos de curado se obtienen velocidades de producción 

mayor.  

 

Yang & Shi, 2008, estudiaron la influencia del tiempo de curado, 

en dicho estudio se consideró como tiempo de curado al tiempo 

en el que la composición se encontraba en el punto más alto de 

temperatura y presión. Se determina que existe un tiempo de 

curado sobre el cual las propiedades eléctricas sufren cambios 

insignificantes, lo que se percibe como el fin de la reacción de 

curado. (Antunes et al., 2011) Por lo tanto, el tiempo de curado 

asegura una conversión de reacción aceptable y por ende las 

propiedades mejoran considerablemente.  

 

1.5.1.3. Relación agente curador y resina epóxica 

La relación másica entre resina y curador es un punto crítico y 

debe ser elegido con sumo cuidado debido a que reactivos en 

exceso o limitantes pueden afectar el grado de reticulado o 

curado y por ende a las propiedades mecánicas de la resina 

epóxica. La relación óptima se consigue mezclando equivalentes 

químicos iguales de resina epóxica y curador, el cual se puede 

calcular teóricamente en base a pesos moleculares promedios y 

estructuras moleculares (número de grupos funcionales por 

molécula), o por métodos empíricos. Los métodos empíricos se 

prefieren debido a que toman en cuenta las condiciones reales 

de trabajo. (Garibay Vasquez et al., 2005) 

 

El método empírico optimiza la temperatura de distorsión térmica 

(HTD) y la temperatura vítrea del polímero resultante. La HTD es 
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la temperatura a la cual el polímero resultante se distorsiona 

frente a una carga fija que, a diferencia de la temperatura vítrea, 

es una propiedad macromolecular. Ambas se relacionan, pero 

no deben intercambiarse. (R., Vasant; Gowariker, 1986) En el 

Gráfico 1.1. se muestra la variación de la HTD y Tg con respecto 

a la concentración de agente curante con respecto a la resina 

epóxica cuando su peso molecular promedio es 185.  

 

 

Gráfico 1.1. Variación de la temperatura de distorsión con la 

concentración de JEFFAMINE. 

Fuente: Garibay Vasquez et al., 2005 
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CAPÍTULO 2 

 

2. METODOLOGÍA 

 

El proyecto se desarrolló en el Laboratorio de Síntesis de Materiales de FIMCP 

y se basa en la elaboración de probetas de compuestos de resina epóxica y 

grafito expandido. Para lo cual se separa la investigación en tres etapas.  

 

La primera etapa es la determinación de un proceso estándar para la 

preparación de las probetas de los diferentes ensayos de caracterización o 

propiedades eléctricas o mecánicas. La segunda etapa es la determinación del 

mejor refuerzo secundario, Nano 99 o Negro de carbono, y en que composición 

dentro del compuesto. Finalmente, la tercera etapa es la variación de las 

composiciones grafito – resina para analizar los cambios de las propiedades 

eléctricas y mecánicas.      

 

La elaboración de las probetas de los compuestos de grafito incluye la 

selección de materiales a base de carbono, preparación de grafito expandible, 

selección de resinas epóxicas y amina, condiciones de procesamiento tanto 

de mezclado de materiales como del curado y sus variables.  

 

2.1. Selección de materiales 

Se utiliza la resina epóxica EPON – 828 y el agente curante 

EPIKURE 3233. Además, se trabaja con grafito expandido como 

relleno principal y, Nano 99 y negro de carbono como refuerzos 

secundarios. 

 

2.1.1. Relación de agente curante con resina epóxica 

Para la determinación de la relación entre agente curante y resina 

epóxica se utiliza el gráfico 1.1. ya que la resina EPON – 828 tiene 

un peso molecular promedio entre 185 y 192. Además, el agente 
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curante EPIKURE 3233 tiene la misma composición que la 

Jeffamine T-403.  

 

Por lo tanto, se elige un una relación de 43 partes agente curante 

por cada 100 partes de resina, phr, en donde se maximiza la 

temperatura de distorsión y temperatura vítrea.  

 

2.1.2. Expansión de grafito expandible 

El grafito expandible es la materia prima indispensable en el 

proceso ya que es el relleno principal del compuesto. Normalmente, 

la expansión de grafito expandible se realiza en un horno en un 

tiempo de 4 horas mínimo, pero de acuerdo con Wei, Fan, Luo, 

Zheng, & Xie, 2009  y Falcao et al., 2007. el uso de un microondas 

casero a máxima potencia por un minuto da resultados aceptables.  

 

Para esta preparación se utilizó un microondas marca General 

Electric con máxima potencia de 1200W durante 1 minuto. En la 

Ilustración 2.1. se aprecia el grafito antes a) y después b) de ser 

expandido, siendo notorio el aumento de volumen.  

 

 

Ilustración 2.1. Grafito intercalado antes y después de ser 

expandido en un microondas. 

 

2.2. Preparación de los compuestos 

Se elaboraron compuestos con 40% resina – 60% grafito, variando la 

concentración de relleno secundario (Nano 99 y negro de carbono) 

entre 5% y 20%.  
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Posteriormente, se prepararon materiales con concentraciones de 

grafito desde el 40% hasta el 70% en peso, detallados en la Tabla 2.1. 

Para esto, se determinaron dos procedimientos diferentes para la 

elaboración de las probetas, dependiendo del contenido de grafito 

empleado. 

 

Tabla 2.1. Composiciones en peso del compuesto resina – grafito 

expandido 

Resina 

[%] 

Grafito expandido 

[%] 

FS* 

[%] 

60 40 0 

60 40 – X X 

50 50 – X X 

40 60 – X X 

30 70 – X X 

X: proporción de relleno secundario 

*FS: Relleno secundario, Nano99 o Negro de carbono 

 

2.2.1. Contenido de grafito menor o igual a 0,50 

Para la elaboración de probetas con un contenido de grafito menor 

o igual al 50%, el procedimiento se detalla en el diagrama de 

bloques del Gráfico 2.1.  

 

 

Gráfico 2.1. Diagrama de proceso para la elaboración de probetas 

con contenido de grafito menor o igual al 50% en peso. 
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Para estas probetas, se mezcla el grafito expandido con la resina 

epóxica en el SpeedMixer a 2500 RPM por dos minutos, se le 

añade el agente curante y se mezcla nuevamente para proceder a 

realizar vacíos por 5 minutos y agitación a 30 segundos. 

Paralelamente se prepara el molde y se lo precalienta a 80 °C. La 

mezcla N° 2, se vierte en el molde y se realiza el pre-curado, 

seguido por un curado de 15 minutos a 100 °C y 2500 psi de 

presión, para finalizar con un post-curado de 120 °C.  

 

2.2.2. Contenido de grafito mayor a 0,50 

Para mezclas con un contenido de grafito mayor al 50% en peso, 

el proceso de elaboración de probetas se detalla en el Gráfico 2.2. 

 

 

Gráfico 2.2. Diagrama de proceso para la elaboración de probetas 

con un contenido de grafito mayor al 50% en peso. 

 

En la elaboración de estas probetas se emplea acetona debido a la 

dificultad de procesamiento de estas, dada a su consistencia tipo 

polvo. Para esto, se procede a mezclar la resina epóxica y la 

acetona, utilizando un agitador de vidrio y se lo añade al grafito, se 

mezcla en el SpeedMixer a 2500 RPM por dos minutos.  

 

Posteriormente, se procede a evaporar la acetona de la mezcla N° 

2 en baño maría, a una temperatura de 60° C. Cuando la mezcla 
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esté libre de acetona, se le añade el agente curante y se mezcla en 

el SpeedMixer. Una vez listo el molde se procede a verter la mezcla 

N° 3 para continuar con el curado a 100 °C y una presión de 3500 

psi, finalizando con el post-curado a 120 °C 

 

2.2.3. Preparación del molde 

Para toda elaboración de probetas se sigue el mismo 

procedimiento de preparación del molde que consiste en una 

limpieza de este, seguido de la aplicación de una delgada capa de 

desmoldante, recubrimiento con una lámina de aluminio moldeada 

a la forma de las cavidades, finalizando con otra capa de 

desmoldante y el calentamiento del molde. En la Ilustración 2.2., se 

aprecia un molde listo para ser utilizado. 

 

 

Ilustración 2.2. Preparación del molde previo a la elaboración de 

probetas 

 

2.2.4. Equipos empleados 

Para llevar a cabo este proyecto, se emplearon los equipos 

observados en la ilustración 2.3., ubicados en el Laboratorio de 

Síntesis de Materiales de FIMCP. 
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Ilustración 2.3 Equipos utilizados para la metodología a) Sistema 

de vacío: Bomba de vacío y recipiente de vacío, b) SpeedMixer  

c) Prensa y molde, d) molde para probetas 

 

 

2.2.5. Variables del proceso 

La elaboración de probetas incluye diversas variables en las 

condiciones del procesamiento: 

 

2.2.5.1. Velocidad de mezclado resina – grafito  

La velocidad de mezcla con el SpeedMixer de Flacktek se 

selecciona en base al trabajo realizado por Rigail & Schmidt en 

el 2015, donde se especifica una velocidad de 2500 RPM por un 

tiempo de 2 minutos. 

 

2.2.5.2. Velocidad de mezclado resina – grafito – curador  

La velocidad de esta mezcla influye en la presencia de burbujas 

en la probeta resultante. Para la determinación de la velocidad 

de mezclado se realizan pruebas con tres velocidades: 1500, 

2000 y 2500 RPM; y se comparan criterios cualitativos: 

homogeneidad del mezclado y acabado superficial de la probeta 

resultante.  
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2.2.5.3. Tiempo de vacío 

Por recomendación de Flacktek, se utiliza vacío para disminuir 

la presencia de burbujas en el acabado de la probeta resultante, 

previo a un mezclado para liberar las burbujas. Para determinar 

el tiempo de exposición al vacío, se realizan probetas con 15 y 

20 min de vacío y se compara el acabado de la probeta 

resultante.  

 

2.2.5.4. Tiempo de pre-curado 

El pre-curado es el calentamiento de la muestra a una 

temperatura menor que la de curado. Se utiliza con el propósito 

de endurecer la mezcla líquida para que poder ejercer la presión 

necesaria con el molde. Se determina en base al punto de 

gelación, punto en que la viscosidad de la mezcla aumenta 

drásticamente, a T=80°C. Esta prueba se realiza en el 

Laboratorio de Reología de FIMCP. 

 

2.2.5.5. Temperatura de post-curado 

Después que se alcanza el estado vítreo, la reacción ocurre solo 

por difusión por lo cual es extremadamente lenta. Por tanto, se 

requiere una mayor temperatura para conseguir que la reacción 

continúe y disminuyan la cantidad de cadenas cortas o 

monómeros sin reaccionar. La temperatura habitual de post-

curado habitualmente oscila entre 20 y 30°C más que la 

temperatura de curado. (Castrillo Sánchez, 2010) 

 

2.2.5.6. Uso de acetona como solvente 

El uso de solvente se ve como necesidad a concentraciones 

elevadas de grafito ya que permite una mezcla homogénea con 

la resina. Para eso, se prepara una solución, empleando la 

resina epóxica y el solvente, que posteriormente será vertida en 

el grafito. En la Ilustración 2.4., se aprecia una mezcla 
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homogénea entre el solvente empleado, acetona y la resina 

epóxica EPON – 828.   

 

En caso de no emplear solvente, se da una aglomeración de la 

resina, lo que evita una distribución uniforme en el compuesto. A 

concentraciones de grafito mayores a 50% se usan 30 mL de 

solvente que luego son volatilizados a baño maría a 60°C, 

obteniendo un polvo como se aprecia en la Ilustración 2.5. 

 

 

Ilustración 2.4 Mezcla homogénea de acetona y resina EPON – 

828  

   

  

Ilustración 2.5 Polvo resultante de la evaporación de acetona 

 

2.2.5.7. Selección de desmoldante 

Luego de preparar el material, este se deposita en el molde de 

acero para obtener las probetas necesarias para cada prueba. 

Como se trabaja con resinas epóxicas se debe emplear un 

desmoldante para evitar que las muestras se adhieran al molde.  

 

Para esto, se realizan pruebas sobre placas pulidas a las que se 

les aplica un tratamiento con desmoldante. Luego, se agrega 
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una mezcla de resina – grafito – curador y se deja en un horno a 

100°C por 2 horas. Finalmente, se procede a retirar la muestra. 

 

 Con esto se busca determinar cualitativamente el desmoldante 

que permita de mejor manera la separación de la placa y la 

mezcla.  

 

Se emplearon tres desmoldantes, que se aprecian en la 

Ilustración 2.6., Nitruro de boro, Anti-Rust OMYA MPP-12 y   

Pure – Eze Release. 

 

 

Ilustración 2.6 Opciones de desmoldantes a) Nitruro de Boro, 

b) Pure – Eze Release c) Anti-Rust OMYA MPP-12  

 

2.3. Determinación del relleno Secundario.  

Se determina con cual relleno secundario y en qué concentración, se 

obtienen mejores resultados de conductividad eléctrica para usarse 

en la etapa 3 de la investigación.  

 

Las pruebas se realizan en el Laboratorio de Sistemas de Potencia de 

FIEC con dos equipos que miden resistencia de manera confiable a 

diferentes rangos. Para resistencias mayores a los 10,000 ohm se 

utiliza el MIT520/2 de MEGGER y para menores a 10,000 ohm se 

utiliza el CPC 100 de OMICROM. En las Ilustraciones 2.7. y 2.8. se 

observan los instrumentos de medición empleados. 
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Ilustración 2.7. CPC 100, OMICROM  

 

 

Ilustración 2.8. Ejemplo de medición empleando MEGGER. 

 

2.4. Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Se realizan pruebas de Microscopía Electrónica de Barrido tanto al 

Nano – 99 como al Negro de carbono para permitir una comparación 

y evaluación de resultados de acuerdo con la estructura de estos 

grafitos. Este análisis se realiza en las instalaciones LEMAT. 

 

2.5. Espectroscopia de dispersión de energía de rayos X (EDX) 

Se realizaron análisis para determinar el contenido de azufre en el 

grafito sin expandir y compararlo con el contenido de este en el grafito 

expandido. Para esto se empleó el equipo EDAX de LEMAT.  

 

2.6. Propiedades Mecánicas 

Se determina en base a pruebas eléctricas y mecánicas de tensión y 

flexión, las últimas basadas en las normas ASTM D 638 – 02a y ASTM 

D 790 – 02, respectivamente. 
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Las probetas de tensión y flexión se envían al LEMAT para ser 

ensayadas. Se deben medir por lo menos cinco probetas distintas y 

se reportan los promedios y la desviación estándar de los datos 

obtenidos. Las pruebas eléctricas se realizan como se mencionaron 

en el apartado 2.3. 

 

2.6.1. Prueba de flexión 

Esta prueba determina la carga de flexión de materiales plásticos con 

o sin refuerzos. En este ensayo se utilizó una carga sobre una probeta 

en un sistema de tres puntos basándose en la norma ASTM D790-02. 

 

El procedimiento es el siguiente:  

• Colocar la probeta de prueba en el equipo de acuerdo con la 

ilustración 2.9.: 

 

Ilustración 2.9 Esquema para prueba de flexión 

 

• Aplicar la carga sobre el espécimen a una velocidad de 

1mm/min. 

• Tomar datos de carga y deflexión simultáneamente. 

• Tomar dato de carga en punto de ruptura de espécimen como 

fuerza de flexión 

 

En la Ilustración 2.10., se aprecia una probeta empleada para esta 

prueba. 
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Ilustración 2.10 Tipo de probeta utilizada para prueba de flexión 

 

2.6.2.  Prueba de tensión 

Esta prueba determina propiedades de tracción de materiales 

plásticos con o sin refuerzos. Se basa en la prueba ASTM D 638 – 

02a.  

 

El procedimiento es el siguiente:  

• Medir ancho y grosos de los especímenes a diferentes 

puntos a lo largo de la sección angosta de la probeta. Ver 

ilustración 2.11 b) 

• Colocar los extremos anchos de la probeta en los agarres de 

la máquina, asegurándose de mantener una correcta 

alineación. El equipo empleado se aprecia en la Ilustración 

2.11. a) 

• Comenzar la elongación a una velocidad de 1mm/min.  

• Recopilar información de tensión vs elongación hasta 

rompimiento de espécimen. 
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a)    b)  

Ilustración 2.11 Equipo y tipo de probetas utilizadas en prueba de 

tensión 

 

 

 

 



 
 

 

CAPÍTULO 3 

RESULTADOS



 
 

 

CAPÍTULO 3 

 

3.  RESULTADOS 

 

3.1. Velocidad de mezcla resina – grafito – curador.  

Al variar la velocidad de mezclado del compuesto resina – grafito – 

curador en el SpeedMixer, la consistencia de la mezcla se vio 

afectada, dando como resultado las observaciones presentadas en la 

Tabla 3.1. 

 

Tabla 3.1. Resultados de mezcla resina – grafito – curador a diferentes 

velocidades de mezclado 

 

 

  

Velocidad de 

mezcla 
Mezcla Observaciones 

1000 RPM 

 

La mezcla no es 

homogénea, se aprecian 

grumos y grafito sin 

mezclar con la resina 

1500 RPM 

 

Mezcla aparentemente 

homogénea 

2000 RPM 

 

Mezcla aparentemente 

homogénea 

2500 RPM 

 

Mezcla homogénea 
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A partir de los resultados presentados en la tabla anterior, se 

seleccionaron 1500, 2000 y 2500 RPM como velocidades de mezcla 

base para el presente proyecto, elaborando a partir de esto probetas 

a las cuales se les examinó la presencia de burbujas y se detallan en 

la Tabla 3.2. Debido a las buenas cualidades de las probetas a 1500 

RPM y 2000 RPM, se decidió probar una velocidad de mezcla de 1750 

RPM, con la cual se apreciaron pocas burbujas, asegurando así un 

correcto mezclado y un buen acabado superficial. 

 

Tabla 3.2. Resultados de apreciación de burbujas en las probetas a 

diferentes velocidades de mezcla. 

Velocidad de 

mezcla 
Probetas Observaciones 

1500 RPM 

 

Burbujas superficiales 

despreciables. 

1750 RPM 

 

Burbujas superficiales 

despreciables. 

2000 RPM 

 

Aparición de pequeñas 

burbujas superficiales 

2500 RPM 

 

 

Burbujas superficiales 

grandes y notorias. 
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3.2. Tiempo de vacío 

Se realizaron variaciones del tiempo de vacío de la mezcla resina – 

grafito – curador, a una presión a -700 mmHg, con la finalidad de 

determinar el que nos permita obtener probetas con menor cantidad 

de burbujas. Los resultados se aprecian en la Tabla 3.3., obteniendo 

20 minutos como tiempo óptimo de vacío. 

 

Tabla 3.3. Burbujas en acabado final en base al tiempo de vacío 

Tiempo de vacío Probetas Observaciones 

Sin vacío 

 

Burbujas 

superficiales e 

internas grandes. 

15 minutos 

 

Burbujas 

superficiales 

notorias 

20 minutos 

 

Burbujas 

superficiales 

despreciables. 

  

 

3.3. Tiempo de pre – curado  

El tiempo de pre – curado se obtuvo en base al punto de gelación, 

representado en el Gráfico 3.1., donde el punto máximo en la gráfica 

corresponde al tiempo óptimo que la muestra debería calentarse para 

poder ser moldeada. Este tiempo es de aproximadamente 1150 s, 

equivalentes a 19 min con 10 s, lo que nos indica que se puede aplicar 

presión a partir de ese tiempo, ya que antes de esto el líquido de 

saldrá de molde. 
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Gráfico 3.1. Curva de viscosidad en función del tiempo, de una 

muestra de grafito - resina epóxica - agente curante. 

 

 

3.4. Elección del desmoldante 

Se realizaron pruebas de la efectividad de distintos desmoldantes 

frente a la mezcla resina epóxica – grafito, obteniendo los resultados 

detallados en la Tabla 3.4., a continuación: 
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Tabla 3.4. Comparación de desmoldantes comerciales en base a su 

aplicación frente a resina epóxica 

Desmoldante Observaciones 

Nitruro de boro 

 

 

En la prueba sin presión la mezcla se 

quedó adherida a la placa metálica. 

 

En la prueba en el molde, el desmoldante 

se mezcló con la matriz epóxica 

permanentemente. 

 

Anti Rust 

 

En la prueba sin presión, la mezcla se 

removió fácilmente y sin adherencia a la 

placa metálica.  

 

La probeta del molde a presión se removió 

con facilidad y sin adherencia al aluminio  

 

En ambas pruebas se aprecia una capa del 

desmoldante en la mezcla resina – grafito, 

pero puede ser removida sin 

inconvenientes. 

Pure Eze Release 

 

 

 

Mezcla se desprendió con facilidad en 

molde sin presión, sin adherencias.  

 

En el molde a presión, no se logró remover 

el papel aluminio de la probeta. 

 

 

 

 

En base a los resultados presentados en la tabla anterior, se 

seleccionó Anti – Rust como desmoldante para este proyecto. 
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3.5. SEM 

Se analizaron todos los materiales de carbono empleados durante el 

proyecto con la finalidad de identificarlos. 

 

3.5.1. Grafito sin expandir 

Se realizó Microscopía Electrónica de Barrido del grafito sin 

expandir, en la Ilustración 3.1. se aprecia una partícula vista a 

diferentes ángulos.  

 

  

Ilustración 3.1. SEM del grafito sin expandir. 

    

3.5.2. Grafito expandido 

En la Ilustración 3.2. se aprecia una partícula de grafito expandido 

con diferentes acercamientos.  

 

    

Ilustración 3.2. SEM del grafito expandido 
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3.5.3. Nano 99 

En la ilustración 3.3. se observan partículas del N99 a diferentes 

acercamientos. No se pudo conseguir una imagen nítida donde se 

aprecie su forma. 

   

Ilustración 3.3. SEM del N99 

 

3.5.4. Negro de carbono 

En la ilustración 3.4. se aprecian partículas del CB a diferentes 

acercamientos. No se logró obtener una imagen nítida donde se 

aprecia la forma de este material. 

   

Ilustración 3.4. SEM del CB 
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3.6. Espectroscopia de dispersión de energía de rayos X 

3.6.1. Grafito sin expandir 

Se analizó la composición del grafito sin expandir en diferentes 

partículas de este y se observan los resultados en las Ilustraciones 

3.5. y 3.6., donde se aprecia el contenido de azufre de dos 

muestras. De acuerdo con la ficha técnica, el %S es de 2,6% 

 

 

Ilustración 3.5. EDX de una partícula del grafito sin expandir 
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Ilustración 3.6. EDX de una partícula del grafito sin expandir 
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3.6.2. Grafito expandido 

En la Ilustración 3.7., a continuación, se aprecia el EDX del grafito 

expandido, donde se observa que no quedan rastros de azufre. 

 

 

Ilustración 3.7. EDX de una partícula del grafito expandido 
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3.7. Determinación de relleno secundario. 

Se realizaron pruebas de conductividad eléctrica en probetas con 60% 

resina – 40% grafito, variando las concentraciones de los rellenos 

secundarios Nano 99 y Negro de carbono, como se muestran en las 

Tablas 3.5. y 3.6. Para este análisis, se elaboraron 5 probetas por 

composición, con dimensiones 127x70x50 mm.  

 

3.7.1. Nano 99 como relleno secundario 

 

Tabla 3.5. Conductividades eléctricas en función de la variación en 

la concentración del N99 como relleno secundario 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Los datos se representaron en el gráfico 3.2. se puede observar 

que la conductividad eléctrica decrece a medida que se aumenta el 

contenido de Nano99, con un valor máximo promedio de 2,74x10-

03 al trabajar con 1% de relleno secundario.  

 

Contenido N99 
Conductividad eléctrica 

(S cm-1) 

0% 
1,37 x10-04 

n=5 

1% 
2,74 x10-03 

n=5 

5% 
3,52 x10-04 

n=5 

10% 
1,64 x10-04 

n=5 

15% 
7,62 x10-05 

n=5 

20% 
1,94 x10-05 

n=5 
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Gráfico 3.2. Conductividades eléctricas en función de la variación 

en la concentración de N99 como relleno secundario 

 

3.7.2. Negro de carbono como relleno secundario 

 

Tabla 3.6. Conductividades eléctricas en función de la variación en 

la concentración de CB como relleno secundario 

Contenido 

CB 

Conductividad eléctrica 

(S cm-1) 

0% 
1,37x10-04 

n=5 

5% 
6,95x10-03 

n=5 

10% 
3,05x10-02 

n=5 

15% 
1,72x10-02 

n=5 

20% 
1,18x10-02 

n=5 
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Gráfico 3.3. Conductividades eléctricas en función de la variación 

en la concentración del CB como relleno secundario 

 

En el gráfico 3.3. se aprecia que a medida que se incrementa el 

contenido de Negro de carbono en la mezcla, la conductividad 

eléctrica aumenta. Pero, a porcentajes mayores al 10%, la 

conductividad eléctrica disminuye. 

 

En base a los resultados obtenidos en esta prueba, se determinó que 

el Negro de carbono presenta mejores propiedades eléctricas con un 

contenido de 10% en mezclas de 40% grafito – 60% resina, por lo cual 

es el seleccionado para ser empleado en el siguiente segmento. 

 

3.8. Determinación de la composición óptima de resina – grafito.  

Se procedieron a evaluar las propiedades eléctricas y mecánicas de 

compuestos resina – grafito, reforzados con un 10% de negro de 

carbono. Para esto, se elaboraron probetas con una variación en el 

contenido de grafito desde 40% hasta el 70%.   
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3.8.1. Pruebas de conductividad eléctrica 

Se variaron las concentraciones de grafito expandido con un 10% 

de negro de carbono como refuerzo secundario y se obtuvieron los 

resultados presentados en la Tabla 3.7., a continuación:  

 

 

Tabla 3.7. Conductividades eléctricas en función de la variación en 

la concentración de grafito. 

Contenido de grafito 
Conductividad eléctrica 

(S cm-1) 

0%* 1 X10-12 

40% 
2,76 x10-3 

n=3 

50% 
1,44 x10-2 

n=4 

60% 
2,68 x10+0 

n=3 

70% 
1,85 x10+1 

n=3 

*Valor referencial 

 

Con el aumento se grafito, se evidencia un notorio aumento en la 

conductividad eléctrica de los compuestos. En el Gráfico 3.4. se 

aprecia el rápido crecimiento en esta propiedad al incrementar el 

contenido de grafito de 50% a 60%. 
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Gráfico 3.4. Conductividades eléctricas en función de la variación 

en la concentración de grafito 

 

3.8.2. Pruebas mecánicas 

Se realizaron pruebas mecánicas de tensión y flexión, variando la 

concentración de grafito expandido como se muestra en las Tablas 

3.8. y 3.9. 

 

3.8.2.1. Tensión 

Se elaboraron 5 probetas por composición, conteniendo 10% de 

negro de carbono, con 13x3,5mm de ancho por espesor en la 

parte central. Los promedios por grupos se presentan en la Tabla 

3.8, donde el mejor promedio corresponde al 40% de GE con 

26,43 MPa. 
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Tabla 3.8. Variación del esfuerzo de tensión en función del 

contenido de grafito expandido 

Contenido de 

grafito 

Esfuerzo de 

tensión 

(MPa) 

Módulo de 

Young 

(MPa) 

0%* 65,5 - 

40% GE 
26,43 ±2.24 

n=3 
2553.7 

50% GE 
25,07 ±0,93 

n=3 
2221.23 

60% GE 
11,27 ±0,82 

n=3 
3073.44 

70% GE 
6,16 ±1,80 

n=4 
2512 

*Valor referencial obtenido de la literatura. (Garibay Vásquez et al., 2005) 

 

Los resultados se representaron en el Gráfico 3.5., donde se 

aprecia una disminución a medida que aumenta el contenido de 

grafito expandido. 

 

 

Gráfico 3.5. Variación del esfuerzo de tensión en función del 

contenido de grafito expandido con 10% de CB 
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3.8.2.2. Tracción 

Se elaboraron 5 probetas por composición, conteniendo 10% de 

negro de carbono, con dimensiones 12,7x3,5 mm. Los 

promedios por grupos se presentan en la Tabla 3.9., donde el 

mejor promedio corresponde al 50% de GE con 43,2 MPa. 

 

Tabla 3.9. Variación del esfuerzo de flexión en función del 

contenido de grafito expandido 

Contenido de 

GE 

Esfuerzo de 

flexión 

(MPa) 

Deformación 

(%) 

Módulo de 

Young 

(MPa) 

0%* 107 - - 

40% 
38,83 ±1,30 

n=3 
2,45 1747,17 

50% 
43,17 0±1,27 

n=3 
2,10 2253,91 

60% 
25,70 ±3,05 

n=3 
1,58 1812,53 

70% 
22,20 ±3,84 

n=3 
1,66 2738,21 

*Valor referencial obtenido de la literatura. (Garibay Vásquez et al., 2005) 

 

Los resultados se representaron en el Gráfico 3.6., donde se 

aprecia una disminución a medida que aumenta el contenido de 

grafito expandido, exceptuando el incremento con una 

composición del 50%. 
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Gráfico 3.6. Variación del esfuerzo de flexión en función del 

contenido de grafito expandido 
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CAPÍTULO 4 

4. ANÁLISIS DE RESULTADOS 

 

4.1. Variables del proceso 

En base a los resultados de las velocidades de mezclado con el 

SpeedMixer se determinó que velocidades mayores 1500 RPM por un 

tiempo de 2 minutos se obtienen mezclas aparentemente 

homogéneas, pero a medida que se aumentan las revoluciones por 

minuto las burbujas superficiales aparecen. A 1500 RPM y 2000 RPM, 

se obtienen probetas con un buen acabado, por lo que se decide 

establecer una velocidad intermedia de 1750 RPM con la finalidad de 

asegurar un correcto mezclado y la poca aparición de burbujas.  

 

A su vez, se estudió el tiempo de vacío bajo indicaciones de FlackTek 

para disminuir la aparición de burbujas. Trabajando a una presión de 

-700 mmHg se obtuvo que 20 min, intercalando 5 min de vacío y 30 s 

de mezclado a 1750 RPM, es suficiente para obtener mezclados 

homogéneos y probetas con burbujas superficiales despreciables. 

Además, ya que el vacío es a temperatura ambiente no hay riesgo de 

que la resina se gelifique antes de empezar el proceso de curado.  

 

Se estableció un tiempo de pre – curado de 19:10 min a 80°C en base 

al punto de gelación de la mezcla resina – grafito – curador. Durante 

la elaboración de probetas se trabajó con una temperatura de pre – 

curado entre 74 °C – 86°C, debido a que el molde no permitía 

mantener una temperatura contante, durante un lapso de 20 min.  

 

Al analizar la eficacia de los desmoldantes para evitar que la mezcla 

se adhiera al molde y al papel aluminio, se escogió el Anti Rust ya que 

presentó las mejores cualidades antiadherentes, aunque deja 

residuos sobre el material que pueden ser removido fácilmente. El 

Nitruro de Boro, se mezcló con la matriz epóxica y se descartó 



55 

inmediatamente ya que podía interferir en las propiedades del 

compuesto a analizar. El antiadherente Pure Eze Release, 

desmoldante especial para resinas, presenta buenas cualidades al ser 

trabajado sin presión, no deja residuos en la muestra, pero al usarlo 

en el molde bajo presión, presenta dificultad a ser removido además 

de que se adhiere al papel aluminio. 

 

4.2. Grafito expandido 

Se observó la concentración de azufre del grafito expandible y grafito 

expandido en el análisis EDX en la Ilustración 3.7. y se apreció que 

no presenta azufre. Esto demuestra una expansión satisfactoria del 

grafito. Además, las imágenes SEM muestran la comparación del 

tamaño y forma de ambos grafitos. La estructura del GE ayuda a 

mejorar el contacto entre partículas mejorando la conductividad.  

 

4.3. Determinación del relleno secundario 

Se estudió la influencia del N99 y CB en las propiedades eléctrica, 

siendo empleados como refuerzos secundarios, obteniendo notables 

mejoras frente al uso de grafito expandido como único relleno cuya 

conductividad fue de 1,37 x10-04 S cm-1. Este efecto se debe a que el 

uso de rellenos conductivos secundarios de menor tamaño de 

partícula a composiciones bajas mejora las propiedades eléctricas ya 

que ocupan espacios que ocuparía la resina, conectando cadenas 

conductivas que antes no lo estaban. 

 

En el gráfico 3.2., se observa que el N99 presenta mejores 

conductividades al ser empleado en bajas concentraciones, 

obteniendo una mejora del 1900% en la conductividad eléctrica frente 

a solo grafito expandido, con un valor de 2,74 x10-03 S/cm al usarse 

una concentración del 1%.  

 

En el gráfico 3.3. se aprecia la variación de la conductividad eléctrica 

empleando diferentes concentraciones CB como relleno secundario, 

obteniendo un incremento en un 22100% de la conductividad del 
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compuesto frente al uso de grafito expandido como único relleno, con 

un 3,05x10-02 S/cm al utilizar una concentración de 10% de CB.  

 

El incremento de la composición de los rellenos secundarios para 

mejorar la conductividad eléctrica es limitado, ya que grandes 

concentraciones destruyen la estructura conductiva del relleno 

primario aumentando los poros del compuesto. 

 

Además, la mejora del CB frente al N99 se explica en base a que el 

negro de carbono presenta un área superficial de 254 m2/g mientras 

que el N99 de 402 m2/g. Un área superficial menor indica un tamaño 

de partícula mayor, y a mayor tamaño de partícula existe menor 

resistencia inter partícula dentro del compuesto y por ende mayor 

conductividad.  

 

En base a los resultados obtenidos, se escogió un 10% de CB como 

relleno secundario.  

 

4.4. Composición óptima entre resina epóxica y grafito. 

Se estudió la relación entre el contenido de grafito y las propiedades 

eléctricas y mecánicas del material. Obteniendo que a medida que 

incrementa el contenido de grafito, aumenta la conductividad eléctrica 

y disminuyen las propiedades mecánicas ya que el compuesto se 

torna frágil. 

 

En el análisis de las propiedades eléctricas se obtuvo un límite de 

conductividad del 50% como se aprecia en el gráfico 3.4. Por debajo 

de dicho valor el compuesto es semi – conductor con 1,44 x10-02 S/cm, 

llegando a ser conductor a una concentración del 60% de grafito con 

2,68 S/cm.  

 

Se obtuvo una conductividad promedio máxima de 18,5 S/cm, menor 

a la exigida por el DOE, pero mayor que placas bipolares 

comerciables europeas, de 10 S/cm 
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En los análisis de tensión se determinó un esfuerzo de tensión 

máximo de 26,43 MPa y un esfuerzo de flexión máximo de 45,58 MPa 

al utilizar 60% y 50% de resina, respectivamente.  Se esperaría que, 

en ambas pruebas el máximo sea con 60% de resina, ya que, a mayor 

composición de resina, mayor resistencia mecánica. Es probable que 

estos resultados sean debido a las desviaciones estándar obtenidas 

de la medición, debido a que   con altas concentraciones de resina la 

mezcla es menos viscosa y el proceso de manufactura es más 

complicada ya que el proceso de moldeo por compresión es viable 

con mezclas sólidas y semi-sólidas.  Además, no se tiene certeza 

sobre la homogeneidad del grafito expandido, es decir, si el grafito se 

expande el mismo grado.   

 

Pese a que no se logró llegar a los valores conductividad y de esfuerzo 

de flexión establecidos en el DOE, se estima que, si se ejerce una 

mejor presión además de una optimización en el proceso de 

elaboración, tiempos y temperaturas, se obtendrán mejores 

resultados en estos parámetros. 

 



 
 

 

CONCLUSIONES Y 

RECOMENDACIONES 
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

 

CONCLUSIONES 

➢ El material desarrollado en este proyecto es técnicamente viable, elaborado 

a partir de la resina epóxica EPON 828, grafito expandido, agente curante 

Epikure 3233 y negro de carbono, materiales de libre alcance en el mercado, 

tiene propiedades eléctricas y mecánicas cercanas a productos 

comerciables europeos, aunque distante con los parámetros del DOE de los 

Estados Unidos  

 

➢ Al comparar las propiedades eléctricas y mecánicas de compuestos de 

resina epóxica – grafito expandido de distintas composiciones, se obtuvieron 

una conductividad máxima de 18,5 S/cm al utilizar 70% de grafito y un 

esfuerzo máximo de flexión de 43,2 MPa cuando se trabaja con 50% de 

grafito.  

 

➢ El negro de carbono como material de refuerzo dio mejores resultados que 

el N99. Comprobando así, que el uso de rellenos secundarios con menor 

tamaño mejora las propiedades eléctricas de los compuestos resina – grafito 

con el negro de carbono y con el nano 99 para los porcentajes estudiados. 

 

➢ El procedimiento desarrollado permite la obtención de probetas sin burbujas 

superficiales y fácilmente desmontables. 

  

➢ Incrementos en el contenido de grafito expandido causan aumentos en las 

conductividades eléctricas, debido a la formación de más caminos 

conductivos dentro de la matriz polimérica, y disminuciones en las 

propiedades mecánicas ya que el material se vuelve quebradizo. 
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RECOMENDACIONES 

 

➢ Se sugiere mejorar el diseño de molde agregando macho para presionar 

correctamente sobre el compuesto. Ya que, con una superficie plana, la 

presión se distribuye en la cara del molde y no solo en las probetas, las 

cuales se desea comprimir.  

 

➢ Debido a que no se obtuvo un compuesto que cumpla tanto con los 

parámetros eléctricos y mecánicos, se recomienda profundizar el desarrollo 

del procedimiento para la elaboración de probetas optimizando distintitas 

variables como: presiones, temperaturas y tiempos de curado y mayores 

tiempos de secado de solvente.  

 

➢ Realizar las mediciones de conductividad eléctrica en un equipo 

estandarizado para evitar usar diferentes equipos, usando condiciones 

establecidas en la norma ASTM 4496 donde se indica que estas medidas 

son tomadas ejerciendo presiones de 140 a 700 KPa.  

 

➢ Se recomienda la instalación de un controlador de temperatura para poder 

obtener un proceso con menos variabilidad.
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GLOSARIO DE TÉRMINOS Y SIMBOLOGÍA 

 

SIMBOLOGÍA 

 

A  Amperaje 

atm.  Atmósferas 

°C  Grados Centígrados  

cm   Centímetro 

g  Gramo 

kg  Kilogramo 

φc  Límite de percolación 

mm   Milimetros 

mL   Mililitros 

m  Metros 

MPa  Mega Pascales  

μ  Micro 

min  Minuto 

Ω  Ohmio 

phr  Por cada cien de resina 

%  Porcentaje 

RPM  Revoluciones por minuto 

s  Segundos 

S  Siemen 

η  Viscosidad dinámica 

W  Watt 
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ANEXO A. PLACA BIPOLAR EUROPEA  
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ANEXO B. DESARROLLO DE PLACA BIPOLAR 
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ANEXO C. FICHA TÉCNICA DE EPON 828
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ANEXO D. FICHA TÉCNICA DE AGENTE CURADOR 
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ANEXO E. DETERMINACIÓN DE COMPOSICIÓN RESINA/CURADOR
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