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Resumen

Este trabajo estudia la influencia del proceso de fabricacion sobre un material
compuesto, constituido por tela de algodén como material de refuerzo y resina
epoxica como matriz. Se evaluaron las propiedades térmicas y mecanicas bajo
dos procesos de fabricacion, en busca de poder determinar las repercusiones de
la utilizacion o no de un horno para el proceso de curado. Se realizd6 una
caracterizacion térmica, DSC — TGA, para determinar el comportamiento durante
el rango de operacioén y cual seria la mejor rampa de curado. Se evidencio que el
material de refuerzo mantenia su integridad y se determinaron las limitaciones
térmicas de la resina; la cual sobre los 56 °C comienza a ablandarse, y esto
sumado a la recomendaciéon de limitar la temperatura de utilizacién en 28 °C por
debajo de su punto de ablandamiento, deja un rango de utilizacién hasta los 36°C.

Durante las pruebas de tenacidad de fractura translaminar y tension se determiné
que las probetas fabricadas en el horno de curado presentaron un aumento de
capacidades en la zona plastica, mayor esfuerzo ultimo, mayor tenacidad de
fractura y una reduccion de las impurezas y poros en la matriz.

Se logra una reduccion en el peso del 40% en comparacidn con piezas realizadas
en fibra de vidrio.

Palabras claves: ASTM D3039M-08, ASTM E1922-04, esfuerzo ultimo, material
biocompuesto, tela de algoddn, tenacidad de fractura translaminar.



Abstract

This project studies the influence of the manufacturing process in composite
materials constituted by cotton fabric as reinforced material and epoxy resin as the
matrix. The thermal and mechanical properties where evaluated at two
manufacturing process trying to determinate the impact of the utilization or not of
an oven for the curing process. A thermal characterization, DSC — TGA, take place
seeking for the behavior during the operational envelope and the possible best
curing ramp. The reinforced material show its suitability and the matrix shown an
important thermal limitation which around 56 °C begins to soften, something that
added to the recommendation to limit the resins 28 °C beneath its softening point
let us a limited range of utilization up to 36°C.

During the translaminar fracture toughness and tensile test the specimens made at
oven, following the curing ramp, shown an increase of its plastic zone, a greater
ultimate stress, greater translaminar fracture toughness and a reduction of the
amount of the impurities and pores in the matrix.

A weight reduction of 40% is achieved compared to parts made of fiberglass.

Keywords: ASTM D3039M-08, ASTM E1922-04, bio-composite material, cotton
sheet, translaminar fracture toughness, Ultimate Tensile strength.






INTRODUCCION

Los materiales compuestos se han mostrado en el medio aeronautico como la
solucion a muchos problemas de ingenieria, con los cuales se pueden obtener
formas intricadas a la vez que son capaces de soportar altas cargas estructurales
mientras se consigue una disminucion en el peso de la aeronave, sin olvidar que
su limite a fatiga es tan alto que en condiciones normales de operacion no sera
alcanzado, todo esto ha llevado a la aparicion de basura de alta tecnologia, la cual
no se conoce en qué momento si es que alguna vez se degradara asi como las
condiciones en las que lo hara.

El presente estudio surgi6 de la necesidad de encontrar un material capaz de
remplazar la fibra de vidrio como material de construccién y de eliminar o confirmar
el mito sobre la fiabilidad de la técnicas “moldless” en cuanto a calidad de las
piezas, la cual consiste en la fabricacion de piezas sin la utilizacion de un molde y
casi siempre se realiza el curado de las piezas a temperatura ambiente, mientras
gue la técnica clasica con molde utiliza un horno para estimular la polimerizacion y
asegurar unas mejoras en las propiedades mecanicas.

Se pretendié evaluar nuevas posibilidades de utilizar un material de refuerzo de
origen vegetal (algodon), bajo tres diferentes concentraciones de resina siguiendo
dos protocolos de fabricacion (técnica de moldeo y técnica “moldless”), buscando
determinar las mejores caracteristicas mecanicas bajo las diferentes
combinaciones.

Se evaluaron las piezas en un entorno ambiental de operacion, pero nunca
superior a 50 °C dado que es la temperatura maxima continua de operaciéon para
la mayoria de componentes elaborados con matrices epOxicas?, asi mismo
aeronaves como el Lancair Legacy FG tiene una temperatura maxima ambiental a
la cual puede operar que es de 40 °C 2 mientras en el Diamond Da-20 es de 55 °C
3, con lo cual se cubre el rango de operacion normal para componentes
aeronduticos asi como componentes de otras industrias entre ellas bioingenieria.

1 BAKER, Alan. DUTTON, Stuart. KELLY, Donald. Composite Materials for Aircraft Structures, 2 Ed.
AIAA Education series. 2004. p.94

2 Lancair Legacy FG, Pilot's Operating Handbood, Pagina V-13

8 Diamond Aircraft, DA-20C1, Airplane Flight Manual REV26. Pagina 2-30
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1. MARCO TEORICO
1.1 Materiales compuestos

Un material compuesto es por definicion el resultado de la uniéon de dos o mas
materiales diferentes cuya combinacion genera un producto de caracteristicas
superiores, bien sea por la obtencion de mejores propiedades mecanicas, mayor
resistencia a un ambiente determinado y/o mejores condiciones para Su
fabricacion o utilizacion.

Se conocen desde la antigiedad en la que la mezcla de barro con paja generaba
mejores ladrillos, o en la fabricacién de edificios en los cuales se tiene una base
de concreto reforzado con barras de acero. Desde un poco antes de la segunda
mitad del siglo XX se dio un gran impulso al desarrollo de dichos materiales,
principalmente por la necesidad creada por la segunda guerra mundial donde el
mundo se vio con limitaciones de materias primas, llevando al desarrollo de
compuestos a base de fibra de vidrio y compuestos a base de maderas.

Dichos materiales tienden a ser mas fuertes en una direccion, propiedad
anisotrépica, lograndose por ello dar una mayor rigidez en la direccion necesaria,
mientras se mantiene la ligereza en zonas donde no hay tanta carga mecanica.

Los diferentes materiales compuestos estan constituidos por una matriz continua,
la cual es la encargada de llevar y distribuir la carga al material de refuerzo que
puede ser de origen natural o sintético.

Existen dos clases de fibra de vidrio comunmente utilizadas, la clase “E”
(Electrical) y “S” (Structural). La clase E tiene una alta relacion fortaleza a peso,
buena resistencia a la fatiga, sobresalientes propiedades dieléctricas, excelente
resistencia quimica, a la corrosion y al medio ambiente. Es utilizada principalmente
en estructuras secundarias.

La Clase S ofrece una resistencia a la compresion un 25% superior, un 40% en su
resistencia a la tension, 20% en modulos y una densidad un 4% menor, la
desventaja es que es mas costosa que la clase E 4.

1.2  Matrices organicas

El proposito de la matriz es unir las fibras de refuerzo y transferir las cargas a
través de las fibras, prevenir la abrasion bien sea entre ellas mismas o con

4 BAKER, Alan. DUTTON, Stuart. KELLY, Donald. Composite Materials for Aircraft Structures, 2 Ed.
AIAA Education series. 2004. Capitulo 3.
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diferentes componentes, proteger el conjunto de la contaminacion ambiental,
ataques quimicos u oxidacion. La principal funcion es asegurar la correcta
orientacion y posicion relativa. Su mayor desventaja es que es ella la que pone los
limites de temperatura, a los cuales la pieza puede operar de manera segura.

Las matrices organicas comunmente son divididas en dos grandes categorias,
termoestables y termoplésticas, las mas utilizadas en aplicaciones aeronauticas
son las citados en la tabla 1-1.

Tabla 1.1. Organizacion de las matrices organicas °

THERMOSET THERMOPLASTIC

Epoxy Polyethylene
Polyester Polystyrene
Phenols Polypropylene
Bismaleimide (BMI) Polyetheretherketone (PEEK)
Polyimides Polyetherimide (PEI)

Polyethersulfone (PES)
Polyphenylene Sulfide
Polyamide-imide (PAI)

En la tabla 1-2 se ilustra sus caracteristicas mas relevantes.

Las matrices termoestables son las dominantes debido principalmente a su
naturaleza reactiva, con ello se permite una facil impregnacién y maleabilidad
dando como resultado una gran resistencia y rigidez.

La matriz epoxica es la mas ampliamente empleada dada su baja temperatura de
aplicacion, 93 °C o menos, proporciona una gran resistencia a ataques quimicos,
superior adhesion a las fibras, estabilidad dimensional, altas propiedades
dieléctricas.

Puede ser mezclada buscando obtener diferentes rangos de viscosidad y
temperaturas de curado, largas vidas Uutiles, tiempos de curado relativamente

5 NIU, Michael C. Y. Composite Airframe Structures. Practical design information and data. Conmilit
Press Ltd. 1992. p.47
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largos, excelente adherencia y resistencia al agua, temperatura de curado de 177
°C y presion de curado de 100 psi °.

Tabla 1.2. Caracteristicas de las matrices organicas ’

TERMOESTABLE TERMOPLASTICO

CARACTERISTICAS

Cambio quimico cuando cura No-reaccionante, no necesita curado
El proceso es irreversible Puede ser reprocesado
Baja viscosidad — Alto flujo Alta viscosidad — Bajo flujo
Largo proceso de curado (2 horas) Bajos tiempos de procesamiento
VENTAJAS
Temperatura de procesamiento Mayor resistencia que los termoestables
relativamente bajo Retazos reutilizables
Buena capacidad de impregnar las Partes rechazadas pueden ser reformadas
fibras Rapido procesamiento y bajo costo
Puede ser formado en formas Vida util infinita sin necesidad de refrigeracion
complejas Alta resistencia a la delaminacion
DESVENTAJAS
Largo tiempo de procesamiento Menor resistencia al ataque quimico
Dificil-Restringido almacenamiento Requieren altas temperaturas para su procesamiento

Desprende gases contaminantes

Requieren refrigeracion .,
Menor documentacion que sus contrapartes

Se ha visto que la resina epoOxica curada aproximadamente a 121 °C, tiene una
temperatura de servicio desde los -53 °C hasta los 82 °C, la resina curada a 177
°C tiene una temperatura de servicio de bajo rango desde los -53 °C hasta los 121
°C 0 a 93 °C por largos tiempos de operacion. Las aeronaves suelen estar
limitadas a operar por debajo de los 30 °C, porque arriba de esta temperatura
suelen operar en régimen de creep los compuestos basados en matriz epoxicad.

Las resinas epoxicas tienen tendencia a absorber humedad, esta absorcion lleva a
una disminucion de las propiedades mecéanicas especialmente a temperaturas

6 NIU, Michael C. Y. Composite Airframe Structures. Practical design information and data. Conmilit
Press Ltd. 1992. p.50

7 Ibid. p. 48

8 |bid, Capitulo 2.

17



elevadas. Entre los problemas ambientales que llevan a un detrimento de las
resinas epoxicas se tiene la temperatura, luz ultravioleta, fluidos hidraulicos,
combustible y agentes limpiadores.

Dichas resinas son una clase de compuesto que contiene dos o0 mas grupos de
epoxidos por molécula, en el Gréafico 1-1 se muestra la estructura de los mayores
grupos de resinas epoxicas. El epdxido es un anillo de tres miembros formado por
un oxigeno y dos carbones, también llamado anillo de oxirane (Oxido de etileno).

Los epoxidos son formados por la reaccion de polifenoles u otro compuesto activo
de hidrogenos con epichlorohydrin bajo ciertas condiciones. El fenol mas
comunmente utilizado es el bisfenol A (Diphenylolpropane).

Grafico 1-1. Epoxicos usados cominmente en aplicaciones aeroespaciales

a) Bisphenol A-epichorohydrin (DGEBA); b) Tetraglycidyl derivada de Diamino diphenyl
methane (TGGM); c) Triglycidyl derivado de p-aminophenol (TGAP); d) Reactivo diluente
de resinas epdxica tal como la resina butane diol. °

a
) /o\ ?H CI)H gH /o\
HaC~CH-H, O«O—?—b—O—CHZ—CH—CHZ O—?—b—O—CHTCH—CHZ
CHqg n

CHa
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(0]
d)

Hzc\-,CH——CHz—O'—CHz-CHz—CHz—CHz-O-CHz-CF\{—S:HZ
[e)

9 BAKER, Alan. DUTTON, Stuart. KELLY, Donald. Composite Materials for Aircraft Structures, 2 Ed.
AIAA Education series. 2004. p.92
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1.2.1 Curado de resinas epoxicas

El curado de una resina epdxica es el resultado de varios procesos quimicos en
los cuales los parametros de fabricacion tienen una alta repercusion; donde el
proceso de curado puede conllevar a la aparicion de un tipo de estructura u otra
haciendo variar de manera considerable la arquitectura del polimero, con el
consecuente compromiso en las propiedades mecénicas y quimicas de la pieza.

Al principio se desea gue la resina sea lo menos viscosa posible, buscando que
fluya de manera facil y homogénea sobre el material de refuerzo que se esté
impregnando, pero la viscosidad es dependiente de la temperatura del medio y de
la antigiedad de la resina. Al comenzar el proceso de polimerizacion la
temperatura aumenta gracias a un proceso exotérmico, incrementandose la
extension de las cadenas moleculares hasta alcanzar el punto de gelacion, en el
cual las cadenas comienzan el proceso de entrecruzamiento provocando que la
resina no fluya mas y la mayoria de las reacciones individuales disminuya, el punto
final del proceso es cuando se alcanza la vitrificacién en el cual el movimiento de
las cadenas se detiene por completo.

Aungue gran parte de las resinas epoxicas son auto-polimerizables utilizados los
catalizadores del caso, una gran parte utilizan agentes de curado incluyendo
aminas alifaticas, aminas aromaticas y polianhidridos. Las aminas alifaticas enfrian
el sistema mientras los polianhidridos entregan calor al sistema. En la industria
aeronautica las mas utilizadas son las aminas aromaticas dado que generan
matrices con transiciones vitreas a altas temperaturas, tabla 1-3.

Tabla 1.3. Temperatura de transicion vitrea °

Polimero Tg (°C)

Resinas Epdxicas 50 a 150
Poliéster 30 a 65

10 PATNAIK, Pradyot. Dean’s Analytical Chemistry Handbook, 2 Ed. McGraw Hill. 2004. p.15.4
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1.3 Materiales de refuerzo

Los materiales de refuerzo dentro de los materiales compuestos, son aquellos
encargados principalmente de suministrar las propiedades mecanicas de las
piezas, teniendo diferentes tipos de origenes tales como naturales o sintetizados
guimicamente.

Practicamente la totalidad de los materiales de refuerzo poseen una seccién
transversal circular, pero se estan desarrollando materiales con diferentes
geometrias; son de diametros que van desde algunas micras hasta varios
centimetros, con diferentes tipos de presentaciones pudiendo ser fibras continuas

o fibras cortas.

Entre las fibras continuas se destacan los filamentos desde los cuales se realizan
hiladas, que contienen generalmente varios miles de filamentos individuales, los
cuales suelen ser entorchados para mejorar sus propiedades mecéanicas, y a su
vez al unir varias hiladas se puede realizar telas con diferentes orientaciones de
los filamentos, buscando desarrollar materiales isotrépicos o anisotrépicos.

Dentro de las fibras de refuerzo organicas se encuentran las mencionadas en la
tabla 1-4, con sus respectivos tiempos de degradado asi como materiales

sintéticos.

Tabla 1.4. Tiempo para la degradacién de varios materiales !

TIEMPO PARA DEGRADARSE BAJO

SIS CONDICIONES AMBIENTALES
Algodoén 1 a5 meses
PCL-g-MAH/almidén 2 meses
Papel 1 mes
PHB-PHB/almidon 1 mes
Cafia de bambu 1 a 3 afios
Madera pintada 13 afos
Plastico 450 afios
Vidrio, llantas y piezas de No se sabe
compuestos

11 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of
structural materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002.
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Los polimeros biodegradables se clasifican dependiendo de su origen como los
vegetales (almidén o celulosa), microbiano (poly(hydroxyalkanoate)), sintetizado
guimicamente de materiales vegetales [poly(lactic acid)] y los sintetizados
quimicamente de mondémeros, dicha clasificacion se muestra en el Grafico 1-2.

Gréfico 1-2. Clasificacion de los Biopolimeros y su nomenclatura 12

* Celulosa Polisacarida, goma, quitosano, maiz, papa y

yuca, almidon, algoddén, madera, alginato, pectina,
quitina, carragenano.

Fuentes Renovables . . . :
* Proteinas de caseina, colageno, gelatina, zein,

gluten.

* Cadenas entrecruzadas de Lipidos acilglicerido

* Poliacidos

Sintetizados * Poli(vinil alcohol)

Quimicamente *Poliester, Alifatico y poliesteres alifaticos-aromaticos,

poliesteramidas.

Polimeros
Biodegradables

- - * Poly(hydroxyalkanoates)
Sintetizado . .

. . * Celulosa Microbiana

Microbiano

* Goma Xantana, curdlan, pullulan

* Almidon - blends

* Poliester - blends

Biopolimeros - blends

* Caseina - blends
* Colageno/PVA - blends

En cuanto a fibras de refuerzo/relleno de base biologica, uno de los mas
empleados es el de lignoceluldsico (LC), el cual ha venido siendo utilizado desde
hace bastante tiempo sobre todo en aplicaciones aeronauticas.

Una de las principales ventajas de la aplicacién de fibras LC, es la posibilidad de
su cultivo masivo sobre todo en los tropicos donde estos materiales ya han venido
siendo cultivados desde hace siglos, siendo su cultivo considerablemente mas
barato que la sintetizacién de sus pares quimicos tal como se aprecia en las tablas
1-5y 1-6.

12 Fibras naturales. (En linea). 2 de marzo 2012.
http://www.sc.ehu.es/iawfemaf/archivos/materia/industrial/libro11b.pdf
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Tabla 1.5. Comparacion entre materiales sintéticos y naturales 3

Gravedad Costo Consumo energético
Especifica (US$/tonelada) (GJd/tonelada)
Base plantas 0,6-1,2 200 — 1000 4
Vidrio 2,6 1200 - 1800 30
Kevlar 1.4 7500 25
Carbon 1,8 12500 130

Tabla 1.6. Comparacion de caracteristicas de materiales sintéticos y naturales!*

Modulo

Densidad Elasticidad Resis;gncia ala Alargamiento a
(gr/cm?) (GPa) traccion (MPa) rotura (%)
Algodon 4,98 — 10,92 264 - 654 3-7
Lino 1,5 24 -50 300 - 900 2,7-3.2
Cénamo 1,48 285 1,3
Sisal 1,.45 10,4 444 — 552 2-25
Platano 1,35 20 550 5-6
Pifia 1,53 4,2 413 3-4
Yute 38 -43,8 342 - 672 1,7-1,8
Fibra de Vidrio E 2,54 72 1500
Fibra de Vidrio S 2,48 80 3000

Carbono HS (alta

X . 1,7 200 4000 - 6000
resistencia)
Kevlar49 15 140 3000
Carbono UHM (ultra- 1,85 600 2000
alto-modulo)

13 Ciencia de materiales, universidad de malaga, tema 7, (En linea). 2 de marzo 2012.
http://webdeptos.uma.es/gicm/Doc_docencia/Tema7_CM.pdf

14 Exequiel Rodriguez, Analia Vazquez, Propiedades mecéanicas de materiales compuestos con
fibras naturales obtenidos mediante la técnica de vacum infusion.
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1.4  Adherencia entre fibra de refuerzo y matriz

La adhesion es el proceso por el cual materiales disimiles que estan en contacto,
permanecen unidos debido a la fuerza intermolecular ejercida sobre ambos
elementos.

Es una fuerza dipolo-dipolo de baja intensidad, pero que debido a la gran cantidad
de enlaces que se forman obtiene grandes capacidades mecéanicas, superando
inclusive las fuerzas de cohesion del adhesivo. El proceso requiere que se ejerza
un control de manera cuidadosa sobre la humedad, dado que los enlaces se
debilitan con la presencia de agua, la cual puede llegar a contaminar el material de
refuerzo creando una pelicula que evita la humectacion por parte del polimero,
propiciando la aparicién de zonas con delaminaciones por la presencia de poros o
vacios 1°,

Durante su aplicacion se diferencian varias etapas por las cuales debe pasar, da
inicio con la etapa de la humectacion, en la cual se busca la total penetracion del
adhesivo tratando que se genere una superficie de contacto lo mas amplia posible
entre los dos materiales, se ve muy influenciada por parametros como la
viscosidad, temperatura, presion, rugosidad y edad del adhesivo.

De la comparacion entre la energia de superficie del solido, con la tensiéon
superficial del liquido adhesivo, se puede obtener la posibilidad de humectacién de
dos superficies dadas, mostrando que la humectacion es posible cuando la
energia de superficie del solido es superior a la tensién superficial del liquido.

Posterior a la fase de humectacion se presenta la etapa de espesamiento, que es
en la cual el liquido se torna soélido, se puede presentar por evaporacion,
enfriamiento o reaccién quimica, todos los adhesivos estructurales son del tercer
tipo y se requiere que para los dos primeros tipos sean polimeros termoplasticos.

En la adhesion con endurecimiento por evaporacion, el polimero se encuentra
disuelto, por lo que al terminar su aplicacion se permite que se evapore 0 emigre
por difusion en materiales porosos.

Para el endurecimiento por enfriamiento al polimero se le adiciona calor, lo que
genera que regrese al estado liquido o muy cercano a él, para que durante el
tiempo que dura dicho efecto se puede manipular de manera tal que tome
diferentes formas.

15 SHACKELFORD, James. Introduccién a la ciencia de materiales para ingenieros, 6 Ed, Prentice
Hall. 2005. p. 494 a 499
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En el tercer tipo el adhesivo puede encontrarse en estado liquido o gelatinoso, en
el primero se tienen dos componentes los cuales deben ser pesados y mezclados
inmediatamente antes de su utilizacion, en el segundo tipo (resinas epdxicas) el
material de refuerzo suele venir pre-impregnado de fabrica de manera tal que al
suministrar calor al sistema se dé inicio al proceso de polimerizacion.

15 Protocolos de fabricacion

El proceso de fabricacion de un material compuesto se realiza al apilar diferentes
capas de material con orientaciones prestablecidas, buscando una mayor fortaleza
en ciertos sentidos.

Para el curado se utiliza un sistema de rampas de temperatura a una presion de
vacio o mecéanica establecida, durante la construccién se pretende ejercer una
presion uniforme de manera que se logre sacar la resina excedente, en el Gréafico
1-3 se muestra la arquitectura para el sistema de vacio.

Gréfico 1-3. Esquema tipico para el sistema de vacio
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Para el curado es recomendable utilizar un autoclave, en el cual se puede ejercer
una presion que puede oscilar entre 90 y 150 Psi sobre el conjunto de manera
isostatica; siendo exento de problemas tipicos en el sistema de vacio, dado que no
necesita de la presencia de grandes capas de aire por lo que la altura no lo afecta.
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Los gases con los que se recomienda presurizar la camara son Nitrégeno y
Diéxido de carbono, dado que al ser gases inertes se elimina el riesgo de ignicion
siempre presente al utilizarse aire ambiental.

Un autoclave tipico consiste en un contenedor, sistema de control, sistema
eléctrico, generador de gas y posiblemente un sistema de vacio, debido a que
varios fabricantes prefieren utilizar dicho sistema en las primeras etapas de
fabricacion para asegurar unas geometrias y luego con presion positiva alcanzar
los valores finales.

El proceso de curado se hace siguiendo un procedimiento que es ampliamente
recomendado por el fabricante de la matriz, dado que con eso se alcanza el
maximo potencial de dicho polimero, el proceso suele consistir en la utilizacion de
dos rampas.

Durante la primera rampa se busca que la resina disminuya su viscosidad, para
poder humectar zonas a las que no haya logrado alcanzar, se eliminen
contaminantes y toda la humedad presente, suele ser a temperaturas de 100 a
140 °C 1s,

En la segunda rampa se inicia el ciclo de polimerizacién, durante esta etapa la
viscosidad continua cayendo debido a la aplicacion de calor adicional, y luego
crece aceleradamente mientras la cinética del proceso comienza asegurando la
correcta creacion de las cadenas de polimerizacién, suele ser a 110 °C o 170 °C
dependiendo del polimero. La resina se gela hasta un punto en el cual se
solidifica. Posteriormente se mantiene esta temperatura por un tiempo de 2 a 6
horas de manera que se garantice una polimerizacién completa 7.

Si en algun punto la presién o la temperatura caen por debajo del rango
recomendado por el fabricante, el cual suele ser de +/- 5 a 10 °C, se presentan
fendémenos en los cuales se forma una elevada porosidad o inclusive vacios, estos
fendbmenos pueden ser interlaminares o intralaminares como se muestra en el
Grafico 1-4 .

Se presentan porque gases volatiles presurizan el sistema o demas contaminantes
han quedado atrapados en el conjunto, adicionalmente se puede presentar
humedad remanente, la cual al evaporarse aumentar4d la cantidad de
discontinuidades comprometiendo la integridad de la pieza.

16 | ancair Legacy FG, Construction Handbood. The Lancair Company. 2010.
17 1bid.
18 |bid.
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Gréfico 1-4. Vacantes y porosidad de manera interlaminar e Intralaminar.
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Otro problema que se presenta es que los materiales pre-impregnados se pueden
contaminar con particulas de la atmoésfera, esta cantidad de contaminacion
depende de la humedad relativa y la temperatura del medio circundante, de esta
manera al llevarse a cabo el proceso de curado estos contaminantes se convierten
en volatiles.

1.6 Efectos ambientales

Dado que tanto la fibra de refuerzo como la matriz polimérica suelen ser altamente
higroscépicas, se debe prestar gran atencion a la manera en la cual las piezas son
fabricadas y posteriormente operadas, esto suele ser critico cuando las piezas se
ven sometidas a altas temperaturas, por ello se busca siempre limitar la cantidad
de material expuesto al ambiente, el tiempo de fabricacion y la geometria de la
pieza.

Se recomienda tener cuartos especialmente acondicionados para el trabajo con
materiales compuestos, estos son conocidos como cuartos limpios en los cuales
se pretende evitar la entrada de particulas de polvo, asi como controlar las
condiciones medioambientales a través del control de la temperatura y de la
humedad.

La humedad presente en la matriz puede adicionalmente bajar la temperatura de
transicion vitrea (Tg), haciendo que la matriz no logre su correcta polimerizacion
generando la creacién de cristales o morfologias incorrectas que no seran
capaces de dar las caracteristicas mecanicas y quimicas requeridas, reduciendo la
capacidad estructural de la pieza.

19 CAMPBELL, F.C., Manufacturing Technology for Aerospace Structural Materials, Elsevier. 2006.
p.314
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Entre los principales problemas que se aprecian se ven los siguientes 2°:

e Las resinas termoestables tienden a absorber de 1% a 2% de humedad,
mientras que las resinas termoplasticas absorben del 0,1% a 0,3% de
humedad.

e Condiciones céalidas y humedas hacen matrices méas plasticas.

e Condiciones frias y secas hacen matrices més fragiles.

e Al eliminar la humedad de manera rapida se generan espacios vacios y
micro agrietamientos que generan tension a la estructura.

De igual manera se debe prestar gran atencioén al ambiente en el que van a operar
las piezas, dado que no solamente se veran afectadas por la contaminacion y la
humedad, sino que seran objetos de ataques por parte de quimicos y radiaciéon
ultravioleta. Para disminuir el dafio se recomienda pintar las piezas con acabados
gue generen una capa que separe el material compuesto del agente agresor, y
qgue logren reflejar la mayor cantidad posible de radiacion ultravioleta, por ello los
aviones de materiales compuestos civiles tienen la limitante de ser pintados casi
exclusivamente de blanco, con muy pocas zonas no criticas que aceptan otros
colores claros, problema que se intensifica si la pieza estd operando en ambientes
con altas temperaturas.

1.7 Procesos de caracterizaciéon

Para la correcta caracterizacion de los materiales es necesario realizar la
caracterizacion térmica, para conocer los limites térmicos en los cuales operaran
las piezas al igual que la caracterizacion mecanica para determinar sus
propiedades.

1.7.1 Andlisis térmico

La resina al ser un polimero tan sensible a los cambios de temperatura al igual
qgue al entorno y las condiciones de trabajo, debe ser caracterizada para lograr
determinar la envolvente operacional en la cual puede operar.

En el andlisis térmico se busca determinar principalmente la temperatura de
transicion vitrea, temperatura de polimerizacion y los limites de estabilidad al
monitorear el cambio de las propiedades fisicas en funcion de la entrada de
energia al sistema.

20 NIU, Michael C. Y. Composite Airframe Structures. Practical design information and data.
Conmilit Press Ltd. 1992. p.358
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1.7.1.1 Temperatura de transicion vitrea (TQ)

Durante el proceso de calentamiento de matrices poliméricas se presenta un punto
en el cual se produce un cambio en el estado del material, pasando del estado
vitreo al estado elastico, o desde el elastico al vitreo durante el proceso de
enfriamiento. Tg es la temperatura por debajo de cual la relajacion a larga
distancia, se vuelve mas lenta con respecto al tiempo de observacion.

Se presenta un cambio en la dureza de la matriz de dos a tres Ordenes de
magnitud, debido a la aparicibn o congelamiento de grandes partes de las
cadenas de polimeros comprometiendo su movilidad. La temperatura a la cual
ocurre esta dada por la arquitectura molecular y la densidad de uniones entre las
diferentes cadenas de polimeros, pero depende también de las tasas de
calentamiento o enfriamiento utilizadas durante la prueba.

La menor temperatura a la que se presente una transicion en una curva DSC sera
la Temperatura de transicién Vitrea (Tg), dicha transicién es una discontinuidad
suave que se da en un rango de aproximadamente 10 °C, entorno a la cual Cp va
desde un valor bajo hasta un valor alto, lo cual es caracteristico de transiciones
termodinamicas de segundo orden. Otro efecto que se presenta es que los
polimeros siempre tienen mayor capacidad calorifica por encima de Tg que por
debajo, debido a que hay mayor cantidad de grados de libertad lo que permite
absorber mayor cantidad de energia.

Un problema significativo que se presenta es la higroscopia de los materiales
poliméricos, los cuales tienden a absorber gran cantidad de agua lo cual tiene un
gran efecto sobre la Tg, especialmente en polimeros con gran cantidad de
interconexiones, dando una medida falsa al dar una lectura menor a la real, una
manera de solucionarlo es a través del proceso gradual de calentamiento en el
cual se elimine parte o toda la humedad.

Dado que al alcanzar la Tg baja la rigidez de la matriz, el material pierde
propiedades mecanicas de manera significativa, debido a que el polimero se
encuentra en estado elastico evitAndose de esta manera que el material pueda
transferir las cargas de manera efectiva a las fibras de refuerzo, por lo que Tg es
generalmente utilizada para definir el limite superior de temperatura ambiente a la
cual pueden operar las piezas fabricadas con dicho material compuesto, por lo que
existe un margen de seguridad propuesto de 28 °C (50 °F) entre Tg y la
temperatura operacional limite 2.

21 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of
structural materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002. p. 6-29 y 6-30
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1.7.1.2 Termogravimetria (TGA)

El andlisis por termogravimetria mide el cambio de masa de la muestra a través de
un incremento gradual de temperatura previamente prestablecido, generalmente
de 10°C/min o de la exposicion de la muestra a una temperatura dada midiendo el
cambio de masa en funcion del tiempo.

Es generalmente utilizado para determinar la estabilidad térmica de los materiales
poliméricos a través del monitoreo del peso, otro uso adicional de la técnica es
para determinar la tasa de pérdida de particulas extrafias a la muestra tales como
humedad, diluyentes o demas particulas que deben ser removidas dado que
comprometerian la pieza final.

Otro uso que se le da a la técnica es ayudar en la interpretaciéon de analisis de
Calorimetria Diferencial de Barrido (Differential Scanning Calorimetry, DSC),
donde la actividad endotérmica temprana puede representar un bajo punto de
fusion o por la volatilizacion de material de bajo peso molecular 2.

1.7.1.2.1 Equipo

El equipo necesario para realizar analisis TGA debe contener los siguientes
componentes.

» Microbalanza capaz de detectar cambio desde 0,1 pg

» Horno con el aislante que permita rangos desde temperatura ambiente
hasta 1000 °C.

» Control de temperatura capaz de asegurar la programacion y correcta
ejecucion de las tasas de calentamiento, donde 10°C/min es el valor
estandar, o mantener una temperatura constante a lo largo del andlisis.

» Sistema neumatico para realizar la purga de la cAmara donde se encuentra
la muestra, asi como introducir diferentes gases para variar el tipo de
atmosfera.

» Sistema de adquisicién de datos.

El grafico 1-5 muestra un esquema del mismo.

22 PATNAIK, Pradyot. Dean’s Analytical Chemistry Handbook, 2 Ed. McGraw Hill. 2004. p. 15.5
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Gréfico 1-5. Esquema de equipo para analisis TGA.%3
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La arquitectura del horno puede variar considerablemente teniéndose la
posibilidad de calentar la muestra desde diferentes angulos, Grafico 1-6, pero los
requerimientos son los mismos.

» Ser capaz de alcanzar 200 °C por encima de la maxima temperatura de
trabajo deseada.

Tener una zona caliente de un largo razonable, y con temperatura uniforme.
Toda la muestra debe ser calentada de manera uniforme.

Alcanzar la temperatura de inicio lo mas pronto posible.

No afectar los mecanismos de la bascula por radiaciéon o conveccion.

VVVY

El sistema de calentamiento puede ser por resistencias eléctricas o por radiacion,
el primer sistema es muy raramente utilizado debido a los largos gradientes de
temperatura, el sistema por radiacion es el mas utilizado, debido al hecho que a
través de radiacion infrarroja la luz es enfocada en la muestra a través de la
utilizacién de espejos elipticos o parabdlicos, obteniéndose temperatura de 1400
°C con rampas de temperatura de 1000 °C/min.

23 BROWN, Michael E. Introduction to Thermal Analysis. Techniques and applications. Chapman
and hall. 1988. p. 7

30



Grafico 1-6. Tipos de arquitectura para el horno del equipo TGA.?*
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Para las muestras existen varios tipos de atmédsferas dependiendo de la
naturaleza del material o las condiciones que se pretendan evaluar, generalmente
las muestras estan en el interior de una recamara bien sea de cristal 0 metalica,
las cuales deben ser capaces de operar en rangos desde alto vacio, <10+ Pa,
hasta alta presién, > 3000 KPa.

Suelen utilizarse diferentes gases buscando atmésferas oxidantes, inertes o gases
reductores o corrosivos. Se utilizan pequefias masas para proteger el equipo en
caso de deflagracion o explosion de las muestras.

1.7.1.2.2 Muestras

Las muestras utilizadas varian de manera considerable pudiéndose utilizar desde
metales hasta quimicos organicos.

En materiales metalicos suele buscarse la temperatura de oxidacion, la cual se
hace visible al presentarse un elevado incremento de la masa de la muestra, asi
como también el punto de Curie, el cual es la temperatura en la cual un metal
ferromagnético pierde su magnetismo convirtiéndose en un material
paramagnético.

Se presentan problemas dependiendo de la naturaleza de la muestra, algunas
debido a su baja transferencia de calor provocan que la misma no sea calentada
de manera homogénea, produciendo reacciones puntuales las cuales generan la
dificultad para poder reproducir la prueba®.

1.7.1.2.3 Interpretacién de resultados 26

Se distinguen varios tipos caracteristicos de gréaficos los cuales se muestran en el
gréafico 1-7.

24 BROWN, Michael E. Introduction to Thermal Analysis. Techniques and applications. Chapman
and hall. 1988. p.11

25 |bid, p.15

26 |bid. p.18
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Gréfico 1-7. Tipos de resultados %’
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La muestra no presenta descomposicién con pérdida
de productos volatiles en el rango de temperatura
mostrado. No se obtiene informacion, sin embargo, en
las fases soélidas, fusion, polimerizacién u otras no se
presento eliminacion de materiales volatiles.

La rapida pérdida inicial de masa es caracteristica de
desorcion o secado, puede incrementarse al trabajarse
a bajas presiones. Para asegurarse que la pérdida de
masa es real se recomienda volver a correr la muestra,
la cual debe producir la curva tipo i.

Representa la descomposicion de la muestra en una
Unica etapa. La curva puede ser utilizada para definir
los limites de estabilidad de los reactantes, determinar
la estequiometria del reactante y para investigar la
cinética de la reaccion.

Indica una descomposicién multi-etapa con intermedios
relativamente estables. De nuevo los limites de
temperatura de los reactantes y de los intermedios
pueden ser determinados, junto con estequiometria de
reacciones mas complejas.

Descomposicion de mudltiples etapas, pero no se
encuentran intermedios estables, se obtiene poca
informacion, pero se puede determinar la
estequiometria general de la reaccién. Es importante
revisar el efecto que la rata de calentamiento tiene
sobre la curva.

Muestra ganancia de masa como resultado de una
reaccion entre la muestra y la atmdésfera circundante.
Un ejemplo tipico seria la oxidacion de una muestra
metalica.

Es una curva muy rara de encontrar. Es el producto de
una oxidacion la cual se descompone de nuevo a
mayores temperaturas.

27 BROWN, Michael E. Introduction to Thermal Analysis. Techniques and applications. Chapman
and hall. 1988. p.18
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1.7.1.3 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

La Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) es una técnica que mide la absorcion
0 emision de calor y el grado del cambio de calor asi como la temperatura en una
muestra dada, en funcién del tiempo compardndola con otra recamara que se
tiene como referencia, un resultado tipo para polimeros es el mostrado en el
Gréfico 1-8. Es un método utilizado para el andlisis térmico de materiales tanto
organicos como inorganicos.

Al variar las condiciones de presion se logra acelerar las reacciones de oxidacion
de los polimeros.

Al presentarse una transicion térmica en la muestra, existe un intercambio de
energia térmica hacia la muestra o a la referencia para mantenerlas a la misma
temperatura, con ello y gracias a que la transferencia de energia es exactamente
equivalente en magnitud a la energia absorbida o liberada en la transicion, el
balanceo de energias proporciona una medida calorimétrica directa. 28

Gréfico 1-8. Diagrama DSC tipico para polimeros.?®
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28 PATNAIK, Pradyot. Dean’s Analytical Chemistry Handbook, 2 Ed. McGraw Hill. 2004. p.15-2

29 CHEREMISINOFF, Nicholas. Polymer Characterization: Laboratory Techniques and Analysis.
Univ. Press of Mississippi. 1996. p.21
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1.7.1.3.1 Equipo

El equipo consta de dos camaras, en una se coloca la muestra y la otra actia
como referencia, las dos camaras son calentadas o enfriadas hasta alcanzar la
temperatura inicial deseada, Grafico 1-9.

Gréfico 1-9. Esquema de equipo para andlisis DSC.3°
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Se da comienzo a un programa preestablecido en el cual se busca generar un
calentamiento bien sea muy rapido o gradual, generalmente a 10 °C/min. A lo
largo del calentamiento el sistema monitorea la temperatura en las dos camaras
buscando siempre mantenerse fieles al programa, de lo contrario el equipo es
capaz de enfriar o calentar dicha camara.

La capacidad calorifica de la muestra es proporcional a la diferencia en la energia
suministrada a las dos camaras por unidad de tiempo, dicha diferencia en la
cantidad de energia es grabada automaticamente.

30 NAIRN, John A. Materials science & Engineering - Polymer Characterization. 2003. p. 129
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1.7.1.3.2 Interpretacion de resultados 3!

La interpretacion de los analisis de DSC es dificil en la medida de la gran cantidad
de informacién que se puede obtener de ellos. Se suele utilizar la convenciéon de
signos mostrada en el grafico 1-10, pero varia de equipo en equipo.

Gréfico 1-10. DSC tipico de un polimero semicristalino.3?
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Transiciones endotérmicas de primer orden o transiciones que absorben calor,
poseen una alta capacidad calorifica, por lo que generan picos positivos.
Transiciones exotérmicas de primer orden o transiciones que liberen calor poseen
una capacidad calorifica negativa, generando por lo tanto picos negativos.

La transicion a menor temperatura es el punto de transicion vitrea (Tg). Dado que
no existe una Tg sino una zona en el material, Grafico 1-11, existen diferentes
maneras de tomar el punto, pero el procedimiento mas comun es tomar el punto
medio de la grafica. Se debe prestar gran atencién cuando se vaya a utilizar
material bibliografico o generar un reporte, dado que dar un Unico valor es algo
arriesgado.

31 NAIRN, John A. Materials science & Engineering - Polymer Characterization. 2003. p. 130
%2 |bid, p. 131
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Gréafico 1-11. Construccion de una zona de transicion vitrea. 33
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Un parametro que tiene gran influencia sobre la Tg es la tasa de calentamiento
utilizada, dado que el valor variara dependiendo de la manera que se lleve a cabo
la prueba, incrementando el valor de Tg al aumentar la rata de calentamiento, sin
embargo el cambio es de aproximadamente 3°C.

Si el proceso de calentamiento es considerablemente méas r4pido que la tasa de
enfriamiento o la muestra ha sido envejecida significativamente antes de la
prueba, se puede obtener un resultado como el mostrado en el gréfico 1-12, donde
la capacidad calorifica pasa de un punto menor a uno mayor, el pico asemeja una
transicion endotérmica de primer orden lo cual da lugar a malas interpretaciones.

Grafico 1-12. Transicién vitrea con un peldafio debido a efectos cinéticos en el
proceso, el peldafio se acentia al aumentar la rata de calentamiento o al
envejecer la muestra antes del calentamiento. 34
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33 NAIRN, John A. Materials science & Engineering - Polymer Characterization. 2003. p. 132
%4 |bid, p. 133
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Si polimeros semicristalinos no cristalizaron a su maxima capacidad cuando se
enfriaron, es posible que se de parte de dicha cristalizacion durante el proceso de
calentamiento, la cual se muestra en el DSC como un pico exotérmico (pico
negativo o pico que entrega calor); la temperatura de cristalizacion, Tc, esta
siempre entre Tg y la temperatura de fusion Tm. Un pico tipico de cristalizacion es
el mostrado en el Gréfico 1-13, donde la Tc es a veces tomada al comienzo de la
cristalizacion pero es mas comunmente asignada a la temperatura del pico.

Gréfico 1-13. Tipico pico de cristalizaciéon exotérmico. 3°
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Pero de nuevo Tc también es sensible a la tasa de calentamiento utilizada.

El mayor pico en la grafica 1-14 representa la transicion de fusion, la cual es una
transicion endotérmica de primer orden, y se muestra como un pico positivo en el
DSC.

Algunos polimeros pueden cristalizar en mas de una forma de cristal, por lo cual
pueden existir diferentes Tm. La gréfica 1-14 muestra en su mitad izquierda que
dos tipos de cristales dan dos transiciones de fusiones independientes, por lo que
aparecen dos picos en el DSC. Es incluso posible que un cristal que se fundi6 a
una temperatura menor se recristalice en un cristal con un punto de fusién mayor,
por lo que se crearan dos picos donde se funden y un pico negativo de
cristalizacion, Gréfico 1-14.

35 NAIRN, John A. Materials science & Engineering - Polymer Characterization. 2003. p. 133
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Gréfico 1-14. Regiones de transicion de fusion de polimeros con mas de un tipo
de cristal. 36
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1.7.2 Caracterizacibn mecéanica

La caracterizacion mecanica es llevada a cabo con el objetivo de conocer las
propiedades estructurales de determinados materiales, asi como sus posibles
aplicaciones dentro de la industria.

Se busca caracterizar el comportamiento durante todo el rango de aplicacion de
carga, para saber en qué punto y de qué manera puede fallar, asi como realizar
pruebas para el control de calidad, asegurar la fuerza y estabilidad durante un
ciclo de carga y conocer el modo en el que durante su proceso de degradacién
varian las propiedades mecanicas y quimicas.

Las pruebas mas comunmente realizadas son las de tension, compresion y
esfuerzo cortante, aunque se pueden realizar combinaciones de los anteriores
para determinar caracteristicas especificas.

Se pueden realizar pruebas estaticas en las cuales las muestras son sometidas a
unas condiciones hasta que fallan o pruebas dindmicas donde se realiza un
barrido para determinar la degradacion de la muestra con el pasar del tiempo y/o
los ciclos.

36 NAIRN, John A. Materials science & Engineering - Polymer Characterization. 2003. p. 135
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1.7.2.1 Tension

En el ensayo de tension se aplica una carga variable de manera gradual,
buscando determinar la deformacion que se presenta en el material, generalmente

a velocidades muy bajas.

Se hace la transferencia de carga desde las mordazas hasta la probeta a travées
de un esfuerzo cortante, por lo que se debe tener cuidado al realizar la prueba y
cerciorarse que las probetas no se muevan dentro de las mordazas; pueden
utilizarse diferentes geometrias de tabletas, para asegurar correctamente las

probetas a las mordazas si se demuestra que existen deslizamientos.

Para materiales compuestos la norma que regula las pruebas de caracterizacion
mecanica son las MIL-HDBK17-1F, la cual con la colaboracion de la ASTM
desarrollaron protocolos estandares para las pruebas, la tabla 1-7 y el Gréfico 1-15
muestran las designaciones a utilizar de acuerdo al tipo de falla obtenido.

Tabla 1.7. Cédigo para los tipos de falla a tension 37

FIRST CHARACTER

Failure Type

Angled
edge Deldmination
Grip/tab

Lateral
Milti-mode
long. Splitting
eXplosive
Other

A
D

SECOND CHARACTER

Code Failure Area Code

Inside grip/tab
At grip/tab

<1w from
grip/tab

Gage
Multiple areas
Various

UnknownU

I
A
W

c < 2o

THIRD CHARACTER

Failure
Location

Bottom
Top
Left

Right
Middle
Various

Unknown

Code

— -

cC < = >

87 ASTM, D3039/D3039M-08, Standard Test Method for Tensile Properties of Polymer Matrix

Composite Materials. 2012. p. 10
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Gréafico 1-15. Modos de falla en tension. 38
?

|
i
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=

LGM SGM AGM(1) AGM(2)

La seccion 2.3 muestra como quedaron configuradas las probetas.

1.7.2.2 Tenacidad de fractura

Todo material una vez que ha sido fisurado o agrietado conserva una capacidad
marginal para soportar cargas, las cuales encuentran puntos localizados de
concentracion de esfuerzo en la boca de la grieta, la cual buscara disipar la
energia de acuerdo a si el material es isotrépico o no.

38 ASTM, D3039/D3039M-08, Standard Test Method for Tensile Properties of Polymer Matrix
Composite Materials. 2012. p. 10
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De manera tal que la tenacidad de fractura busca determinar la carga maxima que
es capaz de soportar la estructura antes de fallar totalmente, cuando se encuentra
previamente agrietado.

Existen tres modos para la propagacion de las grietas, los cuales muestras los
factores de intensificacion de la fuerza en funcion de la geometria de la pieza, las
dimensiones de la grieta y la carga aplicada tal como se muestra en la gréfica 16.

Grafico 1-16. Modos basicos de propagacion de grieta®®

3.1 o
‘ 0 [ X 5 0 X
Z V /
Modo i Modo ii Modo iii
Apertura Deslizamiento Desgarro

Modo I, Apertura: Las superficies se separan simétricamente en la direccion Y.

Modo II, Deslizamiento: Las superficies se deslizan la una con respecto de la
otra simétricamente en el plano XZ en la direccion X.

Modo lll, Desgarro: Las superficies se deslizan la una con respecto a la otra
simétricamente en el plano XZ en la direccion X.

En esta tesis se probo la tenacidad de fractura translaminar, ver grafico 17, en el
modo | dado que es el modo que permitia realizar la maquina de tensién, por lo
qgue para la condiciébn en particular la norma a utilizar era la ASTM 1922-04
Standard Test Method for Translaminar Fracture Toughness of Laminated and
Pultruded Polymer Matrix Composite Materials, que propone la ecuacion 1-1 para
determinar la tenacidad de fractura translaminar.

P
Bw'/2

1
|a'/2][1,4+a][3,97-10,88a+26,25a%~38,9a3+30,15a*~9,27a"]

K= (Eq. 1-149)

[1-a]*/2

39 GDOUTOS, E.E. Fracture Mechanics: An Introduction, 2 Ed. Springer. 2005. p. 16

40 ASTM, E 1922-04. Standard Test Method for Translaminar Fracture Toughness of Laminated and
Pultruded Polymer Matrix Composite Materials. 2011. p.3
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Dénde:

Tenacidad de fractura translaminar, MPavm
Méaxima carga aplicada, MN

longitud de la grieta/anChO de la probeta adimensional

Espesor de la probeta, m
Ancho de la probeta, m

S@ R TA

La probeta queda dimensionada como se muestra en el grafico 28.

Gréfico 1-17. Dimensiones de la probeta de tenacidad de fractura translaminar 4!

Medidas en cm

1.7.3 Fractografia de compuestos

Es la interpretacion de la morfologia de la fractura que presenta una pieza o
probeta determinada, en la cual se pretende determinar los motivos de la falla del
material.

En piezas de compuestos el inconveniente es que a diferencia de la fractografia
en metales, no es posible realizar una comparacion directa entre las imagenes
obtenidas y la bibliografia. Esto se debe al gran rango de modos de falla posible,
los cuales generalmente interactian entre ellos incluso luego de un fallo
catastrofico inicial.

41 La gréfica es tomada y explicada en el segundo capitulo numeral 2.3.1
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Factores como temperatura, humedad, tasa de carga y manipulacion pueden
destruir la informacion existente, adicionalmente la superficie de falla casi siempre
gueda desgarrada por lo que analisis posteriores son muy dificiles si es que son
posibles de realizar. 42

Se distinguen tres tipos de falla como se ve en el Grafico 1-18, los cuales son
translaminar, intralaminar e interlaminar.

En modo translaminar la falla se presenta a lo largo del espesor de la pieza, en el
intralaminar la ruptura se presenta en la interface entre fibra y matriz, pero solo
falla la matriz o la combinacién matriz-refuerzo y en el modo interlaminar se
presenta una separacion de las capas.

El modo intralaminar esta altamente relacionado con fallas predominantes de
material de refuerzo

Gréfico 1-18. Modos de falla en compuestos 43

INTRALAMINAR
TRANSLAM@

I

INTERLAMINAR

La falla translaminar que normalmente se presenta en materiales compuestos,
suele ser muy violenta y altamente inestable con una gran liberacién de energia,
debido a la poca o nula zona plastica, o que genera un gran retroceso de la pieza
generando fallas secundarias normalmente de delaminaciones, todo esto

42 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. Capitulo 2.

43 pid. p. 37.
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enmascara la falla inicial, lo que puede volver casi imposible la determinacion de la
secuencia de eventos. 44

Una dificultad que se presenta en la fractografia es la fragilidad de las piezas y la
limitacidén del espacio disponible en los microscopios épticos y electrénicos, por lo
que en el segundo caso se suelen utilizar geometrias no superiores al cm?.

Dicha limitacion de espacio genera dificultades durante el corte, dado que no se
desea introducir nuevo dafio a las piezas, por la concentracion de esfuerzos o
calentamientos durante el corte, todo esto puede propiciar deformaciones en el
area de interés, generar nuevos procesos de polimerizacion o por el contrario
degradacion o eliminacién de la matriz, por lo que en piezas de dimensiones
reducidas y con pequefios espesores se recomienda el corte con tijeras. 4°

Dado que los compuestos no suelen tener una zona plastica, es muy dificil
determinar el punto desde el cual se desarroll6 la fractura, por lo que pruebas de
microscopia electronica generalmente no son necesarias pues no suelen ofrecer
mayor informacion a la ya determinada en pruebas 6pticas. 46

Durante las inspecciones con estereoscopio se suelen buscar partes de la
superficie, que muestren una clara diferencia o el final de un modo de falla y el
comienzo de otro, con estos sitios determinados se suelen realizar pruebas
posteriores en SEM para obtener mayores detalles.

En general la bibliografia recomienda que la iluminacién sea a través de las fibras
y no paralelas a ellas, dado que con eso se consigue un juego de sombras que
puede dar mayor claridad.

Desde altos angulos de iluminacion hasta totalmente perpendicular se obtiene una
buena intensidad, dado que se logra fotografiar el fondo de las cavidades y da
buena informacién concerniente a la direccion de los pliegues.

Se recomienda iniciar el examen de la superficie con una inclinacion de 10°, de
manera tal que se pueda apreciar la mayor cantidad posible de la superficie
obteniéndose una buena profundidad y resolucion de crestas y valles. A lo largo
del proceso se puede llegar a inclinaciones de hasta los 70° buscando maximizar
la cantidad de informacién que se puede recolectar al hacer visibles otras zonas. 4’

44 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. p. 14.

45 |bid. p. 14 y 52.

46 |bid. Capitulo 2.

47 Ibid. p. 77 a 79.
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Con microscopia SEM se presenta el inconveniente que la muestra debe ser
conductiva, lo cual implicaria realizar un recubrimiento con oro o paladio, lo que
puede llegar a enmascarar lo que se desea ver por lo cual se debe prestar mucha
atencion si se va a hacer dicho recubrimiento.

Se puede realizar el escaneo bajo condiciones ambientales (environmental
scanning electron microscope, E-SEM) sin embargo se debe tener el voltaje del
haz lo mas bajo posible para no cargar la muestra ni degradar la resina de la
superficie por la alta interaccion. 48

En el fallo cohesivo se aprecia la existencia homogénea de la matriz en ambas
caras de la superficie de la fractura, la cual queda con una forma estriada de
manera irregular, es muy raro encontrar la fibra sola expuesta sin matriz.

El fallo adhesivo o interfacial se evidencia por la ausencia de matriz en una
superficie, muy posiblemente debido a la contaminacion de la superficie durante
su manipulacién o procesamiento durante el proceso de fabricacién, o por la
contaminacion con agua debido a la prolongada exposicién a una atmosfera alta
en humedad.

Las fallas de gran energia, caracteristicas de tension, suelen mostrar filamentos de
diferentes alturas mientras que las fallas de baja energia suelen generar una
superficie muy homogénea como se muestran en los grafico 1-19 y 1-20
respectivamente, estas diferencias pueden ser facilmente apreciables en pruebas
de microscopias Opticas pero se tiene mejor resolucidbn con microscopia
electrénica de barrido (SEM).

48 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. p. 84.
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Grafico 1-19. Resultados tipicos de fallas de alta energia (a) y (b). 4°

49 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. p. 13.

50 Ibid. p. 13.
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2. CONFIGURACION DEL TRABAJO

La Federal Aviation Administration (FAA) sugiere utilizar en resina el equivalente
en peso al peso del material de refuerzo %!, de manera tal que quede con una
relacion de 1:1, con ello se obtendria la mejor relacion entre material de refuerzo y
matriz para buscar las mejores propiedades mecéanicas. Se buscd determinar la
validez de dicho porcentaje con tela de algodén como material de refuerzo,
adicionalmente a ello se probaron otros 2 niveles (50% y 150%) para determinar el
punto de saturacion de la tela.

Luego de realizar la primera fabricacion utilizando los niveles inicialmente
propuestos, se pudo apreciar que dichos niveles no daban piezas validas para
pruebas posteriores, dado que la matriz no era suficiente para humectar la
totalidad del material de refuerzo, tal como se muestra en el grafico 2-1 y se
amplia en el capitulo 3, por lo cual se adicionaron tres niveles extra para
determinar el punto de saturacion del material de refuerzo, por lo que finalmente
se probaron seis niveles de resina.

Gréfico 2 - 1. Discontinuidades y delaminaciones en las piezas

Relacion Matriz a
Material de refuerzo

Zonas con matriz insuficiente

Delaminaciones por falta de para realizar una
matriz durante el proceso de impregnacion total
fabricacion y homogénea

51 Federal Aviation Administration. Advisory Circular AC 43.13-1B. Title 14 of the code of federal
regulations. U.S. Department of Transportation. 1998. p. 3-3
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Para el desarrollo de esta investigacion se plante6 un modelo estadistico basado
en los requisitos de las normas ASTM D3039M-08 y E1922-04, las cuales piden la
realizacion de por lo menos 5 pruebas por cada condicién que se desee estudiar,
de manera tal que el disefio estadistico queddé como se muestra en el grafico 2-2
donde cada nivel equivale a los porcentajes de resina utilizados para cada prueba,
guedando como se muestra en la tabla 2-1.

Tabla 2.1. Equivalencia entre nivel y porcentaje de resina a material de refuerzo

Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3
Prueba inicial 50 % 100 % 150 %
Prueba final 175 % 200 % 225 %

Grafico 2 - 2. Disefio de experimento

Especimenes

Proceso Prueba a Niveles  por proceso de
de fabricacion realizar utilizados fabricacion

Nivel 1 2 )

Tension Nivel 2

1. Condiciones
ambientales Nivel 3

2. Fabricacion en Nivel 1
Horno e
Tenacidad de
fractura Nivel 2
translaminar

Nivel 3

Como materia prima se utilizaron telas adquiridas en el almacén Luna Textil (Cr 24
No. 65 — 19) 100% de algodon, como material desmoldante se utilizé6 una tela
llamada brioni que es entre 80% y 100% nylon, la tela encargada de absorber los
excesos de resina puede ser cualquier tela con buena capacidad de absorcion de
material, el requisito minimo para todas ellas es que sean capaces de soportar la
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temperatura sin degradarse durante todo el tiempo de curado, determinar su
idoneidad o no estaba mas alla del alcance de este trabajo.

En el anexo D se encuentra la informacion correspondiente a las resinas epoxicas
utilizadas, las cuales son la 6090A con 1956B como endurecedor; fueron
seleccionadas porque es una de las mejores resinas epéxicas que se consigue
comercialmente y es de amplia utilizacion industrial.

Dado que se deseaba evaluar la influencia del proceso de curado se procedié con
la fabricacion de un horno, dicho proceso se muestra en el numeral 2.1.

2.1  Fabricacion del horno de curado de bajo calor

2.1.1 Configuracion del horno

La investigacion bibliografica mostré que la temperatura que se debia alcanzar no
superaba los 200 °C %2 por lo que se determiné que el horno para curado debia ser
de 60 cm de largo, ancho y alto, dado que con estas dimensiones se podria utilizar
el horno no solo para la elaboracion de las probetas sino para produccion de
elementos de mayor tamafo. Fue elaborado en acero galvanizado calibre 22, con
paredes de 1 in de espesor aisladas con lana de vidrio del mismo espesor —
estandar industrial/comercial - , quedando establecido como se muestra en la
figura 2-1; también posee una ventana frontal de inspeccion en vidrio templado, la
cual puede ser cerrada con dos compuertas accionadas manualmente para evitar
la pérdida de calor.

Para generar el calor posee dos resistencias conectadas en serie contraladas por
un termostato, todo el sistema eléctrico tiene un botdén que corta la electricidad en
caso de emergencia.

52 NIU, Michael C. Y. Composite Airframe Structures. Practical design information and data.
Conmilit Press Ltd. 1992. Capitulo 2.
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Figura 2 - 1. Disefio exterior del horno de curado

2.1.2 Fabricacién del horno

La fabricacion se llevo a cabo en el taller que poseia el tesista en la casa, al igual
que en el hangar de la Fundacién Universitaria Los Libertadores.

La base fue fabricada con una lamina de acero laminado de 1/4” de espesor
soldada a una base de angulo de hierro de 1” x 1” x 1/8”, dado que se necesitaba
una base fuerte y estable que sea capaz de soportar cargas térmicas y mecanicas
sin deformarse.

El proceso de fabricacion se llevé a cabo siguiéndose la secuencia mostrada en
las fotografias del anexo A.

Finalmente el horno queda como se ve en la fotografia 2-1, el Gréfico 2-3 muestra
los diferentes componentes del mismo.
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Fotografia 2 - 1. Horno terminado

1. Cuerpo principal 2. Puerta 3. Caja de control

4. Parrilla de resistencias 5. Base planade 1/4" 6. Varas roscadas

7. Vidrio de alta 8. Ventanas de 9. Seguros de la
temperatura inspeccion puerta
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La caja de control (3) es la que posee el interruptor maestro que permite el corte
del flujo de corriente al controlador de temperatura, el cual a su vez tiene su propio
corte de corriente, todo ello le da al horno la facilidad de un control seguro y facil.

2.1.3 Pruebas del horno

Las pruebas para la caracterizacidon del horno de curado se realizaron en
diferentes momentos revelando inconvenientes menores, que fueron solucionados
a lo largo del proceso, ellos fueron principalmente la baja temperatura alcanzada
en la base cuando la parrilla se encontraba en la parte superior del horno.

Por ello se cre6 una parrilla ajustable la que se recubrié totalmente con acero
galvanizado y se aislé con dos capas de lana de vidrio, otro problema era la gran
pérdida de calor a través de la ventana de inspeccion, lo que llevo a la elaboracion
de dos tapas de inspecciébn de manera tal que se pudiera tener visibilidad del
interior del horno al abrirlas y luego recuperar el sello con su cierre.

Se establecié como punto de trabajo una altura de 20 cm desde la base del horno
hasta las resistencias, se dejo trabajando sin carga y los datos se registraron
manualmente minuto a minuto hasta que se consiguiera un valor o rango
constante, finalmente obteniéndose los resultados de los graficos 2-4 y 2-5.

Gréfico 2 - 4. Caracterizaciéon del horno con la perilla en 300 >3

120 -
90 - s
80 A R

KEd
70 -+ //
P

50 A ;/ rai
P

40 -

30 A

20 T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17

—-—-Termocupla 1

Temperatura (°C)

Termocupla 2
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53 La perilla utilizada en el horno es comercial y tiene una graduacion estandar dependiendo de la
marca utilizada, por lo que se tom6 dicha marcacién como referencia para poder determinar la
temperatura del horno a unos intervalos determinados.
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Gréfico 2 - 5. Curva de calentamiento del horno con la perilla en 300
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Desde el minuto 17 la temperatura permanecié constante en un rango de +/- 3 °C
por lo que se determind que la temperatura promedio con la perilla a 300 es de
110 °C.

De igual manera se realizé con la perilla a 400 con los resultados en las graficas
2-6y 2-7.

Gréfico 2 - 6. Caracterizacién del horno con la perilla en 400
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Gréfico 2 - 7. Curva de calentamiento del horno con la perilla en 400
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Desde el minuto 32 la temperatura permanecié constante en un rango de +/- 5 °C,
por lo que se determind que la temperatura promedio con la perilla a 400 es de
185 °C.

Se caracteriz6 de igual manera el horno en su fase de enfriamiento, con el objetivo
de conocer la rata a la cual pierde calor para determinar si era necesario hacer un
control activo sobre el mismo, dado que el choque térmico podria generar
problemas en el proceso de curado.

El Gréafico 2-8 muestra que el horno pierde calor a una tasa mesurada dentro de
los estandares de fabricacion industrial, la cual no se considera aceptable por
encima del rango de oscilacion de la temperatura en el punto mas alto.

Gréafico 2 - 8. Curva de enfriamiento
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Con ello se pudo concluir que el horno era apto para el curado de piezas en
materiales compuestos.

2.2  Analisis térmico de los componentes

Para el analisis térmico de las muestras se realizaron dos pruebas concernientes a
una Termogravimetria (TGA) y una Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), las
pruebas se realizaron utilizando una adaptacion del protocolo propuesto por el
MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for
characterization of structural materials, para caracterizacion a través de pruebas
DSC, el cual es el estdndar militar para caracterizaciébn de materiales compuestos
en matriz polimérica, a partir de la cual se cred posteriormente la normatividad
ASTM buscando que sean compatibles.

El protocolo es el siguiente:

5.5.4 Procedimiento para Calorimetria diferencial de barrido (DSC) %
Esta prueba puede ser llevada a cabo utilizando un equipo DuPont 9900 para
analisis y control térmico con accesorios 912 DSC o equipos equivalentes.

Espécimen: Prepreg (10 a 30 mg) en montura de aluminio.

Referencia: Montura vacia.

Rata de calentamiento: 10°C/min.

Rango de temperatura: Temperatura ambiente a 350°C.

Atmosfera: Purgada con nitrdgeno.

Manipulacion de la La informacion es almacenada en un archivo digital

informacién: y gréficado como flujo de calor [heat flow dH/dt
(UW/sec)] vs temperatura (°C).

Calor de reaccion: La informacion de la calibracién junto con el

analizador térmico es utilizada para calcular las
temperaturas de reaccion AH de la resina
termoestable del prepreg.

Transicion vitrea: Un dispositivo de enfriamiento pegado al DSC
puede ser necesario para facilitar la consecucién de
la temperatura de transicion vitrea Ty de la resina
termoestable del prepreg.

Este protocolo fue elaborado para caracterizacion de materiales pre-impregnados
—fibras de refuerzo y matriz mezcladas y comercializadas desde fabrica en
proporciones 6ptimas—, pero dado que es la Unica guia reconocida y aceptada

5 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of
structural materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002. p. 5-8
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mundialmente se utilizO en este trabajo realizando pequefias modificaciones
buscando determinar las condiciones mas préximas a la realidad del proceso.

Se modificdé la atmésfera de pruebas dado que bajo condiciones normales de
fabricacion, es imposible obtener una atmaosfera inerte de nitrégeno por ser poco
practica ni econdmica, por lo que las piezas son fabricadas bajo atmoésfera
oxidante.

La cantidad de material varia dado que se analizan los materiales por separado.

Las pruebas fueron realizadas en rangos de temperatura equivalentes a 30 °C
hasta 400 °C cubriendo los requisitos.

Dado que las resinas epoxicas estan en el grupo de los polimeros termoestables
%5, se determinan sus rangos de operacioén y fabricacién segun la tabla 2-2.

Tabla 2.2. Parametros de fabricacion de piezas con resinas termoestables. >°

Proceso Termoestables

Reaccién quimica Si
Rango de temperaturas 250 - 400°F (121 - 204°C)
Tiempo de ciclo 3 -7 horas
Viscosidad Baja
Presién requerida 50 — 100 psi
Fabricacion Por lotes
Porcentaje de piezas perdidas Alto

Se conoce que adicional a los rangos anteriores de fabricacion, los rangos
maximos de operacién son normalmente 100 °C a 150 °C *’, por lo que se busca
determinar el comportamiento de la matriz en dicho rango.

El equipo utilizado fue el Rheometrics STA1500 que se muestra en la fotografia 2-2.

5 NIU, Michael C. Y. Composite Airframe Structures. Practical design information and data.
Conmilit Press Ltd. 1992. p. 47

56 Ibid. p. 179

57 BAKER, Alan. DUTTON, Stuart. KELLY, Donald. Composite Materials for Aircraft Structures, 2
Ed. AIAA Education series. 2004. p. 9.
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Fotografia 2 - 2. Equipo de DSC — TGA

2.3  Fabricacién de las probetas

Para la fabricacion de las probetas se utilizé el protocolo de "hand-layup”, el cual
consiste en la medicion e impregnacion manual del tejido de refuerzo, el proceso
se llevo de igual manera para todas las probetas, bien sean fabricadas en el horno
0 a temperatura ambiente.

Se comenzé con la medicion y demarcacion de la tela en sentido longitudinal, la
fotografia 2-3 a 25X permite asumir que la tela es casi bidireccional seguido del
corte y un planchado para eliminar las arrugas existentes en las telas; se dejaron
enfrian durante la noche protegidas del ambiente para evitar la contaminacion tal
como se muestra en las fotografias 2-4, 2-5 y 2-6.
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Fotografia 2 - 3. Configuracién de la tela de algodon
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Fotografia 2 - 4. Demarcacién en la tela Fotografia 2 - 5. Corte en la tela de
de algodon algodon

Fotografia 2 - 6. Telas de algodén cortadas

Se utilizé brioni como tela desmoldante y bioto como bleeder (tela sangradora que
debe absorber los excesos de resina), las dos telas fueron sometidas a pruebas
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en el horno siendo llevadas a 180 °C sin mostrar signos de deterioro evidentes
durante una inspeccion en estereoscopio.

Se peso la totalidad del material de refuerzo, las telas desmoldantes y las telas
sangradoras para posteriormente poder determinar la cantidad de resina en el
material compuesto y en las otras telas envueltas en el proceso.

La resina epoxica utilizada fue la 6090 que tiene la 1956 como endurecedor,
debian ser mezcladas en una relacion de 5 a 1, para asegurar la utilizacion de las
correctas porciones se utilizd una bascula electronica mostrada en la fotografia
2-7.

Fotografia 2 - 7. Bascula electronica utilizada para el pesaje.

: TM i - d

Para los procesos tanto ambientales como en el horno se utilizé la arquitectura
mostrada en el gréfico 2-9, consistente en una capa de material desmoldante
contra la superficie del horno seguida de una capa de tela sangradora, otra capa
de material desmoldante, las 4 capas de tela de algoddon impregnadas con la
resina epoxica, una capa de material desmoldante seguida de una capa de
bleeder y finalmente otra capa de material desmoldante. Sobre todo el conjunto se
puso una lamina de ¥ de hierro colado para ejercer presion mecanica (10,2 psi),
fotografias 2-8, 2-9 y 2-10.

Cada uno de los niveles correspondié a 50%, 100% y 150% en la primera prueba

y 175%, 200% y 225% en la segunda prueba. De manera tal que se fabricaron las
piezas con los tres niveles en paralelo, sin permitir interacciones entre ellas.
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Gréfico 2 - 9. Disposicion para la fabricacion

@\, *“7@

~

3. Probetas nivel 2

Sentido de la
urdimbre

1. Superficies (base del hornoy 2.  Probetas nivel 1

placa de hierro)

4. Probetas nivel 3 5. Tela sangradora (bioto) 6. Tela desmoldante (brioni)

Dado que el tamafio del horno no permitia fabricar todas las piezas en una sola
oportunidad se realizaron multiples tandas de fabricacion, siempre bajo las mismas
condiciones de fabricacion y ambientales de modo tal que no introdujeran nuevas

variables al experimento.

Fotografia 2 - 8. Primera capa, material desmoldante.
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Fotografia 2 - 9. Segunda y tercera capa, material sangrador y material desmoldante.

Fotografia 2 - 10. Primera, segunda y tercera capa, material sangrador y material
desmoldante.

Todas las probetas fueron marcadas en los extremos superior e inferior y cortadas
con bisturi y tijeras.

2.3.1 Probetas de tension

Las probetas fueron dimensionadas acorde a las recomendaciones de la norma
ASTM D 3039M - 08 segun la informacién de la tabla 2-3, utilizando la primera

61



referencia dado que las probetas fueron fabricadas con las telas a 0° de orientacion
de la urdimbre.

Tabla 2.3. Dimensiones para las probetas de tension 8

Fibra Largo total  Espesor

Orientacion mm [in] mm [in]

1 0° unidireccional 15 [0.5] 250 [10.0] 1.0[0.040]
2 90° unidireccional 25 [1.0] 175[7.0] 2.0[0.080]
3 Balanceaday simétrica 25[1.0] 250[10.0] 2.5[0.10]
4 Al azar y discontinua 25[1.0] 250[10.0] 2.5[0.10]

Las mordazas de la maquina de ensayos mecéanicos Quasar 10 tienen 3.9 cm de
altura por lo que quedaba la probeta como se muestra en el gréfico 2-10.

Gréfico 2 - 10. Montaje de las probetas de tension en el bastidor de la maquina

Medidas en cm

58 ASTM, D3039/D3039M-08, Standard Test Method for Tensile Properties of Polymer Matrix
Composite Materials. 2012. p. 5
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2.3.2 Probetas de tenacidad de fractura translaminar

Las probetas fueron dimensionadas acorde a las recomendaciones de la norma
ASTM E 1922 — 04 quedando como se muestra en el grafico 2-11.

Gréfico 2 - 11. Dimensiones de la probeta de tenacidad de fractura translaminar

Medidas en cm

W= 25

\L\{o 5 00375

_ Longitud
0 12 de grieta

2.3.3 Rampa de curado

La rampa de curado se utiliza para eliminar contaminantes en el material asi como
garantizar la correcta polimerizacién de la matriz, por ello se determiné a través de
las pruebas de DSC-TGA, ver numeral 4.2, que la temperatura para curado debia
estar lo mas cercana posible a los 105 °C, dado que a esta temperatura se
estimula la correcta polimerizaciébn del compuesto, una mayor temperatura
generaria una velocidad de polimerizacion muy alta y la generacion de burbujas, lo
cual provocaria una mala polimerizacibn con unas propiedades mecanicas
inferiores. La correcta polimerizaciéon se asegur6 con el tiempo de curado y la
rampa de enfriamiento, la cual busca una emisién gradual y homogénea a lo largo
de toda la pieza del calor existente.

La gréfica 2-12 (la cual salié de la prueba de TGA) muestra que entre temperatura
ambiente y los 70 °C, no se evidencié pérdida significativa de peso en la resina,
con probablemente un poco de evaporacion de la humedad existente en el
material de refuerzo, por lo que se utiliza una rampa de un solo paso, grafico 2-13.

63



La bibliografia mostré un tiempo de curado de aproximadamente 90 a 110 minutos
para asegurar una correcta eliminacion de contaminantes y la polimerizacion de

las resinas °.

Gréfico 2 - 12. Variacién del peso en funcién de la temperatura
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Grafico 2 - 13. Rampa de temperatura propuesta y utilizada para la fabricacion.
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59 Lancair Legacy FG, Construction Handbood. The Lancair Company. 2010.

64



Finalmente se obtuvo la rampa mostrada en la grafica 2-14, la cual fue registrada
manualmente a partir de las mediciones de las termocuplas, la rampa de
enfriamiento ya se conocia previamente a través de las pruebas de caracterizacion
del horno, con lo que se cumplié el objetivo del proceso de fabricacion.

Grafico 2 - 14. Rampa de fabricacion.
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2.4  Pruebas mecanicas

Para las pruebas tanto de tension como de tenacidad de fractura translaminar, se
configurd la maquina a una velocidad de 2 mm/min a cordew a las norma ASTM
D3039M-08 y E1922-04.

Para la prueba de tenacidad de fractura se procedié a fabricar un adaptador
consistente en un par de clevis para las mordazas, de manera tal que se pudiera
generar la carga tal cual lo pedia la norma, el cual pudiera ser utilizado con las
mordazas estandar tal como se muestra en la grafica 2-15, los clevis en ambos
extremos son ajustados exactamente en la mitad de las mordazas.
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Gréfico 2 - 15. Montaje de las probetas de tenacidad de fractura translaminar.

1. Probeta de tenacidad de fractura translaminar 2. Pasadores 3. Clevis

2.5 Inspeccion estereoscopica y por E-SEM

Tanto para la caracterizacion con estereoscopio como con SEM, se debe seguir
una serie de recomendaciones generales, principalmente concernientes al modo
de iluminacién de la zona de fractura el cual fue explicado en el numeral 1.7.3 .

La tabla 10 muestra las principales caracteristicas y morfologias buscadas durante
inspecciones a las superficies de fractura obtenidas, de manera tal que en la
caracterizacion por estereoscopia, se eligieron las probetas mas interesantes a
analizar en E-SEM.

60 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. Capitulo 2.
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Tabla 2.4. Caracteristicas a buscar durante la examinacion visual 6!

CARACTERISTICAS IMPLICACION

Area no dafiada

Posible evidencia de dafio por debajo de la superficie o

Distorsion visible . .
delaminacion.

Posible sitio del comienzo de la grieta. Posible evidencia de impacto,

Muescas, abolladuras, grietas o rozamiento o desgaste. La direccién del impacto puede ser deducida

agujeros . - .

au por la direccion de los agujeros.

Divisiones o ampollas Dafio interno tal como delaminacion o separacion de las capas y
superficiales puede indicar inestabilidad como pandeos o dafio pos-falla.

Decoloracioén o

e Evidencia de exposicién a quimicos o radiacion ionizante.
desvanecimiento P q
Superficies con fracturas translaminares

. Indican la direccién de la propagaciéon dado que emanan del sitio de

Marcas radiales o de chevron S -
iniciaciéon de la grieta.

Superficies mates y/o planas Falla por compresién o evidencia de rozamiento de superficies.

Superficies brillantes u oscuras  Falla por tension.

Falla por torsion, la direccion de la rotacion se deduce por la

Pasos radiales . -
orientacion de los pasos.

Crecimiento a menudo en la direccién del dafio secundario, pero

Aumento del dafio secundario - X !
puede ser limitado si la fractura o el modo de la carga cambian.
Superficies con fracturas intralaminar e interlaminar

Costillas o marcas de playa F,raptura por desIJzamlento o adhesion, puede indicar una carga
ciclica. Propagacion desde el centro del radio de curvatura.

Superficie de fractura mate Esfuerzo interlaminar tipo Il o rozamiento de superficies.

Superficie de fractura brillante Fractura interlaminar predominantemente de modo I.

Superficie de fractura L . . . .
Contaminacion pos-falla o evidencia de corrosion previa.

descolorida
Cambio en la tonalidad de la Evidencia de cambio en el modo de la fractura o direcciéon de
superficie crecimiento de la grieta.

Para este trabajo se utilizaron los equipos, estereoscopio ADVANCED OPTICAL
MICROSCOPE y E-SEM FEI Quanta 200 de la Universidad Nacional de Colombia,
sede Bogota, mostrados en las fotografias 2-11 y 2-12.

61 GREENHALGH, Emile S. Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites. Woodhead
Publishing. 2009. p. 38.

67



Fotografia 2 - 11. Estereoscopio utilizado para la toma de las imagenes.

1. Estereoscopio 2. Fuentesdeluz 3. Soporte para probetas

Fotografia 2 - 12. E-SEM utilizado para la toma de las imagenes.
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3. TRABAJO EXPERIMENTAL

El desarrollo de este estudio comenzd por la caracterizacion térmica de los
materiales, el cual se encuentra en el numeral 4.2, dicho andlisis dio los limites de
utilizacion y fabricacion tanto de la resina epoxica como de la tela de algodén
como material de refuerzo, con los cuales se buscé determinar la influencia sobre
las caracteristicas mecénicas del proceso de fabricacion y relacion matriz-material
de refuerzo. Posterior a ello se realiz6 un proceso de fabricacion acorde a lo
expuesto en el numeral 2.3 para finalmente pasar a realizar las pruebas
mecanicas de traccion y tenacidad de fractura translaminar, numeral 3.3.

3.1 Analisis térmico de los componentes

Se realizaron pruebas DSC — TGA tanto a la tela de algodén como a la resina
epoxica, curada bajo condiciones ambientales sin fuente de calor ni presion
mecanica dado que seria el punto mas critico posible, al igual que este protocolo
es un estandar en la industria aerondautica ligera donde no se utilizan hornos para
el curado de las piezas. Esto buscaba determinar los limites térmicos de la
muestra.

Las graficas 3-1 y 3-2 muestran los resultados generados por el departamento de
quimica de la Universidad Nacional de Colombia en el Laboratorio de Catélisis de
la Sede Bogot4, los analisis de las mismas se muestran en el capitulo 4.

Gréfico 3 - 1. Resultados DSC-TGA de la tela de algodon en atmésfera oxidante.
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Gréfico 3 - 2. Resultados DSC-TGA de la resina epoOxica curada en condiciones
atmosféricas.
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3.2 Resultados del proceso de fabricacion de las probetas

Durante el comienzo de este estudio se propuso determinar si la recomendacion
realizada por la FAA para material sintético, podria ser aplicable para un material
de refuerzo organico como lo es la tela de algoddn, dicha recomendacién
manifiesta que se debe utilizar una relacion en peso de uno a uno entre la matriz y
el material de refuerzo, adicionalmente se probaron otros dos niveles de resina
buscando determinar el punto de saturacion del material y si ello tenia
implicaciones en las propiedades mecanicas finales.

Para la prueba inicial se utilizaron diferentes pigmentos —en una concentraciéon del
2% del peso total de la resina utilizada— para poder ver claramente la cantidad de
material humectado, con ello se buscaba determinar si la cantidad de resina
utilizada era suficiente o si, por el contrario, se necesitaba una mayor cantidad.

Los tres primeros niveles probados, 50%, 100% y 150% —siendo el de 100% el
recomendado por la FAA—- mostraron que no eran suficientes para realizar una
impregnacion total y homogénea como se mostro en el grafico 2-1 y 3-3, por ello
se probaron tres niveles adicionales concernientes a 175%, 200% y 225%.
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El gréfico 3-3 y 3-4 muestra que con el nivel del 50% de resina, solo se alcanzo a
impregnar de manera incompleta e irregular tres de las cuatro telas. Es claro que
dicha pieza no pudo ser considerada viable para las pruebas dado que presentaba
gran cantidad de zonas sin matriz y se presentaba una gran delaminacion entre
las capas de material.

Con el 100% se alcanz6 a impregnar las cuatro telas pero fue de manera
incompleta e irregular lo cual provocé que dicha pieza tampoco fuera de utilidad
para las pruebas posteriores, por lo tanto la recomendacion de la FAA no aplica
para la tela de algodén como material de refuerzo.

Finalmente con el 150% la cantidad de material de refuerzo impregnado aumentoé
pero todavia no fue suficiente y de igual manera se generd una pieza inatil para
pruebas, por lo que se concluyd que ninguno de los niveles de 50%, 100% y 150%
era apto para la correcta fabricacion de las probetas.

Grafico 3 - 3. Resultados de la primera tanda de fabricacion, nivel propuesto por la
FAA y dos auxiliares (uno por encima y uno por debajo).

No hubo adhesion entre
las capas

Relacion de matriz a
material de refuerzo

zonas en las cuales
la impregnacion

no fue homogenea y
presenta
delaminaciones y
discontinuidades

- 150%

Posteriormente se probd con tres niveles adicionales, 175%, 200% y 225%, con
los cuales se obtuvieron piezas con una impregnacion homogénea, sin
delaminaciones aparentes en la mayoria de las piezas. A partir de dichas zonas se
sacaron las probetas para los ensayos de traccion y tenacidad de fractura
translaminar.
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Gréfico 3 - 4. Vista lateral de una pieza fabricada con una relacién de 0.5:1 entre
la matriz y el material de refuerzo

Por las limitaciones del tamafio del horno se procedié a fabricar las piezas en
multiples tandas, pero siempre con los mismos materiales, el mismo protocolo de
fabricacion y bajo las mismas condiciones ambientales (hora, temperatura
ambiente y humedad relativa).

Los resultados obtenidos de la fase de fabricacion fueron registrados en las tablas
3-1, 3-2 y 3-3, las cuales muestran que tanto el nivel propuesto por la FAA como
los dos adicionales no eran utiles para el material del presente analisis, y que los
ultimos tres niveles dieron piezas utiles.

Los porcentajes finales de resina de la tabla 3-1, fueron calculados a partir de la
relacion del peso del material de refuerzo y la resina utlizada durante la
fabricacion de las probetas contra la cantidad de resina con la cual emergieron al
final del proceso de fabricacion, y a su vez, este valor se comparé con el peso del
material de refuerzo utilizado.

Tabla 3.1. Resultados de la primera y segunda tanda de fabricacion

Item 01 02 (0] 04 05 06
Peso de tela (gr) 21 21 21 35 35 18
Porcentaje de resina 50% 100% 150% 175% 200% 225%
Nivel Tesista FAA Tesista Tesista Tesista Tesista
Resina necesaria (gr) 2 11 21 32 62 70 41
Resina 6090 (gr) 9 17 26 50 56 33
Catalizador 1596 (gr) 3 4 6 12 14 8
Peso conjunto (gr) 32 42 53 97 105 59
Porcentaje final resina 50% 100% 150% 172% 171% 173%

Finalmente los niveles de 175%, 200% y 225% se redujeron a un solo nivel
después de la fabricacion. Dicho nivel correspondié a un valor promedio de 172%

62 Algunas concentraciones fueron ajustados debido a la limitacion del equipo de
medicion.
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tanto para las piezas fabricadas a temperatura ambiente como para las fabricadas
en el horno a 105°C, debido probablemente a que dicho nivel corresponde al
punto de saturacion del material.

La tabla 3-2 contiene una recopilacion de los resultados iniciales del proceso de
fabricacion.

Tabla 3.2. Resultados de las pruebas iniciales de fabricacion

Niveles

Probetas

% de

resina

Fabricacién

Observaciones

La resina es insuficiente para
realizar la impregnacion de las

Tensiény Ambiente y )
| 0 tenacidad 50% hormo cuatro telas de material de
1 o refuerzo, solo se alcanzan a
de fractura (205°C) .
N impregnar tres de manera
| parcial.
C 100% La resina es insuficiente solo
| 0 Tension y Ambiente y alcanza a impregnar de manera
tenacidad ) horno arcial. Se presentan
2 p p
A de fractura ~ Nivel (105°C) delaminaciones, falta de
L FAA homogeneidad en la pieza.
E La resina es insuficiente solo
S 0 Tensiény Ambiente y alcanza a impregnar de manera
3 tenacidad 150% horno parcial. Se presentan
de fractura (105°C) delaminaciones, falta de
homogeneidad en la pieza.
F 0 Tensiény Ambiente y No se observan
4 tenacidad 175% horno discontinuidades en el
| de fractura (105°C) compuesto.
N 0 Tension y Ambiente y No se observan
A 5 tenacidad 200% horno discontinuidades en el
L de fractura (105°C) compuesto.
E o Tensiény Ambiente y No se observan
s 6 tenacidad 225% horno discontinuidades en el
e fractura compuesto.
de fract (205°C) puest

Los resultados del porcentaje de resina final en las diferentes probetas, contenidos
en las tablas 3-2 y 3-3, mostraron que la tela tiene el punto de saturacion en torno
al 172%.
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Tabla 3.3. Lotes y caracteristicas de fabricacion

Peso % de Resina Peso Peso Peso del %
de tela resina Nivel empleada resina catalizador conjunto  Final
(ar) (ar) 6090 (gr) 1596 (gr) (gr) resina

Proceso de

fabricacion

1 Horno - 105°C 35 175 % 1 62 50 12 97 172 %
Ambiente 35 175 % 1 62 50 12 97 172 %

5 Horno - 105°C 102 175 % 1 179 144 35 176 172 %
Ambiente 95 175 % 1 167 134 33 164 172 %

Horno - 105°C 50 200 % 2 100 80 20 86 172 %

3 Ambiente 52 200 % 2 104 84 20 90 173 %
4 Horno - 105°C 26 200 % 2 52 42 10 45 173 %
Ambiente 20 200 % 2 40 32 8 35 172 %

5 Horno - 105°C 28 225 % 3 63 51 12 48 171 %
Ambiente 21 225% 3 48 39 9 36 171 %

Horno - 105°C 58 225% 3 131 105 26 100 172 %
Ambiente 57 225 % 3 130 104 26 98 172 %

Cantidad de probetas obtenidas

Probetas de tension Probetas de tenacidad de fractura translaminar
H 175% 16 200% 11 225% 12 175% 12 200% 12 225% 11
A 175% 15 200% 19 225% 14 175% 15 200% 12 225% 14
F: Proceso de fabricacion H: Probetas fabricadas en horno a 105°C

A: Probetas fabricadas a temperatura ambiente

La cantidad de probetas vario debido a discontinuidades encontradas en el
material posterior al proceso de fabricacibn de manera tal que se cortaron las
probetas de aquellas zonas en las cuales no se encontraban arrugas,
delaminaciones, vale la pena recordar que la norma pedia cinco probetas por
condicion, por lo que en la mayoria de los casos se tenia dos o tres veces la
cantidad de probetas necesarias.

La informacién concerniente a los nombres, niveles, lote de fabricacion y proceso
de fabricacién se encuentra resumida en la tabla 3 — 4. El porcentaje de resina
sobrante fue absorbido tanto por la tela de desmoldante como por la tela
sangradora, tal como se muestra en la serie de fotografias 3-1.
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Fotografia 3 - 1. Piezas recién terminado el proceso de fabricacion

Piezas con tela sangradora y tela desmoldante. Piezas con tela desmoldante.

Piezas solas.
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Tabla 3.4. Probetas resultantes, prueba, denominacion, nivel, lote y proceso de
fabricacion

Nivel

P d i0
roceso de Probetas de tension =

Lote de
fabricacion

fabricacion

resina

A01 A02 A03 AO4 AQ5 A06 AQ7 A0S A09
175% Lote 1
A010 A011 A012  A013  A0l4 A015 A016
Horno H2P1 H2P2 H2P3  H2P4  H2PS H3P1 H3P2 H4P1  H4P2
. 200% Lote 4
(105°C) H4P3 H4P4
H1P1 H1P2 H1P3  H1P4  H1PS H1P6 H1P7 H1P8 H1P9  225% Lote 6
H1PP1 H1PP2 H1PP3
A2P1 A2P2  A2P3  A2P4  A2P5  AlPP1  AIPP2  A1PP3  AlPP4
175% Lote 1
A1PP5  A1PP6  AlPP7 AIPP8 A1PP9  A1PP10
A1P1 A1P2 A1P AlP4  A1PS A1P6 A1P7 A1P8 A1P9
Ambiente  A3P1 A3P2 A3P A3P4  A3PS
200% Lote 3
A4P1 A4P2  A4P3  A4P4  A4PS
HO1 HO2 HO3 HO4 HO5 HO6 HO7 HO8 HO9
225% Lote 6
HO10 HO11 ~ HO12  HO13  Ho14

Proceso de
fabricacion

Probetas de tenacidad de fractura translaminar

Nivel
de

Lote de
fabricacion

resina

s1 S2 S3 S4 S5 S6 57 S8 S9
0,
510 s11 12 175%  lote2
TH3P
TH2P1  TH2P2  TH2P3  TH3P1 TH3P3 TH3P4 TH3P5  TH3P6
(';'ggﬁjg) 200%  lote3
TH3P7  TH4P3  TH4P4
TH1PP1  TH1PP2  TH1PP3  TH1PP4 TH1PPS TH1PP6  TH1PP7  TH1PP8
225% Lote 5
TH1PP9  TH1PP10  TH2PP1
1 2 3 4 5 6 7 8
175% Lote 2
9 10 11 12 13 14 15
TAIPP1  TA1PP2  TA1PP3  TA1PP4 TAIPP5  TA1PP6 TA1P1 TA1P2
Ambiente 200% Lote 4
TA1P3 TA1P4 TA1P5 TA1P6
TA2P1 TA2P2 TA2P3 TA2P4 TA2PS TA2P6 TA3P1 TA3P2
225% Lote 5
TA4P1 TA4P2 TA4P3 TA4P4 TA4P5 TA4P6
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3.3  Ensayos mecanicos de las probetas

Los ensayos de tensidn fueron realizados en la maquina universal Quasar 10 de la
Fundacion Universitaria los Libertadores, mientras que los ensayos de tenacidad
de fractura translaminar fueron realizados en la maquina H5KS de la Universidad
Central, fotografias 3-2 y 3-3.

Fotografia 3 - 2. Maquina Quasar 10 Fotografia 3 - 3. Maquina H5KS 63

|

5
2
0
5

£

w

La tabla 3-5 resume todas las condiciones de las pruebas mecéanicas que fueron
llevadas a cabo.

63 Maquina H5KS. (En linea). 2012. http://www.btc.iitb.ac.in/~rbanarji/biomatlab/facilities.html
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Tabla 3.5. Cuadro de reporte de las pruebas

Tensioén Tenacidad de fractura

Norma utilizada D3039/D3039M - 08 E1922 - 04
Fecha de las pruebas 12/0ct/12 — 16/Oct/12 12/0ct/12 — 17/Oct/12
Humedad relativa 53 -64 % 51 -68 %
Temperatura en el laboratorio 15-22°C 15-23°C
Operador de los equipos Ing. Eduardo Fadul Ing. Eduardo Fadul
Identificacién de las probetas Tablas3-6a3-9 Tablas3-10a3-13
Proceso de fabricacion Numeral 2.3.1 Numeral 2.3.2
Dimensiones de las probetas Tablas3-6a3-9 Tablas3-10a3-13
Espesor promedio 1 mm 1 mm
Preparacion de especimenes Numeral 2.3 Numeral 2.3
Equipos utilizados Galdabini Quasar 10 Tinius Olsen H5KS
Ultima calibracion Enero de 2012 Enero de 2012
Cantidad de probetas 87 76
Velocidad de las pruebas 2 mm/min 2 mm/min

Modo de falla Tablas3-6a3-9  memeeeeee-
Tenacidad de fractura ~ —ememeemeeen Tablas 3-14a3-17

La serie de fotografias 3-4 muestra el proceso desde la configuracion de la
maquina universal hasta la obtencion de las graficas carga-deformacion y
esfuerzo-deformacion reales.
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Fotografia 3 - 4. Realizacion de los ensayos de tension

(b)

(d)

(@) Configuracion de inicio (b) Alineacion de la probeta (c) Fallo de la probeta
(d) Grafico carga — deformacion

79



3.3.1 Probetas de tension

Las tablas 3-6 a 3-9 muestran la recopilacion de todas las caracteristicas de las
probetas utilizadas en las pruebas de tensidn, los resultados, la posicion de la falla
y el cédigo. Todas las probetas tenian cuatro capas de tela de algodon, un ancho
de 15 mm y un espesor de 1 mm antes del inicio de las pruebas

Para determinar el porcentaje de elongacion se utilizé la ecuaciéon 3-1.

Longitud pinq — Longitud jpicial (Eg. 3-1)%*

Porcentaje de elongaciéon = ( ) * 100%

Longitud Inicial

El moédulo de elasticidad (E) se determind a través de la ecuacién 3-2,
comparando la diferencia entre el esfuerzo y la deformacién al comienzo y al final
de la recta de proporcionalidad de cada probeta.

g=2 (Eq.32)%
€

El esfuerzo de fractura y el esfuerzo dltimo fueron tomados de las graficas de
carga — deformacion.

El esfuerzo de fluencia no esta claramente identificable. Debido a esto se utilizo el
método de la desviacion, acorde a la norma MIL-HDBK17-1F que recomienda un
protocolo acorde a la norma ASTM EB8%, en el cual se tomd una deformacion
unitaria del 0.2%, y se trazd una recta paralela a la recta de proporcionalidad, de
manera que el punto donde las graficas se cruzaban determinaba la resistencia a
la fluencia®’.

64 HIBBELER, R. C. Mecanica de materiales, 6 Ed. Pearson Educacion. 2006. p. 91
65 ASTM D3039-M08, Numeral 13.3.1.1

66 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of structural
materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002. p. 1-49.

67 ASTM, E8/E8M - 13a, Standard Test Methods for Tension Testing of Metallic Materials. 2013. p.
17
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Tabla 3.6. Resultados de las probetas de tension fabricadas en un horno a 105°C

01
02
03
04
05
06
07
08
09
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33

34
35
36
37
38

Nombre

A0l
A02
A03
A04
A05
A0B
A07
AO8
A09
A010
A011
A012
A013
A014
A015
A016
H2P1
H2P2
H2P3
H2P4
H2P5
H3P1
H3P2
H4P1
H4P2
H4P3
H4P4
H1P1
H1P2
H1P3
H1P4
H1P5
H1P6

H1P7
H1P8
H1P9

H1PP1

H1PP2

Nivel
([3]
resina

175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
175%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
200%
225%
225%
225%
225%
225%
225%

225%
225%
225%
225%
225%

Largo
(cm)

25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25
25

25
25
25
25
25

Largo
después de
la prueba
(cm)
25.3
25
25.2
25.7
25.9
25.9
25.7
25.75
25.7
25.6
25.75
25.3
25.1
25.8
25.85
25.1
25.4
254
254
25.45
255
25.3
25.2
254
254
25.3
25.25
254
255
25.6
25.3
255
255

25.6
25.65
25.5
25.45
25.5

Posicion
de la
ruptura
(cm)
6.1
14.35
6.5
18.5
13.35
10.2
18.3
6.7
20.45
14.2
7.35
131
3.5
9.4
17.9
15.65
10
4.5
4.4
7.5
21.5
13
21
10.9
21.7
7.35
13.45
3.3
3.3
20.4
6.1
7.35
20.6

21.2
9.35
53
13
20.6

Cdédigo
ruptura

LWT
LVM
LVT
LVB
LVM
LVM
LVB
LVM
LVB
LVM
LVT
LVM
LIT
LVM
LVB
LVM
LVM
LWT
LWT
LVT
LAB
LGM
LGB
LGM
LAB
LGT
LBM
LIT
LIT
LwWB
AGT
LVT
LwB

LWB
LVM
LWT
LGM
LwB

Porcentaje
de
elongacion

1.2

0.8
2.8
3.6
3.6
2.8

2.8
2.4

1.2
0.4
3.2
3.4
0.4
1.6
1.6
1.6
1.8

1.2
0.8
1.6
1.6
1.2

1.6
2.4

1.2

2.4
2.6

1.8

Mddulo de
elasticidad
(GPa)

154
154
1.46
2.10
2.11
2.17
1.90
191
1.94
2.04
2.14
1.49
152
2.02
2.02
152
1.75
1.87
1.69
1.66
151
1.42
1.05
1.22
131
1.70
1.62
1.96
1.95
1.98
1.93
2.15
2.09

2.01
1.95
2.03
1.7
1.89

33.19
32.54
32.21
40.24
39.92
44.07
34.92
36.71
38.54
37.86
40.71
317
32.65
38.85
39.12
33.95
37.48
24.78
40.58
39.81
39.89
18.94
17.21
20.71
22.87
38.56
34.12
49.11
45.89
49.08
46.12
53.12
50.23

51.21
49.32
51.83
37.85
39.47

38.13
33.51
35.39
48.46
50.33
56.23
43.18
46.6
47.23
44.15
50
35.74
36.49
48.5
49.81
37.11
43.67
32.81
46.93
45.65
47.29
27.05
24.11
27.88
29.89
44.93
39.4
64.53
63.54
67.41
60.5
68.9
64.95

68.16
66.07
67.45
43.32
45.08
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Tabla 3.7. Resultados de las probetas de tension fabricadas en un horno a 105°C
[continuacion]
Largo Posicion o,

. o P taj Modul
Largo después de de la Cadigo orcentaje o

de elasticidad Yy o
(cm) la :)::f)ba ru(z::)ra ruptura S nn ) (MPa) f

39 H1PP3 225% 25 255 211 LwWB 2 181 39.61 45.66

Nivel
([3]

resina
(MPa)

Tabla 3.8. Resultados de las probetas de tension fabricadas a temperatura
ambiente

. Largo Posicion . G
Nombre N:;el Largo despugés de dela Cédigo Porc;::ta]e Z:;?:;:;
(cm) la prueba ruptura  ruptura .
) ) elongacion (GPa)

01 AlPP1 175% 25 255 4.3 LWT 2 2.14 30.2 38.46
02 AlPP2 175% 25 25.7 3.5 LAT 2.8 2.09 31.07 41

03 AlPP3 175% 25 25.55 194 LGB 2.2 1.94 21.9 30.3
04 AlPP4 175% 25 25.7 3.6 LIT 2.8 1.95 35.7 45.3
05 AlPP5 175% 25 25.7 4.45 LWT 2.8 1.60 35.1 45.11
06 AlPP6  175% 25 25.2 18.9 LGB 0.8 1.30 16.5 22.47
07 AlPP7 175% 25 25.3 24.4 LGB 1.2 1.13 15.17 24.17
08 AlPP8 175% 25 25.5 9.1 LGM 2 1.83 36.2 45.86
09 AlPP9 175% 25 25.6 3.6 LIT 24 1.82 34.9 43.96
10 A1PP10 175% 25 25.6 19.75 LGB 24 1.58 29.8 39.36
11 AlP1 200% 25 25.45 9.4 LGM 1.8 2.11 49.11 65.65
12 AlP2 200% 25 25.6 215 LWB 24 1.97 4409 59.75
13 A1P3 200% 25 25.5 135 LGM 2 2.01 48.2 63.83
14 AlP4 200% 25 25.4 9.35 LGM 1.6 2.14 51.09 65.46
15 A1P5 200% 25 255 15.2 LGM 2 2.10 48.1 62.57
16 Al1P6 200% 25 25.6 3.6 LAT 2.4 2.13 49.06 63.68
17 AlP7 200% 25 255 19.45 LGB 2 2.03 47.8 63.48
18 A1P8 200% 25 255 20 LGB 2 2.05 49.02 64.74
19 A1P9 200% 25 25.4 5.6 LWT 1.6 2.19 52.1 66.92
20 A2P1 175% 25 25.7 3.5 LWT 2.8 0.91 15.3 33.4
21 A2P2 175% 25 25.8 13.9 LGM 3.2 1.36 19.8 36.13
22 A2P3 175% 25 25.8 13.9 LGM 3.2 0.74 18.02 36.03
23 A2P4 175% 25 25.7 22.1 LAB 2.8 1.10 17.45 33.45
24 A2P5 175% 25 25.1 12.85 LGM 0.4 1.36 26.95 46.12
25 A3P1 200% 25 25 14 LGM 0 1.57 29.13 43.15
26 A3P2 200% 25 25.85 15.9 LGM 3.4 1.57 31.07 44.48
27 A3P3 200% 25 25.8 14 LGM 3.2 1.57 30.25 32.65
28 A3P4 200% 25 25.9 10.5 LGM 3.6 1.13 29.74 14.35
29 A3P5 200% 25 25.85 19.25 LGB 3.4 1.40 30.54 43.12
30 A4P1 200% 25 25.7 4.4 LWT 2.8 1.53 33.08 44.29
31 A4P2 200% 25 25.8 13.35 LGM 3.2 1.53 30.81 4271
32 A4P3 200% 25 25.7 10.6 LGM 2.8 1.52 3291 4521
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Tabla 3.9. Resultados de las probetas de tension fabricadas a temperatura
ambiente [continuacion]

e e de Cago "IN Mélode
resina la prueba ruptura  ruptura S nn (GPa)
(cm) (cm)

33 A4P4 200% 25 25.8 13.9 LGM 3.2 0.69 13.71  24.75
34 A4P5 200% 25 25.7 221 LAB 2.80 1.44 17.18 27.87
35 HO1 225% 25 254 7.65 LVT 1.60 1.50 33.89 41.53
36 HO02 225% 24.9 255 8.1 LVT 2.41 1.38 33.39 4497
37 HO3 225% 24.9 255 4.15 LAT 241 161 33.83 43.66
38 HO4 225% 25 254 18.65 LvVB 1.60 1.46 28.75 32.22
39 HO5 225% 24.9 255 4.75 LWT 241 141 33.75 4255
40 HO06 225% 24.8 25.6 13.85 LVM 3.23 1.48 33.39 45.23
41 HO7 225% 25 25.85 17.25 LVB 3.40 1.48 3486 47.36
42 HO08 225% 25 254 15.9 LVM 1.60 1.56 28.41 32.16
43 HO09 225% 25 255 10.65 LVM 2.00 1.63 28.86 33.56
44 HO10 225% 25 25.3 3.9 LAT 1.20 1.67 31.23 3342
45 HO11 225% 25 25.8 12.8 LVM 3.20 1.43 38.84 515
46 HO12 225% 25 25.7 14.25 LVM 2.80 1.45 33.13 4494
47 HO13 225% 25 255 15.5 LVM 2.00 1.64 31.18 35.34
48 HO014 225% 25 25.3 12.3 LVM 1.20 1.39 29.14 33.17

3.3.2 Probetas de tenacidad de fractura translaminar

Las tablas 3-10 a 3-13 muestran la recopilacion de todas las caracteristicas de las
probetas utilizadas en las pruebas de fractura translaminar, las cuales al igual que
las probetas de tensién tenian cuatro capas de tela de algodén.

Tabla 3.10. Caracteristicas fisicas de las probetas de tenacidad de fractura,
fabricadas en un horno (105°C)

Probeta Designacion Fabricacion  Ancho (mm) Largo (mm) Espesor (mm)  Tamaiio grieta (mm)

01 S1Ay1lB Horno 25,5 100 1,2 13,5
02 S2AyB Horno 25,7 995 1 13,2
03 S3AyB Horno 25,8 996 1 12,7
04 S4AyB Horno 25,5 993 1 12,7
05 S5AyB Horno 25 995 1 12,7
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Tabla 3.11. Caracteristicas fisicas de las probetas de tenacidad de fractura,
fabricadas en un horno (105°C) [continuacion]

Probeta Designacion Fabricacion  Ancho (mm) Largo (mm) Espesor (mm)  Tamaiio grieta (mm)

06 S6AyB Horno 25,5 995 1 12,6
07 S7AyB Horno 25,7 995 1,2 12,6
08 S8AyB Horno 25,4 995 1,1 12,8
09 S9AyB Horno 24,7 100 1 12,5
10 S10AyB Horno 24,8 100 1 12,5
11 S11AyB Horno 25,5 100 1 13,8
12 S12AyB Horno 25,6 100 1 12,4
13 TH2P1 Horno 25 100 1 12
14 TH2P2 Horno 25 100 1 12
15 TH2P3 Horno 25 100 1 12
16 TH3P1 Horno 25 100 1 12
17 TH3P2 Horno 25 100 1 12
18 TH3P3 Horno 25 100 1 12
19 TH3P4 Horno 25 100 1 12
20 TH3P5 Horno 25 100 1 12
21 TH3P6 Horno 25 100 1 12
22 TH3P7 Horno 25 100 1 12
23 TH4P3 Horno 25 100 1 12
24 TH4P4 Horno 25 100 1 12
25 TH1PP1 Horno 25 100 1 12
26 TH1PP2 Horno 25 100 1 12
27 TH1PP3 Horno 25 100 1 12
28 TH1PP4 Horno 25 100 1 12
29 TH1PP5 Horno 25 100 1 12
30 TH1PP6 Horno 25 100 1 12
31 TH1PP7 Horno 25 100 1 12
32 TH1PP8 Horno 25 100 1 12
33 TH1PP9 Horno 25 100 1 12
34 TH1PP10 Horno 25 100 1 12
35 TH2PP1 Horno 25 100 1 12
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Tabla 3.12. Caracteristicas fisicas de las probetas de tenacidad de fractura,
fabricadas a temperatura ambiente

Probeta Designacion Fabricacion  Ancho (mm) Largo (mm) Espesor (mm)  Tamaiio grieta (mm)

01 1AyB Ambiente 24,6 100 1 12,5
02 2AyB Ambiente 25 100 1 14
03 3AyB Ambiente 25 100 1,2 12,6
04 4AyB Ambiente 24,8 99,5 1 14
05 5AyB Ambiente 25,3 100 1 13
06 6AyB Ambiente 25 100 1,1 13
07 7AyB Ambiente 25,5 99 1 13
08 8AyB Ambiente 25 100 1 13
09 9AyB Ambiente 25 100 1,1 13
10 10AyB Ambiente 25 100 1,1 12,5
11 11AyB Ambiente 25 99,5 1,2 13
12 12AyB Ambiente 25 99,6 1 13
13 13AyB Ambiente 25 100 1,2 13,5
14 14AyB Ambiente 25 102 1,2 13
15 15AyB Ambiente 25 99 1 13
16 TA1PP1 Ambiente 25 100 1 12
17 TA1PP2 Ambiente 25 100 1 12
18 TA1PP3 Ambiente 25 100 1 12
19 TA1PP4 Ambiente 25 100 1 12
20 TA1PP5 Ambiente 25 100 1 12
21 TA1PP6 Ambiente 25 100 1 12
22 TA1P1 Ambiente 25 100 1 12
23 TA1P2 Ambiente 25 100 1 12
24 TA1P3 Ambiente 25 100 1 12
25 TA1P4 Ambiente 25 100 1 12
26 TA1P5 Ambiente 25 100 1 12
27 TA1P6 Ambiente 25 100 1 12
28 TA2P1 Ambiente 25 100 1 12
29 TA2P2 Ambiente 25 100 1 12
30 TA2P3 Ambiente 25 100 1 12
31 TA2P4 Ambiente 25 100 1 12
32 TA2P5 Ambiente 25 100 1 12
33 TA2P6 Ambiente 25 100 1 12
34 TA3P1 Ambiente 25 100 1 12
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Tabla 3.13. Caracteristicas fisicas de las probetas de tenacidad de fractura,
fabricadas a temperatura ambiente [continuacion]

Probeta  Designacion Fabricacion  Ancho (mm) Largo (mm) Espesor (mm)  Tamaiio grieta (mm)

35 TA3P2 Ambiente 25 100 1 12
36 TA4P1 Ambiente 25 100 1 12
37 TA4P2 Ambiente 25 100 1 12
38 TA4P3 Ambiente 25 100 1 12
39 TA4P4 Ambiente 25 100 1 12
40 TA4P5 Ambiente 25 100 1 12
41 TA4P6 Ambiente 25 100 1 12

3.3.3 Ensayos a tension de las probetas

Los gréficos 3-5 a 3-16 muestran los gréficos de carga vs desplazamiento del
cabezal de la maquina, al igual que las gréficas de esfuerzo vs deformacion.

Gréfico 3 - 5. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccidn, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 175% de resina (Nivel 1)
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A2P2
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A2P4

O T T T T T T T T T T 1 Azps
0 25 5 7.5 10 125 15 175 20 225 25 275

Desplazamiento (mm)
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Gréfico 3 - 6. Diagrama esfuerzo — deformacion en ensayo de traccion, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 175% de resina (Nivel 1)
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0 0.02 0.04 0.06 0.08 01 012 014
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Grafico 3 - 7. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccién, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 200% de resina (Nivel 2)
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Gréfico 3 - 8. Diagrama esfuerzo — deformacion en ensayo de traccion, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 200% de resina (Nivel 2)
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Gréfico 3 - 9. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccidn, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 225% de resina (Nivel 3)
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Gréfico 3 - 10. Diagrama esfuerzo — deformacién en ensayo de traccion, probetas
fabricadas a condiciones ambiente y 225% de resina (Nivel 3)
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Gréfico 3 - 11. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 175% de resina (Nivel 1)
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Gréfico 3 - 12. Diagrama esfuerzo — deformacion en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 175% de resina (Nivel 1)
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Gréfico 3 - 13. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 200% de resina (Nivel 2)
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Gréfico 3 - 14. Diagrama esfuerzo — deformacion en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 200% de resina (Nivel 2)
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Gréfico 3 - 15. Diagrama carga — desplazamiento en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 225% de resina (Nivel 3)
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Gréfico 3 - 16. Diagrama esfuerzo — deformacion en ensayo de traccion, probetas
fabricadas en horno a 105°C y 225% de resina (Nivel 3)
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3.3.4 Ensayos a tenacidad de fractura translaminar de las probetas

Para la realizaciébn de las pruebas se realizaron dos esquemas, con el fin de
determinar si existia alguna diferencia en la manera en la que se cargaba la
probeta; la primera configuracion fue con el clevis en el centro de la mordaza y la
segunda, con el clevis en el frente de la mordaza, no se encontraron variaciones
en la grafica de carga — deformacion, por lo que se determiné que la posicion del
clevis no era un parametro dado que no altera la carga de las probetas por lo que
las graficas eran estadisticamente iguales.

La serie mostrada en la fotografia 3-5 evidencia el procedimiento de la prueba.

Para determinar la tenacidad de la fractura translaminar se utilizé la ecuacién 3-3
donde la carga utilizada es la carga maxima ©2.

P

1
[a /2][1,4+a][3,97—10,88a+26,25a2—38,9a3+30,15a4—9,27a5]

BW1/2

K =

ol (Eq. 3-3 99)

68 ASTM, E 1922-04. Standard Test Method for Translaminar Fracture Toughness of Laminated and
Pultruded Polymer Matrix Composite Materials. 2011. p. 3
69 ASTM, E 1922-04. Standard Test Method for Translaminar Fracture Toughness of Laminated and
Pultruded Polymer Matrix Composite Materials. 2011. p. 3
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Fotografia 3 - 5. Realizacion de ensayos de tenacidad de fractura translaminar.

() (d)

(a) Inicio de la prueba (b) Desarrollo de la prueba (c) Fallo de la probeta
(d) Fallo total de la probeta
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Las tablas 3-14 a 3-17 recopilan toda la informacion de las pruebas de tenacidad
de fractura translaminar.

Tabla 3.14. Tenacidad de fractura translaminar Kr. para piezas fabricadas a
temperatura ambiente.

robeta tenslemacp Fongacon Fuere:
(MPa) (N) (%) ()
1 | 2,733 68,3 20,01 0,675 0,0125 0,0246 0,001 0,5081 3,1105
2 ii 1,714 42,85 21,8 1 0,014 0,025 0,001 0,56 2,3593
3 iii 3,42 85,5 20,4 0,3 0,0126 0,025 0,0012 0,504 3,1704
4 iv 1,594 39,85 17,16 0,5 0,014 0,0248 0,001 0,5645 2,2429
5 Vv 2,232 55,8 20 0,675 0,013 0,0253 0,001 0,5138 2,5591
6 Vi 3,932 98,3 17,97 10 0,013 0,025 0,0011 0,52 4,2184
7 vii 1,934 48,35 14,82 4,85 0,013 0,0255 0,001 0,5098 2,1761
8 Viii 2,292 57,3 8,86 6 0,013 0,025 0,001 0,52 2,7049
9 iX 3,608 90,2 15,58 9,5 0,013 0,025 0,0011 0,52 3,8708
10 X 2,847 71,2 21,6 1,5 0,0125 0,025 0,001 0,5 3,1224
11 Xi 2,952 73,8 27,99 0,15 0,013 0,025 0,0012 0,52 2,9031
12 Xii 2,34 58,5 11,5 9 0,013 0,025 0,001 0,52 2,7615
13 Xii 3,232 80,8 22,5 0,3 0,012 0,025 0,001 0,48 3,2978
14 Xiv 3,772 94,3 22,2 0,7 0,013 0,025 0,0012 0,52 3,7096
15 XV 2,274 56,9 22,8 2,7 0,013 0,025 0,001 0,52 2,6860
16 TA1-PP1 4,26 106,5 5,38 0,375 0,012 0,025 0,001 0,48 4,3468
17 TA1-PP2 5,09 127,4 22 0,45 0,012 0,025 0,001 0,48 5,1998
18 TA1-PP3 4,645 116,1 5,04 1 0,012 0,025 0,001 0,48 4,7386
19 TA1-PP4 5,16 129 15,52 1,05 0,012 0,025 0,001 0,48 5,2651
20 TA1-PP5 6,38 159,4 21,4 2,6 0,012 0,025 0,001 0,48 6,5058
21 TA1-PP6 4,875 121,9 17,62 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,9753
22 TA1-P1 6,19 154,8 10,56 14,6 0,012 0,025 0,001 0,48 6,3181
23 TA1-P2 5,86 146,6 19,53 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,9834
24 TA1-P3 5,95 148,7 8,1 14,7 0,012 0,025 0,001 0,48 6,0691
25 TA1-P4 6,46 161,4 22,4 1,4 0,012 0,025 0,001 0,48 6,5875
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Tabla 3.15. Tenacidad de fractura translaminar Kr. para piezas fabricadas a
temperatura ambiente [continuacién].

Esfuerzo Fuerza Elonga Fyerzaa

Probeta tensile max. P cién ruptura
(MPa) (N) (%) (N)
26 TA1-P5 7,8 195 16,16 0,6 0,012 0,025 0,001 0,48 7,9588
27 TA1-P6 6,51 162,8 9,84 15,6 0,012 0,025 0,001 0,48 6,6446
28 TA2-P1 4,325 108,1 20,6 11,63 0,012 0,025 0,001 0,48 4,4121
29 TA2-P2 4,635 115,9 16,5 7 0,012 0,025 0,001 0,48 4,7304
30 TA2-P3 3,992 99,8 17,28 0,7 0,012 0,025 0,001 0,48 4,0733
31 TA2-P4 4,74 118,5 19,86 0,5 0,012 0,025 0,001 0,48 4,8365
32 TA2-P5 4,865 121,6 17,46 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,9631
33 TA2-P6 4,675 116,9 20,4 0,5 0,012 0,025 0,001 0,48 4,7712
34 TA3-P1 5,33 133,2 19,96 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,4365
35 TA3-P2 4,755 118,9 16,06 1 0,012 0,025 0,001 0,48 4,8529
36 TA4-P1 5,51 137,9 17,84 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,6283
37 TA4-P2 4,48 112 16,38 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,5712
38 TA4-P3 4,855 121,4 18,76 0,375 0,012 0,025 0,001 0,48 4,9549
39 TA4-P4 4,755 118,9 17,66 4 0,012 0,025 0,001 0,48 4,8529
40 TA4-P5 5,34 133,5 16,62 0,45 0,012 0,025 0,001 0,48 5,4487
41 TA4-P6 4,64 116 17,5 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,7345

Tabla 3.16. Tenacidad de fractura translaminar Kt para piezas fabricadas en un
horno a 105°C.

Esfuerzo  Fuerza Elongac Fyerzaa

Probeta tensile max. P ion ruptura
(MPa) (N) (%) (N)
1 S1 3,912 97,8 20,4 0,2 0,0135 0,0255 0,0012 0,529 3,946487063
2 S2 3,408 85,2 20 0,2 0,0132 0,0257 0,001 0,513 3,873772129
3 S3 4,325 108,1 21,6 0,5 0,0127 0,0258 0,001 0,492 4,537434788
4 S4 3,788 94,7 20,79 1,8 0,0127 0,0255 0,001 0,498 4,082823816
5 S5 3,728 93,2 17,7 0,5 0,0127 0,025 0,001 0,508 4,208347065
6 S6 4,015 100,4 21,6 0,5 0,0126 0,0255 0,001 0,494 4,26760694
7 S7 4,465 111,6 19,3 0,375 0,0126 0,0257 0,0012 0,490 3,883522951
8 S8 3,988 99,7 19,35 4,3 0,0128 0,0254 0,0011 0,503 4,000258852
9 S9 3,948 98,7 17,72 0,2 0,0125 0,0247 0,001 0,506 4,452095569
10 S10 2,652 66,3 19,95 0,15 0,0125 0,0248 0,001 0,504 2,962383599
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Tabla 3.17. Tenacidad de fractura translaminar Kr. para piezas fabricadas en un
horno a 105°C [continuacion]

Esfuerzo Fuerza Elongaci Fyerzaa

Probeta tensile max. P on ruptura
(MPa) (N) (%) (N)
11 S11 3,053 76,3 19,23 0,16 0,0138 0,0255 0,001 0,541 3,864403899
12 S12 3,948 97,8 20,4 0,2 0,0124 0,0256 0,001 0,484 4,006478861
13 TH2-P1 5,89 147,3 17,2 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 6,011987811
14 TH2-P2 5,04 126 2,56 97,8 0,012 0,025 0,001 0,48 5,142637231
15 TH2-P3 4,195 104,9 6,12 9,63 0,012 0,025 0,001 0,48 4,281449568
16 TH3-P1 4,86 121,5 18,22 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,958971616
17 TH3-P2 5,36 134,1 17,76 0,9 0,012 0,025 0,001 0,48 5,473235339
18 TH3-P3 4,065 101,6 18,08 0,5 0,012 0,025 0,001 0,48 4,14676145
19 TH3-P4 3,788 94,7 18,76 0,2 0,012 0,025 0,001 0,48  3,86514084
20 TH3-P5 5,59 139,7 27,21 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,701796994
21 TH3-P6 5,46 136,5 19,32 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5571190334
22 TH3-P7 5,11 127,7 19,82 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,212022019
23 TH4-P3 4,88 122 17,16 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,979378907
24 TH4-P4 5 125 18,12 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 5,10182265
25 TH1-PP1 5,39 134,7 17,2 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,497724088
26 TH1-PP2 4,395 109,9 4,75 0,375 0,012 0,025 0,001 0,48 4,485522474
27 TH1-PP3 5,15 128,9 18,53 0,15 0,012 0,025 0,001 0,48 5,260999517
28 TH1-PP4 4,765 119,1 18,96 0,375 0,012 0,025 0,001 0,48 4,861016621
29 TH1-PP5 4,595 114,9 17,02 0,625 0,012 0,025 0,001 048  4,68959538
30 TH1-PP6 3,7 92,5 16,08 0,5 0,012 0,025 0,001 0,48 3,775348761
32 TH1-PP8 5,86 146,4 20,4 0,6 0,012 0,025 0,001 0,48 5,975254688
33 TH1-PP9 6,15 153,8 17,48 0,4 0,012 0,025 0,001 0,48 6,277282589
34 TH1-PP10 5,35 133,7 20,8 1,65 0,012 0,025 0,001 0,48 5,456909507
35 TH2-PP1 4,825 120,6 23,8 0,125 0,012 0,025 0,001 0,48 4,922238493

Las gréficas 3-17 a 3-22 muestran los resultados fuerza - desplazamiento del
cabezal de maquina de las probetas en el ensayo de tenacidad de fractura.
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Gréfico 3 - 17. Graficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas a condiciones ambiente y 175% de resina (nivel 1)
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Gréfico 3 - 18. Graficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas a condiciones ambiente y 200% de resina (nivel 2)
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Gréfico 3 - 19. Graficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas a condiciones ambiente y 225% de resina (nivel 3)
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Grafico 3 - 20. Gréficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas en horno a 105°C y 175% de resina (nivel 1)
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Gréfico 3 - 21. Graficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas en horno a 105°C y 200% de resina (nivel 2)
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Grafico 3 - 22. Gréficas carga — desplazamiento para las probetas de tenacidad
de fractura, fabricadas en horno a 105°C y 225% de resina (nivel 3)
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

En el primer capitulo del presente documento se presentd el marco teorico
utilizado para la evaluacion de los resultados obtenidos durante el curso de la
investigacion.

En el presente capitulo se rescatardn los datos principales obtenidos,
pretendiendo dar luz sobre las posibilidades que pudieron llevar a que el material
se comportara de tal manera.

4.1 Tela de algodon

La tela seleccionada para el presente andlisis se trataba de una tela constituida
100% de algodon.

La primera prueba realizada al material para determinar su idoneidad como
material de refuerzo, fue el someterla a pruebas en el horno de curado a 180°C
por varias horas y luego realizar una inspeccién en estereoscopio para comprobar
si el material sufrié degradacion aparente alguna.

La fotografia 2-3 muestra la naturaleza del material tal cual se aprecia desde el
estereoscopio, pareciendo que se trata de un material bidireccional.

Conociendo que la tela es tejida y enrollada en el sentido de la urdimbre todas las
probetas son cortadas en a 0° (sentido de la urdimbre), de manera tal que si el
material resultaba ser unidireccional se tuviera el sentido mas resistente en el
mismo sentido de la carga.

Fotografia 2 - 3. Configuracion de la tela de algodén
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Las pruebas en E-SEM permitieron apreciar que se trata de un material
unidireccional donde cada hebra de la urdimbre tiene aproximadamente 14 hilos,
mientras la trama tiene aproximadamente 4 hilos como se ven en la fotografia 4-1.

Fotografia 4 - 1. Vista lateral probetas A1P5

Urdimbre

= S . Trama
i r ‘” <
Det Mag HV Spot
Mix 100x 30.0 kV 4.0 SEM-UNAL

La fotografia 4-2 muestra la superficie de fractura de la probeta TH3-P2, la cual se
vuelve a analizar en el grafico 4-23.

Se logro apreciar la superficie de fractura de la urdimbre evidenciandose la forma
casi cilindrica de los hilos, con un diametro aproximado entorno de los 13 a 17 pm.

Fotografia 4 - 2. Superficie de fractura probeta TH3-P2
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LFD 3000x 30.0 kV 3.0 SEM-UNAL
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4.2 Analisis térmico

4.2.1 Tela de algodon

La gréafica 4-1 muestra una pérdida de masa de 0.3 mg entre los 30 °C y 80 °C,
referente muy probablemente a la eliminacion de humedad. Posteriormente la tela
se muestra muy estable en todo el rango hasta un valor cercano a los 300 °C,
donde alcanza el punto de ignicion, por lo anterior se puede utilizar la tela de
algodon con seguridad hasta un valor cercano a dicho punto. La tela de algodén
no es una limitante para el proceso de fabricacion de materiales compuestos,
porque como se ha visto en el marco tedrico, la temperatura de fabricacion suelen
llegar hasta los 150°C.

Gréfico 4 - 1. Andlisis DSC-TGA de la tela de algodon en atmosfera oxidante
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4.2.2 Resina epoxica 6090 y catalizador 1596

La resina epoxica fue curada a temperatura ambiente con endurecimiento a los 20
minutos de realizada la mezcla, posteriormente se hizo el analisis térmico a la hora
de haber efectuado la mezcla.
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El grafico 4-2 muestra que la temperatura de operacion maxima segura de la
resina es préxima a los 50 °C, dado que tiene la temperatura de ablandamiento
cerca de los 56 °C, punto hasta el cual la muestra no presenta sefiales de
descomposicion ni pérdida de masa considerable, mas all4d de la pérdida de
algunos monémeros y humedad seguramente.

Gréafico 4 - 2. Andlisis TGA-DSC de la resina epdxica curada a temperatura
ambiente, en atmosfera oxidante
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Se aprecia que la temperatura de transicion vitrea se encuentra cercana a los
64°C, por lo que tomando en consideracion la recomendacion de limitar la
temperatura de utilizacion 28°C por debajo de este punto, se tendria una
temperatura maxima de operacion de la pieza de 36 °C 7°. Posteriormente se
presenta un pico de curado remanente entre los 95 °C y 140 °C, dando como
resultado que el punto ideal para la fabricacion de las piezas esta entre los 100 °C
y 105 °C, porque esta temperatura estimula el crecimiento de cadenas de
polimeros a una velocidad constante sin generar gases, los cuales podrian quedar
atrapados en el material compuesto creando discontinuidades y concentradores

7 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of structural
materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002. p. 6-29 a 6-30
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de esfuerzos en la pieza; adicionalmente mayores temperaturas generarian una
mayor movilidad de las cadenas de polimero, superior a lo deseado, lo cual
generaria una arquitectura y unos entrelazamientos que no favorecen las
propiedades mecanicas y térmicas de las piezas 1.

En todo el rango de evaluacion se aprecia una descomposicién continua hasta los
180 °C temperatura a la cual se acelera, y finalmente la resina se destruye cerca
de los 340 °C.

Es claro que la resina curada a temperatura ambiente no alcanza a polimerizar de
manera ideal, mientras que al curar la resina a 105 °C por un tiempo prolongado
gue asegure su completa polimerizacion, y con una rampa de enfriamiento gradual
que no introduzca carga a las piezas, las propiedades mecanicas deben mejorar.

No se considera necesario repetir el ensayo para la resina siendo curada en el
equipo, ni del material compuesto en su totalidad, dado que la informacion
obtenida esta acorde a los valores normales de operacion encontrados en la
recopilacion bibliografica, por lo que al curar la resina dentro de un horno y bajo
los parametros antes establecidos, se sabe que solo pueden mejorar las
condiciones de operacién y la Tg aumente entre 10 °C y 15 °C 72

Aeronaves como el Lancair Legacy FG y el Diamond Da-20 tienen temperaturas
maximas de operacion de 40 °C 3 y 55 °C 7 respectivamente, por la limitacion
térmica de sus matrices epodxicas, por lo que dado que la temperatura de
operacion maxima de la resina curada a temperatura ambiente de este proyecto, y
es cercana a dichos valores (36 °C), se puede esperar que las piezas fabricadas
no presenten problemas de ablandamiento durante su operacién y menos aun si
dicha resina se cura en un horno bajo el protocolo propuesto en el presente
estudio.

4.3 Andlisis estadistico

4.3.1 Andlisis estadistico de la posicion de ruptura de las probetas de tensién

Se buscé determinar si el protocolo de fabricacion, ambiente y horno a 105°C,
tiene influencia sobre la posicion de ruptura de las probetas. Los ensayos fueron

" PATNAIK, Pradyot. Dean’s Analytical Chemistry Handbook, 2 Ed. McGraw Hill. 2004. Seccién 5.6.

2 MIL-HDBK17-1F VOLUME 1. Polymer matrix composites guidelines for characterization of structural
materials. Department Of Defense, United States Of America. 2002. Secciones 4.5.2y 6.6.3

73 Lancair Legacy FG, Pilot's Operating Handbood. The Lancair Company. 2008., p. V-13

74 Airplane Flight Manual REV26, DA-20C1. Diamond aircraft industries INC. 2012. p. 2-30
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realizados acorde a lo exigido por la norma ASTM D3039-08, las condiciones
estan estipuladas en la tabla 3-5, el grafico 4-3 y la tabla 4-1 muestran la
recopilacion de la posicion donde se rompieron las probetas de tension, todo
medido desde el extremo superior de las mismas con respecto al cabezal de la
maquina de traccion.

Gréfico 4 - 3. Posicién de la ruptura desde el extremo superior
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En las tablas 4-1 y 4-2 se puede apreciar que el proceso de fabricacion, ambiente
y horno a 105 °C, no tiene repercusion sobre la posicion en la cual se genera la
ruptura, lo cual se podia apreciar visualmente en el grafico 4-3.
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Tabla 4.1. Posicion de la ruptura para las probetas de tension

D D D D

01 AO01 6.1 1 11 A011 735 1 21 H2P5 215 2 31 H1P4 6.1 3

: 02 A02 1435 1 12 A012 131 1 22 H3P1 13 2 32 H1P5 735 3

R 03 AO3 6.5 1 13 A013 3.5 1 23 H3P2 21 2 33 H1P6 206 3

W 04 AO4 185 1 14 AO014 9.4 1 24 H4P1 109 2 34  H1P7 212 3

ol 05 AOQ5 1335 1 15 A015 179 1 25 H4P2 217 2 35 H1P8 935 3

06 AO6 102 1 16 A016 1565 1 26 H4P3 735 2 36 H1P9 5.3 3

1 N AQ7 183 1 17  H2P1 10 2 27 H4P4 1345 2 37 H1PP1 13 3

0 08 AO8 6.7 1 18 H2P2 4.5 2 28 H1P1 33 3 38 H1pPP2 206 3

°5 09 A09 2045 1 19 H2P3 4.4 2 29 H1P2 3.3 3 39 H1PP3 211 3
‘ 10 A010 142 1 20 H2P4 7.5 2 30 H1P3 204 3

01 AlPP1 4.3 1 13 A1P3 135 2 25 A3P1 14 2 37 HO3 415 3

02  A1PP2 3.5 1 14 A1P4 935 2 26 A3P2 159 2 38 HO4 1865 3

o 03 A1PP3 194 1 15 Al1P5 152 2 27 A3P3 14 2 39 HO5 475 3

M 04 AlPP4 3.6 1 16 AlP6 3.6 2 28 A3P4 105 2 40 HO6 13.85 3

B 05 A1PP5 445 1 17 A1P7 1945 2 29 A3P5 19.25 2 41 HO7 17.25 3

B 06 AlPP6 189 1 18 A1P8 20 2 30 A4P1 4.4 2 42 HO8 159 3

3N 07 A1PP7 244 1 19 A1P9 5.6 2 31 A4P2 1335 2 43 HO9 1065 3

Ol 03 A1PP8 9.1 1 20 A2P1 3.5 1 32 A4P3 106 2 44  HO10 3.9 3

T 09 A1PP9 3.6 1 21 A2P2 139 1 33 A4P4 139 2 45 HO11 128 3

: 10 A1PP10 19.75 1 22 A2P3 139 1 34 A4P5 221 2 46 HO12 1425 3

11 Al1P1 9.4 2 23 A2P4 221 1 35 HO1 7.65 3 47  HO13 155 3

12 A1P2 215 2 24 A2P5 1285 1 36 HO2 8.1 3 48 HO14 123 3

A: Numeracion de las probetas B: Nombre de la probeta

C: Posicidn de la ruptura desde el extremo superior (cm) D: Nivel de resina: 1 =175%, 2 =200%y 3 = 225%

Se realizé un andlisis ANOVA entre grupos para determinar si existe diferencia
entre piezas con el mismo proceso de fabricacion pero diferentes niveles de
resina, asi como entre miembros de diferentes procesos de fabricacion.
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Tabla 4.2. Andlisis de varianza para la posicion de ruptura de las probetas de
tension

ANALISIS DE VARIANZA - Fabricacion en horno (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de .. Valor critico
S . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 1.23707933 2 0.61853966 0.01503041 0.98508816 3.25944631
Dentrodelos ) /51 49151 36 41.152542
grupos
Total 1482.72859 38

ANALISIS DE VARIANZA - Fabricacion en ambiente pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados F Probabilidad para F
Entre grupos 39.8112104 2 19.9056052 0.52447888 0.59543717 3.20431729
Dentro de los )47 8999 45 37.9531108
grupos
Total 1747.7012 47

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO

— Diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados F Probabilidad para F

Muestra 7.43367424 1 7.43367424 0.17115489 0.68056253 4.00119138

Columnas 34.0823485 2 17.0411742 0.39236051 0.67718086 3.15041131

Interaccién 27.8487121 2 13.9243561 0.32059807 0.72695033 3.15041131

Dentro del

grupo 2605.94636 60 43.4324394

Total 2675.3111 65

Resulta aparente que tanto el proceso de fabricacion como el nivel de resina no
tienen influencia sobre el lugar en el cual se rompieron las probetas, esto es
debido probablemente a que todas las probetas tenian la misma proporcion final
entre resina y material de refuerzo, y que el molde en el cual fueron fabricadas no
creo distorsiones, ni concentraciones de esfuerzos aparentes, ni aglomeracién de
discontinuidades en zona especifica alguna.
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4.3.2 Analisis estadistico de los resultados de los ensayos de tension

Las tablas 4-3, 4-5, 4-6 y 4-8 recopilan los resultados del proceso de fabricacién,
cantidad de resina y determinadas propiedades mecanicas. Posteriormente se
realizé un analisis ANOVA para determinar si el proceso fabricacion y el nivel de

resina muestra una diferencia estadistica sobre las propiedades mecanicas.

La tabla 4-3 presenta los datos de carga de ruptura, cuyos resultados ANOVA
pueden ser aplicados de igual manera al esfuerzo dltimo y fractura, dado que se

presentan a la misma carga.

Tabla 4.3. Carga de ruptura de las probetas de tension para analisis ANOVA

A: Numeracion de las probetas
C: Carga de ruptura (N)

B: Nombre de la probeta

D: Nivel de resina en porcentaje
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. B C D A B C D A B C D
01 AO1 571.9 175 14 A014 72755 175 27  H4P4 590.95 200
02 A02 502.6 175 15 A015 747.15 175 28 H1P1 968 225
03 AO3 530.85 175 16 A016 556.7 175 29  H1P2 953.1 225
04 AO4 726.9 175 17 H2P1 655.05 200 30 H1P3 1011.2 225
05 AO5 75495 175 18 H2P2 492.1 200 31 H1P4 907.45 225
06 AO6 843.5 175 19 H2P3 704 200 32 HIPS 1033.5 225
07 A07 647.7 175 20 H2P4 684.7 200 33 H1P6 974.2 225
08 AO8 699 175 21 H2P5 709.35 200 34 H1P7 102245 225
09 A09 708.5 175 22 H3P1 405.75 200 35 H1P8 991.1 225
10 A010 662.25 175 23 H3P2 361.65 200 36 H1P9 1011.75 225
11 AO011 750 175 24  H4P1 418.25 200 37 H1PP1 649.75 225
12 A012 536.05 175 25 H4P2 448.4 200 38 H1PP2 676.2 225
13 A013 547.4 175 26 H4P3 673.9 200 39 H1PP3 684.9 225
01 Al1PP1 576.85 175 17 Al1P7 952.25 200 33 A4P4 371.3 200
02  Al1PP2 615 175 18 Al1P8 971.05 200 34  A4P5 418 200
03 AIPP3 45445 175 19 A1PS 1003.85 200 35 HO1 623 225
04 A1PP4 679.55 175 20 A2P1 501.05 175 36 HO2 674.55 225
y\ 05  A1PPS 676.6 175 21 A2P2 54195 175 37 HO3 654.95 225
Yl 06 AlPP6 337.1 175 22 A2P3 540.5 175 38 HO4 483.25 225
3 07 A1PP7 362.6 175 23 A2P4 501.75 175 39 HO5 638.2 225
B 08 A1PPS8 687.9 175 24 A2P5 691.85 175 40 HO6 678.5 225
38 09 A1PP9 659.4 175 25 A3P1 647.2 200 41 HO7 710.45 225
OB 10 A1PP10 590.45 175 26 A3P2 667.2 200 42 HO8 482.4 225
N 11 AlP1 984.75 200 27 A3P3 489.7 200 43 HO9 503.45 225
N 1 Al1P2 896.2 200 28 A3P4 646.85 200 44  HO10 501.25 225
13 A1P3 958.35 200 29 A3P5 673.2 200 45 HO11 772.45 225
14 AlP4 981.95 200 30 A4P1 664.4 200 46  HO12 674.05 225
15 A1P5 938.5 200 31 A4P2 640.6 200 47  HO13 530.1 225
16 Al1P6 955.2 200 32 A4P3 678.2 200 48 HO14 497.5 225



La tabla 4-4 prueba estadisticamente que el nivel de resina marca una diferencia
en las probetas fabricadas sin importar el protocolo de fabricacién. Para las
probetas fabricadas en un horno a 105°C, la resistencia ultima de las probetas con
225% de resina son mejores, esto podria deberse al hecho que con el proceso de
curado, la resina logr6 humectar de mejor manera el material de refuerzo,
probablemente debido a la disminucion inicial de la viscosidad de la resina,
distribuyéndose mejor entorno de las fibras de la tela de algodén. Las probetas
fabricadas a condiciones ambiente que mostraron mejores resistencias ultimas son
aguellas con 200% de resina, mientras que las probetas con 175% y 225%
tuvieron resultados similares y son estadisticamente iguales, esto pudo deberse al
hecho que los excesos de resina fueron absorbidos al comienzo del proceso de
polimerizacion, antes que humectaran las fibras del material de refuerzo, por lo
cual no se logré una impregnacion similar a las probetas de horno.

Tabla 4.4. Analisis ANOVA sobre la carga de ruptura para las probetas de tensién

Probetas fabricadas en un horno (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados F ALl para F
Entre grupos 762109.9075 2 381054.9538  23.71542602  2.68884E-07  3.259446306
Dentro de los grupos  578441.1514 36 16067.80976
Total 1340551.059 38
Entre grupos 2 201277.5589  8.308968312  0.000848928  3.204317292 2
Dentro de los grupos 45 24224.13365 45
Total 47 47
Probetas fabricadas a temperatura ambiente, porcentajes de resinade 175% y 225%

Entre grupos 11929.40103 1 11929.40103  1.041943682  0.316429472  4.210008468
Dentro de los grupos  309127.8669 27 11449.18026
Total 321057.2679 28

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO

Probetas con diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles

Muestra 94945.4593 1 94945.4593 3.98716659 0.05461529 3.97389699
Columnas 141345.129 2 70672.5647 3.84130442 0.06491021 3.12390745
Interaccién 568552.711 2 284276.355 11.4289848 4.89E-05 3.12390745
Dentro del grupo 1790876.27 72 24873.2815

Total 2595719.57 77

El proceso de fabricacién si marco una diferencia sobre la carga de ruptura, esto
se debe probablemente al hecho que al fabricar las probetas en un horno de
curado a 105°C, la viscosidad de la matriz disminuyé en los tres niveles de resina
logrando una mejor humectacion de las fibras con lo que se adquiere una mejor
adherencia fibra — matriz; adicionalmente la temperatura y la rampa de curado
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generaron una mejor polimerizacion, analisis que puede ser extrapolado a el
esfuerzo ultimo ya que se dieron en el mismo punto que la carga maxima.

La tabla 4-5 recopila los valores del proceso de fabricacion y el porcentaje de
elongacion para las probetas de tension.

Tabla 4.5. Porcentaje de elongacion de las probetas de tension para analisis
ANOVA

A B C D A B C D A B C D
01 A01 1.2 175 14 AO014 3.2 175 27  H4P4 1 200
02 A02 0 175 15 A015 34 175 28 HI1P1 1.6 225

03 AO3 08 175 16 A016 0.4 175 29  H1P2 2 225
04 AO4 2.8 175 17 H2P1 1.6 200 30 H1P3 2.4 225
05 AO5 36 175 18 H2P2 1.6 200 31 H1P4 1.2 225
06 AO6 3.6 175 19 H2P3 1.6 200 32 HIPS 2 225
07 A07 28 175 20 H2P4 1.8 200 33 H1P6 2 225
08 AO8 3 175 21  H2P5 2 200 34  H1P7 2.4 225
09 A09 2.8 175 22 H3P1 1.2 200 35 H1P8 2.6 225
10 A010 24 175 23 H3P2 0.8 200 36 H1P9 2 225
11 A011 3 175 24 HA4P1 1.6 200 37 H1PP1 1.8 225
12 A012 1.2 175 25 H4P2 1.6 200 38 H1PP2 2 225
13 A013 04 175 26 H4P3 1.2 200 39 H1PP3 2 225

01 AlPP1 2 175 17 A1P7 2 200 33  A4P4 3.2 200
02  Al1PP2 2.8 175 18 A1P8 2 200 34  A4P5 2.80 200
03 A1PP3 22 175 19 A1P9 1.6 200 35 HO1 1.60 225
04  Al1PP4 2.8 175 20 A2P1 2.8 175 36 HO2 241 225
05 A1PP5 28 175 21 A2P2 3.2 175 37 HO3 241 225
06 A1PP6 08 175 22 A2P3 3.2 175 38 HO4 1.60 225
07  A1PP7 1.2 175 23 A2P4 2.8 175 39 HO5 241 225
08  A1PP8 2 175 24 A2P5 0.4 175 40 HO6 3.23 225
09  A1PP9 24 175 25 A3P1 0 200 41 HO7 340 225
10 Al1PPI0 24 175 26 A3P2 34 200 42 HO8 1.60 225
11 AlP1 1.8 200 27 A3P3 3.2 200 43 HO9 2.00 225
12 A1P2 24 200 28 A3P4 3.6 200 44  HO10 1.20 225
13 A1P3 2 200 29 A3P5 34 200 45 HO11 3.20 225
14 AlP4 1.6 200 30 A4P1 2.8 200 46 HO12 280 225
15 A1P5 2 200 31 A4P2 3.2 200 47  HO13 2.00 225
16  AlP6 24 200 32 A4P3 2.8 200 48 HO14 1.20 225

m 4 2 m — ® < >

A: Numeracion de las probetas B: Nombre de la probeta

C: Porcentaje de elongacion D: Nivel de resina en procentaje
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La tabla 4-6 muestra que el nivel de resina no marca diferencia sobre el porcentaje
de elongacion sin importar el proceso de fabricacion, probablemente porque todas
las probetas quedaron con una relacion final de matriz a material de refuerzo
similar, lo que pudo darles unas propiedades plasticas al material similares.

De manera contraria el proceso de fabricacion si marcéd diferencia, debido
probablemente al hecho que al fabricar las probetas en horno de curado a 105°C,
la viscosidad de la matriz disminuyo logrando una mejor humectacion de las fibras,
con lo que se adquiere una mejor adherencia fibra — matriz, y menor porcentaje de
elongacion, adicionalmente la temperatura y la rampa de curado generaron una
mejor polimerizacion proporcionando en su conjunto unas propiedades mecanicas
superiores.

Tabla 4.6. Analisis ANOVA sobre el porcentaje de elongacién para las probetas de
tensién

Probetas fabricadas en un horno (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
e . [F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 3.398817016 2 1.699408508 2.28067939 0.116793884  3.259446306
Dentro de los grupos 26.82477273 36 0.745132576
Total 30.22358974 38

Probetas a temperatura ambiente pero diferentes niveles

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
e . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 1.44515 2 0.722575  1.079294387  0.348468522  3.204317292
Dentro de los grupos 30.126975 45  0.669488333
Total 31.572125 47

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO
Probetas con diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
o ) Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F

Muestra 0.78204167 1 0.78204167 1.32155995 0.2553784 4.01954096
Columnas 3.03175 2 1.515875 2.5616534 0.08652591 3.16824597
Interaccién 1.14508333 2 0.57254167 0.96752919 0.38651018 3.16824597
Dentro del grupo 31.95485 54 0.59175648

Total 36.913725 59
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La tabla 4-7 recopila los valores del proceso de fabricacion y el modulo de
elasticidad para las probetas de tension.

Tabla 4.7. Modulo de elasticidad de las probetas de tension para analisis ANOVA

01 AO1 1.54 175 14 A014 2.02 175 27  H4P4 1.62 200
02 A02 1.54 175 15 A015 2.02 175 28 H1P1 196 225

"l 03 AO3 146 175 16 AO016 1.52 175 29  H1P2 195 225
(Ol 04 AO4 2.10 175 17 H2P1 175 200 30 H1P3 198 225
R M A05 2,11 175 18 H2P2 1.87 200 31 H1P4 193 225
N 06 AO6 2,17 175 19 H2P3 169 200 32 HI1P5 215 225
0 07 A07 190 175 20 H2P4 166 200 33 HI1P6 2.09 225
1 08 AO8 191 175 21 H2P5 151 200 34  H1P7 2.01 225
W 09 A09 194 175 22 H3P1 142 200 35 H1P8 195 225

N 10 A010 2.04 175 23 H3P2 1.05 200 36 H1P9 2.03 225
N 11 AO011 2.14 175 24 H4P1 122 200 37 H1PP1 1.7 225
12 A012 149 175 25 H4P2 131 200 38 H1PP2 189 225
13 A013 1.52 175 26 H4P3 1.70 200 39 H1PP3 181 225

01 AlPP1 214 175 17 A1P7 2.03 200 33 A4P4 0.69 200
02 A1PP2  2.09 175 18 A1P8 2.05 200 34  A4P5 144 200
03 A1PP3 194 175 19 A1PS 219 200 35 HO1 1.50 225
04 A1PP4 195 175 20 A2P1 091 175 36 HO2 138 225
05 AIPP5 1.60 175 21 A2P2 136 175 37 HO3 161 225
06 AlPP6 130 175 22 A2P3  0.74 175 38 HO4 146 225
07 AlPP7 1.13 175 23 A2P4 110 175 39 HO5 141 225
08 A1PP8 1.83 175 24 A2P5 136 175 40 HO6 148 225
09 A1PPS  1.82 175 25 A3P1 157 200 41 HO7 148 225
10 A1PP10 158 175 26 A3P2 157 200 42 HO8 1.56 225
11 AlP1 2,11 200 27 A3P3 157 200 43 HO9 1.63 225
12 A1P2 1.97 200 28 A3P4 1.13 200 44  HO10 1.67 225
13 A1P3 2.01 200 29 A3P5 140 200 45 HO11 143 225
14  AlP4 2.14 200 30 A4P1 153 200 46  HO12 145 225
15 A1P5 2.10 200 31 A4P2 153 200 47  HO13 1.64 225
16  AlP6 2.13 200 32 A4P3 152 200 48 HO14 139 225

m 4 2 m — @ Z >

A: Numeracion de las probetas B: Nombre de la probeta

C: Modulo de elasticidad (GPa) D: Nivel de resina en procentaje
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La tabla 4-8 muestra que el nivel de resina marca diferencia sobre el moédulo de
elasticidad, debido probablemente a razones similares a las expuestas para la
carga maxima, por lo cual la recta de proporcionalidad se ve influenciada por la
mayor cantidad de resina que logra impregnar mejor, al material de refuerzo antes
de que los excesos sean eliminados.

De igual manera se ve que el proceso de fabricacion marca diferencia, como
ocurrié con la carga maxima. La polimerizacién en un horno a 105°C, logra una
mejor interrelacion entre el material de refuerzo y la matriz.

Tabla 4.8. Analisis ANOVA sobre el modulo de elasticidad para las probetas de
tension

Probetas fabricadas en un ho (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
e . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 0.767882051 2 0.383941026  6.132112947 0.00510727 3.259446306
Dentro de los grupos ~ 2.254015385 36 0.062611538
Total 3.021897436 38

Probetas a temperatura ambiente pero diferentes niveles

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
e . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 1.73705 2 0.868525 8.62835082 0.000673123  3.204317292
Dentro de los grupos 4.529675 45 0.100659444
Total 6.266725 47

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO
Probetas con diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
o . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F

Muestra 0.92192821 1 0.92192821 10.2358945 0.00204895 3.97389699
Columnas 1.11577692 2 0.55788846 6.19406954 0.00329488 3.12390745
Interaccién 0.74417179 2 0.3720859 4.13115898 0.0200239 3.12390745
Dentro del grupo 6.48490769 72 0.09006816
Total 9.26678462 77
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La tabla 4-7 recopila los valores del proceso de fabricacion y el punto de fluencia
para las probetas de tension.

Tabla 4.9. Punto de fluencia de las probetas de tension para analisis ANOVA

01 AO1 33.19 175 14 A014 3885 175 27 H4P4 3412 200
02 A02 3254 175 15 A015 39.12 175 28 H1P1 49.11 225

T 03 AO3 32.21 175 16 A016 33.95 175 29 H1P2 4589 225
Ol 04 AO4 40.24 175 17 H2P1 37.48 200 30 H1P3  49.08 225
R N AOQ5 39.92 175 18 H2P2 24.78 200 31 H1P4 46.12 225
N 06 AO6 44.07 175 19 H2P3 40.58 200 32 H1P5 53.12 225
0 07 AO07 3492 175 20 H2P4 39.81 200 33 H1P6 50.23 225
1 08 AO8 36.71 175 21 H2P5 39.89 200 34 H1P7 51.21 225
v 09 A09 3854 175 22 H3P1 18.94 200 35 H1P8 4932 225
N 10 A010 37.86 175 23 H3P2 17.21 200 36 H1P9 5183 225
N 11 AO11 40.71 175 24  H4P1 20.71 200 37 H1PP1 37.85 225

12 A012 31.7 175 25 H4P2 22.87 200 38 H1PP2 3947 225

13 A013 32.65 175 26 H4P3 38.56 200 39 H1PP3 39.61 225

01 A1lPP1 30.2 175 17 A1P7 47.8 200 33  A4P4  13.71 200

02 Al1PP2 31.07 175 18 Al1P8 49.02 200 34  A4P5  17.18 200

03 A1PP3 219 175 19 A1PS9 521 200 35 HO1 33.89 225

04 AlPP4 3577 175 20 A2P1 153 175 36 HO2 33.39 225
A 05 A1PP5 351 175 21 A2P2 198 175 37 HO3 33.83 225
M 06 AlPP6 16.5 175 22 A2P3 18.02 175 38 HO4 28.75 225
g 07 Al1PP7 15.17 175 23 A2P4 1745 175 39 HO5 33.75 225
(B 08 A1PP8 36.2 175 24 A2P5 26.95 175 40 HO6 33.39 225
38 09 A1PP9 349 175 25 A3P1 29.13 200 41 HO7 3486 225
UM 10 A1PPI0 298 175 26 A3P2 31.07 200 42 HO8 28.41 225
: 11 Al1P1 49.11 200 27 A3P3 30.25 200 43 HO9 28.86 225

12 Al1P2 44.09 200 28 A3P4 29.74 200 44 HO10 31.23 225
13 A1P3 48.2 200 29 A3P5 30.54 200 45 HO11  38.84 225
14 AlP4 51.09 200 30 A4P1 33.08 200 46 HO12 33.13 225
15 A1P5 48.1 200 31 A4P2 30.81 200 47 HO13  31.18 225
16  AlP6 49.06 200 32 A4P3 3291 200 48 HO14  29.14 225

A: Numeracion de las probetas B: Nombre de la probeta

C: Punto de fluencia (MPa) D: Nivel de resina en porcentaje

La tabla 4-10 muestra que el nivel de resina marcé diferencia sobre la fluencia en
las probetas fabricadas en el horno de curado a 105°C, lo cual se puede deber
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posiblemente a las razones expuestas en la influencia sobre la variacion de carga
méxima. Pero no marcé diferencia en las probetas fabricadas a temperatura
ambiente, lo cual puede deberse al hecho que el material pudo ser impregnado de
una manera similar entre los tres niveles de resina, lo que confirié un limite elastico
similar.

El proceso de fabricacién si marcé diferencia, esto se debe probablemente al
hecho que al fabricar las probetas en un horno de curado, la viscosidad de la
matriz disminuyd logrando una mejor humectacion de las fibras, con lo que se
adquiere una mejor adherencia fibra — matriz, adicionalmente la temperatura y la
rampa de curado generaron una mejor polimerizacion.

Tabla 4.10. Andlisis ANOVA sobre el punto de fluencia para las probetas de
tension

Probetas fabricadas en un horno (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados F ALl para F

Entre grupos 1350.043954 2 675.0219769  14.58813432 2.28999E-05  3.259446306
Dentro de los grupos 1665.791569 36 46.27198803

Total 3015.835523 38
Entre grupos 321.9361625 2 160.9680813  1.622333586  0.208771869  3.204317292
Dentro de los grupos  4464.903963 45 99.22008806

Total 4786.840125 47

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO

Probetas con diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles

Muestra 400.094697 1 400.094697 8.07504751 0.00612292 4.00119138
Columnas 637.32333 2 318.661665 6.4314976 0.00294664 3.15041131
Interaccién 1831.62966 2 915.814829 18.4837447 5.5687E-07 3.15041131
Dentro del grupo 2972.82236 60 49.5470394

Total 5841.87005 65

Queda claro que el proceso de fabricacibn en horno de curado a 105 °C tiene
impacto positivo sobre las propiedades mecanicas de las probetas, esto debido
seguramente al hecho que la primera rampa de calentamiento logra eliminar
impurezas, humedad, al igual que durante la fase de curado se logra una baja
inicial de la viscosidad de la resina epoxica, con lo cual se logra una mejor
humectacién de las fibras del material de refuerzo, posteriormente se inicia el
proceso de polimerizacién a una velocidad constante, sin creacién de gases ni
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burbujas, por lo que finalmente la resina alcanza una polimerizacion superior que
aguella curada a temperatura ambiente.

El nivel de resina tiene una influencia mas notable sobre las probetas fabricadas
en un horno a 105°C, lo cual se debe probablemente al hecho que al disminuir la
viscosidad y existir una alta cantidad de resina, se logré una mejor humectacién de
las fibras del material de refuerzo logrando un material mas homogéneo; mientras
que en las probetas fabricadas a temperatura ambiente el impacto no fue tan
notorio, lo cual se pudo deber al hecho que el exceso de resina pudo haber sido
atrapado de manera mas temprana por la tela sangradora, con lo cual pudo ser
gue no fuera capaz de humectar con la misma eficiencia al material de refuerzo.

4.3.3 Analisis estadistico de la tenacidad de fractura translaminar

Las tablas 4-11 y 4-12 recogen los resultados de la prueba de tenacidad de
fractura translaminar, para las probetas fabricadas en un horno de curado a 105°C
y las curadas a temperatura ambiente, de igual manera que los porcentajes de
resina utilizados para sus fabricacion, dicho pardmetros son utilizados para el
analisis ANOVA.

Tabla 4.11. Tenacidad de fractura translaminar, probetas curadas a temperatura
ambiente y en un horno a 105°C

i 3.11 175 Xii 2.76 175 TA1-P1 6.318 200 TA2-P5 496 225

A ii 236 175 xiii 3.30 175 TA1-P2 5.983 200 TA2-P6 477 225
M i 3.17 175 Xiv 3.71 175 TA1-P3 6.069 200 TA4-P1 5.63 225
B iv 224 175 XV 2.69 175 TA1-P4 6.588 200 TA4-P2 457 225
: v 2.56 175 TA1-PP1 435 200 TA1-P5 7.959 200 TA4-P3 496 225
E vi 422 175 TA1-PP2  5.20 200 TA1-P6 6.645 200 TA4-P4 485 225
N vii 218 175 TA1-PP3  4.74 200 TA2-P1 4.41 225 TA4-P5 545 225
T vii 271 175 TA1-PP4  5.27 200 TA2-P2 4.73 225 TA4-P6 474 225
E ix 3.87 175 TA1-PP5  6.51 200 TA2-P3 4.07 225 TA3-P1 5.44 225
X 3.12 175 TA1-PP6  4.98 200 TA2-P4 4.84 225 TA3-P2 485 225
xi 290 175
S1 395 175 S10 296 175 TH3-P4 3.87 200 TH1-PP4 486 225
S2 387 175 S11 3.86 175 TH3-P5 5.70 200 TH1-PP5  4.69 225
S3 454 175 S12 401 175 TH3-P6 5.57 200 TH1-PP6  3.78 225
S4 4.08 175 TH2-P1 6.01 200 TH3-P7 5.21 200 TH1-PP7 598 225
S5 421 175 TH2-P2 5.14 200 TH4-P3 4.98 200 TH1-PP8  6.28 225
S6 4.27 175 TH2-P3 4.28 200 TH4-P4 5.10 200 TH1-PP9 546 225
S7 3.88 175 TH3-P1 496 200 TH1-PP1 5.50 225 TH2-PP1 492 225
S8 4.00 175 TH3-P2 5.47 200 TH1-PP2 4.49 225

TH3-P3 TH1-PP3
A: Nombre de la probeta B: Tenacidad de fractura translaminar MPa vm

C: Nivel de resina en porcentaje
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La tabla 4-11 muestra que las probetas curadas a temperatura ambiente y con
200%, tienen en promedio mejor tenacidad de fractura translaminar, mientras que
para las curadas en un horno a 105°C las probetas con 225%, de resina
presentaron mejor tenacidad de fractura translaminar.

La tabla 4-12 muestra que el nivel de resina tanto para las probetas fabricadas en
un horno a 105°C vy las fabricadas a temperatura ambiente marca una diferencia
estadistica, de igual manera se ve que el protocolo de fabricacion marcé una
diferencia, estos resultados son congruentes con los obtenidos en la prueba de
tensién, donde los niveles de resina y el proceso de fabricacion marcé una
diferencia igual.

Tabla 4.12. Analisis de varianza para probetas de tenacidad de fractura
translaminar

Probetas fabricadas en un horno (105°C) pero diferentes niveles de resina

Origen de las Suma de Grados de Promedio de " Valor critico
e . [F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F

Entre grupos 8.909400784 2 4.454700392 12.29146106 0.000117359  3.304817252
Dentro de los grupos 11.23509333 31 0.362422366

Total 20.14449412 33

Probetas a temperatura ambiente pero diferentes niveles

Entre grupos 59.01841682 2 29.50920841 60.39142076 1.58716E-12 3.244818361
Dentro de los grupos 18.56803343 38 0.488632459

Total 77.58645024 40

ANALISIS DE VARIANZA DE DOS FACTORES CON VARIAS MUESTRAS POR GRUPO

Probetas con diferentes procesos de fabricacion y diferentes niveles

Muestra 0.18905707 1 0.18905707 0.39743932 0.53107367 4.01954096
Columnas 44.8656161 2 22.4328081 47.1586705 1.4205E-12 3.16824597
Interaccién 8.99954813 2 4.49977407 9.45950957 0.00030056 3.16824597
Dentro del grupo 25.6871456 54 0.47568788

Total 79.7413669 59

Por lo que se puede concluir que el protocolo de fabricacion es de gran
importancia para las propiedades mecanicas de las piezas, donde las fabricadas
en un horno de curado a 105°C, presentan mejores propiedades tanto a tension
como a tenacidad de fractura translaminar, esto debido probablemente a la
eliminacién de impurezas, humedad, una mejor impregnacion de las fibras del
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material de refuerzo y una mejor polimerizacion tal como se puede apreciar en la
grafica 4-4 y la tabla 4-14; de igual manera el nivel de resina inicial con el que
fueron impregnadas las telas de algoddn tiene gran importancia, ya que genera un
ambiente rico en matriz, el cual con la primera rampa de curado genera
probablemente una baja en la viscosidad logrando una mejor impregnacion, lo cual
genera un material mas homogéneo y en suma unas mejores propiedades
mecanicas.

4.4 Determinacion de las propiedades mecanicas finales

4.4.1 Propiedades mecanicas finales bajo prueba de tension

Para la realizacion de la gréfica final y acorde a la norma ASTM D3039M-08, se
utilizaron los resultados de las probetas citadas en la tabla 4-13, las cuales fueron
seleccionadas posterior al analisis estadistico realizado en numerales anteriores;
se determiné cuales ensayos podrian considerarse iguales por comparacion
directa, al igual que aquellas que tuvieran mayor cantidad de miembros tanto para
las fabricadas a temperatura ambiente como las fabricadas en un horno a 105°C.

Tabla 4.13. Probetas utilizadas para las graficas comparativas de tension

Probetas utilizadas Valores promedio
Fabricacién Nivel Médulo de o Oy Y
Probeta Probeta (')\//e elasticidad y o o
(%) (GPa) (MPa) Elongacion
(MPa)
Horno H1PP3 225 Al4 175 H2P4 200 - 2.7 pas -
(1050(:) A05 175 Al15 175 H2P5 200 ’ ’ ’ ’
A09 175 H2P3 200 H4P3 200
A4P1 200 HO3 225 HO7 225
Ambiente  A4P3 200 HO5 225 HO9 225 1.68 33 38.8 2.6
HO1 225 HO6 225 H12 225

Se aprecia que para las probetas fabricadas en un horno se tienen probetas con
los tres niveles de resina, mientras que para las fabricadas a temperatura
ambiente solo se tienen miembros fabricados con 200% y 225%, lo cual se puede
deber al hecho que con mayores porcentajes de resina se lograba una mejor
impregnacion del material de refuerzo, lo que daba probetas con propiedades mas
similares entre ellas.
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La gréfica 4-4 muestra el promedio de las probetas anteriores donde la linea roja
representa las probetas de horno y la azul las de ambiente, para determinar el
esfuerzo maximo se tomé el valor promedio de sus miembros, la tabla 4-14
recopila las propiedades mecanicas de las probetas fabricadas a temperatura
ambiente y en un horno a 105°C.

Gréfico 4 - 4. Grafica Esfuerzo — Deformacion, para el material compuesto

48
46
a4
42
40
33
36
34
32
30
28
26
24
22
20
18
16
14
12
10

8

Esfuerzo (N/mm2)

L= S R R = ]

Horno (105°C)

4 ¢
4 £ 5
4 - ———— Ambiente
L S

0 0.004 0.008 0.012 0.016 0.02 0.024 0.028 0.032 0.036 0.04 0.044 0.048 0.052 0.056 0.06 0.064 0.0658 0.072 0.076

Deformacion (mm/mm)

Tabla 4.14. Propiedades mecanicas para las piezas fabricadas en un horno a
105°C y a temperatura ambiente

Proceso de Porcentaje de Moédulo de oy
fabricacion elongacion elasticidad (GPa) (MPa)
Ambiente 2.3 1.68 234 39.51
Horno — 105°C 2.17 2.22 28.2 44.9

Se ve gque las probetas elaboradas en un horno a 105 °C, siguiendo una rampa de
curado, tienen un mayor esfuerzo de fluencia, una menor zona de deformacion
plastica y una mayor resistencia maxima que las probetas fabricadas a
condiciones ambiente.
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4.4.2 Propiedades mecanicas finales para tenacidad de fractura translaminar

A su vez para la prueba de tenacidad de fractura translaminar, se referencian las
probetas utilizadas en la tabla 4.15, dado que segun el andlisis ANOVA se
mostraron como las indicadas.

Tabla 4.15. Probetas utilizadas para determinar la tenacidad de fractura
translaminar promedio

Fabricacién K (MPa Ym) Probetas utilizadas
Horno (105°C) 55 TH1PP1, TH1PP10, TH3P6, TH3P2,
Ambiente 4,9 TAL1PP6, TA2P5, TA3P2, TA4P3, TA4P4

En la tabla 4.15 se puede ver una mejor tenacidad de fractura para las probetas
fabricadas en horno a 105 °C, debido a la mejor impregnacion, mejor curado y
menor namero de discontinuidades obtenidas, respecto a las probetas fabricadas
a temperatura ambiente.

4.5 Andlisis microscopico probetas

4.5.1 Resultados por estereoscopio

La totalidad de las probetas tanto de tensiébn como de tenacidad de fractura fueron
examinadas, en el anexo B, se puede apreciar la superficie de fractura a diferentes
aumentos. Los resultados mecanicos de la totalidad de las probetas, permitieron
separarlas en dos grupos, las de buenos y malos resultados mecanicos, esto
basado principalmente en la carga maxima antes de la falla. Para ellas se realizd
un andlisis por estereoscopio mas detallado, buscando determinar si tenian
morfologias caracteristicas apreciables que lograran separarlas.

Se revisaron todas las probetas y se seleccionaron para analisis mas detallados, a
aguellas que mostraban mas claramente las propiedades y la interrelacion entre
fibra y matriz, dado que por la naturaleza del material de refuerzo en la mayoria de
las probetas, la superficie de fractura se encontraba escondida por fibras.

La mayoria de probetas fabricadas en un horno a 105°C y con altos niveles de
resina, presentaron en promedio los mejores resultados mecanicos, tanto para las
pruebas de tension como en las pruebas de tenacidad de fractura, mientras una
parte importante de las probetas fabricadas a temperatura ambiente vy
generalmente con bajos niveles de resina, presentaron mala adherencia entre fibra
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y matriz, una superficie de fractura con mayor cantidad de fibras y desgarros, poca
evidencia de matriz, degradaciones en la superficie de las probetas.

Sin embargo no se pude generalizar dado que hay probetas como las A1PP6 y
Al1PP7, fabricadas a temperatura ambiente y 175% de resina, que presentaron
una baja carga de ruptura mientras que las probetas A1PP5 Y A1PP7 que se
encontraban a lado y lado durante el proceso de fabricacion, poseen en promedio
el doble de resistencia ante la carga de ruptura.

45.1.1 Probetas de buenos resultados mecanicos

Las probetas mostraron una buena adherencia entre las diferentes capas, tal
como se ve en la grafica 4-5 de la probeta A1P1, la cual fue seleccionada como
probeta estandar dado que presenta una superficie de fractura similar a la gran
mayoria, con una morfologia en el area de fractura relativamente uniforme, pocos
desgarros de fibra (bajo numero de fibras sueltas en la superficie de fractura).

Adicionalmente se pueden apreciar claramente las cuatro capas de tela de
algodon constitutivas utilizadas durante la fabricacion.

Gréfico 4 - 5. Vista lateral de la probeta A1P1- Fabricada a temperatura ambiente
y 200% de resina

-
B

El grafico 4-6 muestra el area de fractura donde se ve que fue una falla fragil, con
poco desgarro, lo que indica una buena adherencia entre el material de refuerzo y
la matriz.
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Gréfico 4 - 6. Area de fractura probeta A1P1
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El gréfico 4-7 muestra una buena interrelacién entre matriz y material de refuerzo y
una buena adherencia e impregnacion.

Grafico 4 - 7. Probeta A1P1

Buena interrelacion entre fibra y matriz

Estabilidad de la
matriz en la superficie

Buena adherencia

El grafico 4-8 muestra la buena adherencia entre la matriz y el material de
refuerzo.
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Grafico 4 - 8. Probeta A1P1

Buena adherencia

El grafico 4-9 muestra en detalle la superficie de fractura, donde se ve claramente
que la superficie es rica en fibras lo que dificulta la visién de la superficie, pero de
igual manera se ve el bajo desgarro sufrido y rastros de la buena adherencia.

Gréafico 4 - 9. Probeta A1P1
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45.1.2 Probetas de malos resultados mecanicos

Este grupo se distinguié por una morfologia tipo ‘broom/brush’ caracteristica de las
fallas a modo de carga lento, bajas velocidades, desgarros en las telas en sentido
transverso y una superficie fiborosa que mostraba falta de matriz (muchas fichas
sueltas), la superficie de las probetas mostraba que la matriz estaba degradada
con presencia de grumos y/o burbujas, lo cual pudo deberse a problemas durante
el proceso de fabricacion o por accion de la tela desmoldante al momento de la
separacion.

Todo lo anterior puede deberse a falta de resina durante el proceso de
manufactura, que pudo ser por una mayor cantidad de resina extraida de lo
necesario por la presion mecanica, baja capacidad de humectacion por la matriz o
contaminacion por humedad, la cual al eliminarse en el proceso de curado generé
esa superficie caracteristica.

Parte de las probetas mostraron una contaminacién en mayor o menor medida
pero Unicamente en las superficies expuestas, se realizaron cortes subsecuentes
mostrando una ausencia total de los contaminantes anteriores, por lo cual se
determind que dichas particulas probablemente contaminaron las probetas
posteriormente a la falla.

La probeta VII, gréafico 4-10, mostré una impureza de 1.5 mm x 1.5 mm +/- 0.2 mm
que es probablemente el motivo de una delaminacion entre la primera y la
segunda capa.

Grafico 4 - 10. Probeta VII A, fabricada a temperatura ambiente y 175% de resina

Impureza

. "f..,":'

. ‘;E{:‘ Jy

Delaminacion intralaminar

El grafico 4-11, muestra la probeta A1PP6, en la cual se ve un desgarro
transversal, probablemente debido a baja adherencia entre matriz y material de
refuerzo, adicionalmente se ve una superficie de fractura con gran cantidad de
fibras.
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Gréfico 4 - 11. Probeta A1PP6, fabricada a temperatura ambiente y 175% de
resina, gréafico general

45 X

Mala adherencia

@B % Visla Svpeier

El grafico 4-12 muestra, en mayor detalle la superficie de fractura de la probeta
A1PP6, donde se ve claramente la superficie tipo ‘broom/brush’ en el cual se
aprecia claramente el desgarro de las fibras, de igual manera se aprecia una
desintegracion en varios hilos, con poca presencia remanente de matriz, lo que
sugiera una mala adherencia entre matriz y material de refuerzo.

Grafico 4 - 12. Probeta A1PP6

—Mala adherencia

Morfologia *broom/brush” tipica por carga lenta

La gréfica 4-13 muestra la probeta A2P1, donde se ve la presencia de burbujas en
la superficie, un gran desgarro transversal, poca presencia de matriz en la
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superficie de fractura, una superficie con muchas fibras, y evidencia de mala
adherencia entre la matriz y el material de refuerzo.

Gréfico 4 - 13. Probeta A2P1, fabricada a temperatura ambiente y 175% de resina

El grafico 4-14 muestra la probeta A4P4, la cual comparte la mayoria de
caracteristicas de las probetas anteriores.

Grafico 4 - 14 . Probeta A4P4, fabricada a temperatura ambiente y 200% de
resina

Burbujas y Grumos

Mala adherencia
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Los graficos 4-15 y 4-16 muestran a las probetas 2 y 4 respectivamente, en ambos
casos se ve una degradacién de la matriz en la superficie de las probetas, debido
probablemente a la baja cantidad de resina y la interaccion con la tela
desmoldante.

Gréfico 4 - 15. Probeta 2, fabricada a temperatura ambiente y 175% de resina

Degradacion de la matriz

Grafico 4 - 16. Probeta 4, fabricada a temperatura ambiente y 175% de resina

Ribbons
45 X vista superior

Mala
adherencia

Degradacion en la matriz

4.5.2 Resultados por microscopia electronica de barrido

Para la caracterizacion por microscopia electronica se seleccionaron dieciocho
probetas, nueve de tension y nueve de tenacidad de fractura translaminar, las
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cuales fueron seleccionadas como las que ofrecian superficies mas interesantes a
través de las pruebas mecanicas y de estereoscopia.

El grafico 4-17 y la fotografia 4-3 muestran la configuracion y las dimensiones
utilizadas. Se configuro el arreglo para el montaje de dieciocho probetas de
manera tal que el E-SEM viera la superficie de fractura de las probetas de forma
angular, generando un angulo de 70° segun recomendaciones de la bibliografia.
Las probetas fueron separadas entre ellas utilizando una lamina de acero
galvanizado.

Las probetas de tenacidad de fractura translaminar fueron posicionadas de
manera tal que todas las superficies cortadas inicialmente coincidieran en el
mismo lado del paquete, tal como se ven en el grafico 4-17.

Grafico 4 - 17. Configuracion de probetas para E-SEM

0010000 Ub @@@@@@

'fn

Medidas en mm

Probetas de tension

A B C D) A B C D A B C D)
01. A1P5 200% A 02. A1P6 200% A 03. Al1P1 200% A
04. A4P3 200% A 05. HO7 225% A 06. A05 175% H
07. A015 175% H 08. H2P4 200% H 09. A014 175% H
10. TH3P2 200% H 11. TH1PP10 225% H 12. TH1PP1 225% H
13. TH3P6 200% H 14. TA2P5 225% A 15. TA1PP6 200% A
16. TA4P3 225% A 17. TA3P2 225% A 18. TA4P4 225% A

A: Numero de la probeta B: Nombre de la probeta

C: Cantidad de resina D: Proceso de fabricacion, A = Ambiente, H = Horno a 105°C
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Fotografia 4 - 3. Probetas para E-SEM

Probetas 1 a 9 Probetas 10 a 18
Probetas de tension Tenacidad de fractura translaminar

La grafica 4-18 muestra la probeta A1P5, en la cual se puede ver claramente las
cuatro capas constitutivas del compuesto.

Se ve que la matriz humecta y rodea completamente los manojos, mas sin
embargo no se ve que haya humectacion al interior de los hilos constituyentes de
los mismos, lo cual puede limitar las propiedades mecanicas al hacer que parte de
la carga no sea soportada por el material compuesto en su conjunto sino por los
diferentes hilos, lo que genera concentracidbn de esfuerzos en partes del
compuesto sin distribuir de mejor manera la carga.

Grafico 4 - 18 . Superficie de fractura de la probeta A1P5, fabricada a temperatura
ambiente y 200% de resina

Las 4 capas son
facilmente
diferenciables




Los gréaficos 4-19 y 4-20 evidencian la gran presencia de poros en la matriz,
constantes en la totalidad de las probetas analizadas, pero la cantidad de poros
disminuye en las piezas elaboradas en un horno, no es posible realizar un conteo
detallado de la cantidad de poros debido a que la naturaleza fabril del material
cubre gran parte de la matriz expuesta.

La grafica 4-19 muestra que las fallas fueron de alta energia, generando una
superficie altamente irregular de naturaleza fabril, lo cual dificulta el analisis de las
muestras al ocultar gran parte de la informacion, posteriores graficos mostraran en
mayor detalle la superficie de fractura de las probetas.

Gréafico 4 - 19. Morfologia fabril en la superficie de fractura de las probetas de
traccién a 100X

A1P6 AlP1

A4P3 HO7

A015 H2P4 AO014
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Dichos poros fueron generados muy seguramente por la evaporaciéon de humedad
presente durante el proceso de manufactura, asi como alta viscosidad que impidié
una mejor impregnacion del material de refuerzo.

Gréafico 4 - 20. Presencia de poros y marcas de chevron en la superficie de
fractura de la probeta A1P5, fabricada a temperatura ambiente y 200% de resina.

Las graficas 4-21 y 4-22 muestran en mayor detalle la superficie de fractura de la
probeta A1P5, donde se pueden apreciar de manera clara la presencia de poros
en la matriz, marcas de chevron y problemas de humectacion entorno a los hilos
de la tela de refuerzo.

Grafico 4 - 21. Superficie de fractura de la probeta A1P5
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El grafico 4-22 muestra la gran presencia de poros en la superficie de fractura de
la probeta A1P1, mostrando claramente que la mayoria de esos poros funcionaron
como concentradores de esfuerzos, evidenciado por el hecho que las marcas de
chevron salen en su mayoria de los poros en la matriz.

Gréfico 4 - 22. Superficie de fractura de la probeta A1P1

Poros Marcas de

chevron

Det/Mag. HV Spot 400.0pm
Mix/400x 30.0 kV 3.5 SEM-UNAL

Se aprecia que la superficie de fractura de las fibras son predominantemente de
geometria cilindrica, con un diametro cercano a los 11 ym, como se ve en el
grafico 4-23. En casi la totalidad de las probetas no se logré apreciar la morfologia
de las cabezas de las fibras dado que las mismas se cargaban muy rapidamente
al no poseer una pelicula metalica dentro del microscopio, no se aplicé un
recubrimiento metalico dado que esto podria cubrir gran parte de las vacancias en
la matriz polimérica.
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Gréfico 4 - 23. Superficie de fractura de la probeta TH3-P2, fabricada en un horno
a 105°C y 200% de resina

Fibras
cilindricas

El gréfico 4-24 evidencia problemas de humectacion en la base de las fibras, lo
cual pudo contribuir al desgarro de las piezas, adicionalmente se ve gran
presencia de poros.

Grafico 4 - 24. Superficie de fractura de la probeta TH1-PP10, fabricada en un
horno a 105°C y 225% de resina

Poros
Problemas de
humectacién en
la base de las
fibras
Fibras
cilindricas
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El grafico 4-25 muestra la probeta HO7, la cual permitio ver morfologia de las fibras
expuestas, esta morfologia era caracteristica de casi la totalidad de las probetas,
pero dada la naturaleza de las mismas se lograron obtener muy pocas fotos Uutiles.

Gréfico 4 - 25. Superficie de fractura de la probeta HO7, fabricada a temperatura
ambiente y 225% de resina
Gran presencia de poros

Marcas posiblemente dejadas en la matriz
por las fibras al momento de la falla

El grafico 4-26 evidencia un gran desgarro en la superficie de fractura de las fibras
cilindricas del material de refuerzo, lo cual fue recurrente durante las pruebas en
E-SEM, haciendo imposible buscar cualquier otro tipo de marcas en las fibras.

Gréafico 4 - 26. Probeta A0O5

Superficie de fractura

de las fibras, morfologia
recurrente en la mayoria
de probetas analizadas en
E-SEM.
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El gréfico 4-27 corresponde a la probeta TH3P2, que muestra la naturaleza
cilindrica de la fibra del material de refuerzo, y se logra apreciar el sentido de
carga de algunas de las fibras mostrando claramente que fallaron a tension.

Gréfico 4 - 27. Superficie de fractura de la probeta TH3P2, fabricada en un horno
a 105°C y 200% de resina

Algunas probetas fallaron mostrando debilidad en la configuracion del material de
refuerzo, se ve una falla en el paso entre las capas longitudinales y las
transversales, como se ve en la gréfica 4-28, posiblemente logrando una mejor
humectacién por parte de la matriz se pueda mejorar la adherencia entre capas,
con una posible mejora de las capacidades mecanicas.

Grafico 4 - 28. Superficie de fractura de la probeta TA4P3, fabricada a
temperatura ambiente y 225% de resina
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La probeta TA4P4, grafico 4-29, muestra la formacion de grietas, el
desprendimiento de la matriz y la fibra generando un patron en la superficie de la
primera y desgarros en la superficie de fractura.

Grafico 4 - 29. Superficie de fractura de la probeta TA4P4, fabricada a
temperatura ambiente y 225% de resina
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4.4.2.1. Cantidad de poros en la superficie de fractura

A través de la herramienta histograma del programa Adobe Photoshop, se coloreo
manualmente de color rojo los poros en la superficie de fractura y posteriormente
se midio tanto la cantidad de pixeles de la superficie de fractura como los pixeles
coloreados correspondientes a las vacancias, véase la tabla 4-17, con ello se pudo
estimar una relacion porcentual entre el area de los poros y el area de la superficie
de fractura.

En la tabla 4.16 se aprecia que las probetas de tension y de tenacidad de fractura
translaminar fabricadas en un horno de curado a 105°C, tuvieron una relacion
porcentual promedio de poros de 2.25y 2.315 respectivamente, mientras que por
otro lado las probetas de tensién y de tenacidad de fractura translaminar
fabricadas a temperatura ambiente, tuvieron relacion porcentual de 5.09 y 4.79
respectivamente; Por lo que se ve que las probetas fabricad