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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL E IDENTIFICACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS DE MATERIALES
COMPUESTOS FABRICADOS POR INFUSION AL VACIO.

RESUMEN

En este trabajo de investigacion se analizaron los cambios producidos en la microestructura y en
las propiedades mecanicas derivados de variaciones de temperatura en el proceso de post curado
durante la fabricacion, por medio del método de infusion de resina por bolsa al vacio, de materiales
compuestos de matriz polimérica reforzados con fibra de vidrio. Estos materiales son ampliamente
utilizados como componentes estructurales en diferentes aplicaciones que requieren un buen
desempefio en condiciones de cargas mecanicas complejas combinadas con requisiciones de
ligereza, por ejemplo, en palas de aerogeneradores de eje vertical, en las cuales se requiere que
sean ligeras pero que cuenten con buenas propiedades mecanicas, asi como una buena resistencia
al desgaste. Para llevar a cabo la caracterizacion microestructural se realizaron estudios de DR-X,
FT-IR y se utilizé microscopia Optica y microscopia electronica de barrido para observar los
materiales. Para caracterizar mecanicamente los compuestos se realizaron pruebas, bajo normas
ASTM, de dureza, resistencia al impacto, tension, flexion y desgaste. Se concluye que,
efectivamente, las variaciones de temperatura durante el proceso de post curado modifican la

microestructura de los materiales derivando en cambios en sus propiedades mecanicas.

ABSTRACT

In this research work changes in the microstructure and in the mechanical properties were analyzed
when making changes in the post curing temperature of fiber glass reinforced polymeric matrix
composites fabricated by vacuum bagging technique. These materials are widely used as structural
components in many applications that requires a good performance under mechanical stress that
are combined with a lightweight need, for example, in the wind turbine blades of vertical axis, this
part must be lightweight and must have good mechanical properties as well as a good wear
resistance. Microstructural characterization was done using DR-X, FT-IR, optical microscopy and
SEM to observe the materials. Mechanical characterization was done by measuring hardness,
impact, tensile, flexural and wear strengths following ASTM standards. It was concluded that
making changes in the post curing temperature of composites modifies the microstructure of

materials which means changes in their mechanical properties.
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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL E IDENTIFICACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS DE MATERIALES
COMPUESTOS FABRICADOS POR INFUSION AL VACIO.

1. INTRODUCCION

1.1. Planteamiento del problema y justificacion

Los materiales compuestos, en particular la fibra de vidrio reforzando una matriz polimérica, son
ampliamente utilizados en la fabricacion de alabes de aerogeneradores (tanto de eje vertical y
horizontal). No estan limitados a esta aplicacion dentro de la industria y la vida cotidiana ya que
también son utilizados en la industria automotriz, en los deportes, etc. Por lo general, para ello se
usan solo cierto tipo de fibras de vidrio en base a experiencias de uso y seleccionando de una corta
gama de fibra de vidrio de alta resistencia segun la aplicacion. Ademas, hay poca informacion
confiable que garantice los valores exactos de propiedades mecénicas, quimicas, etc., del material
compuesto, en especifico de matriz polimérica reforzado con fibra de vidrio. Es decir, sabiendo
que su estructura interna puede ser modificada durante variaciones en las condiciones de operacion
de su proceso de fabricacion, estudiar e identificar las caracteristicas mecanicas y quimicas de estos
materiales controlando, o variando, parametros del proceso de manufactura, infusién al vacio, es
de gran interés para garantizar un tiempo de vida 1util del material. En este estudio, especificamente,
el compuesto se aplicara en la fabricacion de palas o dlabes de una turbina edlica de baja potencia.
Es importante decir que, la falta de estos datos genera inseguridades en disefio como por ejemplo
la adicién de soportes, el uso de recubrimientos de proteccion, etc., que algunas veces pueden ser
innecesarios considerando que para la aplicacion en la fabricacion de alabes de turbinas edlicas se
requiere de ligereza, de un chasis simple, entre otros.

Los materiales compuestos de matriz polimérica tienen la ventaja de ser materiales con buenas
propiedades mecanicas, y con baja densidad [1]. De lo anterior, este tipo de compuestos pueden
aplicarse como componentes de automoviles, deportes, construccion civil y balistica [2].

Ahora bien, existen diferentes métodos de fabricacion de estos materiales, tales como: moldeo por
contacto, técnicas asistidas por vacio, de moldeo por via liquida y autoclaves [3]. No obstante, el
uso de materiales compuestos fabricados por infusion al vacio ha incrementado considerablemente
para la fabricacion de, por ejemplo, partes automotrices y productos de la vida cotidiana como
embarcaciones y partes de la industria aerondutica. Una importante aplicacion de los mismos es
para fabricar palas o dlabes de aerogeneradores [4]. La técnica de infusion al vacio destaca por la
permisibilidad para obtener geometrias complejas, pero principalmente, por la relacion

tamafo/coste del producto [5,6]. Determinar las caracteristicas fisicas y quimicas de compuestos
1
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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL E IDENHFICACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS DE MATERIALES
COMPUESTOS FABRICADOS POR INFUSION AL VACIO.

fabricados por infusion al vacio, basados en fibra de vidrio, modificando las condiciones de curado
durante el proceso de fabricacion del componente, permitird establecer una metodologia de
fabricacion de estructuras aplicadas como palas o alabes de aerogeneradores de eje vertical de baja
potencia, cuya resistencia mecdnica a la flexion oscila entre 253 MPa y 392 MPa, basados en
estudios previos [7].

Asi, en este estudio se espera que modificando las condiciones de curado del compuesto se logren
incrementar, por una parte, la adherencia entre la fibra y la matriz polimérica, asi como, modificar
favorablemente la resistencia a la flexion del componente. No se omite mencionar que, a través de
la identificacion de la dureza, la resistencia a la tension, al impacto y a la flexion de materiales
compuestos fabricados por infusion al vacio, basados en fibra de vidrio, se promovera el desarrollo
y aplicacion de una metodologia de fabricacion adecuada para mejorar el valor de las propiedades

mecanicas del material objeto de estudio.

1.2. Objetivos
1.2.1. Objetivo general

Caracterizar la microestructura de materiales compuestos e identificar las variaciones de sus
propiedades mecanicas para su aplicacion en aerogeneradores de eje vertical cuando se modifica la

temperatura de post-curado durante el proceso de fabricacion por infusion al vacio.

1.2.2. Objetivos especificos

1. Fabricar por infusion al vacio placas de material compuesto de matriz polimérica, Epolam
2015, reforzadas con fibra de vidrio, tipo E, con un arreglo bidireccional para analizar los
cambios provocados por tres diferentes temperaturas en el proceso de post curado: 26,40 y

60 °C

2. Determinar bajo norma (ASTM) la dureza, resistencia a la tension, al impacto y a la flexion
de las placas obtenidas a tres diferentes temperaturas de curado para caracterizar
mecanicamente los materiales considerando que seran utilizados en la fabricacion de palas

de aerogenerador.

2
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3. Identificar la resistencia al desgaste erosivo de cada placa curada a diferente temperatura
para su aplicacion en palas de aerogeneradores considerando que estos componentes sufren
dafo por particulas durante su vida util.

3
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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL E IDENTIFICACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS DE MATERIALES
COMPUESTOS FABRICADOS POR INFUSION AL VACIO.

2. ANTECEDENTES O ESTADO DEL ARTE

Desde hace aios, se ha investigado el uso de materiales compuestoscompuestos dentro de distintos
ramos de la industria. A continuacidn, se muestran estudios previos relacionados con el tema de la
presente investigacion.

Wilson Webo, Leonard Masu y Maina Maringa [8] realizaron un estudio en el cual registraron los
efectos de tres tratamientos quimicos en compuestos fabricados con fibra de sisal (Agave sisalana)
y resina epoxi (Epolam 2014 y Epolam 2015) como matriz. La principal razén de este estudio fue
debido a la limitacion de las propiedades mecanicas en compuestos basados en fibras naturales,
cuyo principal problema es la incompatibilidad quimica entre las moléculas hidrofilicas de la fibra
natural y las moléculas hidrofobicas de la resina. Esta incompatibilidad conduce a dificultades para
garantizar la union de la interfaz fibra- matriz que, a su vez, causa ineficacia en la transferencia de
carga entre el material de refuerzo y la matriz. Asi, los autores analizaron los efectos de:
mercerizacion, tratamiento superficial de silano e hidrolisis; y, luego de la aplicacion de estos
tratamientos en las fibras de sisal usaron el método de infusion al vacio para la fabricacion de sus
compuestos. Posteriormente, llevaron a cabo un proceso de curado al aire por 24 h y después
calentaron el material por 4 h a 80°C en un horno. Para determinar la tenacidad a la fractura de los
compuestos los autores realizaron pruebas de impacto Charpy basados en la norma ASTM D6110-
10. Hicieron también pruebas de dureza usando la norma ASTM D 2583 con un Durémetro Barcol
GYZJ-934-1. En su estudio, las superficies de los compuestos obtenidos (tratados y no tratados) se
analizaron mediante la técnica de microscopia electronica de barrido en un Zeiss environmental
SEM modelo ECO HD 15. Los resultados obtenidos en su trabajo mostraron que las dimensiones
de la seccion transversal de las fibras de sisal tratadas son mas pequenas (180.3um) que las no
tratadas (286.6um). Estas reducciones de tamafio en las fibras tratadas mejoraron las propiedades
mecanicas respecto a las no tratadas debido al incremento6 en el namero de fibras de refuerzo que
pueden ser agregadas en la matriz. A partir de sus resultados, los autores concluyeron que los
tratamientos quimicos de las fibras de sisal incrementan la resistencia al impacto, asi como la
dureza de los compuestos fabricados.

Paul S. Veers et al. [9] analizaron las tendencias en el disefio, manufactura y el proceso evolutivo
de alabes de turbinas e6licas mostrando la exploracidon de nuevos conceptos de disefio, asi como la

incorporacion de nuevos materiales para la fabricacion de aspas, pero también la utilizacion de

4
INDICE



CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL E IDENTIFICACION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS DE MATERIALES
COMPUESTOS FABRICADOS POR INFUSION AL VACIO.

procesos de manufactura mas eficientes. En su trabajo, mostraron las seis primeras etapas de
investigacion del programa europeo “Optimat blades”, las cuales consisten en: carga de amplitud
variable; estados de tension multiaxial; condiciones (ambientales) extremas; laminados gruesos y
reparacion; evaluacion de la resistencia y condicion residual; y recomendaciones de diseno. Asi
mismo, los autores analizaron la aplicacion de 2 materiales de refuerzo diferentes y concluyeron
que una elevada produccion de éstos traeria como consecuencia una disminucion importante de su
costo, logrando que por ejemplo la fibra de vidrio tipo S-glass, cuyo costo es aun muy elevado,
compita para su utilizacion en la fabricacion de dlabes de turbinas eolicas contra la fibra ya utilizada
E-glass.

E. E. Vera Cardenas et al. [10] realizaron un estudio a compuestos fabricados con dos materiales
de refuerzo distintos, fibra de carbono y fibra de vidrio. Estos se manufacturaron mediante el
método de moldeo por transferencia de resina (RTM del inglés: Resin Transfer Molding) para su
aplicacion estructural como alabes de turbina. El material fabricado consistié de 4 mm de espesor.
Cada composito se reforzo con fibras, como se mencion6 antes, en uno se uso fibra de carbono y
en el otro se uso fibra de vidrio. Como matriz se utilizo la resina Epolam 2015 y endurecedor 2015,
mezclando 100 g de resina por 32 g de endurecedor. En su estudio el proceso de manufactura se
llevo a cabo inyectando 17 cm?/min de resina/endurecedor a 50°C y aplicando una presion positiva
de 70 psi durante 120 min con un tiempo de curado de 4.5 h a 60 °C. Los resultados que obtuvieron
estos autores confirman que las condiciones de RTM son adecuadas para la obtencién de
composites para su aplicacion en la manufactura de palas de turbinas edlicas.

Lijin Thomas y Ramachandra M. [11] hicieron un anélisis sobre materiales avanzados utilizados
en la fabricacion de alabes de turbinas edlicas. En su estudio identificaron la necesidad del
incremento de la eficiencia de la turbina, lo cual ha llevado a la innovacion en el disefio de las palas
con un sistema avanzado de materiales. En su trabajo muestran que los materiales alternativos con
buenas propiedades como: baja densidad, amplia vida de servicio, facilidad de procesamiento,
capacidad de reciclaje y mejor relacion calidad/costo, se encuentran en constante investigacion con
el proposito de incrementar su rendimiento aerodinamico, de reducir el efecto de fuerzas
gravitacionales sobre los alabes y de reducir su degradacion durante el servicio (es decir, se
pretende mejorar su ciclo de vida util). Para solventar estas necesidades se busca desarrollar alabes
con buena rigidez, con resistencia a esfuerzos mecanicos y con una elevada resistencia a la fatiga.

Los autores destacan las buenas propiedades mecanicas de los materiales utilizados para la
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fabricacion de palas, pero su falta de propiedades biodegradables afecta drasticamente al medio
ambiente. Asi, en su trabajo manifiestan los pros y los contras de la utilizaciéon de materiales
compuestos basados en fibras naturales y de materiales compuestos hibridos. En su trabajo, los
autores mencionan un estudio realizado por J.W. Holmes y colaboradores, en el cual fueron
identificadas las propiedades mecanicas de la chapa de bambu y de laminados de madera contra
laminados de abedul y vidrio. Los laminados de bambu y la madera manifestaron mayor resistencia
a esfuerzos mecanicos, asi como resistencia a la fatiga y a la fractura, respecto a la que posee el
laminado de abedul. Con respecto a los laminados de bambu y de madera, los valores de las
propiedades mecanicas identificados en su estudio fueron muy similares a aquellos del composito
basado en fibra de vidrio de matriz polimérica. También, en este estudio los autores hicieron una
importante mencion a la Universidad de Nottingham sobre el desarrollo de un alabe de turbina
fabricado con fibra de lino, la cual pas6 la prueba IEC61400 indicando asi un éxito en la utilizacion
de este material. En contraste, un estudio realizado por A.A Abdul Nasir y colaboradores, mostro
el efecto de un proceso de maquinado en fibra de lino, en el que ocurrié delaminacién debido a la
fractura de fibras fragiles. Ello, se identificd por los autores como una importante desventaja sobre
usar fibras naturales en compuestos para la fabricacion de alabes de turbinas edlicas.

Antoine Le Duigou, Peter Davies y Christophe Baley [12] estudiaron las propiedades interfaciales
de un composito fabricado con fibra de lino embebida en una matriz de Poly acido L-Lactico grado
L9000 de la marca Biomer, PLLA, y las compararon con aquellas de compuestos de: poliéster
reforzado con fibra de lino, epoxi reforzado con fibra de lino y poliéster reforzado con fibra de
vidrio. El polimero epdxico utilizado en su estudio es el mismo que se uso para la fabricacion de
los compuestos de esta investigacion, DGEBA-Axson Epolam 2015. En su trabajo, los autores
utilizaron una relacioén de resina mas endurecedor del 32% en peso de un endurecedor de amina
alifatica. Las resinas fueron curadas a 65 °C durante 14 h. También, consideraron importante
identificar el didmetro de las fibras utilizadas. Finalmente, llevaron a cabo una prueba, de micro
enlace, para identificar su efecto en la interface entre los materiales que conformaron sus
compuestos. A su vez, esta prueba ayudd a estimar la resistencia al corte interfacial (del inglés
Interfacial Shear Stress, IFSS) y también los esfuerzos por friccion de los micro enlaces en el
material composito de fibras de Lino en PLLA. Los autores determinaron que las propiedades
interfaciales del enlace Lino/PLLA son similares a aquellas identificadas en el Vidrio/Poliéster.

Para intentar comprender el fendmeno que gobierna los mecanismos interfaciales del Lino/PLLA
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fueron llevados a cabo diferentes tratamientos a los compuestos fabricados, obteniendo como
resultado distintas microestructuras, asi como diferentes estados de esfuerzos residuales dentro del
material. Se concluy6 que las propiedades interfaciales son controladas por dos mecanismos:
esfuerzos térmicos residuales inducidos por cristalizacion y también fendmenos de cristalizacion.

Tewari et al. [13] llevaron a cabo un estudio sobre la erosion de compuestos fabricados con fibra
de carbono y con fibra de vidrio en una matriz epoxica usando particulas solidas. Se fabricaron
manualmente placas de 30 x 30 cm con un arreglo unidireccional utilizando fibra de carbono de la
marca Celion G 30-500 con resina epoxica de la marca RIGIDITE 5212 y fibra de vidrio con resina
epoxica de la marca RIGIDITE 5217. Las pruebas erosivas se hicieron con una presion de 4 bares
utilizando una boquilla de 80 mm de largo y 8 mm de didmetro. La velocidad promedio fue de
4545 m/s a una distancia de 160 mm desde la punta de la boquilla a la probeta. El desgaste se midio
por el método de pérdida de peso después de 15 segundos de erosion. Las probetas erosionadas
fueron caracterizadas con la ayuda de un microscopio electronico de barrido. Los resultados de su
estudio mostraron la influencia del angulo de impacto en el desgaste erosivo de ambos compuestos,
obteniendo mayor desgaste cuando el angulo de impacto es de 60°. Finalmente, los autores
determinaron que el fendmeno de erosion se caracteriza por multiples microfracturas en la matriz
y al desprendimiento entre las fibras y la matriz.

N. Yang y H. Nayeb-Hashemi [14] realizaron un andlisis del efecto que tiene el uso de distintas
particulas sélidas en el proceso de erosion de un composito fabricado con fibra de vidrio de matriz
epoxica. Ademas, identificaron cémo se relaciona el desgaste producido con el deterioro de las
propiedades de resistencia a la tension y de resistencia a la fatiga del material. Asi, los autores
fabricaron probetas con un arreglo unidireccional de fibra de vidrio tipo E de matriz epoxica. A
diferencia de otras investigaciones, en este trabajo pegaron tablillas de aluminio en los extremos
de las probetas con la ayuda de adhesivo Hysol 9096 para crear la forma de hueso en sus
especimenes. La erosion con particulas solidas se llevo a cabo a diferentes tiempos, con dngulos de
impacto de 30, 60 y 90°. Para el estudio, se utilizaron particulas de carburo de silicio con un
diametro de 500 a 600 um en una mezcla con aire y arena a través de una boquilla de 1 cm de
diametro a una distancia de la probeta de 11 cm. La velocidad de las particulas se mantuvo
constante a 42 m/s (153 km/h) y el volumen de particula-aire fue constante a 6 kg/m? para todas
las pruebas. Solo un lado de las probetas fue erosionado. Para monitorear el material removido y

la pérdida de la masa las probetas fueron pesadas antes y después de la simulacion. Los especimenes
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expuestos a 60 y 90° mostraron un gran dafio, penetracién completa en algunos casos. Para realizar
las pruebas de tension, los autores llevaron a cabo los ensayos a una velocidad de aplicacion de
carga de 0.00175 mm/s. Usaron tres probetas para cada condicion de erosion. La pérdida de peso
y la resistencia a la traccion contra el desgaste erosivo evidenciaron que el material se comportd de
manera fragil. Las imagenes obtenidas por microscopia electronica de barrido de los compuestos
erosionados mostraron que ocurren los mismos mecanismos de dafio a diferentes angulos de
impacto de particulas sobre el material.

Woobeom Han et al. [15] llevaron a cabo un estudio computacional de dindmica de fluidos (CFD
por sus siglas en inglés) sobre la erosion en el borde de ataque de 4labes de turbinas eolicas. El
estudio se realizo a una turbina edlica de 5 MW del National Renewable Energy Laboratory- NREL
por sus siglas en inglés. Los autores variaron intencionalmente el ambiente y las condiciones de
erosion a las que se somete un alabe. Definieron tres condiciones de erosion: profundidad de
erosion de 3.4, 3.6 y 4.8 mm (baja, moderada y alta erosion, respectivamente), con ancho de erosion
de: 10, 17.4 y 37 mm. Para su andlisis utilizaron el software Star CMM+, con un tiempo de
simulacion de 0.8 s, la velocidad del viento utilizada fue de 89.6326 m/s con una turbulencia de
0.01 %. El mallado usado fue del tipo hexagonal para mejorar la convergencia y fiabilidad del
calculo. La simulacion fue realizada con granos de arena de 0.3 mm, cuyo parametro de forma se
fij6 como un cuadrado. Sus resultados muestran que la acumulaciéon de contaminacion en el
ambiente disminuye el coeficiente de sustentacion y arrastre hasta en 27 % y 159 %,
respectivamente. Ademas, en el borde de ataque el coeficiente de sustentacion disminuyé y el de
arrastre incrementd en 53 % y 314 %, respectivamente. La reduccion en el rendimiento
aerodindmico incrementa con el grado de dafio en el borde de ataque del alabe, especialmente en
secciones expuestas a valores de angulos de ataque altos (mas de 10°).

Jinhu Chen et al. [16] estudiaron el desgaste erosivo en compuestos de matriz polimérica reforzados
con nanotubos de carbono (CNT-por sus siglas en inglés). Para crear el composito, se fabricaron
peliculas delgadas de CNT con un espesor de 30-50 um y con éstas se fabricd un arreglo
unidireccional y un arreglo bidireccional a 0° y 90° utilizando resina epoxica Araldita LY 556 y
endurecedor XB 3473. El composito se fabricd con el método de bolsa al vacio y fue curado durante
2hal20°C+2hal40 °C + 2 h a 180 °C. Los autores realizaron pruebas erosivas con una
maquina por aceleracion centrifuga utilizando arena de olivino, con tamafo de grano de 238 um a

una velocidad de 40 m/s estudiando el impacto a 4 angulos diferentes (20 °, 30 ©, 45 ° y 90 °). Asi,
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concluyeron que el composito con arreglo unidireccional tiene un comportamiento fragil y que el
maximo desgaste erosivo ocurrid a un angulo de impacto de 90 °. También, determinaron que los
CNT conservan una buena adhesion con la matriz epoxica cuando se tiene un bajo angulo de
impacto. Por el contrario, a un valor alto de 4ngulo de impacto se observé la formacion de micro
fisuras.

A. Santoshkumar Malipatil [17] realizé un estudio experimental y numérico en el que analizo la
erosion de un composito de matriz polimérica (PMC por sus siglas en inglés) de fibra de carbono
en viniléster, especificamente Ecmalon 9911. En su estudio analizé el efecto de 3 velocidades y 3
angulos de impacto diferentes (50, 75y 100 m/s y 45 ©, 60 °y 75 °) asi como también de 3 diferentes
tamafios de particula erosiva y 3 diferentes distancias desde la punta de la boquilla hasta la probeta
de erosion (200, 300 y 400 um y 120, 180 y 240 mm). Utiliz6 arena de silice seca a temperatura
ambiente bajo la norma ASTM G76 y una maquina de impacto por chorro de aire. El autor
identifico que el tamafo de la particula erosiva no tiene un papel significativo, pero si el angulo de
impacto siendo el a&ngulo a 60° aquel en donde se presenté mayor desgaste. El autor concluy6 que
el proceso de erosion depende solamente de la velocidad y angulo de impacto y que este proceso
conlleva a la ocurrencia de micro fisuras, exposicion de las fibras y remocion de resina.

Uttam Kumar Debnath et al. [18], caracterizaron compuestos reforzados con fibra de carbono en
un arreglo multidireccional fabricados manualmente y analizaron su desgaste erosivo. En su estudio
usaron granos de silice seco tipo cuarzo con forma irregular de diferentes tamafios (200-300, 400-
500 y 500-600 um) y con diferentes durezas (40, 45 y 47 MPa). En su trabajo resaltan la
importancia del efecto del &ngulo de impacto, el tamafio de la particula y la distancia de la boquilla
a la probeta durante un estudio de desgaste erosivo. Se concluy6 que para valores pequefios de
angulos de impacto la erosion se mantiene baja, pero se obtiene un nivel maximo de desgaste a 60°.
Luego, al sobrepasar este angulo de impacto el desgaste en su composito disminuyo.

Parvesh Antil et al. [19] realizaron un andlisis del desgaste erosivo de compuestos de matriz
epoxica reforzados con fibra. Los refuerzos de fibra usados fueron vidrio tipo E, tipo S y carburo
de silicio (SiC). Los autores basaron su analisis en la metodologia de Taguchi utilizando angulos
de impacto entre 30° y 90° durante 240 segundos a temperatura ambiente con particulas tamizadas
en tres tamafios distintos. Concluyeron que el tamafio de la fibra de refuerzo es un factor dominante

que afecta la resistencia a la erosion en la superficie del composito. También, determinaron que el
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angulo de ataque y de la fibra de refuerzo son parametros importantes para modificar la resistencia
a la erosion de compuestos.

Z.H. Ren et al. [20] realizaron una investigacion sobre el desgaste erosivo de compuestos de fase
continua de espuma de SiC embebida en una matriz epoxica. La resina usada fue E-51. Para la
fabricacion de los compuestos utilizaron el método de moldeo por compresion al vacio y un proceso
de curado a 100 °C, a presion constante de 10 MPa, durante 4 h. Las pruebas de erosion las llevaron
a cabo en una maquina de disco rotatorio, con una mezcla de agua y arena de cuarzo comercial con
tamafio de grano tamizado de 70 um a 150 pm, a una velocidad de 10 m/s y con un contenido de
arena de 10 kg/m>®. En su estudio concluyeron que el coeficiente de erosion tiene un valor
relativamente grande antes del punto de transicion, pero este disminuye al pasar este punto. Asi
mismo, determinaron que el desgaste erosivo aumenta conforme a la velocidad de flujo y el
contenido de arena lo hacen.

H. H. Ya ef al [21] estudiaron el proceso de desgaste erosivo seco y himedo de un fluido bifasico.
Su investigacion se llevo a cabo sobre placas de acero dulce de 50 mm x 40 mm. Las pruebas de
erosion se llevaron a cabo con particulas finas de 60 um en una mezcla de arena-agua durante 5 h,
a diferentes angulos de impacto (-30 °, 30 ° y 90 °) y una velocidad constante de 0.124 m/s. Los
autores concluyeron que la erosion por particulas finas cambi6 significativamente la rugosidad,
observando una degradacion de 800 % a un angulo de ataque de 90 ° y que el valor de la dureza

disminuye inversamente proporcional al desgaste erosivo.

Este trabajo de tesis se centra en modificar los parametros de fabricacion de un material compuesto
de matriz polimérica ampliamente utilizado desde la fabricacion de articulos deportivos hasta
componentes estructurales con geometria compleja. Lo anterior, sabiendo que en diferentes
estudios han identificado cambios en las caracteristicas mecdnicas al modificar por ejemplo la
superficie de las fibras o la relacion fibra/resina, entre otros. No obstante, son pocos los estudios
en donde se ha modificado la temperatura del proceso de post curado de materiales compuestos
fabricados mediante infusion al vacio, especificamente de los compuestos de resina epoxica y fibra
de vidrio en una proporcion de 50-50% con un arreglo bidireccional. El interés cientifico por
analizar el efecto de modificar particularmente la temperatura del proceso de post curado de estos
materiales radica en la hipotesis de lograr modificar su cristalinidad o el grado de polimerizacion

del material, lo que en consecuencia puede mejorar el comportamiento o la respuesta mecanica del
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material sin necesidad de recurrir a técnicas que impliquen un costo extra como adicionar particulas

o utilizar otro tipo de fibras.
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3. MARCO TEORICO

3.1. Materiales compuestos

En [22] se define un material compuesto como la combinacion de dos o mdas materiales
quimicamente diferentes. Los materiales constituyentes mantienen sus identidades separadas, aun
asi, su combinacion produce propiedades y caracteristicas diferentes de cuando se encuentran
separados. Uno de los componentes forma una fase continua llamada matriz, el otro componente
es un refuerzo en forma de fibras o particulas (Fig. 1), que por lo general es agregado a la matriz
para mejorar o alterar sus propiedades. El refuerzo forma una fase discontinua que es dispersada
uniformemente en la matriz. Mallick explica que el material de la matriz en un composito puede
ser un polimero, un metal o un ceramico. Dependiendo de la matriz usada, los materiales
compuestos son clasificados como: compuestos de matriz polimérica (PMCs del inglés Polymer
Matrix Composites), compuestos de matriz metalica (MMCs del inglés Metal Matrix Composites),
o compuestos de matriz cerdmica (CMCs del inglés Ceramic Matrix Composites).
También se explica que las fibras son el componente principal que soporta las cargas en un
composito. La efectividad de las fibras de refuerzo depende del tipo, longitud, fraccién de volumen
y orientacion de las fibras en la matriz. Una seleccion adecuada de estas fibras es de suma
importancia debido a su influencia en una o més de las siguientes caracteristicas del composito:

e Densidad

e Esfuerzo y modulo a la fluencia

e Esfuerzo de compresion y modulo de compresion

e Resistencia a la fractura y rendimiento en la fatiga

e Respuesta a cargas de impacto

e Propiedades eléctricas y térmicas

e C(Costo
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0

Fibra Esférica Plato Angular

Fig. 1. Forma de fibra y formas de particulas [22].

De acuerdo con [23], los materiales compuestos se pueden clasificar en tres categorias:
1. Con particulas (por ejemplo: el concreto, que es una mezcla de cemento y grava)
2. Con fibras (por ejemplo: la fibra de vidrio)

3. Laminares (por ejemplo: la madera contra chapada o Plywood)

Si las particulas de refuerzo estan distribuidas uniformemente, los compuestos particulados tendran
propiedades isotropicas, los compuestos con fibras pueden ser isotropicos o anisotropicos, los

laminares siempre tienen un comportamiento anisotropico.

3.2. Materiales compuestos reforzados

3.2.1. Reforzamiento con fibras

Asi mismo, en [23] se menciona que la mayoria de los compuestos reforzados con fibra consiguen
una mejor resistencia a la fatiga, mejor rigidez y una mejor relacion resistencia-peso al incorporar
fibras resistentes y rigidas, pero se obtienen comportamientos fragiles si se mezclan fibras
resistentes en una matriz mas blanda y ductil. El material de la matriz transmite la fuerza a las
fibras, las cuales soportan la mayor parte de la fuerza aplicada.

Las fibras de vidrio en una matriz polimérica producen un material adecuado para aplicaciones en

la industria automotriz y en la industria aeroespacial.

3.2.2. Caracteristicas de los compuestos reforzados con fibras

Al disefiar un compuesto reforzado con fibras se deben tomar en consideracion muchos factores
como la longitud, el didmetro, la orientacion, la cantidad y propiedades de las fibras, las
propiedades de la matriz y la union entre fibras y matriz.
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Longitud y diametro de las fibras: las fibras pueden ser cortas, largas o incluso continuas.

A menudo se caracterizan sus dimensiones mediante la relacion forma [/d donde [ es la
longitud de las fibras y d su didmetro. La relacion del compuesto mejora cuando la relacion
de forma es grande. A menudo las fibras se fracturan debido a defectos de superficie.
Fabricar las fibras con un didmetro lo mas pequefio posible otorga menos area superficial
logrando menos defectos que pueden propagarse durante el proceso de fabricacion o durante
la utilizacion del material resultante. Por lo general se prefieren fibras largas. Para cualquier
diametro dado de fibra d se puede determinar la longitud critica de la fibra [, como lo
muestra la ecuacion 1

| = O'fd
c — 2Ti EC,]

Donde oy es la resistencia de la fibra y 7; estd relacionado con la resistencia de la union
entre la fibra y la matriz o al esfuerzo al que la matriz se empieza a deformar. Si la longitud
[de la fibra es menos que [., se observa poco efecto reforzante; si es mayor que
aproximadamente 15 [, , la fibra se comporta casi como si fuera continua. La resistencia

del material compuesto se puede estimar a partir de la ecuacion 2
l
O, = ffo—f <1 - Z_Cl) + me'm Ec.2

Donde o, es el esfuerzo de la matriz al romperse las fibras.

Cantidad de fibras: una fraccion mayor de volumen de fibras incrementa la resistencia y la

rigidez del material compuesto, sin embargo, la fraccion méxima de volumen de fibras es
aproximadamente 80%, mas allad de esta cantidad, las fibras ya no quedan totalmente
rodeadas por la matriz.

Orientacidon de las fibras: las fibras de refuerzo pueden introducirse en la matriz con

diferentes orientaciones. Los arreglos unidireccionales con fibras largas e incluso continuas
producen propiedades anisotrdpicas con resistencia y rigidez particularmente buenas
cuando se aplican cargas paralelas a las fibras. Estas fibras se denominan como capas de 0°
indicando que todas las fibras estan alineadas en la direccion del esfuerzo aplicado. Sin
embargo, si la carga es perpendicular a las fibras, la orientacién unidireccional origina

propiedades pobres. En la matriz se pueden introducir fibras largas y continuas en varias
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direcciones, mediante arreglos ortogonales (capas de 0° /90°) se obtienen buenas
resistencias en dos direcciones perpendiculares. Disposiciones mas complejas (como capas
de 0°/+45° /90°) proporcionan refuerzo en varias direcciones. Las fibras también se pueden
organizar en tejidos tridimensionales.

e Propiedades de las fibras: en la mayoria de los compuestos reforzados con fibras, estas son

resistentes, rigidas y de poco peso. Si el compuesto debe ser utilizado a temperaturas
elevadas, también la fibra debera tener una temperatura de fusion alta. Por lo que la
resistencia especifica y el modulo especifico de la fibra son caracteristicas importantes y se

pueden calcular con la ecuacion 3 y 4 respectivamente:

o
Resistencia especifica = —- Ec3
P :

E
Médulo especifico = ; Ec.4

Donde gy, es el esfuerzo de cedencia, p la densidad y E el modulo de elasticidad. En la

Tabla 1 y en la Figura 2 se muestran las propiedades de fibras tipicas.

Tabla 1. Propiedades de materiales de refuerzo y fibras seleccionadas [23].

Material Densidad = Resistencia Modulo de Temperatura Modulo | Resistencia

(g/cm”3) alatension  elasticidad de fusion especifico | especifica
(ksi) (x10”6 (°O) (x1077 (x1076 plg)
psi) plg)
Polimeros
Kevlar 1.44 650 18.0 500 34.7 10.1
Nylon 1.14 120 0.4 249 1.0 2.9
Polietileno | 0.97 480 25.0 147 7.1 13.7
Metales
Be 1.83 185 44.0 1277 77.5 2.8
Boro 2.36 500 55.0 2030 64.7 4.7
\%% 19.40 580 59.0 3410 8.5 0.8
Vidrio
Vidrio E 2.55 500 10.5 <1725 11.4 5.6
Vidrio S 2.50 650 12.6 <1725 14.0 7.2
Carbono
HS (alta | 1.75 820 40.0 3700 63.5 13.0
resistencia)
HM (alto  1.90 270 77.0 3700 112.0 3.9
modulo)
Ceramicos
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Al203 3.95 300 55.0 2015 28.8 2.1
B4C 2.36 330 70.0 2450 82.4 39
SiC 3.00 570 70.0 2700 47.3 5.3
Zr0O2 4.84 300 50.0 2677 28.6 1.7
Whiskers
Al203 3.96 3000 62.0 1982 43.4 21.0
Cr 7.20 1290 35.0 1890 13.4 4.9
Grafito 1.66 3000 102.0 3700 170.0 50.2
SiC 3.18 3000 70.0 2700 60.8 26.2
Si3N4 3.18 2000 55.0 47.8 17.5
14
Polietileno
5 12—
gm B Ke:nw
E;i ‘B @ Vidrios OC‘,.:::;;;.'“
T 2 it
% N osc © o

Vidrio E Carbén
® A0, de alto médulo

| 1 1 1 | |
2 3 4 5 6 7

Mddulo especifico (x10* plg)

Fig. 2. Resistencia y modulo especificos en las fibras, en comparacion con algunos metales y polimeros [23].

Propiedades de las matrices: la matriz de un material compuesto contiene las fibras

manteniéndolas en su posicion, transfiere la carga a las fibras fuertes, las protege de sufrir
dafios durante su manufactura y su uso, pero también evitan la propagacion de grietas en
las fibras a todo lo largo del compuesto. Por lo general, la matriz es responsable del control
principal de las propiedades eléctricas, el comportamiento quimico y el uso a temperaturas
elevadas del compuesto. Las matrices poliméricas son particularmente comunes. La
mayoria de los polimeros, tanto termoplasticos como termoestables estan disponibles en
grados correspondientes a reforzamiento con fibras de vidrio.

Uniodn y falla: particularmente en los compuestos de matriz polimérica y metélica, debe
obtenerse una buena union entre los constituyentes. Las fibras deben estar firmemente
unidas al material de la matriz si la carga debe transferirse correctamente de la matriz a las
fibras. Si la unidn es pobre, las fibras pueden salir de la matriz durante la carga, reduciendo

la resistencia y la resistencia a la fractura del compuesto. En algunos casos, para mejorar la
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unidn, se pueden utilizar recubrimientos especiales. Otra propiedad que debe considerarse
al introducir fibras en una matriz es la similitud de los coeficientes de expansion térmica de
ambos materiales, si la fibra se expande y contrae a una razéon muy diferente a la de la
matriz, las fibras se pueden romper o la unién se puede destruir causando falla prematura.
En muchos compuestos, las capas o chapas individuales de tejido se unen. La unién entre
estas capas también debe ser buena o puede ocurrir otro problema: la “delaminacion”, esto

es que las capas pueden separarse bajo carga y causar falla.

3.2.3. Materiales de 1a matriz

De acuerdo a lo mencionado en [24] las funciones y requerimientos de la matriz son los siguientes:
e Mantener las fibras en su lugar
e Ayudar a distribuir las cargas
e Proteger los filamentos o fibras colocados en el sistema
e Controlar las propiedades eléctricas y quimicas del composito

e Lidiar con el esfuerzo cortante interlaminar

Asi mismo, las necesidades o propiedades deseadas de la matriz, que dependen del propdsito de la
estructura son:

e Minimizar la absorcion de la humedad

e (Contar con un bajo parametro de contraccioén

e Tener un bajo coeficiente de expansion térmica

e Debe fluir para penetrar completamente entre el conjunto de las fibras y eliminar los vacios

durante el proceso de curado

e Debe tener una resistencia razonable, la elongacion debe ser mayor a la de las fibras

e Debe ser elastico para transmitir las cargas a las fibras

e Ser resistente a temperaturas elevadas (dependiendo de la aplicacion)

e Tener una baja resistencia a la temperatura (dependiendo de la aplicacion)

e (Contar con una buena resistencia quimica (dependiendo de la aplicacion)

e Debe tener una buena estabilidad dimensional (mantener su forma)
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Existen diferentes elecciones de matriz, cada tipo afecta en la técnica de procesamiento,
propiedades fisicas y mecénicas, pero también en la resistencia al ambiente del composito final.
Las matrices termoplasticas mas comunes son:

e Poliéster y vinilos

e Epoxi

e Maleimidas (BMI del inglés Bismaleimide)

e Poliamida

e Ester de cianato y triazina fendlica

Cada sistema de resinas tiene sus contras, los cuales deben ser tomados en cuenta para los planes
de disefio y manufactura. Las matrices de poliéster han sido usadas por un largo tiempo, y son
usadas en un amplio rango de estructuras. Las matrices de epoxi las mas utilizadas en materiales
compuestos avanzados, estas resinas son mas costosas que los poliésteres y no tienen las mismas
capacidades de alta temperatura que tienen las Maleimidas o poliamidas, pero los epoxis son mas

utilizados por las ventajas que se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Criterios de seleccion para sistemas de resina epoxica [24].

Ventajas Desventajas

Adhesién de fibras y de resina Resinas toxicas cuando no estan curadas

Sin formacion de subproductos durante el curado Absorciéon de humedad

Baja contraccion durante el curado Punto de distorsion de calor reducido por absorcion
de humedad

Alta o baja fuerza o flexibilidad Cambio de dimensiones y propiedades fisicas debido

a la absorcién de humedad

Resistencia a solventes y quimicos Uso limitado alrededor de 200°C maximo (en seco)

Resistencia a la fluencia y a la fatiga Dificultad para combinar resistencia a la tenacidad y
a la temperatura

Resinas solidas y liquidas en estado no curado Alto coeficiente de expansion térmica

Amplio rango de opciones de curado Alto grado de liberacién de humo en un incendio

Radio de curado ajustable Puede ser sensible a la degradacion por luz
ultravioleta

Buenas propiedades eléctricas Curado lento

3.2.4. Materiales compuestos reforzados con fibra de vidrio
En [24] se describe la composicion del vidrio, asi como las propiedades de las fibras de vidrio

explicando que este es definido generalmente, como un material amorfo, siendo liquido o solido.
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Ademas, explican que existen diferentes composiciones de fibra de vidrio dependiendo de las
propiedades que se deseen como resultados de las fibras (Tabla 3).

e A-Vidrio: un vidrio con elevado alcali es convertido en fibras para su uso en donde se
necesita una buena resistencia quimica

e E-Vidrio: un vidrio con bajos alcali, basado en boro silicato de aluminio. Este tipo posee
excelentes propiedades como aislante eléctrico y es la fibra de mas alta calidad utilizada en
la mayor parte de produccion textil de fibra de vidrio.

e (C-Vidrio: un material basado en carbonato de boro silicato que produce una fibra con
excelente resistencia quimica

e S-2 Vidrio: este vidrio estd compuesto de magnesio y silicato de aluminio, ofrece una alta
resistencia fisica. Las fibras producidas de este tipo de vidrio tienen aproximadamente el
40% de mejora en la resistencia a la traccion que las fibras compuestas con E-Vidrio.

e D-Vidrio: estas fibras son obtenidas de una composiciéon con bajos dieléctricos, tiene
propiedades de perdidas dieléctricas (constante dieléctrica de 3.8 a 1 mcs-1) superior a la
del E-Vidrio (6.0 a 1 mcs-1).

e R-Vidrio Una composicion especial de vidrio que produce fibras con resistencia alcali,
generalmente es usada para reforzar concreto.

e Bajo K: una fibra experimental creada para mejorar propiedades de perdida dieléctrica en
aplicaciones de electricidad (similar a las propiedades del D-Vidrio).

e Fibra hueca: un vidrio especial cuyas fibras tienen forma de tubo, es decir, son huecas; este
material tiene aplicaciones especificas en partes reforzadas de aeronaves en las que el peso
es muy importante.

e Te vidrio: un S-Vidrio japonés, fabricado para aplicaciones de alta resistencia estructural.
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Tabla 3. Composicion de las fibras de vidrio (peso, %) [24].

Grado de vidrio

Componentes A c E 5
(alto alcali) (Quimico) (eléctrico) (alta resistencia)

Oxido de silicon 72.0 64.6 54.3 64.2
Oxido de aluminio 0.6 41 15.2 24.8
Oxido de hierro - - - 0.21
Oxido de calcio 10.0 13.2 17.2 0.01
Oxido de magnesio 25 33 47 10.27
Oxido de sodio 14.2 7.7 0.6 0.27
Oxido de potasio - 1.7 - -
Oxido de boro = 4.7 8.0 0.01
Oxido de bario - 0.9 - 0.2
Varios 0.7 - - -

Asi mismo, se explica que la composicion de la fundicion original juega un rol determinante en las

propiedades de las fibras de vidrio, indicando que la continua y creciente utilizacion de la fibra de

vidrio puede deberse a las diversas aplicaciones relacionadas con sus propiedades tUnicas que esta

posee (Tabla 4).

Alta resistencia a la traccion: La fibra de vidrio cuenta con una excepcional resistencia a la
traccion comparada con otras fibras textiles, la proporcion de su resistencia-peso excede a
la del alambre de acero en algunas aplicaciones.

Resistencia al calor y al fuego: Debido a que las fibras de vidrio son un material inorganico
no se quema, es decir, no propicia la combustion.

Resistencia quimica: las fibras de vidrio tienen una excelente resistencia a la mayoria de los
quimicos y son impermeables ante los hongos, bacterias e insectos.

Resistencia a la humedad: esta propiedad se debe a que las fibras de vidrio no absorben el
agua, ni se hinchan, comprimen o descomponen. La fibra de vidrio no se pudre facilmente
y continia manteniendo su resistencia mecanica en ambientes himedos.

Propiedades térmicas: debido a su bajo coeficiente de expansion lineal térmica y a su alto
coeficiente de conductividad térmica, la fibra de vidrio muestra un excelente desempefio en
ambientes térmicos.
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e Propiedades eléctricas: Al carecer de conductividad eléctrica, la fibra de vidrio tiene una

aplicacion ideal como aislante eléctrico.

Tabla 4. Propiedades de las fibras de vidrio [24].

Grado de fibra
A C E S
Propiedades fisicas
Gravedad especifica 2.50 2.49 2.54 2.48
Dureza de Mohs - 6.5 6.5 6.5
Propiedades mecanicas
Resistencia a la traccion,
psix103 (MPa)
A 72°F (22°C) 440 (3033) 440 (3033) 500 (3448) 665 (4585)
A 700°F (371°C) - - 380 (2620) 545 (3758)
A 1000°F (538°C) - - 250 (1724) 350 (2413)
Moédulo de elasticidad
A 72°F (22°C), psix1076 (GPa) - 10.0 (69.0) 10.5(72.4) 12.4(85.5)
Elongacion, % - 4.8 4.8 5.7
Recuperacion elastica, % - 100 100 100
Propiedades térmicas
Coeficiente de expansion térmica 4.8 (8.6) 4.0 (7.2) 2.8 (5-0) 3.1(5.6)
lineal, °F*-1x10"-6 (°C*-1)
Coeficiente de conductividad - - 72(10.4) -
térmica,
Btu.in.h*-1.ft"-2°F*-1 (Wm”-1K"-
1))
Calor especifico a 72°F (°C) - 0.212 0.197 0.176
Temperatura de reblandecimiento, = 1340(727) 1380 (749) 1545 (841) -
°F (°C)
Propiedades eléctricas
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Resistencia dieléctrica, V/mil - - 498 -

Constante dieléctrica a 72°F (22°C)

A 60Hz - - 5.9-6.4 5.0-5.4
A 1076 Hz 6.9 7.0 6.3 5.1

Factor de disipacion (energia)

A 72°F (22°C)
A 60 Hz - - 0.005 0.003
A 1076 Hz - - 0.002 0.003
Resistividad volumétrica a 72°F (22°C) - - 10715 10716

Y 500V DC, ohm-cm

Resistividad superficial a 72°F (22°C) - - 10713 10*14
Y 500V DC, ohm-cm
Propiedades opticas

Indice de refraccién - - 1.547 1.523
Propiedades acusticas

Velocidad de sonido, ft/s (m/s) - - 17500 19200

(5330) (5850)

En numerosas aplicaciones se han escogido refuerzos de vidrio porque este permite a los
compuestos conservar al maximo las propiedades cuando se utilizan en ambientes con alta
humedad. Las fibras de E-Vidrio son las elegidas en su mayoria debido a su excelente resistencia
al agua (las fibras de E-vidrio muestran unicamente una pérdida de peso del 1-7% cuando son
expuestas a agua hirviendo durante 60 minutos). Esta resistencia al agua ayuda a mantener las
caracteristicas fisicas y eléctricas del composito durante tiempos prolongados de exposicion a

atmosferas acuosas.

3.3. Manufactura de materiales compuestos
Peters [24] menciona que los objetivos de los procesos de manufactura son:
e Lograr consistencia en el producto controlando:
o El espesor de las fibras

o El volumen de las fibras
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o La direccion de las fibras
e Minimizar la formacion de vacios
e Reducir esfuerzos residuales internos

e Procesar con el menor costo posible

Los procedimientos para lograr estos objetivos comprenden procesos iterativos para seleccionar los
tres componentes principales:

e Material compuesto y su configuracion

e Herramentales

e Proceso

Cuando el material ha sido seleccionado, el primer paso para lograr una estructura aceptable es la
seleccion de los herramentales (o herramientas), para todas las técnicas de curado, las herramientas
deben ser:
e Suficientemente resistentes y rigidos para resistir la presion ejercida
e Dimensionalmente estables para soportar ciclos repetidos de calentamiento y enfriamiento
constantes
e Suficientemente ligeros para responder rapidamente a los cambios en los ciclos de
temperatura de curado y para ser movidos en el espacio designado

e A prueba de fugas para asegurar que el vacio y los ciclos de presion son consistentes.

La Figura 3 muestra los componentes basicos de un herramental para llevar a cabo la técnica de

vacio por bolsa y la Tabla 5 muestra las funciones de cada sistema

S S S S S

w—"]

10 1

12

Fig. 3. Componentes para el proceso de bolsa de vacio [24].
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Tabla 5. Funciones de los componentes para el proceso de la bolsa de vacio [24].

Componente Funciones

1 Sellador de la bolsa Une temporalmente la bolsa de vacio al herramental

2 Equipo y adaptador de vacio Expulsa aire, provee la conexion adecuada a la bomba de vacio
3 Pelicula de embolsado Encierra la pieza, permite el vacio y la presion

4 Estera de ventilacion de tejido abierto Permite que el aire o el vacio se transfiera a toda la pieza

5 Cinta de poliéster (ancha) Mantiene otros componentes de la bolsa en su lugar

6 Cinta de poliéster (delgada) Mantiene a los componentes en su lugar

7 Hoja de camiseta Imparte el contorno y acabado superficial deseado al compuesto

8 Pelicula de liberacién perforada Permite el flujo de resina o aire sin adhesion

9 Pelicula de liberacién no perforada Previene la adhesién de resina laminada a la superficie del
herramental

10 Capa Imparte una superficie adherida al curado laminado

11 Lamina

12 Multiple de admision de vidrio del Permite la transferencia de aire o vacio

tipo 1581

13 Purgadora de vidrio del tipo 1581 Absorbe el exceso de resina

14 Contencion de borde de silicona Forza al exceso de resina para que fluya verticalmente

incrementando la presion del fluido

3.4. Fundamentos de tribologia
La palabra tribologia se deriva del griego “tribos”, que significa frotamiento. La tribologia se define
como la ciencia y tecnologia de las superficies que interactiian entre si con movimiento relativo.
La tribologia comprende el estudio de friccion, desgaste y lubricacion. Siempre que dos superficies
se encuentren en contacto entre si, ocurre una interaccion superficial, lo cual significa que existira

un cambio estructural en las superficies [25].

3.5. Desgaste erosivo

La erosién es la forma de dafo experimentado por un cuerpo solido cuando es impactado por
particulas solidas o particulas liquidas. Existen, basicamente, dos tipos de erosion: erosion por
particulas solidas y erosion liquida. Durante la erosién se forman residuos como resultado de
impactos constantes, el desgaste erosivo se debe a deformacion pléstica y/o rotura por fragilidad
dependiendo del material que se erosiona y de las condiciones de operacion. La tasa de desgaste se
relaciona directamente al angulo de impacto para materiales ductiles. En materiales ductiles, la
mayor tasa de desgaste se presenta a un angulo de impacto de 20 ° [25].
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3.5.1. Erosion por particulas solidas

La erosion por particulas sélidas resulta del corte por particulas duras contenidas en un fluido o gas
y se caracteriza por la presencia de impactos aleatorios. El volumen del material desgastado esta
relacionado directamente a la masa de las particulas y a la velocidad con la que estas impactan en

la superficie del material erosionado [26].

3.5.2. Propiedades de la particula
3.5.2.1. Dureza

La dureza de las particulas tiene una fuerte influencia en la tasa de desgaste. Las particulas con
menor dureza que el cuerpo solido impactado causaran menos desgaste que particulas con mayor

dureza [27].
3.5.2.2. Forma
La tasa de desgaste depende, en gran medida, de la forma de las particulas que impactan un cuerpo

solido, particulas de bordes angulados o puntiagudos provocan mayor desgaste que particulas con

bordes redondeados. En la figura 4 se muestran dos formas de particulas de cuarzo. Diferencias en

la forma de particula pueden dar variaciones en los resultados de tasa de desgaste en un factor de

hasta 10 o mas [27].

Fig. 4. Imagen de MEB de particulas de silice: a) Particulas redondeadas; b) Particulas con bordes angulados o
puntiagudos [27].
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3.5.2.3. Tamaio

Para materiales ductiles, la erosion relativa es independiente del tamafio de particula. Tamafios de
particula menores resultan ser menos efectivos. El tamafio de particulas varia ampliamente, las
particulas con mayor influencia en desgaste por particulas s6lidas tienen un tamafio de entre 5 y

500 pm [28].

3.5.2.4. Angulo de impacto

Es sabido que el dangulo de impacto es uno de los pardmetros mas importantes en el comportamiento
erosivo de materiales. En la literatura, los materiales son clasificados como ductiles o fragiles de
acuerdo a la relacién entre la tasa de erosion y el angulo de impacto que presenten. El
comportamiento ductil se caracteriza por la tasa de erosion méaxima a bajos angulos de impacto,
comunmente 15 ° < a <30 °. Por otro lado, si la tasa de erosidon maxima se encuentra a un angulo
normal de impacto (E méx. a a =90 °), el comportamiento del material se define como fragil. Los
materiales compuestos reforzados han mostrado un comportamiento semi-ductil mostrando la tasa

maxima de erosion a dngulos de impacto intermedios, comunmente 45 © < a < 60 ° [29].
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4. MATERIAL Y METODOS

Como se ha mencionado tanto en literatura especializada como en distintos estudios sobre
materiales compuestos es importante conocer morfolégicamente la materia prima a partir de la cual
se manufacturan [24], [30]. Para ello, se realizd inicialmente un andlisis morfoldgico por
microscopia optica y electronica de barrido del material de refuerzo. Posteriormente, se fabricaron
placas de material compuesto por la técnica de infusion al vacio (Vacuum Infusion Process-VIP
por sus siglas en inglés) variandose las temperaturas de post-curado del material en: 26, 40 y 60 °C
durante 16 horas, con base en la ficha técnica del fabricante Axon [31] de la resina epoxica utilizada
como matriz. El propdésito de analizar el efecto de diferentes temperaturas de post-curado sobre las
caracteristicas mecénicas de los compuestos es promover un incremento de la rigidez del material
considerando que se utilizard en la fabricacion de estructuras (4labes o palas) que deben soportar
esfuerzos mecanicos provocados por rafagas de aire. La caracterizaciéon microestructural de los
especimenes compuestos se llevo a cabo por microscopia optica en un Olympus Infnity 1 y por
microscopia electronica de barrido en un JEOL JSM-7800F con un sistema de deteccion de energia
electronica dispersiva (EDS- por sus siglas en inglés). Un espécimen de cada placa se caracterizd
por difraccion de rayos-X (DR-X) en un Difractdémetro Rigaku Smartlab con la finalidad de
identificar el efecto del proceso de post-curado a distintas temperaturas sobre la cristalinidad del
material. Otro estudio con un proposito similar se llevo a cabo por espectrometria de IR en un FT-
IR Perkin Elmer Spectrum GX. Por su parte, la caracterizacion mecanica se realizd seglin distintas
normas de la American Society for Testing and Materials (ASTM por sus siglas en inglés) para
materiales compuestos. Para los ensayos de tension se usé la norma ASTM D3039 [32] y una
maquina universal de la marca Shimatzu con una capacidad de carga de 50 kN. Los ensayos de
impacto se realizaron bajo la norma ASTM D256 [33] en una méaquina de impacto Charpy/Izod de
la marca Physical Test Solutions con una capacidad de 300 J. Los ensayos de flexion se llevaran a
cabo siguiendo la norma ASTM D7264 [34]. Los ensayos de dureza se realizaron siguiendo la
norma ASTM E384 [35] con un micro durémetro. Previamente al ensayo de desgaste, se midio la
rugosidad promedio (Ra) de los materiales de acuerdo al estandar ISO 4287 [37], posteriormente,
se llevaron a cabo los ensayos de desgaste siguiendo la norma ASTM G76 [38] en una maquina
para ensayos de desgaste erosivo por particula solida, la cual fue desarrollada por alumnos e

investigadores de la Division de Estudios de Posgrado del TecNM/ITP, finalmente, se obtuvo el
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perfil de rugosidad en la huella de desgaste de los materiales ensayados (Pa) siguiendo el estandar

1SO 4287 [37].

4.1. Preparacion y analisis de especimenes
4.1.1. Analisis morfologico del material de refuerzo
Algunas fibras se cortaron de la tela de fibra de vidrio proporcionada por el centro de investigacion
CIDESI, ubicado en la ciudad de Querétaro, en su sede aeropuerto. Las fibras cortadas,
aproximadamente de 12 mm de longitud, se observaron por microscopia dptica (MO) a distintos
aumentos. Para ello, se colocaron sobre cinta de grafito en una superficie metalica lisa. Luego de
su observacion por MO la muestra se analizé por microscopia electronica de barrido (MEB).
Previamente, sabiendo que la fibra de vidrio es un material no conductor, el espécimen fue
recubierto con oro-paladio para su observacion por MEB. A su vez, se realizd un analisis quimico

elemental EDS.

4.1.2. Proceso de fabricacion del material compuesto
La Figura 5 muestra de manera general el proceso de manufactura de las placas de material
compuesto denominado: infusidon al vacio (en algunos articulos se conoce como: proceso de

infusion en bolsa al vacio).

Colocacion de tela peel ply, malla omega flow media,
sistemas de inyeccion de resina y vacio. Colocacion de la
bolsa de vacio.

Corte de las fibras

Etapa 4

Placa de Material compuesto

Suministro de la resina y sistema de vacio

Fig. 5. Proceso de manufactura de placas de material compuesto.
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El corte y colocacion bidireccional de las fibras a partir de la tela proporcionada por el CIDESI,
unidad aeropuerto, se realizoé basado en las dimensiones de las placas de los compuestos que se
fabricaron tanto para su analisis microestructural como la caracterizacion mecanica. A manera de
ejemplo, las dimensiones de una placa para los ensayos de tension se muestran en la Figura 6.
NOTAS: -Todas las unidades de las cotas mostradas estan en mm
-Por cada placa se fabricaron de 7 a 8 probetas

-Las dimensiones generales de la placa son: 530 x 485 x 2.5 mm
-Los espacios entre borde y tablillas son de 20 mm
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Fig. 6. Dimensiones de una placa de material compuesto, en este caso de aquella para el corte y preparacion de
especimenes del ensayo de tension.

El acomodo de las fibras es bidireccional, y previo al proceso de bolsa de vacid el arreglo de la
fibra fue ortogonal, es decir a 0° y a 90°. Lo anterior, dado que se ha demostrado en diferentes
estudios cierto incremento del valor de la resistencia a la flexion del material con este acomodo
[39]. No se omite mencionar que, se espera que modificando la temperatura del proceso de post-
curado se logre un efecto favorable sobre el valor de resistencia a la flexion del compuesto, debido

a que sera utilizado en la fabricacion de alabes de un acrogenerador de baja potencia de eje vertical.

4.1.3. Caracterizacion por microscopia optica, MEB, DR-X, FT-IR
4.1.3.1. Preparacion de muestras para visualizacion por MO y MEB
Se prepararon especimenes de 1.2x1.2 cm a partir de cortes realizados a tres placas de material
compuesto manufacturadas con temperaturas de curado de 26, 40 y 60 °C. Asi, tres especimenes
fueron observados por MO y MEB tanto en su seccion transversal como en su seccion longitudinal.
Previamente a la observacion en cada probeta se realizé un proceso de desbaste manual en todas
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sus caras para eliminar las posibles laceraciones ocasionadas en el material debido al previo corte.
El desbaste se efectud con lubricacidon constante (agua potable) utilizando una serie de lijas para
agua, comenzando con lija de grano 320 para posteriormente utilizar lijas de grano 400, 600, 1000,
1200, 2000 y 2500 para finalizar con lija de grano 3000. Debido al tamafio de las piezas y al proceso
manual de desbaste no se aplicoé demasiada fuerza durante la operacion, evitando siempre la
creacion de “bordes” o caras “irregulares” con el fin de obtener una superficie uniforme para
efectuar el analisis. El proceso se llevd a cabo haciendo 5 pasadas en cada cara con las lijas de
grano 320 hasta la lija de grano 600, posteriormente se realizaron 15 pasadas con lija de grano 1000
al 3000 en cada cara para la obtencion de un acabado uniforme, asi mismo, se realizé un proceso
de limpieza en un bafio ultrasonico con alcohol isopropilico durante 10 segundos y agua destilada
para remover el remanente de alcohol. El proceso de preparacion de especimenes se ilustra de

manera general en la Figura 7.

Equipo utilizado en para la limpieza de
especimenes (Bafio Ultrasénico)

Microscopio optico Olympus

Fig. 7. Preparacion de especimenes para su caracterizacion por MO.

Con ayuda del microscopio electrénico de barrido, JSM-7800F, del Centro de Nanociencias y
Micro y Nanotecnologias (CNMN) del Instituto Politécnico Nacional se realiz6 la visualizacion
superficial y lateral con aumentos de 30x, 50x, 80x, 150x, 300x, 500x, y 1000x de los compuestos
curados a 26, 40 y 60 °C. Previamente los especimenes fueron preparados con un recubrimiento de

oro (20 segundos de deposicion con una presion de 2 Torr) para poder ser observados, Figura 8.
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Fig. 8. Microscopio Electronico de Barrido del CNMN-IPN, Modelo JSM-7800F.

Ademads, muestras de aproximadamente 15x15x12 mm fueron analizadas por DR-X en el
Laboratorio de Ingenieria de Superficies y Manufactura Aditiva (LISMA), ubicado en el CIDESI,

unidad Querétaro, Figura 9.

Fig. 9. Difractometro del Laboratorio de Ingenieria de Superficies y Manufactura Aditiva (LISMA).

Por su parte, especimenes de cada placa de aproximadamente 10x12x12 mm se caracterizaron por

FT-IR en el CINVESTAV, unidad Querétaro. Especificamente con este estudio se espera
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identificar las vibraciones moleculares caracteristicas de los materiales compuestos e identificar
posibles diferencias al variar la temperatura de post-curado a 26, 40 y 60 °C, respectivamente. El

equipo utilizado se muestra en la Figura 10.

Fig. 10. Espectrometro FT-IR de CINVESTAV, unidad Querétaro.
4.1.4. Caracterizacion mecanica
Para la caracterizacion mecanica de cada compuesto se prepararon y ensayaron probetas normadas
de compuestos manufacturados con temperaturas de curado a 26, 40 y 60 °C. Asi, para cada ensayo
las dimensiones de las probetas se muestran en la Figura 11. Los requisitos generales de forma,

dimensiones y tolerancias se pueden encontrar en [32], [33], [34].
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Fig. 11. Dimensiones de probetas para los ensayos mecanicos de: a) tension, b) impacto y c) flexion.
Los requisitos minimos para el disefio de probetas para ensayo de tensién mostrados en la imagen
anterior son insuficientes para crear una probeta correctamente dimensionada. Por ello, se proveen

recomendaciones de otras dimensiones importantes para configuraciones comunes de materiales

en la Tabla 6.

Tabla 6. Dimensiones de probetas para ensayo de traccion.

Orientacioh de la | Ancho | Longitud | Espesor Longitud de | Espesor de | Chaflan de
fibra mm total mm [in.] | mordaza mordaza la mordaza
[in.] mm [in.] mm [in.] mm [in.] Angulo, °

0° unidireccional

15[0.5] | 250[10.0] | 1.0[0.040]  56[2.25] 1.5[0.062] | 7090
90° unidireccional

25[1.0] | 175[7.0] |2.0[0.080] 25[1.0] 1.5[0.062] | 90
Equilibrado y Papel lija
simétrico 25[1.0] | 250[10.0] | 2.5[0.100]
Aleatorio- Papel lija
discontinuo 25[1.0] | 250[10.0] | 2.5[0.100]
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Para las probetas de flexion se indica que la relacion estandar de espacio de soporte-espesor es de
32:1, el espesor estandar de la probeta es de 4 mm (0.16 in), el ancho estdndar es de 13 mm (0.5

in) siendo la longitud de la probeta alrededor del 20% mayor al espacio de soporte.

Finalmente, se realizé un estudio del desgaste erosivo sobre especimenes de 20x20x5 mm, a una
velocidad de 8 m/s con particulas de carburo de silicio con un tamafo aprox. de 80 um. La prueba
fue realizada con una boquilla de 10 mm de didmetro a una distancia de 10 mm desde la punta de
la boquilla a la probeta con un angulo de impacto de 90 °. El equipo utilizado para este fin se
muestra en la Figura 12. Antes y después del estudio de desgaste, se analizo la superficie del
material en un rugosimetro de la marca Mitutoyo modelo SJ-410 ubicado en el Laboratorio de
Posgrado del TecNM/ITPachuca, Figura 13. Se midié en cada probeta la rugosidad promedio y el

perfil promedio.

Fig. 13. Rugosimetro Mitutoyo modelo SJ-410.
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5. RESULTADOS
5.1. Analisis morfologico del material de refuerzo

Algunas fibras de vidrio fueron observadas por microscopia Optica (MO) a distintos aumentos. Para
ello, se colocaron sobre cinta de grafito en una superficie metalica lisa como se muestra en la Figura
14. El proposito de este estudio fue identificar la morfologia de las fibras (si eran continuas o
discontinuas, si presentaban microgrietas, asi como su didmetro). Tal analisis es importante debido
a que, como se ha mencionado en distintos libros [22], [23], [24], las propiedades del material
compuesto dependen en gran parte de las caracteristicas de material de refuerzo como: su tamaiio,

forma, dispersion, continuidad, entre otros.

Fig. 14. Imagenes de la fibra de vidrio obtenidas por MO.

De la Figura 14, es claro que debido a que el material de refuerzo tiene la caracteristica de ser capaz
de reflejar y refractar luz, y sabiendo que una fuente de luz es el medio de interacciéon con la
superficie de un material para su observacion por MO no es de extrafiarse que resulte dificil enfocar
las fibras para lograr identificar su didmetro con esta técnica. No obstante, se puede observar una
textura lisa y continua. Asi mismo, se identificaron algunas particulas, como la sefialada con la
flecha blanca de la Figura 14 que pueden ser parte del mismo material, fibra fracturada por la
manipulacion al momento de colocarla sobre cinta de grafito. Para estar seguros de ello, se hace
necesario un estudio por MEB con un analisis EDS. Previamente, el espécimen fue recubierto con

oro-paladio para su observacion por esta técnica, como lo muestra la Figura 15.
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Fig. 15. Micrografia y microanalisis de la fibra de vidrio obtenida por MEB.

La Figura 15 muestra de manera general el equipo utilizado para depositar una capa delgada,
micrométrica, de Au-Pd sobre las fibras observadas por MEB. En la micrografia de la seccion
central se observa claramente que el tamafio aprox. de la fibra de vidrio es de 17 um. Asi mismo,
se aprecian fibras continuas y la ocurrencia, con mayor detalle, de particulas pequenas del mismo
material adheridas sobre los filamentos. Por su parte, el microanalisis de la derecha, en la misma
Figura 15, confirma la ocurrencia de O, Mg, Al, Siy Ca. Estos elementos son caracteristicos de la

fibra de vidrio tipo E [40].

5.2. Caracterizacion por microscopia optica del material compuesto

En la Figura 16 se muestran las capturas del analisis realizado con el sistema 6ptico “Olympus
Infinity 1” de la superficie principal y lateral con aumentos de 100x de muestras de los materiales
previamente fabricados. Mediante esta técnica hemos podido comprobar el arreglo bidireccional
de las fibras, asi como la presencia de una burbuja en el material curado a 26 °C. Sin embargo, en
algunas zonas de las muestras curadas a 40 y 60 °C se aprecia que el arreglo bidireccional no es del
todo ortogonal, esto puede deberse a movimientos en el arreglo durante la impregnacion de la resina
epoxica y/o aplicacion del vacio durante la etapa de fabricacion. Es importante remarcar que la
comprobacion del arreglo de las fibras posterior a la etapa de fabricacion puede suponer un caso de
estudio independiente al tema tratado en la presente tesis.

En todos los especimenes a diferentes temperaturas de curado (26, 40 y 60 °C) se observa
cualitativamente buena adherencia de la resina hacia la fibra, es decir no se observa la ocurrencia

de huecos o micro grietas entre la fibra de vidrio y la resina.
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Fig. 16. Imagenes de compuestos obtenidas por MO secciones transversal y superficial: Material curado a 26, 40 y
60 °C.

5.3. Caracterizacion por MEB del material compuesto
Las imagenes mostradas en la Figura 17 confirman las observaciones obtenidas por MO. Se logré
captar la misma burbuja mostrada anteriormente en el material curado a 26 °C, misma que se sefiala

en la Figura 17 con una flecha blanca. Asi mismo, se puede ver el arreglo bidireccional para los
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tres materiales, asi como el didametro homogéneo de las fibras con las que se fabricaron los

compuestos, de aproximadamente 17 um.

Temp.
de Vista superficial Vista lateral
curado

26 °C

WD 14.1lmm

40 °C

60 °C

100um IPN-CHMN 2/

Fig. 17. Imagenes de compuestos obtenidas por MEB secciones transversal y superficial: Material curado a 26, 40 y
60 °C.

5.4. Caracterizacion por DR-X y por FT-IR del material compuesto
En la Figura 18 se muestran los difractogramas obtenidos de cada material compuesto fabricados

a temperaturas de post curado a 26, 40 y 60 °C. La muestra que ha presentado mayor grado de
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cristalinidad es la correspondiente al material post curado a 60 °C. Debido a lo mencionado

anteriormente, se espera que el material compuesto post curado a 60 °C demuestre un

comportamiento distinto en algunas pruebas mecanicas.
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Fig. 18. Difractogramas de materiales post curados a 26, 40 y 60 °C.

En la Figura 19 se pueden observar las graficas correspondientes a los espectros infrarrojos de la
resina Epolam 2015 con endurecedor y de los materiales compuestos post curados a 26, 40 y 60
°C. Se pueden observar las bandas caracteristicas de una molécula DGEBA obtenida de [41] y de

acuerdo a lo mencionado en [42] propios de la resina epoxica.
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Fig. 19. Espectros infrarrojos de a) Resina Epolam 2015 con endurecedor, compuestos post curados a: b)26 °C, c)

40 °Cyd) 60 °C.
En la Figura 20 se muestran, sobrepuestas, las curvas correspondientes a cada material (resina
epoxica Epolam 2015, materiales post curados a 26, 40 y 60 °C) que se han obtenido mediante
espectroscopia infrarroja. Se han colocado lineas verticales para mostrar el posicionamiento de
cada banda caracteristica de la molécula DGEBA.
Se han identificado las bandas a alrededor de 1280-1230 y 915 cm™ correspondientes al anillo
epoxico [43].
Se puede observar la banda caracteristica al enlace O-H en la region de 3600-3200 cm™, se observa
que conforme aumenta la temperatura de post curado esta banda comienza a desaparecer.
De igual manera, la banda presente alrededor de 1750 cm™ que se observa en el espectro

correspondiente a la resina epoxica Epolam 2015 comienza a desaparecer después del post curado.
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Se ha identificado que la cristalinidad de un material polimero puede ser identificada en las bandas
de su espectro infrarrojo. Inclusive, se puede apreciar un cambio en la cristalinidad cuando las
bandas son finas. En los materiales amorfos las bandas son anchas [44]

Evidentemente la banda en 2981 cm™' se ve mucho maés fina en la muestra a 60 °C con respecto a
las muestras a 26, 40 °C y de resina Epolam 2015. El hecho de la ausencia de algunas bandas de la
muestra a 60 °C puede deberse a la ocurrencia de alguna reaccion que pudiera estar incrementando
la cantidad de enlaces cruzados en el material. Aparentemente, este es el caso y se estd
incrementando la formacion de enlaces cruzados en el material generando una estructura mas
rigida. Esto se corrobora con los resultados que se obtuvieron en el estudio de DR-X. En [45] se
observan claramente los picos de la fibra de vidrio, en la grafica correspondiente al material post
curado a 60 °C (Figura 18) se puede ver un pico intenso y fino indicativo de cristalinidad, se puede
observar el mismo pico, menos intenso a 40 °C, es mas difuso y ancho a 26 °C. Lo anterior, sugiere

que el material post curado a 26 °C es amorfo a diferencia del material compuesto post curado a 60

°C.
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Fig. 20. Espectros de IR sobrepuestos de Resina Epolam 2015 y materiales post curados a 26, 40 y 60 °C obtenidos

en un FT-IR Perkin Elmer.

En la Tabla 7 se muestra la asignacion de las bandas correspondientes a cada material mostrado

en la Figura 20. Se observan bastantes similitudes ya que solo se han encontrado pequefios

desplazamientos en el nimero de onda para ciertas bandas.

Tabla 7. Asignacion de bandas de espectros Infrarrojos de: Resina Epoxica Epolam 2015 y materiales post curados

a 26, 40y 60 °C.

Material | Banda | Asignacion
3339 | Enlace O-H
Resina 3059 | Enlace de C-H del anillo oxirano
epoxica Enlace C-H de CH2 y CH aromatico y
Epolam 2923 | alifatico
2015 1607 | Enlace C=C de anillos aromaticos

1509

Enlace C-C aromatico
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1034

Enlace C-O-C de éteres

915

Enlace C-O del grupo oxirano

827

Enlace C-O-C del grupo oxirano

767

Balanceo de CH2

Material
post
curado
a26°C

3368

Enlace O-H

3038

Enlace de C-H del anillo oxirano

2927

Enlace C-H de CH2 y CH aromético y
alifatico

1607

Enlace C=C de anillos aromaticos

1508

Enlace C-C aromatico

1033

Enlace C-O-C de éteres

934

Enlace C-O del grupo oxirano

827

Enlace C-O-C del grupo oxirano

757

Balanceo de CH2

Material
post
curado
a40°C

3381

Enlace O-H

3037

Enlace de C-H del anillo oxirano

2923

Enlace C-H de CH2 y CH aromatico y
alifatico

1607

Enlace C=C de anillos aromaticos

1509

Enlace C-C aromatico

1035

Enlace C-O-C de éteres

938

Enlace C-O del grupo oxirano

827

Enlace C-O-C del grupo oxirano

765

Balanceo de CH2

Material
post
curado
a 60 °C

3650

Enlace O-H

3380

Enlace de C-H del anillo oxirano

29817

Enlace C-H de CH2 y CH aromatico y
alifatico

1607

Enlace C=C de anillos aromaticos

1509

Enlace C-C aromatico

1034

Enlace C-O-C de éteres

955

Enlace C-O del grupo oxirano

828

Enlace C-O-C del grupo oxirano

755

Balanceo de CH2

5.5. Caracterizacion mecanica del material compuesto

5.5.1. Ensayos de Tension

La Tabla 8 muestra los resultados obtenidos del ensayo de tension realizado bajo la norma ASTM

D3039.
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Tabla 8. Resultados del ensayo de tension obtenidos segun la norma ASTM D3039.

Temp. 26 °C 40 °C 60 °C

Max Max Modulo Max Max Modulo Max Max Modulo

tension deformac | elastico tension deforma- elastico tension deformac | elastico

Prueba (MPa) ion (%) (GPa) (MPa) cion (%) (GPa) (MPa) ion (%) (GPa)
1 177.349 3.42234 11.36 230.007 2.43599 9.74 146.421 1.93439 8.172
2 292.597 4.77806 12.026 234.503 2.37024 11.48 185.955 244172 8.60923
3 328.463 5.18499 11.2073 208.985 2.10853 12.77 163.726 1.76692 8.5732
4 267.821 5.40469 11.4372 216.723 2.12093 14.23 144.203 1.35693 11.1591
5 313.571 5.70514 9.97702 206.072 2.11039 14.79 185.466 2.0116 9.4951
Promedio | 275.9602 | 4.899044 11.2015 219.258 | 2.229216 12.602 | 165.1542 | 1.902312 | 9.201726

Como se puede observar, el material curado a 26 °C es el que presenta mayor resistencia a la tension
mientras que el material curado a 40 °C es el que presenta un mayor modulo elédstico. En contraste,
en [46] el modulo elastico obtenido es de 2.4 GPa, el resultado de resistencia maxima a la tension
obtenido fue de 59.4 MPa para el material comercial y 61.1 MPa para el material fabricado in situ
con oligébmeros ciclicos. En su estudio, los autores fabricaron materiales compuestos hibridos
WGF-PBT (del inglés Woven Glass Fiber Poly Butylene Terepthalate) con oligémeros ciclicos,
modificando dos variables: el desplazamiento y la presion en su proceso de manufactura. Al
respecto, la resistencia maxima a la tension obtenida en ese trabajo fue de 302 y 356 MPa,
respectivamente.

En [47] la resistencia maxima a la tension obtenida fue de 280.25 MPa mientras que en [48]
registraron una resistencia maxima a la tension de 220 MPa. En éstos ultimos trabajos el tipo de

matriz polimérica utilizada fue distinto.

En la Figura 21 se observa un modo de falla del tipo LIT que significa que ocurri6 falla lateral en
la seccion al interior de la tablilla superior. Este tipo de falla se aprecia claramente en el detalle
izquierdo y derecho superior de la misma Figura 21. A su vez, no se observa fuerte desprendimiento
de las fibras de vidrio de la matriz, por lo que cualitativamente parece haber una buena adherencia
entre el material de refuerzo y la resina utilizada en este estudio, Epolam 2015+Endurecedor 2015.
Continuando con la descripcion del modo de falla identificado, basados en la norma, podemos

concluir que las probetas de material curado a 40 y 60 °C presentan ruptura del tipo DGT lo que
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significa que el tipo de falla corresponde a delaminacion en el borde superior. Cabe mencionar que,

el modo de falla LIT concuerda con lo registrado en [49].

Temp. de
curado

Probeta 1 Probeta 2

Falla tipo LIT

Desprendimiento

de fibras
26 °C
Ruptura de fibras
al interior
U
40 °C
| SNk Ruptura de fibras
g al interior
60 °C
BT L T B e
Fig. 21. Probetas ensayadas en maquina universal Shimatzu fabricadas a una temperatura de post-curado de 26, 40

y 60 °C.
5.5.2. Ensayos de Impacto
La Tabla 8 muestra los resultados obtenidos de los ensayos de impacto 1zod bajo la norma ASTM
D256. En la Figura 22 se muestran las probetas después de realizar el ensayo de impacto Izod, la
visualizacion se realiz6 con ayuda de una lupa de 5x, el tipo de falla identificado, seglin la norma
utilizada, corresponde a “Ruptura completa” (C = Complete break) y “Ruptura de bisagra” (H =
Hinge break). Se puede observar delaminacién y exposicion de las fibras en los tres materiales,
también se observan espacios “vacios” o huecos en la resina debidos al desprendimiento de las

fibras de la matriz epdxica.
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Tabla 9. Resultados del ensayo de impacto obtenidos segun la norma ASTM D256.

Prueba de impacto lzod
Probeta
No. Energia absorbida Energia absorbida Energia absorbida
() () )
26°C 40°C 60°C
1 20.9 17.3 26.8
2 20.9 18.1 17.7
3 215 19 23.7
4 21.5 19.4 18.6
5 20.9 17.8 23.1
Promedio
de
energia
absorbida 21.14 18.32 21.98

En [8] la resistencia al impacto obtenida fue de 10.34 Joules (J) para una mezcla de 50% resina-

50% fibra, de un material compuesto basado en fibra de vidrio tipo-E reforzando una matriz

polimérica. Es importante destacar que este resultado corresponde a una prueba de impacto Charpy

mientras que los resultados de este estudio corresponden a una prueba de impacto Izod siguiendo

la norma ASTM D256. En [47] los autores identificaron una resistencia al impacto de 11.4 J en

materiales compuestos similares a los mostrados en este estudio.
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Temp. de
q Pieza 1 Vista superficial Pieza 1 Vista lateral Pieza 2 Vista superficial Pieza 2 Vista lateral
curado
Ruptura
Ruptura
de bisagra
26 °C

H -
o - - - -
h - - -

Fig. 22. Probetas ensayadas en maquina de impacto IZOD fabricadas a una temperatura de post-curado de 26, 40 y 60 °C.
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En la Figura 23 podemos observar las micrografias de las probetas de impacto, las cuales
demuestran que en los tres materiales se puede observar desprendimiento total de fibras, se aprecian
partes en las que la resina acompafia a las fibras en el desprendimiento. También se pueden ver
fisuras que representan la tipica ruptura fragil en la matriz rodeando el material de refuerzo, excepto
en las secciones transversales en las cuales se rompe la fibra. De igual manera, se pueden apreciar

planos de clivaje en las fibras tipicos de la ruptura fragil.

26 °C 40 °C 60 °C

4765 -:' 65535

28964 —:] 65535

FB267) FB60 (6}

o e —|- 32037 I 5533
Desprendimiento de fibras - Planos de clivaje

v /4

40584 -:165535

Fig. 23. Micrografias de probetas ensayadas en maquina de impacto 1ZOD.

5.5.3. Ensayos de Dureza
En la Tabla 10 se muestra el valor promedio obtenido de micro dureza Vickers. Segun estos

resultados, el material mas duro es aquel con un proceso de post-curado de 26 °C.

Tabla 10. Valores de micro dureza Vickers.

Micro dureza Vickers
26° 40° 60°
27.68 24.89 25.37
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En [48] obtuvieron valores de micro dureza Vickers en compuestos de poliéster reforzados con

fibra de vidrio tipo-E de 18.84.

5.5.4. Estudio de desgaste erosivo
En la Figura 24 se muestran los resultados del estudio del desgaste erosivo sobre especimenes de
20x20x5 mm siguiendo la norma ASTM G76. Se observa que las probetas curadas a 60 °C
perdieron menos masa durante el ensayo en comparacion con las probetas curadas a otras

temperaturas. Las probetas de material curado a 40 °C mostraron una mayor pérdida de material.

0.030
4 L ]

0.028

0.026

0.024

0.022

0.020
0.018

0.016

0.014 e S

0.012 +

0.010 P =
i -,-;,:
0.008 -

Pérdida de masa (g)

N -
S
o —

Tiempo de exposicidn (min)
Fig. 24. Resultados de ensayos de desgaste erosivo por particulas solidas.
En la Figura 25 se muestran las imagenes tomadas por MO de las probetas de desgaste. Es evidente
un severo desgaste. Aunque no con suficiente claridad, es posible distinguir el desprendimiento de
resina lo que deja expuesto al material de refuerzo ocasionando la ruptura de fibras de vidrio tanto

en su arreglo longitudinal como en su arreglo transversal.
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Temp. de curado Probeta 1

Exposicion
completa de fibras

26 °C

100 pm

40 °C

Arreglo
bidireccional
después de EPS
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60 °C

Ruptura fragil
de fibras

100 pm

Fig. 25. MO de probetas de desgaste de material curado a 26, 40y 60 °C.

En la Figura 26 se muestran las imagenes tomadas con MEB de las mismas probetas desgastadas.
En el material curado a 26 °C (Figura 24 “a”) se observan huellas de desgaste con una forma
irregular, es decir, no se logra apreciar un patron (esférico, ovalado, etc.) lo que hace pensar que
ocurre deformacion pléastica por lo menos en la matriz. Podemos apreciar que la resina es
cualitativamente uniforme y sin inconsistencias, también podemos observar, cualitativamente, la
buena adherencia de la matriz con el refuerzo. A 500x (imagen superior izquierda) es evidente el
rompimiento de fibras que ha ocurrido. Se observa ruptura del tipo fragil en las fibras que muestran
planos de clivaje, no se aprecian remanentes del material de refuerzo lo que demuestra que las
fibras como tal se han pulverizado durante la prueba de EPS, también se aprecian fisuras o fracturas
del tipo fragil en la resina (flechas rojas), de igual manera, se logra apreciar deformacion plastica
ocurrida en la resina (flecha negra). A 1000x (imagen inferior izquierda) podemos apreciar grietas
en la matriz principalmente en sentido transversal con respecto a la fibra. Observamos mayormente
que la resina aun cubre casi en su totalidad a la fibra lo cual indica que la matriz muestra una buena
adherencia con el material de refuerzo.

En el material curado a 40 °C (Figura 24 “b”) se observan huellas de desgaste con una forma
irregular pero mas “circular” que lo observado en las micrografias de material curado a 26 °C.
Cualitativamente podemos apreciar que la resina es uniforme y sin inconsistencias. A 500x (imagen
superior izquierda) podemos observar que algunas fibras no se encuentran envueltas
completamente en resina (circulos rojos). Se observan fisuras en algunas fibras, asi como la falta
total de remanentes de fibras (flechas rojas) lo cual indica que el material de refuerzo se ha
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pulverizado por completo. Se aprecia, cualitativamente, menos resina alrededor de las fibras
(hablando muy generalmente) que en las micrografias de material curado a 26 °C. Se nota
cualitativamente la buena adherencia de la resina con las fibras. No obstante, en este caso
aparentemente la matriz estd absorbiendo la energia del impacto de particulas sélidas y se fractura
primero dejando las puntas de las fibras expuestas. A 1000x (imagen inferior derecha e izquierda)
se observa ruptura fragil en las fibras y en la matriz, en algunos casos se aprecia un angulo en la
superficie de ruptura de las fibras (flechas amarillas), ademas, se aprecia fractura fragil en el
material de refuerzo que muestra planos de clivaje.

En el material curado a 60 °C (Figura 24 “c”) se aprecian similitudes con el material curado a 26
°C, a 30x (imagen central inferior) se observan huellas de desgaste con una forma irregular, es
decir, no se logra apreciar un patrén (esférico, ovalado, etc.) en las huellas de desgaste lo que hace
pensar que ocurre deformacion plastica por lo menos en la matriz. A 500x (imagen superior derecha
y superior izquierda) es posible observar cualitativamente la buena adherencia del material de
refuerzo con la matriz. A 1000x (imagen inferior derecha) se aprecia fractura fragil en el material
de refuerzo que muestra principalmente planos de clivaje. Asi mismo no se aprecian remanentes
del material de refuerzo lo que demuestra que las fibras como tal se han pulverizado durante la
prueba de EPS, no ha existido un desprendimiento como tal de las fibras ya que estas ain estan
dentro de la matriz, esto también es un indicativo, cualitativamente, de la buena adherencia del

material de refuerzo con la matriz.
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Fig. 26. MEB de probetas de desgaste de material curado: a) 26, b) 40y c¢) 60 °C.

Los resultados del estudio de rugosidad se muestran en la Tabla 11. Se observa menor rugosidad
en el material que se ha curado a 40 °C, mientras que el material curado a 60 °C tiene ligeramente

una mayor rugosidad.

Tabla 11. Rugosidad promedio de cada espécimen antes del estudio de desgaste erosivo.

Temperatura
de curado 26 °C 40 °C 60 °C
Ra 0.17553125 0.14255 0.180625

Finalmente, en la Figura 27 se muestran las graficas correspondientes a la perfilometria de cada
espécimen utilizado para las pruebas de desgaste.
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Fig. 27. Grdficas de perfil de cada espécimen después del estudio de desgaste erosivo, material curado a: 26, 40 y
60 °C.

Se puede apreciar que el material post curado a 40 °C presenta una mayor profundidad de
desgaste cerca de 400 um lo cual corresponde con los resultados de las pruebas de desgaste ya
que este material es el que ha demostrado una menor resistencia al desgaste. De igual manera
podemos correlacionar estos resultados con los obtenidos en las pruebas de impacto ya que el

material post curado a 40 °C es el que ha demostrado una menor resistencia.

5.5.5. Estudio de Flexion

La tabla 12 muestra los resultados del ensayo de flexion:

Tabla 12. Valores promedio de resistencia a la flexion.

Resultados promedio flexién
Temp (°C) 26 40 60
Carga Max (N) 550.28 551.25 581
Alargamiento Max (mm) 27.4932 20.6542 23.6318
omax (MPa) 203.18 203.53 214.52
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Como se puede observar, el material curado a 60 °C demuestra una mayor resistencia a la flexion
mientras que el material curado a 26 °C es el que demostré un menor desempefio durante la prueba
con resultados similares al material curado a 40 °C. Estos resultados se atribuyen a las variaciones
en la cohesion entre los materiales provocadas por el post curado.

En [46] la resistencia a la flexion encontrada es de 104.2 MPa (IS-PBT), mientras que en [48] la
resistencia a la flexion es de 210 MPa aproximadamente y en [47] la resistencia a la flexion obtenida
fue de 42.99 kgf/cm? lo cual equivale a 4.2 MPa aprox.

En la Fig. 28 se pueden observar las probetas del ensayo de flexion, en los tres materiales se
identifico ruptura fragil y desprendimiento de fibras. En el material curado a 40 °C se observa una
mayor delaminacion (flechas blancas), la ruptura interna de las fibras se aprecia constante lo cual
indica que la matriz cumple con su trabajo de “distribuir” las cargas a las fibras uniformemente. En

el material curado a 60 °C la ruptura interna de las fibras ocurre en diferentes secciones.

Delaminacion

Propagacion
4 de ruptura
en fibras

3 s 3 i 3 £
Fig. 28. Probetas de ensayo de flexion.
6. CONCLUSIONES

Los resultados mostrados anteriormente nos permiten realizar las siguientes conclusiones:
1.- Se llevo a cabo la fabricacion por infusion al vacio de placas de material compuesto de matriz

polimérica, Epolam 2015, reforzadas con fibra de vidrio, tipo E, con un arreglo bidireccional a
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diferentes temperaturas del proceso de post-curado (26, 40 y 60 °C).

2.- Los resultados de la caracterizacion por MO de un espécimen de cada placa permitieron
observar cualitativamente una buena adherencia entre el material de refuerzo y la matriz polimérica,

asi como la ocurrencia de un arreglo bidireccional con desviaciones angulares entre 0° y 90°.

3.- Las micrografias obtenidas por MEB de un espécimen de cada placa permitieron confirmar la

ocurrencia de un arreglo bidireccional con desviaciones angulares entre 0° y 90°.

4.- En el andlisis de FT-IR se han identificado las bandas caracteristicas de una molécula DGEBA

correspondientes a la resina epoxica.

5.- Fueron determinadas bajo norma (de la ASTM) la micro dureza, resistencia a la tension,
resistencia al impacto y resistencia a la flexion de especimenes obtenidos a partir de las placas
fabricadas a tres diferentes temperaturas del proceso de post-curado (26, 40 y 60 °C). El valor
promedio mas alto de micro dureza Vickers y de resistencia tensil se obtuvo para el material
compuesto con un proceso de post-curado a 26 °C. No obstante, el valor promedio mas alto de
energia de impacto absorbida y de resistencia a la flexion se obtuvieron en el material compuesto

con un proceso de post-curado a 60 °C.

6.- La resistencia al desgaste erosivo de especimenes obtenidos a partir de las placas fabricadas a
tres diferentes temperaturas del proceso de post-curado (26, 40 y 60 °C) fue mayor para el
material compuesto con un proceso de post-curado a 60 °C seguido por el post-curado a 26

°C y luego por el material post-curado a 40 °C.

7.- El comportamiento mecénico identificado hasta ahora podria ser atribuido al mecanismo de
adherencia entre la matriz polimérica y el material de refuerzo. También, se resalta que mediante
la caracterizacion por MO y MEB se identifico la ocurrencia de un arreglo bidireccional en cada
material compuesto fabricado a diferentes temperaturas del proceso de post-curado (26, 40 y 60
°C) con desviaciones angulares entre 0° y 90°, lo que evidentemente puede afectar los resultados

obtenidos de los ensayos mecanicos de cada material compuesto.
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