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Resumen

En este trabajo, en primer lugar, se ha llevado a cabo un estudio sobre la determi-
nacién experimental de la permeabilidad de un refuerzo fibroso. Para llegar a tal fin,
se ha concebido y fabricado un banco de ensayo. Después de su calibracion y ensayos
preliminares, se realizaron unos ensayos dentro del marco de un ejercicio de mediciéon
concurrente Permeability Benchmark II, que retine una docena de laboratorios a ni-
vel internacional. Los resultados obtenidos se analizan con el objetivo de determinar
los diferentes factores que provocan dispersiones en los resultados recolectados.

Por otra parte, se ha estudiado el comportamiento a impacto de un material
compuesto a partir de una matriz de polibutilén tereftalato reforzada con fibra de
basalto. El trabajo se ha centrado en dos puntos principales. En primer lugar, la
fabricacion via moldeo por transferencia de resina asistida por vacio. Posteriormente
se ha realizado una caracterizacién fisica para determinar algunas propiedades tan
determinantes como la densidad, la cristalinidad, el contenido de vacios y de fibras.
Teniendo en cuenta que para poder realizar una sélida interpretacién de la respuesta
frente a impactos de los laminados, ademas de la caracterizacién a impactos propia-
mente dicha, se ha estudiado la resistencia interlaminar. El rango de energia incidente
cubre desde niveles muy bajos hasta alcanzar la energia de penetracion. Cabe des-
tacar que por motivos obvios, se ha realizado un estudio paralelo sobre una matriz
epoxi reforzada con el mismo tejido.

Actualmente, por razones relacionadas con el medioambiente, es importante bus-
car algunas alternativas a los materiales tradicionales utilizados para la fabricacion
de materiales compuestos. En este trabajo se ha realizado un estudio sobre la fabrica-
cion y la caracterizacion mecanica de un material tipo sandwich asimétrico a partir

de una matriz bio-epoxi y refuerzos de lino y basalto, siendo el nicleo de corcho
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natural. Se ha estudiado la dinamica de absorcién de agua y el comportamiento a
flexién. Modificando los parametros iniciales de ha podido influenciar la infiltracién
de la resina a través de los poros del corcho lo que modifica la rigidez local y por lo

tanto el comportamiento del material.



Abstract

In this work, first, it has been conducted a study on the experimental determina-
tion of the permeability of a fibrous reinforcement. To reach this end, a test bench
have been designed and mounted. After calibration and preliminary tests, the test
bench has been used within the framework of a concurrent measurement exercise,
namely " Permeability Benchmark II”, in which has taken part a dozen research cen-
ters worldwide. The results obtained are analyzed in order to determine the different
factors that cause dispersions during experimental determination of permeability
values.

Moreover, it has been studied the impact behavior of a composite material from
a matrix fiber reinforced polybutylene terephthalate basalt. The work has focused on
two main points. First, the manufacturing process via vacuum-assisted resin trans-
fer molding. Subsequently it has been performed some physical characterizations to
determine some properties as crucial as the density, crystallinity, void content and
fiber properties. In order to make a robust interpretation of the response to impacts
of rolling, besides the actual impact characterization, the interlaminar strength cha-
racterization has been considered. The range of incident energy ranges from very
low levels to achieve energy penetration. For obvious reasons, it has been conduc-
ted a duplicate study on a equivalent material made of a commercial epoxy matrix
reinforced with the same fabric.

Due to environmental concerns, it is important to find an alternative to traditio-
nal materials used for the manufacture of composite materials. In this work, it has
been conducted a study on the manufacturing and mechanical characterization of
an asymmetric sandwich laminate from a bio-reinforced epoxy and flax and basalt

matrix, being the core of natural cork. The dynamics of water absorption and the
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flexural behavior have been e experimentally estimated. Modifying the initial para-
meters allows influencing the infiltration of the resin through the pores of the cork

thus changing the local stiffness and therefore the behavior of the material.



Resum

En este treball, en primer lloc, s'ha dut a terme un estudi sobre la determina-
cié experimental de la permeabilitat d'un reforg fibrés. Per a arribar a aquest fi, s'ha
concebut i fabricat un banc d'assaig. Després del seu calibratge i assajos preliminars
es van realitzar uns assajos dins del marc d'un exercici de mesurament concurrent
Permeability Benchmark II, que reunix una dotzena de laboratoris a nivell interna-
cional. Els resultats obtinguts s'analitzen amb 1'objectiu de determinar els diferents
factors que provoquen dispersions en els resultats recol-lectats.

Per altra banda, s'ha utilitzat el comportament a impacte d'un material compost
a partir d'una matriu de polibutén tereftalato reforcada amb fibra de basalt. El tre-
ball s'ha centrat en dos punts principals. En primer lloc, la fabricacié via model per
transferencia de resina assistida per buit. Posteriorment s'ha realitzat una caracte-
ritzacio fisica per determinar algunes propietats tan determinants com la densitat,
la cristal-linitat, el contingut de buits i de fibres. Tenint en compte que per a po-
der realitzar una solida interpretacié de la resposta enfront d'impacte dels laminats,
a més de la caracteritzacié a impacte propiament dita, s'ha estudiat la resisténcia
interlaminar. El rang d'energia incident cobreix des de nivells molt baixos fins a
aconseguir 1'energia de penetracié. Cal destacar que per motius obvis, s'ha realitzat
un estudi paral-lel sobre una matriu epoxi reforcada amb el mateix teixit.

Actualment, per raons relacionades amb el medi ambient, és important buscar
algunes alternatives als materials tradicionals utilitzats per a la fabricacié de ma-
terials compostos. En este treball s'ha realitzat un estudi sobre la fabricacié i la
caracteritzacié mecanica d'un material tipus sandvitx asimetric a partir d'una ma-
triu bio-epoxi i reforcos de 1li i basalt, sent el nucli de suro natural. S'ha estudiat la

dinamica d'absorcié d'aigua i el comportament a flexié. Modificant els parametres
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inicials s'ha pogut influenciar la infiltracié de la resina a través dels porus del suro,

el que modifica la rigidesa local i per tant el comportament del material.



Capitulo 1
Introduccién general

Hoy en dia, se suele asociar el uso de materiales innovadores a una garantia de
competitividad en todos los sectores. Pero para la industria del transporte por ejem-
plo, el verdadero problema es mas bien responder a la rarefaccion de los recursos
provenientes de fuentes agotables. Y eso sin perder de vista aspectos como la re-
duccion de peso, la optimizacion del rendimiento, el mantenimiento y la reduccion
del impacto medioambiental a través del reciclaje. Dicho de otro modo, la situacién
actual es similar a una ecuacién particularmente dificil de resolver. Ademas dicha
ecuacion introduce una paradoja, la eleccion del material tiene mucho peso pero
tiene que ser muy ligero... Con estos datos de partida, es logico que los materiales
compuestos se hayan impuesto para ciertas aplicaciones debido a las propiedades
mecanicas especificas excepcionales y la gran libertad de diseno que ofrecen. Cabe
recordar que fueron introducidos hace préacticamente cinco décadas y en esta indus-
tria, uno de los retos actuales es el desarrollo de herramientas de simulaciéon para
tanto para los procesos de fabricacién como para el dimensionamiento de los pro-
ductos. Esta cuestion, teniendo en cuenta la particularidad de los composites, debe
ser considerada al iniciar la etapa de disenio y desde un enfoque funcional con el fin
de identificar las caracteristicas nominales y también las limitaciones. El objetivo es
integrar estos parametros a los procesos de industrializacion.

Las prestaciones mecanicas de los componentes hechos de materiales compuestos
estan directamente relacionadas con los procesos de conformado utilizados. Dichos

procesos se pueden agrupar en dos categorias. En primer lugar, estan los procesos en
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los cuales la mezcla entre el refuerzo y la matriz se realiza a través de un producto
semi-acabado denominado pre-impregnado antes de la fase de conformacién; y los
procesos de moldeo por via liquida (LCM) en los cuales la mezcla entre la resina
y el refuerzo se realiza por inyeccién o infusion durante el moldeo. Los procesos de
moldeo por via liquida permiten reducir de forma considerable los costes asociados
a la fabricacion. Hoy por hoy, la tendencia es encontrar la forma de poder obtener
materiales que tengan las prestaciones de los pre-impregnados pero con unos costes
equiparables a los materiales fabricados por transferencia de resina.

Es cierto que la actualidad los procesos RTM son ampliamente utilizados, sin em-
bargo, en el ambito industrial siguen existiendo algunos problemas relacionados con
la calidad y el control de las prestaciones finales. En el caso de los procesos RTM,
las prestaciones mecanicas de las piezas obtenidas estdn directamente relacionadas
con la etapa de impregnaciéon. Los defectos de impregnacion son, en efecto, unas des-
viaciones volumétricas de impregnacién que alteran las propiedades mecanicas de la
piezas en comparacién a sus valores nominales. Para poder corregir estas desviacio-
nes es fundamental entender los mecanismos que rigen el avance de la resina a través
del refuerzo, y eso pasa por controlar la permeabilidad de los refuerzos utilizados. La
determinacion de los valores de permeabilidad es uno de los parametros claves para
simulacion y la optimizacion del llenado de moldes. En este sentido la simulacién de
de los procesos permite reducir el uso sistematico de materiales, de probar la viabi-
lidad de integracion de nuevas funcionalidades y de optimizar los propios métodos
de fabricacién. Ademas, permite predecir la aparicion de defectos, por lo que ayuda
a mejorar la calidad de la produccion, reduciendo los desechos y el desperdicio de
energia.

La falta de estandarizacion de los métodos actuales de mediciéon experimental de la
permeabilidad es un obstaculo poder reducir la disparidad de los resultados obtenidos
individualmente. El hecho es que hace falta un mayor niimero de actores involucra-
dos para tender hacia una estandarizacion. Los resultados del primer ejercicio de
medicion concurrente de la permeabilidad fueron bastantes concluyen: desviacién de
mas de un orden de magnitud entre los resultados obtenidos por los diferentes par-
ticipantes, que se atribuye principalmente a la falta de cualificaciéon del personal,

mala preparacién de probetas, falta de caracterizacién de propiedades basicas. Para
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Capitulo 1. Introduccion general

intentar solucionar estos problemas, se propuso un segundo ejercicio de medicién
concurrente basado en un marco comin y seguin unas condiciones experimentales
establecidas de antemano. Parte del trabajo presentado en este documento trata de
la participacion del CompositeLab en el Permeability Benchmark II. E1 Permeability
Benchmark es una iniciativa de la ONERA (Centre Frangais de la Recherche Aéro-
nautique, Spatiale et de Défense), el objetivo de esta colaboracién entre diversos
centros de investigaciones, es en primer lugar, entender las causas de las dispersiones
de los valores de permeabilidad para poder reducirlas. El segundo desafio es poder
iniciar un proceso de normalizacién de las técnicas de medicion experimental de
la permeabilidad. El ejercicio de medicion concurrente, Permeability Benchmark 11
(2014), reuni6 doce instituciones internacionales para realizar la caracterizacién de
un refuerzo de carbono segiin un documento guia resumiendo los parametros claves
a tener en cuenta para una medicién adecuada.

Por otra parte, en comparacién con sus competidores directos, que son las matrices
termoestables, los termoplasticos tienen muchisimas ventajas. Desde el punto de vista
econdmico, los costes son practicamente equiparables, ademas son reciclables y tie-
nen unas prestaciones mecanicas y térmicas muy elevadas. Gracias a sus propiedades
las matrices termopldsticas tienden a reemplazar gradualmente a las termoestables
en muchas industrias como la automovilistica o la aeroespacial. Sin embargo, las
técnicas de produccion de materiales compuestos a partir de matrices termoplasticas
son bastante restringidas y por ahora tienen unos costes elevados. Generalmente,
los composites termopléasticos se obtienen por prensado en caliente o por inyeccion
de polimeros previamente sintetizados. El principal problema en estas técnicas es la
mala impregnacién de los refuerzos, que se debe a la alta viscosidad de los polimeros
termoplasticos fundidos. Hay que recordar que los procesos tradicionales de fabrica-
cién de composites termoestable aprovechan la baja viscosidad (+1Pa.s) de dichos
resinas y se basan exclusivamente en una polimerizaciéon in-situ. En estos casos la
impregnacién se ve favorecida, mejorando asi las prestaciones mecédnicas. En el pre-
sente trabajo, se aprovecha el marco experimental ofrecido por el reciente trabajo
de Agirregomezkorta sobre la adaptacién del proceso VARTM (originalmente desa-
rrollado para matrices termoestables) para su uso en la fabricacién de composites

a matriz termoplastica. Se introduce también la fibra de basalto con el objetivo de
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1.1. Objetivos

obtener un material final con aiin menos impacto sobre el medioambiente.

1.1. Objetivos

La presente tesis doctoral tiene principalmente un enfoque experimental y uno
de los objetivos principales es contribuir a un mejor control de la etapa de llenado en
los procesos LCM y disponer de datos fiables para la simulacién de los procesos de
llenado. Por otra parte, se aborda el tema relativo al uso de materiales compuestos
con menor impacto medioambiental tanto desde el punto de vista de la matriz como
de los refuerzos utilizados en la conformacion de dichos materiales. El refuerzo de
referencia en esta tesis es la fibra de basalto. El trabajo en su conjunto se articula

alrededor de los siguientes puntos:

- Medicién experimental de la permeabilidad: el objetivo es la realizacion de un
medio experimental para la caracterizacion del tensor de permeabilidad en dos
dimensiones. Para llevar a cabo esta tarea el punto de partida fue el documento

guia definido dentro del marco del Permeability Benchmark I1.

- Procesado de material compuesto a partir de un matriz termoplastica pCBT
reforzada con fibras de basalto y su posterior caracterizacion frente a impacto.

Este estudio se realizo en las instalaciones de la Mondragon Unibertsitatea.

- Procesado de material compuesto tipo Sandwich a partir de una matriz bio-

epoxi reforzada con fibras de basalto y un nicleo de corcho natural.

1.2. Organizaciéon del manuscrito

Este trabajo se integra dentro del proyecto Green Composites, cuyos objetivos
estratégicos incluyen el establecimiento de un marco de Concepcién y Fabricacién
Asistida por Ordenador de materiales compuestos de bajo impacto medioambiental.
Desde un punto de vista mas general este marco cubre practicamente todo el ciclo de
fabricaciéon, desde la propia definicion de la pieza hasta lograr el control del proceso
a través de las etapas de caracterizacion, simulacion, optimizacién y finalmente se

realiza una caracterizacion de las propiedades fisico-mecanicas con el objetivo de
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Capitulo 1. Introduccion general

validar las caracteristicas ingenieriles del material. Los estudios realizados en este
trabajo, tratan con diferentes conceptos claves en el diseno de piezas de composites
de altas prestaciones, como lo muestra la figura 1.1.

El capitulo 2 establece el marco general de los materiales compuestos a partir
de matrices poliméricas reforzadas y de los materiales de partida asociados. Se hace
una clasificacién de los materiales compuestos en funcion de sus prestaciones mecani-
cas. Por otra parte, se introduce la fibra de basalto como refuerzo de bajo impacto
medioambiental y finalmente se describen los procesos de moldeo por via himeda.

En el capitulo 3 se presenta un estudio sobre la medicién experimental de la
permeabilidad realizado dentro de un contexto concurrente denominado Permeabi-
lity Benchmark II. Inicialmente se describen las bases cientificas sobre las cuales se
basa la concepcién del banco de ensayo para la participacion del grupo de investiga-
cion Composites Lab en el Permeability Benchmark II. Se ha hecho hincapié en las
ventajas que aportan un enfoque experimental en comparacién a la obtencion de la
permeabilidad por via analitica. También se una descripcién exhaustiva del proceso
de medicion propiamente dicho y del posterior tratamiento de datos. Finalmente se
presentan los resultados obtenidos individualmente y se realiza un anélisis de los
datos del conjunto de participantes del ejercicio de medicién concurrente.

El capitulo 4 refleja las ventajas que aporta la simulacion de los procesos de llena-
do como herramienta para la optimizacién de las prestaciones mecanicas que ofrecen
los materiales compuestos. En efecto este capitulo sirve para aplicar el concepto de
permeabilidad, ya que es uno de los parametros mas importantes para las simula-
ciones de flujos a través de los medios porosos. En este capitulo se lleva a cabo una
simulaciéon compleja del proceso de inyeccion de una resina termoplastica AP6 sobre
un refuerzo de fibra de basalto para la fabricacién de un elemento estructural, donde
se refleja la posibilidad de mejorar las prestaciones mecanicas a partir de la reduccion
del contenido de defectos en forma de macro-vacios. Los andlisis de realizan a partir
de los patrones de llenado (tiempo y distribucién de presiones) y de la cartografia
de la distribucién de los defectos.

Debido a la relevancia de la respuesta frente a impactos de baja velocidad en la
caracterizacion mecanica de los materiales compuestos, en el capitulo 5 se presenta

el proceso de fabricaciéon de un material a partir de una matriz termoplastica pCBT
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1.2. Organizacion del manuscrito

reforzada con fibras de basalto y de su posterior caracterizacién a impacto. Conside-
rando las matrices termoestables como referencia, se propone un estudio comparativo
de las respuestas mecdnicas entre el composite termoplastico (BF-pCBT) y un com-
posite obtenido a partir de una matriz epoxi (BF-epoxi). Los ensayos experimentales
se dividen en dos categorias. Por un lado, unos ensayos basicos (ILSS, DSC, contenido
de vacios) para obtener informacién cualitativa acerca de los materiales estudiados.
Y en segundo lugar se realizan los ensayos de impactos a baja energia incidente.
Desde el punto de vista de la concepcion de estructuras propensas a sufrir dano por
impacto esta informacion puede ser relevante.

El capitulo 6 aborda el concepto de materiales compuestos tipo sandwich pero
con los siguientes condicionantes: tanto los refuerzos como el nicleo tiene un origen
natural y la resina elegida es de bajo impacto medioambiental. Se evaliian las pres-
taciones del material en base a los resultados obtenidos de los ensayos de flexién,

absorcién de agua y acusticos.
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Fig. 1.1: Marco de Concepcién y Fabricacion Asistida por ordenador de materiales

compuestos de altas prestaciones y bajo impacto medioambiental
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Capitulo 2

Aspectos generales de materiales
compuestos obtenidos por via

liquida

2.1. DMateriales compuestos de matriz polimérica

con refuerzos fibrosos

Los materiales compuestos son, por definicién, unos materiales que resultan de la
combinacion de al menos dos componentes inmiscibles. La idea basica detras de los
materiales compuestos, es obtener un material con unas propiedades que ninguno de
sus componentes puede alcanzar per se [1]. En el caso de los materiales compuestos
a base de matrices poliméricas reforzadas de fibras, se trata de aprovechar la baja
densidad y las excepcionales propiedades mecéanicas del refuerzo protegiéndolo me-
diante la matriz para crear una nueva clase de material.

De alguna manera, sus elementos constitutivos se ayudan mutuamente para superar
las carencias de cada uno de ellos. A menudo, los materiales compuestos se suelen
presentar como revolucionarios; pero lo cierto es que es posible encontrarlos en la
propia naturaleza, ya sea en el mundo vegetal o en el mundo animal. Podemos citar
como ejemplos de materiales compuestos naturales los huesos humanos, que deben

su rigidez y bajo peso a una combinaciéon de colageno y de apatita; también existen

17



Capitulo 2. Aspectos generales de materiales compuestos obtenidos por via liquida

otros materiales compuestos naturales como la madera, en la cual, la combinacion de

fibra de celulosa y de lignina proporciona mucha resistencia a pesar de su flexibilidad.

2.1.1. Clasificacion de los materiales compuestos

En la actualidad, existen tantos tipos de materiales compuestos, que su clasifica-
cién puede ser algo complicada. En el presente trabajo se presenta una clasificacion
en funcién de las prestaciones: materiales compuestos de alta difusién (AD) y ma-
teriales compuestos de altas prestaciones (AP) [2]. A esta clasificacion se le puede
sumar una nueva clase emergente de materiales compuestos denominada material

compuesto de bajo impacto medioambiental o Green Composites.

2.1.1.1. Materiales compuestos AD

En general este tipo de materiales compuestos resulta de la combinacién de fibra
de vidrio y de resinas poliéster (Figura 2.1). Son materiales que aportan unas carac-
teristicas mecéanicas y térmicas no muy elevadas, pero con un coste muy asequible.
Los composites de alta difusién ocupan alrededor del 90 % del mercado global de los
materiales compuestos. Son materiales con un porcentaje de contenido en fibra de

unos 30 % y por lo general se utilizan fibras cortas.
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2.1. Materiales compuestos de matriz polimérica con refuerzos fibrosos

Fig. 2.1: Ejemplo de utilizacién de materiales compuesto AD en la arquitectura.

Casino de Valencia

2.1.1.2. Materiales compuestos AP

Los materiales compuestos de altas prestaciones tienen unas caracteristicas mecani-
cas y/o térmicas especificas muy superiores a los materiales tipo AD. Este tipo de
materiales se obtiene a partir de matrices epdxicas reforzadas con tejidos hechos de
fibras de altas prestaciones. El porcentaje en volumen de fibras se sitia por encima
del 50 % y el principal sector de aplicacién es la industria aerondutica (figura 2.2). En
cuanto a los costes asociados a la obtencién de piezas hechas de materiales compues-
tos de altas prestaciones, cabe destacar que son mucho mas elevados comparados a

los materiales compuestos de alta difusion.
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Capitulo 2. Aspectos generales de materiales compuestos obtenidos por via liquida

Fig. 2.2: Aplicacion de composites en el sector aeronautico

Fig. 2.3: Aplicacién sector automocién: exposicion JEC 2014

2.1.1.3. Green Composites

Ultimamente, los materiales compuestos basados en refuerzos de origen natural
estan acaparando el interés de un gran nimero de investigadores debido a las carac-

teristicas que poseen. Existe una amplia gama de recursos naturales que se pueden
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2.1. Materiales compuestos de matriz polimérica con refuerzos fibrosos

utilizar para la fabricacion de los denominados Green Composites. En efecto, los
Green composites son una clase emergente de materiales compuestos que emplean
materiales respetuosos con el medioambiente para su fabricaciéon. Pueden tener di-
ferente impacto medioambiental en funcién de los materiales constituyentes. Por lo
general se suele emplear fibras naturales y matrices bio-poliméricas o termoplasticas.
Dependiendo del tipo de polimero utilizado como matriz estos composites pueden
ser o no biodegradables. También se valora la posibilidad del reciclado al final de la
vida util de las piezas para el caso de matrices termoplésticas [3]. Las fibras natura-
les se pueden clasificar en tres grupos: fibras organicas (vegetal), animal y mineral.
Las fibras naturales organicas a su vez pueden provenir del liber (lino, yute), de las
hojas (sisal, banana) o de las semillas (algodén). En la categoria de fibras de origen
animal tenemos por ejemplo la lana. La fibra de basalto es un ejemplo del uso de
fibras minerales como refuerzos. Los materiales de origen natural como el basalto
son abundantes en la naturaleza y su disponibilidad es practicamente ilimitada. En
la actualidad, el mayor productor de sisal es Brasil, México destaca por su produc-
cién de canamo y la India, China y Banglasdesh por el yute. Unas de las principales
razones por las cuales se han expandido rapidamente el uso de refuerzos de origen
natural es el factor econémico, en efecto en comparacién con los refuerzos sintéticos
tradicionales, las fibras naturales resultan mas econémicas. El objetivo de todas las
investigaciones sobre los Green Composites es la obtencion de materiales con unas
prestaciones elevadas. Sin embargo, existen algunos problemas que impiden el uso
masivo de estos materiales: el desarrollo de biopolimeros atin se encuentra en un
estado mas o menos inmaduro, la alta variabilidad de las propiedades intrinsecas de
las fibras naturales y las dificultades para controlar los propios proceso de fabricacién
[4]. Las fibras naturales de origen vegetal, por ejemplo, tienen tendencia en absorber
humedad y esta sensibilidad a la humedad tiene efectos negativos sobre las propieda-
des finales de las piezas. Otro caracteristica no deseable de las fibras vegetales es que
las propiedades fisicas dependen en gran medida de factores como las condiciones
climatoldgicas, la situacién geografica y el proceso de transformacion. Ademés cabe
recordar que este tipo de refuerzo suele tener cierta incompatibilidad como muchas
de las matrices comerciales. Por estas razones en este trabajo el refuerzo de referen-

cia es la fibra basalto (véase seccién 2.1.4). Las investigaciones mas recientes en este
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campo han demostrado que es posible lograr ambos, beneficio econémico y medioam-
biental, con el uso de Green Composites en piezas de altas prestaciones. La clave esta
en la combinacion efectiva de matrices poliméricas reciclables o bio-degradables y de
fibras naturales, para en parte evitar esta dependencia que tenemos de los recursos

basados en el petrdleo [5] [6].

2.1.2. Ventajas y limitaciones de los materiales compuestos

Desde un punto de vista general podemos considerar los materiales compuestos
a partir de refuerzos fibrosos como materiales anisotrépicos, con la excepcional ha-
bilidad de tener unas propiedades que pueden ser dimensionadas a medida. Como es
sabido, los materiales compuestos tienen unas propiedades que pueden variar segin
la direccién considerada [7]. Esta caracteristica, intrinseca de estos materiales, pro-
porciona a los ingenieros la posibilidad de concebir y optimizar piezas de acuerdo a
las solicitaciones fisico-mecdnicas previstas durante su funcionamiento [8]. Respecto
a este ultimo aspecto se puede afirmar que la aplicacion final define el propio mate-
rial.
Otra propiedad digna de mencionar es la ligereza que ofrecen. En efecto si tenemos
en cuenta aspectos como la rigidez y la resistencia, en muchos casos los materiales
compuestos ofrecen un relacion peso-rigidez-resistencia mucho mejor que algunas so-
luciones metalicas. La densidad media para este tipo de materiales es del orden de
entre 1y 4 g/cm?. El consiguiente ahorro energético que conlleva su baja densidad,
a lo que hay que sumar las excepcionales prestaciones mecéanicas, hace que los ma-
teriales compuestos de altas prestaciones tengan cada vez mas aplicaciones en los
sectores tecnologicos més punteros, notamente la industria naval, automovilistica y
sobre todo la aerondutica.
En general, los materiales compuestos presentan algunas limitaciones, como la propia
ejecucion de los métodos de fabricacién, los problemas relacionados con la unién en-
tre piezas de composites y otros componentes de diferente naturaleza, también cabe
mencionar cuestiones relativas al reciclaje y al impacto de los materiales compuestos
sobre el medio-ambiente.
Por otra parte, el diseno estructural de piezas a partir de materiales compuestos

implica tener en cuenta la orientacion del refuerzo en funcion de los esfuerzos, lo que
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hace que esta etapa sea de una complejidad elevada [7]. Hay que recordar también
que, estos materiales presentan una resistencia en la direccién del espesor relativa-
mente baja y que sus dos componentes principales, a saber, la matriz y el refuerzo
tienen propiedades funcionales (mecénica, térmicas, higroscopicas) muy diferentes.

A menudo, aparecen problemas de homogeneidad estructural en las piezas hechas de
composites, como por ejemplo la presencia de zonas secas y de zonas con un exce-
so de resina. Este tipo de defectos pueden provocar una fuerte disminucion de las
propiedades mecdanicas; ademas, las zonas secas favorecen la absorciéon de humedad
y disminuyen la resistencia a la accién de agentes quimicos [9]. En cuanto a las zo-
nas con alto contenido en resina, tienen como consecuencia la creaciéon de variacién
del coeficiente de dilatacién térmica entre diferentes zonas. Por tltimo pero no me-
nos importante, hay que recordar que existe cierta temperatura mas alla de la cual
un determinado composite deja de ser funcional. Este limite esta impuesto por la

naturaleza organica de las matrices.

2.1.3. Materiales constituyentes
2.1.3.1. Matrices

La misién principal de la matriz es la de transferir los esfuerzos mecdanicos al
refuerzo. Ademas de proteger el refuerzo de las condiciones ambientales, ayuda a
conformar la forma final de la pieza [10]. Desde el punto de vista industrial, las
matrices organicas son las méas comunes. También podemos encontrar en algunas
aplicaciones, matrices ceramicas o metalicas. Conforme al marco del presente trabajo,
nos centraremos unicamente en las matrices organicas. Dichas matrices se pueden a su

vez dividir en dos grupos: los polimeros termoestables y los polimeros termopléasticos.

= Matrices termoestables
Los polimeros termoestables estan formados por cadenas reticuladas o tridi-
mensionales. Una vez polimerizados, la transformacién es irreversible, son in-
fusibles e insolubles. La baja viscosidad que presentan los polimeros termo-
estables, hace de ellos los candidatos ideales para ser utilizados en procesos

de conformado por via liquida. En el caso del proceso RTM por ejemplo, es
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fundamental tener resinas con una viscosidad del orden de 0.1-1 Pa.s. En la ac-
tualidad las resinas mas utilizadas en los procesos de fabricaciéon de materiales
compuestos son las resinas epoxi. La caracteristica de este tipo de resina es que
polimerizan desde un estado liquido a un estado sélido de manera irreversible
[7]. Después del proceso de polimerizacién, las cadenas macromoleculares se
quedan unidas por unos enlaces quimicos muy fuertes. Estos enlaces solo pue-
den ser destruidos por una accién mecanica y por lo tanto son materiales que
no pueden ser reprocesados ya que no se puede destruir los enlaces sin degradar
el material. No obstante estas matrices tienen mejores propiedades mecanicas
y pueden ser utilizadas a mayor temperatura. Las matrices termoestables sue-
len ser suministradas en forma de fluidos de baja viscosidad, lo que facilita la
impregnacién de los refuerzos a baja temperatura, quiza este aspecto explica
el hecho de que la mayoria de los materiales compuestos estan hechos a partir
de resinas termoestables.

En el mercado podemos encontrar una gran variedad de resinas: las resinas
poliéster son mayoritariamente utilizadas para la obtencion de composites de
alta difusion, las resinas fendlicas se utilizan principalmente para aplicaciones
donde se exige un bueno comportamiento frente a la accién del fuego y las
resinas epoxi que son tipicas de los composites de altas prestaciones por sus
excelentes propiedades mecanicas. A pesar de que solo representan alrededor
del 6% del mercado de los composites a causa del coste que suponen (del or-
den de 5 veces el precio de una resina poliéster) dedicaremos esta secciéon a las
resina epoxi por su potencial para aplicaciones de altas prestaciones.

Las matrices epoxi son el fruto de una reacciéon de poli-condensacién con ge-
neracién de calor entre los monémeros y un endurecedor para crear los enlaces
quimicos necesarios para la formacién de una red tridimensional de uniones
covalentes no-cristalina.

Las resinas epoxi se utilizan en gran medida para la obtencién de composites
de altas prestaciones, en gran parte por las altas propiedades mecéanicas que
poseen. Generalmente, las resinas epoxi son caracterizadas por su cinética de
curado y su viscosidad. La cinética de curado describe la evolucién de la reac-

cién quimica que lleva a la polimerizacion de la matriz.
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Por otra parte, el grado de curado o de polimerizacion del sistema resina-
catalizador permite cuantificar la evoluciéon de la reaccién quimica de polimeri-
zacion, y depende de dos parametros principales: la temperatura y la composi-
cion quimica. En cuanto a la viscosidad, cabe mencionar que esta estrechamente
relacionada con la movilidad de las cadenas moleculares, que a su vez dependen
del grado de polimerizacion. Entre las ventajas de las resinas epoxi hay que

tener en cuenta entre otros aspectos:

su buen comportamiento mecanico

- una buena resistencia quimica a la corrosién

- una mojabilidad muy buena

- su baja absorcion del agua

- una excelente adherencia a los metales

- una baja contraccién (0,5 — 1,5 %)

- y un buen comportamiento bajo temperaturas elevadas (condiciones de
trabajo: 150 — 180°C")

Como limitaciones hay que tener presente que tienen en general:

- un coste elevado
- unos tiempos de polimerizacion largos

- y una baja resistencia a los impactos

Para concluir este parrafo hay que destacar que existe un verdadero interés de
la industria automovilistica por el uso de materiales compuestos con el fin de
cumplir con sus objetivos de reduccién de peso, reduccién de las emisiones de
C'Os y reduccién del consumo de combustible. Actualmente estamos asistiendo
a la irrupcién de una nueva generacién de resinas epoxi que permiten cumplir
con los acelerados tiempos de ciclo de la industria automovilistica.

La empresa Dow Automotive presenté recientemente (JEC 2014, Paris) un
nuevo sistema de resina que permite un tiempo de curado de unos 90 segundos

para la obtencién de componentes estructurales aptos para la construccion
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de vehiculos automéviles. Este tipo de resinas amplian la capacidad de los
procesos de fabricacién gracias a una baja viscosidad que permite reducir de
forma notable la etapa de inyeccién (ver secciones siguientes), permitiendo

ademds una buena impregnacion de los refuerzos.

Poliester Fendlica Epoxi Poliamida
Resistencia mecanica Media Baja Muy buena | Excelente
Resistencia a impactos Muy buena | Muy buena Buena Muy buena
Resistencia a fatiga Baja Baja Media Buena
Temperatura Maxima 140°C 130°C 190°C 260°C
Resistencia al fuego Mala Buena Media Muy buena
Contraccion Importante Baja Muy baja | Muy baja
Tiempo de polimerizacion Corto Corto Largo Medio
Implementacion Muy facil Dificil Fécil Dificil
Precio relativo 2 1 5 16

Tabla 2.1: Caracteristicas principales de las resinas termoestables mas comunes|11]
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= Matrices termoplasticas

Los termoplasticos a diferencia de las matrices termoestables estan formados
por cadenas moleculares unidas entre si por uniones de Van de Waals, que
pueden ser destruidas mediante un aumento de la temperatura. Esto otorga a
las matrices termoplasticas la ventaja de poder ser reprocesadas [12]. Dicho de
otro modo, las matrices termoplasticas tienen la peculiar capacidad de pasar
de forma reversible de un estado sélido a otro mas blando, y viceversa. Has-
ta hace poco el uso de resinas termoplasticas para la obtencion de materiales
compuestos de altas prestaciones era mas bien reducido, en parte, debido a la
elevada viscosidad de este tipo de resinas. Sin embargo las excelentes propie-
dades de los termoplésticos (mejor tenacidad comparada a los termoestables)
han despertado el interés de muchos investigadores, existe un gran nimero de
estudios cientificos sobre la viabilidad de estos materiales para ser utilizados

como matrices mediante procesos de fabricaciones tradicionalmente reservados
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a las matrices termoestables [13] [14] [15]. Las principales ventajas que pueden

proporcionar los termoplasticos como matrices son:
- la ausencia de emisiones de compuestos organicos volatiles durante el pro-
cesado
- unos tiempos de ciclos muy cortos
- son potencialmente reciclables
- pueden ser reprocesado en caliente (thermo-forming )

- tienen una buen soldabilidad
Como limitaciones podemos citar:

- su baja resistencia a las acciones quimicas
- existe un cantidad limitada de resinas tecnoldégicamente viables

- tienen un rango de temperaturas de trabajo mas bajo comparado a los

termoestables

- sus mecanismos de envejecimiento han sido poco estudiados y a menudo

son mas rapidos que en el caso de los termoestables

2.1.3.2. Refuerzos

Aunque existen bajo diversas formas (particulas, ldminas, fibras), prestaremos
mas atencién a los refuerzos fibrosos de acuerdo con el contexto en el cual se ha
desarrollado este trabajo. En general, los refuerzos fibrosos son comparables a un
esqueleto que sostiene las estructuras hechas de materiales compuestos y tienen un
comportamiento mecanico éptimo en la direccién longitudinal de la fibra. De hecho,
el punto de partida para la obtencién de los refuerzos utilizados en la produccién
de materiales compuestos de altas prestaciones son unos filamentos continuos, con
unos didmetros del orden de unos pocos micréometros. Desde un punto de vista més
técnico, los refuerzos utilizados en la industria de los materiales compuestos se pueden
denominar tejidos de uso técnico ya que difieren de los tejidos tradicionales en parte

por la atencion particular de la cual benefician a la hora de elegir sus componentes,
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su geometria, los parametros del proceso de fabricacién y el posterior tratamiento

superficial para facilitar su adherencia a las diferentes matrices.

- Fibras de origen inorgénico: pueden ser sintéticas o naturales, las mas comunes
son la fibra de vidrio y la fibra de carbono. La fibra de vidrio es de lejos la
mas empleada en la industria debido a su bajo coste y a que ofrece una buena
resistencia mecanica. La fibra de carbono a pesar de su alto precio se utiliza en
practicamente todas las aplicaciones de altas prestaciones ya que proporciona

un alto modulo elastico.

- Fibras de origen organico: estan principalmente compuestas por carbono e

hidrégeno, también pueden ser naturales (lino, celulosa) o sintéticas (Kevlar).

En funcién de su geometria, podemos clasificar los refuerzos en dos subgrupos: las

fibras cortas y las fibras largas.

- Fibras cortas: suelen tener una longitud maxima de hasta unos pocos centime-
tros y se utilizan principalmente para aplicaciones no-estructurales. A menudo,
sirven para mejorar las caracteristicas mecanicas de la matriz, pero el hecho de
tener unas orientaciones de fibras tan dispares, hace que la pieza sea isétropa

pero con un comportamiento dificilmente predecible.

- Fibras largas: los refuerzos de fibras largas se suelen utilizar para aplicaciones
estructurales. En general, tienen un diametro de entre 1 y 30 pm, pero su
longitud varia desde unos pocos metros hasta varios kilometros para las fibras

producidas por extrusion.

Por otra parte, un refuerzo fibroso se compone de un entramado de estructuras
discretas que suelen ser fibras (largas en general) o mechas (formadas de hasta miles
de fibras). La geometria del refuerzo, esta estrechamente relacionada con el tipo de
entramado, pero sobretodo con los pardmetros que rigen el entramado. En el caso de
los refuerzos en forma de tejido, el modo en que las mechas que forman la urdimbre y
la trama se entrecruzan determina el tipo de tejido. Podemos encontrar varios tipos

de arreglos:

Refuerzos unidireccionales NFC: los refuerzos més sencillos son los unidireccio-

nales (UD), en los cuales las fibras son ensambladas de manera a estar todas
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paralelas. Sin embargo este refuerzo no es un tejido, ya que las mechas o fibras
son simplemente mantenidas paralelas por un hilo. Estos tipos de refuerzos
permiten aprovechar al maximo la resistencia de las fibras (véase figura 2.4).
A veces, varias capas de UD se superponen variando la orientaciéon o no, y se

cosen para formar lo que se conoce como NCF (Non Crimp Fabric).

Tejidos: los refuerzos en forma de tejido tienen la particularidad de tener las
mechas entrelazadas durante el proceso de fabricacion. La arquitectura de estos
refuerzos los proporciona mas rigidez si los comparamos a los NCF, ademas las
mechas tienen la posibilidad de rotar entre ellas en el plano del tejido, lo que
es muy importante a la hora de formar estructuras no desarrollables. El com-
portamiento de un refuerzo en forma de tejido depende en gran medida de sus
componentes y de su proceso de obtencién. Se pueden caracterizar mediante los

siguientes pardmetros: el tipo de fibras (material, didmetro de las fibras etc...)

longitud mechas-longitud tejido)

y finalmente la contraccién del tejido (contraccién = . i
longitud tejido

a

Fig. 2.5: Principales tipos de tejidos: Tafetédn (a), Sarga (b), Satén (c)
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Existen varios tipos de tejidos, por una parte tenemos los tejidos 2D formados
por dos arreglos de mechas perpendiculares (trama y urdimbre) y por otra parte
tenemos los tejidos 3D, en los cuales se anaden una red adicional de mechas que

conectan diferentes capas entre ellas.

- Tejidos 2D

Los tejidos 2D se puede dividir en tres grandes grupos:

Tafetan: la trama pasa alternativamente por encima y por debajo de cada
hilo de la urdimbre. El tejido obtenido es plano y resistente pero poco

deformable.

Sarga (n x m): el hilo de la trama pasa por encima de m hilos de la
urdimbre, que a su vez pasa por encima de n hilos de la trama. Los
puntos de unién sucesivos forman una diagonal. Es un tejido denso y a la

vez elastico.

Satén (n):cada hilo de la trama parece flotar por encima de n hilos de la
urdimbre y los puntos de unién no son consecutivos. Es un tejido muy

elastico y deformable.

- Tejidos 3D
De manera similar a los tejidos 2D, los refuerzos tridimensionales se obtienen
mediante un proceso de tejido, pero en lugar de intersectarse en un plano, los
hilos de la trama pasan por varios planos de hilos de la urdimbre. De esta forma

se obtienen tejidos de hasta 10 centimetros de espesor.

2.1.4. La fibra de basalto como refuerzo para materiales

compuestos
2.1.4.1. Composicién quimica

El basalto es la roca volcdnica més comin, se forma como resultado de las erup-
ciones de lava cerca o en la superficie del suelo y destaca principalmente por su
resistencia a altas temperaturas. Los principales componentes son el éxido de silicio

(Si03) y el éxido de alumina, que también estdn presente en iguales proporciones
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en la fibra de vidrio. Ademas, la fibra de basalto contiene en menor cantidad otros
compuestos quimicos como, el éxido de hierro (Fe20s), el 6xido de calcio (CaO) y
también el éxido de magnesio (MgO) [16] [17] [18].

Una de las propiedades fisico-quimica mas importantes del basalto desde el punto
de vista de la fabricacién de la vibra, es su grado de acidez ya que determina su
idoneidad para ser transformada en fibra. El grado de acidez es basicamente el por-
centaje en Si0, que contiene. En el caso del basalto, se suelen considerar como rocas
alcalinas las que tienen un contenido en silicio inferior o igual al 42 %, rocas neutras
las que contienen entre 43 y 46 % de y finalmente tenemos las denominadas acidas
con un contenido en de mas del 46 %. Cuanto mayor sea el contenido de silicio de
la materia prima inicial, mayor serd la viscosidad de la masa fundida; lo que facilita
el proceso de obtencion de las fibras. Como podemos observar en la figura 2.6 , la
composicion quimica de la fibra de basalto es mas compleja que la de la fibra de vi-
drio comtn (E-Glass) y se distingue principalmente por su alto contenido en éxidos
de hierro y aluminio. En efecto el contenido en silicio afecta de manera sustancial
las propiedades fisico-mecanicas de las fibras de basalto como la densidad, el color
(dependiendo del contenido en 6xido de hierro, oscila entre el marrén y el verde) y

la conductividad térmica.

Compuesto Quimico % peso(Basalto) % peso(Vidrio)

SiO, 51,6 — 57,5 52 — 56
AlyO4 16,9 — 18,2 12 — 16
CaO 52—178 16 — 25
MgO 1,3-3,7 0-5
B0, - 5-10
NayO 2,5 — 6,4 0,8
K»O 0,8 —4,5 0,2-038
FeyOs 4,0-95 <03

Tabla 2.2: Tabla comparativa de la composicién quimica [17]
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Basalt fiber

Mg A Fe
Na u K Ti A

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 8.00

Si

Ca

E-glass fiber

K Mg Au

0.60 1.20 1.80 2.40 3.00 3.60 4.20 4.80 5.40 6.00 6.60

Fig. 2.6: Analisis elemental cuantitativo de la composicién quimica: Basalto Vs Vidrio
[19]

2.1.4.2. Proceso de fabricacion

El proceso de obtencién de la fibra de basalto aunque muy similar al de la pro-
duccion de fibra de vidrio requiere menos energia. La fibra de basalto se obtiene a
partir de la roca fundida sin necesidad de anadir aditivos quimicos como es el caso
del vidrio. Inicialmente la roca pasa por un proceso de triturado seguido por un
lavado con el fin de eliminar impurezas y seguidamente se introduce en un bano de
fusion dentro de un horno calentado por gas. La temperatura del bano se sittia entre
1470°C y 1500°C. La roca fundida presurizada pasa desde el bano a través de un

cilindro provisto de entre 200 y 800 micro agujeros (spinneret) que determinan el
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tamano de la fibra, este proceso es comparable a una extrusion mediante presion
hidrostatica. El rango de viscosidad para la formacién de las fibras se sitia entre 10
y 30 Pa.s [20] [21]. Debido a las altas temperaturas el cilindro estd fabricado a partir
de una aleacién de Platino-Rodio. Posteriormente se le aplica a la fibra un ensimaje
que facilite principalmente la compatibilidad con las resinas y finalmente se enrolla

la fibra en bobinas para su transporte.

1:Depésito para ensimaje 2:Horno
3:Espinneret 4:Aplicador de ensimaje
5:Recolector ensimaje  6:Devanadora
7:Bobina  8:Deposito ensimaje usado

Fig. 2.7: Esquema funcional de la produccién de fibras de basalto (Fuente: web

Composite material)

A diferencia de la fibra de basalto, la fibra de vidrio se obtiene a partir de un com-
binado principalmente compuesto por cuarzo, sosa, arena caliza y algunos aditivos
quimicos para influir sobre la viscosidad de la masa fundida. Ademas los diferentes

materiales utilizados deben ser introducidos de forma independiente y previamente
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medidos [16].

Las temperaturas de proceso juegan una influencia muy importante sobre las pro-
piedades mecdanicas de las fibras obtenidas. Se ha demostrado que las condiciones de
procesado de la masa fundida, principalmente los cambios de temperatura y tam-
bién el tiempo de homogeneizacién tienen un efecto directo sobre parametros como
el médulo elastico y el limite de rotura de las fibras. Ademas de sus propiedades
mecanicas sobre salientes, el basalto posee una elevada estabilidad quimica, térmica
y es un buen aislante eléctrico y acustico. La capacidad de aislamiento térmico del
basalto es tres veces mayor que el amianto. Comparado a su principal competidor
que es la fibra de vidrio, la fibra de basalto tiene unas propiedades como aislante
eléctrico diez veces superior al vidrio. Su resistencia quimica es superior y ademas

su rango de utilizacién es mucho mas amplio.

2.1.4.3. Propiedades

La tabla 2.3 muestra una comparativa de las principales propiedades ingenieriles
entre la fibra de basalto y la de vidrio. Como se puede observar, la fibra de basalto
tiene un modulo eldstico alrededor de un 18 % mads elevado que la fibra de vidrio
comun (E-Glass) [22] [23]. Por otra parte, el rango de temperaturas en el cual la fibra
de basalto puede ser utilizada sin perder sus propiedades (desde -260 hasta 700°C)
es sustancialmente mas amplio que en el caso del vidrio (desde -60 hasta 250°C) [24]
[25]. Otro de los factores por los cuales la fibra de basalto esta siendo utilizada cada
vez mas en ingenieria de la construccién es su buena resistencia a las vibraciones.
Siguiendo la misma linea, la fibra de basalto tiene la virtud de ser un buen aislante
acustico, por lo que tiene muchas aplicaciones en la industria aerondutica. A todas
las propiedades y caracteristicas citadas anteriormente, hay que anadir la resistencia

de las fibras de basalto frente a sustancias quimicas (acidos).
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Propriedades Fibra de Basalto Fibra de vidrio(E-Glass)
Rango de aplicabilidad [°C]| —260 — 700 —60 — 250
Conductividad térmica [w/m.° K] 0,031 — 0,038 0,038 — 0,042
Didmetro filamentos [pm)] 7—15 6—17

Densidad [kg/m?] 2560 2500 — 2600
Médulo eldstico [Gpal] 76 89

Resistencia a tracciéon [Gpal 2,8 1,4-25
Elongacién max [ %] 1,8 —-3.2 3,15

Tabla 2.3: Tabla comparativa de propiedades ingenieriles: Basalto Vs Vidrio[23]

2.1.4.4. Aspectos medioambientales y econémicos

El basalto es un material proveniente de una fuente practicamente inagotable
(mas de un tercio de la corteza terrestre) y con un balance energético précticamente
neutro al final de su ciclo de vida. Los composites hechos de fibras de basalto pueden
ser reciclados o incineradas debido al punto de fusién de las fibras (1400°C)[26]. El
principal problema de las fibras de vidrio es que se funden durante la incineracién
por lo tanto su incineracién se hace practicamente imposible. Por otra parte, la
produccién de las fibras de basalto requiere también menos energia que las de vidrio
y eso se refleja en su coste. Cabe destacar también el hecho de que la produccién
de la fibra de basalto no precisa de aditivos quimicos, por lo que se reduce de forma

notable el riesgo de contaminacion.

2.1.5. Procesos de moldeo por via liquida

Hoy en dia, los materiales compuestos son utilizados como componentes en la
mayoria de productos industriales de alto valor anadido. Practicamente todas las
industrias, a saber la industria aeronautica, la naval, el sector de la energia o el
transporte, utilizan o por lo menos tienen como objetivo a corto plazo la introduc-
cion de algin tipo de material compuesto en sus productos. Los objetivos principales
que suscitan tanto interés son por una parte las ventajas econémicas aportadas por
el empleo de materiales compuesto y por otra, aspectos relacionados con el medio

ambiente debido a las crecientes restricciones impuestas por las politicas medioam-
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bientales.

En cualquier industria actual, parte de los enfoques de disetio se basan en aspec-
tos como la reduccién de la masa, la reduccién de los costes de mantenimiento, la
reduccion de los costes de producciéon y también la reduccion de piezas a ensamblar.
Hoy en dia los materiales compuestos ofrecen la ventaja de producir piezas de ta-
mano considerable, siendo geométricamente complejas, ademds permiten influir de
forma positiva sobre los cuatro parametros de disefio mencionados anteriormente.
Existe una amplia variedad de procesos de conformacion, que siguen evolucionando
para poder adaptarse a los nuevos desafios que presentan las industrias actuales:
piezas de grandes dimensiones, geometrias mas complejas, etc... y eso cumpliendo
con los estandares de calidad. Los procesos tradicionales, como el moldeo por con-
tacto o por proyeccion, estan siendo sustituidos por aplicaciones que ofrecen mejores
prestaciones, y eso se debe a las limitaciones intrinsecas que presentan las anteriores:
bajas prestaciones, incertidumbres (mecédnicas, dimensionales, etc...), acabados de
mala calidad.

En este trabajo nos interesaremos principalmente a los procesos de conformado
por via liquida, cominmente conocidos como procesos LCM (Liquid Composite Mol-
ding) [1]. Bajo el término LCM se suelen agrupar una amplia variedad de procesos,
que son diferenciables por sus diferentes condiciones de contorno. Los procesos LCM
mas comunes son: RTM (Resin Transfer Molding), VARTM (Vaccum Assisted Re-
sin Transfer Molding), RFI (Resin Film Infusion)[2]. La caracteristica bésica de los
procesos LCM es que la introduccion de la matriz se realiza por via liquida sobre los
refuerzos fibrosos previamente secos [27]. La clasificacién de los procesos LCM, en
funcién de las condiciones de contorno, propuesta por Breard parece la mas adecuada
en el presenta trabajo [27]. En efecto existen dos subfamilias dentro de los proce-
sos LCM: los procesos de fabricacion a volumen fijo y los procesos de fabricacion a

volumen variable.

2.1.5.1. Procesos de fabricacién a volumen fijo

El proceso de fabricacién a volumen fijo por excelencia desde el punto de vista de
su puesta en practica, es el Resin Transfer Molding (RTM). En el caso del RTM, el

molde consta de dos partes rigidas, que por regla general suelen ser concebidos para
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suportar presiones de inyeccion de hasta 10 Bar. Las etapas principales durante el

proceso de fabricacion RTM se muestran en la figura 2.8:

Preparacién preforma Pieza acabada

Insercion preforma Llenado y curado &+

‘ Cierre molde

ir <A

Fig. 2.8: Etapas principales del proceso RTM

En dicha figura el refuerzo fibroso apilado (1) se introduce en el molde (2), después
se procede al cierre del molde comprimiendo un poco el refuerzo(3). Posteriormente
se introduce la matriz en estado liquido(4) a presién constante o a caudal controlado,
impregnando asi el refuerzo. Los puntos de inyeccion y de venteo se posicionan en
funcién del tamano y de la complejidad de la pieza. Después del llenado del molde,
la siguiente etapa, es el proceso de curado. Finalmente se procede al desmoldeo de
la pieza (5). Las piezas fabricadas mediante RTM pueden ser de una complejidad
geométrica elevada, ademas, es posible la introduccion de insertos metalicos y nicleos
para formar estructuras tipo sandwich. Las tolerancias dimensionales y la fraccién de
volumen de fibras pueden ser controladas. El proceso RT'M permite producir piezas

de material compuesto de muy alta calidad.

2.1.5.2. Proceso de fabricacion a volumen variable

A diferencia del proceso RTM, los procesos de moldeo por infusién de resina
(Liquid Resin Infusion, Resin Film Infusion) suelen emplear moldes compuestos por
una parte sélida y otra parte flexible (en general, bolsas de vacio de nylon o de

silicona). El flujo de la resina en el interior del molde tiene lugar en una especie de
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tejido de alta porosidad colocado encima del refuerzo. La impregnacion del refuerzo
se produce principalmente en la direccién transversal, de esta forma, la resina solo
tiene que recorrer muy poca distancia (el espesor de la pieza). Por estas razones
los procesos de moldeo por infusién de resina son adecuados para la obtencién de
piezas con un alto contenido en fibras (baja permeabilidad) con un tiempo de ciclo
relativamente corto. Ademas, la diferencia de presiéon entre el punto de inyeccion
y el punto de venteo es de alrededor de 1 Bar. Por lo tanto, los moldes pueden
ser menos rigidos reduciéndose asi los costes de fabricacién. Tanto el LRI como
el RFI son procesos muy interesantes para la fabricacion de piezas complejas y de
mayor tamano que el proceso RTM. Ademas debido a que son méas econémicos, estan

bastante utilizados en PYMES del sector composite.

Fig. 2.9: Proceso de moldeo por infusién VARI

Familia de Proceso RTM CRTM RTM Light | Infusion Proceso
Tipo de Molde Rigido Semi-Rigido| Flexible |Transferencia de Resina
Longitudinal [ VARI
Control [ ;noitudinal Alillllll SCRIMP
Flujo Transversal I FASTRAC
Transversal m w RFI
Influencia
Control del -
de las Espesor Fijo Desplazamiento o Esfuerzo Impuesto
i Espesor
condiciones
de Tipo de o .
Volumen Fijo Volumen Variable
contorno problema

Fig. 2.10: Procesos de moldeos por transferencia de resina[27]
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2.2. Conlusion

Los procesos LCM son bastantes prometedores en el sentido en que aportan
ventajas tanto econdmicas como a nivel de prestaciones mecanicas. Sin embargo,
dominar estos procesos implica tener controlados multitud de fenémenos complejos
que dificultan el uso de herramientas de simulacién. Actualmente solo las empresas
capaces de asumir los costes pueden realmente aprovechar todo el potencial de los
procesos LCM. Para una mayor diseminacién en todo el tejido industrial de los
composites de altas prestaciones es necesario el control de la etapa de fabricacién ya
que las prestaciones nominales de la pieza final dependen de ello. Es a este nivel que
se sitia parte de los objetivos de esta tesis: proporcionar al ingeniero una manera
fiable de obtener los valores del tensor de permeabilidad para la simulacion de los

procesos de llenado.
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Determinacion experimental de la

permeabilidad

3.1. Introduccion

Los procesos de moldeo por transferencia de resina se utilizan cada vez mas en
las industrias automovilistica, aeronautica e aeroespacial. Basicamente las piezas fa-
bricadas mediante esta familia de procesos se obtienen en cinco etapas: En primer
lugar el refuerzo fibroso se recorta de acuerdo con la geometria de la pieza final. La
preforma se coloca dentro de la cavidad del molde. Se procede al cierre del molde
y el proceso de transferencia de la resina polimérica propiamente dicho tiene lugar
a continuacion. Después del proceso de curado se puede proceder al desmoldeo de
la pieza final. Desde el punto de vista del ingeniero de fabricacién la fase del llena-
do del molde es la mas critica, un llenado éptimo de moldes con formas complejas
puede llegar a ser un ejercicio muy complejo. Las principales variables involucradas
son las siguientes: posiciones de los puertos de inyeccion o de venteo, presion de in-
yeccién y también fuerza de cierre del molde. Un disefio inadecuado del proceso de
moldeo puede resultar en problemas de impregnacion del refuerzo, con la formaciéon
de micro/macro burbujas en el interior del refuerzo que afectaran las prestaciones
mecanicas de las piezas finales. La simulacion numérica se ha convertido hoy dia en
una herramienta indispensable para la reduccién de los gastos asociados al desarrollo

de los moldes de inyeccion y de los propios procesos de llenado optimizando asi su
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rendimiento. Actualmente, existe una gran variedad de programas de simulacién co-
mo PAM — RTM® o LIMS® que nos permiten simular parametros como tiempos
de llenado, formas y tendencias del frente de avance de la resina, presion de llenado
y también los campos de velocidad durante el todo el proceso de fabricacion. Sin
embargo para ejecutar dichas simulaciones es necesario primero entender los dife-
rentes fendmenos asociados al flujo de fluidos viscosos a través de medios porosos, y
en segundo lugar disponer de las propiedades que rigen la impregnacion del refuerzo

fibroso.

3.2. Medios porosos

3.2.1. Medios porosos

Los medios porosos por definicion, son sélidos geométricamente complejos que

contienen poros. Por lo general, dichos poros pueden comunicarse entre ellos y pueden
llenarse de fluidos liquidos o gaseosos. En la vida corriente encontramos muchos
ejemplos de medios porosos: la arena, la miga del pan, los pulmones, la piedra caliza
ete...
En cuanto a los poros, los podemos clasificar de acuerdo con su capacidad a ser
penetrados o no por un fluido. Los poros que pueden comunicarse directamente o
indirectamente con el exterior se llaman poros abiertos. Los poros totalmente aislados
se denominan poros cerrados. La presencia de los ultimos afecta las propiedades
macroscépicas como la conductividad térmica, pero desde el punto de vista del flujo
no tienen ninguna influencia.

Las propiedades de transporte a través de un medio poroso estan directamente
relacionadas con la complejidad geométrica de la estructura espacial de los poros.
Dicha estructura se caracteriza por unas propiedades geométricas relacionada, por
una parte, con la morfologia de los poros y por otra parte con la conexién, desde
el punto de vista topoldgico, entre poros. Los medios porosos se clasifican, por lo
general, en funcién de tres magnitudes geométricas: la porosidad, la superficie interna
especifica del espacio poral y la tortuosidad [28].

La porosidad se define como la relacion del volumen de poros contenido en un

cuerpo respecto del volumen total de dicho cuerpo. Desde el punto de vista del flujo a
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través de un medio poroso, nos interesa el concepto de porosidad efectiva, que puede
ser definida como la relacion del volumen de poros abiertos contenido en un cuerpo
respecto del volumen total. En el caso de los refuerzos fibrosos, podemos observar la
importancia de la conexion entre poros. En efecto, en un refuerzo fibroso todos los
poros estan interconectados y no existen poros cerrados, lo que simplifica bastante
el estudio de fenémenos de transporte.

La superficie interna especifica se define como la relacion entre la superficie interna

de los poros y el volumen total del medio considerado [L™].

Fig. 3.1: Ilustracién de diferentes tipos de poros: abiertos(a), ciegos(b), cerrados(c)

3.2.2. Porosidad de los medios porosos fibrosos

Las diferentes arquitecturas de los refuerzos fibrosos desempenan un papel muy
importante sobre la distribucion espacial de los poros. En efecto, podemos afirmar
que una misma fracciéon de volumen de fibras genera una porosidad equivalente in-
dependientemente de la arquitectura del refuerzo. Pero en cuanto a la distribucién
dimensional los poros, no se puede hacer la misma afirmacién. Si se toma el caso
de un refuerzo tipo mat por ejemplo, tendremos una distribuciéon unimodal, lo que
quiere decir que el refuerzo esta constituido por fibras con un didmetro idéntico dis-
tribuidas de forma aleatoria en el plano. Por lo tanto, tanto el refuerzo tipo mat
como los refuerzos unidireccionales tienen solo dos escalas de estudio de comporta-

miento del flujo: la escala micro (las fibras) y la escala macroscépica (el refuerzo en
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si mismo).

Por lo contrario, la mayoria de los refuerzos fibrosos en forma de tejido tienen una
escala intermedia, proxima a la de las mechas: la escala mesoscépica, es la escala que
se suele escoger para definir el volumen elemental representativo (véase figura 3.2).
Como consecuencia, tenemos la posible generaciéon de macroporosidades entre las
mechas que forman el refuerzo, ademaés de las micro-porosidades en el interior de las
mismas mechas: es un caso de distribucién bimodal de la porosidad [29] [30]. Dicho de
otra manera, en un refuerzo en forma de tejido, tenemos las porosidades intra-mechas
(aproximadamente del orden del didmetro de la mecha: unos 10um) y las porosida-
des inter-mechas (aproximadamente 100um). Por consiguiente, podemos repartir la
porosidad total entre micro-poros y macro-poros. Otro aspecto importante que cabe
mencionar, es la reparticién entre micro-poros y macro-poros en si misma, pues esa
reparticién tendra mucha influencia sobre algunos fenémenos como la saturacién, la

capilaridad, y la permeabilidad.

macroporos microporos

Fig. 3.2: Escalas de porosidad para un refuerzo poroso [31]

43



Capitulo 3. Determinacion experimental de la permeabilidad

3.3. Analisis de flujo en medios porosos

3.3.1. Ecuaciones de Navier-Stokes

Aplicando la ecuacion fundamental de la dindmica se obtiene la siguiente expre-
sién [32]:

v . o] =
p[%—l—v-VU]—pF—l—V-a (3.1)

en la ecuacion anterior, v es un vector que representa la velocidad del fluido, o
es el tensor de esfuerzos, p es la densidad del fluido y finalmente Fes el sumatorio de
todas las fuerzas actuando sobre el fluido. Para tener en cuenta el comportamiento
del fluido, a la ecuacién anterior se le puede anadir una ley de comportamiento. En el
caso de un fluido newtoniano, dicha ley de comportamiento se expresa de la siguiente
forma:

o = 2ue(v) — pl (3.2)

—

donde 1 es la viscosidad dindmica [Pa.s], €(0) = 3(VU+ TV¥) es un vector repre-
sentando la deformacién que sufre el fluido, p es la presion e I es la matriz identidad.
Finalmente obtenemos la ecuacion de Navier-Stokes para la ecuacién de la conserva-

cion de la cantidad de movimiento:

4 3
p[d—: 47 W] — pF 4 2uV - €(5) — Vp (3.3)

Por otra parte como las velocidades con las que se trabaja en los procesos de
conformado LCM son muy bajas, se puede obviar los términos inerciales de la ecua-
cién de conservacién de la cantidad de movimiento. Ademas, tampoco se tienen en
cuenta las fuerzas volumétricas. Por lo tanto las ecuaciones de Stokes se expresan de

la siguiente forma:

{ uV - e(v)p =0 (3.4)

V.-i=0
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3.3.2. La Ley de Darcy

La Ley de Darcy es una ley empirica desarrollada en 1856 por el ingeniero francés
Henry Philibert Gaspard Darcy y publicada en un libro sobre las fuentes ptublicas de
la ciudad de Dijon [33] [34]. Es curioso observar que Darcy dedicé buena parte del
libro, o practicamente todo el libro en describir sus experimentos y que su famosa
ley ocupa sélo una pagina. La aportacién de Darcy fue desde luego magistral, y su
ecuacién es, hoy en dia, la base de la modelizacién de los flujos en medios porosos.

Los experimentos de Darcy consistian en crear un flujo de agua a través de
un lecho de arena en una columna. En la figura 3.3 se puede observar el montaje
experimental que utilizo. Darcy observo que el caudal era directamente proporcional
al gradiente de presion entre los dos orificios en cada extremo de la columna. Ademés,
el coeficiente de proporcionalidad dependia también del tipo de arena que constituia

el lecho poroso. A partir de estas observaciones obtuvo la siguiente ley:

Q=-AK hi—lz (3.5)
donde:
@: Caudal
Kj,: Conductividad hidraulica
H: Carga hidraulica

L: Longitud de la seccién de paso

A: Area de la seccién
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Fig. 3.
Appareil destiné a| détermmer la lo
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Fig. 3.3: Dispositivo experimental utilizado por Darcy para la obtencién de su famosa

Ley [33]

Hay que recalcar que Henry Darcy obtuvo sus resultados para un medio poroso
totalmente saturado, por lo tanto la conductividad hidraulica es de un término que
refleja también la resistencia al flujo provocada por las fuerzas de friccion. Este

parametro depende principalmente de la permeabilidad intrinseca y de la viscosidad
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dindmica del fluido [35]:

K = Ky (3.6)

Posteriormente esta ley fue generalizada a los flujos tridimensionales en medios po-

rosos anisétropos:

Uy = —%Vp (3.7)
en la ecuacion, v se denomina velocidad de Darcy y es una velocidad promediada
sobre todo la seccién, K es el tensor de permeabilidad [m?] y p es la viscosidad
dindmica [Pa.s].

La permeabilidad intrinseca, que a partir de ahora pasaremos a denominar per-
meabilidad, representa la capacidad intrinseca de un medio poroso para permitir el
paso de cualquier fluido, mientras que la conductividad hidraulica se refiere a esta
misma habilidad cuando se trata de un fluido en particular. Al dividir el caudal @)
por la seccién A en la ecuacién 3.5, obtenemos una velocidad vy llamada velocidad
de Darcy o velocidad de filtracién [36]. Veremos mas adelante que es una velocidad
ficticia ya que supone que toda la superficie incluyendo la de los poros, esta implicada
en el flujo.

El pragmatismo de la ley de Darcy se demuestra por el hecho de que los detalles
microscopicos en cada poro no se tienen en cuenta, solo se considera la velocidad
media del flujo. En efecto, considerando la siguiente expresion general de la Ley de

Darcy en su forma vectorial y teniendo en cuenta los efectos inerciales, se obtiene:

" K = .
W:—EW%ww (3.8)

podemos observar que el campo de velocidades es irrotacional. De hecho,

ﬁxﬁf:—g(Vpr—pVxﬁ): (3.9)

Se puede por consiguiente expresar el campo de velocidades por una funcién poten-
cial:
U = (K/p)(p+ pgz) (3.10)

47



Capitulo 3. Determinacion experimental de la permeabilidad

teniendo en cuenta que ¥y = —ﬁ\IJ, finalmente se obtiene:
AV =0 (3.11)

y el campo de velocidades 7y representa el de un fluido ideal. Por definicién, un fluido
ideal es aquel que es incompresible con una viscosidad nula y que es deformable
cuando se le somete a tensiones cortantes por muy pequenas que sean. Debido al
reducido tamano de los poros, la influencia de la viscosidad tendria que ser mayor, y
el comportamiento real del fluido alejarse mucho del de un fluido ideal. La explicacién
de esta paradoja es la siguiente: la velocidad de Darcy no es una velocidad local, es
mas bien una velocidad macroscépica promedia. Segin la Ley de Darcy, aunque los
efectos viscosos son predominantes a pequena escala, el flujo medio a través del medio
poroso tiene las caracteristicas de un flujo potencial.

La velocidad real del fluido dentro de los poros suele en general ser superior a la
velocidad de Darcy, eso es debido a que la seccién real de paso se ve reducida[36].

Asi, para un medio poroso determinado con una porosidad ¢, se obtiene que:
Uy = Uy/ (3.12)

3.3.3. Rango de validez de la Ley de Darcy

Desde el punto de vista experimental, se ha podido observar que la Ley de Darcy
tenia cierta limitacién: la relacion lineal entre la carga hidraulica y la velocidad se
pierde a medida que el caudal va aumentando. Por lo tanta, muchos autores han
intentado determinar el rango de validez de la Ley de Darcy [37].

Haciendo una analogia entre el flujo a través de un medio poroso y el flujo dentro
de un tubo, es posible encontrar un rango de validez de la Ley de Darcy en funcién
del nimero de Reynolds. El nimero de Reynolds en el caso de un flujo a través de

un tubo se define como:
_ pud

L

teniendo en cuenta que v es la velocidad media del fluido, d es el didmetro de la sec-

Re (3.13)

cién y p es la densidad del fluido. El niimero de Reynolds es un niimero adimensional

que caracteriza los flujos en medios porosos y es la razén de las fuerzas inerciales
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a las fuerzas viscosas. Nos permite distinguir los diferentes regimenes de flujo, tales
como flujo laminar o turbulento.

El nimero de Reynolds puede ser calculado de manera similar para el caso de un
medio poroso fibroso considerando d como una dimensién caracteristica del medio
poroso. La eleccién de dicha dimensién caracteristica suele ser probleméatica. Tam-
bién por analogia a los flujo a través de un tubo, la magnitud de d debe caracterizar
los canales en los cuales se establece el flujo, en el caso de los refuerzos fibrosos estos
canales serian los espacios entre las fibras y también entre las mechas formadas por
dichas fibras. De hecho la dimensién de d es muy dificil de obtener salvo que trate-
mos con medios porosos con una estructura perfectamente definida. Por comodidad,
muchos autores se refieren al tamano de los granos para los medios porosos granula-
res. Por lo contrario, algunos investigadores prefieren hacer uso de la permeabilidad
considerando d = \/K—/CD od =K, siendo K y ® la permeabilidad y la porosidad
del medio poroso[3]. Por lo general, a bajo nimero de Reynolds, los flujos suelen ser
muy estables y con un perfil bien definido (véase figura 3.4). Se observé que el rango
de validez de la Ley de Darcy se extiende hasta un nimero de Reynolds situado al-
rededor de 1 (denominado también Rango de Darcy)[38] [35]. Més alld de este limite

la ley se desvia progresivamente de la forma lineal [37].
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Fig. 3.4: Rango de validez de la Ley de Darcy [37]

3.3.4. Adaptaciones de la Ley de Darcy

Hay ciertos fenomenos fisicos que la Ley de Darcy no tiene en cuenta. En la li-
teratura se puede encontrar varias ampliaciones de la Ley de Darcy para considerar
algunos fenémenos que ocurren a nivel microscopico.

Una de las méas importantes ampliaciones de la Ley propuesta por Darcy es la ecua-
cién de Brinkman. En efecto, la ecuacion de Darcy no tiene en cuenta los efectos
viscosos tanto en el caso de flujos confinados como en el caso de medios de porosidad
elevada. Para desarrollar su ecuacion, Brinkman anadié el efecto de la disipacion

viscosa a la ecuacion de Darcy mediante el laplaciano de la velocidad:

Vp = —4i+ /AT (3.14)

hay que notar que p’ es una viscosidad modificada. La ecuacién de Brinkman permite
entre otras cosas de introducir la condicién limite de no deslizamiento gracias a la
presencia del laplaciano en la ecuacion.

Para tener en cuenta la desviacion de la Ley de Darcy en la zona de transicion entre

los diferentes regimenes de flujo, Forchheimer anadi6 la contribucion de los efectos
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inerciales a la ecuacién de Darcy. Introduciendo el término de velocidad de segundo

orden, la desviacion mencionada anteriormente se puede tener en cuenta:
Vp = Av + Bi* (3.15)

En la ecuacién de Forchheimer, el primer término es similar al de Darcy. Pero
el segundo térmico es no lineal. Si bien existen varios métodos para determinar los
diferentes coeficientes de la ecuacién, citaremos como ejemplo a Ergun [39], que

propuso las siguientes relaciones:

1 — 2
a=150L=2)n
(1(1) o b (3.16)
~2)p
B=175—2L
TS

donde d,, es el didmetro de las particulas sélidas y ® es la porosidad. Cabe destacar
que inicialmente estas relaciones fueron determinadas en el contexto de la fisica de
los suelos, por consiguiente, no estan adaptadas para ser aplicadas directamente para
modelizar los flujos en medios porosos anisétropos, como es el caso de los refuerzos
fibrosos

Algunos autores, como Nithiarasu y sus colaboradores propusieron un modelo gene-
ralizado para corregir las carencias de la Ley de Darcy [40]. Dicho modelo, expuesto
a continuacion, es valido para los medios porosos en general independientemente de

la porosidad y del nimero de Reynolds:

(3.17)

V-7=0
p1O0 | 1x gyl — EAG _wd 175 p |0 =
® [at T30 VU| = =Vp+ gAU+p—F — /g2l
Segun los mismos autores, este sistema de ecuaciones permite la resolucién de los
problemas difésicos fluido/sélido. En efecto, cuando & — 1 nos situamos en la parte

solida y para ® — 0 , estamos en la fase liquida.
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3.3.5. Volumenes elementales representativos

Un medio poroso definido en funcién de su geometria, puede ser modelado me-
diante un medio continuo equivalente. Las ecuaciones que rigen el flujo de un fluido,
deben por lo tanto ser modificadas para tener en cuenta la presencia de un medio
continuo sélido en el interior del fluido, considerado a su vez como otro medio conti-
nuo. Para llegar a este objetivo, es necesario definir unas magnitudes macroscopicas
a partir de las magnitudes microscépicas. Whitaker y Lui desarrollaron un método
para llegar a este fin basado en el promediado de cantidades microscépicas [41] [42].
Béasicamente, las ecuaciones de Navier-Stokes son promediadas sobre un volumen
elemental representativo (VER) para modelizar los flujos a través de un medio po-
roso. La principal dificultad de este método reside en la propia eleccién del VER,
en efecto el VER debe ser lo bastante grande para representar adecuadamente la
distribucién de porosidad y a la vez ser lo bastante pequeno para no eliminar las
variaciones a una escala mas grande. La distribucién de las zonas ocupadas por el
fluido dentro del medio poroso puede ser expresada matematicamente mediante una

funcién caracteristica [43], definida como:

(3.18)

1 si € fase fluida
Ly . .
1 si € fase sélida

La porosidad promedia dentro del V.FE.R, es definida matematicamente teniendo

en cuenta la funcién caracteristica dada anteriormente:

(o, Q) — é/Ff(:c)dQ (3.19)

Q

donde 2 es el volumen del V.E.R centrado en zy. Tedricamente, se puede definir un
V.E.R Vj como:

aq)(iljo, Q)
=0,
09(x)9(x + 1)uo.0 _
50 =0 (3.21)
=0,

donde ¢(x) expresa como varia I's(x) respecto de su valor promedio ®(z) y h es
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una variacion infinitesimal de la posicion. A nivel practico, eso quiere decir que un
volumen cualquiera es un VER siempre cuando la desviacién tipica y la varianza de
la porosidad son independientes del tamano del VER.

Existe otro concepto muy importante en el estudio de los flujos a través de un medio
poroso: la tortuosidad. La tortuosidad es un pardametro que nos permite tener en
cuenta la topologia de los medios porosos. La complejidad de las trayectorias de
flujo a través de los poros y el tamano caracteristico de estos poros, son factores que
afectan de forma notable las propiedades de transporte de materia a través de los
medios porosos. Dicho de otra forma, la tortuosidad refleja el hecho de que el fluido
no sigue la ruta més corta entre dos puntos cuando fluye a través del medio poroso
ya que se ve forzado por la propia geometria a seguir un camino mas sinuoso. Se

define mediante siguiente expresion:

C
= — 22
I (322)

donde C es la distancia real recorrida por las particulas y L es la distancia lineal

entre los dos extremos de la trayectoria.

3.4. Aspectos basicos de homogeneizacion

Cuando un fluido fluye a través de un medio poroso, las particulas que compo-
nen dicho fluido forma unos flujos muy complejos que dependen de la estructura del
solido que forma el medio poroso. Esta claro que es imposible encontrar soluciones
analiticas para este tipo de problemas, a excepcién de algunos medios porosos forma-
dos por estructuras particularmente ordenadas. Por lo tanto para predecir tenemos
dos el flujo en medios porosos dos opciones. La primera consiste en resolver las ecua-
ciones de Navier-Stokes y para eso necesitamos conocer perfectamente la geometria
del medio poroso.

La segunda opcién consiste homogeneizar las ecuaciones de Navier-Stokes sobre un
volumen caracteristico del medio poroso [44]. La homogeneizacién nos proporciona
unas leyes capaces de modelizar los flujos, utilizando parametros caracteristicos del
medio poroso sobre el volumen de homogeneizacion [41]. Estos parametros suele ser,

o valores promedios o valores que representan fenémenos cuya escala caracteristica
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es mas pequena que la escala del flujo homogeneizado.

Las ecuaciones de Navier-Stokes se suelen denominar ecuaciones microscépicas por-
que son capaces de modelar el flujo en el interior de los poros. Por lo tanto cuando
se trata de describir el comportamiento del flujo en el interior de un medio poroso
solido, es necesario resolver estas ecuaciones.

En cuanto a la ecuacién de Darcy, se la suele considerar como una ecuacién ma-
croscopica ya que representa un flujo homogéneo y es equivalente el flujo a través del
flujo del medio poroso. Bésicamente, cuando se considera el promedio de las ecua-
ciones microscopicas sobre un determinado volumen de homogeneizacion, eso es, a
una escala mas grande que la escala caracteristica del flujo dentro de los poros, ob-
tenemos la Ley de Darcy.

El coeficiente de permeabilidad que aparece en la ecuacion de Darcy representa de
alguna manera las pérdidas de carga provocadas por la interaccién a pequena escala
del fluido con las paredes que forman la estructura del medio poroso. Podemos resu-
mir que los flujos descritos a por las ecuaciones macroscépicas, son realmente unos
flujos promedios en el interior del VER asociado al medio poroso.

Se puede concluir que las técnicas de homogeneizacion permiten obtener unas ma-

croscopicas (Brinkman, Darcy) a partir de leyes microscopicas (Navier-Stokes).

3.4.1. Promedios de magnitudes

La utilizacion de un volumen elemental representativo para promediar magnitu-
des microscépicas con el objetivo de obtener leyes de comportamiento macroscopicas
a partir de otras leyes microscépicas fue propuesto por Whitaker [41]. Por otra parte,
varios autores como Tucker y Dessenberger [45], detallan muy bien en algunos de sus
trabajos el modo en que se debe promediar adecuadamente diferentes magnitudes de
utilidad en la modelizacién de los flujos en medios porosos. A continuacién se define
los diferentes promedios necesarios para la obtencién de leyes macroscopicas a partir

de leyes microscopicas:

- Promedio de una magnitud B definida sobre un volumen dado:

)= [ Bi (3.23)

Q
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- Promedio para una magnitud B definida en la fase fluida f
1
(Bf) = —/deQf (3.24)
Qy
Q

donde Qrepresenta el volumen de fluido contenido en el VER. Es un promedio

aplicado sobre el volumen.

- Promedio intrinseco de una magnitud B definida en la fase fluida:
f 1
(Bf) = — [ BydSdy (3.25)
Qf

es un promedio, aplicado sobre el volumen de fluido, de una magnitud definida

en la fase fluida.

- Promedio de un gradiente definido en la fase fluida, en esta ecuacion Bf es un

escalar:

(VB,) = V (B)) + Qif / ByiidS (3.26)

donde dS representa un elemento superficial de la parte sélida en el interior
del volumen €2 y el vector 7 es la normal a dicha interfaz de sentido apuntando

hacia la parte sélida.

- Promedio de fase de una divergencia, en esta ecuaciéon By es un vector:

(V-Br)=v(-By)+ Qif /ﬁ . BydS (3.27)
Q

- Promedio de la derivada temporal de una magnitud definida en la fase fluida:

B;\ 0 1 o
<W>_E<Bf>_Q_f/Bfu ndS (328)
Q

donde u es la velocidad superficial sobre los poros. En general a esta ecuacion

de le suele aplicar una condicién de contorno de velocidad impuesta 4 = 0.
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Pero en el caso de un medio poroso de doble escala, esta velocidad puede no

nula.

3.4.2. Obtencion de la Ley de Darcy a partir de leyes de

comportamiento microscopico

Las principales hipétesis utilizadas en el proceso de obtencion de leyes macroscépi-

cas de comportamiento de flujo a partir de leyes microscopicas son las siguientes [45]:

Le medio poroso es considerado totalmente saturado

La densidad es constante

El fluido es newtoniano

El medio poroso es considerado indeformable e inmovil

Por otra parte, cabe destacar que, las ecuaciones de Navier-Stokes que se van a
ser promediadas para obtener las ecuaciones macroscopicas reflejan inicamente el
comportamiento del fluido. Por lo tanto, es obvio que las magnitudes fisicas como la

densidad o la velocidad tienen que ser definidas en la fase fluida.

3.4.2.1. Ecuacion de continuidad

La ecuacion microscépica de la continuidad se puede expresar generalmente de

la siguiente forma:

dp .
— . pu— .2
5 + V- (pt) =0 (3.29)

Promediando esta ecuacién (promedio de la fase fluida):

ot

Aplicando la ecuaciéon 3.28 al primer término y la ecuacién 3.27 al segundo

<@> + (V- (p0)) =0 (3.30)

término de la expresién anterior obtenemos:

2<P>'<PU>—%/Pﬁ-ﬁdSJré/pﬁ-ﬁdS:O (3.31)

ot
o9 o9
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siendo  la velocidad de la parte sélida . Imponiendo que el sélido es indefor-
mable, obtenemos que @ = 0. Ademés si consideramos que ¥ = @ , condicién de no
deslizamiento, se puede llegar a la siguiente expresion:
0 i
S 4) + V(o) = 0 (3.32)

Para un fluido incompresible, la ecuacién anterior se reduce a :
V- (7)y =0 (3.33)

Asimismo, cabe destacar que para medios porosos de doble escala, eso es, cuando
la propia fase sélida es a su vez un medio poroso con poros a una escala ain mas
pequena; en este caso la velocidad del fluido en la superficie de dicha fase sélida ya
no es nula y el cuarto término a la izquierda ya no se anula. Este término representa
una especie de sumidero para poder modelar la absorcion del fluido por los poros a

una escala inferior [44]:

Vo (0) =S (3.34)

siendo S =§ [ pii-vdS
00

3.4.2.2. Ecuacion de conservacién de la cantidad de movimiento

En la presente seccion se va a aplicar el mismo método que en la seccion anterior
a la ecuacion de conservacion de cantidad de movimiento. Las fuerzas volumétricas
no se tienen en cuenta y debido a que las velocidades tipicas en los procesos LCM
son bajas, podemos también obviar los términos inerciales para finalmente obtener
la siguiente expresion:

V-o=0 (3.35)

promediando obtenemos:

V(o) + / o-ndS =0 (3.36)

09
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Desde un punto de vista mas general podemos expresar los esfuerzos descompo-
niéndolos en la suma de su componente esférica y de su componente de esfuerzo

deviatorico 0 = s — pI, donde [ es la matriz identidad. Finalmente obtenemos:

V-(s)—V(p>+é/a~ﬁdS:O (3.37)
09,

Puesto que la presion que se mide experimentalmente es la presién del fluido, nece-
sitamos tnicamente un promedio definido sobre el volumen de fluido, por medio de

la siguiente expresién:

(p) = @ (p)’ (3.38)

donde ® es la porosidad, de esta manera podemos llegar a :
V- (s)—®V (p) — f1=0 (3.39)

siendo ﬁi un término que expresa una fuerza de arrastre. j?d tiene la siguiente expre-
sion:

fa= () Vo + é / o - itdS (3.40)

00

El término del gradiente de porosidad, que a su vez proviene del hecho de intro-

ducir la expresion 1.32 en la ecuacién 1.31 , es obviamente nulo cuando se trata de

un medio poroso indeformable. Sin embargo cuando se admiten deformaciones para

el medio poroso, este término debe ser incluido. Considerando un fluido newtoniano

obtenemos:

V- (s) = puA (@) (3.41)

Por lo tanto la ecuacién macroscépica se puede expresar de la siguiente forma:
pA (5) — BV (p) — fa=0 (3.42)

El siguiente paso es encontrar una expresion de ﬁi basada solamente en cantidades
promediadas y en las propiedades fisicas de los materiales. Autores como Tucker y
Dessenberger, a partir de hipétesis acerca de la propia naturaleza de f;l y de la resis-

tencia a la deformacion del medio poroso llegan, mediante un anélisis dimensional,
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a la siguiente expresién [45]:
- o

fa=— @ 3.43
L) (3.43)
Finalmente la ecuaciéon macroscépica mencionada anteriormente se convierte en la

ecuacién de Brinkman [46] :
f ) TR
—OV (p)! + uA(0) — — (¥) =0 (3.44)

Suponiendo que el efecto de la viscosidad sobre el propio flujo es despreciable com-
parado a la resistencia impuesta por el propio medio poroso, obtenemos la famosa

Ley de Darcy:
(3.45)

3.4.3. Mecanismos de desplazamiento de fluidos a través de

un medio poroso

Los flujos a través de los medios porosos se deben a la acciéon de un gradiente de
presion sobre el fluido que atraviesa dicho medio, el gradiente de presion a su vez
puede ser provocado por la acciéon gravitatoria, por un diferencial de presién entre
dos puntos o también por las fuerzas capilares [35]. Dullien [47], define las fuerzas
capilares como una especie de discontinuidad de presion a través de la interfaz que
separa dos fluidos inmiscibles y su magnitud depende principalmente de la tension

superficial. La presion capilar se puede expresar conceptualmente como:

Pc = Pmojado - Pno mojado

y se puede determinar a partir de la tensiéon superficial y del angulo de contacto. Por
otra parte, la tensién superficial refleja el aumento de las fuerzas de cohesion entre las
moléculas de un liquido conforme nos aproximamos a su superficie externa. Dentro
del liquido, las fuerzas de cohesién entre las moléculas se distribuyen. Las moléculas
situadas en la superficie, al no tener mas particulas encima, exhiben mayores fuerzas
de atraccion sobre los atomos de las moléculas que tienen cerca. Se puede decir que
la tension superficial es una medida directa de la energia que necesita un fluido para

aumentar o disminuir su superficie y se debe a los efectos de las fuerzas intermole-
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culares en el plano de separacién entre dos fases. Por ejemplo, en los procesos LCM,
la tension superficial se suele manifestar en el frente de avance de la resina y tiende

a oponerse a la ruptura de la superficie de dicho frente.

Tensién guperficial

\
\ %
. /
% %
\ %
- %
- 1
§ %

Fig. 3.5: Tensién superficial de un liquido dentro de un tubo capilar

El angulo se contacto es un dngulo estético definido cuando la interfaz fluido/gas

(resina/aire) entra en contacto con un sélido (la fibra, por ejemplo) y se crea un
desequilibrio de las fuerzas debidas a la tension superficial. Cuando el angulo de
contacto entre el sélido y el liquido estd dentro del rango [0 — 90°], se dice que
la superficie del sélido es mojable; por lo contrario cuando tenemos un angulo de
contacto superior a 90°, tenemos una superficie no mojable. Desde el punto de vista
del fluido, tenemos fluidos mojantes o no mojantes.
Durante un proceso de fabricacién via LCM, cuando la adherencia de la resina al
refuerzo es mas fuerte que las fuerzas de cohesién intermoleculares, se produce el
fenémeno de la capilaridad o accién capilar. En efecto, un liquido mojante tiene un
angulo de contacto pequeno y por lo tanto, produce una fuerza adhesiva elevada;
por otra parte el contacto entre la resina y las paredes del refuerzo provocara una
fuerza adhesiva en los bordes (ver figura) formando un menisco. Como la tensién
superficial actia de manera a mantener la superficie intacta, por lo que en vez de
que se muevan solo los bordes, toda la superficie se vera arrastrada hacia arriba.

Mills, propuso una aproximacién de la presiéon capilar para un refuerzo fibroso a

60



3.4. Aspectos basicos de homogeneizacion

través de la siguiente expresion [48]:

Ay cos 0

P
D

(3.46)

donde vlv es la tension superficial entre el liquido y el entorno gaseoso, 6 es el
angulo de contacto entre el fluido y la fibra, y D, es el didmetro equivalente de
los poros. Por su parte, Ahn y sus colaboradores propusieron otra aproximacién de

la presion capilar pero esta vez tenido en cuenta la anisotropia que presentan los

refuerzos [49] [50] :
F 1—¢
D—f)(T)’WU cos (347)

Se puede evaluar, desde el punto de vista practico, la contribucion de las fuerzas

Pc:(

capilares en el mecanismo de desplazamiento de la resina mediante el nimero capi-
lar(nimero adimensional). Como se puede ver en la ecuacién siguiente, el nimero

capilar es el cociente entre las fuerzas viscosas y las fuerzas capilares:

c, =" (3.48)
Vv

donde g es la viscosidad de la resina, v es su velocidad promedia y 7, es la tensién
superficial.
A partir de la ecuacién anterior, se puede deducir que un numero capilar elevado
es sinéonimo de una velocidad de impregnacion elevada. En los algunos procesos
VARTM, la influencia de la presion capilar se suele despreciar porque las velocidades
de flujo son bajas, y aparte se suele tener muy poco control sobre la velocidad. Es
un factor a tener en cuenta cuando se trata de conseguir piezas con prestaciones

mecanicas elevadas, en estos casos los procesos RT'M son mas adecuados.
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3.5. Estudio bibliografico sobre la medicién de la

permeabilidad

3.5.1. Meétodos de medicion

La mayoria de las técnicas expuestas en la literatura se basan en la monitori-
zacion de del flujo de un fluido no reactivo, de viscosidad conocida, a través del
refuerzo a caracterizar. La monitorizacion de dicho flujo se realiza bajo unas condi-
ciones definidas de manera a que la aplicacién de la ley de Darcy sea posible para
expresar las variables que caracterizan el flujo (presién y velocidad) en funcién de la
permeabilidad, de la viscosidad del fluido y del tiempo. La permeabilidad se calcula
posteriormente mediante el ajuste de las predicciones de Darcy a las mediciones ex-
perimentales de la presion y de la velocidad.

Las mediciones experimentales se pueden contextualizar de dos maneras; aplicando
estrictamente las condiciones de Darcy u optando por monitorizar el frente de avan-
ce del fluido durante la impregnacién. Cabe recordar, que segun las condiciones de
Darcy, el refuerzo debe estar totalmente saturado por el fluido. En cuanto al segundo
caso, la validez de las mediciones dependera en gran medida de la influencia de los
fenéomenos que la Ley de Darcy no tiene en cuenta cuando no acercamos al frente de
avance (saturacion, efectos capilares, etc...)

Los métodos mas utilizados para la determinacion experimental de la permeabilidad

son el método de flujo unidireccional y el método de flujo radial.

3.5.1.1. M¢étodo de flujo unidireccional

El método de flujo unidireccional consiste en inyectar un fluido a través de un
refuerzo fibroso situado en una cavidad rectangular. Asumiendo que no se produce
ningtn flujo hacia los lados, se obtiene un flujo unidireccional en la direccién longitu-
dinal (véase figura 3.6). Es posible efectuar tanto una medicién en régimen saturado
como insaturado [51] [52].

El experimento en régimen insaturado, a saber, monitorizando el frente de avance
del fluido, se puede realizar o bien a presién de inyeccién constante o a caudal de

inyeccién constante. Cuando se utiliza una presién constante para impulsar el flui-
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do a través del refuerzo, el flujo se vuelve inestable a causa de las variaciones del
vector velocidad durante el transcurso del experimento. Finalmente se obtiene la

permeabilidad mediante la siguiente férmula [53]:

e T

"~ 2AP t; (3:49)

aqui, ty representa el tiempo transcurrido desde el inicio de la inyeccién, ¢ es la
porosidad del refuerzo, K es la permeabilidad en la direccién del flujo, AP = (p;—po)
es la presién de inyeccién y finalmente x ¢ es la posicién del frente de avance en el

tiempo ty.

Direccion medicion K;

Entrada:
Presién P, [ ]
Caudal Q.

Salida:
Presién P,
Caudal Q,

Zona saturada Zona seca
Frente de avance (X; V)

Fig. 3.6: Inyeccion unidireccional

3.5.1.2. Meétodo de flujo radial

En el método de flujo radial, el fluido es inyectado (presién o caudal constante)
a través del refuerzo mediante un punto de inyeccion situado en el centro de un
molde normalmente cuadrado (véase figura 3.7). Se realiza en régimen insaturado.
El flujo obtenido es radial. Comparado al método de flujo unidireccional, el método
de flujo radial solo permite la medicién experimental de la permeabilidad mediante

monitorizacién del frente de avance.
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Frente de avance

Fig. 3.7: Inyeccion radial

En el caso de un refuerzo isotropico,la permeabilidad del refuerzo se calcula me-

diante la ecuacion siguiente [49]:

K = (2n(2L — 1) 422 42

—— 3.50

donde 7; y 79 representan respectivamente el radio del frente de avance y el radio
del orificio de inyeccién respectivamente.

Para el caso de un refuerzo ortotrépico, si alineamos las direcciones principales del
material con los ejes de referencia de medicién las permeabilidades segin los ejes

principales se pueden expresar segin las ecuaciones siguientes:

1 po

— (2( 2y 2 _HP
K, = (xf[ln(xo ]—i—xo)tf AP (3.51)

y o
K, = (2% 1] 4 2= B2 52
o= I — 1+ ) (3.52)

En comparacion con el método de flujo unidireccional, el método de flujo radial
permite la visualizacién directa del flujo segtin las direcciones principales del material.
Para un material isotropico el frente de avance obtenido es circular y en el caso de

un material orthotrépico el frente de avance es eliptico.
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3.5.2. Determinacion experimental de la permeabilidad de

muestras multicapas
3.5.2.1. Calculo de la porosidad

Definimos previamente la porosidad como la fraccién de volumen de un material
poroso que esta ocupado por poros abiertos. La porosidad es por lo tanto la canti-
dad del espacio que puede ser ocupado por la resina durante un proceso LCM. La
porosidad esta a su vez relacionada con la fraccion de volumen de fibras, y puede ser
calculada de la siguiente forma [54]:

an
Vi=—— 3.53
"= g (3.53)
siendo n el nimero de capas de la muestra, W; el peso por unidad de superficie, h
el espesor total de la muestra y p la densidad del material de la muestra.

El peso por unidad de superficie se calcula mediante:

w

W= ——
f nAf

(3.54)

donde W es el peso de la muestra, finalmente sustituyendo la ecuacion 1 dentro de
la ecuacién 2 obtenemos:
Vf = WhAfp (355)

Finalmente obtenemos la porosidad de la muestra a partir de la expresion siguiente:

p=1-V; (3.56)
El valor de la porosidad es importante relevancia para el posterior cédlculo de la
permeabilidad, en efecto no permite controlar de alguna forma la fraccién de volumen
de fibras cuando se pretende trabajar a una porosidad predeterminada.

3.5.2.2. Permeabilidad en el plano de muestras fibrosas

La permeabilidad es uno de los parametros méas importante en la simulacion del

llenado de moldes para los procesos LCM. En su forma unidireccional, la Ley de
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Darcy se puede expresar como:

v = —%% (3.57)
en la ecuacion 3.57 v, ,u,%, y K representan respectivamente la velocidad promedio
del fluido, la viscosidad dinamica del fluido, el gradiente de presiéon a través de
la muestra y la permeabilidad. Para un material isotrépico, la permeabilidad se
representa mediante un escalar, pero para el caso general, la permeabilidad adopta
la forma de un tensor de segundo orden K . Ademas, se asume que dicho tensor es
simétrico y por lo tanto puede ser diagonalizado de manera a obtener un conjunto de
dos direcciones ortogonales que seran los ejes de una elipse. El sistema de coordenadas
para dicho conjunto se denomina direcciones principales de la permeabilidad y sus

componentes son los valores principales de la permeabilidad [54]:

Kiw Koy K.
Karitrario = | Kyo Ky K. (3.58)
K. Ky K.
Ky 0 0
Kprincipat = | 0 Ky 0 (3.59)
0 0 K;

En general se suele situar las dos primeras direcciones principales en el plano
de la muestra, por lo tanto es obvio que el tercer eje este situado en la direccién
perpendicular al plano de la muestra (véase figura 3.8). Las componentes de la per-
meabilidad en el plano de la muestra se denominan permeabilidades en el plano y
la componente perpendicular al plano es la permeabilidad trasversal. En el presente
trabajo nos interesamos particularmente por la permeabilidad en el plano ya que en
la mayoria de los procesos LCM tenemos refuerzos con un espesor relativamente bajo

y los flujos que se producen son bidimensionales.
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Fig. 3.8: Componentes principales del tensor de permeabilidad

3.6. Meétodos experimentales

3.6.1. Descripcion de los materiales

3.6.1.1. Refuerzo

El refuerzo estudiado en el presente trabajo es una sarga 2x2 comercializado por
Hezcel® bajo el nombre HexForce® G0986 D1200. Este refuerzo ha sido elegido

como refuerzo de referencia del ejercicio internacional de medicion concurrente de la

permeabilidad Permeability Benchmark 2 [54].

URDIMBRE

»E2p =

Fig. 3.9: Refuerzo Hex Force® G0986 D1200
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Es un refuerzo estandar, muy utilizado en procesos LCM (infusién e inyeccién)
para la industria aerondutica. Su manejo es bastante delicado, ya que se deforma con
facilidad.

Las caracteristicas geométricas fueron determinadas segin ISO 10120:1991 e ISO

3801:1977. Segun el fabricante, el nimero de filamentos en las mechas de la trama
es idéntico al de la urdimbre (tejido equilibrado). La tabla a continuacién resume los
detalles técnicos sobre la arquitectura del refuerzo.
Como se ha visto anteriormente, el método de flujo unidireccional permite obtener
experimentalmente la permeabilidad en la direccion de medicion. La identificacion
de los valores principales de permeabilidad y de sus direcciones principales se obtiene
a partir de tres mediciones efectuadas en tres direcciones, seleccionadas de acuerdo
con el siguiente procedimiento: la primera direccién de medicién se realiza en una
direcciéon arbitraria, dicha direccion se toma entonces como referencia. Las dos otras
mediciones se realizan a 45° y 90° de la referencia inicial. En general, la direccién
de referencia suele ser paralela a la direccién de la urdimbre, segiin se muestra en la
figura 3.10.

Refuerzo G0986 D1200 Carbon fabric
Arquitectura Sarga 2 X 2
Densidad superficial[g/m?] 285
Densidad Fibra[g/m?] 1,78 % 10°
: Trama: 3.5 mechas/cm

E N 1
structura Nomina Urdimbre: 3.5 mechas/cm
. ., Trama: 50 %
Distribucién de peso Urdimbre: 50 %
Trama CarbonHT
Tipo HTA51316K
Didmetro filamentos 7
Densidad lineal 400
Urdimbre CarbonHT
Tipo HTA51316 K
Didmetro filamentos 7
Densidad lineal 400

Tabla 3.1: Caracteristicas del refuerzo estudiado Hexcel® Hex Force® G098601200
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90°

Trama

Urdimbre

Fig. 3.10: Direcciones de referencia para la medicién

3.6.1.2. Fluido de inyeccién

El fluido de inyeccion utilizado en el presente trabajo es un aceite de silicona
calibrado. El hecho es que a pesar de tener un comportamiento Newtoniano, las
resinas termoestables no tienen una viscosidad constante (evaporacién de los sol-
ventes, polimerizacién). El uso de un fluido como el aceite calibrado nos garantiza
cierta reproductibilidad durante los ensayos. Para el presente trabajo, el fluido de
inyeccion es el producto DOW CORNING 200 FLUID, 100 CST. La viscosidad me-
dia de este fluido es de 0,1 Pa.s segun el fabricante. Por otra parte, las mediciones

experimentales indican que los valores de viscosidad varian entre 0,098 y 0,150 Pa.s.

3.7. Montaje experimental

3.7.1. Dispositivo de medicién

El dispositivo de medicion presentado en esta seccion ha sido disenado y cons-
truido en las instalaciones del Instituto de Diseno y Fabricacién de la Universitat
Politecnica de Valencia [52]. Este dispositivo experimental esta principalmente for-

mado por los siguientes elementos:

- un conjunto molde, tipo R.'T.M
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- un recipiente presurizado
- un sistema adquisicion de datos.

- un sistema de control de la presiéon de inyeccién

Venteo

Molde inferior T—

de Inyeccion

Fig. 3.11: Representacion tridimensional del conjunto molde

Manual
pumb

Hydraulic

cylinders

Fig. 3.12: Conjunto del sistema experimental de mediciéon de la permeabilidad: El

molde esta incorporado dentro de un sistema manual de cierre hidraulico
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3.7.1.1. Conjunto molde

El conjunto molde se compone de dos partes: una placa rectangular de aluminio
(parte inferior), provisto de dos orificios equipados con unos conectores réapidos (pun-
to de inyeccién y punto de venteo). Las dimensiones nominales son de 800 x 240 x 25
mm?. La parte superior del molde estd construida a partir de un bloque de PMMA,
tiene un espesor de 40 mm y en cuanto a las demas dimensiones, es similar a la parte
inferior. Ambas partes van provistas de una ranura (para la insercién de una junta
torica) delimitando la zona de inyeccién. La cavidad del molde en si misma se define
a partir de unos marcos espaciadores, de manera a que el espesor de la cavidad sean
idéntico al del marco. La principal ventaja de este sistema es que, se obtiene un
molde capaz de medir a diferentes fracciones de volumen de fibras.

Cabe recordar que el tamano de la muestra es también un parametro a tener en
cuenta. En efecto, es practicamente imposible tener un tejido totalmente uniforme,
ya que existe cierta dispersion; los procesos de fabricacion no son perfectos. La elec-
cion del tamano de muestra se debe hacer teniendo en cuenta los efectos estocasticos
mencionados anteriormente. Por otra parte, el ancho de la muestra es determinante
para el buen desarrollo de los experimentos. El hecho es que, es mas facil desviarse
de las condiciones de flujo unidireccional y frente de avance recto cuando se trata
con muestras muy anchas.

El presente dispositivo experimental tiene un drea de medicién de 700 x 130 mm?,

que incluye una zona de estabilizacién del flujo y otra zona de flujo libre.

3.7.1.2. Recipiente presurizado

El recipiente presurizado obtiene la presion a partir de la red de aire comprimido
(Pres. Max=6 Bar) y transmite esta presién al fluido de inyeccién colocado en su
interior. El fluido de inyeccion, a su vez, llega hasta a un conector ”'T”insertado en el
puerto de inyeccion del molde mediante un tubo equipado con una valvula de cierre.
En el presente trabajo, todos los ensayos se han realizado a presion de inyeccion

constante.
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Fig. 3.13: Proceso de comprobacion de la presion en el interior del recipiente presu-

rizado

3.7.1.3. Sistema de control de la presion de inyeccion

Llegado a este punto, es interesante recordar que el problema que se plantea,
es un caso de mediciéon experimental de la permeabilidad a régimen insaturado y
presion de inyeccion constante. Ademds el refuerzo objeto del estudio es un refuerzo
a doble escala de permeabilidad. El hecho que sea un refuerzo a doble escala de
permeabilidad, indica que es preciso prestar mucha atencién a la velocidad de im-
pregnacién. En efecto, la impregnacion y la saturacién del refuerzo dependen tanto
del flujo inter-mechas (Flujo de Stokes) como del flujo debido a los efectos capilares.
Los dos fenémenos anteriores estan muy influenciados por la velocidad de inyeccion.
En definitiva, cualquier variacién de la presién de inyeccién (por consiguiente la ve-
locidad de inyeccién) afectara notablemente el valor de la permeabilidad, de ahi la
necesidad de anadir un sistema de control de la presién de inyeccion.
El sistema de control de presién consta de un sensor de presién conectado a un con-
trolador 16gico programable que a su vez, actia sobre una electrovalvula. Cuando se
detecta una sobre presion en el interior del recipiente presurizado, la electrovalvula
se abre y libera el exceso de presién. Ajustando la histéresis asociada al valor de

consigna, se consigue un valor de presién de inyecciéon muy estable.
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Fig. 3.14: Sistema de control de presién

3.7.1.4. Sistema de adquisicién de datos

Los datos de presion utilizados para el calculo de los valores de permeabilidad
se obtienen gracias a un sensor situado junto al puerto de inyeccion. La situacién
de este sensor no es casual, permite saber la presiéon real de inyecciéon durante todo
el experimento. La calibraciéon de este sensor en particular se ha realizado en las
instalaciones del Centro de Motores Térmicos (CMT) de la Universitat Politécnica
de Valencia , con un equipo de calibracién homologado.

Se trata de obtener una curva caracteristica del valor de la presiéon en funcion del
tension generado por el sensor piezoeléctrico. El molde va también equipado con un
sensor de temperatura. Por otra parte, la posicién del frente de avance se registra
mediante un pulsador. Los datos de los sensores se registran mediante una tarjeta de
adquisicion Data() via puerto RS232. El tratamiento de los datos de presién y de

posicién cronolédgica del frente de avance se realiza mediante una Macro en Excel.
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Fig. 3.15: Proceso de calibracién del sensor de presién: (1) Sensor de presion, (2)

Generador de presion, (3) Lectura del generador de presién, (4) Lectura del voltaje

generado por el sensor de presion.
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Fig. 3.16: Curva de calibracién
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3.7.2. Procedimiento experimental

Para la medicién de la permeabilidad segiin una direccién determinada, se corta-
ron y superpusieron 10 capas de refuerzo de dimensiones 400x130 mm, manteniendo
la misma orientacién para todas las capas. El corte se realizé con ayuda de una plan-
tilla de dimensiones idénticas a la cavidad del molde. Esta etapa es muy importante
ya que unas muestras mal cortadas pueden producir importantes perturbaciones en
el flujo, afectando asi los valores de permeabilidad. La porosidad del refuerzo se cal-
cula a partir del peso de cada muestra (10 capas).

Posteriormente se carga el molde con las muestras y se sellan los laterales para evi-
tar el fenémeno de Race-Tracking. El Race-Tracking es un fenémeno que se produce
cuando el fluido encuentra caminos de alta permeabilidad entre los bordes del refuer-
zo y el molde. El sellante utilizado es una mezcla de latex liquido y gelatina. Después
se procede al cierre del molde (véase figura 3.17).

A continuacién se aumenta la presién dentro del recipiente presurizado (previamente
se introduce el liquido de inyeccién en su interior) hasta alcanzar la presién de in-
yeccion. El experimento empieza al abrir la valvula de inyeccion, en este momento el
fluido presurizado entra en la cavidad del molde donde, en primer lugar, se estabiliza
formando un frente de avance recto. Cuando dicho frente entra en contacto con la
muestra empieza la toma de los datos de presion instantanea y posicién de frente de
avance mediante un pulsador y por monitorizacién visual (vease figura). Estos pares
de datos se registran mediante la tarjeta de adquisicién y son tratados mediante un
programa en Excel para la obtencion de la permeabilidad efectiva segun la direccién

de medicion.

3.7.3. Tratamiento de datos experimentales
3.7.3.1. Permeabilidad efectiva

El calculo de los valores de permeabilidad se ha hecho en base a dos técnicas con
el objetivo de realizar una posterior comparativa.
El primer método trata de encontrar una funcién que relacione los datos experimen-
tales (posiciones del frente de avance y presién de inyeccién) con el valor promedio

de la permeabilidad. En efecto, podemos reescribir la Ley de Darcy de la siguiente
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i

Fig. 3.18: Progresion del fluido de inyeccién a través del refuerzo y evolucion del
frente de avance

manera [54] [55]:

Kepr = M; P (3.60)
donde
Ho
2AP
Y 2
ty

También, cabe recordar que P representa un conjunto de variables experimenta-
les exclusivamente relacionados con el proceso en si mismo (por ejemplo, se puede
fijar la presion de inyeccion o elegir un fluido con una viscosidad particular indepen-
dientemente del tipo de refuerzo) y M; depende tinicamente del refuerzo.

El procedimiento para la obtencién de la permeabilidad consiste en determinar pri-
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mero la pendiente M; de la recta que describe xfc en funcién de T y finalmente se
obtiene la permeabilidad promedio multiplicando el término proceso por el valor de

dicha pendiente. Este enfoque se conoce en la literatura como Squared Flow Front
Method

430 1 180000 1
400 A 160000 1
350 4 140000 4
300 1 120000 1
% 250 A XQ(II}GQDD E
200 1 30000 4 M,
150 60000 4
100 40000

30 1 20000

(@) te (b) t

Fig. 3.19: Grafica ilustrativa del Squared Flow Front Method

El segundo enfoque de calculo de la permeabilidad se basa en una aproximacion
estadistica de los datos experimentales. Segiin Ferland, se puede aplicar un ajuste
por minimos cuadrados a los datos experimentales de presién de inyeccién con el fin
de obtener una aproximacién del valor de la permeabilidad auto-correlacionada con
la Ley de Darcy [53].

El punto de punto de partida de este enfoque es expresar la Ley de Darcy de la

siguiente forma [53] [54]:

2K 1/2
xe(t)=|—I(t 3.61
(0= 2210 (3.61)
siendo P P

I = Iy + -2 _2 I (b — ) (3.62)

Posteriormente, se define el parametro de ajuste no lineal a:

2-K

a=4/—— 3.63
o (363)

y finalmente se aplica un ajuste por minimos cuadrados sobre la integral I(¢), que
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aproxima el valor de la presién de inyeccién [53] [54]:

¢ = in(xfa,i —ay/I,)'?
1=2

de? -
S =D (e~ aVI)WL =0

1=2

a = r

Zi:l I;

Finalmente se obtiene un valor de permeabilidad interpolado como:

Kot~ (zzz o @) o
Zfa,i 17, 2

3.7.3.2. Valores de permeabilidad principal

(3.64)

(3.65)

(3.66)

(3.67)

A partir de los valores de permeabilidad efectiva en las tres direcciones 0°, 45°

y 90°, los valores del tensor de permeabilidad se obtienen mediante las siguientes

expresiones [55] [54] [56] [57]:

[0 (6]
0 1 2
Kl - Ke:cpa o
1 cos(20)
K, — Kgo a1+ Qo
2= eapoé + g
1 cos(2)
donde oy y as se calculan como:
0 90
. Ke:r;p + Kezp
o=
0 90
o Kexp - Ke:r:p
az=——"p—
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teniendo en cuenta la expresion de la orientacion (3 de la elipse:

1 ap of— ol
= _tan ' | — - 2% 3.72
B 5 tan (az ag-K§§p> (3.72)

3.7.3.3. Calculo de errores

Los errores sobre los valores principales de permeabilidad K, Ks y el angulo 3
se pueden obtener segiin dos métodos diferentes: utilizando la ley de propagacion de
errores o mediante el diferencial total exacto [58]. Ambos cdlculos tienen ventajas e
inconvenientes: el primero es facil de calcular, pero depende de parametros que no
siempre son faciles de obtener; mientras que el segundo solo depende de los valores
experimentales de permeabilidad, pero es mas compleja para desarrollar. En el primer
ejercicio de medicién concurrente, se aplico la ley de propagacién de errores. Sin
embargo, no se calcularon las incertidumbres sobre varios datos de permeabilidad
principales por la falta de algunos parametros. En este trabajo, para una mejor

comparacion, se calcularon los diferenciales totales exactos para Ky, Koy 3.
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3.8. Resultados

3.8.1. Valores de permeabilidad efectiva (Composite Lab)

3.8.1.1. Permeabilidad a 0°

Test Dir V(%) Ksrr(m?)  eser(%)  Kigr(m?)  ense(%)
1 0° 4497 5,79 — 11 15,01 6,25¢ — 11 26,87
2 0° 4470 656e—11 19,92  T3le—11 21,74
3 0° 46,40 6,60e — 11 12,02 7,10e — 11 11,57
1 0° 4460 616c—11 1355  6.63c—11 1392
5 0° 4522 573 —11 1361  61le—11 21,06
6 0° 4473 549¢—11 1526  594e —11 24,32
7 0° 4537 59% —11 19,02 6,69 —11 14,67
8 0° 4502 673¢—11 1058  Tl16e—11 8,19
9 0° 45,04 7,53e — 11 8,67 7,79 — 11 9,88
10 0° 45,03 5,23e — 11 16,09 5,68¢ — 11 23,63

Promedios
Vi Kspr OSFF CUSFF Kisr OLSF CULSF

45,10%  6,12¢ — 11 4.87¢ —12 0,90e —01 6,8le — 11 6,76e — 12 1,0le — 01

Tabla 3.2: Permeabilidad 0°

80



3.8. Resultados

3.8.1.2. Permeabilidad a 90°

Test Dir Vi(%)  Kspr(m?®)  espr(%) Kisr ersr( %)
1 90° 4620  189¢—10 450  185¢—10 520
2 90° 45,90 1,42e¢ — 10 2,67 1,47¢ — 10 3,80
3 90° 46,40 1,29¢ — 10 2,40 1,32e — 10 3,60
4 90° 45,16 1,53e — 10 6,49 1,56e — 10 5,79
5 90° 4419 1,62e—10 261 158 —10 3,04
6 90° 46,07 203¢—10 306 198 —10 420
7 90° 4537  198¢—10 240  196e—10  3.79
8 90° 44.67 2,03e — 10 3,04 1,99¢ — 10 4,25
9 90° 4470 139%—10 250  142e—10 4,19
10 90° 45,72 1,48e — 10 3,04 1,52e — 10 4,80
Promedios
Vi(%) Ksrr OSFF CUSFF Krsr OLSF CULSF

45,43 1,66e — 10 2,86e —11 1,72¢ —01 1,65e—10 2,55e —11 6,54e00

Tabla 3.3: Permeabilidad 90°
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3.8.1.3. Permeabilidad a 45°

Test Dir V(%) Kspr(m?)  espr( %) Kisr ersr( %)
1 45° 47,11 1,18¢ — 10 9,22 1,15e — 10 4,51
2 45° 46,85 9,11e — 11 5,15 9,87e — 11 3,72
3 45° 45,04 8,80e — 11 6,23 8,12¢ — 11 5,26
4 45° 44,06 1,26e — 10 5,69 1,23e — 10 5,39
) 45° 45,19 9,14e — 11 4,14 9,12¢ — 11 4,32
6 45° 44,57 9,12¢ — 11 5,70 9,29¢ — 11 5,15
7 45° 45,56 1,36e — 10 7,57 1,08e — 10 6,14
8 45° 45,56 1,29e — 10 9,25 1,03e — 10 5,03
9 45° 44,68 9,12e — 11 4,30 9,97¢ — 11 4,15
10 45° 45,28 9,18¢ — 11 4,80 9,12¢ — 11 4,04
Promedios
Vf( %) Ksrr OSFF CUSFF Kisr OLSF CULSF

4538  1,05e —10 1.84e—11 1,74e—01 1,00e —10 1,18 —11 1,17e — 01

Tabla 3.4: Permeabilidad 45°

3.9. Discusion

Un total de 12 instituciones (ver tabla 3.5), incluyendo el Composites Lab, par-
ticiparon al ejercicio de medicién concurrente de medicion de permeabilidad ”Per-
meability Benchmark II”. Para este fin, un documento orientativo ha sido redactado
y puesto a disposicion de todos los participantes [54]. El objetivo era medir la per-
meabilidad insaturada del refuerzo de carbono G0986.01200, utilizando cada uno su
propia configuracion experimental, pero siguiendo las directrices del documento de
referencia. Pero el verdadero propdsito es encontrar la forma de poder estandarizar la
obtencion por via experimental de la permeabilidad. Es cierto que no todos los par-
ticipantes pudieron seguir las directrices consensuadas, ni tampoco conseguir medir
las permeabilidades efectivas en todas las direcciones. Sin embargo, en las secciones a
continuacion, se hace un analisis comparativo de manera a determinar la dispersion
de los resultados para los participantes que siguieron las pautas (en total 9, véase
tabla 3.5). Por otra parte, se compara dichos resultados con los resultados de los

demas participantes.
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Institucion Laboratorio Pais de origen
Ecole Polytechnique de Montréal Chair on Composites of High Performance Canada
Technische Universitat Clausthal Institut fiir Polymerwerkstoffe und Kunststofftechnik Alemania
University of Delaware Department of Mechanical Engineering EE.UU.
National University of Mar del Plata Institute of Material Science and Technology Argentina
Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne Laboratoire de technologie des Composites et Polymeres Swiza
University of Wisconsin Department of Mechanical Engineering EE.UU.
Technische Universitaet Muenchen Institute for Carbon Composites Alemania
University of Nottingham Division of Materials, Mechanics and Structures Reino Unido
Pole Plasturgie de 1'Est C.T.ILM.O matériaux composites Francia
SICOMP Swerea Suecia
Universitat Politecnica de Valencia Composites Lab Espana
Eidgendssische Technische Hochschule Ziirich and Airbus = Centre of Structure Technologies Suiza

Tabla 3.5: Participantes del Permeability Benchmark IT

3.9.1. Comparacion de los resultados obtenidos a 0°

Las figuras y muestran, respectivamente, los resultados obtenidos a 0° con los
métodos SF'F y LSF tal como se presentan en la tabla 3.2. Para ambos métodos, los
valores de permeabilidad de los participantes respetando las recomendaciones (datos
en verdes en las figura 3.18 y 3.19) son bastante parecidos, ademds se puede observar
muy poca variabilidad para el método LSF. La dispersién observada para los partici-
pantes que siguieron las directrices establecidas, puede ser atribuida a factores como
la dispersion de la fraccion de volumen de fibra, la deformacion del propio refuerzo
durante el experimento y las propias condiciones de los ensayos.

Respetando las directrices, la desviacién estandar de es de sélo 422 % para el método
SFF y +19% para el método LSF. Teniendo en cuenta que dichos datos provienen
de nueve instituciones diferentes, se puede concluir que estos resultados son mas
que aceptables. Los coeficientes de variacién calculados individualmente por cada
institucién se sittan alrededor del 15 %. Esto significa que la variabilidad observa-
da desde un punto de vista global es casi comparable a la variabilidad observada

individualmente por cada institucion.
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Ky SFF (m?)

Ky LSF (m?)
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Fig. 3.20: Permeabilidad efectiva K% segiin el método SFF
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Fig. 3.21: Permeabilidad efectiva K% segin el método LSF



3.9. Discusion

3.9.2. Comparacion de los resultados obtenidos a 90°

Los valores de permeabilidad efectiva obtenidos a 90° segiin los métodos SFF y
LSF se reflejan en las figuras 3.20 y 3.21 respectivamente. De manera similar, se
obtienen resultados bastante parecidos y con una menor dispersiéon con el método
LSF. Para la presente direccion se ha observado una mayor variacion de la fraccién
de volumen de fibras. Tenemos cinco valores situados alrededor de 45 % de volumen
de fibras, pero también se puede ver que algunos se acercan més a 42 % y 48 %. Sin
embargo el coeficiente de variacién es similar al de la permeabilidad efectiva a 0°,
alrededor del 21 %. Es cierto que hay dos datos que se alejan de la media general,
eso se atribuye al hecho que dichas instituciones no pudieron respectar las directrices

debido al tipo de bancos de ensayo del cual disponen.

4.5E-10 - n Datos Obtenido al margen de
las recomendaciones
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Fig. 3.22: Permeabilidad efectiva K segin el método SFF
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Fig. 3.23: Permeabilidad efectiva K segtin el método LSF
3.9.3. Intercomparacion de los resultados obtenidos a 45°

En las figuras se muestran los resultados obtenidos a 45° segiin los métodos SFF' y

LSF respectivamente. De nuevo, los dos métodos de obtencion de la permeabilidad

utilizados dan resultados comparables, pero con menos dispersién para el método

LSF. El coeficiente de variaciéon en esta direccién es comparable a la obtenida a 0°

(alrededor del 22%). Como era de esperar, los resultados de las instituciones con

técnicas diferentes a las del restos de participantes son ligeramente mas elevados.
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Fig. 3.24: Permeabilidad efectiva K*° segiin el método SFF
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Fig. 3.25: Permeabilidad efectiva K*° segn el método LSF
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3.9.4. Valores principales del tensor de permeabilidad

Los valores principales del tensor de permeabilidad se obtienen a partir de los

valores de permeabilidad efectiva segtn las tres direcciones (0°, 45° y 90°).

3.9.4.1. Intercomparacion del valor principal K;

Las figuras (a) y (b) muestran los valores de permeabilidad K; calculados a par-
tir de las permeabilidades efectivas obtenidas a través de los métodos SFF' y LSF
respectivamente. El valor promedio calculado a partir de los datos de las institucio-

102 El resultado obtenido es similar

nes que respetaron las directrices es de 1,4e~
indiferentemente del método utilizado para el cdlculo de las permeabilidades efecti-
vas. Sin embargo, se observa menos dispersion para el método LSF (20 %); para el

método SFF la dispersién es de 22 %.
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Fig. 3.26: Valor principal K; del tensor de permeabilidad segiin el método SFF
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Valor principal K; del tensor de permeabilidad segin el método LSF

3.9.4.2. Intercomparacion del valor principal K,

Las figuras (a) y (b) muestran los valores de permeabilidad K, calculados a

partir de las permeabilidades efectivas obtenidas a través de los métodos SFF' y LSF

respectivamente. El valor promedio calculado a partir de los datos de las instituciones

que respetaron las directrices es de 7,3e”'! m?2. Dicho valor es préacticamente la

mitad del valor obtenido para K. Se puede observar también que los datos obtenidos

mediante el método LSF tienen menos dispersion. De hecho el coeficiente de variacién

de los datos cumulados de los participantes que siguieron las directrices es del 16 %.
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Fig. 3.28:
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3.9. Discusion

3.9.4.3. Relacion de anisotropia

Los ratios de anisotropia se calcularon a partir de los valores principales de per-
meabilidad K y K5 obtenidos anteriormente. Las figuras a y b resumen dichos ratios
obtenidos segun los métodos SFF y LSF respectivamente. De nuevo, la dispersién
resultante de la aplicacién del método LSF es menor que la del método SFF (25 %
y 31 % respectivamente). Esa menor dispersion se traduce por el hecho de que la de-
terminacién del tensor de permeabilidad tenga més precisién y obviamente la forma

eliptica resultante de la representacion grafica del frente de avance.

5 7
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Fig. 3.30: Anisotropia K;/K> segin el método SFF
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Fig. 3.31: Anisotropia K;/K, segin el método LSF

3.10. Conclusion

Como resultado del ejercicio de medicién concurrente de la permeabilidad se ha
obtenido unos valores de permeabilidad de 1,4 x 10719 y 0,7 x 10719 segtin las direc-
ciones del eje mayor y menor, respectivamente. En los dos casos, se ha obtenido una
desviacién tipica de unos £+20 %. Para el tratamiento de los datos y la obtencién de
los resultados a partir de los ensayos experimentales se han utilizado dos técnicas.
El primer enfoque fue el denominado Squared Flow Front, se basa en un ajuste por
regresion lineal de las diferentes posiciones del frente de avance como funciéon del
tiempo. El segundo enfoque, denominado Least Square Fit, es basicamente un ajuste
por minimos cuadrados para obtener el valor de permeabilidad a partir de conjunto
de datos. Los resultados obtenidos nos indican que con el enfoque LSF la disper-
sion obtenida es menor. Con ambos enfoques los resultados obtenidos son bastante
parecidos, salvo que con el método SFF se obtiene mayor dispersién. Como se ha po-
dido observar, algunos participantes no fueron capaces de seguir las recomendaciones

para la realizacion de este ejercicio. Los datos obtenidos por dicho participantes se
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alejan claramente del promedio. Eso nos indica que las recomendaciones estableci-
das en el documento guia, ayudan a la obtenciéon de unos valores de permeabilidad
mas reproducibles de cara a una futura estandarizacién. Al comparar los resultados
del Permeability Benchmark Il a los de la primera edicién se ve claramente una
reduccion de la dispersion en la caracterizacion del refuerzo. Se puede afirmar que
el hecho de realiza los experimentos bajo unas condiciones mas controladas permite
una caracterizacién mas reproducible [58]. A diferencia del primer ejercicio de me-
dicion concurrente que concluyo que el factor humano era la principal causa de las
dispersiones, se puede concluir aqui que las diferencias entre los procedimientos de

medicion son la mayor causa de dispersion.
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Capitulo 4

Simulacién numérica de la
fabricacion de material compuesto
a partir de una matriz APAG6

reforzada con tejido de basalto

4.1. Introduccién

Actualmente asistimos a una toma de conciencia cada vez mayor, por parte de
la opinién publica, sobre el impacto de los materiales compuestos sobre el medioam-
biente, ademas este hecho esta justificado: la mayoria de los materiales compuestos
tradicionales tienen compuestos quimicos derivados del petréleo. Por otra parte, gran
parte de los composites tradicionales estan fabricados a partir de resinas termoesta-
bles, por lo que no pueden ser reprocesados después de su vida til. Para hacer frente
a estos problemas es de vital importancia plantearse la obtencién de materiales com-
puestos que ademas de ser innovadores sean respetuosos con el medioambiente. Para
minimizar realmente el impacto de los composites sobre el entorno es importante
minimizar dicho impacto durante la etapa de sinterizacion de la matriz, posterior-
mente se debe optimizar el diseno de las piezas de manera a obtener un ciclo de vida

optimo, y para terminar lo ideal seria que dichos componentes fuesen reciclable.
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Los procesos de inyeccién por moldeo por via liquida, mencionados previamente
en la introduccion de esta tesis, se basan en la impregnacién del refuerzo por una
resina de baja viscosidad dentro de un molde cerrado. Por lo tanto dicha impregna-
cién se puede realizar a baja presiéon. No cabe ninguna duda que los procesos LCM
son actualmente los mas adecuados para la obtencién de piezas de altas prestaciones
si tenemos en cuenta el factor medioambiental. Ahora bien, hay que recordar que
el hecho de impregnar los refuerzos previamente secos puede acarrear ciertos pro-
blemas, como la aparicién de zonas secas o de defectos en forma de micro o macro
vacios. Estos defectos suelen ser provocados por problemas relacionados con el flujo
de resina a través del refuerzo, que a su vez estan directamente relacionados con
la permeabilidad. Por lo tanto, la mejora de la calidad de las piezas obtenidas via
procesos LCM pasa en gran medida por la optimizacién de la etapa de impregnacion;
optimizar las velocidades de impregnacion permite reducir la cantidad de defectos

en forma de porosidades.

De acuerdo con la linea planteada en este capitulo los materiales termoplasticos
son los candidatos ideales para ser utilizados como matriz. Es frecuente utilizar la
poliamida 6 (PA6) en la industria del pldstico, este material se obtiene mediante
polimerizacion hidrolitica y se suele presentar en forma de pellets que luego son
fundidos e inyectados para obtener las piezas finales. Al poder ser reprocesada la
poliamida seria un candidato ideal para ser utilizada como matriz en la fabricacién
de composites, pero el problema es su alta viscosidad. La alternativa a este problema
es hacer uso de la poliamida obtenida mediante el denominado procesado reactivo.
Esta técnica parte de unas materias primas con unas viscosidades muy bajas que
después de ser mezcladas se inyectan en el interior del molde impregnando asi el
refuerzo, la etapa de polimerizacién se produce posteriormente. Este tema se tratara

méas con méas detenimiento en las secciones siguientes.

En la actualidad existe una multitud de herramientas de simulacién por ordena-
dor capaces de predecir el comportamiento del flujo de resina durante la etapa de
inyeccién. Por ejemplo haciendo uso del método de los elementos finitos se puede op-

timizar los procesos de llenado de moldes, a diferencia del tipico método tradicional

95



Capitulo 4. Simulacion numérica de la fabricacion de material compuesto a partir
de una matriz APA6 reforzada con tejido de basalto

de ensayo y error. En el presente capitulo se pretende aprovechar todas las ventajas
que nos brindan los programas de simulacién para optimizar la etapa de llena de
manera a reducir el contenido en vacios de las piezas. Cabe destacar que todo este
proceso se va a desarrollar dentro de un marco virtual.

Es obvio que frente a procesos tan complejos como los de moldeo por via himeda
(LCM), el nivel de refinamiento de la modelizacién depende de los objetivos marca-
dos. Actualmente, el problema de la modelizacién de procesos LCM se puede afrontar
segun dos enfoques. El primero es esencialmente cuantitativo y tiene como objetivo
la simulacion en si misma. Por tanto, requiere cierto compromiso entre la precision de
la simulacion y unos tiempos de célculos razonables; esta premisa se suele conseguir
limitando el nimero de fenémenos descritos.

Por lo contrario, el segundo enfoque esta orientado a obtener un profundo conoci-
miento de los fendémenos fisicos y quimicos involucrados durante la fabricacion. Este
enfoque tiene basicamente un caracter mas cualitativo que practico debido a la pe-
sadez de los modelos que se derivan.

Desde el punto de vista cuantitativo, el propdsito de la simulacion es establecer un
patron del proceso de conformacién que permita predecir el comportamiento del
proceso a través de un ntimero de variables de estado (Campos de presién y de tem-
peratura, grado de conversién) a partir de los pardmetros del modelo (propiedades
de la matriz y del refuerzo, geometria del molde) y de las condiciones de contorno
(presion o de inyeccién de flujo, temperatura del molde,...). De esta manera, es posi-
ble optimizar los pardmetros de entrada (a través de la eleccion de los materiales y
del equipamiento) y de las condiciones de contorno para llegar al resultado deseado,
a saber, la obtencién de una pieza de material compuesto que corresponda a las

especificaciones objetivos.

4.2. Estado del arte

4.2.1. Polimerizacion aniénica por apertura de anillo

Este modo de sintesis aunque muy conocido es poco utilizado en la industria ya

los mecanismos que rigen este tipo de polimerizacién son muy complejos. Ademas, la
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polimerizacion anidnica se caracteriza por ser muy sensible a la presencia del oxigeno
del aire y de los hidrégenos labiles (H.O, —OH) [59] [60]. Los centros activos que
permiten esta polimerizacion son unos atomos cargados negativamente y altamente
reactivos, su reactividad se debe a la basicidad de dichos compuestos. Cabe destacar
que dichos centros activos son avidos de atomos de hidrogeno con electropositivi-
dad alta. El tamano del contra-catién es también determinante para la velocidad
de reaccién. Cuanto mas pequeno sea el contra-catién mayor movilidad tendra y
por lo tanto mas rapida serd la reaccion. Por otra parte hay que tener en cuenta
la reaccion de complejacion entre el iniciador y el activador ya que la velocidad de
reaccién depende también de dicha complejacién [61] [62]. Por tltimo, cabe destacar
que la polimerizacién anionica es a menudo iniciada mediante una base amida, como
por ejemplo algunos compuestos organo-metélicos (metales alcalinos, hidréxidos de
metal, grignards etc...). Un aspecto importante que presentan practicamente todas
las polimerizaciones via apertura de anillo es una especie de competicién entre la
cristalizacion y el crecimiento de las cadenas poliméricas. La cristalizacién se inicia
cuando las cadenas poliméricas alcanzan cierto tamano denominado critico. El en-
frentamiento entre estos dos fenémenos ocurre dentro del margen de temperatura de
sintesis, eso es, entre 130 y 170°C; y tiene una gran influencia sobre la viscosidad y la
cinética de polimerizacion del material. Por lo tanto controlar estos dos fenémenos
permite controlar los tiempos de inyeccion y de alguna forma adaptar la quimica del
material al tamano de las piezas. En resumen, la polimerizacién aniénica depende
béasicamente de dos parametros, la temperatura y la concentracion de los reactivos.
Es indispensable dominar para poder controlar el proceso de fabricacion. Desde el
punto de vista préctico, la poliamida 6 (APA-6) polimerizada por apertura de anillo
se obtiene a partir de tres componentes: el monémero, el activador y el iniciador.
Existen una amplia cantidad de trabajos de investigacion acerca de estos sistemas.
La mayoria se basan en amidas ciclicas relativamente baratas, que son la versién

condensada del acido aminocaproico e-caprolactama [61] [63] [64].
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Fig. 4.1: (a)hexametileno, (b) caprolactamato, (¢) hidruro de sodio

4.2.1.1. Sistema de matriz a base de caprolactamato de sodio

Este sistema estd formado por tres componentes: el monémero (caprolactama), el
iniciador (caprolactamato de sodio) y el activador (hexametilen-1,6 dicarbamoylca~
prolactame [15] [61] [65] [66]. Es un sistema comercializado bajo los nombres comer-
ciales Bruggolen 10,Bruggolen C20 y Bruggolen C20 respectivamente, por la empresa
BRUGGEMAN CHEMICAL. Este sistema se vende en el mercado en forma de dos
recipientes que contienen los tres componentes. Uno contiene una mezcla de capro-
lactama (monémero) y de caprolactamato de sodio (activador); el otro recipiente
contiene una mezcla de caprolactama y de diisocianato bloqueado (activador). Estos
componentes se venden en estado sélido a temperatura ambiente. Para ser utilizados,
se recomienda fundirlos a una temperatura de unos 110°C antes de ser mezclados;
posteriormente se inyectan dentro del molde. Una vez inyectada la mezcla, se calienta
el molde hasta una temperatura de entre 140 y 160°C. La principal ventaja es que
en esta fundido esta matriz tiene una viscosidad muy baja (20mPa.s), lo que per-

mite una inyecciéon a baja presién a diferencia de los termoplasticos convencionales
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que precisan unas presiones de inyeccion muy elevadas. Autores como Van Riswijck,
obtuvieron unos tiempos de reaccién situados entre 2 y 30 minutos, ademas de una
excelente tasa de conversién (> 95 %) variando tanto concentracién de los diferentes
constituyentes como las temperaturas de reaccién [61] [66].

La polimerizacion aniénica del acido aminocaproico e-caprolactama involucra dos
etapas. En primer lugar se produce la formacion del anién caprolactamato por el ata-
que del hidruro de sodio. Se trata de una reaccién exotérmica que libera dihidrégeno
[67] [63] [64] [68]. Cabe destacar que esta primera etapa es en efecto un ataque del
aniéon lactama al carbono del carbonilo de otro monémero ya que la formacion del
anién caprolactamato no se puede considerar como una etapa en si misma (su for-
macién es muy rapida). Posteriormente se produce el crecimiento de las cadenas.
La mayor limitacion de esta matriz es la humedad. En efecto la presencia de protones
labiles y con enlaces débiles inhibe la reaccién de polimerizacion actuando antes con
el iniciador y el activador. Debido a este problema, el sistema debe someterse a un
riguroso proceso de secado hasta alcanzar un contenido en agua por debajo de 2ppm.

Ademas todo el proceso debe realizarse bajo atmésfera inerte.

&Na

MH [
++ Na—H —_— -4 H,

Fig. 4.2: Etapa 1: Formacion del anién de caprolactamato de sodio
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Fig. 4.3: Etapa 2: Propagacién de la carga y polimerizacion
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4.2.2. Presentacion de los fenédmenos involucrados durante

el procesado de piezas via RTM

Como hemos visto durante la presentacién del proceso, todas las diferentes etapas
del RTM tienen una fuerte correlacién. Ocurre lo mismo con los fenémenos fisicos y
quimicos que entran en juego. Es cierto que la etapa de la etapa de drapeado/carga
del molde determina las propiedades geométricas del refuerzo (contenido de fibra,
arquitectura espacial, rigidez). Sin embargo, esta etapa puede ser considerada como
externa al proceso ya que solo define ciertas propiedades del refuerzo. En contraste,
la etapa de inyeccién es la clave del proceso. Es la etapa mas compleja. Es posible
descomponer el problema de la inyeccion en tres sub-modelos interactuando entre

ellos:

- Un modelo del flujo, gobernado por las ecuaciones de conservacién de la masa
y de la cantidad de movimiento y cuyas variables de estado son la presion y la

velocidad.

- Un modelo del comportamiento térmico que describe la conservacion de la

energia y cuya variable de estado es la temperatura.

- Un modelo cinético basado en la conservacién de especies quimicas y cuya

variable de estado es el grado de polimerizacion.

Finalmente se puede observar que la modelizacion global de un proceso RTM
pasa por el modelado y el acoplamiento de tres sub-procesos que son: el flujo, las

transferencias térmicas y la cinética de la reaccién quimica.

4.2.3. Conceptos basicos de simulacién de procesos de con-

formacién de materiales compuestos por via liquida
4.2.3.1. Flujos

Durante la fase de inyeccién de los procesos de conformacién por via liquida, la
matriz liquida, ademas de impregnar correctamente el refuerzo; debe llenar todas las
cavidades dejadas libres en el interior del molde. Por lo tanto, un modelo riguroso

debe proporcionar informacién acerca de estos dos fendémenos.
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Aspectos cualitativos del flujo Para poder considerar todos los fenémenos invo-
lucrados en el flujo de resina durante el llenado del molde,se requiere una observacion

segun tres escalas:

- El flujo desde un punto de vista macroscopico, corresponde a la progresion de
la resina entre las mechas del refuerzo fibroso. Este flujo es el resultado de la
accion de las fuerzas motrices inducidas por el gradiente de presion entre la
resina y el aire en el interior del molde. La mision de este flujo es asegurar el
llenado del molde; su control permite evitar la formacién de zonas secas y de

optimizar los tiempos de llenado.

- El flujo a nivel microscépico caracteriza la progresion de la resina entre los
filamentos que constituyen las mechas del refuerzo. El movimiento de la resina
a este nivel, se debe a la presion capilar existente a lo largo de los filamentos
y a un gradiente de presién entre dichos filamentos. El flujo microscopico es
un aspecto muy importante del proceso de impregnacion de las fibras ya que
influye en gran medida sobre el flujo macroscépico mencionado anteriormente.
Una gran diferencia entre flujo macroscopico y microscopico puede causar la

formacién de defectos en forma de macro-cavidades.

- Un flujo molecular, resultado de la accién de las moléculas situadas en la su-
perficie de las fibras. Este tipo de flujo condiciona la mojabilidad del tejido y
esta muy influenciado por la afinidad entre el ensimaje y la resina. Durante la
inyeccion, sus efectos se limitan a cierta influencia sobre el flujo macroscépico.

En la préctica estos efectos no se suelen tener en cuenta.

4.2.4. Modelizacién matematica para la simulacion del lle-
nado de moldes

Como se ha podido ver en el capitulo anterior, el flujo de resina a través de un

medio poroso como lo son los refuerzos, se suele modelar a partir de la Ley de Darcy

[33] [69]. Para el caso del llenado de molde en situacién no-isoterma, la viscosidad

de la resina, es una funcién que depende de la temperatura y del grado de curado de
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dicha resina (. La viscosidad de la siguiente se puede expresar como:

i = (T, B) (4.1)

Por otra parte, teniendo en cuenta la incompresibilidad de la resina y la ecuacién de

Darcy se llega a la siguiente ecuacién de continuidad:

v-v:v-pévm (4.2)

El problema del flujo de resina puede a su vez expresarse en términos volumétricos:

Q= Qp(t) UQu(t) (4.3)

donde €2 denomina el dominio asociado a la cavidad del molde, €2 se refiere a la parte
del molde ocupada unicamente por la resina y €2, es la parte vacia del molde. La
formulacion variacional asociada a la ecuacién de Darcy utilizada para la resolucién

de los valores de presion en el dominio ocupado por el fluido es la siguiente:
. —k
/(Vp - —Vp)dQ2 =0 (4.4)
Qf s

siendo p* una funcién de ponderacién. Para la resolucién de la ecuacion anterior hay

que asociarle las siguientes condiciones de contorno:
- Flujo de resina nulo en las direcciones normales a las paredes del molde
- Condiciones limites de inyeccién impuestas (presién o caudal)
- Condiciones limites de presion nula en la parte vacia del molde

Otro aspecto de vital importancia en las simulaciones de llenado de molde, es el
tratamiento numérico de la frontera mévil definida por el frente de avance. El do-
minio ocupado por la resina, donde las ecuaciones que rigen el comportamiento del
flujo, cambia de forma continua. La simulacion del llenado via una formulacion com-
binada Elementos Finitos/Volimenes Finitos sobre un mallado fijo ha demostrado

ser mas eficaz para la resolucién de este tipo de problemas. Los trabajos del profesor
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Trochu demostraron que el uso de elementos finitos no-conformes tenia la ventaja de
conservar exactamente el caudal de resina a través de los interfaces entre elementos
del mallado [70] [71] [72]. Por otra parte, cabe recordar que los elementos conformes
asocian las funciones de forma con los nodos, que son unas funciones geométricas
mientras que los elementos finitos no-conformes las asocian con los contornos de los
elementos. Para el calculo de la progresion del frente de avance de resina, la malla
se subdivide en volumenes elementales que se llenan gradualmente. Cada volumen
elemental se caracteriza por un factor de llenado L comprendido entre O y 1. L, =1
corresponde a un volumen elemental totalmente saturado. Para 0 < L., < 1, el ele-
mento se considera parcialmente saturado. La formulacién para elementos finitos
no-conformes del profesor Trochu, se basa en el siguiente algoritmo iterativo para el

caso isotermo [72]:
- Inicializar el algoritmo a partir de un dominio inicial D; ocupado por la resina.

- Para cada dominio de fluido Dy, se resuelve por elementos finitos el campo de

presiones.

- Se calcula el campo de velocidades dentro de Dy y por lo tanto la velocidad vy,
del fluido en la frontera Fj, de Dy.

- Se calcula la masa de fluido que atraviesa cada elemento superficial durante
At.

- Se determina el nuevo dominio saturado D, a partir del volumen de fluido

transferido a través de Sj.

- Se identifica la frontera del dominio Dy,; y la nueva posicién del frente de

avance.
- Finalmente se repite el algoritmo hasta el llenado completo del molde.

Como se puede observar, la formulacién de Trochu es puramente explicita. El princi-
pal inconveniente es la limitacion del paso temporal, que debe ser elegida en funcion
de la velocidad del frente de avance para asegura la convergencia. Sin embargo, este

enfoque permite simular el llenado de geometrias complejas.

104



4.8. Modelizacion del contenido en vacios

Desde un punto de vista numérico, la evolucién del frente de avance se consigue

resolviendo la siguiente ecuacién de transporte [73]:

dl 01

1,z € Ot
——+v.vu_0,{ @ € ()

0.2 ¢ (1) 49)

dt Ot

donde I representa la evolucién y localizacion del frente de avance.

4.3. Modelizacion del contenido en vacios

En esta seccion, se examina el fenémeno de saturacion, asi como su modelado. El
objetivo de este modelo es tener la capacidad de predecir el estado de saturacion en
cualquier punto y en cualquier momento de la fabricacion. Después de una definicién
de la saturacién, algunos modelos monofasicos se exponen teniendo en cuenta o no la
movilidad de los defectos en forma de burbuja. Posteriormente se exponen algunos

modelos bifasicos.

En el capitulo anterior se define la saturacién como la relacién entre el volumen

ocupado por la resina respecto del volumen total de poros:

g volumen de resina (4.6)
volumen total de poros

En efecto se trata de un ratio macroscépico que no da informacién sobre la distri-
bucion de los poros. El desplazamiento de la resina a través del refuerzo se puede
ver segin dos enfoques. El primer enfoque implica un flujo continuo de la resina. Sin
embargo, el segundo considera la fase gaseosa como fragmentada, es decir atrapada
en forma de burbujas en el refuerzo. Desde el punto de vista de la inyeccion, tener

un flujo continuo seria lo ideal.

4.3.1. Modelos monofasicos

En la modelizacién monofésica del flujo, no se tiene en cuenta la formacién de los

huecos ya que se considera que estan presentes desde el inicio de la inyeccién. Solo
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se tiene en cuenta el movimiento de la resina. El punto de partida de este tipo de

modelo es la Ecuacién de Darcy y la ecuacién de continuidad:

V-7=0
_, 4.7
{U: « (4.7

Para flujos no-saturados, se tiene que adaptar la ecuacion de continuidad a las

condiciones del problema, se tiene por lo tanto:

Para el caso del RTM, se considera la porosidad (¢) constante y ¢ representa la

velocidad de Darcy. Aplicando la ecuacion de Darcy se obtiene finalmente:

K(S) .= 08
7o 222 GP ) = —p— 4.9

‘ ( W ) "o 49)
Nétese que en la ecuacién anterior se ha introducido una permeabilidad K(S) que

depende de la saturaciéon. Bréard y sus colaboradores utilizaron la siguiente expresion

para la permeabilidad insaturada [27]:

K(S) = kra(S)K

4.10
kra = [(1— RY")S + RYF)P (4.10)

siendo /3 un factor de ajuste y Rg el ratio entre las dos nociones de permeabilidad

— Kinsat
(Rs = Teus).
Las ecuaciones presentadas anteriormente se utilizan para describir el flujo de
resina a través del refuerzo. El siguiente problema es el estudio de la distribucion de

huecos. Respecto a este problema, existen varios enfoques:

- Simplificar el problema obviando tanto la creaciéon de huecos como sus movi-

mientos,

- o evaluar la presiéon critica necesaria para colapsar o desplazar los huecos.
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4.3.1.1. Modelizacién sin considerar el movimiento de huecos

Segtn este enfoque, los huecos existen inicialmente y solo se introduce una ecua-
ciéon de transporte. Dicha ecuacién heredada de la mecéanica de los suelos, refleja
una dispersién hidraulica D. Eso permite describir una evolucién del flujo inestable,
irreversible; en la cual los huecos se dispersan de forma continua. Bréard propuso la
siguiente ecuacién de transporte para describir tales condiciones [27]:

%—f + %vs — DV2S - Q, (4.11)

donde D = ayv, el término « caracteriza la dispersividad, S, es un término
fuente funcién del nimero capilar. Estos dos términos representan una especie de
hueco cilindrico atrapado dentro de un arreglo perfecto de fibras. Esta formulacién
ha sido utilizada por Garcia y sus colaboradores para la resolucién del problema de
la saturacion en el caso RTM [74]. El término D puede representar dos expresiones

diferentes:
D = a,,v + 2

4.12
D = a,v* + 2 (4.12)

siendo o, [m] y apr[m?/s%] son las dispersividades microscépicas y macroscopicas.
Estas dispersiones no corresponden exactamente a la definicion hidrolégica donde la
dispersién es proporcional a la dispersividad. Por tanto, es dificil dar un sentido fisico
a estas expresiones.
Siguiendo un razonamiento similar, Davé obtuvo una formulacion similar a la ecua-
cion de transporte de Bréard. En su ecuaciéon Davé expresa de forma explicita la
hipétesis de despreciar los huecos creados durante el movimiento de la resina [75].
Ademés focalizé su investigacién en dos casos extremos; a saber la infusién libre (flujo
controlado por la presién capilar) y la infusién forzada (flujo controlado por las fuer-
zas viscosas). Para la infusién libre es necesario introducir un término representando
la presion capilar:
P=—-P(9) (4.13)

En cuanto a la presién capilar, siendo dependiente del binomio resina/refuerzo, su
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comportamiento obedece a la siguiente ecuacion:

1/2
P.(S) = J(S)yLvcosd {%] (4.14)

donde J(S) es la funcién de Leverett,y.y representa la tension superficial de la resi-
na, 6 es el angulo de contacto entre el refuerzo y la resina, ¢ representa la porosidad
y finalmente K es la permeabilidad del refuerzo. Es necesario determinar experimen-
talmente la funcion de Leverett para poder utilizar la ecuacion anterior.
Para el caso en el cual solo las fuerzas viscosas se ven involucradas, se llega a la
ecuacién de Brinkman con la hipétesis de que el flujo de resina es cuasi-estacionario:
g—i + % ~0 (4.15)
Las presiones calculadas a partir de esta expresion coinciden con las que se obtienen
de forma experimental sélo al inicio de la inyeccién. Esta discrepancia se explica por
el hecho de que el flujo en RTM esta gobernado tanto por las fuerzas viscosas como
por las fuerzas capilares.
Simacek propuso otro modelo de saturacion integrada a la simulacion, desacoplando
el efecto fuente a las ecuaciones. En contrapartida, la fuente se anade a cada elemento
discretizado [76]. Los pardmetros de los elementos originales tales como el volumen
o la porosidad deben ser ajustados posteriormente. En la practica el autor anade un
elemento 1D que se caracteriza por su seccién recta, su permeabilidad y su fraccion

de volumen de fibras.
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AVAVAYAVAYAVAY
QY. cavavavaTay
P VA T Y Vi
AVa Vi Vb VA VAVAT
Vi Vi VA VAT ALY

Vi Vit W/t Wi Ve ¥,

Fig. 4.4: Modificacién del mallado para modelar un medio poroso a doble escala [76]

Una vez que el nodo de la malla principal es alcanzado por la resina, el elemento
1D empieza a llenarse. La base del elemento es sometida a la misma presion que el
nodo al cual esta unido. La condicién limite en el otro extremo es la presion en el

interior de la mecha P,,ccp:

Pmech - Pvent - Pcap (416)

Al saturarse, el elemento 1D ya no es capaz de de drenar la resina de la malla
principal. En efecto el extremo de dicho elemento tiene una permeabilidad muy baja,
lo que permite cumplir con la condicién de contorno y no permitir ninguna fuga de

resina.

4.3.1.2. Modelizacién teniendo en cuenta el movimiento y/o la disolucién

de los huecos

Segun esta hipotesis los huecos se encuentran en un estado transitorio hasta la
polimerizacién. Son por lo tanto susceptibles de cambiar su forma, tamano o ubica-
cion bajo la influencia de fuerzas externas. Lundstrom observo asi una disminucién
significativa de la cantidad de huecos cuando se deja fluir la resina después de la im-
pregnacién completa de la pieza [77]. El posterior flujo de resina asegura por lo tanto
el transporte de las burbujas por advecién. Ademas, proporciona un tiempo extra
para disolver el exceso de surfactantes de las fibras. El mismo autor observé también

el colapso y posteriormente la difusién de los huecos en la resina.
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Antes de poder ser disueltos en la resina, el tamano de los huecos debe caer por
debajo de un umbral critico que les dan la movilidad necesaria. Bajo la hipdtesis,
bastante conservadora de que los huecos se comportan segin la Ley de los gases
ideales, se puede asociar el volumen critico a una presion critica. Gourichon hizé uso
de dicha presién critica para la movilidad desde el punto de vista numérico [78].
Otra practica empleada por Gebart y Lundstrom en sus investigaciones, es la de
cerrar el punto de venteo y de seguir la inyeccién para aumentar la presiéon en el
interior del molde. Este enfoque se denomina el packing. Después del packing, se
vuelve a abrir el venteo para extraer el exceso de resina.

El enfoque utilizado por Chen se centra basicamente en pardmetros fisico-quimi-
cos tales como la viscosidad, la tensién superficial y el angulo de contacto. Como
conclusion se pudo observar que las burbujas se deforman mas facilmente cuando se
trata de resina con una tensién de contacto baja [79]. Por lo que los huecos son mas
faciles de evacuar. Este estudio senala también a la viscosidad como un parametro
significativo para la movilidad de los huecos: un valor alto aumenta la presiéon sobre
las burbujas favoreciendo asi su movilidad. Sin embargo, es necesario encontrar un
compromiso ya que una viscosidad muy elevada limita la impregnacion.

Oliveiro y sus colaboradores por su parte estudiaron el tamano y la formas de los
defectos en forma de huecos. Concluyeron que las burbujas circulares y de tamano
reducido tienen tendencia en concentrarse en las zonas alejadas del punto de inyeccion
debido a su elevada movilidad [80]. Lundstrom por su parte, estudiando la morfologia
de las huecos en los composites a base de fibra de vidrio unidireccional, llego a al
conclusion de que existia una fuerte correlacion entre la morfologia de las burbujas
y la fracciéon de volumen de fibras [77]. Hay destacar que estos estudios se llevaron
a cabo desde un punto de vista experimental y que el fenémeno de colapso de las

burbujas y de su disoluciéon no fue modelizado.

4.3.2. Modelos bifasicos

Para este tipo de modelos, la mayoria de los estudios tienen en cuenta de forma
explicita tanto la fase liquida (resina) como la fase gaseosa (aire). Chui y sus cola-
boradores propusieron un modelo para la formacion y migracion de los defectos en

forma de vacios macroscopicos en el flujo de resina. En su modelo, se refleja la inter-
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accion entre el aire, la resina y el refuerzo. El movimiento del aire en el refuerzo es
el resultado del movimiento de la resina y el modelo se basa varias hipdtesis como la
inmiscibilidad del aire y de la resina. También se desprecia el efecto de la capilaridad
y las variables en juego se consideran constantes a través del espesor. El modelo del
flujo introduce dos variables: S, (saturacién del aire) y S, (saturacién de la resina)

, teniendo en cuenta que las dos fases ocupan el conjunto de poros disponibles:

b=l-F=%+F=1-V,=5+5 (4.17)
Su+ S, =1 '
La conservacién de la masa se expresa por lo tanto de la siguiente forma:
9: 4 V-0, =0
o5 ~ (4.18)
¢%E+ Vv, =0

siendo v, v v, las velocidades respectivas de la resina y del aire, las ecuaciones

anteriores estan a su vez relacionadas al gradiente de presion por ecuacion de Darcy:

o = —relr G P
. [ (4.19)

Uy = _TK VP
donde K es el tensor de permeabilidad del refuerzo. Se puede ver que, como en la mo-
delizacién monofasica, reaparece la nocién de permeabilidad relativa, en caso actual,
este principio se aplica de forma independiente para cada fase. Las permeabilidades
relativas dependen cada una de la saturacion de la fase correspondiente. También se
tiene en cuenta la viscosidad de cada fase. Con el fin de unir las dos ecuaciones, se
introduce la velocidad total y el parametro f,, que representa el flujo fraccional de

la resina:

Frelr (4.20)
f P 1
T krel,r krel,r
Hr Hr

Reformulando el sistema, llegamos al sistema de ecuaciones de Buckley-Leverett:
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8§;+v-(m):0

V-7=0 (4.21)
,D‘ — (kxi,T + k'r‘el,r) K . 6ﬁ

tor

La modelizacién de la creacion y migracion de los defectos en forma de burbujas
macroscopicas de realiza a través de los términos de permeabilidad relativas. En la
mayoria de estudios se suele introducir unas permeabilidades relativas que dependen
del nivel de saturacion de cada fase, también se introduce una relaciéon entre la
permeabilidad relativa del aire y la presion local normalizada. La permeabilidad
relativa del aire depende a su vez de la saturacién del aire (S, ,¢) v de la presién

normalizada (P):
S — M
rel,a 1—Sresid,a(P) (422)
pP=2L

Pvent

siendo Syesia,o(P) la saturacion residual y que representa las burbujas atrapadas en

el medio poroso.

4.4. Modelizacion de la etapa de curado

La prediccion de la viscosidad de la matriz como funcion de la temperatura y del
tiempo puede ayudar a encontrar el rango de temperatura y velocidad aceptable para
lograr con éxito la impregnacion de la tela sin degradacion térmica de la resina. Para
el andlisis de llenado no isotérmico, se necesita un modelo que relaciona la viscosidad
y la conversion de la resina. Ademads, debido a la baja viscosidad de los precursores, el
parametro mas importante es la ventana de procesado antes de la polimerizacién in-
situ. La entalpia de reaccién y la cantidad de calor liberada durante la polimerizacion

de la resina se obtienen a partir de la siguiente ecuacion:

HRO]’”(%;HZ(% . a5

donde t; representa el tiempo necesario hasta finalizar la reaccién de curado. El

grado, a su vez, puede expresarse a partir de las siguientes ecuaciones propuesta por
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Loos y sus colaboradores [63] [81]:

H
g dQ/dt

Por otra parte, el balance de calor se puede escribir como la siguiente expresion,

que fue propuesta por Gupta y Abisset-Chavanne [82] [83]:

oT d
PCogp + Prpe(a-VT) =V - (RVT) + PerRd—f (4.26)

donde T', p, Cp, kw y B representan respectivamente: la temperatura, densidad, calor
especifico, conductividad térmica, fraccion volumétrica de resina y grado de curado.
Para los posteriores calculos numéricos, se han considerados los siguientes valores

experimentales [84] [85]:
- Hpg, entalpia de fusion de la matriz PAG: 188400.J/kg
- k, conductividad térmica: 0,25W/mK

El calor especifico de la resina es funcién del grado de polimerizacién [86]:

(cp)r = (1 = B)(cp)epr + B(cp) apa (4.27)
siendo:
- (¢p)epr, calor especifico de la caprolactama: 2590.J/ (kg * K)

- (¢p)apa, calor especifico de la fase amorfa del AP-6: 0,25W/mK

Durante el llenado del molde, la viscosidad de la resina varia debido a la reaccién de
polimerizacion. También se puede ver en la ecuaciéon 4.26, que la generacion de calor
provocada por la polimerizaciéon depende también del grado de curado y su cinética
puede ser modelada a partir de la siguiente expresion:

ap

i Ag - exp (—E) (1-08)"-(1+ BB) (4.28)

113



Capitulo 4. Simulacion numérica de la fabricacion de material compuesto a partir
de una matriz APA6 reforzada con tejido de basalto

En la ecuacion anterior, Ag es el factor pre-exponencial y se considera independiente
de la temperatura. El factor pre-exponencial estd relacionado con la cantidad de
colisiones por unidad de tiempo entre las moléculas que reaccionan, es por la tanto
un buen indicador de la eficiencia del catalizador utilizado. E y By representan
respectivamente la energia de activaciéon y la constante autocatalitica que describe
el efecto autoacelerante de la reaccién (véase figura 4.5 y tabla 4.1). A su vez, n es

el orden de reaccién.

Reaction rate(dg/dr) Reaction rate(dg/dr)

x10-2 x10-2 ]
161 =0 m o t=400K @
141 p=025g 14 (=413K®
131 5=05 g 1 12 1=425K @
1.0f p=07m ; o 1.0 o 1=4383Km
08[A=1 o o 0.8 i : 1=450K @
0.6 > / 0.6
0.4 (__,,./‘"// 0.4 e =
02 | === 0.2 <
(1) 0.0 o
4.0 41 42 43 44 45 0.0 02 04 0.6 0.8 1.0
Temperature (K) #10 Beta

Fig. 4.5: Dindamica del cura como funcién del grado de curado y de la temperatura

para una matriz AP. [87]

Tin; (°C)

Tmol (OC)

AO (105/8)

E(kj/mol)

n

By

85

160

3.6

67.4

1.09

11

Tabla 4.1: Pardmetros cinéticos del modelo auto-catalitico una resina AP6.

4.5.

fectos en forma de vacios

Optimizacién numérica del contenido de de-

Se ha comprobado el efecto nefasto que pueda tener la presencia de defectos en
forma de vacios sobre las prestaciones mecanicas de las piezas de composite. Existen
gran cantidad de investigaciones que hacen hincapié sobre la formaciéon de micro y

macro cavidades, y se ha demostrado que, como se ha visto en la seccién 4.3 que las
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macro-cavidades tienden a formarse durante las inyecciones a caudales bajos debido
a que los efectos capilares son predominantes; mientras que las micro-cavidades se
generan a caudales de inyeccion elevados. Por otra parte, algunas investigaciones
relacionan la formacion de este tipo de defectos con el nimero capilar modificado.
Desde el punto de vista de la fabricacién industrial, parece mas practico basarse en
este concepto.

El método propuesto por E.Ruiz y sus colaboradores para la optimizacion del con-
tenido de micro/macro vacios se basa en el concepto del nimero capilar modificado

para controlar la velocidad de inyeccién[88]:

.
=0 4.2
Ca yeos(6) (429)

Despejando la velocidad en la ecuacién anterior se obtiene:

Cycos(6)

Yot — Za 4.30
p (4.30)

imp
La formulacion matematica de la saturacién en los procesos LCM debe tener en
cuenta la interaccion entre la resina y el aire, es basicamente un caso de flujo biféasico.
Para el analisis de la formacion de defectos en forma de vacios durante el proceso de
impregnacién, Garcia y sus colaboradores propusieron una solucién unidimensional
basada en un flujo bifdsico [74]. Este modelo lleva a introducir una permeabilidad
relativa funcién de la saturacion y una ecuacion modificada de la saturacion que a su
vez es una ecuacion de adveccion-difusion que incluyen los efectos de los fenémenos
capilares y viscosos. Combinando la ecuacion de Darcy y la conservaciéon de la masa,
se obtiene una ecuacion de saturacién que en su forma general se expresa de la

siguiente forma:

a8
qba +V - (qg-f(5)) ==V - (Ds(S)VS) (4.31)
siendo S el grado de saturacion del refuerzo. A su vez la velocidad total se obtiene

a partir de la siguiente expresion:

ar = qr + qa (432)
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En la ecuacion los subindices r y a designan respectivamente la fase liquida (resina) y
la fase gaseosa (aire). D.¢(S) es el coeficiente de difusividad debido a la capilaridad.

Notese que es un término no lineal y viene definido por la siguiente expresion:

Ip.

D ¢ (S) = f(9)7.(S)== 4.33
1(8) = F(S)u(9) 2 (4.33)
siendo p.(S) = p, — p- El flujo fraccional de resina f(S) se obtiene como:
7 (5)
F(S) = — ) 4.34
) Y (5) +75(5) 434
Por otra parte la movilidad de las fases viene expresada por:
Kgri(S)SK
(s) = FRSE (1.3
j

siendo Kr;(S) la permeabilidad relativa de la fasej, p1; la viscosidad y finalmente K
la permeabilidad del refuerzo.

Para la optimizacion del contenido en vacios, en esta presente tesis, se asumen
unas condiciones isotérmicas. La ecuacién 4.31 se combina con las ecuaciones elipticas
de presion y velocidad de la resina. Cabe destacar la permeabilidad relativa debe ser
obtenida considerando una mezcla de aire y resina como refleja la ecuacién —. Los
detalles acerca de este método pueden ser consultados en los trabajos de Gascén y sus
colaboradores [89][90]. En el contexto del llenado del molde, la simulacién numérica

hace intervenir los siguientes operaciones para cada paso de tiempo:

- Se calcula la distribucién de la presiéon mediante el método de los elementos
finitos basandose en la ecuacién resultante de la combinacién de la ecuacion de

Darcy y de la conservacién de la masa para la fase liquida (resina):

op 05

V(ER(S)V) = TS

(4.36)

- Después se obtiene el campo de velocidad a partir de la Ley de Darcy

- Y finalmente se actualiza la distribucion de la saturacién integrando la ecuacién

4.31 utilizando la técnica Flux Limiter empleada por Garcia [74]
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4.6. Caso de aplicacién de la optimizacién a la si-

mulacion de fabricacion

4.6.1. Contexto del estudio

El presente estudio se ha llevado a cabo después de la concepcién de la pieza y de
su correspondiente molde. Por lo tanto el refuerzo estéd totalmente definido y también
el molde. Se trata de explorar la posibilidad de sustituir las matrices convencionales
por una matriz AP-6 con el fin de obtener una pieza que sea reciclable. En efecto,
con una matriz termoplastica siempre se tiene el recurso de triturar la pieza al final
de su ciclo de vida y poder reprocesarla.

Las simulaciones presentadas en este trabajo se llevaron a cabo mediante el software
de simulacion PAM-RTM. Este cédigo de simulacion permite concebir y optimizar
nuevas herramientas para las lineas de produccion de materiales compuestos que
utilicen de tecnologias de moldes cerrados. Es una herramienta que permite simular
la etapa de llenado de moldes. El ingeniero puede elegir la mejor estrategia ya que
el programa permite obtener practicamente todos los pardmetros necesarios para un

diseno 6ptimo:

calculo de la presion en el interior del molde, para determinar y optimizar los

tiempos de llenado

visualizacién de las zonas secas, esta caracteristica del software es fundamental

para optimizar la posicién y el nimero de puntos de inyecciéon

visualizacién de la cartografia de defectos en forma de vacios

tiempos de polimerizacién

Mediante PAM-RTM se ha realizado unas simulaciones complejas de la etapa de
conformado de la pieza, especialmente el llenado del molde. Debido al tipo de fluido,
una resina termoplastica APG6, se ha tratado con flujos bajo condiciones no isotermas.
El refuerzo elegido has sido un apilamiento de fibras de basalto. Estas condiciones
de simulacién implican resolver las ecuaciones correspondientes a los conceptos enu-

merados a continuacion:
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Ecuacién de Darcy + Conservacion de la masa

Transferencia de calor

Cinética de curado

Contenido en vacios y su posterior optimizacién

4.6.2. Presentacion de la pieza

El estudio se centra en una pieza del sistema presentado en la figura- . Se trata
del techo de un triciclo de traccién eléctrica. El techo tiene una longitud de 1245
mm , un ancho de 500 mm y una altura maxima de 300 mm. El techo esta destinado
a servir de soporte para la instalacién de un moédulo de placas solares, el andlisis
mecanico se ha llevado a cabo de manera de forma a poder determinar el niimero de

capas y el tipo de drapeado necesario para cumplir con los requisitos estructurales.

Fig. 4.6: Conjunto triciclo
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335 mm

1385 min B

1000 mm

Fig. 4.7: Detalle del techo.

4.6.2.1. Contexto y objetivos del estudio

El presente estudio se ha llevado a cabo después de la concepcién de la pieza y de
su correspondiente molde. Por lo tanto el refuerzo esté totalmente definido y también
el molde. Se trata de explorar la posibilidad de sustituir las matrices convencionales
por una matriz AP-6 con el fin de obtener una pieza que sea reciclable. En efecto,
con una matriz termoplastica siempre se tiene el recurso de triturar la pieza al final
de su ciclo de vida y poder reprocesada. El primer sistema del cual se dispone en
el laboratorio es un sistema de inyeccién controlado por presién, por lo que en un
primer andlisis se reproduce las condiciones de dicho sistema para poder analizar la

cartografia del contenido en huecos. Posteriormente,
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4.6.2.2. Mallado para la simulacién del llenado

Antes de realizar la malla que sirve de soporte para la simulacién del llenado, se
corrige la geometria simplificando algunos detalles del modelo original(eliminacién
de los agujeros para la fijacién por ejemplo, como se ve en la figura 4.9 ).El mallado
se realiza a partir de elementos triangulares lineales y luego se traduce al formato unv
utilizando el software de CAE NX7 UNIGRAPHICS, para cumplir con los estandares
de PAM-RTM. La malla final se muestra a continuacién en la figura 4.10, se compone
de 18419 elementos y de 9315 nodos.

Fig. 4.8: Etapa previa al mallado: simplificacién de la pieza original.
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Fig. 4.9: Vista de la malla

4.6.2.3. Efecto de borde

Para tener en cuenta los efectos de borde durante el llenado la malla tiene que
incluir un espacio entre el borde del molde y el refuerzo. Este espacio actia entonces
como un canal preferencial durante el llenado del molde, la figura 4.11 muestra un
detalle del canal preferencial realizado a la malla utilizada. En la zona del canal
preferencial, la permeabilidad es mas elevada que la del propio refuerzo. Ademas
este hecho cambia el patrén de llenado acercandolo a la realidad. La integracion del
canal preferencial denominado comtinmente race-tacking, requiere la realizacién de
una malla diferente. En el caso presentado dicho canal tiene un ancho de 3 mm.

El principal obstaculo para el modelado de los efectos de borde esta en la diferencia
entre la permeabilidad del medio poroso y la del canal preferencial. En efecto, el
flujo de resina se modela de manera diferente en funcién de cada zona. Un enfoque
simple pero fiable fue desarrollado por Hammami y sus colaboradores [91]. Segin
dicho enfoque, el canal se representa como un medio poroso y con la condicién de
que el ancho de dicho canal no esté por debajo de un valor critico, es posible obtener

una aproximacién de la permeabilidad:

d2

K.=—
12

(4.37)
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Fig. 4.10: Mallado del perimetro para simular el canal preferencial a lo largo de del

borde de la pieza

4.6.3. Metodologia

En situacion isoterma la velocidad de Darcy depende unicamente de la viscosi-
dad de la resina. Por lo tanto el patron de llenado sera idéntico para cualquier resina
siempre que su viscosidad no cambie. Ademés la ecuacion de Darcy nos indica que
tanto la viscosidad como la permeabilidad son factores lineales, por lo que solo cam-
biaran los tiempos de llenado: dichos tiempos de llenado se veran acelerados para el
caso de un refuerzo con un valor alto de permeabilidad o para el caso de una resina
de baja viscosidad. Por lo contrario, cuando se tienen refuerzos con valores de per-
meabilidad bajos o resinas de alta viscosidad, el llenado se ve ralentizado. El proceso
de polimerizacion de la matriz AP6 es un proceso que se realiza utilizando un molde
precalentado, por lo tanto es un caso de inyeccién no isoterma. Para representar el
cambio del valor de la viscosidad como funcién de la temperatura y del grado de

curado se hard uso de la siguiente expresion:

3525
w(T,B) =27 x 1077 exp (T + 17,5 - ﬂ) (4.38)
El refuerzo considerado es un tafetdan de fibras de basalto de con unos valores de

permeabilidad principal de: K; = 1,56711 m? y K; = 1,49711 m?2. Dicho valores

fueron obtenidos experimentalmente utilizado el montaje presentado en el capitulo

122



4.7. Resultados

dos.

Con el fin de demostrar la influencia de la velocidad de llenado sobre el contenido
de vacios y por lo tanto de la calidad de la impregnacion, los siguientes parametros
se han utilizado en el médulo de optimizacion de PAM-RTM [87]:

Macro-vacios: Vi = —154,4v + 12,82

Micro-vacios: Vy; = 100,5v + 1,27

Coeficiente de efectos capilares: 0,02

Numero capilar modificado: C'a* = 0,0069

4.7. Resultados

La Figura 4.11 ilustra la estrategia de llenado, que bésicamente consiste en una
inyeccién puntual teniendo en cuenta los efectos de borde. Una primera inyeccién a
presién constante se realiza para disponer de una referencia. La presion de inyeccién
es de 3 Bar. El tiempo de llenado se ve en la figura 4.12(a), siendo este de 19.3 s.
El siguiente caso es el de una simulacién a caudal constante, para esta simulacién
de ha fijado el caudal a 2¢™* m/s. En la figura 4.13(a), se puede observar el tiempo
de llenado para el caso de inyecciéon a caudal constante. La tltima simulacién hace
uso del modulo de optimizacién de la velocidad del frente de avance. Los parametros
descritos en la seccién anterior son los datos de partida para este tipo de simulacién.
La idea detras de esta simulaciéon es de proporcionar al usuario la velocidad ideal
de inyeccion, optimizando el contenido en vacios. Los tiempos de llenado de esta

simulacién se reflejan en la figura 4.13(a).
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Punto de inyeccidn
Race-Tracking

Fig. 4.11: Estrategia de inyeccién para la simulacion del llenado.

Los resultados de la comparativa entre la inyeccién a presion constante y a caudal
constante muestran que para ambos casos la tasa de macro-vacios es bastante elevada
a pesar de la diferencia de las condiciones de inyeccién (figura 4.12 (c) y figura
4.12(c)). Al comparar las graficas de las figuras 4.11(d) y 4.12(c), se puede observar
una notable reduccion de la velocidad de avance para el caso de la inyeccion a caudal
constante. Eso sugiere que una inyeccién demasiado lenta aunque sea constante, tiene

a crear macro-vacios.
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Fig. 4.12: Simulacién de llenado a presién constante, F;,; = 3Bar
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(a) Tiempo de llenado [s]
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Fig. 4.13: Simulacién de llenado a caudal constante, ¢ = 2¢~4m/s
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Fig. 4.14: Simulacion de la optimizacion de la velocidad del frente de avance
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Capitulo 5

Materiales compuestos a partir de
matrices Epoxi y pCBT reforzadas
con fibras de basalto:
comportamiento frente a impacto

de baja velocidad

5.1. Introduccion

Practicamente todas las estructuras ingenieriles son susceptibles se sufrir cargas
de impacto durante su vida ttil. La respuesta del material en estas condiciones de-
pende de diversos factores, entre otras cosas la geometria de las piezas, la masa y la
velocidad del impactor, y la frecuencia de los impactos. Debido a su elevada resisten-
cia y rigidez, y su buena capacidad de absorcién de energia los materiales compuestos
suelen tener un buen comportamiento frente a impactos. Las fibras tradicionales co-
mo el carbono o el vidrio sufren de una falta de elasticidad, por lo que hasta los
impactos sin penetracién pueden producir las rotura del refuerzo, provocando una
reduccién drastica de las prestaciones mecanicas. Por otra parte, las matrices ter-
moplasticas tienen la ventaja de tener unos limites elasticos lo bastante elevados para

reducir su sensibilidad a los impacto. En este capitulo se propone la combinacién de
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una matriz termopléstica y de un tejido de basalto para la fabricacion via VARTM
para la obtencién de un composite, posteriormente se realiza una caracterizacion

frente a impactos de baja energia incidente.

5.2. Estudio bibliografico

5.2.1. Materiales compuestos a matriz polimérica

El diseno de materiales compuestos basados en matrices poliméricas requiere el
dominio de dichos materiales, lo que incluye todas las caracteristicas desde la quimi-
ca de sintesis hasta las caracteristicas finales pasando por la etapa de inyeccién. Los
polimeros son compuestos organicos, cuya estructura en forma de cadena de carbono
se caracteriza por su celda unitaria llamada monémero (A). Cuando todas las celdas
unitarias son idénticas, se denominan homopolimeros (-A-A-A-), por lo contrario
cuando las celdas unitarias son diferentes quimicamente, se suelen llamar copolime-
ros. Por otra parte, dos tipos de copolimeros pueden ser obtenidos: los copolimeros
estadisticos, cuando las moléculas se encadenan de forma aleatoria (-A-A-B-A-B-B-
A-) y los copolimeros en bloque (-A-A-A-B-B-B-). Los polimeros son por ende, una
combinacion de varias cadenas macromoleculares donde su consistencia se consigue
mediante la accién de dos tipos de interacciones. Los enlaces intramoleculares fuertes
son enlaces covalentes entre los a&tomos de la cadena, con una energia de disociacion
del orden de unos cientos de kJ/mol; las conexiones entre las cadenas estdn asegu-
radas por unos enlaces més débiles (de Van der Walls) cuyas energias de disociacién
son del orden del kJ/mol. Este tipo de enlace es posible gracias a la presencia de
un atomo de hidrogeno H y de otro atomo cargado negativamente. Los polimeros se
sintetizan en forma de arreglos regulares o no de cadenas lineales. Estos arreglos pue-
den a su vez adoptar dos estados; un estado cristalino en el cual las cadenas pueden
adoptar una posicion regular, ordenada y compacta, basicamente en estado cristalino
el material define una red cristalina periddica en las tres direcciones del espacio. En
estado amorfo, las cadenas se disponen de forma desordenada, las cadenas vecinas

estan entrelazadas.
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(a) (b)
Fig. 5.1: Estructura polimérica: (a) ramificada - (b) reticulada

5.2.1.1. Polimeros amorfos y polimeros cristalinos

Los polimeros se clasifican a menudo como amorfos o cristalinos, aunque lo ade-
cuado seria clasificarlos en funcion del grado de cristalinidad. El grado de cristali-
nidad afecta a muchas de las propiedades de los polimeros. A su vez, el grado de
cristalinidad puede verse influenciado por algunas caracteristicas de las materias pri-
mas y algunos aspectos de procesos de obtencion de los materiales de la matriz. Por
el ejemplo, el peso molecular afecta en gran medida la cristalinidad de los polimeros.
El peso molecular es un buen indicador de la longitud de las cadenas moleculares
en un material. Para un material plastico, el peso molecular se sitia entre 10,000 y
1,000,000. Cuanto mas alto sea el peso molecular, menor sera el grado de cristalini-
dad. El peso molecular depende también del tiempo disponible para que se produzca
la polimerizacién.

La cristalizacién se produce cuando se le aplica un ciclo térmico al polimero. La
figura siguiente ilustra el cambio de rigidez que sufre el polimero en funcién de la
temperatura y del grado de cristalinidad. Dependiendo del tipo de polimero, pode-
mos distinguir dos temperaturas relacionadas con las propiedades fisicas de dicho
polimeros: la temperatura de transicién vitrea (7,) y la temperatura de fusién (7).
Estas temperaturas nos aportan informacion sobre el estado del material en funcién

de la temperatura [92].
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Log(E)t
g [

1: Estado vitreo
2: Estado gomoso
3: Estado viscoso

Fig. 5.2: Evoluciéon del médulo de Young en funcién de la temperatura y del grado

de cristalinidad

= Polimeros amorfos
Los materiales amorfos no tienen un orden establecido en su estructura mo-
lecular. A bajas temperaturas, un polimero amorfo tiene un comportamiento
vitreo mientras que a temperaturas elevadas tiene un comportamiento similar
al de un caucho (viscoso). La transicion entre estos dos estados se realiza cuan-
do se alcanza la temperatura de transicion vitrea (Tg). A esta temperatura, la
energia aportada sirve para desenredar las cadenas [93] [92]. Para un polimero
amorfo, no existe ningin requisito especial en cuanto a la velocidad de calenta-
miento o de enfriamiento, lo cual representa una ventaja desde el punto de vista
del procesamiento. En general, las propiedades mecanicas de estos polimeros
son mas bajas que las de los polimeros semi-cristalinos. Sin embargo, se pue-
de observar una mejor resistencia a la fluencia y un mejor comportamiento a

impacto.

= Polimeros semi-cristalinos
No existe ningin polimero totalmente cristalino, ya que no podrian ser disueltos
a causa de la estructura altamente organizada que tendrian. Los polimeros se

consideran semi-cristalinos a partir del 80 % de cristalinidad. Los materiales
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cristalinos tienen una estructura altamente organizadas, ademas de tener unas

componentes moleculares sélidamente entrelazadas.

Fig. 5.3: Formacién de esferulitas en un poliméro semi-critalino [94]

Cuando un polimero solidifica a partir de una masa fundida, los cristales forman
unos cristalitos que inician su nucleacion a partir de un centro de germinacion
(monocristal) y crecen en tres dimensiones segiin una orientacion cristalografica
radial hasta interferir entre ellos. Asi, la forma final de la estructura es similar
a una esfera. Las zonas de cristalinidad, llamadas esferulitos tienen una for-
ma y unas dimensiones que pueden variar (véase figura 5.3). La longitud de las
cadenas poliméricas contribuye a su capacidad para cristalizar [95]. Los polime-
ros semi-cristalinos tienen por lo tanto una temperatura de transiciéon vitrea,
T,(caracteristica de la zona amorfa) y una temperatura de fusién T (carac-
teristica de la fusién de los cristalitos). Sin embargo, tiene inconvenientes im-
portantes: el grado de cristalinidad y las propiedades del material dependen de
la velocidad de enfriamiento. Esto complica su aplicacién en comparaciéon con
los polimeros amorfos. Basicamente, las propiedades del material final varian
de acuerdo con los parametros de procesado. Por lo general, cuanto mas bajo
es el grado de cristalinidad y mas réapida la velocidad de enfriamiento, peo-
res seran las propiedades mecanicas. Para concluir esta seccién, cabe destacar
que todos los polimeros termoestables son amorfos, mientras que los polimeros
termoplasticos pueden ser amorfos o semi cristalinos. Esta caracteristica es im-
portante porque determina en gran medida la respuesta del material compuesto

obtenido a partir de dicho polimero.
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5.2.2. Técnicas de produccién de materiales compuestos a

partir de matrices termoplasticas

Uno de los principales inconvenientes a la hora de desarrollar aplicaciones basadas
en materiales compuestos, a partir de matrices termoplasticas reforzadas con fibras
largas, es la elevada viscosidad de dichas matrices [87]. Conseguir una buena adhesién
fibra/matriz es un requisito clave para la obtencién de materiales compuestos de
altas prestaciones [96] [8]. Sin embargo, lograr una buena impregnacién de las fibras
por una resina termoplastica puede ser un verdadero desafio ingenieril debido a
las altas viscosidades que suelen tener estas matrices. Ademas, hay que tener en
cuenta que el procesado de termopldsticos en general, requiere altas temperaturas
y presiones muy elevadas. Como se ha mencionado anteriormente, la impregnacién
adecuada del refuerzo por la resina es una de las etapas mas determinantes en los
procesos de produccién de materiales compuestos estructurales [97]. Como lo muestra
la ecuacion de Darcy, la velocidad de impregnacién depende de la viscosidad de la
resina. También, podemos definir una longitud de flujo L, representando la distancia
que debe recorrer la resina para conseguir la impregnacién completa del refuerzo.

Considerando un flujo unidimensional, la Ley de Darcy se puede expresar como:

a_ _Kor (5.1)

Hres = qﬁ% - n Ox

siendo
ures = velocidad superficial de la resina
¢= porosidad del refuerzo

L= distancia impregnacion segun x

?9_1;: gradiente de presion
Mediante la integracion de la ecuacién anterior y suponiendo una permeabilidad
constante, el tiempo requerido para impregnar completamente el refuerzo puede ser

aproximado como:
nL?

T Iy

(5.2)
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donde
P; = presion de inyeccion
Py= presiéon atmosférica

Teniendo en cuenta que la viscosidad de las resinas termoplasticas es de tres 6rdenes
de magnitud mayor que en el caso de las resinas termoestables, se puede deducir
que los sistemas termoplasticos no se pueden procesar aplicando directamente las
técnicas utilizadas para resinas termoestables.

Es cierto que los tiempos de inyeccién se pueden acelerar aumentando la presion de
inyeccion, pero se corre el riesgo de danar o variar la orientacién las fibras redu-
ciendo asi las propiedades mecanicas del material final. Inyectar a presiones elevadas
conlleva también a hacer uso de moldes mucho mas robustos y caros. Ademads la
permeabilidad disminuye conforme aumenta la presion de inyeccion, lo que dificulta
ain mas la impregnacion.

La ecuacion demuestra también que el factor que mas influye sobre los tiempos de
inyeccion es el término L?, por lo tanto una solucién adecuada seria minimizar la
longitud de impregnacion. En base a esta consideracién, se han desarrollado diferen-
tes técnicas con el fin de producir de manera rentable materiales compuestos basados

en resinas termoplasticas. La mayorfa de estas técnicas consistan de dos etapas [15]:

- la primera etapa consiste en un proceso de impregnacién para la produccién
de preformas en forma de cintas o rollos de refuerzos (unidireccional o tejidos),

se suelen llamar cominmente pre-impregnados.

- La segunda etapa, consiste en un proceso de moldeo y seguido de una etapa de
consolidacion utilizando una combinacion de calor y presiéon mediante autoclave

o utilizando una prensa.

Durante los ultimos anos hemos podido asistir al desarrollo de una nueva via de
produccién de materiales compuestos a partir de resinas termoplasticas reforzadas
con fibras largas denominado procesado reactivo [15] [13] [14]. El procesado reactivo
combina las técnicas basicas de procesado y las ventajas asociadas con los termo-

estables con las ventajas que aportan los materiales termoplasticos (véase seccién
4.2.1).
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Debido a la baja viscosidad inicial que tienen, los sistemas polimerizados in-situ pue-
den ser procesados a baja presion, a diferencia de las técnicas clasicas de obtencion
de materiales compuestos a base de matriz termopldsticas [98].

Ademas, existe la posibilidad de crear un enlace quimico entre las fibras y la matriz,
lo que aumenta la resistencia de la interfaz fibra/matriz. Por otra parte, el procesado
reactivo es apto para obtener piezas estructurales mediante técnicas de moldeo por
transferencia de resina (LCM). Otra ventaja asociada, es la posibilidad de anadir
al mondémero nanoparticulas en las etapas previas a la polimerizacién con el fin de

obtener un material compuesto reforzado con mejores prestaciones.

5.2.3. Polimerizacion in-situ del butilén tereftalato ciclico

El butilén tereftalato ciclico es un sistema de oligdmeros ciclicos que se puede
encontrar en varios formatos (polvo o granza) y es apto para ser utilizado como
material de matriz termopldstica para la obtencién de materiales compuestos [99]
[100] [101] [102]. E1 CBT es capaz de polimerizar formando polibutilén tereftalato
(pCBT) mediante una polimerizacién por apertura de anillo, mas conocido por su

designacién en ingles Ring-Opening Polymerization (ROP).
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Fig. 5.4: Polimerizacién mediante apertura de anillo [99]
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Una polimerizacién por apertura de anillos significa que los monémeros u oligéme-
ros tienen una forma de anillo antes de la polimerizacién (Figura 5.4). Durante el
proceso de polimerizacion de estos anillos se abren y se combinan con el catalizador
para formar un PBT macrociclico o lineal dependiendo del catalizador.

Cuando este proceso ocurre durante la etapa de la fabricacién, se denomina polime-
rizacién in-situ. Antes del proceso de polimerizacion por apertura de anillo propia-
mente dicho, el material fundido tiene una viscosidad similar a la del agua (~ 1072
Pa.s)[103]. Esta baja viscosidad se debe al bajo peso molecular que presenta el ma-
terial en la etapa previa a la polimerizacion. Cabe recordar que para la impregnacion
de refuerzos en forma de fibras largas o tejidos, es necesario disponer de una resina
con una viscosidad inferior a 1 Pa.s. Como se ha mencionado anteriormente, los ter-
moplasticos convencionales tienen unas viscosidades cercanas a 102 — 1044 Pa.s y se

suelen utilizar en combinacién con fibras cortas.
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Fig. 5.5: Viscosidad dinamica de poliméros termoplasticos tradicionales y reactivos

De acuerdo con el trabajo de Hull [104], los catalizadores més efectivos para la
polimerizacién por apertura de anillo del CBT, para obtener pCBT son los derivados
del estano y del titanio. Ademads, el proceso se realiza sin generacién de subproduc-
tos.

El proceso de polimerizacion se caracteriza por una fase inicial, durante la cual los
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oligémeros ciclicos se abren por los efectos del calor y del catalizador para formar
finales de cadena activos [105] [106]. La otra fase caracteristica es la propagacion, es
béasicamente una especie de polimerizacién en cadena, que continua hasta que se ago-
ten todos los oligomeros ciclicos llegando asi a la rotura del equilibrio anillo-cadena
[107] [108]. El polimero resultante, después de la polimerizacion, es quimicamente

idéntico al PBT pero con un peso molecular y un grado de cristalizacién diferentes.

5.2.4. Respuestas de laminados sometidos a impacto de baja

velocidad

Existe una multitud de estudios relativos al estudio de la respuesta de los la-
minados de materiales compuestos sometidos a impacto. Dicha repuesta puede ser
descrita en funcién de la fuerza axial que sufre el impactor. Algunos autores sugieren
la aplicacion de un filtro para disimular los modos de vibracién intrinsecos al propio
dispositivo de ensayo, sin embargo es posible que la aplicacion de dichos filtros pueda
esconder cierta informacién como seria la caida repentina de la fuerza de contacto
asociada con la aparicién de dano en forma de delaminacién [109] [110].

Como propone Belingardi, las curvas respuestas de la fuerza de contacto durante un
ensayo de impacto se pueden agrupar en tres casos: el primero donde el impactor
rebota, un segundo caso donde el impactor es parado en seco y por ultimo, el caso
donde la probeta es perforada por el impactor [111]. En caso de rebote del impactor,
este ultimo impacta la probeta y vuelve en sentido opuesto. El experimento concluye
cuando la fuerza medida por el impactor se anula. La deformacién maxima de la
probeta es alcanzada cuando la velocidad del impactor se anula.

Como se puede observar en la figura, la curva fuerza-tiempo presenta dos puntos
caracteristicos. En el primer punto, la curva presenta unas oscilaciones pronunciadas
provocadas por el inicio de los primeros danos del material. El segundo punto se
caracteriza por una caida repentina de la fuerza de contacto seguida por un aumen-
to siguiendo una pendiente menos pronunciada. Este segundo umbral, representa la
aparicién de danos mas severos que afectan notablemente el comportamiento global

del material y se denomina umbral de delaminacién [110].
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Fig. 5.6: Respuestas clasicas de probetas a sometidas a impacto con rebote del im-

pactor

Cuando el impactor entra en contacto con la probeta, este le proporciona energia
incidente al impactar; esta misma energia es a veces devuelta al impactor que vuelve
a su posicion inicial: es el fenomeno del rebote. La diferencia entre energia incidente
y la energia restituida al impactor es la energia absorbida, dicha energia es empleada
principalmente en los mecanismos de degradacién del material. Esta energia absorbi-
da es equivalente al area del bucle cerrado formado por la curva de la fuerza de con-
tacto en funcién del desplazamiento del impactor. A medida que aumente la energia
de impacto, la curva fuerza-desplazamiento va cambiando de perfil dependiendo de la
porcion de energia incidente absorbida por los diferentes mecanismos de disipacion.
Cuando toda la energia incidente es absorbida, la curva fuerza-desplazamiento deja
de formar un bucle cerrado y en el caso de la curva fuerza-tiempo, podemos observar
una asimetria muy marcada, en efecto a diferencia del caso en el cual el impactor
rebota, el valor de la fuerza de contacto sigue disminuyendo después de alcanzar el

valor pico.
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Cuando la energia incidente es suficiente para provocar la perforacién de la probeta
por el impactor, el desplazamiento del mismo se convierte en monétono. La disipacion
de energia del material por fragmentacion se sustituye por la friccién de Coulomb (la
aceleracion del impactor es constante, velocidad se vuelve lineal en el tiempo). La
senal de la fuerza de contacto aqui es similar al del caso de la penetracion sin per-
foracién, pero tiene unas oscilaciones de gran amplitud cuando el proyectil atraviesa
la placa (Figura 5.7). La curva de fuerza / desplazamiento ya no es un bucle cerrado

y su area representa la absorcion de energia por la fragmentacién del material.
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Fig. 5.7: Respuestas clasicas de probetas a sometidas a impacto con perforacién

Segin Olsson, se puede distinguir tres posibles tipos de respuestas frente a im-
pacto [112]. El primer tipo de repuesta se produce a baja energia incidente y a
baja velocidad, cuando se presentan estas condiciones, el tiempo de respuesta de la
probeta impactada es lo suficientemente largo para que las ondas de deformacion
asociadas con el impacto se puedan propagar y reflejar cuando alcanzan los bordes

de dicha probeta. Como es logico, en este caso, el tiempo de respuesta de la pro-
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beta se vera afectado por las condiciones iniciales impuestas. Aqui, la respuesta es
practicamente cuasi-estatica por lo que existe cierta equivalencia entre un evento de
impacto y una indentacion estatica.

El siguiente tipo de respuesta, mucho mas dinamico, implica mayor energia y velo-
cidad. Bajo estas condiciones; el tiempo de respuesta de la probeta depende prin-
cipalmente sus diferentes modos de vibracion y es mucho mas corto. Este caso es
bésicamente un punto intermedio entre el primer caso (baja energia/baja velocidad)
y el ultimo caso propuesto en la referencia anterior, que se caracteriza por una energia
incidente muy elevada a alta velocidad. Cuando se combinan alta energia incidente y
alta velocidad de impacto, la respuesta de las probetas impactadas es predominada
por las ondas de deformacion que se forman. El tiempo de respuesta es lo suficien-
temente corto para que dichas ondas de deformacion no lleguen a los bordes de la
estructura [112]. Aqui, las condiciones de contorno tienen muy poca influencia en la
respuesta de la estructura y el comportamiento global depende principalmente de las

propiedades del material.

5.2.5. Mecanismos de dano de laminados sometidos a im-

pactos

Los danos originados en una probeta impactada, dependiendo del nivel de energia
incidente, son una especie de mezcla de los resultados de todos los mecanismos de
danos tipicos de los materiales compuestos: agrietamiento de la matriz, delaminacién
y finalmente rotura de fibra (véase figura 5.8). Se puede encontrar en la literatura
un buen nimero de trabajos de sintesis que han permitido poner en evidencia lo que
ocurre realmente en un escenario de impacto [113] [109]. Guillaumat, aprovechando
la poca opacidad que presentan los materiales compuestos de fibra de vidrio y con
ayuda de una camara de alta velocidad observé la evolucién temporal de los danos
producidos durante experimentos de impacto conforme iba aumentando la energia
incidente [114]. De la misma manera, en esta seccién, presentaremos los diferentes
danos producidos de manera cronologica. En general, el dano se distribuye alrededor
del punto de impacto. La forma en la que se distribuye recuerda a la de un cono
se van haciendo cada vez més grandes conforme nos acercamos al lado opuesto a

la cara impactada. Los danos en este caso (baja energia/baja velocidad) dependen
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principalmente de la indentacion causada por el impactor y de la deflexion global
de la probeta. El area danada se puede dividir en dos partes: cerca del punto de

impacto, el dano es inducido por la tensién resultante de la flexion de la probeta.
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Fig. 5.8: (a) Dafios observados en un laminado unidireccional [92], (b) Seccién de un
laminado danado por impacto [109], Laminado T700GC/M21 impactado a 30J [115]

5.2.5.1. Huella permanente

A partir de cierto nivel de energia incidente, el impactor deja una huella perma-
nente es el fenomeno de la indentacién. Durante la operacién de inspeccién visual,
la profundidad de la huella determina la detectabilidad del dano. De hecho, por
debajo del umbral de deteccién llamado ”dano por impacto apenas visible” (Barely
Visible Impact Damage, BVID), el dano se considera indetectable a simple vista. En
todos los casos, cuando una estructura en material compuesto sufre un cambio (lo
que ocurre durante un impacto, aun siendo de bajo nivel) sus prestaciones también

se ven afectadas. Lo ideal seria disenar teniendo en cuenta la posible presencia de
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defectos no detectables y por lo tanto el material tendria que poseer unas prestacio-
nes residuales equivalentes (como si hubiera ocurrido un BVID) capaces de soportar
las cargas previstas para la pieza [116]. La formacién de huellas permanentes en los
materiales compuestos, en general, se atribuye al comportamiento no lineal a ciza-
lladura de la matriz. Ademas, segiin Abdallah y sus colaboradores, una parte de la
indentacién permanente es debido a la presencia de restos en las grietas de la matriz,
que impide que se cierren y por lo tanto induce una indentaciéon permanente [117].
En dicho trabajo, se pone en evidencia la presencia de particulas de resina y fibras en
las grietas; lo que impide que el volumen conico danado vuelva a su posicion inicial

formando asi una deformacién residual.

5.2.5.2. Agrietamiento de la matriz

El dano en la matriz suele ser considerado como es el primer tipo de dano inducido
por un impacto de baja velocidad. Se manifiesta en forma de agrietamiento y de
perdida de adhesion en la interface fibra/matriz. En general, la direccién preferencial
del dano matricial sigue la direcciéon de las fibras. Este tipo de dano esta inducido
por las fuertes tensiones cortantes a través del espesor, depende principalmente del
valor de la fuerza generada durante el evento y del area de contacto que ofrece el
impactor. Las fisuras empiezan en las capas superiores debajo del impactor y se
propagan formando un éngulo de unos 45° [118]. Puede ocurrir, en algunos casos,
que aparezcan fisuras verticales provocadas por los esfuerzos de traccién debidas a
la flexion del material. En resumen, el agrietamiento de la matriz, es debido a las
diferentes contribuciones de la traccién de la cara opuesta a la de incidencia, de la
cizalladura a través del espesor y de la compresién que sufre el material en el punto
de contacto [109].

5.2.5.3. Delaminacion

Basicamente, la delaminacion en un material compuesto a matriz polimérica se
refiere al fendmeno de creacion y de progresion de una fisura en una zona de alto
contenido en resina, como es el caso de la region entre capas de refuerzo fibroso. La
delaminacién se produce cuando una grieta alcanza la interface matricial entre dos

capas; como no puede propagarse por la presencia de la siguiente capa de refuerzo
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(o por el cambio de orientacién entre capas consecutivas), se abre camino entre las
mismas capas [119]. La delaminacién se ve favorecida cuando existe una diferencia
notable entre los valores de rigidez a flexion de las diferentes capas [120]. Se puede
resumir diciendo que el proceso de delaminacién es iniciado por las altas tensiones
normales en los planos perpendiculares al plano de incidencia (debido a la apari-
ci6én previa de grietas) y también por las tensiones de cizalladura interlaminar en la
zona rica en resina [121] [122] [120]. Desde el punto de vista energético, existe un
umbral denominado umbral de dano a partir del cual este fenémeno se produce. La
delaminacién se considera un modo critico de dano ya que reduce de manera impor-
tante las prestaciones del material que debe ser tenido en cuenta durante la etapa

de concepcién de las piezas para aplicaciones de altas prestaciones.

5.2.5.4. Rotura de fibras

La rotura de las fibras es la etapa posterior a la delaminacién y previa a la
penetracion del impactor a través del material. La zona de rotura de las fibras suele
estar en las proximidades del punto de impacto tanto sobre la cara impactado como
sobre la cara contraria cuando el nivel de energfa incidente es elevado [118]. La rotura
de las fibras en el punto de impacto se debe a las altas tensiones de cizalladura
concentradas en las cercanias del punto de impacto y los efectos de la compresion.
En la cara opuesta a la de incidencia, la rotura de las fibras es inducida por las

tensiones de traccién asociadas a la flexién [119].

5.2.5.5. Penetracién y perforacion

El nivel de energia incidente puede ser aumentado hasta alcanzar un nivel para el
cual el impactor perfora la probeta. En cuanto a la penetracion, se puede considerar
un modo macroscépico de ruptura y en la mayoria de los casos, catastréfico. Ocurre
cuando la tasa de fibras rotas alcanza un umbral critico.

Los principales parametros que influyen al dano producido por un impacto son el
trio formado por la energia incidente, la velocidad inicial del impactor y finalmente
la masa de dicho impactor. De hecho todos estos pardametros estan relacionados entre
ellos ya que contribuyen a la energia cinética incidente. La respuesta frente a impacto

de un laminado sera predominada por diferentes mecanismos de dano en funcién de la
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contribucion de cada uno de estos parametros. Energia incidente Cuando el impactor
entra en contacto con un material durante un ensayo por ejemplo, parte de la energia
incidente es absorbida en forma de fragmentacion del material. En efecto la energia
incidente es sencillamente la cantidad de energia de la que dispone el material para
convertirla (absorberla) tanto en deformacién eléstica o en danos. Por lo tanto, poder
cuantificar que fraccion de la energia incidente es absorbida por el material es esencial
para entender los diferentes mecanismos de dano. La cantidad de dano en el material
crece con el aumento de la energia incidente, aunque el dano empieza a partir de un
umbral que depende del moédulo a flexién del material y de las condiciones iniciales
impuestas. A baja energia incidente, el material utiliza dicha energia para deformarse

elasticamente y posteriormente la devuelve para hacer rebotar el impactor.

5.2.6. Velocidad de impacto

La respuesta frente a impacto de un laminado cambia segun la velocidad del im-
pactor, dicha respuesta puede ser del tipo flexién cuasi-estatica, o ser predominada
por ondas de flexién o también por ondas de deformacién [112]. Los eventos de im-
pacto se suelen clasificar como impactos de baja velocidad y alta velocidad, a esta
clasificacion se le puede anadir los impactos del tipo balistico (ensayos a muy alta
velocidad).

En la literatura se suele denominar impactos de baja velocidad las situaciones que
implican baja energia incidente a baja velocidad y este tipo de problemas se suelen
tratar como un caso cuasi-estatico. Las respuestas, para este tipo de ensayos, de-
penden principalmente de la resistencia global a flexién del material. La deflexion
durante el impacto que sufre el material permite absorber gran parte de la energia in-
cidente, por lo tanto queda poca energia disponible para ser utilizada en los diferentes
mecanismos de disipacién. La energia elastica acumulada durante la deformacién del
material es devuelta al impactor que es devuelto a su posiciéon inicial. Por lo contra-
rio; cuando la velocidad aumenta, la deflexién que sufre el material es mas localizada
ya que las ondas de deformacién no tienen suficiente tiempo para propagarse. Solo
una fraccién de la energia incidente es absorbida elasticamente, y gran parte de esa
energia es sucesivamente utilizada por los diferentes mecanismos de generacién de

dano. El rango de velocidades para el cual un ensayo de impacto de impacto a baja
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velocidad puede ser tratado como cuasi-estatico esta comprendido entre 1 y 10 ms
segtn las caracteristicas del material considerado. Por lo tanto, a partir de las ob-
servaciones anteriores se puede distinguir dos tipos de ensayos de impacto: baja y
alta velocidad como lo proponen algunos autores. Sin embargo existen autores como
Abrate [113], que opinan que la velocidad en un impacto de baja velocidad pueden
alcanzar los cien metros por segundo.

Cabe destacar también que autores como Liu y Malvern concluyeron que era més
adecuado clasificar los impactos en funcién del dano que eran capaces de producir en
el material compuesto [119]. Por lo tanto, consideran que un impacto de baja veloci-
dad es aquel para el cual solo se producen danos en forma de agrietamiento matricial
y delaminacion. En caso de que ocurran roturas de fibras inducidas por la pene-
tracion del impactor, el evento es considerado como un impacto de alta velocidad.
Robinson y sus colaboradores establecieron otra manera de clasificar los impactos
considerando que un impacto a baja velocidad es un evento en el cual las ondas de
deformacion que se propagan a través del material no tienen un papel realmente

significativo en la distribucién de los esfuerzos [123].

5.2.7. Tipo de impactor

Es cierto que se clasifican muy a menudo los ensayos de impactos en funcién del
tipo de impactor. Sin embargo, algunos investigadores prefieren hacer uso del criterio
de la masa para determinar la naturaleza de la respuesta frente a impacto. Es mas
conveniente tener en cuenta tanto la masa como la geometria del impactor. En efecto,
la geometria del impactor no solo afecta su tasa de penetracién dentro de la probeta;
también influye el tiempo de contacto, el valor maximo de la fuerza y finalmente el
umbral de fuerza para la cual aparecen los primeros danos en la estructura. En dos
articulos publicados respectivamente en 2005 y 2006, Mitrevski y sus colaboradores
ponen de manifiesto la influencia de la forma del impactor sobre la respuesta de
laminados de fibra de vidrio y de carbono [124] [125]. Concluyeron que de los cuatro
tipos de impactor, el que mayor fuerza maxima exhibe es el impactor con extremo
plano, seguido por los de extremo esférico, ojival y finalmente el de extremo conico.
Desde el punto de vista del tiempo de contacto, de la deformaciéon maxima y de la

energia absorbida la tendencia anterior es simplemente invertida. Considerando el
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dano generado, se observo que los danos generados por el impactor de extremo plano
son dificilmente detectables iluminando la probeta para energias incidentes bajas,
tampoco aparecen signos evidentes de indentacién. La indentacion més profunda
es generada por el impactor de extremo conico, el extremo conico es el que menor
marca el material. La rigidez del impactor, a menudo, se considera infinitamente
grande. Si bien es valida esta hipdtesis en muchos casos, no hay que perder de vista
que este factor puede tener un influencia sobre dependiendo de su rigidez relativa
respecto de la del material. También cabe mencionar que puede ocurrir que el propio
impactor disipe parte de la energia incidente mediante deformacion plastica o la

propia fragmentacion del impactor.

5.2.8. Condiciones limites

Como es légico, las condiciones iniciales de contorno tienen mucha influencia sobre
la respuesta que tendra la probeta. Este hecho adquiere atin mayor relevancia para
ensayos de impactos a baja velocidad. En efecto, aqui los tiempos de contacto son lo
suficientemente largos como para que la toda estructura pueda responder. Por otra
parte, en funcién de los grados de libertades iniciales, la estructura respondera de
manera diferente. Intuitivamente, podemos ver que una probeta simplemente apo-
yada tendrda mayor deformacién que una probeta encastrada [118] [112]. La energia
absorbida por deformacién elastica de la placa simplemente apoyada sera mayor, por

lo tanto el material sufrird menos dafnios que si fuera sujetada.

5.2.9. Geometria del laminado

En un ensayo de impacto a baja velocidad, el modo de fallo depende en otras co-
sas, del ratio didmetro/espesor (para probetas circulares). En efecto, la deformacién
elastica de la probeta dependera de dicho ratio y por lo tanto los danos genera-
dos también. Dicho de otro modo, la respuesta de la probeta se vera modificada
en funcién de la geometria: las probetas de grandes dimensiones presentan mayores
oscilaciones en las curvas-respuestas que las més pequenas [119] [114]. Sin embargo,
otros estudios, afirman que la influencia del espesor de los laminados es atin mas

importante que la propia geometria en si misma. La explicacion a este hecho es que
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la deflexion que sufre el material es directamente proporcional a sus dimensiones en
el plan, pero depende sobretodo del valor del espesor al cubo.

Siguiendo la misma linea, Abrate demostré que cuando el espesor del laminado es
grande, las grietas se originan en la zona de contacto debido a las tensiones inducidas
por el impactor [113]. Por lo contrario cuando el espesor de la probeta es pequeno,
la deflexién es mayor y el dano en la matriz empieza en la cara opuesta a la de
incidencia.

Por otra parte, cabe destacar el efecto de la orientacion de las capas sobre la re-
sistencia a impacto. Del excelente trabajo de Liu podemos extraer las siguientes
conclusiones: los danos por impacto, principalmente la delaminacion, son més im-
portantes cuando existen cambios importantes en la orientacién de las diferentes
capas [119]. Los danos méds importantes observados ocurren cuando la diferencia an-
gular en capas es de 90°. Por esta razén una de las reglas de drapeado es que los

cambios de orientacion entre dos capas sucesivas no deben exceder 45°.

Fig. 5.9: Danos en laminado refuerzo unidireccional: (a) Laminado grueso, (b) La-
minado fino [111]

5.3. Métodos y técnicas experimentales

5.3.1. Materias primas
5.3.1.1. Matrices

Resina Epoxi

la matriz utilizada es un sistema epoxi bi-componente compuesta por una resina
(EPOLAM 5015) y un endurecedor (EPOLAM 5014) suministrada por Axson. Segin
el fabricante, esta resina tiene las propiedades fisicas y mecanicas especificadas en

la tabla. El ciclo de polimerizacion recomendado por el fabricante consiste en curar
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la mezcla resina-endurecedor (relacién de mezcla 100:34 partes en peso) durante 16

horas a 80°C.

Propiedad Norma Valor

Resistencia a traccion(MPa) ASTM D638
Alargamientoalarotura( %) ASTM D638

80
6

Resistencia a flexién(MPa) — ASTM D790 100

Médulo a flexién(GPa) ASTM D790

3

Tabla 5.1: Propiedades mecanicas de la resina epoxy EPOLAM 5015 endurecida con

el catalizador EPOLAM 5014. Ciclo de curado: 16HQS80°C

Butilén tereftalato La matriz (CBT®160) utilizada en el presente trabajo es

una resina con un peso molecular de M, = (220),; siendo n el nimero de grupos

de butil que varfa de 2 a 7, suministrada por Cyclics Europe GmbH. (Schwarzheide,

Alemania). El sistema C'BT®160, viene previamente mezclado con un 0,3 % de cata-

lizador (Fascat 4101: Cloruro de butil dihidroxi estannato), de ahi la denominacién:

resina de un componente.La humedad residual de la resina se elimina previamente

mediante un secado con una muffla a una temperatura de 110°C, durante 8 horas.

Las propiedades generales y los valores tipicos de la resina(C'BT®160) se muestran

en la Tabla.
Propiedad Valor
Aparencia Granza de color blanco
Rango de temperaturas de fusiéon(°C) 120 — 200

Calor de fusién(J/g)
Densidad (20°C)(g/cm?)
Contenido en agua)(p.p.m)

< 1000
Temperatura de procesado(°C) 180 — 250

Tabla 5.2: Propiedades de la resina C'BT'®160
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Fig. 5.10: Polimerizacién de CBT®160 en funcién del tiempo y la temperatura(a)

Curva de conversién isotérmica (b) Modelo de conversién [105]

5.3.1.2. Refuerzo

El refuerzo utilizado para la fabricacion de las probetas ha sido un tejido tipo
tafetan. La trama pasa alternativamente por encima y por debajo de cada mecha de
la urdimbre. El tejido obtenido es plano y relativamente rigido pero poco deformable.

Este tipo de entramado aporta buena estabilidad al tejido, pero dificulta el drapeado.

 Fr— Trama
Urdimbre

Fig. 5.11: Refuerzo equilibrado
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5.3.2. Meétodo de conformado
5.3.2.1. Meétodo de conformado de laminados BF-epoxi

El dispositivo de VARTM utilizado es esta representado de forma esquematizada
en las figuras 5.12 y 5.13 [102]. Esté formado bdsicamente por un molde de acero,
y los depdsitos de entrada (1) y de salida (2) hechos de aluminio. Ambos depdésitos
estan unidos al molde por vacio, para facilitar el desmontaje. El funcionamiento del
sistema es el siguiente; a través de la manguera se aplica el vacio a la cavidad del
molde (3) previamente cerrado por el tapén (5). Una vez generado el vacio, se vierte
la resina en el depésito de entrada (1). Al retirar el tapén la transferencia de resina
empieza y el refuerzo se va impregnando, y para finalizar el proceso se retira el vacio
cerrando el conducto (4).

Por otra parte, el molde esta formado por tres partes principales; las placas superior,
intermedia e inferior. La placa superior presenta un puerto de entrada y otro de salida
para la resina. La placa intermedia es un marco que permite generar la cavidad
interna (240 x 240 x 3,7 mm?) donde se coloca el refuerzo fibroso. El molde se
monta atornillando las tres placas y la estanqueidad se asegura intercalando Teflon
expandido entre las placas. Para evitar la utilizacién de desmoldeante se hace uso de
un film de teflén adherido a las placas inferior y superior. Los laminados constan de 8
capas de tejido de basalto. Una vez realizada la mezcla de la resina y el endurecedor,
esta se desgasifica aplicando una presiéon de vacio de 0.9 bar durante 15 minutos.
Después se procede a verter la mezcla desgasificada en el depésito de entrada (1).
Una vez retirado el tapén (5), el proceso de transferencia de resina se lleva a cabo a
una presion constante de 0.27 bar aplicada en el puerto de salida. Una vez finalizada
la infusion se taponan los puertos de entrada y de salida. El laminado se desmoldea
después de 24 horas a temperatura ambiente. Finalmente se procede a la etapa de
post-curado durante 16 horas a 80°C. Se obtienen unos laminados de 240 x 240 x

3,7 mm? de BF-epoxi.
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-

SRR

Fig. 5.13: Esquema del Montaje experimental para la fabricacién de composites via
VARTM [102]

5.3.2.2. Meétodo de conformado de laminados BF-epoxi

El dispositivo utilizado para el conformado de los laminados BF-pCBT a partir
de CBT® monocomponente es el mismo que el empleado para el conformado de BF-
epoxi via VARTM, pero con unas pequenas modificaciones (ver figura ). Al montaje
anterior se le anade un fundidor (6) que es béasicamente una placa de aluminio con
multiples orificios uniformente repartidos y una especie de embudo (7) para canalizar
la resina desde el fundidor hacia el deposito de entrada. Ademas, todo el proceso se
lleva a cabo en el interior de una estufa de aire (Modelo P SELECTA,DIGITRONIC).
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5.3.3. Analisis térmico

La calorimetria diferencial de barrido, méas conocido en la literatura por su desig-
nacién anglosajona Differential Scanning Calorimetry (DSC) se basa en la medicién
directa de los efectos térmicos asociados a los cambios de estado de un material o a
su degradacion.

Permite determinar la temperatura de transicién vitrea (7,), las temperaturas de
fusién (T%) y de cristalizacién (7¢.) y también las entalpias de reaccién de un mate-
rial mediante la medicion del flujo diferencial de calor necesario para mantener la
muestra y una referencia inerte a la misma temperatura durante el calentamiento o
enfriamiento. Este flujo de calor es proporcional a la capacidad calorifica del material
bajo estudio. Cuando un proceso endotérmico (durante la fusién) o exotérmico (du-
rante la cristalizacion se libera calor) se produce durante el experimento, se observa
una variacion del flujo en forma de pico en el termograma.

En este estudio, las mediciones se llevaron a cabo sobre unas muestras recolectadas
rascando las zonas ricas en pCBT de la superficie de las placas de material com-
puesto mediante una cuchilla, posteriormente el material extraido se analiza con un
macroscopio para eliminar los fragmentos de fibras.

Por otro lado, se han realizado medidas del pCBT procesado sin refuerzo a partir
del ciclo utilizado para fabricar los materiales compuestos. La masa de las probetas
es de 4 — 5 mg. El dispositivo DSC utilizado es de la marca METLER-TOLEDO,
modelo DSC1. Los datos se tratan con el software STARe.

Durante los ensayos, el CBT cristaliza (caracterizado por una entalpia AHy) y des-
pués se funde (entalpia de fusién AH,,). El grado de cristalizacién puede calcularse

mediante la ecuacion:

AH,, — |AH,|

X(%) = — 1774

x 100 (5.3)

donde AH? representa la entalpia de fusiéon del PBT 100 % cristalino y es igual a
142J/g.

5.3.4. Densidad

La densidad relativa de un solido se define como la relacion de la masa de un

cierto volumen de la sustancia a la temperatura T de la masa del mismo volumen
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de agua pura a la misma temperatura T. Es un nimero adimensional.

Los métodos de medicién de la densidad denominados de Arquimedes utilizan el
principio de Arquimedes y un liquido cuya densidad es conocida de antemano. El
experimento se llevé a cabo con agua destilada como liquido de referencia. Después
de depositar un recipiente lleno de agua sobre el plato de la balanza, se efectiia la
calibracion.

Por otro lado, la masa de la muestra seca se determina (M, /qire). Posteriormente,
la muestra se cuelga sobre una varilla, se sumerge en el agua del recipiente y la
balanza nos da el valor del empuje (M, /qguq)- Finalmente la densidad de la muestra

se expresa segun:
]XJﬁm/aire
P = Mm Pagua

/agua

(5.4)

donde pgguq €s la densidad del agua y es funcién de la temperatura a la que se han
realizado los experimentos. Este método se ha aplicado segun la norma ASTM D792-
91, utilizando una balanza analitica OHAUS GALAXY 110 con una precisién de 0,1
mg, a la que se ha acoplado un dispositivo Sartorius YGK 01-OD.

El objetivo del experimento era evaluar la diferencia de densidad entre los diferentes
laminados. Los valores obtenidos son el promedio de 5 experimentos para cada tipo

de material.

5.3.5. Fracciéon volumétrica de fibras y contenido de vacios

La evaluacion de la fraccién volumétrica de fibra se llevé a cabo segiin la norma
ASTM D2584-68, en la cual se utiliza un proceso de calcinacién para degradar y
eliminar la matriz, aislando asi el refuerzo fibroso. Las medidas se obtienen a partir
de 5 probetas de més de 1 g.

A partir del peso de las probetas y el de las fibras se determina el porcentaje en
peso de fibra. Para obtener el porcentaje en volumen de fibras es necesario conocer
previamente la densidad de la matriz (ASTM D792-91) y de las fibras (valor sumi-
nistrado por el fabricante).

Por otra parte, el contenido de vacios se ha medido segin la norma ASTM 2734-94.

A partir de las densidades de la matriz y de los laminados, del porcentaje masico de
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fibras obtenido previamente segiin ASTM D2584-68 y de la densidad de las fibras, se
obtiene la densidad tedrica del material. La diferencia entre dicha densidad tedrica

y la densidad obtenida experimentalmente indica el contenido de vacios.

5.3.6. Resistencia a cortadura interlaminar

El ensayo de cizalladura sobre viga corta es un test cominmente utilizado para
caracterizar la resistencia a cortadura interlaminar (por sus siglas en ingles ILSS: In-
terlaminar Shear Strength) de los materiales compuestos reforzados con fibra. Este
ensayo esta basado en la configuracion geométrica del tipico ensayo de flexién a tres
puntos con la diferencia de que la distancia entre los apoyos es ocho veces menor.
La esbeltez, definida como la relaciéon L/e ~ 4 es de aproximadamente ocho veces
menor que en un ensayo de flexién normal L/e ~ 35. La distribucién de las tensiones
normales (0, = +(3FL)/(20e*)) y tangenciales (113 = (3F)/(4be))en la seccién
central es el de la figura.

Dadas las expresiones introducidas anteriormente, podemos observar que, la com-
ponente normal disminuye mientras que la cizalladura se vuelve predominante. El
objetivo con este método es producir un fallo por cizalladura interlaminar, pero la
coexistencia de los dos tipos de solicitacion introduce unos modos de fallos comple-
jos: rotura de fibras, micro-pandeo y grietas de cortadura interlaminar.Cabe destacar
que, en efecto, con este método solo se evaliia una resistencia a cortadura aparente
porque no induce una cortadura pura en la interface entre las capas.

La informacién obtenida sirve generalmente para evaluar la calidad de la adhesién
fibra/matriz. Ademds, la resistencia a cortadura interlaminar obtenida por el ensayo
de flexién sobre viga corta implica que la secuencia de drapeado es del tipo [0], o
[90],,..

5.3.6.1. Descripcién de la geometria

La geometria de las probetas se puede apreciar en la figura 5.14:
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B poyo= 3mm b
! thX
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| L (luz) |
Fig. 5.14: Geometria probetas para ensayos tipo ILSS

- | = 6e, donde L y e son la longitud y el espesor de la probeta en mm respec-

tivamente.

- b= 2e, donde b es el ancho de la probeta en mm.

5.3.6.2. Descripcién del equipo de ensayo y tipo de resultados obtenidos

Los ensayos se han llevado a cabo en una maquina universal de ensayos Instron
3369 equipada con una célula de carga de 5 kN (véase figura 5.14).La distancia entre
apoyos(L)varia en funcién del espesor (e)de las probetas.

El ensayo se lleva a cabo a una velocidad de cruceta de 1mm/min. La carga (F)se
va aplicando a la velocidad especificada mientras se registran los datos, y el ensayo
finaliza cuando se produce una de las siguientes situaciones: caida de la fuerza del
30 %, desplazamiento maximo del cabezal superior al espesor de la probeta o cuando
la probeta se rompe en dos partes. El analisis de los resultados de basa en el valor
méximo de la curva fuerza/tiempo. Este valor médximo se utiliza para calcular la

resistencia a cortadura interlaminar, a partir de la ecuacion siguiente:

Fmax
ILSS =075 5 (5.5)

e
siendo:
ILSS: resistencia interlaminar de viga corta [M Pal]

Finaz: fuerza maxima [NV]
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e: espesor de la probeta [mm)|

El valor de ILSS se obtiene a a partir de cinco ensayos a temperatura ambiente
(20-23°C).

Fig. 5.15: Montaje experimental para ensayos de resistencia interlaminar ILSS
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5.3.7. Ensayo de impacto de baja velocidad

Existen numeros procedimientos de ensayos para simular un impacto en una
estructura, pero el dispositivo de ensayos por caida de dardo sigue siendo el més uti-
lizado. El dispositivo utilizado en el marco del presente trabajo es una méaquina de
caida de dardo instrumentado comercial Fractovis Plus propiedad de la Mondragén
Unibertsitatea.

Los ensayos de impacto por caida de dardo instrumentado se realizaron en las insta-
laciones de la Mondragén Unibertsitatea. La torre de ensayos utilizada es un modelo
comercial de la firma CEAST, Fractovis Plus. El principio de este tipo de ensayos es
simplemente dejar caer sobre una probeta un dardo instrumentado con masa (m),
desde una altura determinada (h). Inicialmente el dardo tiene una velocidad nula. El
dardo es guiado por dos columnas paralelas, cuya funcion principal es prevenir cual-
quier desviacion del dardo a lo largo de su trayectoria. Segun la Ley de conservacion

de la energia mecanica total, en ausencia de rozamiento tenemos que:
L,
E,=FE.< mgh= 5mv (5.6)

por lo tanto:
v=1/2gh (5.7)
teniendo en cuenta que
E.= Energia cinética antes del impacto (.J)
E,= Energia potencial (J)
m= Masa del impactor (Kg)
g= Aceleracién de la gravedad (m)
h= Altura inicial (mm)
h= Velocidad tedrica en un instante antes del impacto(m/s)
Como muestran las ecuaciones anteriores, la energia incidente y la velocidad de

impacto dependen unicamente de la masa del impactor y de su altura inicial. La
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maquina permite cambiar la altura inicial, por lo que obtenemos un rango de velo-
cidades de impacto variando desde 0.6 hasta 5 m/s. Ademas, variandola masa del
proyectil podemos trabajar a varios niveles de energia incidente [0-200] J. Compa-
rando los ensayos de impacto en la configuracién caida de dardo instrumentado con
otros tipo de ensayos, notamente Charpy o Izod, cabe destacar que el primero tiene
la ventaja de ir registrando la variacion de la carga generada durante el evento, en
el presente caso a través de una célula de carga de 20 kN (Ref. 7529.506) acoplada
al impactor semiesférico (Ref. 7529.804). Cuando el impactor entra en contacto con
la probeta, esta se deforma absorbiendo la energia almacena por el impactor. Una
fraccién de la energia incidente se devuelve al impactor haciendo que este rebote; en
este momento entra en funcionamiento el sistema anti-rebote. Dicho sistema evita
que el impactor entre de nuevo en contacto con la probeta y por lo tanto distorsione
los resultados.

El utillaje utilizado para el posicionamiento de las probetas es un accesorio en forma
de anillo cilindrico (Ref. 7520.042) con un didmetro interno y externo de 40 y 60 mm

respectivamente.
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Fig. 5.16: Dispositivio de ensayo por caida de dardos instrumentados Fractovis Plus

5.3.7.1. Tratamiento de los datos generados durante el ensayo

Durante el ensayo de impacto a baja velocidad se registran los datos fuerza-
tiempo de la célula de carga incorporada al impactor. A partir de dichos datos es
posible determinar el desplazamiento de la seccién central de la probeta en cualquier
instante mediante integraciones sucesivas de las ecuaciones del principio fundamental
de la dindmica y asumiendo que existe un contacto permanente entre la probeta y el
impactor. Se puede obtener una representacién visual de los datos bésicos obtenidos

del sistema de adquisicién de datos a través de la gréfica fuerza-tiempo (figura 5.17).
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Fig. 5.17: Curva Fuerza-Tiempo

A la fuerza de contacto F(t) obtenida mediante la célula de carga se le aplica la

siguiente ecuacion:

m-a(t)=m-g— F(t) (5.8)

siendo:
m= Masa del impactor(Kg)
a(t)= Aceleracién del impactor (m/s?)
g= Aceleracién de la gravedad (m/s?)
F(t)= Valor de la fuerza de contacto (N)
obteniendo asi la aceleracion de la masa del impactor:

)

m

aft) = g (5.9)

Con este procedimiento se puede obtener una representacién de la aceleracion del

impactor como se muestra a continuacién.
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Fig. 5.18: Curva Aceleracién-Tiempo

Integrando la aceleracion se obtiene la velocidad del impactor en cada instante:

o) = vi — ~ - [ Pyt

m

(5.10)

Mimpactor= Masa del impactor
V;= velocidad de deformacién en cada instante (m/s)

V;= velocidad en un instante previo al impacto (m/s)
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Fig. 5.19: Curva Velocidad-Tiempo

Mediante la integracién de la velocidad se obtiene posteriormente la posiciéon del

impactor para cada instante:

T 1N

1 1
x(t):vﬁi-g-t?—ﬁ//F(n)-dn-dT (5.11)
0 0
donde:

x(t)= desplazamiento del punto de contacto entre el impactor y la probeta

Desplazamiento{m/s)

sl LN

~

0 1 2 3 4
Tiempo (ms)

Fig. 5.20: Curva Desplazamiento-Tiempo
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La figura anterior representa el desplazamiento del impactor en funcién del tiem-

po, podemos distinguir cuatro zonas caracteristicas:

= La zona inicial corresponde al desplazamiento del impactor una vez que entra

en contacto con la probeta.

= La segunda zona refleja el desplazamiento maximo que alcanza el impactor y

por lo tanto la propia probeta.
= La siguiente zona refleja cémo se recupera la probeta después de ser deformada.

= La ultima zona de la curva refleja desplazamientos negativos correspondiente

al efecto rebote que sufre el impactor.

La energia en cada instante viene dada por la integral del area debajo de la curva
fuerza-desplazamiento:

E(t) = /F(t) a(t) - dt (5.12)

La gréfica muestra claramente la porciéon de energia absorbida por la probeta,

siento el valor de esta, el valor tras cesar la carga.
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Fig. 5.21: Curva Energia-Tiempo

La gréafica de la figura 5.21 corresponde a un ensayo tipico de impacto de baja

velocidad, en el que no se produce ni penetracién ni perforacion de la probeta. Se
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observa que el valor de energia aumenta hasta alcanzar el médximo de energia de
impacto. A partir de este valor maximo la curva de la energia cae hasta estabilizarse
en el valor de la energia absorbida por el material. En el caso de no producirse ningin
dano en la probeta, la curva de la energia absorbida llegaria a alcanzar el valor cero.

La figura 5.22 muestra un diagrama esquematico que resume algunos de los
parametros caracteristicos sobre los cuales se basan la caracterizacién de un ma-
terial compuesto frente a impactos de baja velocidad. En primer lugar, se puede ver
la fuerza correspondiente al umbral de delaminacion F,, que corresponde al valor ini-
cial en el cual se puede detectar un cambio significativo en la pendiente de la curva
F-t, este valor de fuerza es independiente del nivel de energia incidente. El nivel de
energia correspondiente al umbral de delaminacion Fj; se denomina energia critica
E..;.Segin algunos autores, la energia critica puede servir de referencia para clasifi-
car los ensayos de impacto en impactos subcriticos y supercriticos. El valor marcado
como Fy corresponde a la carga maxima registrada por el transductor de fuerza. Por
otra parte, la energia absorbida E, se refiere a la contribucién de las energias absor-
bidas, tanto para la iniciacién y para la propagacion del dano en el seno del material.
Finalmente, la diferencia entre la energia maxima FE,, .. y la energia absorbida refleja

la energia almacenada por el material al deformarse.
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Fuerza

Carga (N)
Energia (.J)

Tiempo (ms)

Fig. 5.22: Diagrama esquematico de las curvas tipicas de F-t y E-t para un ensayo

de impacto por caida de dardo instrumentado.

Otra herramienta de gran utilidad en la caracterizaciéon de materiales compuestos
frente a impactos de baja velocidad es el diagrama del perfil energético presentado
en la figura 5.23. Dicho diagrama muestra la relacion entre la energia incidente Ey y
la energia absorbida, la diagonal del mismo diagrama marca la linea equienergética
entre la energia de impacto y la energfa absorbida [126]. Hay que recordar la energia
incidente es la energia total que transmite el dardo instrumentado al material com-
puesto [102]. Bésicamente, el diagrama consta de tres zonas: AB,BC y CD. En la
zona AB, la probeta ensayada permanece sin ser penetrada por el impactor;al estar
por debajo de la linea equienergética se puede deducir que la probeta no ha absorbido
toda la energia que le ha sido transmitida. El exceso de energia se retransmite por
lo tanto al impactor en haciéndole rebotar. La zona BC es la zona de penetraciéon,en
dicha zona practicamente toda la energia incidente es absorbida por el material.En
esta zona la energia absorbida es igual a la energia incidente; el impactor suele que-
darse incrustado en el material y no rebota. Finalmente en la zona CD,conocida
como zona de perforacién, el impactor atraviesa por completo la probeta.

El punto B y C representan respectivamente, el umbral de penetracion y de per-

foracién. En el presente trabajo, cada material ha sido ensayado aumentando la
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energia incidente desde 0.5 hasta 148 J. Todos los ensayos se realizarén a tempera-

tura ambiente y para cada nivel de energia incidente se ensayarén un minimo de tres

probetas.
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Fig. 5.23: Diagrama del perfil energético tipico de un material compuesto caracteri-

zado frente a impactos de baja velocidad.

5.4. Resultados

5.4.1. Procesado
5.4.1.1. Ruta térmica

El proceso de conformado empieza cuando la temperatura en el interior del molde
alcanza 215°C. Se abre la mufla y se introduce la granza de C BT'®160 precalentada
a 110°C en el fundidor. Tras un minuto se abre la mufla y se quita el tapén de vacio,

en este momento empieza la infusion. La etapa de infusién tarda unos 35 segundos,
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ya que la viscosidad aumenta rapidamente. En la figura 5.24 se puede observar que
el valor de temperatura inicialmente dado por el termopar (situado entre el molde y
el tanque) es de 215° C. Cuando se inicia la infusién propiamente dicha, el termopar
pasa a medir unos valores cercanos a 210°C, que es la temperatura de infusion. El
molde se mantiene entre 202 y 210°C durante 30 minutos, tiempo mas que suficiente
para que se dé la polimerizacion. La caida de la temperatura que se observa después
de la infusién se debe a que la polimerizacién y la posterior cristalizacion del pCBT
son procesos endotérmicos. Después el molde se enfria a una velocidad de 3.33 °C/min
hasta temperatura ambiente. Finalmente se obtiene el laminado que pasaremos a

denominar de aqui en adelante BF-pCBT.

Ruta térmica

Eesina

>0+ Y TTTT——— Molde

Temperatura [C]
D B D o
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Fig. 5.24: Evolucién temporal de la temperatura de proceso de la resina pCBT

5.4.2. Densidad, porcentaje de fibras y vacios

La densidad, el porcentaje de volumen de fibras y el contenido de vacios de los
materiales compuestos BF-epoxi y BF-pCBT se muestran en la tabla. Como se puede
observar los laminados de BF-pCBT tienen mayor densidad que los de epoxi, se puede
atribuir eso al hecho de que tengan mayor contenido en fibras pero también hay
que tener en cuenta que existen pequenas diferencias en el espesor de las probetas.

En todos los casos; todas las muestras examinadas tienen un contenido en fibras
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mayor al 1%, este valor suele ser el valor de referencia en aplicaciones estructurales
aeronauticas. El mayor contenido de vacios se observé con las probetas de BF-pCBT,
el valor de indicado en la tabla es muy parecido al que obtuvo Agirregomezkorta
[102]. Segun algunos autores, el alto contenido en vacio del BE-pCBT se debe a la
contracciéon volumétrica asociada al proceso de cristalizacion del pCBT. Por otra
parte, al contrario que la resina epoxi, la matriz de pCB'T no fue sometida a ninguna
etapa de desgasificacion. La calidad de la distribucién microestructural de las fibras
y de su impregnaciéon se han investigo via microscopia electrénica de barrido. Las

muestras de BF-pCBT fueron pulidas previamente.

p [kg-m™3] Volumen en fibras (%) Vacios (%)
BF-epoxi 1,638 + 0,02 32,34 0,1 1,82 + 0,02
BF-pCBT 1,757 + 0,01 35.5 + 0,2 2.36 4 0,1

Tabla 5.3: Densidad, porcentaje de fibras y vacios en volumen del BF-epoxi y BF-
pCBT conformados via VARTM

Fig. 5.25: Micrografia de SEM de las superficies pulidas mostrando la distribucién
geométrica 2D de las fibras, la dispercién y la calidad de la impregnacién de las fibras
en una muestra de BF-pCBT obtenido via VARTM.

En la figura 5.25, se muestran dos micrografias representativas de la distribucion
2D de la fibra de basalto embebida dentro de la matriz de pCBT. En la micrografia
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de la izquierda, se puede observar una buena impregnacién desde un punto de vista
macroscopico. Ademas las fibras permanecen en sus respectivas mechas. Sin embargo
al analizar la micrografia de la derecha se observa que existen micro vacios alrededor
de las fibras que forman las mechas. La creaciéon de micro porosidades se puede
atribuir a la baja viscosidad del pCBT en estado liquido, que induce fuerzas capilares

muy significativas durante la impregnacion del refuerzo de basalto.

5.5. Propiedades mecanicas

5.5.1. Resistencia a cortadura interlaminar
5.5.1.1. Resultados ensayos de ILSS de viga corta para BF-epoxi

En la figura 5.16 se muestran las curvas de carga frente a desplazamiento regis-
tradas durante los ensayos de flexion tres puntos de viga corta ejecutados sobre las
probetas de BF-epoxi. Se puede observar el mismo patréon de rotura ademas de una
gran repetibilidad, se puede deducir por lo tanto que el material obtenido es bastante
homogéneo. Es posible observar en las curvas que, inicialmente la carga aumenta de
forma lineal y que dicha linealidad se va perdiendo paulatinamente antes de que la
fuerza alcance el maximo. La porcién lineal es precedida por una ligera inflexion de
la curva que corresponde a una singularidad debida al dispositivo de ensayo. Después
de la carga maxima, la curva decrece de manera escalonada, demostrando en cierta

medida la progresion del dano por delaminacién.
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Fig. 5.26: Curvas Fuerza-Desplazamiento registradas durante los ensayos ILSS del

BF-epoxi

5.5.1.2. Resultados de los ensayos de ILSS de viga corta para BF-pCBT

La figura 5.27 muestra las curvas de carga-desplazamiento para las probetas BF-
pCBT. Igual que en el caso anterior, todas ellas muestran un patron de rotura similar.
La carga crece de forma lineal hasta alcanzar un valor maximo. Se observa unas
pequenas caidas después del valor maximo, probablemente provocadas por pequenas
roturas de la matriz.. Ademds, podemos observar que el comportamiento de las
probetas BF-pCBT son bastante diferentes a las BF-epoxi, en efecto, la rotura se
inicia con la deformacion pléastica de la matriz; bien antes de que empiecen a aparecer
las pequenas caidas de carga. La pérdida de linealidad previa al valor maxima indica
el fenémeno de deformacion plastica. Eso indica también que la cantidad de energia

necesaria para la propagacion de la carga es mayor.
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Fig. 5.27: Curvas Fuerza-Desplazamiento registradas durante los ensayos ILSS del
BF-pCBT

5.5.1.3. Comparativa de los ensayos de ILSS de viga corta

La figura 5.28 muestra las curvas caracteristicas de carga-desplazamiento para el
BF-epoxi y el BF-pCBT. En la tabla 5.4 se puede ver que las probetas BF-pCBT
tienen una resistencia a cortadura interlaminar ligeramente mas elevada (46,98+1,15
Mpa) que las BF-epoxi (43,25 4+ 2,1 Mpa). Por lo tanto el uso de la matriz pCBT
conduce a un aumento del valor del indice ILSS. Es importante recalcar este hecho ya
que el ILSS es un pardametro a tener en cuenta a la hora de caracterizar un material
compuesto a impacto de baja velocidad. De hecho la delaminacién es el mecanismo

de fallo més critico para este tipo de materiales.
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Fig. 5.28: Comparativa de las curvas Fuerza-Desplazamiento registradas durante los

ensayos ILSS

ILSS (Mpa)
BF-epoxi 43,25 +2.1
BF-pCBT 46,98 £ 1,15

Tabla 5.4: Valores de resistencia a cortadura interlaminar de viga corta para BF-epoxi
y BF-pCBT

5.5.1.4. Ciristalinidad de pCBT extraido del laminado BF-pCBT

La tenacidad del pCBT procesado no-isotérmicamente varia en funcién de la velo-
cidad de enfriamiento; a mayor velocidad de enfriamiento, se obtiene un material con
mayor tenacidad. Ademas, cuanto més rapida es la velocidad de enfriamiento, menor
es el tiempo de cristalizacion. En el presente trabajo, se ha medido la cristalinidad
del pCBT del material compuesto producido para poder asi evaluar la influencia del
refuerzo sobre el propio fenémeno de cristalizacién. Para ello, se han tomado algunas
muestras de pCBT a partir de los laminados producidos. Las muestras se calentaron
a 100°C/min. El termograma de la figura muestra un tnico pico de fusién sin signos
aparentes de recristalizacion debido a la fusion de los cristales originales. Por lo tanto
podemos intuir que los cristales presentaran un buen grado de perfeccién. Ademés se

puede observar en el termograma un pico de fusién entre 195 y 206°C con un maximo
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en 201.5°C. El grado de cristalinidad de las muestras ha sido calculado a partir de
los datos proporcionados por el DSC, siendo del 33.5%. Comparando los resultados
calorimétricos obtenidos con los resultados publicados por Agirregomezkorta y sus
colaboradores podemos concluir que la presencia del refuerzo de basalto influye en

la cristalinidad generada [102]. Ademas el material obtenido en el presente trabajo

es ligeramente mejor.

Flujo de calor [W/g] Endo —>

130 150 170 190 210

Fig. 5.29: Termograma del DSC del pCBT extraido de los materiales compuestos de
BF-pCBT con calentamiento a 100°C/min

pCBT puro'! pCBT-Carbono' pCBT-Basalto

Velocidad de calentamiento (°C'/min) 100 100 100
T,, (°C) 2184 220,5 201,5

AH,, (J/g) - 43.1 49,25

x (%) - 30 33,5

1Véase Agirregomezkorta [102]

Tabla 5.5: Grado de cristalinidad, temperatura de fusién y entalpia para el pCBT

extraido del material compuesto y calentado a 100°C/min

5.5.2. Ensayos de impacto de baja energia

Los laminados de BF-epoxi y BF-pCBT han sido caracterizados a impacto de

baja energia siguiendo la metodologia: en primer lugar se ha determinado la energia
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critica (F.;), que corresponde al umbral de delaminacién. Se define el umbral de
delaminacién como un umbral por debajo del cual se supone que los laminados
no sufren dano [102].Los eventos de impactos por debajo de la energia critica se
denominan impactos subcriticos y los que que ocurren por encima son supercritico.
Posteriormente se han determinado el rango de perforacién y finalmente el rango
de penetracion. Teniendo en cuenta el rango energético anterior, se han realizado
ensayos adicionales para cubrir todo el rango energético de los laminados. Para cada

nivel de energia incidente se realizarén tres ensayos.

5.5.2.1. Resultados y andlisis de los ensayos de impacto de baja veloci-
dades del BF-epoxi

La tabla es indicativa de la bateria de ensayos realizados para la caracterizacion
del comportamiento a impacto por caida de dardo de baja energia del laminado
BF-epoxi. En ella se muestran la masa del impactor(m;,,)y la altura inicial del
mismo (h). Estos dos pardmetros son utilizados para ajustar la energia incidente
(E;). Tambien se muestran la carga maxima (F),,,), la duracién del contacto(t.) y
la energfa absorbida por las probetas (E,) que son pardmetros claves para evaluar

el comportamiento a impacto del material.
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Meimp h E; Fraz te Eaps
kgl [mm]  [J] [V] [ms] /]
2,045 50 1,02 2055,03 + 11,09 3,15+ 0,07 0,17+ 0,03
2045 100 201 26627244002 3974009 048+ 0,05
2,045 120 2,41 2914,40 + 21,03 3,22 £ 0,05 0,66 + 0,07
2,045 170 3,41 3340,16 £ 76,00 3,25 + 0,02 1,19 £0,18
2045 200 4,01 359184 4+84,00 3344047 1444022
2,045 300 6,02 4471,58 £115,00 3,29 £0,01 2,48 + 0,16
2,045 1000 20,06  8242,19 4+ 256,00 3,234+0,15 13,50 £ 0,05
5,045 1000 49,81 11340,07 261,00 5,48 40,20 41,93 +0,90
6,045 1000 59,30 12276,25 + 360,00 7,504+ 0,47 53,84 +0,15
7,045 1000 69,77 11636,45 4+ 423,00 9,23 +0,12 63,98 £0,08
8,045 1000 79,82 11815,21 325,00 11,454+0,05 79,82 +0,48
9,045 1000 89,97 12330,35 + 420,00 15,98 +£0,27 79,99 4+ 0,13
11,045 1000 110,66 12012,804 355,00 17,624+ 0,32 80,00+ 0,35
15,045 1000 147,59 12029,27 +413,00 9,47 4+0,12 99,47 + 0,68

Tabla 5.6: Valores de F;, Fya., te ¥ Fups para los ensayos de impacto a baja velocidad

del BF-epoxi realizados a diferentes valores de energia incidente

En la figura 4.30 se observan algunas curvas de F-t y E-t seleccionadas para re-
presentar los impactos subcriticos del BF-epoxi. Las tres curvas de F-t desde 1.02J
hasta 2.41J muestran una forma sinusoidal pero ligeramente asimétrica, lo que im-
plica que incluso a estos niveles de energia incidente las probetas absorben parte de
la energia incidente. La inspeccion visual de dichas probetas no ha mostrado ningin
indicio de dano superficial. Por otra parte, las curvas E-t muestran la evolucién tem-
poral de la energia incidente transmitida a las probetas por el impactor durante los
ensayos. Se puede observar que la energia transmitida a las probetas aumenta hasta
un valor maximo igual a la energia incidente y posteriormente disminuye hasta un
valor correspondiente a la energia disipada durante la creacion de danos en el seno
del material. En las curvas E-t correspondientes a los niveles de energia 1.02, 2.01
y 2.41J podemos observar que el valor final no es nulo, lo que corrobora que hay

absorcion de una pequena fraccion de energia.
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Fig. 5.30: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos subcriticos del BF-epoxi
para el rango de energia de impacto desde 1.02J hasta 2.41J.

Al aumentar la energia incidente hasta 6.01J observamos un incremento significa-
tivo de la carga maxima registrada por el transductor y también un ligero incremento
de la duracién del contacto entre las probetas y el impactor. Las curvas correspon-
dientes a los niveles de energia de 3.41J y 4.01J muestran patrones similares a los
de la curva anterior. Observando de detenidamente la curva F-t del nivel de energia
6.01J detectamos un cambio de pendiente alrededor de 3000N que sugiere que el
umbral de dano se situa alrededor de dicho valor (E,..;=6.01 J). Adema&s el aumento
de la duracién de contacto mencionada anteriormente confirma la disminucién de la
rigidez de la probeta debida a la apariciéon de dano. En efecto existe una relacién

entre la rigidez aparente y el tiempo de contacto o la fuerza méxima registrada [109]
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Fig. 5.31: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos subcriticos del BF-epoxi

para el rango de energia de impacto desde 3.41J hasta 6.01J.

Los resultados experimentales para energias de impactos de 20.06 J muestran un
cambio significativo en el patron de comportamiento. La forma de la curva se aleja
cada vez méas de la forma sinusoidal. El aumento de la energia incidente produce
un aumento de la fuerza maxima hasta un valor aproximado de 8242.1 N, lo que se
traduce en la generacion de mas danos en forma de pequenas delaminaciones, roturas
translaminares de la matriz y de las fibras, a lo que hay que anadir alguna que otra
deformacién plastica.

Para los resultados experimentales para energias incidentes de 49.81 J, el comporta-
miento de la carga hasta alcanzar el valor maximo es similar al caso anterior. Pero
a diferencia del caso anterior, existe un cambio significativo en la parte post-carga
maxima, se puede apreciar una caida mas brusca desde 11340 N hasta 9975 N. Eso
se debe a una disminucion considerable de la rigidez transversal de la probeta. Pos-
teriormente, la curva sigue un patrén similar al caso anterior. Ademés se observa un
incremento del tiempo de contacto provocado por el aumento de la flexibilidad de la
probeta.

Cuando se incrementa la energia incidente hasta 59.30 J, aumenta el valor de la
fuerza méaxima. La mayor diferencia aqui es que la caida de la fuerza después de
alcanzar su valor maximo (alrededor de 12276.2 N) se realiza de forma muy abrupta,
ademéds de tener mayor amplitud (de 12276.2 hasta 8000 N). Pero al analizar su co-
rrespondiente curva E-t, se puede observar que dicha curva sigue estando insaturada,

al igual que el resto de curvas E-t, por lo que las probetas pueden aun absorber mas
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Fig. 5.32: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-epoxi

para el rango de energia de impacto 20.06J hasta 49.81J.

Al incrementar ain mas el nivel de energia incidente, podemos observar que
el patrén de las curvas F-t es muy similar a los del nivel de energia incidente de
59.38 J pero con algunos matices muy importantes que se explican a continuacion.
Para energias de impacto de 69.77 y 79.82 J, ademés de la caida muy brusca de la
fuerza después de alcanzar su valor maximo, se observa que la duracién del tiempo
de contacto se incrementa considerablemente hasta alcanzar valores de hasta 18
ms. Como se ha mencionado antes, esta caida se debe a la reduccion de la rigidez
transversal de las probetas. A partir de la caida de la carga, se observan también un
gran nimero de oscilaciones de baja amplitud y mayor frecuencia, provocadas por
la interaccion de multiples modos de fallo.

Para el caso particular de energia incidente de 147.59 J, se observa que la duracion
del contacto se acorta considerablemente. Eso se debe a que la probeta ha sido
perforada, por lo tanto la transmisién de la senal de fuerza ya no es posible. Al
analizar la correspondiente curva E-t, podemos ver que dicha curva esta saturada,
por lo que la probeta ya no tiene capacidad para disipar mas energia. Las oscilaciones
al final de la curva F-t de 147.59 J, es un signo evidente del rozamiento resultante

de la perforacion.
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Fig. 5.33: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-epoxi

para el rango de energia de impacto desde 69.77J hasta 147.59J.

5.5.3. Resultados y anadlisis de los ensayos de impacto de
baja velocidades del BF-pCBT

La tabla 5.7 es indicativa de la bateria de ensayos realizados para la caracteriza-
cion del comportamiento a impacto por caida de dardo de baja energia del laminado
BF-pCBT. En ella se muestran la masa del impactor (m;,,,)y la altura inicial del
mismo (h). Estos dos parametros son utilizados para ajustar la energia incidente
(E;). Tambien se muestran la carga maxima (F,q.), la duracién del contacto(t.) y
la energia absorbida por las probetas (Equs) que son pardmetros claves para evaluar

el comportamiento a impacto del material.
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Meimp h E; Fraz te Eaps
kgl [mm]  [J] [V] [ms] /]
2,045 50 1,03 1860,61 4+ 15 3,57 + 0,09 0,07 £ 0,01
2045 60 122  2041,73+75 3504001 0,11+ 0,02
2,045 70 1,43 2114,65 £ 119 3,85 £ 0,02 0,14 + 0,01
2,045 80 1,63 2331,05 + 121 3,67 + 0,06 0,25+ 0,01
2,045 90 1,83 2408,68 + 141 3,61 + 0,02 0,31 + 0,03
2,045 100 2,04 2582,74 £ 16 3,60 £ 0,02 0,29 + 0,07
2,045 120 2,41 2841,49 + 56 3,49 + 0,01 0,58 + 0,05
2,045 130 2,61 2956,74 + 68 3,00 + 0,20 0,64 + 0,10
2,045 140 2,84 3100,23 + 84 3,49 +£0,18 0,69 £ 0,06
2,045 150 3,01 3257,83 £ 102 3,46 + 0,25 0,72+ 0,18
2,045 160 3,21 3229,60 £ 35 3,04 + 0,01 0,99 + 0,07
2,045 250 5,02 4123,45 £ 74 3,40 + 0,01 1,61 4+ 0,03
2,045 300 6,02 4353,96 £+ 53 3,56 £ 0,03 2,35+ 0,04
2,045 350 7,02 4753,84 + 32 3,06 + 0,12 2,71 +0,01
2,045 500 10,09 5748,83 £+ 65 447+ 0,25 4.67+0,42
2,045 1000 20,14 8150,45 £ 765 3,69 £ 0,06 12,31 + 0,06
3,045 1000 29,87  10029,88 £105 4,26 + 0,01 20,12 40,12
4045 1000 39,68 1110014 +502 488+102 2892+ 1,05
5,045 1000 49,49 12436,20 £ 704 5,424 0,09 38,38 £ 0,15
6,045 1000 59,30 1293723 £854 5,90 + 2,01 47,43 + 2,84
8,045 1000 78,92 13365,33 1001 10,144+1,25 73,22 + 3,01
9,045 1000 88,73 14536,74 + 1331 10,84 1,07 79,99 + 2,15
11,045 880 96,80 12363,28 1189 16,65 +2,09 95,15 +4,51
11,045 1000 108,35 13325,34 +£1003 10,64 +0,72 105,22 4+ 3,60
15,045 1000 147,59 12923,114+1109 6,984+ 0,76 79,99 4 3,02

Tabla 5.7: Valores de F;, Fiuae, te ¥ Eaps para los ensayos de impacto a baja velocidad

del BF-pCBT realizados a diferentes valores de energia incidente

En la figura 5.34 se observan algunas curvas de F-t y E-t seleccionadas para

representar los impactos sub-criticos del BF-pCBT. Las tres curvas de F-t desde
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1.02J hasta 1.43 J muestran una forma sinusoidal pero ligeramente asimétrica, lo que
implica que incluso a estos niveles de energia incidente las probetas absorben parte
de la energia incidente. La inspeccién visual de dichas probetas no mostré ningin
indicio de dano superficial. Por otra parte, las curvas E-t muestran la evolucién
temporal de la energia incidente transmitida a las probetas por el impactor durante
los ensayos. Se puede observar que la energia transmitida a las probetas aumenta
hasta un valor maximo igual a la energia incidente y posteriormente disminuye hasta
un valor correspondiente a la energia disipada durante la creaciéon de danos en el seno
del material. En las curvas E-t correspondientes a los niveles de energia 1.02, 1.22
y 1.43 J podemos observar que el valor final no es nulo, lo que corrobora que hay

absorcién de una pequena fraccién de energia.
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Fig. 5.34: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos del BF-pCBT para el
rango de energia de impacto desde 1.02J hasta 1.43J.

Al aumentar la energia incidente hasta 3.21 J, a pesar del aumento del valor de
la carga maxima; la forma sinusoidal de las curvas F-t se sigue manteniendo. Por lo
que podemos deducir que el tipo de impacto que presentan las curvas de la figura
siguen siendo sub-criticos aunque las probetas hayan absorbido cierta cantidad de
la energia incidente. La inspeccién visual mostré una ligera indentacién en la cara

incidente de la probeta (véase figura 5.40(a)).
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Fig. 5.35: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-
pCBT para el rango de energia de impacto desde 2.84J hasta 3.21J.

Subiendo el nivel de energia incidente hasta 6.02 J, se puede observar un claro
cambio de patrén en el comportamiento de las probetas. En la curva F-t correspon-
diente a un nivel de energia de impacto de 6.02 J se detecta claramente el aspecto
tipico de un cambio de impacto subcritico a impacto supercritico, por lo tanto E.r:
=6.02 J. La curva en cuestion, pierde la simetria si la comparamos a la curva F-t
correspondiente a 5.21 J. Ademas el cambio de pendiente alrededor de 3000 N, donde
se produce un cambio de pendiente indica que se ha alcanzado el umbral de delami-
nacién. Después de dicho valor la carga sigue creciendo con pequenas caidas de carga
en forma de dientes de sierra hasta alcanzar un valor maximo de 4200 N.Ldgicamen-
te, la curva F-t correspondiente a una energia incidente de 7.02 J sigue el mismo
patrén. Las E-t a su vez indican que las probetas absorben gran parte de la energia

incidente.
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Fig. 5.36: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-
pCBT para el rango de energia de impacto desde 5.21J hasta 7.02J.

Los resultados experimentales para energias de impactos de 20.14 J muestran un
cambio significativo en el patron de comportamiento. La forma de la curva se aleja
cada vez mas de la forma sinusoidal. El incremento de la energia incidente produce
un aumento de la fuerza méaxima hasta un valor aproximado de 8150.45 N, lo que se
traduce en la generacion de mas danos en forma de pequenas delaminaciones, roturas
translaminares de la matriz y de las fibras, a lo que hay que anadir alguna que otra
deformacion plastica. Para los resultados experimentales para energias incidentes de
49.49 J, el comportamiento de la carga hasta alcanzar el valor maximo es similar al
caso anterior. Pero a diferencia del caso anterior, existe un cambio significativo en la
parte post-carga méaxima, se puede apreciar una caida mas brusca desde 12436.2 N
hasta 10500N. Este fenémeno se debe a una disminucién considerable de la rigidez
transversal de la probeta. Posteriormente, la curva sigue el patron del caso anterior.
Ademas se observa un incremento del tiempo de contacto provocado por el aumento
de la flexibilidad de la probeta. Cuando se incrementa la energia incidente hasta
59.30 J, aumenta el valor de la fuerza maxima. La mayor diferencia aqui es que
después de alcanzar su valor méximo (alrededor de 12937.2 N) la curva se estabiliza.
Al analizar su correspondiente curva E-t, se puede observar que dicha curva sigue
estando insaturada, al igual que el resto de curvas E-t, por lo que las probetas pueden

aun absorber mas energia.
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Fig. 5.37: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-
pCBT para el rango de energia de impacto desde 10.09J hasta 29.87J.

Al incrementar atiin mas el nivel de energia incidente, podemos observar que el
patrén de las curvas F-t cambia de forma radical a partir 78.92 J. A partir de este
valor, se observa una caida muy brusca de la fuerza justo después de alcanzar su valor
maximo, la duracién del tiempo de contacto se incrementa considerablemente hasta
alcanzar valores de hasta 10 ms para la mayoria de las curvas presentadas. Como se
ha mencionado antes, esta caida se debe a la reduccion de la rigidez transversal de
las probetas. A partir de la caida de la carga, se observan también un gran ntmero
de oscilaciones de baja amplitud y mayor frecuencia, provocadas por la interaccién
de los diferentes modos de fallo mencionados en el caso de las probetas BF-epoxi.
En particular a partir de 147.59 J, se observa que la duracién del contacto se reduce
considerablemente. Eso se debe a que la probeta ha sido perforada, por lo tanto la
transmisiéon de la senal de fuerza ya no es posible (figura 5.40 (d)). Al analizar la
correspondiente curva E-t, podemos ver que dicha curva esta saturada, por lo que
la probeta se ve incapaz de disipar mas energia. Las oscilaciones al final de la curva

F-t de 147.59 J, es un signo evidente del rozamiento resultante de la perforacion.
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Fig. 5.38: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos supercriticos del BF-
pCBT para el rango de energia de impacto desde 39.68J hasta 59.30J.
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Fig. 5.39: Curvas de F-t y E-t correspondientes a impactos subcriticos del BF-pCBT

para el rango de energia de impacto desde 78.92J hasta 147.59J.
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Fig. 5.40: Fractografias representativas del fallo de las probetas de BF-pCBT des-
pués de los ensayos de impacto por caida de dardo a diferentes energias incidentes:
(a)3.12J, (b)6.02J, (¢)78.92J, (d)96.80J, (e)147.59J]
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5.5.4. Analisis de los diagramas de carga maxima en funcién

de la energia incidente para probetas BF-epoxi y BF-
pCBT

Segun Feraboli, el diagrama de carga maxima en funcion de la energia incidente
reflejan también la separacién entre el régimen subcritico y supercritico [126]. En
el régimen subcritico la curva se comporta siguiendo una ecuaciéon tipo potencial.
A partir del umbral de energia de delaminacién, los valores se desvian hacia una
asintota horizontal. Para las probetas BF-epoxi el valor medio méaximo registrado
es de unos 12000 N. Para el BF-pCBT el valor medio de la carga maxima aumenta
hasta alcanzar 13300 N. En el analisis de los ensayos ILSS, se ha podido observar un
comportamiento mas fragil para las probetas BF-epoxi, pues este comportamiento
estd directamente relacionado con el hecho de que las probetas BF-pCBT sopor-
ten mas energia de impacto. Como apunto Agirregomezkorta, el comportamiento
més fragil de la matriz epoxi induce roturas en la direccién transversal [102]. Por lo
contrario, para las probetas BF-pCBT, la matriz termopléstica permite un compor-
tamiento mas plastico que favorece la delaminacién en vez de roturas transversales.

Este fenémeno evita la cizalladura de las fibras.
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Fig. 5.41: Evolucién carga maxima en funcion de la energia incidente para BF-epoxi

y BF-pCBT
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5.5.5. Analisis del diagramas del perfil energético para el
BF-epoxi y BF-pCBT

En la figura 5.41 se representa el diagrama del perfil energético para el BF-epoxi
y BF-pCBT. La porcién situada en la region 1, esta situada en la parte por debajo de
la curva equienergética. Dentro de esta zona, las probetas no son capaces de absorber
toda la energia incidente y la devuelven al impactor en forma de rebote. Se puede ver
que la regién @ correspondiente al BF-pCBT es més amplia que la correspondiente
al BF-epoxi. Recurriendo a los resultados de Sjoblom, podemos afirmar que las pro-
betas BF-pCBT tienen mas capacidad de absorcién de energia dentro de este rango.
En efecto, Sjoblom desmostrd que la energia absorbida estd directamente relacionada
con la cantidad de dano generado en el seno del material [127].
Dentro del rango de energias correspondiente a la region @ conocida también co-
mo zona de penetracién, toda la energia incidente es absorbida. Para las probetas
BF-epoxi no existe realmente tal zona, ya que el umbral de penetracion y el de per-
foracién coinciden en un mismo punto. El umbral de penetracién y de perforacién
para el BF-epoxi aparece a 100.01J y esta representado por la frontera entre la regién
@ y la regiéon @ . La regién de penetracion del BF-pCBT estd dentro del rango de
energia incidente que va desde 96.8 hasta 108.35J. Lo que significa que el BF-pCBT
absorbe un 8 % mads de energia antes de ser penetrado. Ademds la penetracion se
produce dentro de un rango por lo que la rotura es mas previsible. Supuestamente, a
mayor resistencia interlaminar se produce un comportamiento més fragil, pero el los
materiales presentados el valor del ILSS del BF-pCBT es mayor que el del BF-epoxi,
pero aun asi el primero tiene mayor capacidad de absorcion de energia.
En la region 3, las probetas son perforadas. Después de la perforacion las probetas
son incapaces de absorber mas energia. Por lo que esta zona se caracteriza por el

valor de la energia correspondiente al umbral de perforacién.
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Fig. 5.42: Diagrama del perfil energético del BF-pCBT y BF-epoxi

5.6. Conclusion

En este capitulo, se ha presentado un material compuesto basado en una matriz
termoplastica C'BT® monocomponente reforzada con fibras de basalto y obtenido
mediante VARTM. Dicho material se ha caracterizado frente a impacto de baja
energia incidente. Los resultados obtenidos se han comparado a los de un material
compuesto basado en un matriz epoxi reforzada con el mismo tejido y obtenido
mediante el mismo set-up experimental. Comparando los resultados de los ensayos,
se puede concluir que las probetas BF-pCBT tienen mas capacidad de absorcion de
energia. A pesar de que se obtienen mayor resistencia a cizalladura para las probetas

BF-pCBT estas probetas son mas tolerantes a dano por impacto.
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Capitulo 6

Comportamiento a flexion y
absorcion de agua de sandwich a
partir de fibras naturales y

aglomerado de corcho

6.1. Introduccion

En general, hay dos tipos de materiales compuestos estructurales: laminados y
sandwiches. Los laminados constan de varias capas elementales de refuerzos apiladas.
De hecho, cada capa unitaria representa el elemento basico de la estructura compues-
ta y esta formada por una resina reforzada por un tejido fibroso. La superposicién de
varias capas en direcciéon del espesor forma el laminado. Una eleccion adecuada de la
secuencia de apilamiento o de la orientacion de las diferentes capas confiere a las es-
tructuras de material compuesto unas caracteristicas mecanicas especificas. Ademas,
la idea de insertar un material con menor densidad entre dos pieles de laminado, es
decir, la construccion de sandwich, permite mejorar aiin mas la rigidez a flexién de los
materiales compuestos [128] [129]. Al igual que para los laminados, los paneles sand-
wich tienden a integrar cada vez mas materiales con menor impacto medioambiental
[130]. Este enfoque ha sido objeto de varios estudios cientificos. Lamentablemente

encontramos muy pocos estudios enfocados sobre la utilizacion de aglomerado de
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corcho como alma y de fibras naturales como el lino o el basalto como refuerzo en
el diseno de los paneles saindwich [131]. El presente trabajo aborda estos materiales
naturales por sus cualidades de aislamiento térmico y acustico, ademas aqui se plan-
tea utilizarlos como material de partida para la elaboraciéon de un panel sandwich
asimétrico basalto-corcho-lino, siendo la resina una resina bio-epoxi [132] [133] [134]
. Dicho panel sandwich esta destinado a ser utilizado en los campos de la construc-
cién y el transporte. La idea es potenciar el uso de ”Green Composites” dentro de un
contexto industrial. Hay que recordar que el corcho esta disponible en grandes can-
tidades y se produce en la Peninsula Ibérica, con un precio muy competitivo. Varios
ensayos de tipo mecdnico (flexién, compresion) se llevaron a cabo para definir las

caracteristicas del sandwich, ademas de los ensayos acuisticos y absorcién de agua.

6.2. Estudio bibliografico

6.2.0.1. Generalidades

Los materiales tipo sandwich fueron de alguna manera los primeros materiales
compuestos artificiales; se fabricaban uniendo mediante un proceso de pegado, dos
laminas finas y de alta resistencia (pieles) con un panel mas grueso, el nticleo. El
ntcleo suele ser de un material de baja densidad. Conceptualmente, las configuracio-
nes tipo sandwich presentan un potencial enorme ya que permiten disenar estructuras
con una rigidez y resistencia elevadas y ademads con un peso reducido. Los paneles
sandwich son hoy en dia empleados con frecuencia para la fabricacién de estructuras
de aeronaves o de trenes de alta velocidad y también en vehiculos de competicion
y en buques. Los materiales tipo sandwich pueden ser construidos diversos mate-
riales de partida, pero por lo general las pieles suelen ser de fibra de carbono o de
vidrio unidas a un nicleo de espuma o de nido de abeja. De por su construccion, los
sandwich pueden ser buenos aislantes térmicos y actsticos segin los materiales de
partida.

En una configuracién tipo sandwich, las pieles son capaces de resistir practicamente
todo tipo de esfuerzos en el plano y también los momentos flectores. Debido a que
tienen mayor modulo eléstico, las pieles proporcionan mayoritariamente la rigidez al

conjunto. En cuanto al niicleo, su principal mision es la de proporcionar una separa-
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cion entre las pieles. El nucleo también aporta resistencia a cortante y permite una
mejor distribucién de los esfuerzos normales a las pieles. De alguna forma, una confi-
guracion tipo sandwich es una especie de viga en I. Cuando dicha viga es sometida a
un esfuerzo de flexién, el ala superior sufre una traccién mientras que el ala inferior
sufre una compresién. El alma de la viga resiste los esfuerzos cortantes [135][136].
La relacién entre el momento flector M, la deformacion unitaria €, y el esfuerzo
de tension p, para una viga convencional con un modulo de Young constante sometida

a flexion, se puede expresar como [137]:

M,.zE
D

donde D representa la rigidez a flexion y puede ser calculado de la siguiente forma:

Pr = €, E = (6.1)

D=EI= E/szA (6.2)

Si por lo contrario, se toma la viga sandwich representada en la figura 6.1,el
modulo de Young varia segin el espesor de dicha viga. Por lo tanto, para obtener su

rigidez a flexién es necesario mover el modulo de Young dentro de la integral:
D= / E2*dA (6.3)

Haciendo uso de la nomenclatura de la figura— y asumiendo que Ey = Efy = Ey,

tf1 = ty2 = ty, se puede escribir la rigidez a flexién de una estructura séndwich como:

B/t Ei:d®  E.3
ity Bptydt | Bl
6 2 12

donde E. representa el modulo elastico del nicleo; segun la figura— d = t. + ;.

D= /Ezsz = =2D; + Dy + D. (6.4)

El primer término a la derecha de la ecuacion representa la rigidez a flexion de las
dos pieles respecto de su propio eje neutro, mientras que el segundo término repre-
senta la rigidez a flexion de las pieles respecto del eje neutro global. Para terminar, el
ultimo término representa la rigidez a flexion del nicleo. En este tipo de estructura,
las pieles y el nicleo cumplen diferentes misiones como podemos ver en la figura—

representando la distribucién de esfuerzos [137].
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En general, el término Dy de la ecuacién 6.4, suele ser el mas significativo ya
que en la mayoria de casos tenemos que t; << t. y Ey >> E.. Como resultado se
tiene que la rigidez estructural de un sandwich depende principalmente del espesor

d (véase figura 6.1(b)). Esta caracteristica se conoce como efecto sandwich.

(b)

M, j:I N gy, f
| \ i
| |

[

/o

Fig. 6.2: Distribucién de los esfuerzos en una viga sandwich sometida a flexion
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41
4t =
Espesor niicleo 0 t 3t
Rigidez flexion 1 7 37
Resistencia 1 3.5 9.25
Peso 1 1.03 1.06

Fig. 6.3: Efecto sandwich. Debido a la baja densidad del nticleo, el aumento de peso

es despreciable

6.2.0.2. Componentes

Una estructura de sandwich se compone generalmente de tres componentes con
propiedades diferentes, pero complementarios: pieles, nticleo y resina (o adhesivo).
Las pieles deben resistir los momentos de flexién y pueden ser de varios tipos: metal,
laminados, madera o materiales poliméricos. La eleccion de la naturaleza de la piel
es fundamental para las prestaciones mecanicas. Pero en general una alta rigidez
y una excelente resistencia a la compresién y la tension son las principales cuali-
dades buscadas. El ntcleo, el elemento central de una estructura de sandwich, es
generalmente un material con caracteristicas mecanicas bajas. Su papel es resistir
los esfuerzos cortantes generados debidos los movimientos de deslizamiento de las
pieles bajo carga, y mantener la separacion entre ellas. De hecho, si el espesor de los
paneles no se mantiene constante, la capacidad de las pieles externas para resistir la
flexién disminuyen. El alma es a menudo de mayor espesor y con una baja densidad.
La mision del alma es aumentar la inercia del panel sin aumentar la densidad. Los
tipos mas comunes de las almas en el sector industrial son: madera de balsa, panales
y espumas poliméricas rigidas. El dltimo elemento cuya importancia se considera
también crucial es la resina. La resina es el elemento que une el alma y las pieles.
Esta conexién debe ser continua, sin porosidades. Por otra parte, tiene que tener
la capacidad suficiente para oponerse a la deformaciéon y transmitir los esfuerzos
mecéanicos. Pero también debe ser suficientemente elastica para absorber y mitigar

los impactos.
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6.2.0.3. EIl corcho natural como nicleo de materiales compuestos tipo

sandwich

El corcho es un producto extraido de la corteza de un tipo de roble llamado
Quercus suber., nativo de la cuenca mediterranea. El proceso de extraccion de la
corteza de cada arbol se realiza aproximadamente cada 9 anos, durante los cuales la
corteza crece a su tamano completo [138] [129]. El corcho ha sido utilizado durante
muchos siglos como una materia prima para la fabricacién de tapones, pavimentos.
La corteza se extrae de los arboles en la forma de tablas de forma convexa-rugosas.
Estas tablas son luego se hierben durante aproximadamente una hora, con el fin de
aliviar las tensiones residuales, poder disminuir el radio de curvatura de las placas,
y para reducir el tamano de los poros. Una vez finalizada esta etapa de preparacién,

las placas estan listas para su procesamiento.

6.3. Meétodos experimentales

6.3.1. Descripcion de los materiales de partida

El material estudiado en este trabajo es un asimétrico sandwich fabricado me-
diante laminado manual asistida por vacio. La fabricacién se realizé en el instituto
de diseno y fabricacion de la UPV. Las probetas se obtuvieron a partir de placas y se
recortaron utilizando una sierra de diamante. En los siguientes parrafos, se describen

los materiales de partida.

6.3.1.1. Refuerzos

Las pieles de placas sandwich se caracterizan por un tipo de secuencia de apila-
miento [0 °]. Como se ha mencionado anteriormente tratamos con sandwich asimétri-
cos, es decir que cada una de las pieles que forman el sandwich es de material con
propiedades diferentes. Los refuerzos utilizados para la elaboracién de las pieles son
tejidos equilibrados. Este tipo de tejidos se caracteriza por su buena estabilidad, pe-
ro el mayor inconveniente es que dificultan la drapeabilidad, este aspecto no afecta
mucho el presente trabajo ya que tratamos con placas sandwich planas. El tejido

de basalto es suministrado por Kameny Vek (Ref. TBR 400)y se caracteriza por su
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gramaje de 400 g/m?, que se divide en partes iguales entre urdimbre y trama. El
tejido lino es suministrado por Lineo y se caracteriza por su gramaje de 200 g/m?,
al igual que el tejido anterior este gramaje se divide en partes iguales entre urdimbre

y trama.

6.3.1.2. Nucleo

El nicleo utilizado en este trabajo es un panel de corcho aglomerado CoreCork®
NL 200 comercializado por AMORIM CORP. El NL 200 es un material natural,
sostenible y compatible con la mayoria de los procesos de conformado de materiales
compuestos. Tiene un excelente comportamiento F'ST (Fuego, humo y toxicidad)
ademas de caracterizarse por unas excepcionales propiedades mecanicas. Su estruc-
tura formada por células cerradas le confiere una baja absorcién de agua, una exce-

lente resistencia a la putrefaccién y una alto nivel de atenuacién del ruido y de las

vibraciones.
Propiedad Norma NL 200
Densidad|[K g/m?] ASTM C271 200
Resistencia a la compresion[M Pa]  ASTM C365 0,5
Médulo a compresion[M Pal ASTM C'365 6,0
Resistencia a traccién[M Pal ASTM C297 0,7
Resistencia a cortadura|M Pal ASTM C273 0,9
Médulo a cortante[M Pal ASTM C273 5,9

Conductividad térmica[WW/mK] ASTMC377 5,9

Tabla 6.1: Propiedades mecénicas del nicleo Corecork® NL 200 (datos del fabri-

cante)

6.3.1.3. Resina

La resina termoestable utilizada es una bio-epoxi bi-componente, que consta de
una resina (SUPERSAP® 100) Y de un endurecedor (1000 HARDEN ER), sumi-
nistrada por la firma ENTROPY RESINS. La resina SUPERSAP es un sistema en
el cual mas de un 30% de los derivados del petréleo han sido sustituido por com-

ponentes de origen bioldgico. La relacion de mezcla resina-endurecedor es de 100:48
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partes en peso. Aplicando un ciclo de curado de 24 horas a 25°C seguido de un post
curado de 2 horas a 50°C, se obtienen las siguientes propiedades mecénicas (véase

tabla 6.2).

Propiedades mecanicas Supersap 100/1000
Médulo a traccion[M Pal] 2482
Resistencia a traccién|[M Pa] 6205
Médulo a flexién[M Pal 2068,5
Resistencia a flexion[M Pal 82,73
Alargamiento a la rotura[ %] 0,9

T, [°C] 82,22

Tabla 6.2: Propiedades mecanicas de la resina bio-epoxi S upersap® 100/1000 curada
durante 24 horas a 25°C (datos del fabricante)

6.3.2. Meétodo de procesado

El conformado de los paneles sandwich se hizo por el método denominado lamina-
do manual asistido por vacio. Tanto los refuerzos como el nicleo son acondicionados
y recortados con las dimensiones de 390 x 260 mm?. El principio del método de fabri-
cacién es sencillo,la primera capa de refuerzo formando la piel inferior se coloca sobre
el molde, que es una placa de cristal de 5 mm de espesor. Para evitar la utilizacion de
desmoldeante se ha utilizado un film de Teflon®, que se adhiere al molde. Una vez
colocado el tejido sobre el molde se procede a saturarlo con la resina y con la ayuda
de un rodillo se evacian las burbujas. Siguiendo el mismo método hasta alcanzar el
nimero de capas necesario, posteriormente se coloca el nicleo y se procede a anadir
las capas de la piel superior. Una vez formado el sandwich, se anade el Peel-Ply y
un tejido absorbente , el conjunto molde-sandwich se coloca dentro de una bolsa de
vacio y se le aplica una presion de vacio durante 24 horas. Una vez polimerizada la
pieza, se procede a la etapa de post-curado en una mufla a 50°C durante 2 horas.
También se obtuvo un segundo lote de placas siguiendo el mismo método, pero con
la siguiente modificacion: el nicleo de corcho fue recubierto previamente de una fina

capa de resina y curado.
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Fig. 6.4: Etapa de curado del proceso de laminado manual asistido por vacio

Probeta Fabricacién' Longitud(mm) Ancho(mm) Espesor promedio N° capas/piel*> Ensayos® N° probetas

3C-NM LMaV 200 30 852 3B/3L F3P/CA/CB 10
20-NM LMaV 200 30 7.55 2B/2L F3P/CA/CB 10
3C-NO LMaV 200 30 8.48 3B/3L F3P/CA/CB 10
20-NO LMaV 200 30 8.54 2B/2L F3P/CA/CB 10
NM TaV 2% 2 5 - EC 5
NO AMR 2 2 5 - EC 5

!LMaV:Laminado manual asistido por vacio AMR: Aplicacién manual del recubrimiento 2-3B: 2 0 3 capas de basalto 2-3L: 2 0 3 capas de lino *F3P: Flexién a 3 puntos CA: configuracién A CB: configuracién B (ver figura 5.3)

Tabla 6.3: Resumen ensayos

6.3.3. Caracterizacion mecanica
6.3.3.1. Ensayos de flexién tres puntos

El ensayo a flexién a tres puntos se llevé a cabo segtin la norma ISO 14125 en
una maquina universal de ensayos INSTRON 5960 equipada con una célula de carga
de 30 kN. Los experimentos se realizaron con una velocidad de cruceta de 2mm/min
y una distancia entre apoyos de 180 mm. Segun la teoria general de la flexion, la
mitad superior de la probeta trabaja a compresién, mientras que la parte inferior
trabaja a traccion. La interfaz entre estas dos partes se denomina linea neutra, y en
esta interfaz la probeta no esta sometida ni a esfuerzos de tracciéon ni de compresion.
Para el célculo de la tension méxima a flexion y el modulo de elasticidad a flexion, a
partir de los valores obtenidos experimentalmente, se ha hecho uso de las siguientes

ecuaciones:

B
~

(6.5)

S

I
M| o
S
>

[\
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I} AP
T 4b-h o

donde F' es la carga aplicada en N, L es la distancia entre apoyos en mm, b es

E (6.6)

el ancho de la pieza en mm, h es el espesor en mm y AP/Ax es la pendiente de
la curva tension-deformacion. Cabe destacar que al ser asimétricos se intuye que el
comportamiento a flexién va a ser diferente en funcién de la cara de incidencia de la

fuerza. Por lo tanto cada tipo de laminado se ensayé teniendo en cuenta este hecho.

Fig. 6.5: Ensayo de flexién 3 puntos

Piel de basalto Piel de lino

180mm 180mm

Configuracién A 200mm Configuracion B 200mm

Fig. 6.6: Configuracién de los ensayos de flexién
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6.3.3.2. Ensayos de compresiéon

Para la caracterizaciéon del comportamiento mecanico del nicleo, el ensayo de
compresion perpendicular se realizé segin la norma EN-ISO 844. Los ensayos expe-
rimentales se hicieron a partir de probetas rectangulares de dimensiones 50 x 50 X

5 mm?

, con una velocidad de deformacién de 2 mm/min y una célula de carga de
20kN. Durante el ensayo se registran tanto la variacion del espesor de las probetas
como el valor de la carga aplicada. Se presté especial atencién al valor de la carga
maxima y al correspondiente de compresion. También son de interés los valores F} y
F, correspondientes a las deformaciones unitarias e; = 2,5 % y €5 = 7,5 % respectiva-
mente y también a las variaciones de espesor Ah; y Ahsy. Con el fin de caracterizar

el nicleo se calcularon las siguientes propiedades:

la deformacién unitaria €,,,,; = N;L—’g” - 100

el médulo de elasticidad aparente E, = ﬁ . g—g

la tensién de deformaciéon ojy correspondiente a una deformacién de e = 10 %

6.3.3.3. Determinacion de la cinética de absorcion de agua

Una serie de probetas también fueron tomadas de cada una de las placas de
material compuesto, de niicleo original y de nticleo con recubrimiento de resina para
medir la cinética de absorcién de agua. Cinco muestras de cada tipo se sumergieron
en agua destilada a 25 ° C. El cambio en la masa de las muestras se mide a intervalos
regulares durante un periodo total de 13 dias (300 horas). En el momento previo a la
medicion de la masa, las muestras se retiraran del bano y se limpian suavemente con
un tejido absorbente para eliminar el exceso de agua presente en la superficie. Las
muestras se pesan y se sumergen de nuevo. Se utilizé una bascula con una precisién
de 0,1 mg para las mediciones. El contenido de agua se calcula por diferencia de

masa.
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6.3.4. Determinacion de propiedades acusticas
6.3.4.1. Fundamentos del método experimental

En el montaje experimental se utiliza un altavoz para generar un ruido blan-
co con un contenido en frecuencia suficientemente amplio (0-5000 Hz). Dadas las
dimensiones de los conductos, en el interior de éstos se satisfacen las condiciones
de propagacién de onda plana. Se dispone de cuatro micréfonos, agrupados en dos

parejas que se ubican aguas arriba y aguas debajo de la muestra.

| | 1

) | _]_ MICROFONOS
1 ‘ ' i z 3 4
K ()

— ; —
5 A 5,
ALTAVOZ —_— k= > C SALIDA ANECOICA
s
*— B *— D
d MUESTRA
X3 > X3
— >
= e > = e -
—

Fig. 6.7: Esquema del montaje del método de las dos fuentes

Dichos micréfonos registran las presiones actusticas P; a P, en cuatro localizacio-

nes rp a Tj:

Py = (Ae~ 9k 4 Bedkan)eiwt (6.7)
Py = (Ae 72 4 Behe2)elet (6.8)
Py = (Ae 7% 4 Belkms)elvt (6.9)
Py = (Ae 7% 4 Belkrn)elt (6.10)

siendo k = %: el numero de onda del aire.
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Las presiones complejas, P, a Py, pueden descomponerse en dos ondas que viajan en
el sentido positivo (onda progresiva) y negativo (onda regresiva) del eje x. Las ampli-
tudes complejas de estas ondas estan representadas por los coeficientes A, B, C'yD.

Estos coeficientes se pueden calcular como:

(Ple_jm — Pge_jk”“"l)

A= 11
2 sinle(z, — 23)] (6.11)
(Pge_ﬂ“” — Ple_jk”)
B = 12
2 sin[k(zy — 22)] (6.12)
- (P367ﬂm4 — P4€7jkx3)
P ¥ o (6.13)
—jkx3 __ —jkxa
p - e Pye™ ™) (6.14)

2sin[k(x3 — 24)]

6.3.4.2. Indice de pérdidas de transmisién TL

El indice de pérdidas de transmisién, conocido en la literatura como TL (Trans-
mission Loss) es un indice bésico que se utiliza para evaluar la capacidad de atenua-
cion de un elemento silenciador, se define como la relacion entre la potencia actstica
que incide en el silenciador respecto a la que es transmitida por éste, considerando
una salida anecoica (sin reflexién de la onda). Proporciona informacién del compor-
tamiento actustico del silenciador con independencia de la fuente de ruido, por lo que

resulta de gran utilidad. En ausencia de flujo, resulta:

|A]” A
TL =10log —5 =20log | = 6.15
6.3.4.3. Coeficiente de absorcion
El coeficiente de reflexion se obtiene a partir de la siguiente expresion:
B
R=— 6.16
- (6.16)
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Finalmente el coeficiente de absorcién se calcula como:
a=1—|R> (6.17)

6.3.4.4. Descripcién del montaje experimental para la caracterizacion de

las propiedades acusticas

El montaje experimental utilizado para la caracterizacion actustica de los paneles

sandwich consta de los siguientes elementos:

Equipo informético: generacion y adquisicion de senal asi como tratamiento de

datos adquiridos.

Tarjeta de generacién: generacién de senal (ruido blanco de 0-5000 Hz), Natio-
nal Instruments PCI-4451.

Tarjeta de adquisicién: National Instruments PCI-4452.

Altavoz: genera ruido blanco con el que caracterizar la muestra. Esta ubicado

en el interior de una caja de aluminio.

Tubo de impedancia: conducto de PVC (normalizado para presion de 16 atmésfe-
ras). Tiene 67 mm de didmetro nominal, con un espesor de 4.7 mm. En un
extremo va acoplado el altavoz con una unién flexible y en el opuesto su termi-
nacién estd rellena de material absorbente con densidad creciente con el fin de
disponer de una salida anecoica. Sobre el tubo van montados cuatro micréfonos

y el porta-muestras.

- Micréfonos de presién Britel & Kjaer de 1/4 de pulgada. Registran la presién
acustica y la transforman en una sefial eléctrica, a razén de 31.6 mV/Pa. Cada
pareja esta espaciada una longitud s = 0.045m, lo cual permite una frecuencia

maxima de andlisis de 3656Hz.

- Analizador-preamplificador: Nexus 2690 fabricado por Briiel & Kjaer. Este dis-
positivo recibe las senales eléctricas provenientes de los micréfonos de presion,

las preamplifica y las envia a la tarjeta de adquisicion.
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- Amplificador: amplificador monoaural FoneStar M-A 60. Este dispositivo am-
plifica la senal analdgica enviada por la tarjeta de generacion y la transmite al

altavoz. Dispone de cuatro canales méas uno auxiliar.

- Estacién meteoroldgica: fabricado por ohlhaus&Co. Controla la temperatura y
la humedad del laboratorio, factores que influyen en la velocidad del sonido del

medio.

- Porta-muestras: aloja la muestra que va a caracterizar.

Fig. 6.8: Montaje experimental del método de las dos fuentes

Fig. 6.9: Detalle del portamuestras
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XA

Fig. 6.10: Probetas utilizadas para los ensayos acusticos: (a) Sandwich de Basalto,
(b) Sandwich de lino

Consideraciones técnicas

El tubo de PVC tiene el primer modo asimétrico a una frecuencia de 3715 Hz y
el primer modo axi-simétrico a una frecuencia de 7733 Hz, para ¢y = 340m/s. En
ambos casos estas frecuencias son superiores a la frecuencia maxima de interés del
estudio. El espacio entre los micréfonos es de s = 0,0465m, permitiendo asi una
frecuencia de analisis de 3656H z. La frecuencia de muestreo es de 12000H z para
evitar el fenémeno de leakage. La frecuencia maxima de excitacién es de 5000H z.
Para garantizar un campo acustico plano, se procurado que la frecuencia méaxima de
interés no supere el valor de las frecuencia de corte antes descritas, ni la limitacién
impuesta por la separacién entre micréfonos. Ademas la distancia entre micréfonos
y cualquier cambio de seccién que pudiera generar ondas evanescentes no planas es
lo suficientemente grande, de dos a tres veces el diametro interno del tubo.
El altavoz se coloca en el interior de una caja de aluminio con material absorbente

para garantizar para que el ruido generado llegue a los micréfonos sélo a través del
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tubo. La terminacién anecoica se consigue poniendo material aislante en densidad

creclente.

6.4. Resultados

6.4.1. Efecto del procesado sobre la densidad del material

obtenido

Antes de proceder con el andlisis de los resultados mecénicos, es preciso indicar
que durante la fase experimental se observo que para el material de nicleo sin re-
cubrimiento de resina, la resina se infiltra a través del espacio entre los granulos de
corcho durante el proceso de fabricacién (ver figura 5.5), por lo tanto, la densidad se
ve afectada. La densidad calculada para los paneles de corcho sin recubrimiento pre-
vio es de alrededor de 325 kg/m3, equivalente a un aumento del 38 % en comparacién

con la de los paneles de corcho originales.

Fig. 6.11: Detalle de la infiltracién de resina a través del material del nicleo de

sandwich

6.4.2. Comportamiento a flexién

En las figuras 6.12 y 6.13 se muestran los valores medios obtenidos del ensayo

de flexion a tres puntos. Se puede observar que la configuracién del ensayo no tiene
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mucha influencia los valores de carga maxima para las probetas 2L-NO y 2L-NM.
Sin embargo, las probetas ensayadas con la piel superior de basalto alcanzan valores
picos ligeramente mas elevados que en el caso del refuerzo de lino como cara inciden-
te. Al comparar las probetas 3L-NO/3L-NM y 2L-NO/2L-NM, es posible observar
que al aumentar el nimero de capas de refuerzo, obviamente, los valores de carga
maxima incrementan en cualquiera de las configuracion de ensayo. En cuanto a los
materiales del alma, las probetas del tipo 2L-NM/3L-NM muestran unas presta-
ciones mecanicas considerablemente superiores a las probetas 2L-NO/3L-NM, estos
resultados se deben a que el hecho de que la resina se infiltre entre los espacios libres
del aglomerado de corcho tiene un efecto positivo sobre el comportamiento global a
flexion.

Al examinar las curvas fuerza-deformacion se puede entender mejor el efecto de la
configuracion asimétrica de las probetas. En efecto como lo muestran las figuras—,
que representan los comportamientos caracteristicos observados durante los ensayos,
se puede distinguir diferentes aspectos claves: inicialmente existe una regién en la
cual el material se comporta de manera elastica para pequenas deformaciones; poste-
riormente aparece otra region mucho més amplia en la cual se ve un comportamiento
elasto-plastico hasta alcanzar el valor de carga maxima. Después de dicho valor pico,
la carga disminuye tendiendo hacia un plateau.

Cabe destacar, que el modo de ruptura de las probetas esta directamente relacionado
con la configuracion del ensayo y por el tipo de material del nicleo. Para las probe-
tas con el refuerzo de basalto (con alma modificada) situado en la cara incidente, el
material sigue el siguiente patrén de rotura: el dano empieza en la cara inferior, y
posteriormente la grieta producida crece a través del alma y finalmente se produce
una delaminacion en la cara superior. La ruptura repentina de la cara inferior, de-
muestra que el refuerzo de lino es capaz de soportar poca fuerza en comparacién al
de basalto. También, es posible que para los materiales hechos de un alma de corcho
impregnada de resina, el crecimiento de la grieta se vea favorecido, ya que dicha
alma sea més rigida. De hecho para las probetas con alma de corcho sin modificar,
al tener un alma bastante mas compresible, el fallo por cizalladura ocurre en la cara
superior; ademas la cara inferior no presenta danos significativos.

En el caso de tener la piel de lino actuando como cara incidente, las probetas siguen
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la secuencia de ruptura a continuacién: se produce un fallo por compresién de la cara
incidente y posteriormente ocurre una densificacién del niicleo. Después de alcanzar
la carga méaxima, se produce un decremento de la resistencia a flexion, pero dicha
caida es lo bastante pequena para que el material siga soportando alrededor de un
70 % de dicha carga méxima. A penas se observaron indicios de fallos en la cara in-
ferior de basalto. La carga promedio en el plateau sigue siendo bastante elevada. Al
observar detenidamente las probetas después de los ensayos, se pudo observar que en
la mayoria, el fallo se produce por agrietamiento de la matriz y la formacion arrugas
en el refuerzo en el punto de aplicacion de la carga. La alta capacidad de absorcién
energética obtenida en esta configuracion se puede atribuir al hecho de que la piel
de basalto es lo bastante resistente para soportar la mayoria de la carga aplicada al
conjunto.
Por otra parte, en la figura 6.4, se puede ver el efecto de la infiltracion de la resina a
través de los espacios entre los granulos que forman el aglomerado. El panel modifi-
cado ofrece mas resistencia a la compresion ya que la resina ayuda a repartir mejor
los esfuerzos, y de esta manera se retrasa el momento del fallo durante los ensayos a
flexién.
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6.4.3. Absorcién de agua

En las curvas de la figura 6.14 se muestran las evoluciones temporales de la
ganancia de peso en agua destilada, para muestras de ntcleos de corcho. Debido
a que se tratan de aglomerados cabia esperar los resultados aqui presentados. Las
muestras de corcho con nticleo sin modificar muestran un valor de absorcién de agua
de alrededor del 160 % del peso inicial. Por lo tanto podemos concluir que la absorcién
de agua de las muestras se debe en gran medida a la presencia de espacio libre entre
las particulas que forman el nicleo aglomerado. En el caso de las muestras de niicleo
previamente recubierto la absorcién de agua es de alrededor de 20 % del peso. Este
resultado se debe a que el recubrimiento de resina reduce la superficie directamente
en contacto con el agua, reduciendo asi la cantidad de agua absorbida. Se puede
observar también que la evoluciéon temporal de la curva de absorciéon de agua para
el nucleo recubierto presenta una pendiente menos pronunciada, lo que indica una

velocidad de absorcién menor.
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Fig. 6.14: Evolucién temporal de la absorcién de agua para el nicleo de corcho

En el caso de los materiales sandwich (véase figura 6.15), se observo la maxima
ganancia de peso en las muestras con el ntcleo original; el valor medio es de aproxi-
madamente 24 % del peso antes de su inmersién. Por lo contrario, las muestras con
el nicleo modificado solo incrementaron su peso un 10 %. Esta notable disminucién
en el porcentaje de absorcion de agua es probablemente el resultado de la resina en
el interior del nicleo, reduciendo de este modo la porosidad del aglomerado. Cabe
destacar que la adicion de capas de refuerzo sélo causd una ligera disminucion del

porcentaje de agua absorbida.
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Fig. 6.15: Evolucién temporal de la absorcién de agua para material tipo sandwich
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6.4.4. Comportamiento acustico

Los resultados para la determinacién del indice de pérdida de transmisién sono-
ro(STL)se exponen en las graficas representadas en las figuras 6.16 y 6.17. El indice
STL se calculé a partir de la ecuacién 6.15. Los ensayos se llevarén a cabo sobre
unas probetas simétricas para poder observar también el efecto del acabado super-
ficial. Se puede observar en los dos casos que el acabado superficial del lado de la
bolsa tiene muy poca influencia sobre el resultado de los ensayos. Por otra parte el
valor del indice STL para las probetas de sandwich de basalto tiene su valor maximo
alrededor de los 600 Hz, mientras que para las probetas de lino dicho valor pico se
produce cerca de los 1200 Hz. El valor valor minimo se produce alrededor de los 2650

Hz para el lino, mientras que para el basalto ocurre a los 3400Hz.
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Fig. 6.16: Indice STL para probetas sandwich con pieles de basalto
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Fig. 6.17: Indice STL para probetas sandwich con pieles de lino

Paralelamente se llevaron a cabo unos ensayos para caracterizar los materia-
les sustituyendo la terminaciéon anecoica por una terminacion rigida, mediante esta
configuracion se puede obtener el denominado coeficiente de absorcién acustico. La
siguiente grafica muestra los diferentes valores del coeficiente de absorcion de las
probetas tipo séndwich con refuerzos de basalto (azul) y lino (rojo). Se puede ob-
servar que dentro del rango de frecuencias desde 0 hasta 1600Hz, los dos materiales
tienen un comportamiento similar con algunas oscilaciones. Este fenémeno se pue-
de explicar por el hecho de que ambos sandwich tienen una densidad muy similar.
Ademas los sdandwich aqui presentados no muestran un perfil de absorcién similar
a los tipicos materiales celulares, eso se atribuye a que las pieles son acusticamente
opacas y que por lo tanto impiden la penetracion de las ondas sonoras incidente en
el seno de la red celular del alma de corcho. Por otra parte, parte de la resina se
infiltra a través de los huecos del aglomerado de corcho modificando asi su densidad.
A partir de 1600 Hz, se observa un ligero incremente del coeficiente de absorcion de
las probetas. Posteriormente, se produce un decremento del coeficiente de absorcién
(a partir de 2400 Hz), en el caso del sandwich de lino este decremento es ligeramente

mas pronunciado. Considerando las probetas como un sistema masa-resorte sometida
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a una oscilaciéon forzada, se puede comparar de forma intuitiva las propiedades de
amortiguamiento de las probetas. Se puede observar un ensanchamiento del pico de
resonancia alrededor de 2500Hz, dicho pico corresponde a un modo de transmision
modal donde se produce una resonancia a la frecuencia propia de las probetas. El
ensanchamiento del pico de resonancia del sandwich reforzado con el refuerzo de lino
puede ser considerado como sinénimo de un mejor amortiguamiento vibratorio. Sin
embargo, el valor negativo de dicho pico, significa que en vez de absorber las ondas

de sonido a esta frecuencia, les hace rebotar.
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Fig. 6.18: Absorcién actstica para los sandwich de lino y de basalto

6.5. Conclusion

En este capitulo, se ha presentado un material sindwich con bajo impacto me-
dioambiental y ademés obtenido mediante una técnica de conformacién de bajo coste.

Los resultados de los ensayos a flexién demuestran que se ha obtenido un material
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con unas prestaciones mecanicas muy buenas. La configuracién asimétrica adoptada
permite optimizar el sindwich en funcién de su aplicaciéon, y se pudo observar que
dicho material puede llegar a tener una alta capacidad de absorcion de la energia a
flexién cuando se le aplica las condiciones de carga adecuadas [139].

Por otra parte, se ha podido observar que es posible influir sobre la capacidad de
absorcién de agua, en funcién del tipo de nicleo utilizado; lo cual puede ser benefi-
cioso en algunas situaciones. El principal inconveniente puede ser el aumento de peso
que conlleva. Desde el punto de vista del comportamiento actustico, los resultados
son bastante concluyentes, cabe la posibilidad de utilizar el material presentado en
situaciones en las cuales se requiere aislamiento acustico.

En definitiva se ha presentado un material sindwich a partir de materia prima de
bajo impacto medioambiental, multifuncional y con cualidades como para ser una op-
cion destacable en la construccion de vehiculos de transporte de masas, empleandolo

en la fabricacién de revestimientos interiores.
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Capitulo 7
Conclusiones

Conclusién 1 Uno de los objetivos principales de este trabajo trataba de la obten-
cién experimental de la permeabilidad de los refuerzos utilizados para la fabricacion
de materiales compuestos via técnicas de moldeo por transferencia de resina. Los
valores del tensor de permeabilidad son esenciales para poder echar mano de las
herramientas de simulaciéon de procesos de fabricacién y asi reducir la aparicién de
defectos relacionados con el flujo de resina a través de los refuerzos. La estimacién de
la permeabilidad no es una tarea trivial, las mediciones experimentales son a veces
complejas y las leyes existentes para su determinacion analitica estan limitadas unos
pocos casos de geometrias especificas. El trabajo presentado en esta tesis es parte
de un ejercicio concurrente de medicion de permeabilidad, en el cual participaron 12
participantes a nivel internacional. El objetivo era detectar las diferentes causas de
dispersion durante las ensayos experimental y establecer un marco para estandarizar
este tipo de ensayos.

El banco de ensayo concebido y fabricado ha demostrado ser bastante eficaz du-
rante la etapa experimental. Para comprobar la dispersiéon de los resultados, se ha
comparado los valores de permeabilidad dentro de un contexto concurrente a través
del marco Permeabilidad Benchmark I1. Los resultados estan de acuerdo con el pro-
medio del resto de participantes. Los ensayos se han realizado segtn tres direcciones
(0°, 45°, y 90°) bajos unas condiciones de inyeccién controladas. La presién media
de inyeccion fue de 1 Bar y la viscosidad del fluido fue de 0.1 Pa.s. Posteriormente

se calculan los valores principales del tensor de permeabilidad. A la luz de los re-
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sultados presentados en el presente trabajo se puede concluir que bajo condiciones
controladas (presién de inyeccién, tipo de fluido, fraccién de volumen de fibras) se
puede realizar una caracterizacion con un alto indice de repetibilidad. También se ha
podido observar que las principales causas de dispersién son las variaciones entre los
diferentes montajes utilizados, por lo que se puede despreciar la influencia del factor
humano. También hay que destacar que el documento-guia utilizado durante la fase
experimental puede servir de base para plantearse la estandarizacion del proceso de

determinacion experimental de la permeabilidad.

Conclusién 2 La segunda parte del presente trabajo trata del uso de fibras na-
turales como refuerzos para la fabricacion de materiales dentro de un contexto de
sostenibilidad. El uso de fibras de origen natural es de hecho una alternativa bastante
interesante frente al uso masivo de fibras de vidrio. Sin embargo para poder difundir
el uso industrial de composites de menor impacto medioambiental es necesario tanto
caracterizar su comportamiento como su procesado en condiciones reales. ;jLos mate-
riales compuestos a partir de una matriz termoplastica reforzada de fibras naturales,
en particular la fibra de basalto, son lo bastante eficaces para sustituir a los materia-
les compuestos tradicionales; en aplicaciones de altas prestaciones? Para responder
parcialmente a esta pregunta, este trabajo pretendia abordar dos temas: en primer
lugar, la etapa de conformado en si misma del material y en segundo lugar, la carac-
terizacion frente a impacto de baja velocidad. Desde el punto de vista cualitativo,
se ha demostrado la viabilidad de la técnica VARTM (moldeo por transferencia de
resina asistida por vacio). En efecto la baja viscosidad inicial de la resina permite el
uso de presiones bajas para la impregnacion del refuerzo, sin embargo la principal
limitacion del procesado de resinas termoplésticas es la ventana de proceso, que se
ve reducida a unos pocos 60 segundos. Se ha obtenido un grado de cristalizacién del
33.5%, este valor estd de acuerdo con los resultados obtenidos por algunos autores.
Por lo que se puede concluir que la presencia de la fibra de basalto tiene mucha
influencia sobre la cristalinidad de la matriz. Por otra parte, cabe destacar que, en
los composites la adhesién entre matriz y refuerzo es de vital importancia. Una mala
adhesion puede ser debida por la creacion de defecto en forma de porosidades en la
interfaz fibra-matriz o por incompatibilidad en la fibra y la matriz. En el presen-

te caso se ha medido un contenido en vacios de 2,36 %. El andlisis micrografico ha
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revelado la presencia de estos micro-vacios alrededor de las fibras, eso se debe prin-
cipalmente a la muy baja viscosidad de la resina que induce capilares que modifican
las condiciones de impregnacion. Desde el punto de vista mecéanico, se ha relevado
un valor ILSS de 46,98 Mpa frente a los 43,25 Mpa para un material equivalente
de matriz epoxi. Estos resultados confirman la calidad de la adhesion fibra-matriz;
en cuanto a la presencia de porosidades, se ha comprobado (en el capitulo 3) que
estos defectos se pueden reducir mediante la optimizacién de la velocidad de im-
pregnacién. En cuanto a la caracterizacién mecanica, los resultados han revelado
la gran capacidad de absorcién de energia del material estudiado. Las probetas de
basalto-termoplastico han mostrado una amplia zona en la cual mantienen su ca-
pacidad de absorcién antes del umbral de penetracion, ademas los valores maximos
relevados son mas elevados que en el caso de las probetas de epoxi reforzado. Lo que
confirma su mayor ductilidad frente a la matriz epoxi reforzada. Durante el impacto,
los esfuerzos locales son principalmente repartidas porque la resina pCBT se puede
adaptar gracias a su plasticidad, atrasando asi el inicio del dano por delaminaciéon
que suele ser la primera etapa de los mecanismos de dano por impacto. La ductilidad
del pCBT y la buena adhesién entre la matriz y los refuerzos, puede también ser

muy ventajosa para el comportamiento post-impacto.

Conclusion 3 Para terminar se ha abordado también el tema de los materiales
tipos sandwich. Se ha presentado un material sandwich con bajo impacto medioam-
biental y ademés obtenido mediante una técnica de conformacion de bajo coste. Los
resultados de los ensayos a flexién demuestran que se ha obtenido un material con
unas prestaciones mecanicas muy buenas. La configuracion asimétrica adoptada per-
mite optimizar el saindwich en funcién de su aplicacién, y se pudo observar que dicho
material puede llegar a tener una alta capacidad de absorcion de la energia a flexion
cuando se le aplica las condiciones de carga adecuadas Por otra parte, se ha podido
observar que es posible influir sobre la capacidad de absorcion de agua, en funcién
del tipo de nicleo utilizado; lo cual puede ser beneficioso en algunas situaciones. El
principal inconveniente puede ser el aumento de peso que conlleva. Desde el punto de
vista del comportamiento actstico, los resultados son bastante concluyentes, cabe la
posibilidad de utilizar el material presentado en situaciones en las cuales se requiere

aislamiento acustico. En definitiva se ha presentado un material sandwich a partir
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de materia prima de bajo impacto medioambiental, multifuncional y con cualidades
como para ser una opcion destacable en la construccion de vehiculos de transporte

de masas, empleandolo en la fabricaciéon de revestimientos interiores por ejemplo.

7.1. Desarrollos futuros

Los resultandos obtenidos en esta tesis sugieren la consideracion de posibles lineas

de investigacién futuras.

- El primer aspecto a considerar como posible investigacién futura derivada del
estudio llevado a cabo sobre la obtencién experimental de la permeabilidad,
seria la utilizacién del banco de medicién para la medicién de laminados des-
alineados (por ejemplo [0°,45° 60°],). Este tipo de ensayos seria mas repre-
sentativo para laminados multi-capas reales. Hasta ahora solo se ha hecho uso
del banco de permeabilidad para preformas con pliegues orientados de forma

idéntica.

- También seria muy interesante poder considerar la saturacién (inherente a la
doble escala de porosidad que presentan los refuerzos en forma de tejido) a
escala macroscopica anadiendo un termino fuente a la ecuacion de Darcy, de
esta forma se obtendria un tensor de saturacién funcion de la orientacion del

frente de avance y de la arquitectura del refuerzo.

- Con el fin de poder automatizar el seguimiento del frente de avance de la resina
en el interior del molde, seria interesante hacer uso de sensores de fuerza lineales
colocados en el interior del molde para monitorizar de forma mas eficiente el
avance del frente de resina. En la actualidad existen sensores tipo Flexiforce
que ser aplicados para tales fines; con la consiguiente ventaja de reducir en

parte los errores relacionados con la accion humana.

- En relacion con el proceso de fabricacién del material compuesto a partir de
matriz pCBT, al integrar todo el sistema en el interior de un horno, no es
posible optimizar las temperaturas del proceso. Lo interesante seria tener mayor

control sobre las diferentes etapas: fusién, inyeccion y temperatura del molde.
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Se sugiere investigar el desarrollo de un montaje experimental que permita
procesar el material controlando la temperatura de cada una de las etapas
mencionadas anteriormente. La temperatura del molde también es de vital
importancia, hacer uso de un molde con su propio sistema de enfriamiento

podria ayudar a aportar mas tenacidad y ductilidad.

En la industria del transporte, muchas veces los materiales compuestos se em-
plean como revestimientos. Se sugiere considerar el estudio del efecto de los
recubrimientos tipo gel coat sobre el comportamiento fisico-quimico de los
sandwich propuesto en este trabajo. Por otra parte, se puede mejorar el es-
tudio del comportamiento a flexion realizando ensayos de flexién 4-puntos, que

son mas adecuados para materiales tipo sandwich.
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