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Resumen

Materiales compuestos modelo de una sola fibra de carbdn y resina epdxica se sometieron a ambientes
con varios porcentajes de humedad relativa. El efecto de la absorcién de humedad en las propiedades mecdnicas
de la matriz fue caracterizado por medio de pruebas de tensién y dindmico mecanicas. El efecto de la humedad
en la interface fibra-matriz se estudio por la pérdida de capacidad de transmisién de cargas de la matriz a la fibra
resultante de la degradacién interfacial, a través de la deteccion de sefales acusticas provenientes de sitios de
iniciacion de microfallas en la interface fibra-matriz y en la matriz. Dicha pérdida de capacidad de transmisién
de cargas se determind siguiendo el proceso de fragmentacion de la fibra embebida en la matriz. La longitud de
los fragmentos de fibra se midié calculando las distancias que las sefiales acusticas viajaban desde su fuente
hasta un par de sensores situados en la probeta. La velocidad de propagacién de la sefial fue afectada por el
cambio de propiedades mecdnicas de la matriz, especificamente por variaciones del mddulo eldstico. Se utilizd
el diferencial de tiempos de llegada entre los sensores situados a una distancia conocida del sitio de origen de la
sefial acustica.

Introduccion

Las resinas epodxicas son ampliamente usadas como matrices para materiales
compuestos estructurales, adhesivos, y recubrimientos orgdnicos debido a sus excelentes
propiedades mecdnicas. Sin embargo, se sabe que estas propiedades son fuertemente afectadas
por la absorciéon de humedad, la cual resulta en una disminucuién en la temperatura de
transicion vitrea Tg, y un cambio de rigidez.

El método de Emision Acustica (EA) es prueba no destructiva de alta sensibilidad, que
utiliza micréfonos pequefios (sensores) que son adheridos en la muestra a ser probada.
Cuando un material es esforzado y se producen microfallas en €l, el cambio stbito en la
geometria del material produce un cambio en la energia de deformacion y parte de la energia
liberada se convierte en una sefial de acustica que puede ser detectada y analizada por los
sensores. En este estudio, a partir de las sefiales actsticas, se determiné tanto la velocidad de
propagacion acustica en el material, cuyas propiedades mecdnicas fueron afectadas por la
absorcion de humedad y la integridad interfacial fibra-matriz en un sistema resina epoxica y
fibra de carbon por medio de las longitudes criticas de fragmentos de fibra.

Seccion Experimental
Materiales y muestras

Se utiliz6 una resina epdxica de Diglicidil Eter de Bisfenol A (DGEBA), Epon 828 de
shell Co., como agente de curado se utilizé Metafenilén diamina (mPDA), de Aldrich y fibras
de carbon tipo IM7 de Excel Corporation. Como agente de acoplamiento se utiliz6 el silano 3-
glycidoxy propyltrimethoxysilane, Z6040 de Dow Corning.
Las probetas para tension se fabricaron de acuerdo a la geometria recomendada por ASTM
D638, con dimensiones de 63 x 3.96 x 1.61 mm en moldes de silicon. Se mezcld la resina
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epoxica con el agente de curado utilizando una relacién estequiométrica de 14.5 partes por
cien partes de la resina epodxica. El curado se realizé en una estufa marca Squaroid, Modelo
3608-5, durante 2 horas a 75° C y 2 horas a 175° C, y se enfri6 hasta temperatura ambiente en
un periodo de 12 horas.

Acondicionamiento de muestras.

Las muestras fueron acondicionadas en un ambiente de humedad relativa controlada
de 25 %, 55 % y 95 %, a una temperatura constante de 25° C. Para crear los ambientes con
una humedad relativa especifica se utilizaron diferentes sales saturadas de acuerdo a las
normas estindar ASTM E104-51, y E 104-85 [37, 38]; tanto temperatura como humedad
relativa se monitorearon por medio de un Higréometro digital situado en cada una de las
camaras ambientales. El porcentaje de absorcion de humedad, se determiné cada determinado
tiempo la diferencia de pesos en las muestras hasta que estas adquirieron un peso constante.

Pruebas Mecdnicas

Las pruebas a tension se realizaron en una maquina de pruebas mecdnicas universales
marca SHIMADZU, modelo AGI-100KN. Para la prueba se utiliz6 una velocidad constante
de 5 mm/min, de acuerdo a la norma ASTM D638.

Las pruebas dindmicas se realizaron en un analizador dindmico mecédnico marca TA
Instrument 2980, utilizando el sistema para tension con muestras rectangulares de 12.0 x 2.5 x
0.5 mm. La rampa de calentamiento fue de 5°C por minuto con un rango de calentamiento de
30 a 250°C y a una frecuencia constante de 5 Hz.

Determinacion de la velocidad de propagacion de la sefial actistica.

La velocidad de propagacién de una sefial acustica a los diferentes porcentajes de
absorcion de humedad se midi6 utilizando dos transductores piezoeléctricos (sensores 1y 2)
con un drea efectiva de 17.795 mm” que se sujetaron en ambos extremos de la muestra, y para
asegurar buen contacto entre sensor y la superficie de la muestra se utilizé grasa de silicon. Se
produjo una entalladura de 0.5 mm de profundidad en un costado de la muestra, situada a una
distancia de 4.88 mm del sensor 1 y de 9.88 mm del sensor 2 (ver la figura 1) al centro de la
muesca.
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Figura 1. Probeta para determinacion de velocidad de propagacion de la sefial acustica y de logitud de

fragmentos de fibra.

Para determinar la velocidad de propagacién promedio V de la sefial acustica se
realizaron pruebas de tension en un microtensometro modelo Minimat, equipado con una
celda de carga de 1000 N, a una velocidad constante de 0.02 mm/min. La sefial al producirse
la grieta, fue detectada por los sensores y analizada por medio del programa MITRA. V se
calculé con la diferencia de los tiempos de arribo (At), que se registraron entre ambos
sensores al iniciarse el primer evento de fractura de la muestra. La velocidad de propagacion
de la sefial se determiné por medio de la ecuacidn:
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Donde V' es la velocidad promedio de propagacion de la sefial, Ad es la diferencia de
distancias entre la entalla y los sensores y At es la diferencia de tiempos de arribo de la sefial
acustica a los sensores. La velocidad de propagacion se calculd para cada porcentaje de
humedad relativa.

Determinacion del médulo de Young por medio de sefiales actisticas
Basdndose en el hecho de que la velocidad de propagacion de una onda en un medio es
funcién del material mismo, ademds de pardmetros geométricos, frecuencia dominante de la
sefal emitida, y mds importa atn, la deformacion en el material, se tiene que
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Esta ecuacion muestra que existe una relacion lineal entre el esfuerzo en cualquier punto del
material y la velocidad de particula, la relacion entre ellas es pc,, correspondiente a la
impedancia caracteristica del material. En esta relacidn, G es el esfuerzo de tension aplicado,
p es la densidad del material y cu/ct, Es la velocidad promedio de propagacion de la sefal
acustica.

Resultados y discusion

La figura 2 muestra la cinética de absorciéon de humedad de la resina epdxica en
funcion del tiempo de exposicién y las humedades relativas de 25 %, 55 %y 95 %. Al 25% de
humedad relativa existe un ligero incremento de la humedad absorbida y después de 40 dias
se estabiliza alrededor del 0.15%.
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Figura 2. Cinética de absorcién de humedad en Figura 3. Velocidad de propagacion promedio
funcién del tiempo. de la sefial actstica en funcién de la humedad
absorbida

Al 55% de HR la humedad absorbida es mayor y al inicio de la prueba se observa un
rdpido incremento de la humedad absorbida durante los primeros 20 dias y después, la tasa de
absorcion disminuye gradualmente hasta los 110 dias y, a partir de ahi, se estabiliza en un
nivel mdximo del 1%. Al 95% de HR la tasa de absorciéon de humedad se incrementa
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rdpidamente durante los primeros 20 dias, y posteriormente, la rapidez de absorcion
disminuye gradualmente hasta alcanzar un contenido maximo del 2% a los 150 dias.

La figura 3 muestra el comportamiento de la velocidad de propagacion promedio de la
sefal actstica por efecto de la exposicion una humedad relativa del 95%. Se observa que a
una absorcién del 2% de humedad, la velocidad de propagacion de la sefial acustica en el
material disminuye aproximadamente un 22.72%, como resultado del efecto de Ia
plastificacién de la matriz.

La figura 4 se muestra el efecto de la absorciéon de humedad en el médulo eléstico de
la resina epdxica por exposicion a ambientes con HR de 25%, 55% y 95% por 290 dias.
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El valor del médulo eldstico medido por medio de un extensémetro bajo condiciones casi-
estdticas, coincide bien con el valor obtenido de la ecuacién en funcién de la velocidad de
promedio de propagacion de la sefial acustica. La humedad afecta sustancialmente la rigidez
de la resina epdxica. Se puede observar en la figura 5 que la caida subita de la Tg con
porcentajes de humedad relativamente pequefios; continia disminuyendo de forma menos
dréastica, hasta estabilizarse por encima de los 2.1 GPa para contenidos de humedad mayores
al 1.6%. La degradacién de las propiedades mecdnicas de las resinas epdxicas por absorcion
de humedad se asocia con el dafio micromecédnico inducido por la humedad absorbida. La
disminucidn en las propiedades, ocasionada por las interacciones entre el agua y el polimero,
se convierte en un fendmeno rdpido y poderoso, que sigue una estabilidad aparente en el
primer estado de difusion. Después de la absorcién de moléculas de agua en el primer sitio de
hidratacién, disminuye la fuerte tendencia de la red a absorber humedad y se produce una
relativa estabilizacion. Se puede observar al inicio una disminucién de hasta 5.5°C en la T,
aproximadamente a una absorcién de humedad de 0.1%, posteriormente desciende en forma
lineal hasta el 1% de humedad absorbida, representando aproximadamente el 5% de pérdida
en sus propiedades térmicas. La T, revela diferentes grados de plastificacion del material.
Conforme mayor es la disminucion de la T, mayor es la plastificacion.

La resistencia interfacial entre la resina epdxica y una fibra de carbdén se muestra en las
figuras 6 y 7. Es evidente que el efecto de la disminucion de las propiedades de rigidez de la
resina tiene un efecto considerable en el nivel de adherencia entre fibra y matriz
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Figura 7. Esfuerzo cortante promedio vs el
% de humedad absorbida para distintos tratamien-
tos superficiales a la fibra.

Figura 6. Longitud critica de los fragmentos
De fibra de carbén en funcion de la humedad
Absorbida para distintas condiciones Inter.-
Faciales fibra-matriz

Conclusiones

El médulo eléstico de la resina epdxica mostré una disminucion hasta el 1.6% con el
contenido de humedad absorbida. La temperatura de transicién vitrea medida con pruebas
dindmico-mecdnicas mostré una disminucién con la humedad absorbida. La velocidad de
propagacion de una sefial actstica es funcion proporcional del esfuerzo aplicado y de la
deformacioén en el material. Luego, utilizando el esfuerzo aplicado se determiné la velocidad
de propagacién promedio de la sefial actstica, obteniéndose valores similares a los obtenidos
por medio de pruebas casi-estdticas de tension con un extensémetro. La disminucién en el
valor del médulo eldstico por absorcion de humedad afect6 la capacidad de transmision de
cargas entre fibra de carbon y matriz polimérica y el deterioro en dicha capacidad fue evidente
por los valores de longitud critica de fibras medidas por medio de la prueba de fragmentacion
de una sola fibra. El cdlculo de resistencia interfacial se realiz6 utilizando el modelo micro-
mecdanico propuesto por Cox y se observo que los tratamientos con silano realizados a la fibra
de carbdn, el IM7 + HNO3 + Silano mejor6 la adhesion interfacial en el material compuesto
fibra-matriz, mostrando longitudes criticas mas pequefas.
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