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1. INTRODUCCION, OBJETIVOS Y METODOLOGIA

1.1. INTRODUCCION

El creciente aumento de las expectativas solicitadas por los
clientes y la necesidad de cumplir las cada vez mas exigentes
normativas impuestas (en materia de seguridad, emisién de CO,,
reciclabilidad y desarrollo sostenible) en un entorno muy competitivo,
hacen necesario aumentar significativamente el valor afiadido de los
productos tradicionales y la reduccién tanto de los costes como de los
plazos de desarrollo de los productos demandados.

El nuevo escenario creado por las normativas sobre emision de
CO0, en vehiculos nuevos'? estd siendo un importante elemento
perturbador/dinamizador para el empleo de nuevas tecnologias y
materiales en el sector del transporte. Asistimos al desarrollo y a la
consolidacién de nuevos sistemas de propulsion (motores eléctricos,
pilas de combustible, sistemas hibridos), nuevos combustibles y nuevos
materiales que sean capaces de aportar eficiencia energética sin
penalizar el coste total de los vehiculos.

En este escenario surge uno de lo conceptos claves que siguen
todos los fabricantes de vehiculos: la reduccién de peso a igualdad de
prestaciones.



INTRODUCCION, OBJETIVOS Y METODOLOGIA 2

El reglamento 443/2009 de la CE marca un nuevo objetivo de
emisién maxima de 95 gramos de CO.,/km para el afio 2020. Este
reglamento restringe todavia mas la emision de C0O, comparada con la
decision 1753/2000 que establecia un maximo de 120 gramos de
CO0./km con fecha limite de 2010. La presion para reducir las emisiones
de CO,va a ser una constante que requiere nuevas soluciones a corto y
medio plazo.

Desde el punto de vista de los materiales, este aumento de valor
afnadido y la reduccién del plazo-coste en el desarrollo de producto se ha
de conseguir, necesariamente, mediante la utilizacion de nuevos
materiales con propiedades disefiadas a medida, a través de procesos
de transformacion optimizados y mediante el empleo de una rigurosa
metodologia de desarrollo de producto-proceso que incorpore, en las
primeras etapas del desarrollo de los productos, el potencial predictivo
de las simulaciones numéricas.

Durante las ultimas décadas hemos asistido a la progresiva
incorporacion de materiales poliméricos en todos los sectores
industriales reemplazando progresivamente a otros materiales. Los
materiales poliméricos poseen una serie de caracteristicas intrinsecas
que los hacen especialmente adecuados para su utilizacién en productos
de alto valor afadido. Son materiales ligeros, con elevadas propiedades
mecanicas especificas, potencialmente reciclables, pueden mezclarse
y/o reforzarse a medida, poseen elevada resistencia a las agresiones
medioambientales, presentan gran versatilidad en el disefio de
componentes y pueden conformarse utilizando tecnologias de
transformacion relativamente baratas especialmente adecuadas para
grandes volumenes de produccion.

Aunque el conocimiento que se pretende alcanzar durante el
desarrollo de este trabajo de investigacion es aplicable a cualquier sector
industrial, resulta particularmente interesante enfocado hacia aquellos
sectores en los cuales el aumento de prestaciones en seguridad, la
reduccion de peso, la reciclabilidad y la integracion de funciones es mas
critico. Desde este punto de vista el sector del transporte es uno de los
mas interesantes para la aplicacion de materiales poliméricos disefiados
a medida.
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De entre todas las caracteristicas asociadas a los materiales
poliméricos anteriormente descritas, vamos a destacar la posibilidad de
reforzar de forma significativa la matriz polimérica con fibras discontinuas
de elevadas prestaciones mecanicas, consiguiendo de esta manera, un
material compuesto. Las caracteristicas y propiedades de estos
materiales compuestos seran funcion de la matriz polimérica de partida,
del tipo de fibra de refuerzo, de la interaccion matriz-fibra y de las
variables especificas de proceso utilizadas en el conformado del
producto final.

Conjugando las necesidades demandadas en el sector de
automocion con las caracteristicas y propiedades asociadas a los
materiales poliméricos compuestos, se ha producido un importante
desarrollo de los materiales poliméricos termoplasticos reforzados con
fibras inorganicas compuestas fundamentalmente por silice. En
particular, los desarrollos mas significativos en el sector de automocién
se han producido en materiales poliméricos de tipo poliolefinico
reforzados con fibra de vidrio.

Junto a la utilizacion de distintos tipos de fibra de vidrio como
refuerzo discreto de matrices poliolefinicas, destaca la progresiva
utilizacion de la fibra de basalto como competencia directa de la
tradicional fibra de vidrio. Aunque en la actualidad la utilizacion de fibra
de vidrio como refuerzo de materiales compuestos utilizados en
automocion es varios ordenes de magnitud superior a la utilizacion de
fibra de basalto, no es menos cierto que la fibra de basalto posee
caracteristicas diferenciadoras, que podrian impulsar su utilizacion para
este tipo de materiales compuestos en las préximas décadas.

Los materiales termoplasticos reforzados con fibras discontinuas
y transformados mediante procesos de alta cadencia productiva
presentan un comportamiento extremadamente complejo. La dificultad
de analizar y modelizar el comportamiento de este tipo de materiales se
basa en tres motivos fundamentales:

En primer lugar, la gran cantidad de variables intrinsecas
asociadas a los propios materiales que constituyen el material
compuesto. Ademas de las propiedades de la matriz termoplastica
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utilizada influyen las caracteristicas quimicas y morfolégicas del refuerzo
discontinuo utilizado y, no menos importante, la interaccion que tiene
lugar entre la matriz y la fibra. La transmisién de esfuerzos entre la
superficie de la fibra y la matriz polimérica influye notablemente en las
caracteristicas finales del material compuesto. Estos fendmenos estan
determinados por la interaccion entre el compatibilizante de la matriz
polimérica y el tratamiento quimico de la propia fibra (ensimaje).

En segundo lugar, el rango de valores que se les exige a las
propiedades de los materiales compuestos es muy amplio y, en muchas
ocasiones, incompatibles. No se trata Unicamente de elegir/disefiar un
material compuesto para, por ejemplo, maximizar su rigidez a
temperatura ambiente y esfuerzo cuasi-estatico (modulo elastico) sin
tener en cuenta el resto de propiedades mecanicas. El problema real es
conseguir un equilibrio entre propiedades de rigidez, elongacion a rotura,
absorcion de energia, fatiga, etc...., en un rango amplio de temperaturas
y ante velocidades de aplicacion de la carga muy diversas. Es habitual
que las variables intrinsecas del material con las que se consigue
maximizar una de estas propiedades, disminuya drasticamente el valor
de otra de las propiedades que se desea mejorar. Aunque el ejemplo
mas habitual es la relacién inversa entre la rigidez y la elongacién a
rotura que presentan la mayoria de los materiales, en la practica se
presentan otras muchas interacciones entre las propiedades mecanicas.

En tercer lugar, las propiedades que queremos maximizar son las
propiedades reales del material, es decir, aquellas que se consiguen
después de que el material compuesto haya sufrido el proceso de
transformacion asociado para convertirlo en el producto deseado. Es
habitual asumir como hipotesis de partida que el material compuesto no
va a sufrir modificaciones significativas durante el proceso de
transformacion y que, por lo tanto, el disefio del proceso de
transformacion no es importante. Considerar que el material plastico una
vez procesado va a presentar propiedades mecanicas similares a las
que tiene antes del proceso de transformacién puede llevarnos a
resultados erroneos e, incluso, catastroficos.

En la actualidad se estan detectando serios problemas de falta de
predictividad de las simulaciones mecanicas utilizadas en el desarrollo
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de producto cuando se utilizan materiales compuestos reforzados con
fibras discontinuas. Uno de los principales problemas radica
precisamente en que las propiedades nominales con las cuales se
realizan los calculos de simulacién no tienen en cuenta la variacion que
dichas propiedades pueden sufrir debido a las variables utilizadas en el
proceso de transformacion. Conocer estas variaciones y disefiar los
procesos de transformacion para minimizar estos problemas es basico
para poder utilizar las simulaciones de comportamiento mecanico como
herramienta predictiva en el desarrollo de producto-proceso.

El presente trabajo de investigacion se engloba dentro de la
estrategia general de la Fundacién Cidaut en el desarrollo de nuevos
procesos y materiales que puedan ser utilizados en los sectores del
transporte y energia, optimizando prestaciones y coste>#°67:89.10.11,

1.2. OBJETIVOS

El objetivo principal de este trabajo de investigacién es el
desarrollo de una Metodologia que nos permita:

“,

1. Disefar ‘a medida” materiales compuestos de matriz
termoplastica poliolefinica y refuerzo discontinuo (fibras de vidrio
0 basalto).

2. Disefar el proceso de transformacién o6ptimo asociado a los
materiales compuestos desarrollados.

3. Predecir las propiedades mecanicas que tendra el material
compuesto disenado tras el proceso de transformacion.

El disefio del material consiste en la eleccion adecuada de la
matriz poliolefinica (viscosidad, grado y tipo de funcionalizacion), de la
fibra de refuerzo (tipo, longitud, diametro, tratamiento superficial) y de la
interfase matriz-fibra (relacién entre la funcionalizacién de la matriz y el
tratamiento superficial de la fibra).

Con el término “a medida” nos referimos al disefio de materiales
que cumplan los requerimientos mecanicos asociados a cada aplicaciéon
especifica optimizando la relacion prestacion/coste.
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El

disefio del proceso de transformacion consiste en la

determinacion del valor de las variables del proceso para optimizar las
propiedades mecanicas del material disefiado una vez procesado.

Para alcanzar el objetivo principal anteriormente mencionado se
han establecido los siguientes objetivos parciales:

Determinar los requerimientos funcionales asociados a las
aplicaciones a las cuales van dirigidos los materiales que se
pretenden disenar.

Tipificar los ensayos normalizados que nos permitan
cuantificar los requerimientos funcionales de las aplicaciones
objeto de estudio.

Elegir las variables fundamentales intrinsecas al material y
jerarquizar la influencia que cada una de estas variables
tiene en cada una de las propiedades mecanicas objeto de
estudio.

Elegir los procesos basicos de transformacion asociados a las
aplicaciones objeto de estudio y determinar las variables
basicas de proceso.

Jerarquizar la influencia que las variables de proceso tienen
en cada una de las propiedades mecanicas de los materiales.

Cuantificar la influencia que cada una de las variables
estudiadas (intrinsecas y de proceso) tienen en cada una de
las propiedades mecanicas analizadas. Generar los modelos
matematicos de comportamiento.

Comparar las propiedades mecanicas entre los compuestos
de fibra de vidrio y fibra de basalto.
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1.3. METODOLOGIA

Para conseguir los objetivos planteados en este trabajo de
investigacién se ha disefiado una metodologia de trabajo que se expone
a continuacion.

En el Capitulo Il se presenta una revision de las caracteristicas y
propiedades de los materiales compuestos de matriz poliolefinica y
refuerzo discontinuo. También se realiza una descripcion de las
principales teorias desarrolladas hasta la fecha que intentan explicar las
propiedades finales de los materiales compuestos con refuerzo discreto
en funcion de las variables intrinsecas del propio material y de las
variables especificas del proceso de transformacion.

Junto a la revisién bibliografica se realiza un estudio para elegir la
familia de aplicaciones a las cuales se destinaran los materiales
compuestos a desarrollar. Los requerimientos funcionales impuestos en
los cuadernos de cargas de las aplicaciones elegidas serviran de guia
para determinar cuales son las propiedades mecanicas en las cuales
centraremos nuestra atencién. De esta manera habremos elegido qué
propiedades mecanicas vamos a medir en los materiales compuestos
desarrollados y cémo las vamos a medir.

Con el objetivo de disponer de unos valores de referencia con los
que poder comparar las propiedades mecanicas de los compuestos
desarrollados, se analizaran las propiedades mecanicas de materiales
compuestos actualmente disponibles en el mercado. La caracterizacion
de los materiales comerciales seleccionados nos servira, ademas, para
validar las teorias predictivas estudiadas.

En el Capitulo Ill se estudian los distintos tipos de disefios de
experimentos que existen y la idoneidad de su utilizacion para el caso de
estudio que nos ocupa. Debido a la gran cantidad de variables que se
desean estudiar se ha optado por un disefio de experimentos basado en
matrices ortogonales que nos permitira analizar una cantidad importante
de variables con un niumero moderado de experimentos. Debido a que
se desean estudiar dos grupos de variables muy diferentes (las
intrinsecas al material y las asociadas al proceso de transformacion) se
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ha optado por realizar dos disefios de experimentos independientes, uno
por cada tipo de variable.

Las variables objeto de estudio (tanto intrinsecas al material
como las asociadas al procesado del material) se obtendran de los
estudios realizados en el Capitulo Il y del conocimiento previo disponible
en la Fundacion Cidaut asociado a los trabajos de investigacion
realizados con anterioridad. Elegidas las variables objeto de estudio, se
determinaran los niveles de dichas variables en los cuales se centrara la
investigacion.

En el Capitulo IV se engloban todos los estudios y trabajos
llevados a cabo para fabricar las probetas de los materiales compuestos
definidos por los disefios de experimentos. Esta fase comienza con la
seleccion y aprovisionamiento de los materiales de partida. El
aprovisionamiento incluye las matrices poliolefinicas, las distintas fibras
discretas objeto de estudio (vidrio y basalto) y los materiales necesarios
para fomentar la adherencia fibra-matriz (compatibilizantes y agentes de
acoplamiento).

Una vez aprovisionados todos los materiales necesarios para
realizar la investigacibn se procedera a la puesta a punto de los
procedimientos necesarios para la fabricacion de las probetas sobre las
que se realizara la caracterizacidn macro-micro mecanica. Para que las
probetas sean representativas de los fendmenos que se quieren estudiar
y no se introduzca incertidumbre en los resultados, es necesario
garantizar la correcta fabricacion de las probetas con cada combinacién
de materiales elegida.

Existen dos fendmenos que hay que controlar ya que pueden
provocar una distorsion importante de los resultados obtenidos, y, por lo
tanto, dificultar o imposibilitar la extraccidon final de conclusiones. El
primer fendbmeno a tener en cuenta es la eliminacion completa del
ensimaje primitivo de las fibras y la correcta aplicacién del ensimaje
apropiado para matrices poliolefinicas, el mismo para todas las fibras. El
segundo fendmeno a considerar es la correcta dispersion de la fibra en
la matriz polimérica (sobre todo cuando la longitud de la fibra sea
significativa). Una mala dispersion de la fibra en la matriz provocara una
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deficiente adherencia entre los dos componentes y, como consecuencia,
pobres propiedades mecanicas independientemente del resto de los
factores considerados.

En los Capitulos V y VI se presentan los resultados obtenidos
de los estudios realizados. Definidas las propiedades mecanicas que se
desean medir y fabricadas las probetas para cada uno de las
combinaciones de materiales y de procesado determinadas por el disefio
de experimentos correspondiente, se procedera a la caracterizacion
completa de las mismas. Para realizar la caracterizacion (tanto macro
como micro-mecanica) se utilizaran los ensayos normalizados
correspondientes.

En el Capitulo VIl se presenta un resumen de todos los
resultados generados asi como la aplicacion practica de estos resultados
a dos casos de estudio correspondientes a dos piezas del automavil.

En el Capitulo VIII se recogen y presentan todas las
conclusiones extraidas de los estudios realizados en el presente trabajo
de investigacion.

En el Capitulo IX se presentan las referencias bibliograficas mas
significativas utilizadas en la presente investigacion.

En el Capitulo X se agrupan, en forma de Anexos, toda la
informacion auxiliar relativa al tema estudiado que se considera
interesante. La inclusion de esta informaciéon en Anexos separados del
cuerpo principal del trabajo obedece al intento de clarificar la exposicion
principal, restringiendo dicha exposicion a los aspectos verdaderamente
significativos del trabajo realizado. Estos Anexos incluyen, entre otras
cosas, las fichas técnicas de todos los materiales utilizados, la
descripciéon de las técnicas experimentales estandares, las técnicas
experimentales probadas y desechadas para determinados fines, el
estudio de robustez utilizando la relacién Sefial/Ruido y el analisis
mediante SEM de las micrografias obtenidas de las fracturas de los
materiales compuestos analizados.






Capitulo Il

2. MATERIALES TERMOPLASTICOS REFORZADOS.
MORFOLOGIA Y PROCESADO. MODELOS
PREDICTIVOS DE COMPORTAMIENTO MECANICO

2.1. INTRODUCCION

En este capitulo se presenta una breve descripcidon de la
morfologia de los materiales compuestos de matriz polimérica,
analizando tanto los materiales que los forman como la interaccién entre
el sustrato y el refuerzo en la zona de interfase. Se realizara un repaso
de los principales modelos que intentan predecir las propiedades
mecanicas finales de los materiales compuestos formados por matriz
polimérica y refuerzo de fibra discontinuo. Igualmente se presentaran las
principales tecnologias de transformacion utilizadas para procesar
materiales compuestos.

Existen multiples definiciones de lo que es un material compuesto.
Por ejemplo “se entiende por material compuesto aquel formado por dos
0 mas componentes, de forma que las propiedades del material final
sean superiores a las de los componentes por separado'?”. Asumiendo
siempre que el material ha sido fabricado por la mano del hombre y que
los distintos tipos de materiales que componen el compuesto tienen
propiedades y caracteristicas diferenciadoras.
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La anterior definicion engloba a la mayoria de los materiales
actualmente utilizados por el hombre, desde el hormigdn armado hasta
los metales reforzados con particulas ceramicas, pasando por los
materiales poliméricos reforzados con fibras inorganicas.

Aunque los materiales compuestos anteriormente mencionados
son radicalmente distintos entre si, el concepto de fabricacion es
siempre el mismo: por un lado tenemos un material base, normalmente
mayoritario en peso (que denominaremos matriz) y por otro lado
tenemos un material minoritario disperso en la matriz (que
denominaremos refuerzo).

La matriz, suele ser homogénea, barata y de prestaciones
mecanicas limitadas, es la base del material compuesto. Su mision
fundamental, dentro del material compuesto, es dar cohesion a los
refuerzos, protegerlos del desgaste y de las agresiones externas.

El refuerzo, normalmente caro y de elevadas prestaciones
mecanicas, tiene como misién, dentro del material compuesto, elevar
sensiblemente las propiedades mecanicas de la matriz, es decir
“reforzar’.

Para que los dos tipos de materiales formen realmente un
material compuesto hay que conseguir que ambos materiales trabajen
de forma conjunta, a poder ser de forma sinérgica. Para ello no basta
con analizar y elegir adecuadamente cada uno de los materiales por
separado sino que es fundamental estudiar los fendmenos de interaccion
entre los materiales que se produce en la zona de uniéon de ambos.
Dicha zona de unién se denomina interfase y es una de las claves para
disefiar materiales optimizados en propiedades mecanicas frente a
densidad y coste.

La facilidad que tienen los materiales poliméricos de interaccionar
con refuerzos de distinta naturaleza y morfologia han facilitado la masiva
introduccion de este tipo de materiales en todas las areas productivas.

Autores como White J.R., Nando G.B., Gupta B.R."™, Michaeli
W." afirman que es precisamente esta capacidad de los materiales
poliméricos para formar materiales compuestos de fibra discontinua y
transformables por multiples tecnologias la clave fundamental del éxito
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de este tipo de materiales. Entre los materiales utilizados en la industria
podemos citar'?:

Materiales termoplasticos utilizables como matriz:

Polipropileno, Polietileno, Copolimeros PP-PE.

Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno, Poliestireno.

Poliamidag Poliamidags, Poliamidag/1o, Poliamidag2,

Polietilen-teraftalato, Polibutilen-teraftalato.

Policarbonato, PC+ABS.

Resinas acetdlicas.

Polisulfona, Polieter-sulfona. Poli-imida. Polieter-éter-cetona, Polieter-cetona-
cetona.

Materiales de refuerzo en forma de fibra:

Fibra de vidrio: A (alto contenido en alcali resistencia quimica). AR (alcali
resistente, para hormigoén). B (boro, buenas propiedades eléctricas y gran
durabilidad). C (quimico, entre tipo Ay E). D (dieléctrica, altas propiedades
dieléctricas). E (eléctrico). ERC (eléctrico y resistente quimico).

S (resistente, mayores propiedades mecanicas). X (trasparente a rayos X).

Fibra de carbono: HM (alto médulo). HR (alta resistencia). Intermedias (mo6dulo
o resistencia a medida).

Fibras vegetales: Sisal. Yute. Kenaf. Pulpa de platano. Cafiamo.

Fibras organicas: Aramida bajo médulo. Aramida alto médulo. Polietileno.

Fibras metalicas: Aceros inoxidables. Aluminio y aleaciones. Cobre y aleaciones.
Hierro y aleaciones férreas. Titanio.

Fibra de basalto.

Fibra de boro.

Con una adecuada modificacion de la matriz y/o de la fibra es
posible disefiar materiales compuestos de matriz termoplastica con
todas las combinaciones de los materiales anteriormente expuestos. Por
otra parte hay que considerar que los propios materiales termoplasticos
pueden mezclarse entre si, bajo ciertas condiciones, para formar
mezclas (“blends”) creando, de esta forma, nuevos materiales utilizables
como matrices.

Las combinaciones posibles se vuelven todavia mayores al
considerar que las fibras de refuerzo pueden incorporarse a las matrices
en distintos porcentajes y morfologias (desde el tamafio nanométrico, en
algunos casos, hasta fibra continua formando tejidos de distintos tipos,
pasando por tamafos micrométricos y milimétricos).
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Los materiales compuestos en los que vamos a centrar el
presente trabajo de investigacion son materiales de matriz termoplastica
poliolefinica y refuerzo discontinuo de fibras inorganicas formadas
mayoritariamente por silice (fibras de vidrio o basalto). Tradicionalmente
este tipo de materiales compuestos se han denominado “de fibra corta’
(“short fibre polymer composites”). Podemos admitir esta denominacion,
teniendo en cuenta que, en algunos casos, estamos hablando de fibras
de refuerzo del orden de diez milimetros de longitud.

En el presente trabajo de investigacion nos vamos a centrar en el
estudio de fibras de longitud 0,3-12 mm. El rango de longitudes
seleccionado permite disefiar materiales compuestos transformables por
inyeccion, extrusion y/o compresion.

Los materiales compuesto que se van a disefiar y estudiar en el
presente trabajo, con las consideraciones anteriormente mencionadas,
presentan un comportamiento termomecanico extremadamente complejo.
De hecho no existe ningun modelo teérico que pueda predecir, a partir
de la composicidn de cada uno de los materiales individuales que
configuran el material compuesto, cuales van a ser las propiedades
finales del mismo.

Las principales causas que provocan la falta de predictividad de
las teorias que intentan modelar el comportamiento termomecanico de
los materiales compuestos de matriz polimérica y fibra discreta son:

1. El comportamiento de las matrices poliméricas termoplasticas por
si mismas ya es bastante complejo. Las propiedades mecanicas
macroscopicas presentan una fuerte dependencia tanto de la
temperatura como de la velocidad de deformacion.

2. Las variables de proceso influyen significativamente en la
estructura de la matriz. La morfologia del material matriz puede
presentar grandes variaciones en funciéon de cémo haya sido
procesado. En particular, para materiales semi-cristalinos, las
condiciones especificas (presion, temperatura, tension de cizalla)
bajo las cuales se producen los cambios morfolégicos asociados
a la transicién entre el estado fundido y el estado soélido, dan



15 CariTuLO Il

lugar a comportamientos complejos del material frente a
solicitaciones mecanicas.

3. Aunque la fase mayoritaria es la matriz, es el refuerzo quien
aporta fundamentalmente las propiedades mecanicas. El refuerzo
también puede sufrir modificaciones estructurales en funcion de
las condiciones de procesado a la que haya sido sometido.

4. En el disefio de los materiales compuestos es fundamental la
region denominada interfase en la cual se produce la interaccion
matriz-refuerzo. Esta region es, en general, poco conocida.
Ademas la morfologia de la interfase depende tanto de las
caracteristicas de los materiales involucrados como de las
condiciones especificas del proceso.

Los modelos que intentan predecir el comportamiento mecanico
de los materiales compuestos no son teéricos sino semi-empiricos. Es
decir, en dichos modelos existen determinados parametros que deben
ser ajustados en funcién de cada caso particular. Cuanto mas extrema
sea la temperatura y mayor la velocidad de aplicacién de la solicitacion
mecanica, menor es la predictividad de los modelos y mas empiricos se
vuelven.

El objetivo de este trabajo de investigacién no es proponer un
modelo semi-empirico alternativo a los existentes. Dada la dificultad (por
no decir imposibilidad) de tener capacidad predictiva en este ambito, nos
vamos a centrar en, por lo menos, conocer la influencia relativa que cada
una de las variables controlables (tanto intrinsecas a los materiales
utilizados, como las asociadas al proceso de transformacién) tienen en la
variacion de las propiedades mecanicas basicas necesarias para disefar
un producto-proceso.

Con los datos obtenidos de las caracterizaciones mecanicas,
realizadas en la presente investigacion, se ajustaran modelos
matematicos sencillos que relacionen las propiedades mecanicas con las
variables estudiadas. Dichos modelos, aunque tienen un ambito de
aplicacion muy limitado (restringido al perimetro delimitado por las
variables y niveles elegidos), describen razonablemente bien Ila
influencia de cada variable.
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2.2. MATERIALES TERMOPLASTICOS POLIOLEFINICOS

En el presente trabajo de investigacion se han elegido las
matrices termoplasticas poliolefinicas como las matrices objeto de
estudio para el disefio y fabricacion de materiales compuestos.

Varias han sido las causas que han motivado dicha eleccién.

En primer lugar, son materiales baratos (1-1.5 €/kg) y con
elevadas propiedades mecanicas especificas. Por lo tanto son
materiales de amplio potencial de utilizacion, sobre todo en el sector del
transporte. De hecho, las poliolefinas son la familia de materiales
plasticos mas utilizada actualmente en la fabricacion de vehiculos (entre
el 35 y el 45% de todo el material plastico que hay en un vehiculo
pertenece a la familia de las poliolefinas).

En segundo lugar, son materiales facilmente transformables
mediante tecnologias comunmente utilizadas en sectores que requieren
produccién masiva. Presentan temperaturas de transformacion
relativamente bajas (por debajo de 250°C), los tiempos de permanencia
en las maquinas pueden ser elevados y los productos de
descomposicion son relativamente inocuos.

En tercer lugar, presentan un potencial muy elevado debido a su
gran versatilidad y capacidad para formar tanto copolimeros como
materiales compuestos reforzados.

La poliolefina mas utilizada en el sector del transporte es el
polipropileno. Sin embargo, para aumentar el rango de propiedades
mecanicas (sobre todo ductiidad a baja temperatura), se han
desarrollados multiples co-polimeros de polipropileno con polietileno.

En ultimo lugar cabe destacar que son materiales semicristalinos
y de caracter apolar. Ambas caracteristicas hacen que su
comportamiento sea complejo y representativo de la dificultad asociada
al disefo y prediccion de las propiedades mecanicas de los materiales
compuestos.

Aprovechando la inherente compatibilidad quimica entre el
polipropileno y el polietileno se han desarrollado multiples procesos que
permiten obtener materiales poliolefinicos con interesantes balances
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entre rigidez a temperatura elevada y resistencia ante impacto a baja
temperatura.

Los contenidos en polietileno varian entre el 5 y el 20% en
funcién del tipo de copolimero que se quiera fabricar. Cuando el
contenido en polietileno es superior a esos porcentajes entramos en el
mundo de los elastémeros etileno-polipropileno (EPR, EPDM,...).

Dentro de los copolimeros PP-PE cabe destacar tres tipos:

= PP-PE copolimero al azar.
= PP-PE copolimero secuenciales.
» PP-PE copolimeros heterofasicos.

En el presente trabajo de investigacion se han utilizado dos
copolimeros PP-PE heterofasicos del fabricante Borealis de distinto
grado de viscosidad (BC245MO y BH345MO). Estos dos materiales son
ampliamente utilizados actualmente en la industrial del automoévil. En el
Anexo | se muestran las hojas técnicas proporcionadas por el fabricante.

A continuacion se hace una breve descripcion de cémo se
fabrican y de las principales caracteristicas de los copolimeros PP-PE.

PP-PE copolimero al azar

Este tipo de copolimeros también se denominan “random”. Se
elaboran en un unico reactor introduciendo a la vez propileno y etileno.
La cantidad de polietileno esta en el intervalo 5-10%. Por debajo de esta
cantidad de PE no se consiguen efectos significativos, mientras que por
encima del 10% de PE se produce sintesis de EPR (caucho de etileno-
propileno).

En este material se pueden formar cristales mixtos (estructura
cristalina compartida entre PP y PE) o s6lo cristalizar el PP expulsando
al PE a la fase amorfa. Siempre se produce reduccion de la cristalinidad
y ensanchamiento del rango de fusion hacia temperaturas mas bajas.

PP-PE Copolimero secuenciales

Este tipo de copolimeros también se denominan “en bloque” y
“de alto impacto”.



MATERIALES COMPUESTOS. MORFOLOGIA. PROCESADO. MODELOS 18

Se elaboran en dos reactores. En uno de los reactores se
introduce etileno (40-60%) y propileno para producir un copolimero al
azar de naturaleza elastomérica (EPR). En el otro reactor se produce PP
isotactico. A continuacion se transporte el EPR al segundo reactor donde
esta polimerizando el PP isotactico. Dispersando finamente el EPR en el
medio reactivo se consigue que quede rodeado por la matriz de PP. El
producto final presenta enlaces quimicos entre la matriz principal de PP
y la fase “elastomérica’ dispersa. La fase dispersa no es propiamente
un elastomero, presenta una estructura molecular muy compleja.

En estos copolimeros la cantidad total de PE esta en el intervalo
5-15%.

PP-PE copolimeros heterofasicos

Este tipo de materiales se obtienen por mezcla fisica (obtenidas
en extrusora) entre un PP isotactico y un copolimero basado en etileno-
propileno que puede ser al azar (EPR, EPDM...) o en bloque.
Rigurosamente hablando a este tipo de materiales no se les deberia de
llamar copolimeros. La segunda fase reduce la cristalinidad de la matriz
de PP vy, por lo tanto, es el contenido y el tamafio de la fase dispersa la
que domina el comportamiento final del material ante los fenémenos de
impacto.

Aunque la elaboracién es diferente, el rango de propiedades
mecanicas que se consigue con los copolimeros PP-PE secuenciales y
heterofasicos es muy parecido. De hecho no es inusual que ambos
conceptos se utilicen indistintamente, equiparando ambos tipos de
materiales.

2.3. FIBRAS DE REFUERZO BASADAS EN SiO,

2.3.1. Introduccién

Para la fabricacion de materiales compuestos se pueden utilizar
una gran variedad de refuerzos basados en multiples materiales con
composiciones y morfologias diversas, con posibilidad de ser disefados
a medida para cada aplicacion concreta.
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En este trabajo de investigacibn nos vamos a centrar en
refuerzos tipo fibra cuya composicion mayoritaria es silice (por encima
del 50%) y con longitudes en el intervalo 0.3-12 mm.

Aunque no existe una definicién “oficial’ de cuando un refuerzo
se considera que es una fibra, esta comunmente aceptado utilizar como
criterio de valoracion la relacion entre la longitud del refuerzo y su
diametro (relacién de aspecto). Cuando esta relacion L/D supera un
determinado valor se considera que el refuerzo es una fibra. El valor L/D
limite tampoco esta definido, es usual considerar que para valores L/D
superiores a 10-15 (mas de un orden de magnitud) el refuerzo es
suficientemente esbelto para considerar que tiene naturaleza de “fibra”.

Las fibras elegidas dentro del estudio realizado en el presente
trabajo tienen diametros de 13 y 17 um. Para el rango de longitudes de
fibra que se desea analizar se obtienen unas relaciones L/D minimas 17-
23 y maximas 706-923.

El motivo por el cual se han elegido como refuerzo las fibras cuya
composicion mayoritaria es silice es, fundamentalmente, la excelente
relacién entre calidad y precio. La fibra de vidrio es un material
comunmente utilizado como refuerzo de materiales compuestos en
aplicaciones industriales.

Por otra parte, la fibra de basalto (de composicién parecida a la
de vidrio) es un material potencialmente alternativo/complementario a la
fibra de vidrio y, precisamente, el estudio del potencial de utilizacion de
la fibra de basalto en materiales compuestos es uno de los objetivos del
presente trabajo de investigacion.

Por ultimo, la eleccion del rango de longitudes de fibra elegidas
(0.3-12 mm) obedece a los siguientes criterios:

1. Debido a la importancia que tiene'™'' |a relacién entre la
longitud de la fibra y las propiedades mecanicas, se decidid
estudiar la longitud de la fibra en un rango amplio, a ser posible
de mas de un orden de magnitud.

2. Pretender estudiar fibras por encima de 10-12 mm se vuelve
inoperativo. En primer lugar, porque cuanto mayor sea la longitud
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de la fibra mas dificil es obtener placas de compresion sin romper
la fibra. Ademas, para realizar el estudio de propiedades
mecanicas, hay que obtener probetas de las placas a través de
procesos de mecanizado. Analizando las probetas normalizadas
que son necesarias se observa que las dimensiones
caracteristicas de dichas probetas estdan en ese orden de
magnitud. No tiene sentido intentar conseguir fibras mas largas y
romperlas durante el mecanizado necesario para obtener
probetas de caracterizacion.

3. Pretender estudiar fibras por debajo de 0.3 mm también puede
presentar problemas. Dado que los diametros de la fibras son
fijos (13 y 17 ym), disminuir la longitud de la fibra disminuye la
relacion L/D pudiendo incluso comprometer el concepto de “fibra”.
Por otra parte, se ha comprobado, empiricamente, que el
proceso de molienda utilizado para obtener tamafios de fibra
menores conduce a resultados mas heterogéneos.

2.3.2. Fibra de Vidrio
La fibra de vidrio se obtiene por estirado (hilado) de vidrio fundido.

De acuerdo con la definicion de Morey16, “El vidrio es una
sustancia inorganica que se halla en un estado asimilable al liquido, del
que es prolongacion, pero que, como resultado de un cambio reversible
experimentado durante el enfriamiento, alcanza un grado tan alfo de
viscosidad que puede considerarse solido a todos los efectos.”

Por otro lado ASTM (American Section of the International
Association for Testing Materials) define al vidrio como “producto
inorganico de fusién enfriado hasta un estado rigido no cristalino”.

En cuanto a estructura, el vidrio se asemeja a un liquido
subenfriado, o a la de un liquido con una viscosidad tan alta que se
comporta como solido sin serlo!®192, Debido a la alta velocidad de
enfriamiento y a la presencia de impurezas, la fibra de vidrio presenta
una estructura basicamente amorfa.
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En cualquier caso, la caracteristica fundamental que define el
vidrio es su estructura amorfa.

El vidrio comun esta formado por tres componentes
fundamentales: 6xido de silice (SiO,) que forma la base del material,
6xido de sodio (NayO) que actua como fundente y 6xido de calcio (CaO)
que actua como estabilizante. Ademas, dentro de la composicion
habitual del vidrio, podemos encontrar 6xido de magnesio (MgQO), 6xido
de aluminio (Al,O3), 6xido de potasio (K;O) y éxido de hierro (Fe-0O3). En
la tabla 2.1"® puede verse la composicion tipica que suele encontrarse en
el vidrio comun.

SiO, ‘ Na:0 ‘ Ca0 ‘ MgO ‘ Al,0; ‘ K20 ’ Fe203
Minmo | 68% - 12% - 5% - 0 - 0 . 0 - 0
Maximo | 74% | 16% | 12% | 6% | 3% | 3% | 05%

Tabla 2.1: Rango de composicion del vidrio comiin

El vidrio utilizado para la obtenciéon de fibra de vidrio presenta
ciertas variaciones en la composicion respecto al vidrio comun. Por un
lado, estas modificaciones en la composicién tienen como objetivo elevar
las propiedades mecanicas de las fibras mientras que, por otro lado,
tienen como objetivo proporcionar a los distintos tipos de fibras sus
caracteristicas diferenciadoras (mayor resistencia quimica en entornos
agresivos, mayor capacidad de aislamiento eléctrico, etc. ..)

En la tabla 2.11"" se muestra como ejemplo la composicion tipica
de los tres tipos de fibras de vidrio mas utilizados en la industria en
general y en la fabricaciéon de materiales compuestos en particular.

SiO; ’ Na:0 ‘ Ca0 ’ MgO ‘ Al203 ‘ K20 ‘ Fe20; ’ TiO; ’ Zn0

Tipo E 56-58% - 0.6-0.9% - 22-24% - 3-3.5% 12-14% 0-0.2% - 0.1-0.2% 0.5- -

Tipo S 64-66% 0-2% 5-11% 6-12% 24-26% 0-2% 0-0.1%

Tipo ERC | 5460% | 041% | 17-25% | 0% | 915% | 00.2% | 00.0% | 225% | 2:3%

Tabla 2.1l: Rango de composicion de distintos tipos de fibra de vidrio

Aunque cada tipo de fibra de vidrio presenta una composicion
tipica asociada a las caracteristicas fisico-quimicas que se desean
conseguir, se pueden apreciar pautas generales:




MATERIALES COMPUESTOS. MORFOLOGIA. PROCESADO. MODELOS 22

e La cantidad de O6xido de sodio (fundente) es minima,
comparada con la composicién del vidrio comun. La presencia
de Na,O ayuda a procesar el material al bajar el punto de
fusién, pero repercute negativamente en las propiedades
fisico-quimicas de las fibras que se desean obtener y, por lo
tanto, la presencia de este material es minima.

e La cantidad de 6xido de aluminio es importante comparada
con la composicion del vidrio comun. Ademas es significativa
la presencia de Al,O; en las fibras de tipo S (las fibras de
vidrio de mayores propiedades mecanicas, tanto en mdodulo
elastico como en resistencia a rotura).

e La mayor estabilidad quimica (fibra tipo ERC) se consigue
con oxido de titanio y oxido de circonio en la mezcla. Este tipo
de materiales no se utiliza ni en las fibras normales ni el vidrio
comun debido a su mayor precio.

e En las fibras de vidrio la presencia de 6xidos de hierro se
considera una impureza. Como se vera en el Apartado 2.3.3.
ésta es una de las diferencias fundamentales entre las fibras
de vidrio y basalto.

Proceso de fabricacion de la fibra de vidrio

El procedimiento comunmente utilizado para producir fibra de
vidrio continuo es el denominado “por fusion directa’.

El principio fundamental sobre el cual se basan todos los
procesos de produccion de fibra de vidrio es siempre el mismo: El
estiramiento a muy alta temperatura, por traccidon mecanica o por accion
de fluidos en movimiento, de una veta o vena de vidrio fundido y su
inmediata solidificacion®®?'.

En la fabricacién se distinguen las siguientes fases: Fusion,
obtencion de fibras y bobinado.

Fusién: La material prima, finamente molida y con un estricto
control de humedad, esta almacenada en silos y se introduce en el horno
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Junto con el material virgen se introduce material reciclado en un
porcentaje constante predeterminado. El proceso de fusion se realiza en
el interior del horno. Para conseguir la temperatura necesaria para fundir
el vidrio (1380-1550°C en funcién del tipo de fibra de vidrio que se desee
conseguir) se pueden utilizar distintos tipos de sistemas de calefaccion
(gas natural, electricidad, etc....). La masa de vidrio fundida y
homogénea sale del horno por unos canales denominados “forehearth”.

Obtencién de fibras: El material fundido es transportado hasta
un sistema de hilado en caliente denominado “spinneref’. La masa
fundida se hace pasar a través de una placa de forma prismatica
agujereada fabricada de aleacion metalica platino/rodio. La placa se
mantiene a alta temperatura (1250 °C) que permite la colada de la masa
fundida por gravedad, de esta manera se producen “barras” de vidrio con
diametros de varias décimas de milimetro.

Bobinado: Los diametros finales de las fibras (entre 5y 20 um)
se consiguen con un proceso de estirado en caliente a gran velocidad.
De esta forma se obtienen filamentos (uno por cada orificio) de diametro
controlado. Aprovechando que las fibras todavia estan a alta
temperatura se consigue un proceso controlado de estiramiento y rapido
enfriamiento que proporcionan a las fibras las caracteristicas mecanicas
y morfolégicas deseadas. Inmediatamente después del proceso de
estirado se procede al proceso de inmersién de las fibras en los
componentes organicos que proporcionan a las fibras la
compatibilizacion quimica y la proteccion ante el desgaste necesaria
para poder trabajar con la fibra en los procesos posteriores.

2.3.3. Fibra de Basalto

La fibra de basalto se obtiene por estirado (hilado) de roca
basaltica fundida.

El basalto es una roca ignea volcanica mafica y extrusiva®. El
constituyente fundamental es la silice aunque destaca el alto contenido
en hierro y magnesio. Esta formado mayoritariamente por dos minerales:
piroxeno y feldespato. También esta constituido, aunque de forma
minoritaria, por olivino o anfibol.
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Al tratarse de una roca ignea volcanica, se forma cuando el
magma se enfria y se solidifica. La composicion del magma y, sobre
todo, la distinta velocidad de enfriamiento es lo que da lugar a los
diferentes tipos de rocas que existen en la corteza terrestre.

a) Magma volcanico solidificando b) Basalto (arriba) y gabro (abajo)

Figura 2.1: Magma solidificando y rocas maficas formadas®

En la figura 2.1 puede observarse un rio de lava en proceso de
solidificaciéon y la estructura tipica resultante de las rocas volcanicas
maficas.

Las rocas igneas volcanicas se suelen clasificar atendiendo a
dos criterios®: el lugar donde solidifica el magma y la composicién
quimica mayoritaria.

Atendiendo al lugar donde solidifica el magma, las rocas igneas
pueden ser intrusivas o extrusivas. Se denominan intrusivas cuando la
solidificacién tiene lugar en el interior de la corteza terrestre. Se
denominan extrusivas cuando la solidificacion del magma tiene lugar en
la superficie de la corteza terrestre, normalmente tras una erupcion
volcanica. El enfriamiento de las rocas extrusivas es mucho mas rapido
que el de las rocas intrusivas, formando estructuras de grano fino.

Atendiendo a la composicidn mayoritaria, las rocas igneas
pueden ser félsicas, maficas, andesiticas y ultramaficas. La diferencia
esta en la cantidad de silicatos “claros” y “oscuros”. Los silicatos claros
estan formados mayoritariamente por potasio, sodio y calcio, mientras
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que los silicatos oscuros estan formados mayoritariamente por hierro y
magnesio.

Las rocas félsicas (graniticas) estan formadas mayoritariamente
por silicatos claros, la proporciéon de silicatos oscuros es inferior al 10%.
Las rocas maficas (basalticas) estan formadas mayoritariamente por
silicatos oscuros y calcio. Las rocas andesiticas contienen al menos un
25% de silicatos oscuros. Por composicién, estan comprendidas entre
las rocas félsicas y las rocas maficas.

Intrusivo | Granito | Diorita | Gabro

Extrusivo | Riolita ' Andesita éBasaItof Komatita

Tabla 2.1II: Principales rocas igneas volcanicas

Por ultimo, se denominan rocas ultramaficas a aquellas que
tienen un contenido en silicatos oscuros superior al 90%. Aunque no son
comunes en la superficie de la tierra se cree que son los constituyente
principal del manto superior de la corteza terrestre.

En la tabla 2.1l se muestra un breve resumen de las principales
rocas igneas atendiendo al doble criterio de clasificacion.

Composicion y estructura.

A diferencia de lo que ocurre con el vidrio, debido a la
procedencia geoldgica del material base, es logico pensar que la materia
prima utilizable para la fabricacién de fibra de basalto proporcionara
unas caracteristicas fisico-quimicas y morfolégicas particulares en
funcién del yacimiento de procedencia.

El componente principal de cualquier tipo de magma volcanico es
el silicio. Por lo tanto, la estructura basica de todas las rocas formadas a
partir de magma seran silicatos. La gran variedad de silicatos que
existen en la naturaleza se debe a la facilidad de sustitucion isomorfica
de los atomos de Silicio por otros elementos y la descompensacion de
carga eléctrica que provocan. Esta descompensacion puntual de carga
eléctrica provoca la inclusién en las redes de silice de una gran variedad
de cationes metalicos. La propia red de silicio, en funcién de las
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condiciones bajo las cuales se haya formado, puede adoptar diversas
formas. En la figura 2.2 se muestra un resumen de las principales
estructuras laminares basadas en silicio, con complejidad creciente.

El proceso por el cual el magma fundido se convierte en los
distintos tipos de ropas igneas volcanicas es complejo y no totalmente
conocido. El tipo de roca que se pueden obtener del magma depende
tanto de la composicidon quimica como de la velocidad de enfriamiento
del mismo. Ademas, a medida que el magma volcanico se va
solidificando varia la composicion quimica y, en consecuencia, el tipo de
roca que se puede formar.
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Figura 2.2: Estructuras basicas de silicatos laminares3!
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En la década de 1920 el Dr. N.L. Bowen elabora la teoria mas
significativa para explicar el origen de los diversos tipos de rocas igneas
que se pueden encontrar en el magma solidificado. EI modelo se conoce
como “Series de Bowen” y constituye, aun en la actualidad, el punto de
partida para explicar la gran variedad de tipos de rocas igneas existentes.

En la teoria elaborada por el Dr Bowen, las rocas igneas se van
formando de forma secuencial, en funcién de la temperatura de
cristalizacion y de la composicién quimica, siguiendo dos series: la serie
continua y la serie discontinua.

En la figura 2.3 se representa la evolucion que siguen las rocas
igneas, tanto en la serie discontinua como en la serie continua.

DISCONTINUOUS High CONTINUOUS
Temperatures

Témper&tures Quartz TEmﬁéraﬁlre's-

Figura 2.3: Teoria de Bowen, serie continua y discontinua3?

En la serie discontinua, el primer tipo de roca en cristalizar es el
silicato de estructura mas sencilla (olivino), a continuaciéon se crean los
silicatos mas complejos hasta llegar a la Biotita. En la serie continua se
van creando los distintos tipos de feldespatos, empezando con los
feldespatos ricos en calcio y terminando con los feldespatos ricos en
sodio. En un punto determinado las dos series se juntan y las rocas
formadas siguen evolucionando hasta obtener cuarzo. La estructura
totalmente ordenada del cuarzo unicamente puede formarse cuando el
resto de elementos distintos del Silicio (Al, Fe, Mg, Na, Ca, etc....) ya
han formado otras estructuras.
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En la figura 2.4 se muestran, esquematicamente, las rocas
igneas formadas en funcion del tipo de magma de partida y la
temperatura.

Temperatura
Componentes
claros

Flagioclasas
alcalinas

Plagioclasas
intermedias

Plagiocl,
cida

3

Ortoclas)| Cuarzo

. S

: 1
Tipo de Magrma granitico
magma dioritico |
v v
Componentes - 1
0SCUros Olivino §Piroxeno) Anfiboles Biotita
desi

roca volcanica Traquita Riolita

seonewbew-}sod sa

52-65% >65%

Figura 2.4: Resumen de la formacion de rocas igneas en funcion del tipo de magma33
Debido a la variedad quimica del magma de partida y a la
variacién del proceso de enfriamiento en funcién del lugar donde
solidifica el magma, los distintos tipos de rocas obtenidos tienen
variacion significativa del porcentaje de minerales constituyentes.

En la figura 2.5 puede observarse una distribucion de
composiciones aproximadas para los tipos de rocas igneas magmaticas
mas representativos.

Fine Grained Rhyaolite Dacite Andesite Basalt
Coarse Grained  Granite Granodiorite Diorite Gabbro Peridotite
Quartz Calcium-Rich
Plagioclase
80 Feldspars
50 Potassium
Percent Feldspar
by a0 Sodium-Rich Olivine
Plagioclase
Volume 20 FEIdspars pyroxene
Biotite Amphibole
]
700°C Increasing Temperature of Crystallization 1200°C
Increasing Potassium, Sodium, and Aluminum
Increasing Calcium, Magnesium, and Iron
75% Increasing Silica Content 45%

Figura 2.5: Composicion aproximada de las principales rocas igneas volcanicas®2
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Centrandonos en la familia del basalto, podemos observar como
la composicion puede variar drasticamente. Podemos encontrar basaltos
sin anfibol y con altos contenidos de olivino y piroxeno. En el extremo
contrario podemos encontrar basaltos sin olivino, cantidades variables
de anfibol y gran cantidad de feldespato calcico.

Analizando la gran variedad de composiciones que puede tener
la materia prima utilizable para la fabricacién de fibra de basalto resulta
comprensible la extrema dificultad de controlar un proceso de
extrusion/hilado en continuo. Igualmente resulta facil comprender la
estrategia habitual de los principales fabricantes de fibra de basalto de
utilizar un unico yacimiento para obtener la materia prima con la que
fabricar sus productos.

d) Feldespato de
plagioclasa célcico

c) Anfibol

Figura 2.6: Estructura quimica de los constituyentes del basalto3

En la figura 2.6 puede observarse la estructura quimica
simplificada de los componentes fundamentales del basalto. El olivino,
piroxeno y el anfibol son silicatos de distinta complejidad mientras que el
feldespato de plagioclasa célcico es un alumino-silicato. En todos los
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casos la carga eléctrica estd compensada por la incorporacién de
cationes metalicos.

Proceso de fabricacion de la fibra de basalto

El proceso de fabricacion de fibra de basalto continua es,
conceptualmente, muy parecido al proceso de fabricacidon de la fibra de
vidrio. En la figura 2.7 se muestra, de forma esquematica, las etapas
basicas del proceso de obtencion de fibra de basalto.

La roca de basalto triturada es almacenada en un silo (1), a
través de una estacion de carga (2) y de un sistema transportador (3) es
llevado hasta la zona de alimentacion del horno principal (4). En el horno
principal (5) se funde la roca basaltica a una temperatura variables en
funcién de la composicion de la roca (en el intervalo 1450 -1600 °C).

Una vez que la roca ha sido fundida es trasvasada a un segundo
horno (6) denominado horno de mantenimiento. La necesidad de un
horno de mantenimiento es la principal diferencia con el proceso de
fabricacion de la fibra de vidrio.

Este segundo horno, cuya mision es homogenizar la temperatura
de la masa fundida, es de vital importancia para poder conseguir un
proceso de hilado en continuo sin rotura de la fibra.

Figura 2.7: Esquema del proceso de obtencion de la fibra de basalto34
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A la salida del horno de homogeneizacién se forman los
filamentos individuales haciendo pasar la masa de roca fundida a través
del “espinneret’ (7). A partir de este punto, el resto de elementos de la
linea son analogos a los utilizados para la fabricacion de la fibra de vidrio
continua. Una vez que se han formado los hilos individuales se procede
al proceso de aplicacion de los componentes organicos (8), los
filamentos individuales forman hebras (9). Utilizando una estacion
tensora (10) se procede al enrollado automatico de los filamentos
fabricados (11).

Breve historia de la fibra de basalto

A diferencia de lo que ocurre con la fibra de vidrio, existe una
gran diferencia cronoldgica entre la utilizacién, por parte del hombre, del
basalto como material y de su utilizacion en forma de fibra.

c) Muestras de (tiles liticos prehistéricos

Figura 2.8: Muestra de obsidiana, silex y utiles liticos prehistéricos336

Debido a la facilidad que presentan determinados silicatos (silex y
obsidiana fundamentalmente) para formar lascas cortantes cuando son
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golpeados, este tipo de materiales han sido utilizado por el hombre,
desde hace millones de afos, para la fabricacion de utiles y de armas
primitivas.

En la figura 2.8 se muestran ejemplos de rocas utilizadas en la
fabricacion de herramientas (figura 2.8 (a) y (b)) y algunos ejemplos de
utensilios fabricados con rocas igneas (figura 2.8 (c)).

El primer intento de utilizacion del basalto en forma de fibra se
debe a la corporacién Johns-Manville. Durante la década de 1920-1930
intentaron hilar roca basaltica para obtener hilos que pudieran utilizar en
textiles ignifugos. Con este primer trabajo se demostraron dos aspectos
fundamentales de este material: la dificultad para hilarlo en forma de
filamento continuo y las superiores prestaciones térmicas comparadas
con la fibra de vidrio de la época.

El hito fundamental en el desarrollo de la fibra de basalto se
produce a partir de 1960, en plena Guerra Fria, cuando se convierte en
un material estratégico en el ambito militar. En esta época ambas
potencias tenian el mismo problema en el desarrollo de los escudos
térmicos de los misiles balisticos intercontinentales (ICBM’s). La
reentrada en la atmésfera de los ICBM’s se produce a velocidades
préximas a los 30.000 km/h, generando, por friccién con la atmdosfera,
temperaturas extremas, superiores a las que puede soportar la fibra de
vidrio (800 °C).

Para solucionar este problema se necesitaban materiales ligeros
que pudieran resistir estas temperaturas extremas. Estados Unidos optd
por el desarrollo de la fibra de carbono, mientras que la Unién Soviética
se intereso por el desarrollo de la fibra de basalto.

Desde el inicio del interés por el desarrollo de la fibra de basalto
(década de 1960) hasta la aparicién de las primeras patentes®”>® de un
proceso controlado para la produccion de este material (década de 1990)
se han realizado multiples estudios para dominar esta tecnologia.

Como queda de manifiesto, existe una gran diferencia temporal
entre los procesos patentados de obtencion de fibra de
vidrio?22%2425.262728.29 (década de 1930) y los de de fibra de basalto.
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El primer intento para definir un proceso que permitiera obtener
fibra de basalto de forma controlado fue copiar la tecnologia que ya se
habia desarrollado para la obtencion de fibra de vidrio. Los primeros
estudios llevados a cabo por el equipo del Dr. Galina Andreevskaya
(Instituto de Fisica-Quimica de la URSS), aunque no tuvieron el éxito
esperado, pusieron de manifiesto los principales problemas asociados al
proceso que se pretendia dominar.

La produccion de fibra de basalto es muy sensible a los cambios
de temperatura de la masa fundida y a la homogeneidad de la misma,
por lo tanto se decidié utilizar dos hornos secuenciales, un primer horno
de fusion y un segundo horno de estabilizacion.

Otro de los grandes problemas asociados a la produccioén de fibra
de basalto de forma continua era la rotura aleatoria de la fibra durante el
proceso de estirado. Se podian conseguir fibras de basalto del orden de
20 mm de longitud, pero todos los intentos de conseguir fibra continua
fracasaban sistematicamente.

Para intentar solventar este problema, el proyecto de desarrollo
de la fibra de basalto fue re-dirigido al Instituto de Ciencias de Materiales
de Kiev, dirigido en aquella época por el Dr. Viktor Trefilov, especialista
en aleaciones de Platino-Rodio. Con el conocimiento del grupo de
trabajo dirigido por el Dr. Trefilov se consiguio disefiar un nuevo material
con el que fabricar el “espinneret’ (placa agujereada por la que se hace
pasar a presion el basalto fundido). Este nuevo material desarrollado era
una nueva aleacién de Platino-Rodio con un agente lubricante que
permitia el hilado continuo del basalto fundido de manera estable y
homogénea.

Desde que se tiene dominio completo de la tecnologia hasta la
actualidad se estan produciendo importantes avances en la utilizacion de
este material en multiples sectores productivos, principalmente en
aplicaciones ignifugas y de elevada resistencia térmica-

corrosiva3940:4142.43

En la ultima década se han desarrollado y consolidado
compafias que se dedican exclusivamente a la fabricacion de fibra de
basalto cada vez mas especifica y orientada a la aplicacion final que se
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pretende desarrollar. Compafiias como Kamenny Vek*, Basaltex® y

Techno Basalt*® han experimentado un crecimiento exponencial en los
ultimos anos.

En la actualidad existe wuna corriente emergente de
investigacion' 74175176 v ytilizacién de la fibra de basalto como refuerzo
en la fabricacion de materiales compuestos de matriz polimérica.

2.4. INTERFASE FIBRA-POLIMERO

El principal objetivo que se persigue cuando se disefia un
material compuesto es conseguir un comportamiento sinérgico de los
materiales utilizados. Es decir, que el comportamiento del conjunto
formado por los materiales sea superior a la suma del comportamiento
de los materiales por separado. EI comportamiento que se pretende
optimizar puede ser mecanico, térmico, ignifugo, resistencia quimica,
etc....

Centrandonos en los materiales compuestos de matriz
termoplastica con refuerzo de fibra discontinuo y tomando como objetivo
optimizar las propiedades termomecanicas, es evidente que la matriz
polimérica actia de “aglomerante” mientras que la fibra es quien
proporciona la mayoria de las propiedades mecanicas deseadas. Sin
embargo, los dos componentes del material compuestos deben trabajar
de forma conjunta para poder hacer frente a las solicitaciones
termomecanicas a las que va a estar sometido el componente fabricado
con el material compuesto disefiado.

La resistencia de un material polimérico reforzado depende
directamente de la formacién de un enlace fuerte entre la fibra y la
matriz’. En el comportamiento del material compuesto resulta
particularmente importante la zona de unién entre las distintas fases que
forman el material. Esta zona de unién, conocida como interfase, se
convierte en el “tercer factor’, pudiendo tener mas importancia relativa
que la propia naturaleza de la matriz termoplastica y/o las propiedades
mecanicas de la fibra de refuerzo seleccionada.
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Aunque cada autor ofrece una definicién particular de lo que
entiende por “interfase”, el concepto que subyace es siempre el mismo.
La definicion comunmente aceptada de lo que es la interfase es “aquella
region del material compuesto en el que se concentran las interacciones
entre la fibra y la matriz’.

En esta region, de tamafo y morfologia poco conocida, se
producen complejas interacciones a distintas escalas que dependen de
multiples factores, como son la naturaleza quimica de las matrices y de
las fibras, las modificaciones-compatibilizaciones a las que hayan sido
sometidos los materiales que interactian y de las condiciones
especificas de procesado que hayan experimentado durante el proceso
de transformacion. Ademas, el comportamiento de la interfase en cuanto
a su forma de transmitir esfuerzos mecanicos entre la matriz y la fibra
depende tanto de la temperatura como de la velocidad de aplicacion de
la solicitacion mecanica exterior.

En general, la eficiencia de la transferencia de las solicitaciones
mecanicas entre la fibra y la matriz estd determinada tanto por la
interaccion molecular en la interfase como por las propiedades de la
interfase formada*’*84°%%*" (estructura, espesor y  gradiente de
propiedades).

En los materiales compuestos formados por matriz polimérica y
fibras silicicas no habra, en general, buena adhesion entre las fases,
debido a la escasa interaccion intrinseca de estas dos familias de
materiales. En particular, cuando la matriz polimérica elegida es una
poliolefina, debido a su caracter apolar, todavia sera menor la
interaccion prevista entre la matriz y el refuerzo®’*®.

En estas condiciones, para conseguir un buen comportamiento
mecanico del material compuesto resultante, es imprescindible fomentar
la interaccion entre la matriz y el refuerzo mediante diversas técnicas.
Entre estas técnicas destaca la funcionalizacién de la matriz polimérica y
la modificacién superficial de la fibra de refuerzo (ensimaje).

En la figura 2.9 puede observarse una representacién conceptual
basica de cdmo esta constituida una interfase entre una fibra silicica y un
material polimérico. En la interfase se pueden distinguir al menos dos
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zonas claramente diferenciadas. Por un lado estara la zona en la cual se
produce unién quimica entre el agente compatibilizante y la superficie de
la fibra. Por otro lado habra una zona de difusion en la cual se
encontraran mezcladas cadenas poliméricas del compatibilizante
(simbolizadas por circulos blancos) y las cadenas poliméricas del
polimero que forma la matriz del material compuesto (simbolizadas por
circulos negros)

Zona Unién Quimica Zona de Difusion

s _#“
N

’7 //LO_S?_
s

Fibra Si0. /M O—Si—

% M7-0—Si
2@3:2:2::

Figura 2.9: Representacion esquematica de la interfase Polimero-Fibra silicica®

La presencia de grupos funcionales polares, que se consigue con
la funcionalizacion de la matriz, junto con los grupos funcionales
injertados en la fibra durante el proceso de ensimado, provoca que tanto
la morfologia de la interfase como su composicidon sea extremadamente
compleja. La mayoria de las matrices termoplasticas presentan
comportamiento semicristalino, de tal manera que la cristalinidad final del
material depende, tanto en porcentaje como en morfologia cristalina, de
las condiciones especificas de transformacién y de la presencia de
elementos exogenos. Tanto las fibras de refuerzo como los
compatibilizantes utilizados para aumentar la interaccion entre las fases
pueden provocar drasticas variaciones de la morfologia y tipologia de los
cristales formados, condicionando significativamente las propiedades de
las interfases formadas.
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Durante las ultimas décadas se han sucedido multiples intentos
para mejorar los procedimientos y las técnicas experimentales utilizadas
para la completa caracterizacion de las interfases generadas entre
distintos tipos de polimeros vy fibras. La mayoria de los trabajos se han
centrado en caracterizar la adhesion entre fibras de vidrio y carbono con
matrices epoxidicas o base poliéster.

Para algunos autores® la clave de la adhesién entre la matriz y el
refuerzo esta en la extension de la “mesofase”. Para estudiar la
mesofase se pueden utilizan dos métodos: i) la variacién del calor
especifico basandose en técnicas DSC, ii) la variacion de propiedades
mecanicas de los modulos de almacenamiento y pérdidas basandose en
técnicas DMA. En la figura 2.10 se muestra graficamente una
interpretacion de la variacion de la rigidez en la zona de interfase matriz-

polimero.
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Figura 2.10: Representacion grafica de distintos modelos de variacién de rigidez a lo
largo de la interfases?

La variacién de la rigidez entre la matriz y la fibra a lo largo de la
mesofase depende de la rigidez de cada una de las fases, incluyendo las
propiedades mecanicas del agente de acoplamiento. Como puede
apreciarse en la figura 2.10, la mesofase se compone de distintas
regiones, con multiples intercaras, en las cuales se produce una
variacion gradual entre el médulo (normalmente bajo) de la matriz y el
modulo (normalmente alto) de la fibra de refuerzo.
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Debido a la complejidad de la mesofase, con multiples regiones e
intercaras de distinto tamafio y morfologia, no existe ningun modelo
general predictivo que permita determinar la transiciéon de esfuerzos
entre las fases y, de la misma manera, las propiedades mecanicas
conjuntas del material compuesto. La propia determinacion de las zonas
e intercaras de la mesofase es un reto aun sin resolver que ha provoca
multiples teoria entre los expertos.

Autores como G.A. Holmes®' proponen la utilizacién de varias
técnicas experimentales para poder caracterizar la interfase desde
distintos puntos de vista. El tipo y la tension de rotura en la interfase
fibra-matriz se determina por la técnica SFFT (single-fiber fragmentation
test). La morfologia de la capa de compatibilizante se estudia mediante
microscopia de fuerza atomica (AFM). La composicién quimica mediante
una técnica de espectroscopia infrarroja (DRIFT “diffuse reflectance
infrared Fourier transform”). Estas técnicas son muy complejas desde el
punto de vista experimental y de muy dificil reproductibilidad entre
distintos laboratorios.

Utilizando estas técnicas, el Dr. G.A. Holmes ha estudiado la
influencia en las fuerzas de adherencia matriz-fibra de distintos tipos de
silanos utilizados como agentes de acoplamiento® y la mecanica de
fractura de materiales compuestos de fibra de vidrio y matriz epoxidica®".
Los resultados obtenidos, aunque dependen de los materiales
especificos analizados, ponen de manifiesto que la presencia de un
agente de acoplamiento mejora sensiblemente las propiedades
mecanicas (hasta medio orden de magnitud), mientras que la distinta
naturaleza quimica de los agentes de acoplamiento no provoca
diferencias tan significativas en el comportamiento mecanico.
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24.1. Funcionalizacién de matrices poliméricas

Las matrices poliméricas poliolefinicas presentan un grado de
interaccion muy bajo con cualquier tipo de refuerzo inorganico. Este bajo
grado de interaccidn se debe fundamentalmente a su naturaleza apolar y
a la falta de afinidad quimica con los refuerzos.

La utilizacion de este tipo de matrices poliméricas con refuerzos
inorganicos sin ninguna modificacién previa para potenciar la interaccion
fibra-matriz nos conduce a la obtencion de materiales compuestos con
prestaciones mecanicas muy limitadas.

La forma de superar esta limitacion es modificar tanto las
matrices poliméricas como las fibras inorganicas utilizadas como
refuerzo. La modificacion de las matrices poliméricas se denomina
“funcionalizacién” mientras que el proceso de modificacion de las fibras
inorganicas para mejorar la compatibilidad e interaccion con las matrices
poliméricas se denomina “ensimado”.

Durante el proceso de funcionalizacion de las matrices
poliméricas se consigue la insercion de determinados grupos funcionales
que contribuyen al objetivo buscado de aumentar la interaccion con los
refuerzos.

Aunque existen varios procesos viables para la obtencion de
materiales poliméricos funcionalizados, a nivel industrial se esta
imponiendo como proceso Optimo la extrusion reactiva via radicales
libres®. Los motivos por los cuales se prefiere la utilizacion de este
proceso son: bajo o nulo uso de disolventes, cortos tiempos de reaccion,
proceso continuo y bajo coste de infraestructuras necesarias para
implementar el proceso. Sin embargo, el proceso de extrusion reactiva
también presenta una serie de inconvenientes, entre los que destacan: la
necesidad de conseguir una mezcla muy buena entre los reactivos y los
sustratos, la alta temperatura necesaria para producir la reaccién y las
reacciones secundarias inevitables (degradacion del polimero por rotura
y entrecruzamiento de las cadenas poliméricas).

En general todas las matrices polimeéricas son potencialmente
funcionalizables. En las ultimas décadas, las matrices poliméricas que
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mas atencidon han suscitado por parte de los principales investigadores
han sido las matrices poliolefinicas. Los motivos de este interés han sido
su bajo precio, la versatilidad de propiedades potenciales que pueden
obtenerse, la necesidad de modificar este tipo de matrices para su
utilizacion en materiales compuestos y la relativa facilidad de conseguir,
mediante extrusion reactiva, altos grados de funcionalizacién de manera

controlada y r.obus;[a53,54,55,56,57,58,59,60,61 ,62,63,64

De forma conceptual, el proceso de funcionalizacion de matrices
poliolefinicas via radicales libres utilizando la extrusidén reactiva es
sencillo. Utilizando un iniciador (generalmente un peréxido) se consigue
generar un sitio activo en uno de los carbonos de la cadena polimérica
principal en el cual se injerta el monémero (generalmente anhidrido
maleico). Sin embargo, en la realidad se ha demostrado que este
proceso es sumamente complejo. La complejidad esta asociada tanto al
numero de los materiales que intervienen (iniciador, mondémero y
polimero) como a las multiples variables asociadas al proceso. Por otro
lado, compitiendo con la reaccién necesaria para conseguir el objetivo
marcado (insercion controlado del monémero en la cadena polimérica
principal) existen, inevitablemente, otras reacciones secundarias que van
a producir resultados no deseados. Estas reacciones secundarias son
principalmente, la rotura (escision) y el entrecruzamiento de cadenas
poliméricas. Ademas, el propio monémero que queremos introducir en la
cadena polimérica puede sufrir reacciones secundarias en presencia del
iniciador dando lugar a fenbmenos de homopolimerizacion.

En la figura 2.11 se presentan las principales reacciones que se
producen durante el proceso de funcionalizacion de una matriz
poliolefinicas con anhidrido maleico utilizando un peréxido como
iniciador.

Como puede observarse, de todos los productos finales
Unicamente nos interesa el que se representa en la parte inferior
derecha de la figura. El resto de las reacciones dara lugar a resultados
no deseados tanto sobre el material polimérica de partida como sobre la
eficiencia del proceso.
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Figura 2.11: Representacion esquematica de las posibles reacciones en un proceso de
funcionalizacion con anhidrido maleicos3

Algunos autores®*®’ reflexionan sobre el gran nimero de factores
interdependientes que es necesario dominar para garantizar tanto el
maximo grado de funcionalizacion como las caracteristicas finales del
material funcionalizado. Destaca la importancia de la eficiencia del
mezclado entre el mondmero y el iniciador con el sustrato poliolefinico
para conseguir maximizar la eficiencia del proceso y minimizar las
reacciones secundarias de escision y entrecruzamiento. Para conseguir
la eficiencia del mezclado es importante el disefio del husillo, la
temperatura de masa, la presion, las propiedades reoldégicas de la
poliolefina y la solubilidad del mondmero y del iniciador en la poliolefina
que se desea funcionalizar.

Cuanto mayor sea la temperatura del proceso de extrusion
reactiva mayor sera la probabilidad de degradacién térmica y menor sera
la vida promedio del iniciador. Sin embargo la reduccion de la viscosidad
asociada a una mayor temperatura mejorara el proceso de mezclado.
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El aumento de la presion del proceso influye positivamente en la
solubilidad del mondmero y del iniciador en la poliolefina, ademas
disminuye la tendencia de degradacion por escision de cadenas.

Las caracteristicas morfologicas y reolégicas de la matriz
poliolefinica elegida para el proceso de funcionalizacién tiene una gran
influencia sobre la eficiencia del proceso. Las variables fundamentales,
asociadas al material base, que mas influencia tienen en el proceso son:
el peso molecular, la distribucion de pesos moleculares, el
comportamiento reoldgico y la solubilidad del mondmero y del iniciador
en la poliolefina. Ademas, la naturaleza y morfologia de la poliolefina
elegida determinara la tendencia a que se produzcan escisiones de
cadena y/o entrecruzamientos no deseados durante el proceso. En
general, los polietilenos presentan mayor tendencia al entrecruzamiento
mientras que los polipropilenos presentan mayores problemas de
escision de cadenas durante el proceso de funcionalizacion.

El iniciador utilizado (normalmente un tipo de perdxido) también
influye sensiblemente en la eficiencia y calidad del material final
funcionalizado. Las variables fundamentales, asociadas al iniciador, que
pueden influir en el proceso son: la concentracion inicial, la vida media,
el comportamiento ante la presion y la temperatura del proceso, la
volatilidad y toxicidad, la solubilidad en la poliolefina a funcionalizar y la
especificidad de la reaccién sobre la cadena principal del polimero.

El monémero que va a ser injertado en la cadena polimérica
principal también influye sensiblemente en la eficiencia y calidad del
producto final. Las variables fundamentales, asociadas al mondmero
utilizado son: la concentracion inicial, la solubilidad en la poliolefina, la
volatilidad y la tendencia a homopolimerizarse en presencia del iniciador.

Todas las variables involucradas en el proceso de
funcionalizacién de poliolefinas via radicales libres utilizando extrusion
reactiva han sido estudiadas en profundidad en las ultimas décadas. En
general, para cada tipo de matriz poliolefinica que se desea funcionalizar,
existen tanto mondmeros como iniciadores recomendados asi como
condiciones o6ptimas de transformacién referenciadas en la
bibliografia®!5253549536.57.58.596081 = Aynque cada combinacion matriz-
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monoémero-iniciador es particular, las cantidades de iniciador que suelen
utilizarse estan en el intervalo 0.1-0.2% para insercion de monémero del
2%. El rendimiento de la insercion aumenta con la concentracion de
peroxido, sin embargo, si la concentracion de perdxido supera un
determinado nivel empieza a primar la reaccion de entrecruzamiento
sobre la reaccion de insercion. En general se estima que el limite de
concentracién de peroxido es de aproximadamente 1,6 mmol por 100
gramos de polimero®®

De la misma manera que se utiliza anhidrido maleico como
mondémero para injertar en la cadena polimérica principal pueden
utilizase compuestos basados en organosilanos para funcionalizar
matrices poliolefinica. La utilizacibn de compuestos organosilanos
(principalmente viniltrimetoxisilano y viniltrietoxisilano) han sido utilizadas
desde hace tiempo con el objetivo fundamental de conseguir
entrecruzamiento en el polietileno®*®%. Sin embargo, también es
posible su utilizacién para funcionalizar polipropileno.

El proceso de funcionalizacién utilizando como mondmero a
injertar un compuesto tipo organosilanos es conceptualmente igual al
descrito anteriormente para el proceso de funcionalizacién con anhidrido
maleico. Se trata, igualmente, de un proceso de insercion via radicales
libres utilizando extrusion reactiva. En la figura 2.12 puede observarse el
proceso basico de funcionalizacion de una matriz de polietileno
utilizando viniltrimetoxisilano.
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Figura 2.12: Proceso de funcionalizacion de matriz poliolefinica con VTMSE5
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Aunque la reaccién que se persigue es la insercion controlada de
la molécula de VTMS, légicamente se producen otras reacciones
secundarias que, en general, no seran beneficiosas para el objetivo
buscado.

wanCH,CH,CHCH,CH,CH, aamn G SO,
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a) Insercion simple de molécula de VTMS b) Insercion multiple de moléculas de

VTMS
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c) Resultado del proceso de homopolimerizacidn de la molécula de VTMS

Figura 2.13: Resultados del proceso de funcionalizacién de poliolefinas con
organosilanoss$s

En la figura 2.13 pueden observarse los distintos resultados de
insercion que se pueden obtener durante el proceso de funcionalizacion
de una matriz polimérica con compuestos tipo organosilanos via
radicales libres. Junto con las inserciones simples pueden producirse
inserciones dobles y, en funcion de las condiciones de reaccion, se
puede llegar al fendbmeno (no deseado) de homopolimerizacion del
organosilano que se desea injertar en la cadena poliolefinica principal.

La funcionalizacién del polipropileno isotactico con compuestos
de tipo organosilano ha sido, en general, menos estudiada que la
funcionalizacién del polietileno.

La utilizacién a nivel industrial de este tipo de materiales es
minima. El principal problema asociado a la utilizacién del polipropileno
como matriz polimérica a funcionalizar via radicales libres con
compuestos de tipo organosilano es la tendencia a la escision
incontrolada de las cadenas poliméricas. Utilizando las mismas
condiciones de proceso que las utilizadas para la funcionalizacion con
anhidrido maleico se ha comprobado, durante el desarrollo del presente
trabajo de investigacién, como la caida de viscosidad de los productos
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funcionalizados con organosilanos es significativamente superior,
indicando que la rotura de cadenas poliméricas es significativa.

2.4.2. Modificacion superficial de fibras

Las fibras de refuerzo comunmente utilizadas en la fabricacion de
materiales compuestos de matriz termoplastica son de naturaleza
completamente inorganica. Por lo tanto, debido a la diferente naturaleza
quimica, no se preve ningun tipo de interaccion entre la matriz organica y
la fibra inorganica. Asi pues, para mejorar la interaccion entre las
distintas fases del material compuesto, es necesario modificar
superficialmente las fibras de refuerzo.

Mediante el proceso de modificacion superficial de las fibras
(proceso comunmente conocido como “ensimado”) se consigue recubrir
la superficie de las fibras con determinados agentes de acoplamiento
(normalmente compuestos de tipo organosilano). El agente de
acoplamiento tiene la caracteristica de interaccionar tanto con la matriz
organica como con el refuerzo de naturaleza inorganica. La eleccion de
compuestos de tipo organosilano se debe precisamente a su estructura
hibrido organica-inorganica, cualidad que le permite interaccionar con
ambas fases del material compuesto.

La clave del proceso de ensimado de las fibras es la reaccion
quimica entre el agente de acoplamiento (en nuestro caso el
viniltrimetoxisilano) y la fibra (grupos hidroxilo en superficie). La reaccién
entre el compuesto organosilano y la fibra de vidrio fue descrita por
primera ver por E.P. Plueddeman®® en 1974.

Los compuestos de silano utilizados estan constituidos por una
molécula multifuncional que reacciona por un lado con la superficie del
vidrio y por otro con la matriz polimérica que constituye el sustrato del
material compuesto desarrollado. La formula quimica de los silanos
utilizados en el proceso de ensimaje es R — SiX;. Las unidades X;
representan grupos hidrolizables unidos al silicio (en el caso del VTMO
seria un grupo metoxi — OCH.). En la disolucién acuosa se hidrolizan
para dar lugar al correspondiente silanol segun la reaccion:
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R—SiX, + H,0 —= R—Si(OH); + 3HX

Los grupos silanoles forman puentes de hidrégeno con los grupos
hidroxilo presentes en la superficie de las fibras (figura 2.14 (a)). Durante
el proceso de secado de las fibras se produce una doble reaccion de
condensacion entre el silanol y la superficie de vidrio por un lado y entre
las propias moléculas de silanol contiguas (figura 2.14 (b)).

§ | | é R R R
HO—Si—OH HO—Si—OH HO—Si—OH g | | |
; 5 : 0—S81—0—8i—0—Si—0
o h BT H W é, A) J)
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a) Formacion de puentes de hidrégeno | b) Formacién de enlaces por condensacion

Figura 2.14. Mecanismo de interaccion entre el compuesto silano y la fibra

De esta forma se han producido enlaces entre los elementos
constitutivos de las fibras (representados simbdlicamente por M y que
pueden ser Si, Fe, Al, etc....) y las moléculas del silano de partida, cuyo
radical organico es compatible con la matriz polimérica que se pretende
utilizar como sustrato de los compuestos poliolefinicos desarrollados.

Cuando el polimero que se utiliza como sustrato es de naturaleza
termoestable es relativamente facil formar una red polimérica que incluya
la parte polimérica de la molécula de silano. Sin embargo, para
materiales termoplasticos, las fuerzas de interaccién entre las matrices
modificadas y las fibras tratadas superficialmente proceden tanto de las
interacciones eléctricas asociadas a la polaridad de las moléculas
introducidas como de los posibles fendbmenos de cristalizacion conjunta
de los materiales modificados en la zona de la interfase.

Posteriormente a los trabajos iniciales de Plueddeman, otros
autores® 7071727374 han estudiado en profundidad cada una de las
variables que influyen en el proceso de modificacion de fibras

inorganicas.




47 CariTuLO Il

En particular, destaca el estudio de la influencia que el PH de la
disolucion en la que tiene lugar la reaccion tiene en el rendimiento del
proceso de recubrimiento de las fibras. Dicha influencia ha sido
estudiada ampliamente por autores como Naviroj y Culler®,
demostrando la influencia de este parametro y el valor 6ptimo de PH que
debe elegirse para conseguir el rendimiento maximo. En la figura 2.15 se
muestra un grafico resumen representativo de la influencia del PH
analizando la intensidad de la sefal por la técnica FTIR.
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Figura 2.15. Variacion de la cantidad de ensimaje en funcién del PH de la disoluci6nt?

2.5. TeoRiAs PREDICTIVAS DEL COMPORTAMIENTO
MEecANIcO DE MATERIALES COMPUESTOS

2.51. Introduccion

El objetivo que se persigue cuando se disefia un material
compuesto, es conseguir unas propiedades determinadas para que el
producto o componente obtenido a partir de ese material, cumpla las
especificaciones exigidas en el correspondiente pliego de cargas.
Ademas, si se desea un disefio de material compuesto optimizado, hay
que conseguir maximizar las propiedades especificas frente al coste.
Entendiendo por propiedades especificas el resultado de dividir cada
propiedad por la densidad del material compuesto.

Cuando se disefian materiales compuestos de matriz polimérica y
refuerzo de fibra discontinua para el sector del transporte, las
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propiedades fundamentales que hay que conseguir son las propiedades
mecanicas especificas. El resto de propiedades necesarias (como
pueden ser la resistencia quimica en entornos agresivos, la facilidad de
transformacion y la posibilidad de produccién masiva) son intrinsecas a
la naturaleza de los materiales elegidos.

Para cumplir este objetivo seria de extrema utilidad disponer de
un modelo matematico tedrico y predictivo, a partir del cual fuéramos
capaces de deducir los valores de las variables basicas asociadas al
disefio de un material compuesto, que nos permitiera alcanzar los
valores de propiedades mecanicas especificas deseadas.

Desgraciadamente no existe ningun modelo tedrico que nos
permita relacionar las principales variables constitutivas del material
(variables intrinsecas) con las propiedades mecanicas finales del
material compuesto desarrollado.

En general, las variables intrinsecas fundamentales que se
manejan en el desarrollo de materiales compuestos son: la viscosidad de
la matriz polimérica, el tipo y porcentaje de funcionalizacién de la matriz
polimérica, el tipo y porcentaje de fibra de refuerzo, el didmetro y la
longitud de la fibra de refuerzo y el tratamiento superficial (ensimaje) de
la fibra de refuerzo.

Debido a la gran cantidad de las variables que intervienen en el
problema las combinaciones posibles son elevadas, dando lugar a un
amplio rango de materiales compuestos.

Las propiedades mecanicas de los materiales compuestos que se
pueden analizar, para caracterizar de forma completa el comportamiento
de los materiales ante solicitaciones de carga, son muy variadas.
Ademas, las caracteristicas mecanicas de los materiales compuestos no
son, en general, independientes ni de la temperatura ni de la velocidad
de deformacion.

Para simplificar el niumero de ensayos de caracterizacion, sin
perder representatividad en los resultados obtenidos, se suelen tomar
(basandonos en nuestra propia experiencia) tres variables
fundamentales que resumen el comportamiento mecanico de un material:
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la rigidez, la resistencia maxima antes de rotura y la energia disipada
ante solicitaciones de impacto.

Antes de repasar, brevemente, los principales modelos
predictivos que existen, es conveniente destacar una serie de aspectos
relacionados con los materiales compuestos de matriz polimérica y fibras
de refuerzo discontinuas, que explican la extrema dificultad para
desarrollar modelos predictivos de las propiedades mecanicas.

En primer lugar la propia naturaleza de las dos fases que co-
existen en el material compuesto. La matriz polimérica termoplastica
tiene baja rigidez y, en general, alta elongacion a rotura. La fibra de
refuerzo, por el contrario, es muy rigida y presenta escasa elongacion
hasta la rotura. Sin embargo, las dos fases deben comportarse de forma
sinérgica cuando interactian en un material compuesto. El refuerzo, a
pesar de ser la fase minoritaria es la que aporta rigidez al compuesto. La
fibra de refuerzo (debido a que es discontinua) esta rodeado de matriz
polimérica, por lo tanto, cuando el material estda sometido a una
solicitacion exterior es necesario que haya transmisién de esfuerzos
entre las fases. La forma de transmitirse los esfuerzos entre las fases es
un fendmeno extremadamente complejo y depende, tanto de las
caracteristicas mecanicas y morfolégicas de la fibra (diametro, longitud,
rigidez, elongacion) como de las caracteristicas morfolégicas de la
interfase entre la matriz y la fibra de refuerzo. La transmision real de
esfuerzos es, en general, muy dificil de observar. Utilizando técnicas de
fotoelasticidad es posible, para determinados tipos de materiales,
obtener imagenes en las cuales estudiar la distribucion y concentracion
de esfuerzos, particularmente importante en los extremos de la fibra.

En la figura 2.16 puede apreciarse la comparativa entre uno de
los modelos tedricos de distribucién de tensiones y el resultado real
obtenido mediante la técnica de fotoelasticidad”®.
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Figura 2.16: Comparativa entre el modelo teérico y los resultados obtenidos mediante la
utilizacién de la técnica de fotoelasticidad’®

Como puede observarse, aunque se trata Unicamente de una
fibra y el esfuerzo es uniaxial, el campo de tensiones resultantes es
extremadamente complejo, sobre todo en los extremos de la fibra. El
modelo tedrico es aproximado, ya que no predice con exactitud el estado
tensional real. En la realidad, existen multitud de fibras de distintos
tamanos, los esfuerzos serian triaxiales y con interaccion entre los
campos de tensiones. Por lo tanto, parece que las predicciones de las
teorias actuales sobre estos complejos fendmeno no son muy
representativas.

En segundo lugar la variacion de las propiedades mecanicas en
funcién de la velocidad de deformacion y de la temperatura. Esta
dependencia se produce en todo tipo de materiales, pero, el problema
particular de los materiales compuestos de matriz poliolefinica radica en
que esta dependencia es significativa en el rango ordinario de trabajo de
dichos materiales.

La dependencia de las propiedades mecanicas del material
compuesto con la temperatura se atribuye, fundamentalmente, a la
matriz polimérica. En particular, a la sensibilidad que, ciertas
propiedades de la matriz polimérica termoplastica como la rigidez, la
elongacién a rotura y la adherencia entre la matriz y la fibra (“tacking”),
presentan ante variaciones de la temperatura.
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A medida que la temperatura aumenta, el comportamiento de la
matriz polimérica termoplastica varia radicalmente, disminuyendo su
rigidez y aumentando la elongacion a rotura. Si la temperatura es
suficientemente alta, se puede llegar a producir la fluencia de la matriz
termoplastica en lugar de rotura del material compuesto.

Por otro lado, la forma de transmitirse los esfuerzos entre las
fases esta fuertemente influenciada por la velocidad de deformacién de
cada una de las fases, asociada a la velocidad de aplicacién de las
cargas sobre el material.

Frente al mismo nivel de carga aplicada, la respuesta del material
sera radicalmente distinta si la carga se aplica lentamente (de modo
cuasi-estatico) que si se produce un impacto. De hecho, determinadas
caracteristicas fisico-quimicas y morfolégicas de las fases que
maximizan el comportamiento mecanico a baja velocidad de
deformacién pueden ser perjudiciales ante solicitaciones que provoquen
elevadas velocidades de deformacién.

En tercer lugar la influencia de las variables de proceso en la
morfologia del material compuesto, que afectan tanto a la morfologia de
la interfase como a la morfologia de las fibras de refuerzo. Las matrices
termoplasticas poliolefinicas utilizadas presentan un comportamiento
semicristalino. Por lo tanto, la cristalinidad final de cada zona del material
compuesto (tanto porcentaje como morfologia de los dominios cristalinos)
sera funcion, en cierta medida, de las variables especificas de proceso a
las que haya estado sometida cada zona. De la misma manera, las
variables de proceso afectan significativamente a la morfologia y las
propiedades finales de la interfase y, por lo tanto, a las propiedades
mecanicas del material compuesto. En este tema son particularmente
importantes la velocidad de enfriamiento a la que estd sometida cada
zona de la pieza, y los procesos de estiramiento de las cadenas
poliméricas asociadas al proceso de transformacion.

Otro aspecto muy importante a considerar es la influencia de las
condiciones de transformacion en la rotura de las fibras de refuerzo. La
longitud final de la fibra de refuerzo en el material compuesto es una
variable de disefio capital, debido a la influencia que dicho parametro
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tiene en todas las propiedades mecanicas del material compuesto.
Desde que el material es plastificado hasta que es conformado en la
geometria definitiva entran en juego variables de proceso que afectan a
la longitud final de la fibra. Particularizando para el caso de utilizar la
inyeccion como proceso de transformaciéon, tanto la etapa de
plastificacion como la etapa de inyecciéon determinan la longitud final de
la fibra, pudiendo producirse reducciones de longitud superiores al 80%
respecto a la longitud inicial de la fibra.

Por ultimo, cabe destacar la influencia que la inevitable falta de
homogeneidad de la distribucion, tanto del funcionalizante de la matriz
polimérica como del ensimaje de la fibra tiene en las propiedades finales
del material compuesto.

El proceso de ensimaje de las fibras, a nivel industrial, se realiza
a alta velocidad para mejorar la productividad. Esta velocidad implica
que no se puede garantizar la perfecta homogeneidad del recubrimiento
sobre cada fibra individual. Es usual que aparezcan zonas de las fibras
sin recubrir y otras zonas con aglomeracién de ensimaje. De la misma
manera que aunque se intenta que la funcionalizacion de la matriz
polimérica sea lo mas uniforme posible, es inevitable que Ila
concentracion de grupos funcionales introducidos presente cierta
dispersiéon. Ademas, en el proceso de funcionalizacion, se producen
reacciones secundarias no controladas que contribuyen a la falta de
homogeneidad de la matriz polimérica.

En resumen, el escenario real en el que nos encontramos
presenta las siguientes caracteristicas fundamentales que deben estar
contempladas en el modelo tedrico predictivo:

v Multitud de fibras de longitudes dispares y distintas
concentraciones de ensimaje en su superficie.

v Complejo estado tensional multiaxial. Interaccion entre los
mapas de tensiones alrededor de cada fibra individual.

Distintas morfologias cristalinas en cada zona del material.

v Compleja variaciéon con la temperatura de las propiedades
fisico-quimicas de la zona de interfase.
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v" Modelado incompleto de los mecanismos de transmisién
de esfuerzos entre fases a elevadas velocidades de
deformacion.

En paralelo con el desarrollo de los materiales poliméricos y su

utilizacién para la fabricacion de materiales compuestos reforzados, se
han desarrollado modelos matematicos de complejidad creciente, que
intentan modelar el comportamiento mecanico de los materiales
disefiados en funcion de las variables intrinsecas elegidas.

25.2, Ley de Mezclas

El primer intento para predecir el valor de las propiedades
mecanicas esenciales que presenta un material compuesto formado por
dos fases es utilizar la ley de mezclas. En este modelo, la propiedad
mecanica del material compuesto es la suma de la aportacién de dicha
propiedad mecanica de cada una de las fases ponderada por el volumen
qgue ocupa la fase en funcion del volumen total.

Asi por ejemplo, para predecir el modulo elastico a traccion
uniaxial de un material compuesto (E.) bastaria con conocer el médulo
elastico a traccién de la fibra (Ef), el médulo elastico a traccion de la
matriz (E.,) y el porcentaje en volumen de la fibra (vi). Logicamente, el
porcentaje en volumen de la matriz sera vp,= 1-v;

Aplicando la ley de mezclas, el modulo elastico esperado del
material compuesto seria:

Ec = VfEf + (1'Vf)Em

A continuacion analizaremos un ejemplo sencillo para estudiar la
desviacion del modelo propuesto respecto a la realidad.

Supongamos un material compuesto de matriz polipropileno
reforzado con un 30% en peso de fibra de vidrio. Para este caso de
estudio tenemos los siguientes valores de partida: Es= 72 GPa; E,= 1.6
GPa; v; = 0.133. Por lo tanto E; = 0.133-72 + (1-0.133):1.6 = 9.576 +
1.3872 =11 GPa
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Para este tipo de materiales, los resultados habituales
(basandonos en nuestra propia experiencia) son 6.5 GPa para el médulo
elastico en la direccién de orientacion de la fibra y 3.5 GPa para el
modulo elastico en la direccion transversal a la orientacion de la fibra. En
el disefio de componentes con este material, suele utilizarse como
modulo “isotropico” el valor de 4.4 GPa. En cualquier caso, el valor real
es sensiblemente inferior al valor estimado por la ley de mezclas.

Aprovechando el ejemplo anteriormente descrito podemos
observar que, en el modelo teérico examinado, la contribucién de la fibra
al moédulo del componente es cercana al 90%. En este modelo el médulo
elastico del componente es practicamente independientemente del
maodulo de la matriz. Por lo tanto, si la matriz disminuye drasticamente su
modulo elastico (debido, por ejemplo, al efecto de la temperatura), el
maodulo elastico del material compuesto no deberia de variar en exceso.
La experiencia, sin embargo, nos demuestra que la pérdida de modulo
elastico del material compuesto estara en el entorno de un 50% cuando
la temperatura de ensayo se aproxima a 80°C.

El modelo de las mezclas tampoco recoge ni las caracteristicas
morfoldgicas de las fibras (longitud, diametro, tratamiento superficial) ni
las modificaciones en la matriz que mejoran las propiedades mecanicas
de la interfase.

De la misma manera que se ha estudiado para el médulo elastico
podria utilizarse la ley de mezclas para intentar determinar la tension de
rotura o la energia disipada ante solicitaciones de impacto del material
compuesto obteniendo resultados y conclusiones similares.

2.5.3. Modelo de Cox-Krenchel para el médulo
elastico de materiales compuestos

Como cabia esperar, la aplicacién directa de la regla de mezclas
para predecir las propiedades mecanicas de un material compuesto no
da los resultados esperados. El motivo fundamental de la discrepancia
entre el modelo tedrico y la realidad es como cuantificar la eficiencia de
transmisién de esfuerzos entre las dos fases.
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Las primeras investigaciones que trataron este fenédmeno fueron
realizadas por el Dr. H. L. Cox’® para fibras alineadas en una direccién y
completadas posteriormente por el Dr. H. Krenchel’”” para fibras no
alineadas.

En la década de 1950, Cox y colaboradores se centran en el
estudio de materiales reforzados con fibras discontinuas, como la
celulosa que forma el papel. De estos trabajos surge la idea de
cuantificar la transmision de esfuerzos entre fases mediante el
“coeficiente de eficiencia de longitud de fibra” (n;)

Incorporando el coeficiente de eficiencia de longitud de fibra en la
ley de mezclas obtendriamos la siguiente expresiéon para calcular el
modulo elastico del material compuesto en la direccion de las fibras
(modelo de Cox):

Ec = nrvrEs + (1-v5) En

dénde n, se calcula con la expresion’:

_, tanh(B-L/2)
I’]I =1 B-L/2

y el coeficiente

o2 tem)

Siendo Gy, el mdédulo de cizalla de la matriz plastica, L la longitud
de la fibra, D el diametro de la fibra, r el radio de la fibra y R esta
relacionado con la distancia entre fibras.

En lugar de utilizar la relacion r/R es comun usar el volumen de la
fibra, mediante la equivalencia r/R = 1/X;-V:. ElI parametro X; es un
parametro geométrico relacionado con el empaquetamiento de las fibras.
Aunque existe controversia'’® sobre el valor que ha de tomar este
parametro en funcion de la morfologia de la fibra, es habitual tomar

como valor de referencia X=4 para el grado de empaquetamiento que
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presentan las fibras cilindricas, tanto de vidrio como de basalto,
utilizadas en la fabricacién de materiales compuestos.

El modelo de Cox, anteriormente expuesto, puede aplicarse
unicamente para el caso particular en el que las fibras se encuentran
alineadas todas en la misma direccién. La prediccion que se obtiene del
modulo elastico del material compuesto es precisamente la rigidez del
material en la direccion de alineacion de las fibras. En el caso general
las fibras tendran cierta orientacién, en funciéon del proceso de
transformacion y de la longitud de la fibra. Para parametrizar esta
caracteristica, el Dr. Krenchel’” introduce el concepto de “coeficiente de
orientacién de fibra” (no). Los valores propuestos por Krenchel para las
distintas orientaciones de fibra son los siguientes: 1 para fibras
unidireccionales, 3/8 para fibras con distribucion bidimensional aleatoria
y 1/5 para fibras con distribucién tridimensional aleatoria.

Utilizando el coeficiente de eficiencia de longitud de fibra (n)) vy el
coeficiente de orientacién de fibra (no), el modelo de prediccion del
modulo elastico de materiales compuestos conocido como Cox-Krenchel
se escribe de la siguiente manera:

Ec = nonirveEs + (1-v¢)-Eny

Consideraciones sobre el modelo Cox-Krenchel

El modelo Cox-Krenchel para predecir el modulo elastico de
materiales compuestos de matriz polimérica y fibra de refuerzo
discontinua ha sido comunmente utilizado por numerosos
autores’8081828384 ) 4 correlacion entre las predicciones tedricas y los
resultados experimentales es relativamente buena a temperatura
ambiente y baja velocidad de deformacion.

A continuacion, se describen las caracteristicas fundamentales y
las posibles limitaciones asociadas al modelo Cox-Krenchel.

El coeficiente n, incorpora la influencia de las caracteristicas
morfoldgicas de las fibras (longitud y diametro) y, ademas, la rigidez de
la matriz ante solicitaciones de cizalla. Sin embargo:
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¢ Qué longitud de fibra? Cuando se transforma un material
compuesto para obtener un producto, tendremos cientos de miles
0, incluso, millones de fibras individuales de longitudes distintas.
En funcion del proceso de transformacion elegido la diferencia de
longitudes entre las fibras puede ser leve, moderada o severa.
Para aplicar el modelo Cox-Krenchel de forma estricta habria que
calcular la contribucién particular de cada fibra individual al
modulo elastico del material compuesto y sumar todas las
contribuciones individuales de forma ponderada.

¢;Cual es la contribucion de la interfase? En un material
compuesto la transmision de esfuerzos se realiza a través de la
interfase matriz-fibra. En el modelo Cox-Krenchel no se tiene en
cuenta ninguna caracteristica morfolégica de la interfase. La
utilizacion de modificantes para la matriz polimérica vy
tratamientos superficiales para la fibra (ensimajes) no puede
parametrizarse en este modelo.

¢, Cual es la dependencia con la temperatura? La experiencia
demuestra que para los materiales compuestos de matriz
polimérica, la dependencia del moddulo elastico con la
temperatura es muy elevada. En el modelo Cox-Krenchel no se
incluye la dependencia con la temperatura de forma explicita. El
Unico parametro relacionado con la temperatura que puede
introducirse en el modelo es el médulo elastico de la matriz, tanto
a traccién como a cizalla (E,y Gn). Sin embargo, la temperatura
influye significativamente en el comportamiento mecanico de la
interfase y no estd contemplado de forma explicita en este
modelo. En el apartado siguiente se analizan distintas situaciones
a las que da lugar el modelo Cox-Krenchel y se realizan sencillas
comparaciones con los datos habituales disponibles de
materiales compuestos comerciales.

¢Cual es la dependencia con la velocidad de deformaciéon?
De forma similar a como ocurre con la temperatura, el modelo
Cox-Krenchel no contempla implicitamente la dependencia del
modulo elastico del material compuesto con la velocidad de
deformacioén. Por lo tanto, es previsible, que el modelo no sea



MATERIALES COMPUESTOS. MORFOLOGIA. PROCESADO. MODELOS 58

predictivo cuanto la velocidad de deformaciéon empiece a ser
importante.

Por ultimo, el coeficiente no recoge el efecto de orientacion de las
fibras. Logicamente el médulo elastico del material compuesto no seré el
mismo en funcién de la orientacion de las fibras.

Con este coeficiente podemos plantear las mismas
consideraciones que las efectuadas sobre la longitud de la fibra. Cada
fibra tendra una orientacion y no es viable analizar la contribucion
individual de cada fibra y ponderarla en su aportacién al médulo elastico
del material.

Los coeficientes dados por el Dr. Krenchel seran representativos
de la realidad, en funcién de que la orientacion de fibra sea basicamente
unidireccional, bidimensional o tridimensional. En el caso general, en
funcién del proceso de transformacion y de la geometria particular del
producto obtenido, la orientacion de la fibra sera un caso intermedio de
dificil modelado.

Predicciones del modelo Cox-Krenchel aplicado a un caso
concreto

Con el fin de estudiar en el modelo de Cox-Krenchel los
parametros que, tedricamente, van a ser mas influyentes se ha
analizado un caso concreto. Para ello, sobre una situacion particular de
parametros de diseno del material inicial se van a modificar las variables
que permite el modelo y se analizaran los resultados que predice el
modelo tedrico. Se ha elegido como material compuesto un polipropileno
reforzado con fibra de vidrio

El analisis que se presenta a continuacion tiene dos objetivos
fundamentales. Por una parte servira para describir el comportamiento
que predice el modelo Cox-Krenchel respecto a un material compuesto,
y, por otra parte, nos servira de punto de partida para elegir las variables
objeto de estudio en el disefio de materiales del presente trabajo de
investigacion.
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p = Poisson matriz 0.38
E~= Mddulo de la fibra (Mpa) 7.50E+04
E=Moddulo de la matriz (Mpa) 1.60E+03
Pibra =Densidad de la fibra 2.54
Pmatiz=Densidad de la matriz 0.909
D = Didmetro de la fibra (micras) 15
X; = Empaquetamiento fibras 4
Gm= En/(2(1+p)) (Mpa) 5.80E+02
no = Coeficiente de Krenchel 0.375

Con los datos anteriormente expuestos, la prediccién del modulo
elastico del material compuesto en funcion de la longitud de fibra y para
distintos porcentajes de fibra segun el modelo de Cox-Krenchel, puede
apreciarse en la figura 2.17.

Moédulo Elastico vs. Longitud fibra
Modelo Cox-Krenchel

1.20E+04

JEEPEEEESS

1.00E+04

—— 10% GF

8.00E+03

—=—20% GF
30% GF

6.00E+03 /

40% GF
—*— 50% GF

4.00E+03

Moédulo Elastico (Mpa.)

N

—— 60% GF

2.00E+03 T//
0.00E+00 -

0.1

1 10
Longitud Fibra (mm.)

100

Figura 2.17: Prediccion del modulo elastico segiin el modelo de Cox-Krenchel para el caso

de estudio

Analizando esta figura pueden extraerse

conclusiones:

las siguientes

e Existe una longitud caracteristica (a la que denominaremos
“longitud critica”) superada la cual el médulo elastico se
mantiene practicamente constante. Es decir, alrededor de la
longitud critica se produce una inflexiéon del comportamiento.
Para el caso de estudio esta longit
aproximadamente 1 mm.

ud critica es
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e Para porcentajes elevados de fibra, el moddulo elastico
decrece drasticamente por debajo de la longitud critica.

e El moédulo elastico aumenta con el porcentaje de fibra de
forma casi proporcional.

El aumento del mdédulo elastico del material compuesto con el
porcentaje de fibra de manera casi lineal se pone de manifiesto si lo
graficamos. En la figura 2.18 pueden apreciarse los resultados del
modelo de Cox-Krenchel para distintas longitudes de fibra.

Variacion Médulo Elastico vs. % GF
Modelo Cox-Krenchel

1,20E+04

1,00E+04 /‘
8,00E+03
// —=—L10 mm
6,00E+03 —o—L1 mm
/ LO.1 mm
4,00E+03

2,00E+03 —

Médulo Elastico (Mpa.)

0,00E+00 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Porcentaje de Fibra (%)

Figura 2.18: Detalle de la variacion del médulo elastico con el porcentaje de fibra (C-K)

Partiendo de los resultados obtenidos aplicando el modelo tedrico
de Cox-Krenchel para el caso de estudio seleccionado, vamos a
introducir variaciones en los valores de determinadas variables de
interés, para ver como evoluciona la prediccién del modelo. En particular
vamos a estudiar como debe variar el mdédulo elastico del material
compuesto al variar el didametro de las fibras, la rigidez de la matriz
polimérica y la rigidez de las fibras de refuerzo.
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Variaciéon del diametro de las fibras

El diametro de las fibras de refuerzo es una de las variables
consideradas en el modelo de Cox-Krenchel. Para el estudio inicial
habiamos considerado un diametro de 15 micras. A continuacion
veremos qué sucede cuando el diametro de la fibra de refuerzo varia
entre 5 y 25 micras. En la figura 2.19 puede apreciarse el efecto que,
segun el modelo Cox-Krenchel tiene la variacion del diametro de la fibra
de refuerzo. La variacion del modulo respecto al diametro es distinta en
funcion de la longitud de la fibra. Concretamente el comportamiento
depende claramente de si la longitud de la fibra esta por encima o por
debajo de la longitud critica.

Comparativa Modulo Elastico vs. Diametro Fibras
Modelo Cox-Krenchel

1,20E+04
P —e— 10 %GF @5y
" —= 10 %GF @25y
é- 20% GF @5
S 8,00E+03 1
3 20% GF @25y
B —_— 5 5 30% GF @5
% 6,00E+03 ' xS0 Y
o | — e 30% GF @25y
2 ] —+40% GF @5y
4,00E+03 f— o
é — - 40% GF @25y
2 00E+03 50% GF @5
’ 50% GF @25u
0,00E+00 60% GF 05u
o1 ) 10 100 60% GF @25y

Longitud fibra (mm)

Figura 2.19: Influencia del diametro (5-25 p) en el Mdédulo Elastico (Cox-Krenchel)

Cabe destacar que el efecto del diametro de la fibra de refuerzo
sobre el médulo elastico del componente es virtualmente independiente
del porcentaje de fibra.
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Modulo Elastico (Mpa)

Comparativa Modulo Elastico vs. Diametro Fibras

Modelo Cox-Krenchel

1,20E+04

1,00E+04

—o—10 %GF @13y

—=— 10 %GF @17p
20% GF @13y

8,00E+03

20% GF @17u

6,00E+03

—x—30% GF @13p

4,00E+03 ,‘

—e—30% GF @17p
—+—40% GF @13p
—=—40% GF @17y

2,00E+03 1

50% GF @13p

50% GF @17
60% GF @13p

0,00E+00 I‘ T T
0,1 1 10

Longitud fibra (mm)

100 60% GF @17p

Figura 2.20: Influencia del diametro (13-17 p) en el Médulo Elastico (Cox-Krenchel)

En la figura 2.20 se presentan los resultados obtenidos cuando
se utilizan diametros de fibra de 13 y 17 micras. Estos valores han sido
elegidos porque son los diametros estandares de las fibras de vidrio y
basalto que se utilizan en la industria. Como puede apreciarse, al haber
menor diferencia entre los valores de los diametros que en el caso
anterior los resultados son mas parecidos, es decir, la diferencia es
menor incluso para valores de longitud de fibra bajos (0.1 mm)

Para poner de manifiesto mas claramente este efecto se ha
graficado de forma individual el efecto de la variacion del diametro para
dos valores extremos de longitud de fibra (0.1 y 10 mm)

Médulo Elastico

6,00E+03
4,00E+03
2,00E+03

0,00E+00

Variacién Médulo Elastico vs. Diametro de Fibra
Modelo Cox-Krenchel

0 10 20 30 40 60

Porcentaje de Fibra (%)

50

217uL10 @25 L10 ‘

‘+asu L10 —=—@13uL10

§ 7.00E+03

9,00E+03
8,00E+03

?; 6,00E+03

£ 5.00E+03

&

; . 5 4.00E+03

— H 2 3,00E+03
H E 2,00E+03

1,00E+03
0,00E+00

Variacién Médulo Elastico vs. Diametro de Fibra
Modelo Cox-Krenchel

X

-

e

0

20 30 40

Porcentaje de Fibra (%)

10 50 60

‘+®5pm1 —e—@13L01 —+—@17uL0.1 ——@25uL0.1 ‘

a) Longitud de fibra de 10 mm

b) Longitud de fibra de 0.1 mm

Figura 2.21: Detalle de la variacion del mddulo elastico con el diametro de la fibra (C-K)
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En la figura 2.21 puede observarse como para longitudes de fibra
grandes (10 mm) la influencia de la variacion del diametro de la fibra de
refuerzo en el mddulo elastico del material compuesto es minima (en la
figura 2.21(a) las cuatro graficas se superponen). Sin embargo, para
longitudes de fibra muy pequefias (0.1 mm) la influencia del diametro es
significativa (figura 2.21 (b)).

Variacion de la rigidez de la matriz polimérica

En los materiales compuestos de matriz polimérica el valor del
modulo elastico presenta una importante dependencia con la
temperatura. Dicha dependencia es inversa, es decir al subir la
temperatura disminuye el médulo elastico. Por ejemplo, hemos podido
verificar que, un polipropileno copolimero sin reforzar, puede reducir en
3/4 su modulo elastico a traccion (pasando de 1600 Mpa a 400 Mpa)
cuando la temperatura de ensayo se incrementa desde temperatura
ambiente hasta 80°C. En esas mismas condiciones de temperatura, un
material compuesto de matriz poliolefinica reforzado con un 30% de fibra
de vidrio puede reducir su modulo aproximadamente un 50% (pasando
de 4400 Mpa a 2200 Mpa).

Comparativa Modulo Elastico vs. Rigidez Matriz
Modelo Cox-Krenchel

1,20E+04

—e— 10 %GF Em=400
—=— 10 %GF Em=1600
20% GF Em=400
20% GF Em=1600
- —x—30% GF Em=400
—e— 30% GF Em=1600
—+—40% GF Em=400
——40% GF Em=1600
B — 50% GF Em=400
*> *> - 50% GF Em=1600
60% GF Em=400
60% GF Em=1600

1,00E+04 ~ — _
8,00E+03 -
6,00E+03 |

4,00E+03 4 /
2,00E+03 .,//

0,00E+00 + T T
0,1 1 10 100

Modulo Elastico (Mpa)

Longitud fibra (mm)

Figura 2.22: Influencia de la rigidez de la matriz polimérica en el Médulo Elastico (C-K)
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Utilizando el modelo Cox-Krenchel, la Unica forma de representar
el efecto de la temperatura en el médulo elastico del material es variando
el médulo elastico de la matriz polimérica.

En la figura 2.22 se muestra el resultado que predice el modelo
Cox-Krenchel cuando reducimos drasticamente el modulo elastico de la
matriz polimérica (de 1600 a 400 Mpa).

Para poder interpretar mejor los resultados anteriores, vamos a
graficar de forma individual lo que sucede para dos longitudes de fibras.

Variacién Médulo Elastico vs. Rigidez de la matriz polimérica Variacién Médulo Elastico vs. Rigidez de la matriz polimérica
Modelo Cox-Krenchel - Modelo Cox-Krenchel
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0,00E+00 . 0,00E+00
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Em0.4 L1 Em16L1 . —+—Em0.4L10 —=—Em1.6L10
i
. . i . .
a) Longitud de fibra de 1 mm ; b) Longitud de fibra de 10 mm

Figura 2.23: Detalle de la variacion del médulo elastico (C-K) con la rigidez de la matriz

En la figura 2.23 (a) se muestra la variacion del médulo elastico
del material compuesto para una longitud de fibra de 1 mm. Como puede
apreciarse la variacion del modulo es practicamente independiente de la
concentracion de la fibra. Para un porcentaje de fibra del 30% el modulo
elastico pasa de 4700 a 3240 Mpa (disminucién aproximada del 30%).

En la figura 2.23 (b) se muestra la variacién del modulo elastico
del material compuesto para una longitud de fibra de 10 mm. Para un
porcentaje de fibra del 30% el modulo elastico pasa de 5080 a 4000 Mpa
(disminucién aproximada del 20%).

Como puede apreciarse en el ejemplo estudiado, la prediccién
del médulo elastico del material compuesto dada por el modelo Cox-
Krenchel pierde precisién cuando se analiza el efecto de la temperatura.
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Variacion de la rigidez de las fibras

Para acabar con el estudio sobre el modelo de Cox-Krenchel
cabe preguntarse como varian las predicciones del modelo en funcién de
la rigidez de la fibra de refuerzo. En la figura 2.24 se presenta el
resultado obtenido al aplicar el modelo Cox-Krenchel para fibras de
refuerzo de rigidez 50 y 100 Gpa.

Comparativa Modulo Elastico vs. Rigidez Matriz
Modelo Cox-Krenchel

1,60E+04

1,40E+04 1 —e—10% Ef=50 Gpa
® 1,20E+04 —=—10% Ef=100 Gpa
[v] +
s 20% Ef=50 Gpa
s
S 1,00E+04 20% Ef=100 Gpa
(3]
- o _
& 8,00E+03 —%— 30% Ef=50 Gpa
E - —e—30% Ef=100 Gpa
3 6.00E+03 —— - = ——40% Ef=50 Gpa
é 4,00E+03 ! —% — - 40% Ef=100 Gpa
‘ | S S S T R S 50% Ef=50 Gpa
2,00E+03 S < * * * ° - 50% Ef=100 Gpa
0,00E+00 T 60% Ef=50 Gpa
0,1 1 10 100 60% Ef=100 Gpa

Longitud fibra (mm)

Figura 2.24: Influencia de la rigidez de la fibra de refuerzo en el Médulo Elastico (C-K)
Como puede apreciarse, de todas las variables analizadas en el
modelo Cox-Krenchel, la rigidez de la fibra de refuerzo es, l6gicamente,
la que mas afecta al médulo elastico del material compuesto.

Igual que en los casos anteriores, para una mejor comprension
del efecto que se esta estudiando, se han graficado casos particulares
de longitudes de fibra.

En la figura 2.25 puede apreciarse que la variacién del modulo
elastico en funcién de la rigidez de la fibra de refuerzo es practicamente
independiente de la longitud de la fibra (para valores de longitud de fibra
de 1y 10 mm). En ambos casos (figura 2.25 (a) y 2.25 (b)) a medida que
aumenta el porcentaje del refuerzo, el médulo del material compuesto
tiende a aumenta en la misma proporcion que ha aumentado el modulo
de la fibra (es decir, casi al doble).
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Variacién Médulo Elastico vs. Rigidez de la fibra de refuerzo H Variacién Médulo Elastico vs. Rigidez de la fibra de refuerzo
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Figura 2.25: Detalle de la influencia de la rigidez de la fibra en el Médulo Elastico (C-K)

2.54. Modelo de Kelly-Tyson para la tension de
rotura de materiales compuestos

La siguiente propiedad mecanica basica de una material
compuesto que vamos a analizar es la tensiéon de rotura ante esfuerzo
de traccion. La tensibn maxima antes de rotura de un material
compuesto nos proporciona una idea representativa del nivel de
esfuerzo que puede soportar el material antes de un fallo catastréfico.
Légicamente, en condiciones normales, un componente nunca va a
soportar un nivel de esfuerzo que le provoque una tension préxima a la
tension de rotura. Basicamente porque en el entorno de la tensién
maxima de rotura se van a producir deformaciones permanentes que
hay que evitar por todos los medios. Sin embargo, este valor nos
proporciona una idea muy aproximada de la idoneidad de un material
para una aplicacion concreta.

Siguiendo la misma filosofia que para el modelo del médulo
elastico del material compuesto (Cox-Krenchel), los doctores A. Kelly y
W.R. Tyson desarrollaron un modelo matematico para predecir la tension
de rotura de materiales compuestos®. Aunque el amplio conocimiento
de Kelly y Tyson versaba sobre la metalurgia y el modelo matematico fue
desarrollado para aleaciones metalicas reforzadas con particulas
discretas, se comprobo que dicho modelo también era el mas adecuado
para el caso de materiales compuestos de matriz polimérica reforzados
con fibra discontinua.
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El modelo propuesto por Kelly-Tyson para predecir la tensién de
rotura de un material compuesto (o,;) se basa en la ley de mezclas
modificada. Puede expresarse de la siguiente manera:

Ouc = No'Nis’VrOs (1'Vf)'0m

Es decir, desde el punto de vista conceptual, la tensién de rotura
del material compuesto puede expresarse como la suma de la
contribucion de la fibra de refuerzo (oy) y de la matriz polimérica (c,,). La
tension de rotura de cada uno de los componentes que forman el
material compuesto esta modulado por una serie de parametros que
analizaremos a continuacién. En primer lugar, cabe destacar que la
matriz polimérica presenta mayor elongacion a rotura que la fibra de
refuerzo y, por lo tanto, cuando se produce la rotura, la tension de la
matriz no sera la tension maxima que soporta de forma individual sino
que sera la tension a la deformacion correspondiente a la rotura del
material compuesto. En la formula anterior, para evitar equivocaciones
se suele utilizar la nomenclatura oy, en lugar de o, para indicar que la
contribucién de la matriz a la tensién de rotura del material compuesto
no es la maxima que puede aportar la matriz.

No €s el coeficiente que modela que las fibras no estan alineadas
en la direccion del esfuerzo. Como primera aproximacion se toma el
desarrollo efectuado por Krenchel”’. Para distribuciones de fibras
bidimensionales aleatorias se considera un valor de 3/8. Posteriormente
se analizara que para este valor numérico no se obtienen buenas
preediciones con el modelo y se introduce una correccién, siendo el
valor 0.2 el utilizado por la mayoria de los autores®888%9°,

nis s el coeficiente que modela las caracteristicas morfolégicas
de las fibras utilizadas (similar al “coeficiente de eficiencia de longitud de
fibra” utilizado en el modelo Cox-Krenchel) y, ademas, la interaccion
entre la fibra y la matriz.

1 v,
—_ . [} | . 1_ (o]
Lova D3 o R NI s

i LT j j
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doénde v; es el volumen de fibra, L. es la longitud critica de fibra, L;
representa a las fibras por debajo de la longitud critica (que ocupan un
volumen v; ) y L; representa a las fibras por encima de la longitud critica
(que ocupan un volumen v;)

Longitud Critica (L;) y tensién interfacial ()

Aunque la férmula del modelo Kelly-Tyson pueda parecer
compleja, el concepto que subyace es relativamente sencillo. Segun esta
teoria existe una “longitud critica de fibra” (L), de tal manera que, la
contribuciéon de cada fibra individual a la tension de rotura del material
compuesto, depende radicalmente de si la longitud de la fibra esta por
debajo o por encima de dicha longitud critica.

Segun el modelo K-T, si queremos maximizar la tensién de
rotura que puede soportar el material compuesto, es mas conveniente
que las fibras se rompan y no se despeguen de la matriz (fenédmeno de
“pull-out’). Las fibras de refuerzo, al romperse, proporcionan la maxima
tensién de rotura posible al material compuesto.

Para obtener una expresion sencilla de la longitud critica se
analiza el caso representado en la figura 2.26.

.LO -t )_F.

L

L

C

Figura 2.26: Esquema de fuerzas en la rotura de una fibra

Supongamos una unica fibra de refuerzo de diametro D, longitud
Lc, y resistencia a la rotura or sometida a una tensién uniaxial. La fibra
esta completamente embebida en la matriz polimérica y perfectamente
alineada con la direccién del esfuerzo. La rotura se produce por el medio
de la fibra y la interaccion entre ambas se modela con la tension
interfacial T. En el momento en el que se rompe la fibra se puede
establecer el siguiente equilibrio de fuerzas:
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Fuerza que resiste la fibra antes de rotura = ;- Area yansversal
Fuerza que provoca el despegue de la fibra= T - Area jaeral

Igualando estas dos fuerzas: o; TR? = 7- 2'mRL se calcula la
longitud critica de la fibra

L %P
¢ 2.1

Cuanto mayor sea la tension de rotura de la fibra y menor la
tension interfacial mayor debera ser la longitud de la fibra para asegurar
que el modo de fallo sera la rotura de la fibra y no el despegue de la
interfase fibra-matriz.

La tension interfacial ( T ) es el parametro que modela la
interaccion entre la superficie de la fibra y la matriz. Este parametro no
puede deducirse de manera tedrica en funcion de las caracteristicas
morfoldgicas de las fases que componen el material compuesto. Por lo
tanto es necesario un ensayo para determinar este parametro. El ensayo
que se utiliza es el ensayo de “pull-out’ en el cual se intenta medir con
precision la fuerza necesaria para arrancar una unica fibra parcialmente
embebida en una gota hemiesférica de matriz polimérica. El ensayo de
‘pull-out” se ha convertido, a pesar de su complejidad y discutible
repetitividad, en un ensayo de referencia. Diferentes versiones de este
ensayo®¥% han sido utilizadas para caracterizar la adherencia
interfacial en el disefio de materiales compuestos.

El parametro de tensidn interfacial segun ha sido calculado puede,
en teoria, recoger las caracteristicas morfolégicas de la interfase
asociadas a la funcionalizacion de la matriz y al tratamiento superficial
de la fibra. De la misma manera, ajustando las condiciones del ensayo,
deberia de ser capaz de recoger la dependencia de la interaccion fibra-
matriz con la temperatura. A continuacion, veremos, sobre un caso
particular la tendencia de prediccion del modelo Kelly-Tyson en funcién
de los valores particulares de tension interfacial.

Para materiales compuestos de matriz poliolefinica y refuerzo
discontinuo de fibra de vidrio suelen tomarse como representativos® los
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siguientes valores para la tension interfacial (T ) y para la longitud critica

de fibra (L,):

Interaccion fibra-matriz T (Mpa) Lc (mm)

Muy débil. Ensimaje no especifico 3,8 4,4
| NomalEnsimajecspecicc | 6 | 28
| Fuerte. Wixima compatbiidad. | 0| o1

En la figura 2.27 se representa graficamente la variacion de la

longitud critica con la tensién interfacial para distintos diametros de la

fibra de refuerzo.

La variacion de la longitud critica con la tension interfacial no es
lineal. Para valores bajos de la tension interfacial la longitud critica
aumenta considerablemente. Cuanto mas deébil sea la interaccién fibra-
matriz mayor sera la longitud minima que garantice que el modo de fallo
sea rotura de fibra y no despegue de la interfase matriz-fibra. Debido a la
no linealidad de este fenémeno, superado un cierto valor de
interfacial el efecto sobre la longitud critica sera cada vez menor.

Variacion Longitud Critica vs. % Tension Interfacial
7,00
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E
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z
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S 2,00 \*\\:
1,00 4
0,00 T T T T T
0 2 4 6 8 10
Tension Interfacial (Mpa.)
—-—013 =017

12

Figura 2.27: Variacion de la Longitud Critica con la Tension Interfacial

tension
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También puede observarse como la variacion del diametro de la
fibra de refuerzo afecta a la longitud critica. Esta relacion es directa y
lineal. Cuanto mayor sea el diametro de la fibra mayor sera la longitud
critica.

Consideraciones sobre el modelo Kelly-Tyson

El modelo Kelly-Tyson para predecir la tensiéon de rotura maxima
de un material compuesto de matriz polimérica y fibra de refuerzo
discontinua presenta muchas similitudes con el modelo Cox-Krenchel
para predecir el modulo elastico. De hecho, la correlacién entre los
resultados que predicen el modelo y los resultados reales presenta
buena correlacion a temperatura ambiente y baja velocidad de
deformacion®®788899 " Sin embargo, cuando se intenta extrapolar el
modelo para predecir la tension de maxima de rotura a alta temperatura
y/o velocidad de deformacién, la divergencia entre los resultados reales

y tedricos es significativa. El modelo propuesto no resulta predictivo.

El concepto fundamental introducido por el modelo de Kelly-
Tyson es la diferente contribucién de cada fibra individual en funcion de
su longitud real en relacién con la longitud critica. Es usual escribir el
modelo de la siguiente manera:

GUCZZ(%j+Z Gy V- 1—2";_ +(1-v,)o,,
J

i .
J

La longitud critica divide a las fibras en dos categorias: las que
estan por encima y las que estan por debajo de dicho valor.

Las fibras que tengan menor longitud que la longitud critica (las
referidas en el primer sumatorio de la formula con el subindice ")
tenderan a desprenderse de la matriz sin llegar a romper. Por lo tanto, el
parametro fundamental que modela la contribucién a la tensién de rotura
del material compuesto, es la tension interfacial (1) y no la tension de
rotura de la fibra.
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Las fibras que tengan mayor longitud que la longitud critica (las
referidas en el segundo sumatorio de la formula con el subindice ‘")
tenderan a romper, dado que la fuerza de adhesion a la matriz es mayor
que la fuerza de rotura (obtenida mediante el producto de la tensién de
rotura por el area transversal de la fibra). Por lo tanto, el parametro
fundamental que modela la contribucién de estas fibras a la tension de
rotura del material compuesto, es la tension de rotura de la fibra (o).

Analizando en detalle el modelo Kelly-Tyson podemos observar
que, en ambos sumatorios, interviene el parametro L. y, por lo tanto, de
forma indirecta influyen tanto el parametro de tension de rotura de la
fibra como el parametro de tension interfacial.

Coeficiente de orientacion de fibra (no)

De la misma manera que ocurre en el modelo para el modulo
elastico (Cox-Krenchel) las fibras de refuerzo no estan, en general,
alineadas en la direccién del esfuerzo. Para modelar este efecto se
introduce el coeficiente no. Logicamente, la primera aproximaciéon que se
utilizé para este coeficiente fue el mismo valor propuesto por Krenchel
(0.375 para el caso de distribucién de fibra bidimensional aleatoria).
Pronto se comprobd que los valores tedricos eran sistematicamente
superiores a los reales.

Para aumentar la predictividad del modelo se introduce el
concepto de “ineficiencia de longitud de fibra” en una zona de la fibra
denominada “zona critica’. Este efecto se modela con el parametro 3
que varia entre 0 y 1. De tal manera que el producto B-L es la zona de
ineficiencia de la fibra.

La expresién mas completa que relaciona B y nofue descrita por
Chou®

Mo :(3.8n3j-(2+52). h-p?. Cos‘lﬁ—%ﬁ-log 1+y1-p°

1-1-p?
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En la figura 2.28 puede observarse en forma grafica la relacién
del factor de orientacién con el coeficiente 3

0.3y

Figura 2.28: Variacion del factor de orientacion con el parametro 2

90,94

Aunque existe discrepancia entre autores™ ", es usual tomar

como factor de orientacién ng valores en el intervalo 0.2 - 0.25
Predicciones del modelo Kelly-Tyson aplicado a un caso concreto

Con el fin de analizar la informacion obtenida con este modelo se
presentan a continuacion los resultados obtenidos del estudio tedrico
realizado sobre un caso particular (polipropileno reforzado con fibra de
vidrio) aplicando el modelo tedérico de Kelly-Tyson. Sobre una situacion
particular de parametros de disefio del material inicial se van a modificar
las variables y se analizaran los resultados que predice el modelo teorico.

L. v L
GUC:Z(%j—FZ Gy V- 1—2_;_ +(@L-v,) o,
J

i .
J

o=Tension Rotura de la fibra (Mpa) 2,25E+03
E= mddulo elastico de la fibra (Mpa) 7,50E+04
En= mddulo elastico de la matriz (Mpa) 1,60E+03
V: = Fraccion volumétrica fibra 0,133
Pribra (9/cC) 2,54
Pmatriz (§/CC) 0,909

D = Diametro de la fibra (micras) 15
(=Tension interfacial fibra-matriz (Mpa) 6

&= Elongacion a rotura de la fibra (%) 2

no = factor orientacion 0,2
Oum=Tension Rotura de la matriz (Mpa) (rotura fibra) | 3,20E+01
L.- Longitud critica de fibra (mm)= o¢*D/2¢ 2,81
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Con los datos anteriormente expuestos, la prediccion de la
tension de rotura del material compuesto en funcién de la longitud de
fibra y para distintos porcentajes de fibra segun el modelo de Kelly-
Tyson puede apreciarse en la figura 2.29.

Analizando esta figura pueden extraerse las siguientes

conclusiones:

La dependencia de la tensiéon de rotura con la longitud de la
fibra es muy significativa. Para el caso de estudio la longitud
critica es de 2.8 mm. Puede apreciarse que, en el entorno de
la longitud critica, no se produce inflexién del comportamiento
(como ocurria en el modelo Cox-Krenchel para el médulo
elastico). Incluso para longitudes de fibra muy altas (>10 mm)
el aumento en la tension de rotura del material compuesto
con la longitud de fibra es importante.

La tension de rotura aumenta con el porcentaje de fibra.

Para longitudes de fibra muy bajas, la prediccién del modelo
es singular. Las curvas que representan a los distintos
porcentajes de fibras se cruzan, siendo ligeramente
superiores los valores de tension de rotura para
concentraciones menores de fibra.

Tension de rotura (Vpa.)

2,00E+02

1,80E+02

1,60E+02 //./.
1,408+02 /./ /*/*//"“ —e— 10%GF
1,20E+02 —=— 20%GF
/ / 30%GF
1,00E+02
8,00E+01
6,00E+01
4,00E+01
2,00E+01

0,00E+00 -~

Resistencia a Rotura vs. Longitud fibra
Modelo Kelly-Tyson

/ / 40%GF

—¥— 50%GF
—e— 60%GF

0,1 1 10 100
Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.29: Prediccion del modelo de Kelly-Tyson para el caso de estudio
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En la figura 2.30 puede observarse la prediccion de la variacion
de la tensién de rotura con el porcentaje de fibra en funcién de distintas
longitudes de fibra.

Variacion Resistencia a Rotura vs. % GF
Modelo Kelly-Tyson

1,80E+02
1,60E+02 -

)

1,40E+02 A
1,20E+02 A

1.00E+02 ——L 10 mm.
/ —a—L1mm.
8,00E+01 / L0A mm.

o
o
S
m

+
o

Resistencia a Rotura (Mpa

2,00E+01

0,00E+00 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Porcentaje de Fibra (%)

Figura 2.30: Detalle de la variacion de la Resistencia a rotura con el porcentaje de fibra
(K-T)

Para longitudes de fibra grandes (10 mm) la variacién de la
tension de rotura con el porcentaje de fibra es importante, mientras que
para longitudes de fibra mas pequefias (1 mm) la variacion es muy
inferior. Para el caso de longitudes de fibra de 0,1 mm la prediccion del
modelo dice que la tension de rotura disminuiria al aumentar la
concentracion de fibra.

Para tener una primera valoracién de la exactitud en la prediccion
de la tension de rotura con el modelo desarrollado por Kelly-Tyson
vamos a analizar los resultados obtenidos de materiales compuestos de
matriz de polipropileno reforzados con distintos porcentajes de fibra (20,
30, 40 y 60%). Estos materiales compuestos fueron inyectados y
posteriormente caracterizados para obtener la tension de rotura a
traccion.

Los materiales compuestos son comerciales, por lo cual
suponemos que la interaccion fibra-matriz es buena (t=6 Mpa). Las
probetas caracterizadas han sido obtenidas por inyeccion (factor de
orientacion = 1). Midiendo la longitud de las fibras en las probetas
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inyectadas se ha obtenido un valor promedio préximo a 1 mm para 20,
30 y 40%. Para la concentracion del 60% se ha comprobado que la
longitud de la fibra promedio resultante es de 0,8 mm.

En la figura 2.31 se muestra de forma grafica la comparativa
entre los resultados que predice el modelo Kelly-Tyson y los valores
reales obtenidos.

Tension de rotura real vs. Tension rotura modelo Kelly-Tyson

~ 120,00 /
/:/
100,00

80,00 -

140,00

)

60,00

40,00 -

Tensiéon Maxima Rotura (Mpa

20,00

0,00 : : : ; ;
10 20 30 40 50 60 70

% GF

——0K-T = oreal

Figura 2.31: Comparacion entre el valor real de tensién de rotura y la prediccion (K-T)

Como puede apreciarse la prediccion del modelo de Kelly-Tyson
es excelente para la concentracién de fibra del 30%. La aproximacion
para las concentraciones 20 y 40% es bastante buena. Sin embargo,
cuando el material compuesto tiene un 60% de fibra, la aproximacién del
modelo no es buena. Esta falta de correspondencia entre los valores
tedricos y reales cuando los materiales compuestos tienen
concentraciones altas de fibra suele atribuirse a problemas de
impregnacién entre la fibra y la matriz, provocados por la presencia
mayoritaria de fibra'>%.

A continuacion se estudiara con detalle como afectan a las
predicciones del modelo Kelly-Tyson la variacion de los principales
parametros de disefio del material compuesto. Para mostrar mas
claramente los resultados se van a graficar Unicamente las
concentraciones de fibra 20, 40 y 60%. En el analisis comparativo de
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detalle nos centraremos en las longitudes de fibra de 1 y 10 mm. La
longitud de fibra de 0,1 mm no se tendra en cuenta porque para
longitudes de fibra tan pequefias consideramos que el modelo no es
predictivo.

Variacion del diametro de las fibras

En el modelo Kelly-Tyson, el diametro de la fibra influye en la
resistencia a rotura a través del concepto de longitud critica. Fijando el
resto de las variables de disefio del material, cuanto menor sea el
diametro de la fibra de refuerzo mayor sera la resistencia a rotura del
material compuesto.

En la figura 2.32 puede apreciarse la diferencia que predice el
modelo Kelly-Tyson al utilizar fibras de refuerzo de 13 y 17 micras de
diametro.

La diferencia de comportamiento es mayor para longitudes de
fibra menores (por debajo de la longitud critica).

Resistencia a Rotura vs. Longitud fibra
Modelo Kelly-Tyson
2,00E+02
1,80E+02
1,60E+02 //
gr 1,40E+02 / —=— 20% GF @13
5 / 40% GF @13
g 1,20E+02
/'( —e—60% GF @13
E 1,00E+02 s 20% GF @17
H 8,00E+01 ’/ 40% GF @17
& 60% GF @17
g 6,00E+011
= /
4,00E+01 R ey
2,00E+01 "
0,00E+00 - " "
0,1 1 10 100
Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.32: Influencia del diametro de la fibra de refuerzo en la Resistencia a Rotura segun
el modelo Kelly-Tyson

En la figura 2.33 se ha graficado, para dos longitudes de fibra, el
comportamiento de la tensién de rotura al variar el diametro de la fibra
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de refuerzo. Para longitudes de fibra de 1 mm (figura 2.33 (a)) se aprecia
diferencia en la tensién de rotura. Para longitudes de fibra de 10 mm
(figura 2.33 (b)) las diferencias de comportamiento son pequenas.

Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF . Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF
Modelo Kelly-Tyson . Modelo Kelly-Tyson

6,00E+01 - 1,80E+02

: +60Ev02
5008401 —= . A
_/é//" I P
0801 S| £ zome —
— : g 1008402

s0801 :
© | ® soomon

2008001 - g 6008401

4,00E+01
1,00E+01

Resistencia a Rotura (Mpa)

2,00E+01

0,00E+00 - 0,00E+00
10 20 30 40 50 60 70 - 0 10 20 30 40 50 60 70

Porcentaje de Fibra (%) . Porcentaje de Fibra (%)

[C—Limon _—xLimoir | : [t mmoin_—e—Li0 mot |

a) Longitud de fibra de 1 mm : b) Longitud de fibra de 10 mm

Figura 2.33: Detalle de la influencia del didmetro de la fibra de refuerzo en la Resistencia a
Rotura (K-T)

Variacién de la tensién de rotura de las fibras de refuerzo

A continuaciéon se analiza la influencia que la tension de rotura
de la fibra de refuerzo tiene, segun el modelo Kelly-Tyson, en la tension
de rotura del material compuesto. Es I6gico pensar que el aumento de
las prestaciones mecanicas asociadas a la fibra de refuerzo, va a tener
una influencia significativa en las propiedades mecanicas del material
compuesto.

En la figura 2.34 se muestra el comportamiento que predice el
modelo Kelly-Tyson respecto a la variacion de la tensidon de rotura de la
fibra de refuerzo. Analizando la grafica se pueden extraer dos
conclusiones importantes.

La primera es que, légicamente, la tensién de rotura del material
compuesto aumenta de forma significativa con el aumento de la tension
de rotura de la fibra de refuerzo.

La segunda, es que esta mejora de la tension de rotura del
material compuesto no se pone de manifiesto mientras que la longitud
esté por debajo de la longitud critica. Este aspecto es muy importante y
merece la pena detenerse a reflexionar sobre él. Los dos parametros
mecanicos fundamentales que definen una fibra de refuerzo son la
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rigidez y la tension de rotura. Cuanto mayor sean estos parametros
“‘mejor’ sera la fibra. Desgraciadamente, cuanto mayor sean estos
parametros, mas cara sera la fibra. Es decir, existe una relacion directa
entre las prestaciones mecanicas y el precio de la fibra. Sin embargo,
esta calidad de la fibra no sirve de nada si no somos capaces de
trasladarla a las propiedades finales del material compuesto. En este
punto entran en juego las caracteristicas particulares de cada proceso
de transformacion y el concepto de longitud critica. En concreto, si
estamos pensando en la transformacion del material compuesto
mediante inyeccion, las longitudes finales maximas de fibra que
podemos obtener estan en el intervalo 1-2 mm.

Resistencia a Rotura vs. Longitud fibra
Modelo Kelly-Tyson

4,00E+02

3,50E+02
< 3,00E+02
g. —= 20% GF 02,25
W 2,50E+02 40% GF 02,25
g —e— 60% GF 62,25
2,00E+02 20% GF o5
3 /o—’-—‘ 40% GF o5
:g 1,508+02 1 / 60% GF o5
F 1,00E+02 | A
I\/
5,00E+01 - ~
G
0,00E+00 | . .
0,1 1 10 100

Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.34: Influencia del diametro de la fibra de refuerzo en la Resistencia a Rotura segun
el modelo Kelly-Tyson

Si analizamos las graficas de la figura 2.34 vemos que, duplicar
el valor de la tension de rotura de la fibra consigue un efecto nulo en la
tension de rotura del material compuesto ya que la longitud de fibra que
se puede conseguir con el proceso de transformacion elegido esta por
debajo de la longitud critica. En estas condiciones, tanto las fibras
“buenas” como las fibras “peores” seran arrancadas de la matriz y la
diferencia entre las fibras no se pone de manifiesto dado que no hay
rotura de fibras. Ademas, cuanto mayor sea la tension de rotura de la
fibra, mayor sera la longitud critica necesaria que evita el
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desprendimiento de la matriz. Por lo tanto, siempre hay que tener en
cuenta, a la vez las propiedades de la fibra de refuerzo, las longitudes
alcanzables por el proceso de transformacion y la interaccién entre la
fibra y la matriz. Unicamente teniendo en cuenta todos los aspectos a la
vez, se pueden optimizar las propiedades mecanicas especificas frente
al precio del material compuesto.

Para poner de manifiesto la importancia de la longitud de la
fibra, se han graficado dos casos extremos. En la figura 2.35 (a) se
presenta el resultado que predice el modelo para una longitud de fibra de
1 mm mientras que en la figura 2.35 (b) se puede apreciar el resultado
esperado para una longitud de fibra de 10 mm.

Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF
Modelo Kelly-Tyson Modelo Kelly-Tyson

6,00E+01 3,00E+02

5,00E+01 2,50E+02

4,00E+01 /

3,00E+01

2,00E+02

1,50E+02
1,00E+02
5,00E+01

0,00E+00 0,00E+00
o 10 20 30 40 50 60 70 0 10 20 30 40 50 60 70

2,00E+01

Resistencia a Rotura (Mpa.)
Rosistoncia a Rotura (Wpa)

1,00E+01

Porcentaje de Fibra (%) Porcentaje de Fibra (%)

[C—Uimmozs S immos | [ L0 mm o225 —=—L10 mmos |

a) Longitud de fibra de 1 mm b) Longitud de fibra de 10 mm

Figura 2.35: Detalle de la influencia de la resistencia de la fibra en la Resistencia a Rotura
del material compuesto (K-T)

Para longitudes de fibra bajas, el aumento de la resistencia a
traccion de las fibras de refuerzo no aporta mayor resistencia a rotura del
material compuesto.

Estudio de la predictividad del modelo Kelly-Tyson a
temperaturas elevadas

Para terminar con el estudio del modelo de prediccion de la
tensién de rotura de materiales compuestos desarrollado por Kelly-Tyson,
vamos a analizar la predictividad del modelo para temperaturas elevadas
(80°C).

Al aumentar la temperatura tanto la tensién interfacial polimero-
fiboras ( T ) como el modulo elastico de la matriz polimérica (En)
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disminuyen. Para estudiar la idoneidad del modelo vamos a representar
dos casos extremos. El primer caso es un material que represente la
situacién normal a temperatura ambiente. Este material tendra una
buena tension interfacial (12 Mpa) y una rigidez de matriz polimérica
normal (1600 Mpa) El segundo caso es un material que representa la
situacion que se produce cuando la temperatura de funcionamiento es
elevada (80°C). En este segundo material se ha tomado un valor de
tension interfacial minimo (3 Mpa), el equivalente a una nula adherencia
matriz-polimero. Ademas, para este segundo caso se ha tomado una
rigidez de matriz equivalente a la temperatura de funcionamiento (800
Mpa)

Resistencia a Rotura vs. Longitud fibra
Modelo Kelly-Tyson

2,00E+02

1,80E+02
1,60E+02 /’
1,40E+02 —=— 20% GF ¢3
1,20E+02 40% GF Z3
a —e—60% GF Z3
1,00E+02 |
20% GF ¢12

40% GF 12
60% GF ¢12

8,00E+01

6,00E+01 |
4,00E+01 | /—././_/-/'/*/‘
2,00E+01 o

0,00E+00 , ‘
0,1 1 10 100

Tension de Rotura (Vpa.)

Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.36: Influencia de la tensién interfacial fibra-polimero en la Resistencia a Rotura
segun el modelo Kelly-Tyson

En la figura 2.36 puede observarse la prediccién del modelo
Kelly-Tyson para las dos situaciones planteadas. Los parametros
elegidos han provocado una variacion drastica de la tensién de rotura del
material compuesto. Analizando en detalle los resultados podemos
obtener dos conclusiones interesantes:

= Por debajo de la longitud critica la variacién de la tension
interfacial produce una variacién muy importante en la tensién
de rotura del material compuesto.
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* Incluso para altos valores de longitudes de fibra siempre se
mantiene un “gap” entre los valores de tensién de rotura de
ambos tipos de materiales. Este “gap” estd asociado a la
variacién de la tension de rotura de la matriz.

Para estudiar mejor estos efectos se han graficado por separado
el caso de longitud de fibra por debajo de la longitud critica (1 mm) y el
caso correspondiente a longitud de fibra significativamente por encima
de la longitud (10 mm) critica.

En la figura 2.37 puede observarse cada uno de los casos

estudiados.
Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF N Variacién Resistencia a Rotura vs. % GF
Modelo Kelly-Tyson . Modelo Kelly-Tyson
9,00E+01 1,80E+02
8,00E+01 - 1,60E+02 /
g 7,00E+01 // . g 140402 /
€ 6,00e+01 . € 120802 A
g o = P =
& 4008001 x// £ o001 —
1 2000 L . . § oo = =
0,00E+00 . 0,00E+00
Porcentaje de Fibra (%) . Porcentaje de Fibra (%)
[—Limmis —>—Limmeiz | : [—Li0mmgs ——Li0 mmiiz |
. . ' . .
a) Longitud de fibra de 1 mm : b) Longitud de fibra de 10 mm

Figura 2.37: Detalle de la influencia de la tension interfacial fibra-polimero en la Resistencia
a Rotura (K-T)

Cuando la longitud de fibra es inferior a la longitud critica (figura
2.37 (a)) la diferencia entre las dos situaciones es superior al 50%.
Ademas puede apreciarse como esta diferencia aumenta con la
concentracion de las fibras. Cuando la longitud de fibra es muy grande,
la diferencia entre las dos situaciones es menor y, ademas, virtualmente
independiente de la concentracion de fibra.

En la figura 2.38 se comparan los valores reales de tension de
rotura obtenida a 80°C para polipropilenos reforzados con fibra de vidrio
(20,40 y 60% obtenidos por inyeccién) con las predicciones del modelo
Kelly-Tyson en el supuesto comentado anteriormente (muy baja tension
interfacial y reduccién del médulo elastico de la matriz).
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Tension de rotura real vs. Tension rotura modelo Kelly-Tyson

70,00

60,00 +

50,00 -
-

40,00
:/

30,00

20,00 +

Tension Maxima Rotura (Mpa.)

10,00 +

0,00

10 20 30 40 50 60 70
% GF

——0K-T = oreal

Figura 2.38: Comparacién entre el valor real de tensién de rotura y la prediccion
del modelo Kelly-Tyson para Temperatura de 80°C

Como puede apreciarse, la prediccién del modelo de Kelly-Tyson
no es mala. El error es del orden de magnitud del que se observaba para
ensayos a temperatura ambiente, sobre todo cuando el porcentaje de
fibra es alto.

2.5.5. Modelos matematicos para la energia
disipada ante impacto

De la misma manera que se han estudiado los principales
modelos predictivos relacionados con la rigidez y la tension de rotura de
materiales compuestos de matriz polimérica y fibra discontinua, a
continuacién se estudiaran los modelos que tratan de determinar la
energia que puede disipar un material compuesto cuando es sometido a
una solicitacion de “impacto”

Con el término “impacto” nos vamos a referir a solicitaciones
mecanicas caracterizadas por una elevada velocidad de deformacion en
las cuales, el material compuesto disipa energia mediante multiples
mecanismos, llegando incluso a la rotura completa del mismo. Esto hace
que el fendmeno sea muy complejo y dificil de encontrar una modelo
matematica predictivo de este fenomeno.

Incluso la forma de medir experimentalmente la energia disipada
durante un ensayo de “impacto” dista mucho de ser univoca.
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En primer lugar, se aprecia que la dispersion de los resultados
experimentales es muy grande, al contrario que con el modulo elastico.

En segundo lugar, cabria esperar que los resultados de energia
especifica (expresados en KJ/m? cuando se produce la rotura) fueran
similares independientemente del tipo de ensayo. Sin embargo?97981%
podemos asegurar que el tipo de ensayo influye notablemente en los
resultados numéricos obtenidos. Factores tales como la forma de colocar
y sujetar la probeta en el util de ensayo (tipo Izod o Charpy), o la
presencia de entalla inicial provocan distintos valores especificos de
energia disipada durante el ensayo. Si ademas de las consideraciones
anteriores, tenemos en cuenta que, en ocasiones, las roturas de las
probetas son parciales y que, incluso en el mismo lote, se pueden
producir mezcla de comportamientos ductiles y fragiles, es evidente la
dificultad de modelar matematicamente de forma precisa este tipo de
fendémenos.

2.5.5.1. Modelo de Cottrell para la energia disipada
ante impacto de materiales compuestos

En la década de 1960, siguiendo la misma filosofia con la que se
desarrollaron los modelos de Cox-Krenchel y de Kelly-Tyson, Cottrell y
colaboradores® " presentan un modelo matematico para el calculo de
la energia disipada durante la deformacién y rotura de aleaciones
metalicas reforzadas con fibras discontinuas de alto médulo elastico.

Para Cottrell, la energia disipada por un material compuesto
durante un proceso de impacto (U;) podria calcularse como la suma de
la contribucién de la energia disipada por la matriz (U,), mas la
contribucién de la energia disipada por el resto (U) modulada por varios
factores.

U ,=(@-v,)-U_ +v, U,

Igual que en el modelo Kelly-Tyson, Cottrell diferencia claramente
entre la contribucién de las fibras cuya longitud esta por encima y por
debajo de la longitud critica (L).
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Para L< L,

Para L> L.

— 2 3 .
U (L LC)'Uf | L u, |+ L’ -,
L D-L 6-D-L

En las expresiones anteriores Uy es la energia de fractura de la
interfase, Ur es la energia de fractura de la fibra, L y D son la longitud y
el diametro de la fibra de refuerzo, L, es la longitud critica (calculada

igual que en el modelo Kelly-Tyson como oyD/2:C) y T, es la friccion

interfacial fibra-polimero durante el desprendimiento de la fibra.

Conceptualmente, el modelo de Cottrell considera que el material
puede disipar energia mediante cuatro mecanismos:

v Energia asociada a la matriz polimérica. Modelado por U,

v' Energia asociada a la rotura de las fibras de refuerzo.
Modelado por Us

v Energia asociada al despegue parcial de la fibra
(“debonding”). Modelado por Uqg

v' Energia asociada a la extraccion completa de la fibra (“pull-

out”). Modelado por T,

Cada uno de los cuatro términos anteriormente descritos tendra
un peso en el mecanismo de disipacién de la energia durante el impacto.
En funcién de las caracteristicas mecanicas relativas de la matriz y la
fibra de refuerzo, cada autor considera mas importante un término u otro.

En general®®'®  para materiales compuestos de matriz

termoplastica y refuerzo de fibra discontinua, se considera que U, es
muy pequena. La energia asociada a la rotura de la matriz (U,) es
minima (del orden de 1KJ/m?) debido a que la deformacion posible de la
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matriz esta fuertemente restringida por la presencia de la fibra de
refuerzo.

Cuando se formulé el modelo de Cottrell los
investigadores®>*1% focalizaron la atencién sobre el término asociado al
proceso de extraccién completa de la fibra (“pull-out’).

Para poder calcular la energia disipada por una fibra cuando es
arrancada completamente de la matriz polimérica sin que se produzca
rotura, hay que conocer el “coeficiente de friccion interfacial’ (t; ). Este
coeficiente no se debe confundir con la tension interfacial fibra-polimero
(T) con la que se calcula la longitud critica de fibra.

La friccién interfacial se calcula con la siguiente expresion':

T =H-Cg

siendo y el coeficiente de friccidn entre la fibra y el polimero y or
la “tension radial’ que se produce durante la contraccién del material
polimérico sobre la fibra durante el proceso de compactacion del material
compuesto.

(ot — ) (T, -T,)-E; -E

S m

_ f
“RTW+v,+2-V,)E, +1+v_)E

m

dénde a,, y os son los coeficientes de expansién térmica de la
matriz y de la fibra, v,y v _ son los coeficientes de poisson de la fibra y
de la matriz, Ts es la temperatura de solidificacion de la matriz polimérica,
T es la temperatura a la que se desea calcular or, Ef y E,, son los
modulos elasticos de la fibra y la matriz, Vs es la fraccion volumétrica de
la fibra en el material compuesto.

Predicciones del modelo de Cottrell aplicado a un caso concreto

A continuacién se muestran los resultados obtenidos del estudio
tedrico realizado sobre un caso particular (polipropileno reforzado con
fibra de vidrio) aplicando el modelo teérico de Cottrell.
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Ecuaciones que describen el modelo de Cottrell®:

U =(@-v,)-U_ +v, U,

Tr = HOR °R l+v,+2-V,)-E, +Q+v, ) E,_
Mm = Poisson matriz 0,38
Js = Poisson fibra 0,2
Pribra 2,54
Pmatriz 0,909
E= maddulo elastico de la fibra (Mpa) 7,50E+04
E,= mddulo elastico de la matriz (Mpa) 1,60E+03
o=Tension Rotura de la fibra (Mpa) 2,25E+03
Oum=Tension Rotura de la matriz (Mpa.) (rotura fibra) 3,20E+01
&= Elongacion a rotura de la fibra 2
D = Diametro de la fibra (micras) 11
(=Tension interfacial fibra-matriz (Mpa) 4
an=coeficiente exp. Térmico matriz 1,00E-04
as=coeficiente exp. Térmico fibra 1,00E-05
Ts=Temperatura solidificacion matriz (°C) 1,60E+02
T=Temperatura ensayo (°C) 2,20E+01
p=coeficiente friccion matriz-fibra 1,00E-01

L.- Longitud critica de fibra (mm)= of*D/2¢
(=Friccion Interfacial (Mpa)

U=Energia fractura matriz (KJ/mZ)
Ug=Energia fractura interfase (KJ/m?)

U=Energia fractura fibra (KJ/m?)

En la figura 2.39 puede observarse el resultado de aplicar el
modelo de Cottrell al caso particular anteriormente expuesto.

Puede apreciarse que el comportamiento de la energia disipada
por el material compuesto que predice el modelo de Cottrell tiene una
dependencia singular con la longitud de la fibra. Para cualquier
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concentracion de fibra el modelo predice que el maximo de energia
disipada esta en el entorno de la longitud critica. La energia disipada
disminuye tanto si la longitud de fibra es muy pequena como si es muy
grande. Este comportamiento es extrafio y contrario a lo que ocurre con
la influencia de la longitud de la fibra en el resto de las propiedades
mecanicas analizadas.

Desde que Cottrell propuso su modelo numerosas
investigaciones han intentado validar la bondad del mismo aplicado a
casos practicos. Exceptuando los resultados obtenidos por G.A.
Cooper'® con materiales compuestos de matriz epoxidica reforzados
con fibra de vidrio de extraordinaria fragilidad, ningun investigador ha
obtenido resultados experimentales que certifiquen el particular
comportamiento de la energia disipada por un material compuesto que

predice el modelo de Cottrell.

Energia Disipada vs. Longitud fibra
Modelo Cottrell

6,00E+01

5,00E+01 A
g
§ 4,00E+01 —e—10% GF
3 —=— 20% GF
kel 30% GF
8 3,00E+01 |
‘D 40% GF
2 —%— 50% GF
& 2 00E+01 —e—60% GF
] / \
Q
Iﬁ - M

0,00E+00 * ‘ :

0,1 1 10 100
Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.39: Prediccion de la energia disipada ante impacto segtin el modelo de Cottrell
para el caso analizado
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Consideraciones sobre el modelo de Cottrell

Analizando el modelo propuesto por Cottrell para estimar la
energia disipada por un material compuesto ante solicitaciones que
impliquen la rotura del mismo, podemos destacar:

= Es un modelo complejo que incluye todos los mecanismos
posibles por los cuales un material compuesto puede disipar
energia cuando es sometido a solicitaciones de impacto.

= Incluye el concepto de longitud critica. La aplicacién del
concepto de longitud critica tal y como ha sido definida es
discutible. Recordemos que la longitud critica ha sido
calculada para una unica fibra alineada en la direccion de la
carga, en estado de carga uniaxial y aplicacién del esfuerzo
de forma cuasi-estatica. Esta forma de calcular la longitud
critica puede ser adecuada para los modelos predictivos del
modulo elastico y la tension de rotura, pero muy cuestionable
para los modelos predictivos del comportamiento ante
solicitaciones de impacto.

= Para poder aplicar el modelo analizado es necesario conocer
la longitud de fibra real obtenida al procesar cada
componente particular.

» El modelo no incluye ningun coeficiente que tenga en cuenta

la orientacion de la fibra'®,

2.5.5.2. Modelo “breaking-debonded” para la energia
disipada ante impacto

En las décadas siguientes a la publicacién del modelo de Cottrell,
han sido numerosos los estudios'®*10%106.107.108112 416 han puesto de
manifiesto que la energia disipada ante solicitaciones de impacto no
disminuye para longitudes de fibra mayores que la longitud critica, sino
todo lo contrario.

A partir de estas evidencias se han propuesto otros modelos,
focalizando sobre los distintos mecanismos de disipacion de energia
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anteriormente expuestos. Wells y Beaumont proponen'®"'%'"" que el

mecanismo fundamental de disipacion de energia es el “pull out’, sin
embargo, este modelo predice que la energia disipada a baja
temperatura debe disminuir, mientras que la realidad es que la energia
disipada aumenta al disminuir la temperatura.

En los ultimos afios han adquirido importancia los modelos que
consideran que el mecanismo fundamental de disipacion de energia es
la rotura de las fibras, después de haberse producido un despegue
parcial de las mismas (“‘debonding”). Los primeros investigadores en
poner de manifiesto este mecanismo de disipacién de energia fueron
Outwater y Murphy''?. Otro hecho que destacan todos los investigadores
es la relacién casi lineal existente entre la energia disipada ante impacto
y la tensiébn de rotura, sobre todo para matrices termoplasticas

reforzadas con fibra de vidrio'®.

Combinando la relacién lineal impacto-tension, las ideas de
Wells-Beaumont y Outwater-Murphy, se ha desarrollado un modelo de
comportamiento conocido como “breaking-debonded” (modelo BD) que

se expone a continuacion':

El modelo BD parte de la ley de mezclas

U, =(1—vf)~Um +V, ~Uf'

donde U tiene la expresion siguiente:
U, = sz Ly . L
2-E, ) (L+L,
Por lo tanto el modelo completo puede expresarse como:
2
L L
U =@1-v,)-U, +v,- Ot "=a |
2-E, ) (L+L,

donde Ly (“longitud de despegue’) se determina
experimentalmente a través de la expresién
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siendo Us la energia de rotura de las fibras de refuerzo.

Predicciones del modelo “breaking-debonded” aplicado a un caso
concreto

A continuacién se muestran los resultados obtenidos del estudio
tedrico realizado sobre un caso particular (polipropileno reforzado con
fibra de vidrio) aplicando el modelo teérico de BD.

Pribra 2,54
Pmatriz 0,909
D = Diametro de la fibra (micras) 11
Un=Energia fractura matriz (KJ/m?) 1
or=Tension Rotura de la fibra (Mpa) 2,25E+03
E;= mddulo elastico de la fibra (Mpa) 7,50E+04
En= modulo elastico de la matriz (Mpa) 1,60E+03
(=Tension interfacial fibra-matriz (Mpa) 4

L.= Longitud critica de fibra (mm)= os*D/2¢ 3,09
Ly = Longitud debonding (mm)= 2*Uf*Ef/02f 7,59
U;=Energia fractura fibra (KJ/m?) 265

En la figura 2.40 puede observarse el resultado de aplicar el
modelo BD al caso particular anteriormente expuesto.

Puede apreciarse que el comportamiento de la energia disipada
por el material compuesto que predice el modelo B-D tiene una
dependencia con la longitud de la fibra muy similar al modelo Kelly-
Tyson para la tensién de rotura.
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Energia Disipada vs. Longitud fibra
Modelo Breaking-Debonded

1,00E+05

9,00E+04

8,00E+04 -
N
) 7,00E+04 / 10% GF

—— o
2 6,00E+04 — —=20% GF
'g_ 5.00E+04 / / 30% GF
+

F 40% GF
e 4,00E+04 - —%—50% GF
b —e—60% GF

3,00E+04 -

2,00E+04 -

1,00E+04 -

0,00E+00 ¥ = : :

0,1 1 10 100
Longitud Fibra (mm.)

Figura 2.40: Prediccion del modelo “breaking-debonded” para el caso analizado
Analizando con detalle tres longitudes de fibra representativas
(0.1, 1 y 10 mm) se puede apreciar (figura 2.41) la importante influencia
de la longitud de la fibra de refuerzo en la energia disipada por el
material compuesto.

Variacion Energia Absorbida vs. % GF
Modelo Breaking-Debonded

8,00E+04
7,00E+04 - /
6,00E+04 /

+
5.00E+04 —e—L 10 mm.

4,00E+04 + —=—L1mm.
L 0.1 mm.

3,00E+04

2,00E+04 - /././.

1,00E+04 ://././

0,00E+00 ‘ ‘ ‘ : ‘ :
0 10 20 30 40 50 60 70

Porcentaje de Fibra (%)

Energia Absorbida (KJ/m*2))

Figura 2.41: Detalle del analisis del modelo “breaking-debonded” para el caso estudiado
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Variacién de la tensién interfacial matriz-fibra.

A continuacion se analiza la influencia que la interaccion entre la
fibra y la matriz tiene, segun el modelo “breaking-debonded’, en la
energia disipada del material compuesto.

En la figura 2.42 se muestra el comportamiento que predice el
modelo BD respecto a la variacion de la tension interfacial entre la fibra 'y
el polimero.

Analizando la grafica parece claro que la tension interfacial entre
la fibra y el polimero tiene un efecto significativo en la energia disipada
por el material compuesto ante solicitaciones de impacto.

Energia Disipada vs. Longitud fibra
Modelo Breaking-Debonded

8,00E+04

7,00E+04

6,00E+04 //
/ —e_10% GF 4
5,00E+04 —=30% GF Z4
50% GF ¢ 4
4,00E+04
10% GF ¢ 10
3,00E+04 " —%—30% GF ¢ 10
' / X@(M_,-/:// —e—50% GF ¢ 10
2,00E+04

.W

0,00E+00 %
0,1 1 10 100

Longitud Fibra (mm.)

Energia Disipada (KV¥m"2)

Figura 2.42: Prediccién de la energia disipada ante impacto seguin el modelo “breaking-
debonded” en funcién de la tension interfacial matriz-fibra

En la figura 2.43 se presenta el estudio detallado que se ha
realizado sobre dos longitudes de fibra significativas. Para longitudes de
fibra de 1 mm, el efecto de aumentar la tensién interfacial es muy
importante, sobre todo para altas concentraciones de fibras. El efecto de
aumentar la tensién interfacial para longitudes de fibra de 10 mm es
sensiblemente inferior, incluso para altas concentraciones de fibra.
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Variacion Energia Absorbida vs. % GF Variacién Energia Absorbida vs. % GF
Modelo Breaking-Debonded H Modelo Breaking-Debonded

3,50E+04 H 7,00E+04
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a) Longitud de fibra de 1 mm b) Longitud de fibra de 10 mm

Figura 2.43: Detalle de la Influencia de la tensién interfacial fibra-polimero en la Energia
Disipada ante impacto (BD)

Consideraciones sobre el modelo “breaking-debonded”

Analizando el modelo BD para estimar la energia disipada por un
material compuesto ante solicitaciones que impliquen la rotura del mismo,
podemos destacar:

= Es un modelo simplificado, basado en la relacion entre la
tensién de rotura y la energia disipada ante solicitaciones de
impacto. Para el caso de matrices poliméricas reforzadas con
fibra de vidrio de longitudes similares, ajustando de forma
experimental las variables del modelo, éste ha demostrado
buen grado de predictividad.

= Como principal novedad incluye el concepto de longitud de
despegue (Ly) para modelar el fendmeno de “debonding”. Sin
embargo, el calculo de Ly es experimental, por lo tanto
convierte al modelo en un modelo semi-empirico con limitada
capacidad de prediccion. El modelo no ofrece ninguna forma
de calcular Ly en funcién de parametros relacionados con la
friccion fibra-matriz o la tension interfacial entre las fases.

= En el modelo aparecen a la vez tanto la longitud critica L.,
como la longitud de despegue L4. Estos dos conceptos estan
calculados con planteamientos dificiles de compatibilizar.
Recordemos que L. ha sido calculada en un equilibrio de
fuerzas en el cual no se permite movimiento relativo fibra-
matriz. Mientras que Ly se introduce para modelar el
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despegue parcial de la matriz que puede tener una fibra antes
de romper. Igual que ocurre en el modelo de Cottrell parece
que la aplicabilidad del concepto de longitud critica a
solicitaciones dinamicas de alta velocidad de deformacién no
es consistente.

= Para poder aplicar el modelo analizado es necesario conocer
la longitud de fibra real obtenida al procesar cada
componente particular (igual que en el modelo de Cottrell).

= ElI modelo no incluye ningun coeficiente que tenga en cuenta
la orientacion de la fibra'® (igual que en el modelo de Cottrell).

2.5.6. Consideraciones finales generales sobre
los modelos predictivos analizados

A modo de resumen podemos destacar las siguientes

conclusiones derivadas de los modelos analizados:

De los multiples modelos predictivos de las propiedades
mecanicas que existen, Unicamente aquellos que tienen una
base experimental significativa permiten hacer predicciones
acertadas. La parte experimental asociada a los modelos para
deducir el valor de las variables basicas que intervienen en los
mismos es compleja, laboriosa y practicamente restringida a
cada caso particular.

Cuando introducimos la problematica asociada al proceso de
transformacion (por ejemplo cuando se utilizan las tecnologias de
inyeccion) se producen orientaciones y distribuciones de
longitudes de fibra de refuerzo que no se pueden predecir
mediante modelos tedricos. Sin embargo, estos datos son
fundamentales para poder aplicar cualquiera de los modelos
predictivos de propiedades mecanicas anteriormente analizados.
Ademas, es inevitable que el material compuesto presente cierto
grado de heterogeneidad asociado tanto a los procesos de
fabricacion de las fibras como a los procesos de funcionalizacion
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de las matrices poliméricas. Estas heterogeneidades condicionan
las propiedades mecanicas que se pueden conseguir con dichos
materiales, sobre todo ante solicitaciones caracterizadas por una
alta velocidad de deformacion.

= Las variables de disefio de los materiales compuestos que,
teéricamente mayor influencia tienen sobre las propiedades
mecanicas, como son todas las variables que afectan a la
interaccion fibra-matriz, no estan contemplados explicitamente en
los modelos predictivos. La contribucion de estas variables se
introduce en los modelos mediante parametros empiricos
obtenidos a través de ensayos de laboratorio. Siendo
extremadamente complejo obtener relaciones causa/efecto entre
las variables de disefio y las propiedades mecanicas
macroscopicas de los materiales compuestos obtenidos.

2.6. PROCESADO DE MATERIALES COMPUESTOS DE
MATRIZ TERMOPLASTICA Y REFUERZO DISCONTINUO.

En los apartados anteriores hemos visto la influencia que las
distintas variables de disefio de los materiales compuestos pueden tener
en las propiedades mecanicas basicas de los mismos. Los materiales
compuestos desarrollados deben ser transformados mediante el empleo
de alguna tecnologia de transformacién para conseguir el
producto/componente final deseado.

La eleccién del proceso de transformacién asi como el disefio del
mismo (es decir la eleccion de los valores concretos de las variables del
proceso) no es una decision ftrivial. Existen multiples tecnologias de
transformacion''®"'*"1511¢ gplicables a materiales compuestos de matriz
termoplastica y refuerzo de fibra discontinuo.

Cada tecnologia de transformacion tendra, en general, sus
ventajas y sus inconvenientes. Es habitual que la tecnologia de
transformacion condicione tanto la tipologia de material de partida (en
forma de lamina, de granza, etc....) como las propiedades mecanicas
finales que se pueden obtener. De la misma manera, cada tecnologia de
transformacion tendra unos costes fijos (asociados basicamente a las
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inversiones iniciales) y costes variables (asociados basicamente a los
ciclos de transformacion y a los precios de los materiales de partida)

En la tabla 2.1V se presentan las caracteristicas fundamentales
de las principales tecnologias de transformacion de materiales
compuestos de matriz termoplastica. Como puede apreciarse, existen
dos tecnologias basicas para transformar este tipo de materiales: la
inyeccion y la compresiéon. Los mayores valores de longitud de fibra (y
por lo tanto de propiedades mecanicas) se obtienen por compresién. Sin
embargo, puede apreciarse que resulta muy dificil comparar de forma
absoluta las distintas tecnologias.

Las tecnologias que precisan materia prima mas especifica (y
por lo tanto mas cara) son las que necesitan inversiones iniciales mas
bajas. De la misma manera, las tecnologias basadas en los procesos de
compresion no permiten un alto grado de integracién de funciones.

Materiales Compuestos Fibra Materiales Compuestos
Corta Fibra Larga
Longitud residual de la <tmm . 15mm | 55mm | 525 | >1000
fibra en la pieza S S N S S
c : - Granza | Granza Granza | Roving |
Tipo Materia Prima | conenional | puttusion | Pulsion | Fiba | T
5 ' Inyeccién | . GMT
Inyeccion X LFC i Procesos
. I o Gl
Nombre Proceso Convencional (SFC) F(IEJ'E?:_IL?:%a LFT 1 i | g ol
Proceso dt'a’ Inyeccion Compresién
Transformacion
Grado de Orientacion En direccion del fiujo Aleatorio
delafibora |
Grado Inte_gracmn Alto Bajo
de funciones | 0
Coste Materia Prima Medio Alto Ato +  Medio . MuyAlto
Inversién inicial | Medio | Medo | Bajo | Muyalto | Bajo

Tabla 2.IV: Caracteristicas de los principales procesos de transformacion de materiales
compuestos de matriz termoplastica y refuerzo de fibra discontinuot?

Para intentar tener una idea comparativa de las distintas
tecnologias de transformacion de materiales compuestos de matriz
polimérica se han graficado el precio de la materia prima con las
propiedades mecanicas que se pueden obtener con cada tecnologia.

En la figura 2.44 se muestra el resultado de esta comparativa.

Puede apreciarse que, exceptuando las tecnologias denominadas “in-
line compounding” el resto presentan una relacion casi lineal entre el
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coste de la materia prima de partida y las propiedades finales que se
pueden obtener.

Al intentar comparar las propiedades mecanicas con el coste,
para cada tecnologia, hay que reflexionar también sobre los costes que
no son directamente el coste de la materia prima (como por ejemplo las
inversiones iniciales y coste unitario de transformacion). Desde este
punto de vista, la Unica forma real de comparar las distintas tecnologias
es concretando tanto el pliego de condiciones del producto a desarrollar
como la produccién requerida. De hecho, es habitual que el
condicionante fundamental para elegir la tecnologia o6ptima de
transformacion sea el nimero de unidades requeridas.

t o
B ot
] LFT thermoplastic
S-LFT Pultrusion
E-LFT Anmcess
Long fiber compound

Short fiber compound

Propiedades Mecanicas

>

Coaste Materia Prima

Figura 2.44. Coste de la materia prima vs. propiedades mecanicas de los principales
procesos de transformacion de materiales compuestos de matriz termoplastica y fibra
de refuerzo discontinua't?

Los procesos de transformacion mas utilizados se exponen y
analizan a continuacion: SFC (Short Fiber Compound); LFC (Long Fiber
Compound); LFT (Pultrusion Process); GMT (Glass Mat Thermoplastic);
D-LFT, S-LFT, E-LFT (/n Line Compound).

2.6.1. SFC (Short Fiber Compound)

El proceso SFC es la inyeccion convencional utilizando como
material de partida granza (3-5 mm) de material termoplastico reforzado
con fibra de vidrio corta (0,5-1 mm). El material se transforma en una
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inyectora convencional siguiendo el proceso clasico'®'"": el material es

fundido en el interior de la unidad plastificadora e introducido a presion
en el interior de un molde atemperado. Cuando la el material ha vuelto a
solidificar, es extraido del molde para comenzar con el ciclo siguiente.

2.6.2. LFC (Long Fiber Compound) y LFT
(Pultrusion Process)

Los procesos LFC y LFT tienen una doble vertiente, pudiendo ser
procesos de inyeccidbn o compresion. Las siglas LFC y LFT hacen
referencia al método utilizado para obtener el material de partida. En
ambos casos se trata de granza (10 - 12 mm) con fibra “larga” en su
interior.

En los procesos LFC toda la fibra se encuentra en el interior de la
granza y el termoplastico en el exterior.

En los procesos LFT la granza se obtiene por un proceso similar
a la pultrusién, los distintos filamentos de fibra de refuerzo son
separados previamente y después son impregnados por la matriz
polimérica. De esta forma se obtiene una distribucion de fibra
practicamente homogénea en cada granza del material compuesto.
Légicamente, el material obtenido mediante el proceso LFC es mas
barato y, tedricamente, de peor calidad que el obtenido por el proceso
LFT.

Una vez obtenido el material puede transformarse por inyeccion
(de forma parecida a la tecnologia SFC) o mediante compresion.

La transformacion del material compuesto por inyeccion implica
una mayor degradacion de la longitud de fibra (raramente se supera en
el producto final un promedio de longitud residual de fibra por encima de
1 mm). La disminucién significativa de la longitud promedio final tras el
proceso de inyeccién ha sido estudiada''®'"%12°'2" en profundidad. La
conclusion mas importante a la que se ha llegado es que la reduccion
de la longitud final de la fibra afecta a cada propiedad mecanica de
manera muy distinta.
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La transformacién del material por compresion consigue
mayores longitudes de fibra pero limita de forma importante la
integracion de las funciones del producto.

2.6.3. GMT (Glass Mat Thermoplastic)

El proceso GMT consiste basicamente en el termo-conformado
de una lamina de material compuesto previamente fabricada. El proceso
completo se puede dividir en dos partes. En primer lugar la fabricacién
de la lamina de material compuesto y en segundo lugar el conformado
de la lamina mediante el empleo de las condiciones de temperatura y
presion adecuadas. La caracteristica fundamental del proceso GMT es
que se pueden conseguir distribuciones aleatorias de fibra de longitudes
grandes y facilmente controlables.

Para la fabricacion de la lamina de material compuesto se
pueden utilizar varios métodos que suelen dividirse en dos grandes
familias: en seco y en humedo (“dry” y “wet”).

La via humeda implica que el material termoplastico que se utiliza
de matriz es disuelto en algun medio compatible. En ese estado es facil
impregnar las fibras de refuerzo que son cortadas a medida y
depositadas de manera controlada. Eliminando el disolvente y
compactando el material resultante se obtienen las placas con la matriz y
concentracion de fibra deseada.

La via seca implica que las fibras de refuerzo son impregnadas
por la matriz termoplastica cuando ésta se encuentra en estado fundido.
Aplicando una combinacion adecuada de presién y temperatura es
posible obtener placas de material compuesto consolidadas. Dentro de
la via seca destacan los procesos de pultrusion y “film stacking”. En el
proceso de pultrusion la fibra se incorpora al material en estado fundido
en un elemento mezclador (normalmente un cabezal de extrusion
disefado a tal fin). En el proceso “film stacking” se intercalan laminas
solidas de matriz termoplastica con la fibra cortada a la medida
correspondiente. El sandwich resultante es consolidad en una prensa
mediante el empleo de la temperatura y presién durante un tiempo
determinado. De esta manera se consigue que la matriz polimérica
impregne de forma efectiva las fibras de refuerzo.
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Una vez obtenida la placa de material compuesto, el proceso de
termo-conformado para conseguir el producto final es relativamente
sencillo.

El proceso GMT se desarrollé industrialmente de forma masiva a
partir de la década de 1.990. Las buenas propiedades mecanicas que se
pueden conseguir con este proceso hicieron que fuera estudiado en
profundidad'?2123.124.125.126.127.128.129.130 E| elevado coste de fabricacion del
material de partida y las limitaciones asociadas al proceso de termo-
conformado han limitado la utilizacion de este proceso de transformacion.

2.6.4. Tecnologia ILC (In Line Compound)

113131132 56 ha desarrollado una nueva

En los ultimos afios
tecnologia de transformacién de materiales compuestos de matriz
termoplastica reforzados con fibra de refuerzo discontinua
(mayoritariamente de vidrio) conocida como tecnologia de

transformacion “directa” o “en linea”.

Esta tecnologia se caracteriza por que los materiales de partida
(fibra de refuerzo seca y polimero termoplastico) se introducen en la
maquina de transformacion por separado. El mezclado de los materiales
para forma el material compuesto (“compound”) se realiza en una de las
etapas del proceso de transformacion.

El objetivo fundamental de las tecnologias ILC es abaratar los
costes de transformacién del material y reducir al minimo el nimero de
ciclos térmicos fusion/enfriamiento que sufre el material compuesto.
Dentro de esta tecnologia cabe destacar tres procesos distintos: E-LFT
(extrusion), D-LFT (compresion) y S-LFT (inyeccién).

Estos tres procesos tienen en comun la forma de preparar el
material compuesto (etapa de “compounding”) y difieren en el
procedimiento para obtener el producto final. La preparacién del material
compuesto se realiza en la primera fase del proceso. En las figuras 2.45,
2.46 y 2.47 puede apreciarse como se utiliza un mezclador (1) para
homogeneizar los componentes de la matriz polimérica. La fibra se
obtiene a partir de bobinas (2). Tanto la matriz polimérica como la fibra
es introducida en el interior de una extrusora de doble husillo (3). La fibra
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es alimentada por el ultimo puerto de la extrusora para evitar la rotura
prematura de la misma. En el interior de la extrusora se produce el
mezclado en fundido de la fibra y la matriz polimérica. El gas que pudiera
haber en el interior de la extrusora es extraido a través de un puerto de
vacio (4). De esta forma, a la salida de la extrusora (5) se obtiene el
material compuesto con el porcentaje de fibra deseado. A partir de este
material es cuando se diferencian los procesos segun el procedimiento
utilizado para obtener la pieza final (extrusion, compresion o inyeccion)

2.6.41. E-LFT

El proceso E-LFT se utiliza para obtener placas planas con
acabado decorativo o perfil extruido de material termoplastico reforzado
con fibra de vidrio''®'3

En la figura 2.45 puede apreciarse el esquema del proceso para
la obtencion de placas con acabado decorativo. Una vez que se ha
obtenido el material compuesto a la salida de la extrusora, se introduce
un film con el acabado decorativo deseado (5). El conjunto se hace
pasar por los rodillos de consolidacién (6) y el sistema de calibrado y
enfriamiento (7)
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Figura 2.45: Diagrama descriptivo del proceso E-LFT'13

2.6.4.2. D-LFT

El proceso D-LFT se utiliza para obtener piezas por termo-

conformado utilizando material compuesto en forma de placa plana''®'®®

En la figura 2.46 puede apreciarse el esquema del proceso. Una
vez que se ha obtenido el material compuesto a la salida de la extrusora
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(5), se obtienen placas planas pre-consolidadas (6). Un robot (7) es el
encargado de llevar cada placa a la prensa de compresion (8) donde
tiene lugar el proceso de conformado por compresion.
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Figura 2.46: Diagrama descriptivo del proceso D-LFT'13

2.6.43. S-LFT

El proceso S-LFT se utiliza para obtener piezas por inyeccion
partiendo de material compuesto en estado fundido''*13413°

En la figura 2.47 puede apreciarse el esquema del proceso. El
material compuesto obtenido del proceso de extrusion (5) es introducido
en estado fundido en el interior de la unidad de plastificacion (6) de una
inyectora que se va a utilizar Unicamente para inyectar el material (7).
Una vez que el material se encuentra en el interior de la inyectora, el
resto de las etapas son las mismas que en el proceso de inyeccion (8)
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Figura 2.47: Diagrama descriptivo del proceso S-LFT"13







Capitulo lll

3. DISENO DE EXPERIMENTOS

3.1. INTRODUCCION

En este capitulo nos centraremos en el disefio de experimentos
como herramienta fundamental de analisis utilizada en el presente
trabajo de investigacion. A lo largo del capitulo se intentara, de forma
muy resumida, presentar una vision general del potencial de aplicacion
de lo que se conoce como disefio de experimentos (DOE) contestando a
las siguientes preguntas: ;Qué es el disefio de experimentos y por qué
se utiliza? ¢Para qué se utiliza? ;Cuantos tipos de disefo de
experimentos existen?

Ademas, particularizando para el caso de estudio que nos ocupa,
se contestara a las siguientes preguntas: Por qué hemos optado por el
diseno de experimentos basado en matrices ortogonales? ;Cémo y por
gqué hemos seleccionado las variables en nuestros disefios de
experimentos?

Al final del capitulo se describiran, brevemente, las funciones que
utiliza el programa estadistico (MiniTab 16) para el andlisis de los datos
generados al implementar los disefios de experimentos elegidos.

Un experimento puede definirse'*® como “una prueba o serie de
pruebas en las que se hacen cambios deliberados en las variables de
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entrada de un proceso o sistema para observar e identificar las razones
de los cambios que pudieran observarse en la respuesta de salida’.

El disefio experimental estudia procesos. En cualquier proceso o
sistema se identifican cuatro elementos fundamentales: las Entradas, las
Salidas o Respuesta [Y], los Factores Controlables [X] y los Factores No
Controlables [Z] (ruido).

Por “disefio de experimentos” se entiende la estrategia llevada a
cabo para obtener, mediante cambios sistematicos y controlados, la
mejor combinacion de los niveles de los factores controlables [X] para
optimizar las caracteristicas buscadas en la respuesta [Y].

La utilizacién del diseno de experimentos permite de manera
rapida y econoémica:

v' Determinar cudles son las variables que tienen mayor
influencia sobre la Respuesta

v' Determinar cual es el ajuste de los Factores Controlables que
tienen mayor influencia para que la Respuesta estén cerca
del valor nominal deseado

v' Determinar cual es el ajuste de los Factores Controlables
para que la variabilidad de la Respuesta sea minima

v' Determinar cual es el ajuste de los Factores Controlables que
tienen mayor influencia para que los efectos de los Factores
No Controlables sea minimo

Los objetivos que se pretenden alcanzar al utilizar un disefio de
experimentos son:

v" Mejora en el rendimiento de los procesos

v" Reducciéon de la variabilidad (aumentar la robustez de los
procesos)

v" Reduccion de tiempos de desarrollo
v" Reduccién de los costes globales

Histéricamente se reconoce a Ronald A. Fisher *"'% (1890 -1962)
como padre fundador de la teoria de disefio de experimentos. Las ideas
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de Fisher cambian completamente el enfoque del estudio de sistemas
complejos  multivariantes  desarrollando  una  estrategia de
experimentacién innovadora que permitia obtener mas informacién con
menos esfuerzo y en menor tiempo, estudiando simultaneamente varios
factores en lugar de uno solo.

Aunque inicialmente Fisher dedico su investigacion a la
agricultura, rapidamente se observo el gran potencial asociado a esta
nueva forma de concebir la experimentacion.

Actualmente el disefio de experimentos es una herramienta
basica utilizada en cualquier disciplina cientifica. En particular, dentro del
ambito de la Ingenieria y las ciencias fisicas-quimicas, se utiliza
ampliamente para disefiar y optimizar nuevos productos y procesos.

El auge definitivo de la utilizacion del disefio de experimentos se
debe a que se ha convertido en la herramienta de referencia de las dos
principales filosofias de estudio de la Calidad Total (60™%™° vy
Taguchi141,142,143)-

Debido a la utilizacion masiva de esta herramienta, la bibliografia
generada en las ultimas décadas es muy amplia, tanto desde el punto de
vista tedrico como de aplicaciones practicas.

Los distintos autores'®'43144.145146 “ 5nque utilizan terminologia

diferente, coinciden en identificar las siguientes estrategias de
experimentacion: enfoque de la mejor conjetura, enfoque de un factor a
la vez, diseno factorial (completo o fraccionado) y disefio Ortogonal.

A continuacién se realiza una breve descripcion de cada uno de
ellos, profundizando en el disefio de experimentos basado en matrices
Ortogonales.

Enfoque de la mejor conjetura. El experimentador, tomando
como referencia su propia experiencia, elige una combinacion inicial de
los niveles de los factores con los que piensa que se obtiene la mejor
solucién. Durante el transcurso de los experimentos, en funcion de los
resultados obtenidos, realiza la conjetura de lo que esta ocurriendo y
modifica los niveles de las variables en funcion de la conjetura realizada.
Para realizar este enfoque es fundamental tener un control elevado del
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proceso. Los principales inconvenientes de esta estrategia es que no se
puede estar nunca seguro de que la solucidén alcanzada sea la 6ptima vy,
ademas, si la conjetura inicial no conduce a un buen resultado no
sabemos en que direccidon tenemos que cambiar las variables.

Enfoque de un factor a la vez. El experimentador selecciona un
punto de partida (linea base de los niveles) y posteriormente varia
sucesivamente cada factor dentro del rango preestablecido. En cada
experimento se varia unicamente un factor. Esta estrategia es un intento
de sistematizar la estrategia de la mejor conjetura. El principal problema
gue presenta esta estrategia es que la solucion no es independiente del
punto de partida elegido. Distintos puntos de partida dan lugar a distintas
soluciones. La explicacién de este fendmeno es la interaccion entre
variables. Existe interaccion entre variables cuando uno de los factores
no produce el mismo efecto en la respuesta con niveles diferentes de
otro factor. Dado que la interaccion entre factores es un fendmeno que
se produce de forma habitual en la mayoria de los procesos, una
estrategia de experimentacibn que no tenga en cuenta la posible
interaccion entre variables no dara, en general, buenos resultados.

Diseno factorial (completo o fraccionado). Las estrategias de
disefio factorial se caracterizan porque los factores se hacen variar en
conjunto en lugar de uno cada vez. Es decir, se realizan experimentos
en los cuales se provocan combinaciones de todos los factores. En los
disefos factoriales completos se eligen todas las combinaciones
posibles de todos los factores con todos los niveles. En los disefios
factoriales fraccionados se elige un subconjunto (utilizando reglas
preestablecidas) del disefio factorial completo equivalente. En el disefo
factorial completo se pueden analizar los efectos principales de las
variables y todas las interacciones entre los factores. En un disefio
fraccionado, en funcion de la reduccién de experimentos que se haya
realizado, uUnicamente sera posible analizar un numero limitado de
interacciones. Es posible, incluso, que no se puedan aislar
completamente la contribucién a la respuesta de las variables principales
de las interacciones de mayor orden. En general, cuanto mayor sea la
reduccidn del experimento factorial fraccionado menor sera el nimero de
experimentos necesarios y, menor sera la profundidad del analisis que
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se pueda efectuar sobre la interaccion entre las distintas variables. Este
fendmeno es lo que se denomina en disefio de experimentos “confusion
de efectos”. Cuanto mayor sea la resoluciéon del disefo planteado
(cuanto mas cerca esté de un diseno factorial completo) menor sera la
confusion de efectos y, por lo tanto, mas informaciéon se podra obtener
tanto de la influencia de cada factor como de las interacciones entre
factores.

3.2. DISENOS DE EXPERIMENTOS BASADOS EN
MATRICES ORTOGONALES O EQUILIBRADAS

Dentro de los disefios de experimentos factoriales fraccionados
existe un grupo particular basados en lo que denominaremos matrices
“ortogonales” o “equilibradas” que merecen una consideracion especial.

Este tipo de experimentos son los utilizados por Taguchi en el
desarrollo de sus métodos y presentan una caracteristica que los hacen
muy interesantes para su utilizacién en el disefio de experimentos.

La caracteristica fundamental de los disefios de experimentos
basados en matrices equilibradas es, precisamente, la condicién de
equilibrio. En un disefio de experimentos equilibrado, cada variable es
evaluada en las mismas condiciones del resto de variables.

Para entender mejor el concepto de equilibrado de la matriz de
experimentos vamos a proponer un caso practico: partimos de un disefio
de experimentos con siete variables (A,B,C,D,E,F,G) y dos niveles para
cada variable (1,2). En la figura 3.1 puede observarse el desarrollo de
este disefio de experimentos. Utilizando el método del factorial completo
tenemos un total de 128 experimentos. La forma de obtener todas las
combinaciones posibles de las variables es sencilla (aunque laboriosa).
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En la figura 3.1 (a) se presenta el diagrama de arbol con el que
se obtienen los valores de las variables en cada experimento. En la
figura 3.1 (b) se muestran, tabuladas, las combinaciones de todos los
experimentos.

El numero total de experimentos (128) es muy grande. Vamos a
simplificar el disefio de experimentos considerando Unicamente un sub-
grupo de todo el disefio. La eleccidbn no se puede realizar al azar.
Dependiendo de los experimentos particulares que elijamos, las
conclusiones que extraigamos seran mas o menos representativas de la
realidad que queremos estudiar. La pregunta clave que nos hacemos es
¢como tenemos que elegir los experimentos para obtener la maxima
informacion con el minimo nimero de experimentos?

La respuesta a esta pregunta es utilizar una matriz equilibrada.
Las matrices equilibradas se denotan por la letra L y un subindice que
representa el numero de experimentos del disefio al que se refiere.

Para el caso que nos ocupa tenemos que utilizar una matriz Lg

En la tabla 3.1 se representa la matriz utilizada par reducir el
experimento factorial completo (7 factores 2 niveles) de forma
equilibrada.

=
S

DN = =2 NN = 2o
S A NN = O
CRENY O O N | = |
AN NN N am
S NN = 2NN =T
\CRENENG NP NI SN o )

NN -2 >

O N GThE, WN =

Tabla 3.I: Disefio equilibrado utilizando la matriz Ls

Sobre la matriz Lg vamos a estudiar la condicion de equilibrado.

Analizando la variable A observamos que va a ser evaluada
cuatro veces a nivel 1 (experimentos 1,2,3 y 4) y cuatro veces a nivel 2
(experimentos 5,6,7 y 8). Analizando la variable B observamos que va a
ser evaluada cuatro veces a nivel 1 (experimentos 1,2,5 y 6) y cuatro
veces a nivel 2 (experimentos 3,4,7 y 8). Para el resto de las variables



DISENO DE EXPERIMENTOS 112

sucede exactamente lo mismo, todas seran evaluadas la mitad de las
veces a nivel 1y la otra mitad a nivel 2.

Esta condicion es necesaria pero no suficiente para asegurar el
equilibrado del experimento. Hay otra condiciones mas sutil: si
observamos los experimentos en los cuales la variable A tiene el nivel 1
(1,2,3 y 4), en la mitad de ellos la variable B tendra nivel 1 (experimentos
1y 2)y en la otra mitad tendra nivel 2 (experimentos 3 y 4). Analizando
la variable C en los experimentos en los cuales la variable A tiene nivel 1
observamos lo mismo. En la mitad de los experimentos la variable C
tiene nivel 1 (experimentos 1 y 2) y en la otra mitad la variable C tiene
nivel 2 (experimentos 2 y 4). Analizando el resto de las variables vemos
que tienen el mismo comportamiento, la mitad de las veces en las que A
tiene nivel 1 el resto de las variables tendran nivel 1 y la otra mitad de las
veces tendran nivel 2. Cuanto A tiene nivel 2 ocurre exactamente lo
mismo. Puede comprobarse facilmente que lo mismo que sucede con la
variable A ocurre con el resto de variables.

Cuando un experimento cumple las condiciones expuestas
anteriormente decimos que es un experimento equilibrado. La condicién
de equilibrado permitira evaluar lo que le pasa a cada variable a nivel 1
en un escenario en el que los efectos del resto de las variables se
compensan entre si. De la misma manera podemos evaluar lo que le
ocurre a cada variable a nivel 2. Comparando estos dos valores
podemos tener una idea muy aproximada de la contribucion neta de
cada variable a la Respuesta que estamos analizando.

Logicamente, al reducir el numero de experimentos de 128
(disefio factorial completo) a 8 (disefio basado en matriz equilibrada Lg)
tendremos un nivel de confusién importante. EI nimero de interacciones
entre variables que podemos analizar es limitado. El resto de las
interacciones estaran mezcladas con las variables y, por lo tanto, no se
podran separar los efectos principales de cada variable con las
interacciones. Debido a esta limitacién siempre que se realiza un disefo
de experimentos basado en matrices equilibradas es necesario realizar
experimentos confirmatorios para verificar que la combinacién de niveles
optima es realmente la esperada (ANEXO V).
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A pesar de los posibles fendmenos de confusion de efectos, los
disefios de experimentos basados en matrices equilibradas ofrecen la
mejor relacion entre numero de experimentos y resultados obtenidos.
Este tipo de disefio de experimentos resultan particularmente Uutiles
cuando el numero de factores y/o niveles es elevado. En estas
circunstancias, cualquier otra estrategia de experimentacion es
inabordable por el gran numero de experimentos necesarios.

Otra particularidad asociada a este tipo de experimentos es que
las matrices equilibradas son una rareza matematica. Existen muy pocas
matrices que cumplan las condiciones de equilibrado. En la tabla 3.1l se
pueden observar las matrices equilibradas existentes hasta tamano 27.

N° Exp.
Matriz Factores / Niveles Disefio Factorial
Completo
Ly 3 factores 2 niveles 222 8
Ly a | 7factores2niveles [ 772777 28
b 1 factor 4 niveles y 4 factores 2 niveles 42222 64
L, 4 factores 3 niveles 3333 T 81
Lyg a | i5factores2niveles [ 222002222222222° | 32768
b 1 factor 4 niveles y 12 factores 2 niveles 4222222222222 16384
c 2 factores 4 niveles y 9 factores 2 niveles 44222222222 8192
d 3 factores 4 niveles y 6 factores 2 niveles 444222222 4096
4 factores 4 niveles y 3 factores 2 niveles 4444222 2048
o 5 factores 4 niveles 44444 1024
f 1 factor 8 niveles y 8 factores 2 niveles 822222222 2048
I ) I E
Lig a 7 factores 3 niveles y 1 factor 2 niveles 33333332 4374
b 1 factor 6 niveles y 6 factores 3 niveles 6333333 4374
Ly a | 13factores3niveles 3333333333333 | 1594323
b 1 factor 9 niveles y 9 factores 3 niveles 9333333333 177147

Tabla 3.1I: Matrices equilibradas disponibles.

La posibilidad de estudiar un numero relativamente grande de
variables a multiples niveles que ofrecen los disefios de experimentos

basados en matrices equilibradas es utilizada para realizar multiples
tipos de estudios.

Centrandonos en la ciencia y tecnologia de polimeros se han
realizado numerosos estudios utilizando matrices equilibradas. Por

ejemplo:

Estudio de las deformaciones en piezas inyectadas utilizando

materiales termoplasticos

147,148,149,150
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= Estudio de los efectos de delaminacion en materiales
compuestos durante el proceso de ensamblaje’®"1%2

» Estudio de la variacion de las propiedades mecanicas, en
funcién de los parametros de procesado, en materiales

termoplasticos reciclados'%3154195.156.157

» Estudio de la influencia de los parametros fundamentales de
inyeccion en el aspecto superficial de los productos
inyectados158,159,160

» Analisis de la variacion de las propiedades tribolégicas en
funcion de los parametros de procesado™®’

3.3. DiscusiON DE Los DISENOS DE EXPERIMENTOS
UTILIZADOS

La parte experimental del presente trabajo de investigacion se
han realizado utilizando disefios de experimentos basados en matrices
equilibradas. El motivo fundamental de esta eleccién es poder analizar
todas las variables que, potencialmente, pueden influir en los fendmenos
analizados utilizando un nimero asequible de experimentos.

Analizando el numero de variables y los niveles a los que
queremos estudiar cada variable, se ha optado, para todos los casos,
por un disefio de experimentos basado en la matriz equilibrada L4e(d).
En la tabla 3.lll puede observarse la matriz utilizada. Se trata de una
matriz de 16 experimentos.

Las interacciones fundamentales de este disefio estan recogidos
en las variables H y J (H=DxG y J=EXxF). Debido a esta caracteristica, en
los casos de estudio que se describen a continuacion, se dejaran libres
estas columnas, es decir en nuestros estudios, Unicamente se asignaran
variables desde A hasta G. El disefio de experimentos basado en la
matriz equilibrada L4¢(d) corresponde a la reduccion de un disefio
factorial completo de 4096 experimentos (1024 experimentos si no
consideramos las variables H y J).
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H=DXG
J=EXF
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Tabla 3.1II: Disefio equilibrado utilizando la matriz L1e(d)

En el Estudio | (Capitulo V) se analiza la influencia que las
variables fundamentales, intrinsecas al disefio del material, tienen en las
propiedades mecanicas seleccionadas (rigidez, tension de rotura,
energia disipada y HDT). Se han realizado dos disefios de experimentos
iguales, uno para la fibra de vidrio y otro para la fibra de basalto.

Basandonos tanto en el analisis bibliografico presentado en el
Capitulo Il como en nuestra propia experiencia hemos decidido elegir
como variables de estudio: la longitud, concentracién y el diametro de la
fibra de refuerzo, la viscosidad de la matriz poliolefinica, el tipo y grado
de funcionalizacién de la matriz poliolefinica y la activacion acida
regenerativa de la fibra después del proceso de eliminacion del ensimaje.

Las variables que se consideran mas influyentes (longitud de
fibra, concentracién de fibra y grado de funcionalizacién de la matriz) se
ha decidido estudiarlas a cuatro niveles. Para el resto de las variables
(viscosidad de la matriz, tipo de funcionalizante, diametro de la fibra y
activacion acida) se utilizaran unicamente dos niveles.

A continuacién se describen las variables, la nomenclatura
utilizada y los niveles de estudio:

A: Longitud de la fibra de refuerzo, de vidrio o de basalto (Lgr 6

Lgr). 4 niveles (0.3, 1,6y 12 mm)

B: Concentracion de la fibra de refuerzo, de vidrio o de basalto,
en peso, (Y%gr 6 %er). 4 niveles (5, 10, 20 y 30%)

C: Grado de funcionalizacion de la matriz polimérica. (%sunc). 4
niveles (0, 3, 6y 9%)
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D: Viscosidad de la matriz polimérica de partida (visc.). 2 niveles
(BC245MO = viscosidad alta, BH345MO = viscosidad baja)

E: Tipo de funcionalizante de la matriz polimérica (TF). 2 niveles
(M = anhidrido maleico, S = Viniltrietoxisilano)

F: Diametro de la fibra de refuerzo (9). 2 niveles (13 y 17 ym)

G: Activacion acida regenerativa de la fibra de refuerzo tras el
proceso de eliminacion del ensimaje (Act.). 2 niveles (0%=no
activada, 10%=activada)

Introduciendo las variables y los niveles anteriormente descritos
en la matriz L4¢(d) se obtiene el disefio de experimentos utilizado para la
realizacion del Estudio I. En la tabla 3.IV puede observarse la
especificacion completa de cada uno de los dieciséis materiales
compuestos con fibra de vidrio que hay que fabricar. Para el caso de la
fibra de basalto el disefio de experimentos seria conceptualmente igual
(bastaria con cambiar la denominacion GF por BF). En la columna
“Nomenclatura” aparece el codigo que se ha asignado a cada material
compuesto para asegurar la correcta trazabilidad durante el proceso de
fabricacion.

0, 0,

N° ("'I-;F) f’f; /Zf/) visc | TF (ug) ':‘f)t NOMENCLATURA

1 03 + 5 | 0 VAta LM T 13 0 1M0%GFL0,3mm®@13C5%HCI0%
2 03 | 10 | 3 1 Ata | M | 17 | 10 | 1M3%GFLO3mm G17C10%HCI0%
Ty 03 1 20 16 1 Bam s | 43 10 [ 3S6%GFLO3mm B13C20%HCi0%
4 03 | 30 1 9 1 Baa | S | 17 | 10 | 259%GFL0,3mm G17C30%HCI10%
T 1 7 5 | 3 | Bam | S | 13 | 10 | 2S3%GFLimm G13C5%HCI0%

6 1 10 0 Baja «+ S 17 0 2S0%GFL1mm @17C10%HCI0%

7 1 20 9 O Ata M T 13 10 1M9%GFL1mm @13C20%HCI10%
8 | 1777730 76 Y At M 47 10| AME%GFLimm @17C30%HCI0%
9 | 6 ' 5 1 B8 | Ata ! S | 17 1 10 | 1S6%GFL6mm @17C5%HCI10%

10 6 ro10 9 P Ata 1S 1 13 0 159%GFL6mm @13C10%HCI0%

11 6 20 0 i Baja « M 17 i 10 2M0%GFL6mm @17C20%HCI10%
12 | 6 T30 73 U Ba (M | 43 [ 0| 2MS%GFLémm B13C30%HCIO%
43 T2 T T T T T  Bam UM L {7 0 T 2Me%GFLA2mm 917C5%HEI0%
3412 T 10 U6 U Baa L M 43 140 | 2M6%GFLi2mm @13C10%HCI0%
T T R T R N R T - S T b A S R 183%GFL12mm B17C20%HCI0%

16 12 ' 30 ' 0 ¢ Ata ' S ¢ 13 1 10 1S0%GFL12mm 313C30%HCI10%

Tabla 3.IV: Disefio equilibrado utilizado en el Estudio | para la fibra de vidrio

Asi por ejemplo, en el experimento 8 el material compuesto tiene
el cédigo 1TM6%GFL1mm @17C30%HCI0% que quiere decir que la
matriz poliolefinica utilizada es la de alta viscosidad (1) funcionalizada
con anhidrido maleico al 6%, como refuerzo se ha utilizado un 30% de
fibra de vidrio de 1 mm de longitud y 17 micras de diametro. Ademas, la
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fibra de refuerzo ha sido activada después del proceso de eliminacion
del ensimaije original.

En el Estudio Il (Capitulo VI) se analiza la influencia que las
variables fundamentales del proceso de inyeccion tienen en las
propiedades mecanicas seleccionadas (rigidez, tension de rotura,
energia disipada y HDT).

De manera analoga al Estudio I, basandonos tanto en el analisis
bibliografico como en nuestra propia experiencia hemos decidido elegir
como variables de estudio: la velocidad de giro del husillo en el proceso
de plastificacién (vidar), la contrapresion durante el proceso de
plastificacion (BP), la velocidad de inyeccion (viy), la temperatura de
masa del material fundido (T%masa), €l tiempo de mantenimiento de la
primera etapa de la presion posterior (iyp), la temperatura del molde
(T%moice) Y €l nivel de la primera etapa de la presion posterior (HP).

Como tecnologia de transformacién, en el Estudio Il, se ha
elegido la inyeccién, prestando especial atencién a las etapas de
plastificacion e inyeccion (debido a la posible rotura de la fibra y
degradacién de la matriz asociada a los fenomenos de cizalla). Las
variables analizadas a cuatro niveles han sido Vigar, BP y Viny. Para el
resto de las variables (T?yasa, the, T?moie, HP) s€ han utilizado dos niveles.

A continuacién se describen las variables, la nomenclatura
utilizada y los niveles de estudio:

A: Velocidad angular del husillo durante el proceso de
plastificacién del material plastico (Vioqar). 4 niveles (30, 50, 70 y
90 % de la maxima velocidad angular del husillo = 100 rpm.)

B: Contrapresion durante el proceso de plastificacién del material
plastico (BP). 4 niveles (5, 15, 256 y 35% de la maxima
contrapresion = 100 kg/cm?)

C: Velocidad de inyeccion del material plastico (viny). 4 niveles
(10, 30, 50 y 80% de la maxima velocidad de inyeccion = 50
mm/s)

D: Temperatura de masa del material plastico (T?masa). 2 niveles
(200 y 250°C)

E: Tiempo de aplicacién de la primera fase de la presion posterior
(tup). 2 niveles (3 y 6 segundos)
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F: Temperatura del molde (T?noige)- 2 Niveles (20 y 60 °C)

G: Primera etapa de presion posterior (HP). 2 niveles (25% y

50% de la maxima presion de inyeccion)

En la eleccidn de los niveles de cada una de las variables se han
tenido en cuenta tanto los limites operativos reales de la inyectora
utilizada como los intervalos de procesado (recomendados por el
fabricante) para el material plastico seleccionado.

Introduciendo las variables y los niveles anteriormente descritos
en la matriz L1¢(d) se obtiene el disefio de experimentos utilizado para la
realizacion del Estudio Il. En la tabla 3.V puede observarse la
especificacion completa de las condiciones de inyeccién para cada una
de las 16 pruebas.

N° Vrodar BP me T masa tHP T molde HP
(%) (%) (%) (°C) (s) (C) (%)
1 v .+ 5 4 10 4+ 20 4 3 . 2 . 25
|2 ] 0 i 15 . 3 i 250 i 3 . 60 I 5
|3 |30 25 0 1200 6 20 7%
4 ] 30 i 3 . 8 : 200 : 6 : 60 ! 50
5 |77s0 VTR 3o 2000 6 200 TR0
| 6 | 50 i 15 i 10 | 2200 | 6 i 60 | 25
| 7 ] 50 i 25 . 80 i 250 i 3 . 2 i 5
|8 | 50 : 3 i 50 I 250 ' 3 i 60 I 25
9 ] 70 7 5 . s0 i 250 : 6 : 60 i 50
"0 | 70 7 15 . 8 : 250 : 6 : 20 25
4] 70 i 25 10 1 200 3 . 60 1 50
(742 ] 70 i 3 . 30 i 200 i 3 . 20 i 2
|43 ] %0 i 5 . 80 i 200 i 3 . 60 I 25
714 7790 TV TIs RO 2000 ¢ 3 1200 TR0
|45 | 9 ! 25 I 3 : 250 : 6 i 60 | 25
|16 | 9% i 3% . 10 i 250 ¢ 6 i 20 i 5

Tabla 3.V: Diseo equilibrado utilizado en el Estudio Il
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3.4. DESCRIPCION DE LA HERRAMIENTA DE ANALISIS
EsTADiSTICO UTILIZADA

La utilizacion de disefios de experimentos nos permite tanto
implementar las pruebas de manera sistematica como analizar los
resultados de forma cuantitativa. En los propios disefios de experimentos
se han definido las variables y los niveles a los que van a ser evaluadas.
De la misma manera, se han definido las variables o funciones de control
(Respuestas) necesarias para evaluar la influencia de cada variable.

Como funciones de control se han elegido las principales
propiedades que caracterizan termo-mecanicamente a un material
compuesto (médulo elastico a traccion a temperatura ambiente, modulo
elastico a traccion a alta temperatura, tensién de rotura a traccion,
energia disipada en ensayo uniaxial a temperatura ambiente, energia
disipada en ensayo uniaxial a baja temperatura, energia disipada en
ensayo biaxial y temperatura de deflexién bajo carga). Para el analisis de
cada una de las caracteristicas mecanicas analizadas se han utilizado
las normas correspondientes'%163164.165.166.167.168 ) o jtjlizacién de las
normas anteriormente mencionadas implica la realizacién de una serie
de repeticiones en los ensayos efectuados. Los resultados obtenidos de
las repeticiones realizadas tendran importancia en el tratamiento
estadistico de los datos (ANEXO V)

Para el anadlisis de los datos generados en los disefios de
experimentos se ha utilizado el programa Minitab® (v. 16). Aunque no es
el objetivo del presente trabajo de investigacién, se presentara una
vision general del programa Minitab® particularizando en las
herramientas mas utilizadas para el andlisis de los datos generados
durante el presente trabajo de investigacion.

Minitab® es un software ampliamente utilizado en el analisis
estadistico y en el disefio de experimentos, tanto en la construccion del
propio disefio de experimentos como en el analisis posterior de los
resultados obtenidos %7011,

Este programa que comenzd implementando unicamente las
herramientas estadisticas basicas para el analisis tanto analitico como
grafico, se ha convertido en una herramienta de referencia dentro de las
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estrategias de calidad total. En la figura 3.2 se muestra la pantalla
principal del programa y los formularios desde los cuales se introducen
los datos.

il Minitab - $in titule
friwer Bl Delpy Gek Egledtem Gréfea Egber Hemawendis Yelwa  Apwde Asstete

Fd & . Tt e 4803 8% COMm - A

[ = ] =]k

2}

0052011173743

Biezwenido s Minitab, presione FI paza chrener mynds.

Figura 3.2: Pantalla de inicio de Minitab® 16

De todo el potencial del programa Minitab®, en el presente trabajo
de investigacién, vamos a utilizar las herramientas implementadas en el
tratamiento de datos en disefios de experimentos tipo Taguchi. Se van a
realizar dos tipos fundamentales de analisis de datos que proporcionaran
dos tipos de conclusiones complementarias.

En primer lugar, se realizara un analisis de efectos principales,
estudiando la influencia que, cada variable estudiada, tiene en cada una
de las salidas analizadas. En la figura 3.3 puede apreciarse el tipo de
resultados que se obtiene con este analisis.

Aprovechando la condicion de equilibrio en el disefio de
experimentos se puede evaluar (sobre la media) el efecto individual de
cada uno de los niveles de cada variable objeto de estudio. Para
entender mejor este tipo de resultados vamos a analizar con mas detalle
la contribucién de dos variables con comportamientos extremos.
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Efectos Principales

I
|

Figura 3.3. Estudio de efectos principales utilizando Minitab® 16

En la figura 3.4 (a) se presenta la contribucion de la variable B.
Podemos observar que la contribucién del factor B a la Salida 1 es
significativa, es decir, dependiendo del valor que tome B (1, 2, 3 6 4) la
Salida 1 toma valores muy distintos. La media de la Salida 1 es
aproximadamente 25 unidades. Cuando la variable B toma el nivel 1 la
respuesta promedio es de 17 unidades, mientras que cuando B toma el
valor 4 la Salida 1 tiene un valor de 31 unidades. Si queremos maximizar
el valor de la Salida 1 tendremos que tomar la variable B al nivel 4. Al
tomar ese valor (B4) es de esperar que la media de la Salida 1 se
incremente en (31-25) = 6 unidades.

Efectos Principales - FACTOR B Efectos Principales - FACTOR E

30 30
w
S 2
s
12

20 20

1 2 3 4
Niveles de B

Salida 1
b

1 2
Niveles de E

a) Influencia del factor B b) Influencia del factor E

Figura 3.4: Estudio de efectos principales de las variables B y E utilizando Minitab® 16

En la figura 3.4 (b) se presenta la contribucion de la variable E.
Como puede apreciarse la influencia de la variable E es radicalmente
diferente a la influencia de la variable B. De hecho, la influencia de la
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variable E en la Salida 1 es practicamente cero (es lo que comunmente
se denomina “cero estadistico”’). El valor de la variable E se elegira
siguiendo el criterio de robustez y no de contribucion a la media.

En segundo lugar, se realizara, utilizando el analisis de la relacién
entre sefal y ruido, un andlisis de la variabilidad en la respuesta.
Aprovechando la repeticion de los ensayos que establecen las
162,163,164.165,166.167.168 ' 3demas del analisis de las medias, puede
estudiarse la variabilidad de los resultados obtenidos y, utilizando el
analisis de la Sefnal/Ruido, estimar como afecta el nivel de cada variable
en la robustez de las Respuestas analizadas. En la figura 3.5 puede
observarse el tipo de resultados que se obtienen con este analisis.

normas

Anadlisis de la Senal Ruido (S/R)

26 \ \ \
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Sefal/Ruido: "Nominal es mejor" (10*Log10((Ybar**2 - s**2/n)/s**2))

Figura 3.5: Estudio de robustez (relacion sefial/ruido) utilizando Minitab® 16

Con los resultados que se obtienen utilizando Minitab®,
podemos analizar la contribucion individual de cada variable a la
robustez de la Salida 1. La principal diferencia entre este estudio y el
anterior es que no estamos evaluando el valor de la Salida 1 sino su
variabilidad a través de una caracteristica desarrollada por el Dr.
Taguchi'' denominada “Relacién Sefial/Ruido” (S/R).

La robustez de la Salida 1 se mide en decibelios. En las graficas
podemos ver que el promedio S/R es de aproximadamente 24 dB.
Cuando B toma el valor 1 la sefial S/IR sube a 27 dB, mientras que
cuando B toma el valor 4 la sefal S/R baja a 22,5 dB. Cuanto mayor sea
la sefial S/R mayor sera la robustez de la Salida 1. Cuando la variable B
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toma el valor 1 la sefial S/R de la Salida 1 deberia de aumentar en 3 dB
(27-24).

La estrategia habitual para elegir los niveles de las variables de
un proceso es la siguiente: para las variables que no afectan a la media
se fijan los valores de las variables que mayor robustez proporcionen,
mientras que para las variables que si afectan a la media se debe llegar
a un compromiso entre la media de la salida (sefal) y la variabilidad de
la salida (ruido).






Capitulo IV

4. OBTENCION DE MATERIALES COMPUESTOS

4.1. INTRODUCCION

Para poder realizar el presente trabajo de investigacion es
fundamental la elaboracion de los materiales compuestos objeto de
estudio. A partir de la obtencion de los materiales compuestos, se puede
proceder, utilizando las técnicas experimentales necesarias, a su
caracterizacion y posterior analisis de los resultados obtenidos.

En el presente trabajo de investigacion se han utilizado tanto
materiales de elaboracién propia (Estudio I, Capitulo V) como materiales
comerciales (Estudio Il, Capitulo VI).

En este capitulo se describe, de forma pormenorizada, el
procedimiento que se ha seguido para obtener los materiales
compuestos utilizados en el estudio realizado en el Capitulo V.

En la figura 4.1 se muestra el proceso completo que se ha
disefiado para la obtencion de los materiales compuestos definidos. El
proceso completo consta de ocho etapas (funcionalizacién, molturacion,
eliminacién térmica, ensimado, corte, mezclado en seco, mezclado en
fundido y compresion).
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El punto de partida del proceso han sido los siguientes materiales
comerciales:

= Matrices termoplasticas: Dos copolimeros en bloque PP-PE de
distintas viscosidades en formato de granza (BC245MO vy
BH345M0 del fabricante Borealis). En la figura 4.1 estan
representados por PP 4y PP, 4

* Funcionalizantes de las matrices poliméricas: Anhidrido
maleico (MAH) y Viniltrietoxisilano (VTES). En la figura 4.1 estan
representados por Mod; y Mod,

= |niciador de la reaccion de funcionalizacion: 2,5-
dimetilhexano-2,5-di-ter-Butil peréxido (DTBH 6 DBPH)

» Fibras de refuerzo: Fibra de vidrio tipo E R099-5383 del
fabricante Saint Gobain (en la figura 4.1 estan representados por
GF13y ei Y GF47,_ei). Fibra de basalto BCF 1200-KV11 (en la figura
4.1 estan representados por BFi3, «i Y BF17, ). Cada una de las
familias de fibras empleadas tienen un ensimaje industrial
diferente

= Agente de acoplamiento: Viniltrimetoxisilano (VTMO) En la
figura 4.1 esta representado por Mod;

En el Anexo | se presentan las caracteristicas fundamentales de
cada uno de los materiales utilizados en la presente investigacion.
Ademas se incluyen las fichas técnicas facilitadas por los proveedores.

El proceso de obtencién de estos materiales, aunque puede
parecer complejo, es fundamental para garantizar que, con los
materiales obtenidos, pueda realizarse el estudio que permita obtener
las conclusiones objeto de este trabajo de investigacion.

En particular, se ha tenido especial cuidado en asegurar tanto la
adecuada dispersion de las fibras e impregnacion en la matriz polimérica,
como en conseguir que no se produzca ni rotura incontrolada de la fibra,
ni degradacion de la matriz polimérica.
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Figura 4.1: Resumen del proceso de obtencién de los materiales compuestos

Para poder asegurar que los materiales han sido elaborados de
forma correcta, se han disefiado una serie de pruebas de control en
cada uno de los puntos mas criticos del proceso.

A continuacion se describen, de forma pormenorizada, cada una
de las ocho etapas que se han seguido para elaborar los materiales
utilizados. Para cada uno de las etapas se especifican los materiales de
partida, los materiales obtenidos, los equipos utilizados y se realiza una
breve descripcidn de los aspectos fundamentales de las técnicas
empleadas.
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4.2. FUNCIONALIZACION DE LAS MATRICES
POLIMERICAS

El primer paso para obtener los materiales compuestos con los
que se va a realizar la parte experimental del presente trabajo de
investigacion es la funcionalizacion de las matrices poliméricas.

Mediante el proceso de funcionalizacion se consigue injertar en la
cadena polimérica principal determinados grupos funcionales (segun el
funcionalizante utilizado). Los grupos funcionales introducidos modifican
la morfologia y/o composicién de la matriz polimérica de partida con el
objetivo de mejorar la interaccién de éstas con las fibras de refuerzo
para fabricar los materiales compuestos.

Aunque existen multiples procedimientos para funcionalizar
matrices poliméricas, en el presente trabajo se ha utilizado la insercion
de mondmeros reactivos via radicales libres. Tal y como se ha expuesto
en el Capitulo Il (apartado 2.4.1), la funcionalizacion de matrices
poliméricas es un proceso comunmente utilizado desde hace mucho
tiempo. Las reacciones que se producen durante el proceso son muy
complejas, compitiendo las reacciones deseadas (insercién de los
grupos funcionales elegidos) con reacciones indeseadas (rotura de
cadenas poliméricas y entrecruzamientos).

En la funcionalizacién de matrices poliméricas se han seguido los
procedimientos =~ comunmente  descritos  en la bibliografia
existentg®°45296:57.58.59.60.61.626364  tanjendo  especial cuidado en
comprobar que efectivamente, se ha producido insercion de los grupos

funcionales y que la rotura de cadenas producida es admisible.

En el disefio de experimentos planteado en el Capitulo lll con el
cual se realizara el estudio presentado en el Capitulo V, se van a
analizar dos tipos de funcionalizantes (Anhidrido maleico vy
Viniltrietoxisilano). Para cada uno de ellos se estudiaran cuatro
concentraciones (0, 3, 6 y 9%). De esta manera podremos analizar el
efecto que tienen, en las propiedades mecanicas, tanto el tipo de
modificante como la concentracion del mismo.

Con el objetivo de reducir, en las conclusiones finales, los
posibles defectos asociados al proceso de funcionalizacion, se ha
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optado por la estrategia de obtener un material concentrado tipo
“masterbach” y, posteriormente, diluirlo mediante mezclado fisico, para
conseguir los distintos porcentajes de cada funcionalizante objeto de
estudio.

La estrategia alternativa seria obtener cada uno de los materiales
funcionalizados a las concentraciones deseadas en procesos de
extrusion independientes. Esta estrategia implica el riesgo evidente de
que el proceso de funcionalizacién de algunos de los materiales
obtenidos sea diferente (por cualquier causa) y este error sea arrastrado
en todo el disefio de experimentos, proporcionandonos conclusiones
erroneas en el analisis final de la influencia relativa de cada variable en
el comportamiento mecanico de los materiales compuestos obtenidos.

Proceso de funcionalizacién

El proceso seguido para la funcionalizacion de las matrices
poliméricas ha sido el mismo para los dos funcionalizantes utilizados
(Anhidrido maleico y Viniltrietoxisilano).

El proceso de funcionalizacién se ha realizado en dos pasos:

En el primer paso se ha introducido el 80% del monémero (MAH
o VTES). Las condiciones de procesado han sido 75 r.p.m. de velocidad
de husillo y 180-190°C de temperatura de husillo. En este primer paso
no se introduce el iniciador de la reaccion, con lo cual lo que se consigue
es una mezcla fisica del material base y del monémero que queremos
injertar.

En el segundo paso se ha introducido el 20% restante del
mondémero (MAH o VTES) y el 100% del perdxido iniciador (DTBH). En
este paso las condiciones de procesado han sido menos agresivas (35
r.p.m. de velocidad de husillo y 180-190°C de temperatura de husillo)
para intentar minimizar la rotura de cadenas poliméricas y las reacciones
secundarias no deseadas.

Al final del proceso de funcionalizacion se ha utilizado un 10%
de mondémero (MAH o VTES) y un 0.25% de peréxido (DTBH). Se han
conseguido cuatro tipos distintos de materiales:
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BC245MO funcionalizado con Anhidrido maleico.
BC245MO funcionalizado con Viniltrietoxisilano.
BC345MO funcionalizado con Anhidrido maleico.
BC345MO funcionalizado con Viniltrietoxisilano.

Como se vera en el apartado siguiente se han elegido los dos
primeros materiales para su utilizacién en la obtencion de los materiales
compuestos y se ha desestimado la utilizacion de los dos ultimos.

En las figuras 4.2 y 4.3 pueden observarse la extrusora y la
configuracién de los husillos utilizados en el proceso de funcionalizacion.
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Figura 4.3: Husillos utilizados en el proceso de funcionalizacion
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Validacién del proceso de funcionalizacién

Durante el proceso de funcionalizacion de las matrices
poliméricas junto con la reaccién principal de insercion se producen
inevitablemente, reacciones secundarias de rotura de cadena vy
entrecruzamientos. Estas reacciones no deseadas pueden provocar
modificaciones significativas en las propiedades de los materiales
funcionalizados, imposibilitando, incluso, su utilizacién posterior.

Para evaluar tanto la efectividad de la insercion de mondémero,
como el efecto de las reacciones no deseadas durante al proceso de
funcionalizacién, se han realizado dos tipos de analisis:

e Espectroscopia FTIR-ATR
e Reometria Capilar (RC)

Utilizando la técnica FTIR-ATR (espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier y reflectancia total atenuada) puede
determinarse la presencia de los grupos funcionales que han sido
injertados en la cadena polimérica principal. En la figura 4.4 pueden
observarse los resultados obtenidos para los dos copolimeros objeto de
estudio (BH245MO y BH345MO) después del proceso de
funcionalizacion con los dos modificantes utilizados. Analizando las
frecuencias asociadas a los grupos funcionales injertados, puede
constatarse la presencia de los mismos en cada uno de los materiales
funcionalizados.
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Figura 4.4: Resultados de FTIR-ATR de los materiales funcionalizados
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Utilizando la técnica RC (reometria capilar) se ha estudiado la
variacion de viscosidad en funcién de la velocidad de cizalla comparando
los materiales sin funcionalizar y los materiales funcionalizados con los
dos funcionalizantes elegidos.

La comparativa reolégica de cada material sin funcionalizar con el
mismo material funcionalizado, nos permitira deducir la variacion sufrida
durante el proceso de funcionalizacion (asociada fundamentalmente a la
escision de cadenas) y, de este modo, la idoneidad de su utilizacion
posterior. El objetivo ideal seria conseguir que la variacién reoldgica al
introducir los funcionalizantes fuera minima, ya que indicaria que las
reacciones secundarias de rotura de cadena han sido minimas. Una
pérdida brusca de viscosidad en los materiales funcionalizados nos
indicara que las reacciones secundarias de rotura de cadena han sido
significativas.

En la figura 4.5 puede observarse la curva de viscosidad vs.
velocidad de cizalla para el material BC-245MO y los dos materiales
obtenidos de la funcionalizacién con MAH y VTES.
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Figura 4.5: Caracterizacion reologica del material BC-245MO y los productos de
la funcionalizacién

En la grafica puede apreciarse como la reduccién de viscosidad
es mas acusada cuando se utiliza como funcionalizante el
Viniltrietoxisilano. En cualquier caso, utilizando como material base el
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BC-245MO los resultados de viscosidad obtenidos en la funcionalizacién
son aceptables.

En la figura 4.6 puede observarse la curva de viscosidad vs.
velocidad de cizalla para el material BC-345MO y el material obtenido de
la funcionalizacién con MAH. En el proceso de funcionalizacién se ha
observado que la variacion de la curva reolégica ha sido significativa. De
hecho, el material obtenido de la funcionalizacion del BC-345MO con
Viniltrietoxisilano es tan fluido que es imposible caracterizarlo.
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Figura 4.6: Comparacion entre la caracterizacion reolégica del material BC-
345MO y el producto de la funcionalizacién

En la figura 4.7 puede observarse una comparacion entre la
viscosidad de los distintos materiales funcionalizados y el material
comercial funcionalizado con anhidrido maleico (Polybond 3200) que
sirve de referencia. Debido a los resultados de viscosidad tan bajos
obtenidos en el proceso de funcionalizaciéon del material BC-345MO, se
ha decidido utilizar los productos de la funcionalizacién del material BC-
245MO como “masterbach’s funcionalizados” para mezclarlos con los
dos materiales de partida y obtener, de esta manera, las proporciones
establecidas en el disefio de experimentos.

El resumen del proceso de funcionalizaciéon se describe en la
tabla 4.1. Este tipo de resumen se realizard para cada uno de los
procesos realizados.
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Figura 4.7: Comparacion entre la caracterizacion reolégica de los materiales BC-
245MO / BC-345MO y Polybond 3200

Descripcion

Observaciones

Objetivo

Materiales de
partida

Materiales
obtenidos

Procesos

utilizados

Controles
efectuados

Conseguir matrices

Los copolimeros
elegidos (BC245MO y BH345M0)
Los funcionalizantes MAH y VTES.
Iniciador Perdxido DTBH.

de partida funcionalizados con MAH
y VTES en formato granza {PP1_gf}

Extrusion en fundido dos etapas:
12 etapa: Vrodar 75 r.p.m. T2 180-190°C
22 etapa: Vrodar 35 r.p.m. T? 180-190°C

Reometria Capilar
Espectroscopia FTIR-ATR

poliméricas
funcionarizadas, para mejorar Ia :
compatibilidad con las fibras al
| materiales involucrados.
poliolefinicos

' Los materiales plasticos estan en
» forma de granza.

El proceso de funcionalizacion de las
matrices poliméricas puede modificar
sensiblemente las propiedades de los

Los dos copolimeros poliolefinicos !
' como “masterbach” para conseguir
i los porcentajes

Los materiales obtenidos se utilizaran

requeridos en el

' 12 etapa: Mezclado polimero con 80%

| monémero.

| 22 etapa: Mezclado 20% mondémero y
i el 100% del iniciador.

. Extrusora LEISTRITZ Micro-27GL-36D _
' La reometria capilar indica la
| modificacion reolégica asociada a la
 funcionalizacion.

! La espectroscopia FTIR-ATR permite
' determinar la presencia de los grupos
! injertados.

Tabla 4.I: Resumen del proceso de funcionalizacion de las matrices poliméricas
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4.3. MOLTURACION DEL MATERIAL PLASTICO

Las matrices termoplasticas comerciales utilizadas en el presente
trabajo de investigacion son suministradas en forma de granza. En la
figura 4.8 puede apreciarse una muestra de la morfologia inicial que
presenta el material plastico de partida.

Figura 4.8: Morfologia del material plastico de partida. 1zq. Material sin
funcionalizar. Dcha. Material funcionalizado

En la imagen de la izquierda se puede apreciar la heterogeneidad
de tamanos en la granza del material plastico de partida. El tamafio
promedio oscila entre 3 y 5 mm. En la imagen de la derecha puede
apreciarse el tamano de granza conseguido después del proceso de
extrusion y corte asociado al proceso de funcionalizacion al que han sido
sometidas las matrices de partida. Como puede apreciarse, después del
proceso de extrusion, la granza resultante es mas homogénea, de forma
cilindrica y con dimensiones aproximadas de 2.5 x 3.5 mm.

Para conseguir un buen proceso de mezclado del material
plastico funcionalizado con las fibras compatibilizadas y optimizar la
impregnacién de la fibra con la matriz termoplastica durante el proceso
de compresion, es conveniente maximizar la superficie de contacto entre
los dos tipos de materiales y minimizar el espacio vacio entre ellos.

Mediante la molturacion del material plastico se consigue
disminuir significativamente el tamafo promedio de la granza de partida
y, por consiguiente, aumentar el area efectiva de contacto matriz-fibra.

Utilizando como materiales de partida tanto la granza original
como la granza resultante del proceso de funcionalizacién se ha
procedido al proceso de molturacién para reducir de forma significativa el
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tamano de la granza. El objetivo inicial se ha fijado en conseguir una
reduccién de aproximadamente un orden de magnitud. De esta manera
la dimensién caracteristica del material molturado sera de 0.2-0.4 mm.

Proceso de molturacion

El proceso de molturacion se ha realizado con un molino
ultracentrifugo ZM 200. En la figura 4.9 pueden apreciarse una imagen
de conjunto y varias imagenes de detalle del equipo utilizado.

Figura 4.9: Vista general del molturador ZM200 (Izq.) y detalles del rotor y del tamiz
(drcha)

La frituracion del material plastico se realiza por efectos de
impacto y cizalla entre el rotor y el tamiz anular estacionario. En la figura
4,10 se muestra una representacion esquematica del proceso de
molturacioén realizado.

El material plastico a molturar es enfriado por inmersién en
nitrégeno liquido para evitar degradacion local por efecto de la
temperatura durante la molienda. A través de la tolva, el material
enfriado cae en el rotor. Este es proyectado radialmente hacia afuera por
la aceleracion centrifuga y choca con los dientes cuneiformes del rotor
que giran a gran velocidad, los cuales realizan la trituracidon gruesa. La
trituracion fina se realiza entre el rotor y el tamiz. El material triturado es
recogido en el recipiente colector que rodea a la camara de molienda.
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El disefio del molturador permite que el tiempo de residencia del
material en el interior del rotor sea bajo, minimizando la posible
degradacion del material y, en consecuencia, la alteracion de las
propiedades fisico-mecanicas asociadas al material de partida.

[Dermch [Feruch

shearing

[Detuch

Figura 4.10: Representacion esquematica del proceso de molturado

En la figura 4.11 puede apreciarse el resultado del proceso de
molturacion anteriormente descrito, sobre dos materiales. Como puede
observarse no existen diferencias significativas entre las dos muestras.
Para realizar el proceso de molturacion se ha utilizado un tamiz de 0.5
mm. En las imagenes correspondientes puede apreciarse que, aunque
existe heterogeneidad en la morfologia final, la mayoria de las particulas
tienen una dimension caracteristica cercana al tamafno del tamiz.
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Figura 4.11: Morfologia resultante después del proceso de molturado.
Izq. Material sin funcionalizar. Dcha. Material funcionalizado

Validacién del proceso de molturado

La utilizacion del material plastico molturado obtenido por el
proceso de molturacién anteriormente descrito, presenta evidentes
ventajas practicas respecto a la utilizacion del material en el formato
original. Sin embargo, no hay que obviar que el material plastico ha
sufrido un re-procesado y que no es trivial asegurar a priori que la
modificacion del tamafo de particula no haya afectado a alguna de las
caracteristicas iniciales de los materiales.

En particular interesa analizar tres aspectos:

= Degradacion térmica por calentamiento local durante el
molturado.

= Variacién de propiedades termo-mecanicas debido a rotura de
cadenas poliméricas.

» Variaciébn del grado y/o efectividad del proceso de
funcionalizacion de las matrices poliméricas.

Aunque existen una gran cantidad de técnicas analiticas
complementarias que pueden utilizarse para responder a las preguntas
anteriormente formuladas, la reologia capilar es la mas utilizada.
Cualquier modificacion significativa de la morfologia intrinseca de los
materiales utilizados (rotura de cadenas poliméricas, variacion del grado
de funcionalizacién, degradacion térmica) deberia de provocar una
variacién en el comportamiento reolégico que se pondra de manifiesto al
realizar los analisis comparativos de las curvas viscosidad vs. velocidad
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de cizalla de los materiales antes y después del proceso de molturado.
Si las modificaciones en las curvas reoldgicas son significativas habra
que suavizar las condiciones de la molienda o, en el caso mas extremo,
disefiar otro proceso de obtencion de polvo que no provoque pérdida de
propiedades de los materiales poliméricos utilizados.

230°C

-~ —+— PP BC245MO
N~ —4— PP BC245MO molturado

1,E+03

1,E+02

Viscosidad (Pa-s)

1,E+01

1,E+00
1,E+01 1,E+02 1,E+03 1,E+04

1,E+05

Velocidad de cizalla (s™)

Figura 4.12: Comparacion entre el material BC245MO en granza y molturado utilizando
Reometria capilar
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Figura 4.13: Comparacion entre el material PP BC245MO funcionalizado con anhidrido
maleico en granza y molturado utilizando Reometria capilar

Comparando las curvas correspondientes de cada material antes
y después del proceso de molturacion (figuras 4.12 y 4.13), se puede
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concluir que el dano que el proceso ha inflingido a cada material es

minimo vy, por lo tanto, el proceso de molturacién utilizado es valido.

En la tabla 4.l

se presenta el

molturacion realizado.

resumen del

proceso de

Descripcion

Observaciones

Objetivo

Materiales de
partida

Materiales
obtenidos

Procesos
utilizados

Controles
efectuados

aproximadamente un
magnitud

Las familias de materiales en granza . .
{PP1_gf} y {PP2_gf} correspondientes | Los materiales de partida se
= o e i encuentran tanto en su forma

a los copolimeros poliolefinicos @ ~.". Lo
. original como funcionalizados

" (con MAH y VTMO)

elegidos (BC245MO y BH345M0)

Las mismas familias de materiales !
las de partida pero con !
i promedio de 0.2-0.4 mm

{PP1 pfyy{PP2pf} !

que
granulometria reducida “polvo”

enfriado en nitrégeno liquido

.........................................

. Comprobacién de concordancia
Reologia capilar. Obtencion de las :
curvas viscosidad/velocidad cizalla a !
» proceso de molturacion, para
: evaluar posible degradacion

distintas temperaturas

Reducir la granulometria de los : Hay que conseguir que, du rante
. e ... el procesado de molturacion, los
materiales plasticos de partida, ! . X
' materiales de partida no hayan

orden de | sufrido

modificaciones  de

Se consigue una granulometria

. . ... MOLINO CENTRIFUGO ZM200.
Molturacion mecanica. Trituracion

del material por impacto previamente !

- Enfriamiento de la granza en
nitrégeno t=20 s
= Vrotor =18.000 rpm.

entre los resultados de reologia
obtenidas antes y después del

Tabla 4.1: Resumen del proceso de molturacion del material plastico
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4.4. PROCEDIMIENTO PARA EL CORTE CONTROLADO
DE LAS FIBRAS

Las fibras utilizadas para reforzar los materiales compuestos
disefiados en el presente trabajo de investigacion, han sido
suministradas en forma de mecha continua (roving, figura 4.14). Como
ya se ha expuesto con detalle en el Capitulo Il, la longitud final de la
fibra determina en gran medida las caracteristicas termomecanicas del
material compuesto formulado.

Figura 4.14: Fibras de vidrio (izq.) y basalto (dcha.) en formato de “roving”

Para conseguir las longitudes de fibra fijadas en el disefio de
experimentos expuesto en el Capitulo lll, es fundamental disponer de un
procedimiento que permita cortar las fibras de forma controlada y
repetitiva a las longitudes deseadas.

Proceso de corte controlado de las fibras

Debido a la disparidad de tamanos de fibras que se pretenden
conseguir, no se ha podido utilizar un unico procedimiento o técnica para
conseguir dicho objetivo. Para cada uno de los cuatro tipos de fibras
(GF43,, GF47,, BF43,, BF47,,) hay que conseguir cuatro longitudes de fibra
(0.3, 1, 6 y 12 mm) Para conseguir las fibras a los tamafios requeridos
se han utilizado tres procedimientos distintos.

= Molino planetario
= Util de corte con cuchillas

= Pistola neumatica de corte
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Cada una de las longitudes de fibra requeridas ha sido obtenida
utilizando uno de los procesos anteriormente enunciados. En la tabla
4.1l se resume la viabilidad de obtencién de cada uno de los tamafios de
fibra con los distintos procedimientos.

Molino Util de Pistola
planetario corte neumatica
0.3mm | . X ______________ _________________
imm | X
6mm | i X ) S
12 mm x| X

Tabla 4.1Il: Resumen de los procesos de corte aplicables para cada longitud de fibra.

Molino planetario

El molino planetario se ha utilizado para obtener el menor tamafio
de fibra (0.3 mm) estudiado en el presente trabajo de investigacion.

En la figura 4.15 (b) se representa de forma esquematica el
principio basico de funcionamiento de este dispositivo. EI molino
planetario dispone de un disco principal (plato) sobre el cual se acopla
un dispositivo en el que hay un recipiente que contiene el material que
se quiere moler y las bolas encargadas de efectuar la molienda. El
recipiente gira en sentido contrario al plato (a la misma velocidad) y
respecto a un eje no coaxial con el plato. Los movimientos giratorios
superpuestos provocan que las fuerzas que se aplican a las bolas de
molienda y al material a moler varien continuamente de direccion e
intensidad. Debido a las elevadas velocidades que alcanzan las bolas de
molienda en el interior del recipiente, se consigue transferir una gran
cantidad de energia sobre el material a moler. Los multiples impactos de
las bolas contra el material y la fricciéon ejercida por las bolas sobre el
material a moler contra la pared del recipiente provocan la sucesiva
fragmentacion de la fibra.



143 CApPiTULO IV

Rotation of the
grinding bowl

c) Fibra inicial y bolas de circona d) Fibra molida en el interior del vaso

Figura 4.15: Molino Planetario

Para conseguir el objetivo de tamafio de fibra prefijado, es
necesaria una adecuada eleccion de las bolas de molienda (material y
tamafo) asi como de la longitud de la fibra de partida y de la velocidad
de giro del molino planetario. Después de un estudio experimental del
proceso de molienda para los tipos de fibra seleccionadas, se ha elegido:

= Tipo de bolas: Circona de 5 mm de diametro
= Velocidad de rotacién: 500 rpm
= Tiempo de molienda: 3 minutos

= Material de partida: Mecha de cada una de las fibras de 6 mm
de longitud

Los resultados obtenidos se presentan en la figura 4.16
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Figura 4.16: Fibra de basalto antes (izq.) y después (dcha.) del
proceso de molienda energética

Util de corte con cuchillas

Para conseguir cortar las fibras a 1, 6 y 12 mm se ha disefiado un
util de corte versatil con cuchillas equiespaciadas. La distancia entre
cuchillas puede variarse para conseguir cortar las fibras a las longitudes
deseadas.

c) Cabeza de corte con las cuchillas 5 d) Vista inferior de la cabeza de corte

Figura 4.17: Util de corte disefiado y fabricado para el corte controlado de fibras
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En la figura 4.17 pueden observarse distintas imagenes del
disefo y resultado final del util de corte utilizado.

El proceso de corte con el util disehado es muy simple. La
cabeza de corte dispone de cuchillas afiladas y separadas la distancia
que se pretende conseguir como longitud de la fibra. Esta cabeza de
corte se coloca en una prensa y el corte se realiza mediante presion de
las cuchillas contra un elemento elastomérico.

En la imagen 4.17 (d) puede observarse la cabeza utilizada para
conseguir el corte de fibras a 1 mm de longitud. Por debajo de esta cota
resulta muy complicado disponer las cuchillas y obtener un corte limpio
de las fibras. El proceso de corte utilizando el util de corte es preciso y
robusto, pero extremadamente lento y laborioso, aunque se pueden
utilizar multiples hebras de fibra en cada golpe de prensa. Debido a
estas limitaciones, Unicamente se ha utilizado el util de corte con
cuchillas para obtener las fibras de 1 mm ya que éste es el Unico método
disponible para conseguir dicha longitud.

Pistola neumatica de corte

El ultimo procedimiento utilizado para conseguir el corte
controlado de las fibras es una pistola neumatica de corte, comunmente
utilizada para cortar fibras a las longitudes predeterminadas deseadas.

Figura 4.18: Pistola neumatica de corte
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La pistola neumatica de corte es un dispositivo comercial
ampliamente utiizado para cortar fibras a las longitudes
predeterminadas deseadas. En la figura 4.18 puede observarse la pistola
de corte utilizada asi como un detalle de los dos elementos
fundamentales (cabeza de corte con cuchillas y rodillo elastomérico). El
principio de funcionamiento es el siguiente: mediante un motor
neumatico se mueve el rotor (cabeza) que contiene las cuchillas de corte.
La fibra que se desea cortar se alimenta en forma de mecha entre el
rotor y el cilindro de material elastomérico. Ajustando adecuadamente la
presion de entrada del aire, la tension de las hebras de fibra y la holgura
entre las cuchillas y el cilindro de material elastomérico se consigue
cortar la fibra a la misma separacion que tienen las cuchillas en el rotor.

La utilizacion de la pistola neumatica de corte para conseguir los
tamarnos de fibra deseados presenta importantes ventajes a la vez que
limitaciones que se necesario conocer.

Las principales ventajas de este procedimiento de corte son la
sencillez del dispositivo y la elevada velocidad de corte (500-1000
gramos/minuto en funcién del tipo de fibra).

Las principales limitaciones de este sistema de corte radican en
la imposibilidad de obtener fibras por debajo de 6 mm de longitud y la
necesidad de un buen ajuste entre los elementos mecanicos que
configuran el sistema. El deterioro del cilindro elastomérico, la pérdida de
filo de las cuchillas o la falta de tension de la hebra que esta siendo
cortada, provocan que el resultado final no sea el esperado (en lugar de
obtener el mismo tamano de fibra que la distancia entre cuchillas se
consiguen multiplos enteros de dicha separacién).

Mediante este procedimiento de corte se han obtenido las fibras
de 6 y 12 mm utilizadas en el presente trabajo de investigacion.

Validacién del proceso de corte de fibras

Utilizando los tres procedimientos anteriormente descritos se han
obtenido los cuatro tipos de fibras con los cuatros tamanos definidos en
el disefio de experimentos correspondiente al ESTUDIO 1.
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a) FibraBF13yde 0.3 mm :  b) Fibra BF13y de 1 mm
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c) FibraBFi3ude6mm | d) Fibra BF13, de 12 mm

Figura 4.19: Fibras resultantes de los procesos de corte
En la figura 4.19 pueden observarse los resultados obtenidos
para uno de los tipos de fibras (BFq3 , fibra de basalto de 13u de
diametro).
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Figura 4.20: Analisis de las longitudes de fibra obtenidas en el proceso de corte
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Para asegurar que el proceso de corte se ha realizado
correctamente se han analizado al microscopio oOptico los resultados
obtenidos utilizando como muestra de control la fibra BF13,. Como puede
apreciarse en la figura 4.20 se han obtenido distribuciones
aproximadamente gaussianas centradas basicamente en las longitudes
que pretendiamos obtener.

Légicamente, las fibras obtenidas para cada tamafio deseado no
son exactamente iguales, existiendo dispersion de tamafos. Lo
realmente importante es que los cuatro tamafos conseguidos sean
significativamente distintos entre si, es decir, que las distribuciones de
las longitudes no se solapen

En la tabla 4.1V se presenta el resumen del proceso de corte
controlado de las fibras realizado.

Descripcion Observaciones
' Los tamafios de fibra han sido
Objetivo Cortar fibras de forma controlada | fijados en el disefio de
e _experimentos (0.3, 1,6y 12mm)
Materiales de | LOS cuatro tipos de fibras fE_Lform;to d: sumgmg_tro de las
. seleccionadas en el estudio GF13P, | ibras, ha sico en bobinas
partida GF BE BE | (roving) de aproximadamente 20
I _Kg.depeso
Materiales Los cuatro tipos de fibras de partida | Los procedimientos de corte han
obtenidos cortadas a los cuatro tamanos sido los mismos para los cuatro
prefijados (0.3, 1, 6 y 12 mm) | tipos de fibras
. . . Condiciones Proceso
Molino plane.tarlo de bplas; | - Molino Planetario: Bolas de
= Modelo Pulverisette 7 Premium Line ! circona de 5 mm de diametro , Vieior=500
Procesos Util de corte con cuchillas: | PM. tpemanenca = 3 minutos
utilizados - Disefiado y fabricado en Cidaut. i - Util corte cuchillas: Presion 150
Pistola neumatica de corte: 1 kglem?
- Modelo Florida 94854 1 - Pistola neumatica: Presion de red =
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, | 8kgeme
' Los resultados de los analisis
Medida mediante microscopia | microscopicos demuestran que
Controles optica de la distribucién de ! las distribuciones que se han
efectuados longitudes de fibra para cada uno | conseguido no discrepan
de los tamaiios prefijados i significativamente de los
| objetivos prefijados

Tabla 4.IV: Resumen del proceso de corte controlado de las fibras
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4.5. PROCEDIMIENTO DE ELIMINACION DEL ENSIMAJE
COMERCIAL Y ENSIMADO DE LAS FIBRAS

En un material compuesto de matriz polimérica y fibra de refuerzo
es fundamental que ambos tipos de materiales interaccionen de forma
adecuada cuando son sometidos a solicitaciones mecdanicas externas.
Para los materiales compuestos objeto de estudio, la fraccion en peso de
polimero es significativamente mayor que la fraccién de refuerzo. Sin
embargo, es la fibra de refuerzo, debido a su superior rigidez vy
resistencia a rotura, la que aporta mayores prestaciones mecanicas al
conjunto.

Para conseguir un adecuado comportamiento mecanico del
conjunto matriz-refuerzo hay que conseguir que la transmisién de cargas
en la interfase de unién de ambos materiales sea correcta. La matriz
polimérica ha sido funcionalizada de forma conveniente (apartado 4.2).
En este apartado se detalla el proceso seguido para conseguir un
recubrimiento de las fibras (ensimaje) compatible con las matrices
utilizadas.

Cada familia de fibras utilizadas en el presente trabajo de
investigacion (GF y BF) han sido suministradas con un tipo de ensimaje
distinto. No ha sido posible disponer de los cuatro tipos de fibra
comerciales con el mismo tipo de ensimaje y que, ademas, este
ensimaje estuviera optimizado para su utilizacion con matrices
poliolefinicas.

Las fibras de vidrio (GF13, y GF47,) han sido suministradas con el
ensimaje tipo 5383 (cddigo interno de Saint-Gobain) preparado para
poliamida y poliéster termoplastico. Las fibras de basalto (BF3, y BF7,)
han sido suministradas con el ensimaje KV11 (cddigo interno de
Kamenny Vek) preparado para resina epoxy, poliéster y vinil-éster.

El tipo y la cantidad de ensimaje utilizado en las fibras de
refuerzo no es objeto de estudio en el presente trabajo de investigacion.
Sin embargo, con el objetivo de que la variable ‘“tipo de ensimaje” no
afecte al resto de las variables que si son objeto de estudio, se ha
procedido a eliminar el ensimaje comercial de todas las fibras y, a
continuacién, aplicar el mismo ensimaje (adecuado a matrices
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poliolefinicas) a todas las fibras utilizadas en la investigacién. De esta
forma se ha superado el inconveniente generado por la imposibilidad de
disponer de fibras comerciales con los ensimajes deseados.

Proceso de eliminaciéon del ensimaje comercial

El proceso completo de ensimaje de las fibras comienza con la
eliminacion del ensimaje comercial de partida, asegurando ademas que
las fibras no sufran ningun tipo de alteracién/degradacion, que repercuta
en una minoracién de su comportamiento mecanico.

La eliminacion del ensimaje ha de efectuarse de la forma mas
completa posible y sin danar las fibras. Existen dos métodos principales
para eliminar el ensimaje de la fibra: métodos quimicos y métodos
térmicos.

Métodos quimicos

Los métodos quimicos se basan en el distinto
comportamiento de la fibra y del ensimaje ante determinados
disolventes. Hay que encontrar un medio reactivo en el cual las
fibras objeto de estudio sean inertes pero los distintos ensimajes
comerciales sean sensibles y, por lo tanto, puedan eliminarse. En
el Anexo Il (10.2.9) se presenta el estudio realizado para la
eliminacion quimica del ensimaje, los resultados obtenidos y la
argumentacion por la cual se desestima la utilizacion de este
meétodo en el presente trabajo de investigacion.

Métodos térmicos

Los métodos térmicos se basan en aprovechar el distinto
comportamiento que presentan la fibra y el ensimaje ante la
temperatura. Mientras que las fibras (tanto de vidrio como de
basalto) son materiales inorganicos, los materiales utilizados
como ensimaje son materiales organicos. Las fibras utilizadas
son completamente estables hasta temperaturas relativamente
elevadas (600 °C) mientras que los ensimajes organicos se
descomponen completamente a temperaturas inferiores a 500 °C.
Por lo tanto, en teoria, existe una ventana de temperaturas que
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permite eliminar completamente el ensimaje sin dafar la fibra.
Dentro de los métodos térmicos de desensimaje se han utilizado
una fuente laser y un horno tipo mufla.

En el Anexo Il (10.2.10) se presenta el estudio realizado
para la eliminacion del ensimaje utilizando una fuente laser, los
resultados obtenidos y la argumentacién por la cual se desestima
la utilizacion de este método en el presente trabajo de
investigacion.

Eliminacién del ensimaje mediante horno tipo mufla

El método utilizado para la eliminacién del ensimaje de las
fibras utilizadas en el presente trabajo de investigacion ha sido la
eliminacion térmica utilizando un horno tipo mufla. En la figura
4.21 puede apreciarse el proceso seguido para eliminar el
ensimaje.

Las fibras, ya cortadas a las longitudes predefinidas, son
depositadas en bandejas metalicas (figura 4.21 (b)) e
introducidas en el interior de un horno tipo mufla (figura 4.21 (a))
donde seran sometidas a un ciclo térmico temperatura/tiempo.

La cantidad de fibra que se introduce en cada ciclo
térmico es muy limitada (aproximadamente 200 gramos) para
poder distribuir la fibora homogéneamente por toda la bandeja,
evitando, en la medida de lo posible, que la aglomeracién de fibra
dificulte la eliminacién del ensimaje provocando resultados
heterogéneos en las fibras tratadas.

El disefio del ciclo térmico es fundamental conseguir que
el proceso de eliminacion del ensimaje sea efectivo y, a la vez, no
se modifiquen las propiedades mecanicas de las fibras tratadas.
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El ciclo térmico al que van a ser sometidas las fibras de
refuerzo consta de tres etapas:

= (Calentamiento de las fibras hasta la temperatura de
desensimaje elegida

= Mantenimiento de las fibras en el interior de la mufla a la
temperatura de desensimaje durante el tiempo predefinido

= Enfriamiento de las fibras desde Ila temperatura de
desensimaje hasta la temperatura ambiente

Los parametros fundamentales a determinar en el ciclo de
calentamiento son la temperatura maxima a la que estaran sometidas las
fibras y el tiempo de permanencia de las fibras a la temperatura maxima
definida. La determinacién de estos dos parametros se explicita
detalladamente en el apartado “validacion del proceso de eliminacién del
ensimaje y ensimado de las fibras”

a) Mufla utilizada en el proceso de
desensimado

Gréfica ciclo calentamiento Mufla

H

|

Temperatura (°C)
5 8 3

N
/

c) Fibra de basalto BF17, antes (izq.) y después d) Ciclo térmico del proceso de eliminacion
(dcha.) del proceso de desensimado ! térmica del ensimaje

Figura 4.21: Proceso de eliminacion del ensimaje comercial utilizando un horno tipo mufla
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El proceso de calentamiento de las fibras tratadas desde
temperatura ambiente hasta la maxima temperatura definida se debe
realizar a una velocidad de calentamiento que minimice los efectos
negativos del choque térmico. La primera medida que se ha tomado para
minimizar el efecto del choque térmico es introducir las fibras en el
interior de la mufla antes de iniciar el proceso de calentamiento. De esta
manera las fibras se van calentando lentamente a la vez que se
atempera la mufla. El horno tipo mufla utilizado permite programar una
rampa de calentamiento, de esta manera las fibras tratadas seran
sometidas a una rampa de calentamiento perfectamente controlada.
Aunque no existe bibliografia que asocie la posible degradacion de la
fibra con la velocidad de calentamiento, en el presente trabajo de
investigacion se ha elegido una velocidad de calentamiento baja
(4°C/minuto), para asegurar que no se produzca ningun problema
asociado a este efecto. La eleccion de la velocidad de calentamiento se
ha hecho coincidir con la minima temperatura de enfriamiento que se
puede conseguir en el equipo utilizado. De esta manera se consigue que
el calentamiento y el enfriamiento de las fibras sean simétricos.

Debido a que la mufla utilizada no esta disefiada especificamente
para controlar una rampa de enfriamiento, la minima velocidad de
enfriamiento corresponde con el proceso de enfriamiento con la puerta
de la mufla cerrada (4°C/minuto). En la figura 4.21 (c) se muestra la
grafica temperatura/tiempo seguida durante el proceso de eliminacién
térmica del ensimaje.

Proceso de ensimado de las fibras

El tratamiento de las fibras utilizadas en el presente trabajo de
investigacion concluye con el proceso de ensimado. Una vez eliminado
el ensimaje comercial, que diferenciaba a los dos tipos de fibras que se
pretenden utilizar, se procedera a proporcionar a todas las fibras el
mismo tipo de recubrimiento que favorezca el anclaje con las matrices
poliolefinicas en los materiales compuestos disefiados.

En el Capitulo Il (2.42) se realizé una descripcion tedrica de las
reacciones quimicas que tienen lugar durante el proceso de ensimado.
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Para realizar este proceso se ha seguido fundamentalmente la
patente US 20080305329A1"? en la cual se describe un proceso de
modificacion de fibras apropiado al objetivo que se persigue en el
presente trabajo de investigacion.

El proceso realizado consta de cuatro fases:
» Activacioén de la superficie de las fibras
» Disolucion del agente silano
= Curado del recubrimiento
» Lavado de las fibras

Después de someter a las fibras a un proceso de eliminacion
térmica (calcinaciéon) mas o menos agresiva, es razonable pensar que la
superficie de las fibras pueda haber sufrido algun tipo de dafio que
pueda provocar una minoracién de las propiedades mecanicas. Para
“reparar’ la superficie de las fibras, se realiza un proceso de activacion
en via acida. La activacién se realiza con acido clorhidrico al 10%
durante sesenta minutos y posterior secado de las fibras. El efecto que
la activacion acida produce sobre las propiedades mecanicas de las
fibras cuando se introducen en compuestos poliméricos es uno de los
objetivos de estudio del presente trabajo. Para conseguir este objetivo se
ha introducido la variable “activacion” dentro del disefio de experimentos
(tal y como se detallo en el Capitulo Ill). Para poder realizar este estudio
se han activado la mitad de las fibras, segun el disefio de experimentos
seleccionado.

El siguiente paso del proceso es preparar la disolucién del silano
VTMO para proceder a su hidrélisis y a la formacién de los puentes de
hidrégeno con los grupos hidroxilo presentes en la superficie de las
fibras. La disolucion del silano se realiza al 2% en un PH de
aproximadamente 9 que se consigue con acido acético.

Una vez conseguida la interaccion por puentes de hidrégeno
entre el grupo silanol y los grupos hidroxilo de la superficie de la fibra, es
necesario provocar la reaccion de condensacién. Para conseguir esta
reaccion se procede a secar (curar) las fibras a 120°C con recirculacion
durante cinco horas (figura 4.22).
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a) Bandejas dispuestas para el secado ! b) Detalle de una de las fibras tratadas

Figura 4.22: Proceso de secado de las fibras

El ultimo paso para concluir el proceso, es eliminar la parte del
compuesto organosilano que no se ha adherido quimicamente a la
superficie de las fibras. Numerosos investigadores®®’®’"2 han sefialado
que existe una parte importante de compuesto organosilano cuya unién
a la fibra es de naturaleza fisica y no quimica. La fraccion de
organosilano no anclada quimicamente, se elimina mediante un proceso
exhaustivo de lavado de la fibra en tolueno. En la figura 4.23 puede
apreciarse la diferencia de aspecto superficial que presenta uno de los
tipos de fibras tratadas antes y después del proceso de lavado en
tolueno.

a) Aspecto de las fibras antes del lavado b) Aspecto de las fibras después del
con Tolueno 5 lavado con Tolueno

Figura 4.23: Microscopia SEM de fibra de basalto en distintas etapas del proceso de
ensimaje
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Validaciéon del proceso de eliminacion del ensimaje vy
ensimado de las fibras

En el proceso de eliminacion del ensimaje comercial y posterior
ensimado de las fibras hay dos aspectos claves que deben de
controlarse para asegurar que el proceso se ha realizado correctamente:
En primer lugar que la eliminacién del ensimaje comercial no ha dafiado
las fibras de refuerzo. En segundo lugar que el nuevo ensimaje se ha
anclado quimicamente

La determinacion del tipo y cantidad de componentes organicos
presentes en las fibras de vidrio/basalto es una tarea extremadamente
compleja por los siguientes motivos:

= Los fabricantes de fibras no declaran ni los tratamientos a los
que someten a sus productos, ni los modificantes utilizados
en estos procesos. Lo consideran la clave diferenciadora de
sus productos y, por lo tanto, no es informacion disponible.

= | os compuestos organicos depositados sobre las fibras se
presentan de manera muy heterogénea. Es decir, el mismo
lote de fibra analizado en dos zonas contiguas presentan
divergencias significativas tanto en la cantidad total de
compuestos organicos como en el tipo de compuestos.

= Los porcentajes en peso de los compuestos organicos en las
fibras son muy bajos, dificultando por ello tanto la deteccion
como la determinacion del tipo particular de compuesto
analizado.

= Los recubrimientos organicos de las fibras comerciales estan
formados por distintos compuestos, cada uno de los cuales
cumple una mision tanto durante el proceso de produccion de
las fibras, como en el uso final de las mismas en los
materiales compuestos disefiados. Aunque el compuesto
organico utilizado para mejorar la adherencia e interaccion
entre la fibra y la matriz es el fundamental, existen otros
compuestos con funciones especificas, como los agentes
antiestaticos, los lubricantes y los plastificantes
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Cada uno de los compuestos anteriormente descritos suele
presentarse en las fibras en un porcentaje variable entre 0.1 y 0.5%.

La determinacién de la eficiencia que se ha conseguido tanto en
el proceso de eliminacion del ensimaje de las fibras comerciales como
del ensimaje de las fibras utilizadas se basa en los siguientes supuestos:

= La cantidad total de compuestos organicos presentes en las
fibras comerciales esta en el intervalo 0.5 — 1.5%.

= La parte de compuestos organicos correspondiente al
compuesto que mejora la compatibilidad con la matriz
polimérica (ensimaje) es de aproximadamente un 0.4 - 0.5%.

En los estudios de TGA realizados con segmento dindamico hasta
500°C y posterior mantenimiento a esa temperatura durante 90 minutos
(figura 4.24) ha podido comprobarse que la cantidad de masa eliminada
esta en el intervalo 1.2 — 1.4% para la fibra de basalto y en el intervalo
0.6 — 1% para la fibra de vidrio.

Para que el proceso de desensimaje térmico sea efectivo hay que
definir el ciclo térmico (temperatura/tiempo) para eliminar la mayor
cantidad posible de ensimaje pero sin afectar la integridad estructural de
las fibras tratadas. Cuanto mayor sea la temperatura elegida mayor sera
la probabilidad de eliminar el ensimaje de partida, pero también sera
mayor el riesgo de que el tratamiento térmico afecte a la estructura de la
fibra y, por lo tanto, a sus propiedades mecanicas.

Tanto los fabricantes de las fibras como la bibliografia consultada
coinciden en el intervalo de temperatura 400-500°C (durante una hora)
como el mas adecuado para realizar el proceso de desensimaje térmico.



OBTENCION DE MATERIALES COMPUESTOS 158

o FV comercial
100,004~
2,8 Segmento dinamico de 25 a 500°C
step 05625 %
-0,25% mg
Reside 99,4135 %
99,6 44,3006 mg
Inflect, PL. 266,18 °C
Midpoint 284,08 °C
9.4
T — T — T T d
50 100 150 200 25 300 350 00 450 c
%
1100,0 -k
1 Segmento dinamico-isotérmico
99,8 2step 0639 %
-0,2850 mg
] Residle 99,3522 %
44,2753 mg
Inflect. PL. 266,18 °C
9,6 Midpoint 202,44 °C
09,4
T T T T T T T T T T T
0 10 20 0 W 50 £ o 80 %0 100 110 min
Lab: CIDAUT STAR® SW 9.20
% 4 FB comercial
r
] Segmento diamico de 252 500°C
%57 Step. -1,2655 %
1 -0,3502 mg
Residie 98,7322 %
27,3241 mg
Inflect. Pt. 307,47 °C
b Midpoint 342,39 °C
9,0
T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 c
9%
B
00,0
Segmento isotérmico 500°C/90min
1 Sep -1,3592 %
00,5 03762 mg
ol Residue 98,6477 %
3007 mg
Inflect. Pt 307,47 °C
Midpoint 349,55 °C
99,0
4
P T T T T T T T T T T
’ 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 min
Lab: CIDAUT STAR® SW 9.20

Figura 4.24 Determinacion de la cantidad de materia organica en las fibras comerciales
Las pruebas de calcinacion de fibra efectuadas a 500°C durante
una hora para eliminar el ensimaje han provocado una extrema fragilidad
de la fibra, la cual se rompia mayoritariamente al someterla al proceso
de ensimado anteriormente descrito.

Estas mismas pruebas han sido repetidas a una temperatura de
400°C consiguiéndose resultados parecidos, la fragilidad de la fibra era
menor pero no se podia manipular sin provocar rotura de la misma.

La definicidn del ciclo térmico 6ptimo se ha realizado mediante un
estudio completo de TGA. En el estudio realizado ha podido
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comprobarse como el pico de descomposicion de los compuestos
organicos presentes en las fibras se produce a 249°C.

En la figura 4.25 pueden observarse los resultados obtenidos en
los ensayos efectuados sobre las fibras de vidrio y basalto. En la figura
puede observarse como se ha realizado un segmento dinamico (en el
intervalo 25-300°C) vy, posteriormente, un estudio isotérmico a 300°C
durante 90 minutos.

La cantidad de masa eliminada durante el proceso de
calentamiento ha sido de aproximadamente de un 1 % para la fibra de
basalto y de un 0.6% para la fibra de vidrio.
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b) Andlisis por TGA de la fibra de basalto comercial hasta 300°C

Figura 4.25: Eficacia de eliminacion del ensimaje a 300°C
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Analizando los resultados obtenidos en estudio TGA efectuado,
incluyendo la temperatura a la que se produce el pico de
descomposicién y la cantidad de masa eliminada a cada temperatura se
ha decidido utilizar un ciclo térmico de 300°C durante 90 minutos para
el tratamiento de eliminacion térmica del ensimaje comercial.

Los valores elegidos para el ciclo térmico utilizado en el proceso
de desensimaje han sido conservadores, minimizando los riesgos de
provocar degradacion en las fibras que provocaran rotura incontrolada
en las manipulaciones posteriores. Los parametros elegidos pueden
provocar que la eliminacién del ensimaje comercial no sea completa.

Sin embargo, a la vista de los resultados obtenidos del estudio
por TGA pensamos que la eliminacion del ensimaje que se va a provocar
es suficiente e igual para todas las fibras tratadas. Ademas,
pretendemos que la parte significativa del ensimaje sea la que hemos
introducido durante el posterior proceso de ensimaje, igual para todas
las fibras.

Siguiendo la misma metodologia anteriormente descrita para
estudiar el proceso de eliminacién del ensimaje comercial, se ha
estudiado la cantidad de ensimaje introducido en las fibras tratadas.

En la figura 4.26 puede observarse el estudio TGA realizado en
las mismas condiciones que el anterior.

Si asumimos que todo el compuesto organosilano que no esta
quimicamente unido a la fibra ha sido eliminado por el exhaustivo
proceso de limpieza en tolueno, podemos comprobar como la cantidad
de organosilano que ha pasado a formar parte del nuevo ensimaje de las
fibras es de aproximadamente un 0.42% para la fibra de basalto y un
0.33% para la fibra de vidrio.

Los parametros elegidos en el proceso de eliminaciéon del
ensimaje y posterior ensimado de las fibras parece que han conseguido
los objetivos fundamentales que se perseguian en este apartado.
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FV VTMO-2 tolueno ensayo 9

Segmento dindmico de 25 a 300°C

step 03158 %
01032 mg

Residue 99,6578 %
5632 mg

Inflect. Pt. 52,09 °C
Midpoint 84,16 °C

%
00,0
Segmento dindmico-sotémico
9,9
2 step -0,3208 %
-0,1078 mg
Residue 99,6151 %
99,8 32,5492 mg
Inflect. Pt. 52,00 °C
Midpoint 104,48 °C

T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80 % 100 min

Lab: CIDAUT STAR® SW 9.20

% FB 12mm 17mm didmetro no activada VTMOZ2 tolueno
100,0
Segmento dinamico 26-300°C; 20°C/min
99.8 Step. -0,1588 %
-26,8464e-03 mg
Resiue 99,8349 %
18,7660 mg
Inflect. Pt 296,14 °C
Midpoint 226,13°C
9,6
T
r 0 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 c
%
0001
Segmento isotérmico 300°C-90m
Step -0,4227 9%
9,45040-03 mg
Reside 99,5631 %
18,7149 mg
99,8 Inflect. PL. 303,45 °C
Midpont 303,72 °C
99.6-1
Py
T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 0 W E) & o 8 %0 100 min
Lab: CIDAUT STAR® SW 9.20

b) Andlisis por TGA de la fibra de basalto ensimada

Figura 4.26: Estudio por TGA de las fibras ensimadas

Las fibras tratadas mantienen sus propiedades mecanicas y se
ha conseguido proporcionar a las fibras el mismo ensimaje que, ademas,
es compatible con la matriz poliolefinica que se va a utilizar en la
fabricacion de los materiales compuestos.

En la tabla 4.V se presenta el resumen del proceso de
eliminacion del ensimaje realizado.
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Descripcion Observaciones

i Eltipo y la cantidad de ensimaje no
1 son variables objeto de estudio.
i Este procedimiento tiene como

Eliminar el ensimaje original de
las fibras comerciales utilizadas,

Objetivo asegurando no dafiar la ' obieti | ensimaie de partid
estructura/propiedades de las | Objetivo que el ensimaje de partida
fibras i no afecte a las propiedades

' mecanicas analizadas

Materiales de | Los cuatro tipos de fibras objeto ' Las fibras han sido cortadas a sus

. de estudio (GF13y, GF17y, BF13y, . longitudes definitivas (0.3,1, 6y 12
partida :
BF17|1,) i mm)
Los posibles restos de ensimaje de
Materiales Los cuatro tipos de fibras objeto : partida se consideran poco
. de estudio (GF13y, GF17y, BF13y, © significativos comparados con el
obtenidos . A . ! ..
BF17y,) sin el ensimaje de partida. : re-ensimaje al que van a ser
._____.._.____.sometidas todas lasfibras.
Procesos Desensimaje térmicoenhorno ' Mufla Marca Emison
tilizad tipo mufla a T2 = 300 °C durante 90 ! Velocidadcatentamiento = 4°C/min.
utilizados minutos. E Velocidadentriamiento = 4°C/min.

Analisis Termogravimétrico : La pos_lble mfluepcla del .
. . + tratamiento térmico de la fibra
Controles completo para definir las variables : . -
éptimas del proceso de + sobre sus propiedades mecanicas,

PP .. nopuede ser evaluada hasta la
eliminacion térmica del ensimaje | N .
. + caracterizacion de los materiales
comercial.

| compuestos.

efectuados

Tabla 4.V: Resumen del proceso de eliminacion del ensimaje original
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En la tabla 4.VI se presenta el resumen del proceso de ensimaje
realizado.
Descripcion Observaciones
| Proporonars s sl 028 e puberion e,
Objetivo nuevo ensimaje compatible con | gun tip

las matrices poliolefinicas

Materiales de
partida

Los cuatro tipos de fibras objeto
de estudio (GF13y, GF17y, BF 13y,
BF17p,)

Materiales
obtenidos

Los cuatro tipos de fibras objeto
de estudio (GF13y, GF17y, BF 13y,
BF17y,) con el nuevo ensimaje
compatible con matriz

Procesos
utilizados

Activacion acida utilizando HCI.
Disolucion del silano en PH 9.
Curado del recubrimiento
(120°C - 9 horas)

Lavado de las fibras en Tolueno

Controles
efectuados

Analisis Termogravimétrico
completo para estudiar la
cantidad final de organosilano
que ha formado el nuevo
ensimaje de las fibras

| ensimaje) debido a que no se precisan

' Las fibras han sido calcinadas con el
 ciclo térmico definido para eliminar la
| mayor parte del ensimaje comercial

Todas las fibras tendran el mismo tipo
| de ensimaje y en cantidad similar a la
 fibras comerciales

! Por cada 100 g de fibra:
1 -1000 ml de disolucion de HCI
. comercial (37%) + 773 ml agua desionizada)

- 600 ml de disolucién de silano (En 600 ml: 13.725 ml
' AcHy 12.372 ml VTMO)

' - 800 ml de tolueno

(227 ml HCl

La cantidad total del nuevo ensimaje que
 esta unido quimicamente no ha podido
| determinarse con exactitud

Tabla 4.VI: Resumen del proceso de ensimado de las fibras
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4.6. PROCEDIMIENTOS PARA EL DESAGLOMERADO DE
LAS FIBRAS. MEZCLADO EN SECO

Para conseguir que las probetas de caracterizacién de los
materiales compuestos que se han desarrollado sean fabricadas
correctamente, es importante conseguir una buena impregnacion de las
fibras por parte del material plastico utilizado.

El material plastico ha sido molturado (apartado 4.3) para
aumentar el area efectiva de contacto con la fibra. En este apartado se
describe el primer procedimiento que se ha llevado a cabo sobre las
fibras, encaminado a conseguir su correcta impregnacién, durante el
proceso de compresion utilizado para la fabricacion de probetas de
caracterizacion.

En el presente trabajo de investigacion se han utilizado cuatro
tipos de fibras. Dos materiales distintos (vidrio y basalto) y dos diametros
diferentes (13 y 17 p). Estas fibras han sido denominadas GFq3, GF47,,
BF 13, Yy BF17,.

Cada una de estas fibras tiene un Tex (gramos/km) diferente.
Para cada una de las fibras utilizadas se ha calculado el niumero de
filamentos individuales que componen cada mecha (tabla 4.VII).

Denominacioén Tipo Fibra @ fibra Tex N° Filamentos
GF13y Vidrio 13 1200 3560
GFme | viao | 17 2400 | ates
BFw | Basalto | 13 | 1200 3426
B | Basato 17 200 338

Tabla 4.VIl: Resumen de los tipos de fibras utilizadas y del n° de filamentos

Como puede apreciarse en la tabla 4.VIl el numero promedio de
filamentos de cada mecha de las fibras utilizadas oscila en el intervalo
3300-4200

Debido a la gran cantidad de filamentos individuales que hay en
cada mecha se pone de manifiesto lo importante que es separar lo
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maximo posible dichos filamentos para conseguir una buena
impregnacion del material plastico.

Proceso de desaglomerado en seco de las fibras

El proceso de desaglomerado en seco de las fibras se realiza
mediante aire a presion. Para este fin se ha disefiado y fabricado un util
(denominado “ciclén”) que puede observarse en la figura 4.27.

Figura 4.27: Vista general del ciclon (izq.) y disefio CAD del ciclén (drcha.)

El ciclén consta de una camara fabricada en chapa de acero
inoxidable plegada y soldada en la cual se han incorporado tres tomas
de aire comprimido. Dichas tomas de aire se han dispuesto de forma
radial uniformemente distribuidas y a distintas alturas. El aire comprimido,
al entrar en la camara, provoca un movimiento en espiral del material
depositado en dicha camara. En la parte superior del ciclén se ha
dispuesto una malla permeable al aire pero suficientemente fina (50 pym)
para no dejar pasar a la combinacion plastico molturado — fibra.

Se ha determinado, mediante una serie de ensayos, que la
eficiencia del proceso de desaglomerado aumenta cuando el material en
la camara tiene suficiente espacio libre para moverse por toda la camara.
La capacidad maxima de la camara es de 7800 cm®, pero, el proceso de
desaglomeracién, se ha realizado en lotes de material de
aproximadamente 1 kg de peso para obtener los mejores resultados.
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También se ha estudiado como influye el tiempo de permanencia
del material en el interior del ciclén, concluyendo que, después de
aproximadamente 15 minutos, no se mejora el proceso de
desaglomeracion.

En la figura 4.28 puede apreciarse el material introducido en la
camara del ciclon antes y después del proceso de desaglomeracion.
Puede observarse la gran cantidad de espacio libre que existe en el
interior del ciclon para que la muestra tratada se mueva libremente. El
proceso de desaglomeracion se hace mezclando la fibra con el material
plastico molturado porque se ha comprobado que la interaccion entre el
plastico y las mechas de fibra aumenta la eficiencia del proceso de
desaglomeracion.

Figura 4.28: Mezcla polimero-fibra aglomerada (izq.) y resultado del proceso de
desaglomeracion (drcha.)

En la figura 4.29 se muestran los resultados de aplicar el proceso
de desaglomeracion tanto a fibra de vidrio como a fibra de basalto.
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Figura 4.29: Fibra de vidrio antes y después del proceso de desaglomeracion (izq.) y fibra de
basalto antes y después del proceso de desaglomeracion (dcha.)

Puede apreciarse el “crecimiento” que experimenta la fibra
debido al proceso de separacion de los filamentos individuales en el
interior de la mecha. Aunque el proceso de desaglomerado no es
completo (pueden apreciarse trozos de mecha aun compactados), el
significativo aumento de volumen de las muestras indican que el proceso,
basicamente, ha conseguido el objetivo perseguido.

Validacién del proceso de desaglomerado en seco

El principal problema asociado al proceso de desaglomerado en
seco de la fibra es la posibilidad de que la fibra se rompa de forma
incontrolada y, por lo tanto, la longitud final de la fibra no se corresponda
con la que se desea estudiar. El proceso ha sido disefiado para que la
fibra pueda moverse libremente en el interior de la camara del ciclon. Al
no tener restringido el movimiento, no aparecen solicitaciones mecanicas
que puedan romper las fibras durante el proceso de desaglomeracion en
seco. Para comprobar que, efectivamente, la rotura de la fibra asociada
a este proceso es minima se ha realizado un muestreo de la longitud de
la fibra antes y después del proceso sin encontrar ninguna diferencia.

El control estricto de la longitud real de la fibra después del
proceso completo de desaglomerado (tanto en seco como en fundido) se
realizara al final del proceso de mezclado en fundido debido a que,
tedricamente, éste proceso infringe mayor dafo a la fibra debido a la
tensidn de cizalla asociada a la presencia del material plastico en estado
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fundido y a la propia friccidon de la fibra contra los distintos componentes

del mezclador utilizado.

En la

tabla 4.VIll se presenta el

desaglomeracion en seco realizado.

resumen del proceso de

Descripcion

Observaciones

Objetivo

Materiales de
partida

Materiales
obtenidos

Procesos
utilizados

Controles
efectuados

Desaglomerar las fibras utilizando el
procedimiento de mezclado en seco

Los cuatro tipos de fibras utilizados
en el presente trabajo de
investigacion. GF13y, GF17, BF13,
BF17p.

Los mismos cuatro tipos de fibras
significativamente mas
desaglomeradas.

Soplado de la mezcla plastico

molturado - fibra aglomerada con !
aire a presion utilizando el utensilio !
disefiado y fabricado a tal efecto !

denominado “ciclén”

Muestreo de longitudes de fibra
antes y después del proceso

i Hay que conseguir que, durante

i el proceso de desaglomerado en

! seco, no se produzca rotura

© incontrolada de las fibras de

i Se ha calculado el nimero de

: filamentos individuales que

i componen cada mecha de las

i fibras obteniendo un intervalo de
033004200
' Aunque no es facil medir de

. forma precisa el aumento de

| volumen experimentado por las

i fibras durante el proceso, se ha

i calculado que varia entre el 200 y
1 250% en funcion de la fibra

| utilizada

Tiempo mezclado = 15 minutos.
Presion aire = 6 kg/cm?
Peso de cada lote =1 kg

| El analisis exhaustivo de la

' longitud final de la fibra se

' realizara por disolucion después
| de la etapa de mezclado en

' fundido

Tabla 4.VIIl: Resumen del proceso de desaglomerado en seco de las fibras
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4.7. PROCEDIMIENTOS PARA EL DESAGLOMERADO DE
LAS FIBRAS. MEZCLADO EN FUNDIDO

El proceso de mezclado en fundido es el ultimo procedimiento
puesto a punto e implementado para garantizar la homogeneidad de los
materiales compuestos que se van a desarrollar.

Aunque el proceso de mezclado en seco anteriormente descrito,
consigue resultados significativos en cuanto a la desaglomeracion de los
haces de fibras, puede comprobarse como persisten haces de fibras
aglomerados. Estos haces de fibras aglomerados provocaran que los
materiales compuestos desarrollados no sean homogéneos v,
previsiblemente, que se produzca un aumento de la variabilidad de los
resultados obtenidos de la caracterizacion mecanica.

El objetivo del proceso de mezclado en fundido es conseguir el
desaglomerado completo de los haces de fibras. Para conseguir este
objetivo se va a utilizar un mezclador interno que nos permita fundir el
material plastico y aplicar una cizalla controlada a las fibras que
pretendemos desaglomerar.

El mezclador interno empleado permite utilizar una ventana de
variables de proceso que aseguren el desaglomerado completo de las
fibras utilizadas. Sin embargo, hay que asegurar que, durante este
proceso, no se produzca degradacion de ninguno de los materiales
involucrados.

La degradacion que se puede producir puede ser tanto térmica
(de la matriz polimérica), como rotura incontrolada de la fibra que se
pretende desaglomerar. Ambos tipos de degradacién deben ser
controladas y minimizadas. La degradacion térmica de la matriz
polimérica va a alterar significativamente los resultados mecanicos
finales. Por otro lado, la influencia de la longitud de la fibra es una de las
variables basicas que se pretende analizar en el disefio de experimentos
planteado en el Capitulo lll. Si la fibra tratada en el proceso de
mezclado en fundido sufre un proceso de rotura incontrolado no sera
posible aislar el efecto que, sobre el comportamiento mecanico final,
tiene la variable “longitud de fibra”. Este aspecto debe ser controlado de
forma rigurosa durante todo el proceso de mezclado en fundido.
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El equilibrio que se pretende alcanzar entre la efectividad del
desaglomerado y el dafio infringido a los materiales involucrados en el
proceso es bastante delicado, pero es posible conseguirlo con un control
riguroso de las variables de proceso del mezclador interno.

Proceso de desaglomerado en fundido de las fibras

El proceso seguido para conseguir el desaglomerado completo
de los haces de fibra se realiza en el mezclador interno Rheomix 3000.
En la figura 4.30 puede observarse una vista general del mezclador (izq.)
y un detalle del acoplamiento de los rotores y de la camara de mezclado
(estator, drcha.).

Figura 4.30: Mezclador interno Rheomix 3000

En la figura 4.31 se muestra un ejemplo del resultado obtenido de
uno de los materiales procesados.
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Figura 4.31: Material resultante del proceso de mezclado en fundido

Durante el proceso de desaglomerado en fundido hay que
controlar que no se produzca degradacién de ninguno de los materiales
involucrados en el proceso. La matriz polimérica puede degradarse en
funcién de la combinacion temperatura/tiempo a la que sea sometida. En
particular habra que controlar el proceso de mezclado de la matriz de
mayor viscosidad, debido a que, a velocidad de giro constante la cizalla
a la que estara sometida es mayor y, por consiguiente, mayor sera el
riesgo de sufrir degradacion térmica. Por otra parte, la cizalla a la que es
sometido el material puede romper la fibra de partida, reduciendo su
tamafo promedio de forma significativa. Para evitar estos problemas hay
que disefiar el proceso de mezclado de forma que se consiga, en la
mayor medida posible, el objetivo buscado sin que se produzcan efectos
secundarios no deseados.

Durante el proceso de mezclado en fundido se pueden controlar
las siguientes variables:

= Tipo de rotores

» Velocidad de giro de los rotores
= Temperatura de mezclado

= Tiempo de mezclado

La temperatura de mezclado se ha fijado en 220°C para todas las
pruebas realizadas.

La eleccion del tipo de rotor es fundamental para el grado de
mezclado que se puede conseguir y, por consiguiente, para el grado de
dafio que se puede infringir a los materiales procesados. De los tres
rotores de los que disponemos (roller, banbury, sigma) se han probado
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los rotores tipo banbury (cizalla media) y tipo sigma (cizalla minima). En
la figura 4.32 puede observarse la geometria de los rotores tipo Banbury,
mientras que en la figura 4.33 puede observarse la geometria de los
rotores tipo Sigma.

Figura 4.32: Rotores tipo Banbury

La cizalla que el mezclador interno va a suministrar a la mezcla
de material que queremos desaglomerar y homogeneizar, depende
fundamentalmente del disefio geomeétrico del rotor elegido y, sobre todo,
del volumen libre entre los rotores y el estator. Para los rotores tipo
Banbury (figura 4.32) puede observarse como la holgura entre el rotor y
el estator es pequefa y, por lo tanto, la capacidad para cizallar el
material procesado es alta.

Para los rotores tipo Sigma (figura 4.33) puede observarse como
la holgura rotor-estator es significativamente mayor y, por lo tanto, la
cizalla que podremos aplicar al material sera menor.

Figura 4.33: Rotores tipo Sigma
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Probando ambos tipos de rotores y analizando la distribucién final
de longitud de fibra en los materiales procesados se ha llegado a la
conclusion de que es mas adecuado utilizar los rotores tipo Sigma.

Una vez elegido el tipo de rotor que vamos a utilizar en el
proceso de mezclado, el siguiente paso es elegir la velocidad de giro.

Logicamente, cuanto mayor sea la velocidad de giro mayor sera
la cizalla a la que sometemos al material y mayor sera la capacidad de
mezcla y desaglomerado de las fibras. Sin embargo, también sera mayor
el dafo infringido a los materiales procesados. Analizando la relacién
entre la velocidad angular de los rotores y la rotura de la fibra se ha
observado que el par del motor (dato medido por el equipo) es una
buena estimacion de la rotura que van a experimentar las fibras. De
hecho, se ha comprobado que, limitando el par maximo se puede
controlar que la rotura de la fibra sea despreciable.

Para conseguir un buen proceso de mezclado, minimizando la
rotura de la fibra, se ha desarrollado un proceso en dos etapas. La
primera etapa se emplea en fundir la matriz plastica, a una velocidad de
rotacion muy reducida (10 r.p.m. para el material de alta viscosidad y
30% de fibra de refuerzo) durante cinco minutos. En la figura 4.34
puede observarse una grafica de par motor tipo, obtenida durante la
primera etapa del proceso de mezclado en fundido. El par motor se ha
mantenido por debajo de 7 Newton-metro.

0.017 0.85 1.683 2.517 3.35 4.183
Tiempo (min)

Figura 4.34: Gréfica tipo del par motor durante la primera etapa del mezclado en fundido
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Figura 4.35: Gréfica tipo del par motor durante la segunda etapa del mezclado en fundido

Durante la segunda etapa del proceso de mezclado en fundido,
para conseguir el efecto de desaglomerado perseguido, se ha aplicado
una velocidad de rotacién de 20 r.p.m. (para el material de alta
viscosidad y 30% de fibra de refuerzo). En la figura 4.35 puede
observarse una grafica de par motor tipo obtenida durante la segunda
etapa del proceso de mezclado en fundido. EI par motor se ha
mantenido por debajo de 20 Newton-metro.

Validacion del proceso de desaglomerado en fundido

Mediante las pruebas realizadas se ha comprobado que la mejor
forma de garantizar que los materiales compuestos van a tener la
longitud de fibra deseada, es limitando el par motor en cada una de las
etapas del proceso de mezclado en fundido. Independientemente de que
los materiales compuestos son distintos (tanto en viscosidad de la matriz
polimérica como en tipo y porcentaje de fibra de refuerzo), la limitacion
del par durante las dos etapas del proceso nos garantiza obtener el
resultado requerido. Utilizando la técnica de analisis descrita en el
Anexo Il (apartado 10.2.8) se ha comprobado que la longitud final de la
fibra de refuerzo de cada material compuesto esta en el intervalo Liominal
1 10%.
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En la figura 4.36 puede observarse el resultado obtenido con la
mezcla de matriz polimérica BC245MO y un 20% de fibra de basalto de
diametro 17 micras (BF47,.) y longitud 6 mm.
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Figura 4.36: Distribucion de longitudes de fibra conseguidas (izq.) y detalle de la dispersion de
fibra en probeta (dcha.) tras el proceso de mezclado en fundido

Como puede apreciarse en la imagen de la izquierda, el
promedio de las fibras analizadas es de 5,63 mm. En la imagen de la
derecha puede apreciarse, en el corte de la probeta, como la distribucién
de la fibra en la matriz polimérica es bastante homogénea.

En las pruebas realizadas para poner a punto el proceso de
mezclado en fundido ha podido observarse como cuando no se ha
limitado el par motor en el proceso de mezcla se ha provocado rotura
incontrolada de la fibra tratada. En la figura 4.37 puede observarse como
el par motor mas elevado ha provocado la rotura de la fibra de 6 mm a
1,12 mm.
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Figura 4.37: Resultados obtenidos de un proceso de mezclado en fundido sin limitacion del
par motor
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En la tabla 4.IX se presenta el resumen del proceso de
desaglomeracion en fundido realizado.

Descripcion Observaciones

Controlar de forma rigurosa la posible

Desaglomerar las fibras utilizando NP :
degradacion térmica de la matriz

Objetivo el procedimiento de mezclado en 2 O o
; polimérica y la modificacion en la
fundido . . .
longitud de la fibra de partida
. Mezcla de material polimérico en
Materiales de | nolvo con fibras pretratadas En total se trabajara con 32
partida mediante el proceso de mezclado referencias de materiales
en seco
. . Los materiales compuestos se
Materiales Mezclas homogéneas en fundido . .
. . . obtendran en fundido, para su
. polimero-fibra de los mismos A
obtenidos ; . utilizacion directa en el proceso de
materiales de partida iy
compresion
P ) . El proceso de mezclado se ha
rocesos Mezclado en fundido utilizando los realizado en dos etapas:
utilizados rotores tipo Sigma 12 Etapa: 220 °C/5 minutos, V rosar =10 rpm.

22 Etapa: 220 °C/5 minutos, V rodar =20 rpm.

La posible degradacion térmica de la

Controles Medida de longitudes de fibra de matriz polimérica se limitara con la
efectuados cada lote procesado eleccion adecuada de las variables
Temperatura/tiempo

Tabla 4.IX: Resumen del proceso de desaglomerado de las fibras
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4.8. OBTENCION DE PROBETAS DE LOS MATERIALES
COMPUESTOS

El ultimo paso del proceso utilizado para fabricar y poder
caracterizar los materiales compuestos desarrollados en el presente
trabajo de investigacion, es la obtencion de probetas.

La obtencion de probetas se realiza en dos etapas. En primer
lugar se fabrican placas de cada uno de los materiales compuestos
utilizando el proceso de compresién en prensa de platos calientes. En
segundo lugar se procede a obtener las probetas normalizadas mediante
el proceso de mecanizado por control numérico a partir de las placas
obtenidas por compresion.

Obtencién de placas mediante el proceso de compresion

La primera etapa del proceso de obtencidén de probetas comienza
con la fabricacion de placas planas de 200 x 200 mm y 4 mm de espesor.
El proceso de compresion se realiza en una prensa de platos calientes.
En la figura 4.38 puede observarse la prensa utilizada para la fabricacion
de placas planas. En la prensa de platos calientes se puede controlar la
temperatura de cada uno de los platos y la presién de compactacion bajo
la cual se consolidan las placas de los materiales compuestos
desarrollados.

El material de partida con el que se fabrican las placas planas es
el obtenido con el procedimiento de desaglomerado de las fibras en
fundido (apartado 4.7). La masa fundida se extrae del mezclador interno
y se pesa para asegurar que cada probeta tendra el peso requerido.
Cada uno de los experimentos que se desean implementar dara lugar a
un material con una densidad distinta. EI pesado exacto de la masa
fundida es fundamental para asegurar que la probeta final tenga tanto el
espesor como la densidad correcta y haya sido sometido a la presion
deseada durante el proceso de compresion.
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Figura 4.38: Prensa de platos calientes (izq.) y placa fabricada por compresion (dcha.)
Una vez pesada la masa se procede a introducir en el molde de
compresion. En la figura 4.39 puede observarse el molde disefiado y
fabricado para obtener las placas planas.

Antes de introducir la masa fundida en la prensa se ha calentado
el molde de compresién a 200 °C con un periodo de estabilizacion de 30
minutos.

Figura 4.39: Molde de compresion para la prensa de platos calientes
La masa fundida se deposita en la parte inferior del molde de la
forma mas centrada posible para conseguir que la distribucién de
presiones durante el proceso de compresion sea homogénea.

Antes de iniciar el proceso de compresiéon se deja estabilizar el
material fundido en el interior del molde durante 30 minutos, con una
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apertura de prensa de aproximadamente 20 mm para favorecer el efecto
horno. Cuando el material esta completa y homogéneamente fundido se
cierra la prensa a baja velocidad (40 mm/minuto), se desconectan los
platos calefactados y se comienzan a refrigerar los platos con agua de
red. La velocidad de enfriamiento que se consigue es de 10 °C/minuto.
La presion de compactacion (50 kg/cm?) se mantiene constante desde el
momento del cierre inicial del molde, hasta que la temperatura de la
masa fundida esta por debajo de la temperatura de fusién. De esta forma
se consigue compactar de forma adecuada la placa obteniendo un
espesor uniforme de 4 mm.

Obtencion de probetas mediante el proceso de mecanizado
por control numérico

El proceso de obtencién de las probetas de los materiales
compuestos desarrollados concluye con el mecanizado de las placas
planas obtenidas por compresion. Mediante el proceso de mecanizado
por control numérico se conseguiran las probetas normalizadas
necesarias para la posterior caracterizacion mecanica de los materiales
compuestos desarrollados.

En la figura 4.40 (a) puede observarse el centro de mecanizado
(Deckel Maho DMC 63 V) utilizado para mecanizar las probetas
utilizadas en el presente trabajo de investigacion.

En la figura 4.40 (b) puede observarse la distribucion de probetas
que se ha tomado en cada una de las placas planas, para su posterior
mecanizado. Con el objetivo de minimizar la influencia de la posible
anisotropia interna de la placa (sobre todo en los espesores y la
distribucion de las fibras de refuerzo) se ha optado por una distribucion
simétrica de probetas dentro de la placa. De esta manera se obtendra el
mismo tipo de probeta en distintas zonas de la placa, promediando de
esta manera las posibles desviaciones asociadas a la potencial
anisotropia que pudiera haberse producido en la fabricacion de las
placas planas.
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En la figura 4.40 (c) puede observarse una muestra de los tres
tipos de probetas necesarias para realizar la caracterizacidn mecanica
completa de los materiales compuestos desarrollados.

Los tres tipos de probetas necesarios son:

= Probetas halterio (para ensayo de modulo elastico vy
resistencia a rotura)

= Probetas circulares (para ensayo de Puncture Test)

= Probetas tipo barra prismatica (para ensayos HDT e Izod)

b) Plano de probetas

a) Centro de mecanizado

c) Probetas normalizadas

Figura 4.40: Maquina utilizada para el mecanizado de probetas (a)), plano de
obtencion de las probetas (b)) y probetas normalizadas obtenidas (c))

Validacién del proceso de obtencién de probetas

Para asegurar que el proceso de obtencion de las probetas se ha
realizado correctamente vy, por lo tanto, que los resultados obtenidos de
la posterior caracterizacion mecanica sean significativos, en cada una de
las placas fabricadas, se han controlado las siguientes variables:

= Espesor
= Peso (densidad)
= Porosidad
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El espesor y la densidad:

En el interior del molde de compresion se introduce la masa
exacta con la que se va a conformar la placa, si el espesor final es el
deseado (4 mm) podremos asegurar que el proceso de compresiéon se
ha realizado con éxito y que la placa se habra compactada de forma
adecuada, con la densidad requerida. Midiendo el espesor de todas las
placas realizadas se ha comprobado que todas ellas estan en el
intervalo 4 + 0.2 mm. El espesor de las probetas, obtenidas mediante
mecanizado de estas placas, esta dentro de las especificaciones de las

normas de ensayOS162'163'164'165'166’167.

La porosidad:

La medida de la porosidad nos ayuda a determinar la presencia
de poros en el interior de la placa y a descartar, si fuera necesario, las
probetas obtenidas de las zonas en las cuales existan este tipo de
defectos. Ademas, también nos permite estudiar la homogeneidad de la
distribucion de la fibra de refuerzo.

En la figura 4.41 se muestra el equipo utilizado para analizar la
presencia de poros.

Figura 4.41: Equipo de inspeccion automatizada de ultrasonidos utilizado

En la figura 4.42 se muestran distintos resultados obtenidos en el
analisis de distintas placas. En todas ellas puede observarse como no
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existen poros apreciables, el espesor (determinado por el color) es muy
uniforme (desviacion inferior a dos décimas de milimetro) y no se
aprecian acumulaciones significativas de fibra de refuerzo.

c) Analisis placa 2me%BrL12mm g13c10%nciiow - d) Analisis placa 153%BFL12mm @17C20%HCI0%

Figura 4.42: Ejemplo de resultados obtenidos del estudio de porosidad
Con las medidas de control anteriormente descritas podemos
asegurar que el procesado de cada una de las placas se ha realizado de
forma correcta y que no exista ningun defecto significativo asociado a la
obtencion de las probetas que puedan distorsionar los resultados de
caracterizacion que se obtengan al realizar los ensayos.
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En la tabla 4.X se presenta el resumen del proceso de obtencién
de probetas realizado.

Descripcion

Observaciones

Objetivo

Materiales de
partida

Materiales
obtenidos

Procesos
utilizados

Controles
efectuados

Obtencion de probetas mediante
el proceso de compresion en
prensa de platos calientes y
posterior mecanizado por control
numeérico.

Mezclas en fundido de los 32
materiales compuestos
preparados segun el disefio de
experimentos definido
Probetas tipo halterio, Puncture
Test y barras prismaticas de cada !
uno de los 32 materiales i

Los procesos utilizados para obtener las
probetas no deben provocar defectos en
las mismas, que provoquen alteraciones
en las propiedades que se pretenden
Minimizar los ciclos de calentamiento-
enfriamiento de los materiales,
fabricando las placas de compresion
inmediatamente después del proceso de
mezcladoen fundido.
Las probetas obtenidas han sido lijadas
para eliminar las posibles
imperfecciones producidas por el

i Prensa Polystat P200T

Compresion en prensa de platos
calientes.
Mecanizado en Centro DMC 63V

- Temperaturas proceso:
240°C/30 min Rampa enfriamiento 10°C/min
- Presion Compactacion: 50 kg/cm?

' DMC 63V

- Controlando la masa total introducida en
: el molde de compresion y los espesores

Medida de espesores en ocho :
puntos de la placa. :
Calculo del peso de cada placay :
medida de la porosidad :

finales de la placa, se puede asegurar

. que el proceso de compactacion de la

probeta ha sido el adecuado. El analisis

: de poros y distribucion uniforme de fibra
- efectuados por técnica de ultrasonidos

. demuestra que el resultado de este
. proceso ha sido correcto

Tabla 4.X: Resumen del proceso de obtencion de probetas por compresion







Capitulo V

5. ESTUDIO I: ANALISIS DE LA INFLUENCIA EN LAS
PROPIEDADES MECANICAS DE LAS VARIABLES
DE DISENO DEL MATERIAL COMPUESTO

5.1. INTRODUCCION

En este capitulo se determina la influencia que cada variable de
disefio de los materiales compuestos tiene en las propiedades
mecanicas seleccionadas.

Las propiedades mecanicas que se han elegido para realizar el
estudio son: Modulo elastico a traccion a temperatura ambiente, Médulo
elastico a traccién a alta temperatura (80°C), Tensiéon de rotura a
traccion a temperatura ambiente, Temperatura de deflexion bajo carga
(HDT), Energia disipada ante impacto en ensayo uniaxial (Izod con
entalla a temperatura ambiente), Energia disipada ante impacto en
ensayo uniaxial (lzod con entalla a -20°C) y Energia disipada ante
impacto en ensayo biaxial (Puncture Test a temperatura ambiente).
Estas siete propiedades mecanicas elegidas son representativas del
comportamiento mecanico de los materiales compuestos al ser
sometidos a las solicitaciones mecanicas habituales en aplicaciones
industriales y recogidas en los pliegos de condiciones de los sectores de
interés. En el Anexo Il se describen cada uno de los ensayos realizados.
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La metodologia seguida para obtener los resultados que se

presentan ha sido la siguiente:

En primer lugar se han elaborado, para cada tipo de fibra, los
dieciséis materiales derivados del disefio de experimentos
seleccionado (Tablas 5.1 y 5.0). Los treinta y dos materiales
elaborados se han caracterizado siguiendo los ensayos
normalizados para cada una de las siete propiedades mecanicas
elegidas (Tablas 5.1l y 5.1V)

En segundo lugar, con los resultados de la caracterizacion
mecanica, (utilizando el programa de andlisis estadistico Minitab 16),
se ha realizado un estudio de las medias de los efectos principales y
de la relacion Sefal/Ruido. Como resultado de este analisis se
presentan las graficas de efectos principales y la jerarquizacién de la
influencia de las variables de disefio de los materiales compuestos
para cada propiedad mecanica analizada. Con esta informacién se
elegiran las “variables vitales”, es decir aquellas que tienen influencia
significativa en la propiedad mecanica analizada. Para elegir las
variables vitales y eliminar la influencia de las variables no vitales se
ha considerado el siguiente criterio: se considera variable vital
aquella cuyo efecto sea al menos la sexta parte del efecto de la
variable mas significativa'*®

En tercer lugar (utilizando el programa de analisis estadistico
Minitab 16) se han realizado las predicciones basadas en el analisis
de Taguchi, tomando todas las combinaciones posibles de los
niveles de las variables vitales (analisis factorial completo). Con los
valores estimados de las variables vitales, se ha realizado una
regresion lineal (ajuste de minimos cuadraticos) que nos proporciona
un modelo matematico de la variacién de cada propiedad mecanica
con las variables vitales elegidas. Al comprobar que con los modelos
matematicos lineales de determinadas propiedades no se consigue
buena correlacion, se han incluido términos en el ajuste hasta la
tercera potencia (“modelos de orden 3”)
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No | Lor | ek | etne | oo | qp | @ | Act NOMENCLATURA
(mm) | (%) | (%) (bm) | (%)

1 03 5 ¢+ 0  Ata : M 13 . O 1M0%GFLO, 3mm @13C5% HCI0%
2 | 03 | 10 | 3 | Ata | M ! 17 | 10 | 1M3%GFLO, 3mm G17C10%HCHO%
3 | 03 | 20 | 6 | Baa | S | 13 | 0 | 2S6%GFLo, mm@13C20% HCI0%
4| 03 | 30 | 9 | Bam | S | 17 | 10 | 2S9%GFL0, 3mm@17C30% HCI0%
5 | 175 T3 U eae s 13 1 10 | 2S3%GFL1mm @13C5% HCH0%
6 | 1 110 | 0 | Baa | S| 17 | 0 | : 2S0%GFLImm B17C10% HCI0%
7| 1 0 20 0 9 | Ata ! M ! 13 | 10 | 1MO%GFLimm@13C20%HCH0%
8 | 1 130 | 6 | Ata M 17 | 0 | AM6%GFL1mm @17C30% HCIO%
9 | 6 | 5 | 6 | Ata | S | 17 | 10 | - 1S6%GFL6mm B17C5% HCI0%
10 | 6 | 10 | 9 | Amm s | 13 . 0o | 1S9%GFL6mm B13C10% HCI0%
RN 6 | 20 | O | Bam | M | 17 | 10 | 2WO%GFLGmmB17C20%HCHO%
12 | 6 | 30 | 3 | Baja M . 13 | 0 | : 2M3%GFL6mm B13C30% HCI0%
13 | 12 | 5 | 9 | Bam M 17 | 0 | : 2M9%GFL12mm B17C5% HCIO%
T 12 1 10 | 6 | Baa | M | 13 | 10 | 2M6%GFLiZmm @13C10% HCI1O%
15 | 12 0 20 ! 3 | A .S 17 . o | 1S3%GFL12mm @17C20% HCI0%
16 | 12 030 | 0 | Ata | S | 13 | 10 | 1S0%GFL12mm G13C30% HCHO%

Tabla 5.1. Materiales compuestos con fibra de vidrio elaborados en el presente trabajo

0, 0,

Ne (n']'r‘::) (/:,’/i; /("J/o) visc | TF (pﬁ) ﬁ/‘o’; NOMENCLATURA

1 03 | &5 | 0 . Ata M | 13 | 0 1M0%BFL0,3mm @13C5% HCI0%
2 | 03 | 10 | 3 A M1 10 | 1M3%BFLO,3mm B17C10% Helto%
3 |03 20 06 I Baa | S | 13 | 0O | 26%BFLO3mm B13C20%HCIo%
4| 03 | 30 | 9 ! Baa | S | 17 10 | 289%BFLO,3mm B17C30% HCI10%
5 | 1 1 5 | 3 | Bam | S | 13 | 10 | 2S3%BFLimm13CS%HCHO%
6 | 1 .10 . 0 | Bam .S | 17 | 0o | 2S0%BFLImm G17C10% HCI0%
7 120 T e T A M 13 10 | mesrLtmm o13c20% Holtos
8 | 1 13 | 6 | Ata | M| 17 | 0 | - AM6%BFL1mm B17C30% HCI0%
9 | 6 | 5 | 6 | At ! S | 17 | 10 | 1S6%BFL6mm B17C5% HCI10%
10 | 6 | 10 . 9 | Am s i 13 | 0o | 1S9%BFL6mm B13C10% HCI0%
M| 6 | 20 | O | Baja | M | 17 | 10 | 2MO%BFLomm G17C20% HCHO%
12| 6 | 3 | 3 B M. 13 | 0 | : 2M3%BFLEmm B13C30% HCIO%
3 2 s e e M| 7 | 0 | aweusrLimmerosumcon
14| 12 1 10 | 6 | Baa | M | 13 | 10 | 2M6%BFL12mm B13C10%HCI10%
45 | 12 120 0 3 L At | S | 17 | 0 | 1S3%BFLi2mm B17C20% HCI0%
16 | 12 130 ! 0 | Ata | S | 13 | 10 | 1S0%BFL12mm@13C30%HCHO%

Tabla 5.11. Materiales compuestos con fibra de basalto elaborados en el presente trabajo

Junto a las siete propiedades mecanicas analizadas, se estudia
también la densidad obtenida de cada uno de los materiales compuestos
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estudiados para poder determinar las propiedades mecanicas
especificas.

Para cada propiedad mecanica analizada en la investigacién se
presentan:

1. Gréficas con el analisis de los efectos principales de cada
variable de disefio

2. Grafico de barras para jerarquizar las variables de disefio

3. Tabla con datos numéricos de efectos principales por
variable/nivel

4. Modelo lineal y de orden 3 con las predicciones de las
variables vitales, ajustados mediante minimos cuadraticos

5. Graficas representativas del modelo obtenido para cada
propiedad mecanica basandonos en los datos de la
prediccion de Taguchi para cada tipo de fibra

6. Graficas comparativas entre los resultados obtenidos con la
fibra de vidrio y la fibra de basalto utilizando los datos
experimentales

7. Tabla con las predicciones de Taguchi considerando
unicamente las variables vitales

Aunque, para cada una de las propiedades mecanicas analizadas,
se han extraido conclusiones que se presentan en este capitulo, ademas
se ha realizado, en el Capitulo VII, una sintesis de todas las
conclusiones agrupadas en dos tablas (tablas 7.1y 7.1I).

Para la primera propiedad mecanica analizada (modulo elastico
en traccién a temperatura ambiente) se explicara pormenorizadamente
el significado de cada una de las gréficas y tablas para su correcta
interpretacion. Para el resto de las propiedades, al ser la exposicion
idéntica, nos limitaremos a mostrar los resultados y las conclusiones
generales.
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5.2. ANALISIS DEL MobuLo ELASTICO A
TEMPERATURA AMBIENTE

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para el
modulo elastico a traccidén a temperatura ambiente.

5.21. Compuestos de Fibra de Vidrio

En la figura 5.1 puede observarse, para los compuestos de fibra
de vidrio, la contribucidon individual de cada variable de disefio del
material compuesto a la rigidez del material a temperatura ambiente
representada por el médulo elastico a traccion.

Moédulo Elastico a Temperatura ambiente para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las variables de disefio

LGF %GF Y% func

3600

3000 1 e -— o /.\\.
5 207 — //
o T T T T T T T T T T T T
= 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
-

visc TF 2

8 3600 1
:.3
© 3000 1
fr} — —

2400 4
o
=] T T T T T T
:8 BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17

Act

= 3600

3000

2400 1

T T
0 10

Figura 5.1: Contribucién individual de cada variable de disefio al Médulo Elastico a
T?amoiente para compuestos de fibra de vidrio

La interpretacion de las graficas anteriores es la siguiente:

El valor medio del moédulo de todos los experimentos viene
marcado por una linea horizontal (linea base, en el caso analizado
corresponde a 2707 MPa). Respecto a esta media se pueden analizar,
para cada variable, los efectos de cada nivel.

Asi, por ejemplo, en la grafica correspondiente a la longitud de la
fibra (LGF, grafica superior izquierda) podemos apreciar que el valor
promedio del médulo de los experimentos en los cuales la longitud de
fibra es de 0.3 mm ha sido 2239 MPa, es decir una reduccién de 468
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MPa respecto de la media. De la misma manera podemos apreciar que
para la longitud de fibra de 1 mm el valor promedio del moédulo esta
ligeramente por encima de la media (2835 MPa) y por lo tanto hay un
aumento de 128 MPa respecto a la media. De la misma manera
podemos estudiar el efecto asociado a cada variable/nivel.

Analizando el comportamiento de las distintas variables podemos
agruparlas en dos tipos:

» Variables vitales: son aquellas que tienen un efecto significativo en
la propiedad mecanica analizada. En las graficas se identifican
porque, en funcion del nivel de la variable, la diferencia del valor de
la propiedad con la linea promedio es importante. En el caso
analizado, las variables vitales son, por este orden, la concentracion
de la fibra (%GF), la longitud de la fibra (LGF) y el porcentaje de
funcionalizante de la matriz polimérica (%func).

= Variables no vitales: son aquellas que no tienen una influencia
significativa en la propiedad mecanica analizada. En las graficas se
identifican facilmente porque presentan un comportamiento
practicamente plano alrededor de la linea base. En el caso analizado,
las variables no vitales son la viscosidad (visc), el tipo de
funcionalizante (TF), el diametro de la fibra (@) y el grado de

activacion (Act).
Por otro lado, las variables vitales las podemos clasificar en tres

tipos: “progresivas”, “saturadas”y “singulares”.

Denominaremos variables progresivas a aquellas en las que un
aumento/disminucion del nivel provoca un aumento/disminucion
significativo de la respuesta (propiedad mecanica analizada). En el caso
de estudio este tipo de variables seria la concentracion de la fibra (%GF).

Denominaremos variables saturadas a aquellas en las cuales, a
partir de un determinado valor (valor de saturacion), un aumento del
nivel de la variable no provoca un aumento significativo de la respuesta.
En el caso de estudio este tipo de variables seria la longitud de la fibra
(LGF).
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Denominaremos variables singulares a aquellas en las cuales no
exista una relacién directa entre el aumento del nivel de la variable y la
respuesta. Es decir, la repuesta oscila a ambos lados de la linea base
sin ninguna tendencia clara. En el caso de estudio este tipo de variables
seria la concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica (%func).

En la figura 5.2 puede observarse el resultado de un tratamiento
mas pormenorizado de los resultados presentados en la figura 5.1, en
particular, de los incrementos o decrementos (“deltas”) que se producen
en la respuesta al variar los niveles de cada variable. En la grafica de
dicha figura puede apreciarse el efecto de cada variable y deducirse,
facilmente, la importancia relativa de cada una (jerarquizacion de las
variables de disefio). En el caso que nos ocupa, la variable vital que mas
efecto tiene es la concentracién de la fibra (%GF), a continuacion la
longitud de la fibra (LGF) vy, finalmente, la concentracion del
funcionalizante de la matriz polimérica (%func).

Se ha asignado el siguiente codigo de colores:

Bl A+ Efecto asociado al pasar una variable de nivel 1 a nivel 2

. Az, Efecto asociado al pasar una variable de nivel 3 a nivel 4

En la tabla que acompana a la grafica se presentan los
resultados numéricos utilizados. Para cada variable se han calculado los
“deltas” tanto en valor absoluto como en valor relativo (respecto a la
linea base). En la primera fila de la tabla se presenta el “orden” de
importancia de cada variable, es decir la jerarquizacion. Para el caso que
nos ocupa, la variable mas influyente (1) es la concentracién de la fibra
de vidrio (%GF). La variable menos influyente (7) es el tipo de
funcionalizante (TF). Las variables vitales aparecen sombreadas en color
verde, mientras que las variables no vitales se han sombreado en color
azul.



EsTuDIO I: INFLUENCIA VARIABLES DE DISENO DEL MATERIAL EN PROPIEDADES 194

Variacién del Médulo Elastico vs. Variables de Disefio.
Compuestos fibra de vidrio.

2000

1500

1000

500

A Médulo elastico (MPa)

-500

-1000
%GF LGF %func Act ] visc TF

3
%func

1967 2813 2679 2745

2243 2683 2735 2669
2836 2039 2813
2018 3680 2520

596.0 276.0 -130.0 560 | -320 | -59.0 | -76.0

IWNCON  22.0% 10.2% -4.8% 21% | -12% | 2206 | -2.8%
BAys 1.0 696.0 130.0
VOO o0.0% 25.7% 4.8%
Bss 52.0 741.0 -293.0
TGO  s0% 27.4% | -10.8%

Figura 5.2: Jerarquizacion de variables de disefio para el Médulo Elastico a T?amuiente
en materiales compuestos de fibra de vidrio

Modelo lineal del médulo elastico a traccion (T?;npiente) para
compuestos de fibra de vidrio

Con las tres variables vitales elegidas (concentracion de fibra,
longitud de fibra y porcentaje de funcionalizante) se han generado las
predicciones basadas en el modelo de Taguchi para todas las
combinaciones posibles de variables vitales/niveles (sesenta y cuatro
casos en total). Las predicciones se realizan sumando al valor promedio
los incrementos (positivos o negativos) de cada variable/nivel respecto a
la linea base. En la tabla 5.V se presentan los resultados obtenidos al
aplicar el procedimiento de calculo de valores anteriormente descrito.

Con los valores obtenidos se ha realizado una regresion
(minimos cuadraticos) para obtener el modelo lineal que mejor se ajusta
a los resultados obtenidos:
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Ecr reamb (MPa) = 1515 + 69.1-%cr + 37.5-Lor - 24.9-%func

Para una mejor interpretacion de estos resultados, en la figura
5.3 se han graficado, a partir del modelo anterior, cuatro casos
representativos. Puede observarse la variacion del moédulo elastico
(tanto absoluto como especifico) en funcion de la concentracion de la
fibra de refuerzo para distintos valores de longitud de fibra y dos
situaciones extremas de funcionalizacién de la matriz polimérica.

Modulo Elastico vs. %GF Prediccion Taguchi Modulo Elastico Especifico vs. % GF Prediccion Taguchi
%func=0 %func=0
4500 _ 4500
®
4000 ; £ 4000
= = £
& 3500 o £ 3500 "
H = 3
2 e —+—E(GF 0.3 mm)| H - —+—E(GF 0.3 mm)|
8 3000 - _— £ 3000 4
2 —a—E(GF 1 mm) 3 = E(GF 1mm)
@ 2500 " E(GF 6 mm) & 2500 " E(GF 6 mm)
%’ * E(GF 12 mm) 2 “ E(GF 12 mm)
2 2000 g a0 —
H
1000 1000
00 50 100 150 200 250 300 350 00 50 100 150 200 250 300 350
%GF UGF
Modulo Elastico vs. %GF Prediccion Taguchi Modulo Elastico Especifico vs. % GF Prediccién Taguchi
%func=9 %func=9
1500 0
4000 § 4000
g
£ 3500 d £ 350
£ 3
2 ——EGF O3 H e E(GF 0.3 mm)
§ som b 5 a0 —— . )
H = —aE(GF 1 mm) H = E(GF 1mm)
& 2500 E(GF 6 mm) & 2500 - _— £(GF 6 mm)
2 ¥ E(GF 12 mm) E - / E(GF 12 mm)
"é 2000 ® § 2000 /
S
1500 3 1500
H
1000 1000
00 50 100 150 200 250 300 350 00 50 100 150 200 250 300 350
%GF UGF

Figura 5.3: Predicciones para el médulo elastico a T?ambiente €n cOMpuestos
reforzados con fibra de vidrio

5.2.2. Compuestos de Fibra de Basalto

En la figura 5.4 puede observarse, para los compuestos de fibra
de basalto, la contribucidon individual de cada variable de disefo del
material compuesto a la rigidez del material a temperatura ambiente
representada por el médulo elastico a traccion. El valor de la linea base,
en este caso, es de 2498 MPa.
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Modulo Elastico a Temperatura ambiente para compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las variables de disefo
LBF %BF % func
3000
"
2500 — T —_—
E 2000 /
T T T T T T T T T T T T
E 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
:0: visc TF %)
> 30004
g . — —
8 2500 -—— — -
o
O 2000
E T T T T T T
:g BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
E Act
3000 H
2500 ——
2000
T T
0 10

Figura 5.4: Contribucion individual de cada variable de disefio al Médulo Elastico a
T2ambiente para compuestos de fibra de basalto

Variacién del Médulo Elastico vs. Variables de Disefio.
Compuestos fibra de basalto.

2000
~ 1500 +—
©
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£
8 1000 +—
b
0
S
°
=]
S 500
°
0
=
L]

-500

%BF LBF %func Act visc TF (7]

%func

2116 1752 2701 2435 2593
2560 2274 2553 2562 2403
2639 2701 2380
2678 3267 2360
444.0 522.0 -148.0 1270 | -e50 | -830 | -190.0
INYOON 17.8% 20.9% -5.9% 51% | -38% | -33% | -7.6%
A, 79.0 427.0 -173.0
Ax0) D 17.1% -6.9%
Bs.q 39.0 566.0 -20.0
A (0) IS 22.7% -0.8%

Figura 5.5: Jerarquizacion de variables para el Modulo Elastico a T2%mbiente para
compuestos de fibra de basalto
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En la figura 5.5 puede observarse la jerarquizacion de la
influencia de las variables de disefio de los materiales compuestos
reforzados con fibra de basalto en el moddulo elastico a traccion
(temperatura ambiente). Se comprueba que los resultados son
semejantes a los obtenidos con la fibra de vidrio.

Modelo lineal del moédulo elastico a traccion (T?;mpiente) para
compuestos de fibra de basalto

De igual forma que en el caso anterior se ha calculado el modelo
lineal:

EBF_Taamb (MPa) = 1585 + 57.3-%gr + 33.6-Lgr - 39.8%func

En la figura 5.6 se han graficado cuatro casos representativos,
derivados del modelo lineal anterior.

Modulo Eléstico vs. % BF Prediccién Taguchi Modulo Elastico Especifico vs. % BF Prediccion Taguchi
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Figura 5.6: Predicciones para el médulo elastico a T?ambiente €n cOmpuestos
reforzados con fibra de basalto
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5.2.3. Comparacién entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En el desarrollo del presente trabajo de investigacion se ha
realizado un tratamiento completamente paralelo a la fibra de vidrio y a
la fibra de basalto. El disefio de experimentos elegido e implementado
para estudiar ambos casos ha sido exactamente el mismo y, por lo tanto,
se pueden comparar facilmente tanto los datos reales (muestras
ensayadas) como las predicciones efectuadas por el procedimiento de
Taguchi para cada uno de los tipos de fibra.

En la figura 5.7 se presentan la comparacion entre los resultados
reales (obtenidos de los 16 experimentos implementados) del médulo
elastico para los compuestos de vidrio y basalto.

Médulo Elastico a T* ambiente vs. N° Experimento Modulo Elastico a T* ambiente vs. N° Experimento
4500 4500
4000 /\ 4000 /'\
£ w0 A £ aso0
H 1 / H [f
8 3000 /\ 7 / 8 3000 /:\
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E 2500 \ s # alto g 2500 ~ N\/ 1% —=— Fibra Basalto|
2 \ ‘ / :
2 2000 1 Y 3 2000 A
2 J Y \:// 2 \v N/
1500 2 1500 =
1000 1000
1.2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
N° Experimento (ordenado por Longitud Fibra) N Experimento (ordenado por %fibra)
a) Experimentos ordenados por longitud de fibra b) Experimentos ordenados por % de fibra
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2500

ulo

8

Médulo Eléstico (Mpa.

3 2000
2

1500 1500

1000 1000
12 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 1.2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16

N° Experimento modificado (%funcionalizante) N° Experimento modificado (viscosidad)

c) Experimentos ordenados por % func d) Experimentos ordenados por viscosidad

Figura 5.7: Comparacion de los moédulos elasticos en traccion (T?ambiente) entre
compuestos de fibra de vidrio y basalto

En la grafica superior izquierda (figura 5.7 (a)) se presentan los
resultados ordenados por longitud de fibra, es decir, los resultados 1-4
corresponden a la longitud de fibra de 0.3 mm, los resultados 4-8
corresponden a la longitud de fibora de 1 mm, los resultados 8-12
corresponden a la longitud de fibra de 6 mm vy los resultados 12-16
corresponden a la longitud de fibra de 12 mm.
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En la grafica superior derecha (figura 5.7 (b)) se presentan los
resultados ordenados por la concentracién de fibra, es decir, los
resultados 1-4 corresponden con la concentracion del 5%, los resultados
4-8 corresponden con la concentracion del 10 %, los resultados 8-12
corresponden con la concentracién del 20% vy los resultados 12-16
corresponden con la concentracion del 30%.

Esta forma de presentar los resultados, modificando el orden de
los experimentos en funciéon de las distintas variables, nos permite
estudiar la existencia de tendencias de comportamiento diferentes para
los dos tipos de fibras analizadas. Como puede apreciarse en las
graficas, aunque existen légicas diferencias puntuales entre los valores
obtenidos en cada experimento para cada tipo de fibra, no se aprecian
diferencias de tendencias de comportamiento en la propiedad mecanica
analizada.

En la grafica ordenada por longitud de fibra (figura 5.7 (a)) puede
observarse el efecto de aumento del médulo al aumentar la longitud de
fibra. En la grafica ordenada por concentracién de fibra (figura 5.7 (b))
puede apreciarse el aumento progresivo del moddulo elastico a
temperatura ambiente al aumentar el porcentaje de fibra de refuerzo.

En la grafica ordenada por concentracion de funcionalizante
(figura 5.7 (c)) puede observarse una minima tendencia en el descenso
del médulo cuando la cantidad de funcionalizante aumenta. En la grafica
ordenada por viscosidad de la matriz polimérica (figura 5.7 (d)) puede
apreciarse que no existe ninguna tendencia clara de variacién del
modulo elastico con dicha variable.

Para concluir el estudio sobre el médulo elastico en traccion a
T%ambiente; €N la figura 5.8 se presenta una comparativa entre los dos tipos
de materiales compuestos.

Para mostrar una unica curva significativa del comportamiento de
cada tipo de fibra frente a la propiedad mecanica estudiada se ha
calculado el promedio de la propiedad respecto a la longitud de fibra
(representado por L'). Este mismo estudio se realizara para todas las
propiedades mecanicas analizadas.
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En la figura se representa unicamente el caso de concentracion
de funcionalizante de la matriz polimérica igual a cero. Para el resto de
los casos el comportamiento es muy similar.

Como puede apreciarse en la grafica no existen diferencias
significativas de comportamiento entre los dos tipos de fibras.

Modulo Elastico vs. % Fibra Predicciéon Taguchi
%func=0

4000
3500 ,z/f:::::::::::::
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2500 -

2000 w

Médulo Elastico (MPa)

1500

1000

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0

% Fibra de Refuerzo

Figura 5.8: Comparativa del médulo elastico a T?amniente €n compuestos reforzados con fibra
de vidrio y basalto
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L Fibra (mm) %Fibra Yofunc | E{GF}rambiente | EIP{GFhambiente | E(BF)rambiente | E/IP (BF}rambients

1 0.3 5 0 1604.2 1736.1 15717 1700.8
2 03 5 3 14742 1595 4 14233 1540.4
3 03 5 B 1605.0 1737.0 1250.8 13537
4 0.3 5 E] 1311.7 14196 1230.8 1332.1
5 03 10 0 1880.0 1954 3 2094 2 21769
6 0.3 10 3 1750.0 1819.1 1945.5 2022.7
7 0.3 10 B 1880.8 1956.1 17733 1843.4
8 03 10 9 1587 5 1650 2 17533 18226
9 0.3 0 0 2576.7 24919 25208 24379
10 03 20 3 24467 2366 2 23725 7294 5
11 03 20 5 2577 5 24927 22000 21277
12 0.3 20 k] 2254.2 2203.1 2150.0 2108.3
13 03 a0 0 3175 29887 3086.7 27508
14 0.3 30 3 3187.5 25716 2938.3 2647.1
15 0.3 30 B 3318.3 2989.5 27658 24917
16 0.3 30 9 3025.0 27262 27458 2473.7
17 1 5 D 2200.0 2391.0 20158 21916
18 1 5 3 2070.0 22403 1867.5 2021.1
19 1 5 [} 22008 23819 1695.0 1834.4
20 | 5 E] 1907 5 2064 4 1675.0 1812.8
21 1 10 0 24758 25736 25383 26386
22 | 10 3 23458 24385 2390.0 24844
23 1 10 B 2476.7 2574.5 2175 2305.1
24 1 10 9 2183.3 2269.6 2197.5 2284.3
25 1 20 D 3172.5 3068.2 29650 2867.5
26 1 20 3 3042.5 2942.5 2816.7 2724.0
27 1 20 5 31733 30690 2644 2 25657 2
28 | 20 E] 2880.0 27853 26242 2537.9
29 1 a0 0 39133 3526 5 35308 31809
30 1 30 3 37833 3408 4 3825 3047 3
31 i 30 B 3914.2 3526.3 32100 28919
32 1 30 9 3620.8 3262.0 3190.0 28739
33 B 5 D 2200.8 2351.9 2095.0 2267.3
34 5 5 3 2070.8 2241.2 1946.7 2106.8
35 B 5 8 2201.7 23528 17742 1920.1
36 B 5 9 1908.3 20B5 3 17542 1898.4
37 B 10 0 2476.7 2574.5 26175 2720.9
38 B 10 3 2346 7 2439 4 24692 2566.7
39 B 10 B 24775 25754 22967 2387 4
40 B 10 E] 2184.2 2270.4 2276.7 23665
41 3 20 0 31733 30690 30442 2944 1
42 B 20 3 3043.3 2943.3 2895 2800.6
43 B 20 B 3742 3069.6 27233 26338
44 B 20 9 2850.8 2786.1 2703.3 2614.4
45 6 30 D 3914.2 3526.3 3610.0 3262.3
46 B a0 3 3784.2 3409.2 3461.7 31188
47 B a0 B 39150 3527.0 3289.2 29632
48 5 30 E] 36217 32628 3269.2 2945 2
49 12 5 0 22833 24711 21342 2309.7
50 12 5 3 21533 23304 1985.8 21492
51 12 5 B 2254.2 24720 18133 1962.5
52 12 5 9 1990.8 21546 17933 1940.8
53 12 10 D 2559.2 2660.3 2B56.7 27616
54 12 10 3 2429.2 25251 2608.3 2607.4
55 12 10 8 2560.0 2651.1 23358 2428.1
56 12 10 9 22867 2366 2 23158 2407 3
57 12 20 0 3266.8 3148.8 3083.3 29919
58 12 20 3 31258 30230 29350 28385
59 12 20 B 3266.7 31496 27625 %717
60 12 20 E] 2963.3 2565.9 27425 2652.3
61 12 a0 0 3996.7 36006 3649.2 32875
62 12 30 3 3566.7 3453.5 3500.8 3153.9
63 12 30 5 3997.5 3601.4 3328.3 2998.5
64 12 a0 9 37042 33371 3306.3 29805

Tabla 5.V: Predicciones obtenidas para el médulo elastico a traccion (T%ambiente) utilizando el
método de Taguchi
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5.2.4. Conclusiones para el moédulo elastico a
traccion a temperatura ambiente

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para el moédulo elastico a temperatura
ambiente de materiales compuestos reforzados con fibras de

vidrio/basalto son las siguientes:

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de vidrio son ligeramente
superiores (6.79% en promedio) a los homodlogos obtenidos con
fibra de basalto

Las variables vitales (para ambos tipos de fibra) son, por orden
de importancia, la concentracién de la fibra, la longitud de la fibra
y el grado de funcionalizacién de la matriz polimérica. El resto de
las variables analizadas (viscosidad de la matriz polimérica, tipo
de funcionalizante, diametro y grado de activacion de la fibra)
tienen una incidencia muy baja y pueden eliminarse del estudio

El médulo elastico en traccidn (T?mbiente) aumenta de manera casi
lineal con la concentracién de la fibra. El comportamiento con la
longitud de la fibra presenta un fendbmeno de saturacion para
valores relativamente bajos de longitud de fibra (~1mm).
Respecto al grado de funcionalizacion de la matriz polimérica
puede observarse que el efecto de anadir funcionalizante se
vuelve perjudicial por encima del 6%
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5.3. ANALISIS DEL MODULO ELAsSTICO A ALTA
TEMPERATURA

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para el
modulo elastico en traccion a alta temperatura (80°C), y se realiza un
estudio analogo al del apartado anterior.

5.3.1. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.9 el valor de la linea base,
en este caso, es de 1301 MPa.

Modulo Elastico a 80°C para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las variables de diseio
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Figura 5.9: Contribucién individual de cada variable de disefio al Médulo Elastico a 80°C
para compuestos de fibra de vidrio

Analizando la figura 5.10 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracion de la fibra (%ce), la longitud de
la fibra (LgF) y la concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica
(%func)-

El comportamiento de las variables vitales es el mismo que para
el caso del moédulo elastico en traccion a T2,piente. La concentracion de
fibra presenta un comportamiento progresivo, la longitud de fibra
presenta un comportamiento saturado y la concentracion de
funcionalizante del matriz polimérica presenta un comportamiento
singular.
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Variacion del Médulo Elastico (80°C) vs. Variables de
Disefio. Compuestos fibra de vidrio.
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1380.3 1645 1324.2
1494.5 1866.7 1150.6
A, 332.2 234.3 -166.6 168 | 585 | 911 | 274
IO 25.5% 18.0% -12.8% 13% | 45% | -7.0% | 2%
B,s 49.4 681.5 42.7
B,.5(%) 3.8% 52.4% 3.3%
Bsy 114.2 221.7 -173.6
A4 (%) EED 17.0% -13.3%

Figura 5.10: Jerarquizacion de variables para el Médulo Elastico a 80 °C para
compuestos de fibra de vidrio

Modelo lineal del moédulo elastico a traccion (80°C) para
compuestos de fibra de vidrio

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VI, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

Ecr sorc (MPa) = 502 + 47.8%cr + 31.1-Lar - 28.3 -%func

En la figura 5.11 se han graficado cuatro casos representativos.
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Modulo Elastico (80°C) vs. %GF Prediccién Taguchi Modulo Eléstico Especifico (80°C) vs. %GF Prediccion Taguchi
Y%func= 0 Y%func= 0
s
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H — H —
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Figura 5.11: Predicciones para el médulo elastico a 80°C en compuestos reforzados
con fibra de vidrio

5.3.2. Compuestos de Fibra de Basalto.

Como puede apreciarse en la figura 5.12 el valor de la linea
base, para este caso, es de 1401 MPa.

Modulo Elastico a 80°C para compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las variables de disefo
LBF % BF % func
2000 H
15007 o~ \ \
E 1000 4 / //
T T T T T T T T T T T T
E 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
) visc TFE %]
,}__" 2000
12
‘@ 1500 I .
w — v
O 1000
=] T T T T T T
:8 BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
E Act
2000 H
1500 - ~—
—
1000
T T
0 10

Figura 5.12: Contribucién individual de cada variable de disefio al Médulo Elastico a
80 °C para compuestos de fibra de basalto
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Variacién del Médulo Elastico (80°C) vs. Variables de
Disefio. Compuestos fibra de basalto.

1400

1200

N
o
=)
<]

800

A Médulo elastico (MPa)
S
[}
o

%GF LGF % func Act visc ] TF

3
%func

866.7 1659.3
1419.8 1112.2 1420.5 14719 | 13975 | 1388 | 1322.4
1588.3 1500.3 1376.1
1609.1 2115.8 1148.1

A, 433.1 245.5 -238.8 1419 | 70 | 260 [ -157.2

IWYOON  30.9% 17.5% -17.0% 101% | 05% | -1.9% | -11.2%

B,s 168.5 397.1 -44.4

IO 12.0% 28.3% -3.2%

Bsy 20.8 606.5 -228.0

B34 (%) 1.5% 43.3% -16.3%

Figura 5.13: Jerarquizacion de variables para el Médulo Elastico a 80 °C para
compuestos de fibra de basalto

En la figura 5.13 puede comprobarse como los resultados son
similares a los obtenidos con la fibra de vidrio.

Modelo lineal del moédulo elastico a traccién (80°C) para
compuestos de fibra de basalto

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VI, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

Egr socc (MPa) = 649 + 49.0-%er + 40.0-Ler - 52.6:%func

En la figura 5.14 se han graficado cuatro casos representativos.
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Modulo Elastico vs. %BF Prediccion Taguchi Modulo Eléstico Especifico vs. %BF Prediccién Taguchi
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Figura 5.14: Predicciones para el médulo elastico a 80°C en compuestos reforzados
con fibra de basalto

5.3.3. Comparacion entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.15 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) del modulo elastico
para los compuestos de vidrio y basalto.

Analizando las graficas, puede apreciarse que los resultados
reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son bastante
parecidos.
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Médulo Elastico (80°C) vs. N° Experimento Médulo Elastico (80°C) vs. N° Experimento
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Figura 5.15: Comparacién de mdédulos elasticos en traccién (a 80°C) entre compuestos
de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre el médulo elastico en traccion a
alta temperatura, en la figura 5.16 se presenta un caso para comparar
materiales compuestos con los dos tipos de fibra.

Modulo Elastico (80°C) vs. % Fibra Prediccion Taguchi
%func=0
2750
2250 P
=
o
= %‘
o 1750
£ —e—E_80°C (GF L*)
= —=—E_80°C (BF L¥)
o 1250 4
=]
-3
Q
H
750
250 . . . . . .
0.0 5.0 10.0 150 200 250 300 350
% Fibra de Refuerzo

Figura 5.16: Comparacion del médulo elastico a 80°C en compuestos reforzados con fibra
de vidrio y basalto
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L Fibra (mm) %Fibra | %func E(GF)soc Eip(GFlsec E(BF)goc Elp (BF)goec
1 0.3 5 0 5738 5209 7106 7625
2 03 g 3 407 2 4407 471.9 a06.3
3 0.3 5 B 449.8 486.8 427.5 458.6
4 0.3 5 9 2763 299.0 1285 2140
5 0.3 10 0 B08.1 B840.0 956.1 589.8
5] 0.3 10 3 B41.5 BE6.5 7174 7426
7 03 10 B 6642 711.2 B573.0 695 6
8 0.3 10 El 510.6 530.8 445.0 460.6
9 03 20 1] 1488.6 1440.6 13532 13125
10 0.3 20 3 1323.0 12795 11145 1080.8
11 0.3 20 B 1365.7 13208 1070.0 1037.8
12 03 20 ] 1192.1 1152.9 542.0 816.7
13 0.3 30 0 1711.3 15417 1959.8 17672
14 03 30 3 15447 1391.6 17210 1551.9
15 0.3 30 B 15687.3 1430.0 1676.6 1511.8
16 0.3 30 g 1413.8 12736 14486 130B.2
17 1 5 0 906.0 980.5 11438 1227 2
18 1 5 3 7394 800.2 905.0 9711
19 1 a B 7821 8464 860.6 9234
20 1 5 El B03.5 B58.5 B32.6 E78.8
21 1 10 0 1140.3 1185.4 1389.3 1438.2
22 1 10 3 9738 1012.2 1150.5 1191.0
23 1 10 B 1016.4 1056 .6 1106.1 11451
24 1 10 9 8428 8761 578.1 509.0
25 1 20 1] 1821.8 1761.9 176864 17327
26 1 20 3 1655.3 1600.9 1547 B 1501.1
27 1 20 B 1697.9 16421 1503.2 1458.0
28 1 20 9 1524.3 1474 2 12752 1236.9
29 1 30 0 20435 1841.0 2393.0 2157.8
30 1 30 3 1876.9 1690 .9 21542 1942.5
31 1 30 B 1918.6 1728.4 2109.8 1902.4
32 1 30 9 1746.0 1573.0 1881.8 1696.8
33 B ] 1] 9553 1033.9 13123 1408.0
34 B 5 3 7888 B853.6 10735 1151.9
35 B 5 B B831.4 83995 10291 1104.2
36 B ] 9 B57 8 711.9 501.1 8596
37 B 10 0 1188.7 1236.7 1857.8 1612.6
38 b 10 3 1023.1 1063.5 1319.0 1365.5
39 B 10 B 1065.8 1107 .8 12746 1319.5
40 B 10 g 8922 927 .4 10466 1083.5
41 B 20 0 16871.2 1809 6 1954.9 1896.1
42 B 20 3 1704.6 1648 .5 1716.1 1664.5
43 B 20 5] 1747.3 1689.8 16717 1621.4
44 B 20 El 1573.7 16219 14437 1400.3
45 B 30 0 2092.8 16854 25615 2309.7
46 B 30 3 1926.3 17354 2322.7 2094 .4
47 B 30 B 1968.9 17738 22783 20544
48 B 30 ] 1795.3 1617.4 20503 1548.8
49 12 5 u] 1063.6 1157 B 1333.0 1430.3
50 12 a 3 S03.0 9773 10943 1174.1
51 12 5 B 9457 1023.4 1049.9 1126.5
52 12 5 g 7720 8356 52189 881.8
53 12 10 0 1303.9 13554 1578.5 1634.1
54 12 10 3 1137.3 1182.3 1339.8 1386.9
55 12 10 B 1180.0 1226.6 12954 1341.0
56 12 10 El 1006.4 1046.2 1067 .4 1104.8
57 12 20 1] 1985.4 1920.1 19756 1916.2
58 12 20 3 1818.8 1759.0 1736.9 1684.7
59 12 20 B 1861.5 1800.3 1692.5 1641.6
60 12 20 ] 1687.9 1632.4 1464 5 1420.4
61 12 30 0 2207 1 1988 .4 25822 23284
62 12 30 3 2040.5 16838.3 23435 21131
63 12 30 B 2083.2 16876.7 2299.0 2073.1
64 12 30 9 1908.6 17203 2071.0 1867.5

Tabla 5.VI: Predicciones obtenidas para el médulo elastico a traccion (80°C) utilizando el método
de Taguchi
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5.3.4. Conclusiones para el médulo elastico en
traccion a alta temperatura (80°C)

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para el modulo elastico a alta temperatura
(80°C) de materiales compuestos reforzados con fibras de vidrio/basalto
son las siguientes.

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de basalto son ligeramente
superiores (7,14% en promedio) a los homdlogos obtenidos con
fibra de vidrio

Las variables vitales (para ambos tipos de fibra) son, por orden
de importancia, la concentracién de la fibra, la longitud de la fibra
y el grado de funcionalizacién de la matriz polimérica. El resto de
las variables analizadas (viscosidad de la matriz polimérica, tipo
de funcionalizante, diametro y grado de activacion de la fibra)
tienen una incidencia muy baja y pueden eliminarse del estudio

El médulo elastico en traccion a alta temperatura (80°C) aumenta
de manera casi lineal con la concentracion de la fibra. El
comportamiento con la longitud de la fibra presenta un fenémeno
de saturacion para valores mas altos de longitud de fibra (6mm)
que para el caso del modulo elastico a temperatura ambiente
(1Tmm). Respecto al grado de funcionalizacion de la matriz
polimérica puede observarse que el efecto de anadir
funcionalizante es, en general, perjudicial
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5.4. ANALISIS DE LA TENSION DE ROTURA A
TRACCION

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para la
tensién de rotura en traccidén a temperatura ambiente.
54.A1. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.17 el valor de la linea base,
en este caso, es de 39.3 MPa.

Tension de Rotura a traccion para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales para las variables de disefio
LGF %GF % func
45
. /—\—’ /.’_" ’/\
F ol / /‘/ \\'
E T T T T T T T T T T T 1
~ 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
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=
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14 404 S ——
© —s —
T
c 359
~° T T T T T T
ﬁ BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
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ﬁ 45
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0] 10

Figura 5.17: Contribucidn individual de cada variable de disefio a la Tensidn de Rotura
en Traccion a T? amviente para compuestos de fibra de vidrio

Analizando la figura 5.18 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracién de funcionalizante de la matriz
polimérica (%iunc), la longitud de la fibra (Lgr) y la concentracion de la
fibra (%ge). La concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica
presenta un comportamiento singular, la longitud y la concentracién de
fibra presentan un comportamiento saturado.
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Variacion de la Tension de Rotura vs. Variables de
Disefio. Compuestos fibra de vidrio.
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Figura 5.18: Jerarquizacion de variables para la Tension de Rotura en Traccion a
Teambiente para compuestos de fibra de vidrio

Modelo lineal de la tension de rotura a traccidon (Tampiente) para
compuestos de fibra de vidrio

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VII, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

O owra 6F (MPa) = 36.1 - 0.821 -Y%func + 0.233 -%gr + 0.643 ‘Lgr

En la figura 5.19 se han graficado cuatro casos representativos.



213

CapriTULOV

Tensién de Rotura vs. %GF Prediccién Taguchi Tensién de Rotura Especifica vs. %GF Prediccién Taguchi
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Figura 5.19: Predicciones para la tensién de rotura a traccion (Tambiente) €n
compuestos reforzados con fibra de vidrio

5.4.2.

Compuestos de Fibra de Basalto

Como puede apreciarse en la figura 5.20 el valor de la linea base,

en este caso, es de 38.4 MPa.

Tension de Rotura a tracciéon para compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las variables de disefio
LBF %BF % func
40 /.//‘ //
N ,// ,// \/‘
= 361 T T T T T T T T T T T
~ 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
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Figura 5.20: Contribucion individual de cada variable de disefio a la Tension de Rotura
en Traccion a T?amviente para compuestos de fibra de basalto
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Variacion de la Tension de Rotura vs. Variables de
Disefio. Compuestos fibra de basalto.
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Figura 5.21: Jerarquizacion de variables para la Tension de Rotura en Traccion a
T2ambiente para compuestos de fibra de basalto

Analizando la figura 5.21 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracion de funcionalizante de la matriz
polimérica (%unc), la concentracion de la fibra (%ge) y la longitud de la
fibra (Lgg). La concentracién de funcionalizante del matriz polimérica
presenta un comportamiento singular, la longitud de fibra y la
concentracion de fibra presentan un comportamiento saturado.

Modelo lineal de la tension de rotura a traccidon (Tampiente) para
compuestos de fibra de basalto

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VII, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

O otura BF (MPa) =359 -0.514 'o/ofunc + 0.345 -Lgg + 0.194 -%5gF

En la figura 5.22 se han graficado cuatro casos representativos.
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Tension de Rotura vs. %BF Prediccion Taguchi Tensién de Rotura Especifico vs. %BF Prediccién Taguchi
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Figura 5.22: Predicciones para la tensién de rotura a traccion (Tambiente) €n
compuestos reforzados con fibra de basalto

5.4.3. Comparacion entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.23 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) de la tension de
rotura en traccion para los compuestos de vidrio y basalto.

Analizando las graficas, puede apreciarse que los resultados
reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son bastante
parecidos.
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Tension de Rotura a traccion vs. N° Experimento Tension de Rotura a traccion vs. N° Experimento
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Figura 5.23: Comparacion de tensién de rotura en traccion (T%ambiente) €ntre compuestos
de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre la tension de rotura en traccion a
temperatura ambiente, en la figura 5.24 se presenta un caso concreto
para comparar materiales compuestos con los dos tipos de fibra.

Como puede apreciarse en la grafica no existen diferencias
significativas de comportamiento entre los dos tipos de fibras.

Tensioén de Rotura vs. % Fibra Prediccion Taguchi
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Figura 5.24: Comparacion de la tensién de rotura en traccion (T%mbiente) €n cOmpuestos
reforzados con fibra de vidrio y basalto
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5.4.4. Conclusiones para la tensiéon de rotura en
traccion a temperatura ambiente

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para la tension de rotura en traccion a
temperatura ambiente de materiales compuestos reforzados con fibras
de vidrio/basalto son las siguientes.

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de vidrio son ligeramente
superiores (2.29 % en promedio) a los homdlogos obtenidos con
fibra de basalto

Las variables vitales (para ambos tipos de fibra) son el grado de
funcionalizacién de la matriz polimérica, la concentracion de la
fibra y la longitud de la fibra

La tension de rotura en traccion a temperatura ambiente presenta
un doble fendmeno de saturacion, tanto respecto a la longitud de
la fibra como respecto al porcentaje de la fibra de refuerzo

El comportamiento de la tensidén de rotura con la concentracién
del funcionalizante de Ila matriz polimérica presenta un
comportamiento singular, destacando que para niveles medios-
bajos de funcionalizante se consiguen los mayores niveles de la
propiedad mecanica analizada
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L Fibra (mm) | %Fibra | %func a(GF) olp(GF) o(BF) oip (BF)

1 0.3 5 0 337 365 353 379
2 03 g 3 372 40.2 35.8 354
3 0.3 5 B 311 336 31.3 336
4 0.3 5 9 25 298 316 340
5 0.3 10 0 36.0 374 36.8 3681
5] 0.3 10 3 3895 41.0 373 386
7 03 10 B 334 347 32.8 340
8 0.3 10 El 298 31.0 33.2 34.4
9 03 20 1] 389 T 39.3 381
10 0.3 20 3 42 4 41.0 398 386
11 0.3 20 B 363 351 353 343
12 03 20 ] 328 3.7 35.7 346
13 0.3 30 0 3896 356 401 36.2
14 03 30 3 430 8.8 40.6 366
15 0.3 30 B 369 333 36.1 325
16 0.3 30 g 334 30.1 36.5 329
17 1 5 0 339 36.7 36.5 392
18 1 5 3 374 40.4 370 387
19 1 a B 313 338 32.5 348
20 1 5 El 277 300 328 353
21 1 10 0 36.2 6 381 39.4
22 1 10 3 397 41.2 386 3949
23 1 10 B 336 349 341 353
24 1 10 9 300 31.2 34.4 356
25 1 20 1] Sl 79 40.6 3
26 1 20 3 426 4.2 41.0 398
27 1 20 B 365 353 366 355
28 1 20 9 330 319 369 358
29 1 30 0 358 358 1.3 373
30 1 30 3 432 389 418 377
31 1 30 B EIN 334 7.3 337
32 1 30 9 336 303 77 340
33 B ] 1] 409 443 39.2 42.0
34 B 5 3 A4 4 48.1 39.7 12 6
35 B 5 B 383 415 352 378
36 B ] 9 348 76 35.5 381
37 B 10 0 433 450 40.7 422
38 b 10 3 46.7 486 41.2 427
39 B 10 B 40 6 422 36.7 38.0
40 B 10 g 371 385 371 384
41 B 20 0 4B 2 47 43.2 419
42 B 20 3 437 480 437 A2 4
43 B 20 B 438 421 39.2 380
44 B 20 El 40.0 387 39.6 38.4
45 B 30 1] 46.8 422 44.0 397
46 B 30 3 50.3 453 445 401
a7 B 30 B 442 395 400 36.1
48 B 30 ] 406 36.6 40.4 36.4
49 12 5 u] 405 438 395 A2 4
50 12 a 3 44.0 476 40.0 4289
51 12 5 B 379 41.0 35.5 38.1
52 12 5 g 343 371 359 3B/5
53 12 10 0 428 445 411 125
54 12 10 3 453 48.1 416 430
55 12 10 B 402 M7 371 384
56 12 10 El 366 33.1 374 38.8
57 12 20 1] 457 442 436 423
58 12 20 3 492 476 441 427
59 12 20 B 431 M7 396 38.4
60 12 20 ] 396 38.3 39.9 387
61 12 30 0 AB 4 418 444 A0.0
62 12 30 3 49.8 449 44.8 40.4
63 12 30 B 437 39.4 40.4 36.4
64 12 30 9 A0.2 362 407 367

Tabla 5.VII: Predicciones obtenidas para la tension de rotura en traccion (T2ambiente) utilizando el
método de Taguchi
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5.5. ANALIsIs DE LA TEMPERATURA DE DEFLEXION
BAJo CARGA (HDT)

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para la
temperatura de deflexién bajo carga (HDT).
5.5.1. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.25 el valor de la linea base,
en este caso, es de 108.5 °C.

Temperatura de Deflexion Bajo Carga (HDT) para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las variables de disefio

LGF %GF % func
1204 /_’_&/4 /
[ S— -
100
804
T T T T T T T T T T T T
0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
visc TF (%]
—~
(8]
& 120
—- e N
= — — —
A 1004
I 80+
T T T T T T
BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
Act
120+
[ S
—y
100
804
T T
0 10

Figura 5.25: Contribucion individual de cada variable de diseio a la Temperatura de
Deflexion Bajo Carga (HDT) para compuestos de fibra de vidrio

Analizando la figura 5.10 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracion de la fibra (%GF), la longitud de
la fibra (LGF) y la concentracién de funcionalizante de la matriz
polimérica (%func).

Para el HDT en materiales compuestos reforzados con fibra de
vidrio, la concentracion de fibra presenta un comportamiento progresivo,
la longitud de fibra presenta un comportamiento saturado y la
concentracién de funcionalizante de la matriz polimérica presenta un
comportamiento singular.
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Variacion de la Temperatura de Deflexion Bajo Carga vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de vidrio.

70.00

60.00 T—

50.00

40.00

30.00

20.00

A HDT (°C)

10.00

% GF LGF %func Act 2 visc TF

3
%func visc

75.6 72.11 112.3 107.04 112.47
116.4 104.91 105.52 110 | 109.55 | 104.57 | 1035
119.03 122.32 109.4
123.05 134.74 106.87
40.8 32.8 6.8 30 | 21 | 79 | -100
LYRNCON  37.6% 30.2% -6.2% 27% | 19% | -7.3% | -9.3%
B, 2.6 17.4 3.9
Bs.3(%) 2.4% 16.0% 3.6%
B34 4.0 12.4 2.5
A (%) 11.4% -2.3%

Figura 5.26: Jerarquizacion de variables para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga
(HDT) en compuestos de fibra de vidrio

Modelo lineal de la Temperatura de Deflexién bajo Carga (HDT) para
compuestos de fibra de vidrio

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VIII, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

HDT or (°C) = 62.6 + 2.22 Ycr + 2.56 -Lor - 0.414 %orunc

En la figura 5.27 se han graficado cuatro casos representativos.
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HDT vs. %GF Prediccién Taguchi
%func= 0

HDT Especifica vs. %GF Prediccién Taguchi
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Figura 5.27: Predicciones para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga en
compuestos reforzados con fibra de vidrio

5.5.2. Compuestos de Fibra de Basalto

Como puede apreciarse en la figura 5.28 el valor de la linea base,
en este caso, es de 111 °C.

Temperatura de Deflexion Bajo Carga (HDT) para compuestos de fibra de basalto|
Efectos Principales de las variables de disefio
LBF % BF % func
130 //4 /0
1054 / A
80
T T T T T T T T T T T T
0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
visc TF 2
~
9 130
= R - -
1054 v
[a]
I 80
BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
Act
130
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804
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Figura 5.28: Contribucidn individual de cada variable de disefio a la Temperatura de
Deflexion Bajo Carga (HDT) para compuestos de fibra de basalto
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Analizando la figura 5.29 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la longitud de la fibra (LBF), la concentraciéon de
la fibra (%BF) vy la concentracion de funcionalizante de la matriz
polimérica (%func).

El comportamiento de las variables es el mismo que en el caso
de materiales compuestos reforzados con fibra de vidrio: la
concentracion de fibra presenta un comportamiento progresivo, la
longitud de fibra presenta un comportamiento saturado y la
concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica presenta un
comportamiento singular.

Variacion de la Temperatura de Deflexion Bajo Carga vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de basalto.

70.00

60.00

50.00

40.00

30.00

20.00

A HDT (°C)

10.00

LBF %BF %func TF visc Act 2

3
%func

87.28 114.08 112.97
104.75 109.93 107.7 108.97 | 108 | 112.04 | 109.1
132.65 116.54 112.44
136.44 130.4 111.11
34.4 22.7 5.2 41 | 61 | 20 [ -39
VWACON  31.0% 20.4% -4.7% 3.7% | -55% | 18% | -35%
By 27.9 6.6 4.7
VOO 25.1% 6.0% 4.3%
Bsg 3.8 13.9 1.3
OO 3.4% 12.5% -1.2%

Figura 5.29: Jerarquizacion de variables para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga
(HDT) en compuestos de fibra de basalto
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Modelo lineal de la Temperatura de Deflexién bajo Carga (HDT) para
compuestos de fibra de basalto

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 5.VIII, al aplicar la prediccidén de Taguchi es el siguiente:

HDT BF (OC) =65.1+ 1.48 -%pgr + 4.65 ‘L - 0.022 -%ftunc

En la figura 5.30 se han graficado cuatro casos representativos.

HDT vs. %BF Prediccién Taguchi HDT Especifico vs. % BF Prediccion Taguchi
%func=0 %func=0
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= / _— HOT (BF 12 5 <
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Figura 5.30: Predicciones para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga en
compuestos reforzados con fibra de basalto

5.5.3. Comparacion entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.31 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) de la temperatura de
deflexién bajo carga para los compuestos de vidrio y basalto.

Analizando las graficas, puede apreciarse que los resultados
reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son bastante
parecidos.
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HDT vs. N° Experimento HDT vs. N° Experimento
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Figura 5.31: Comparacion de la Temperatura de Deflexién Bajo Carga (HDT) entre
compuestos de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre la temperatura de deflexiéon bajo

carga, en la figura 5.32 se presenta una comparacién simplificada de los
dos tipos de fibras.

HDT vs. % Fibra Prediccion Taguchi
% func=0

160

140 /

20 /'
e 100 —a—HDT (GF L%
'é _m—HDT (BF L")

80 1

60

40 . . . . . .

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0
%Fibra de Refuerzo

Figura 5.32: Comparacion de la Temperatura de Deflexién Bajo Carga (HDT) en compuestos
reforzados con fibra de vidrio y basalto
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L Fibra (mm) | %Fibra | %func| HDT(GF) HDTIp(GF) HDT (BF) HDTIp(BF)

1 0.3 5 i 52.4 567 545 58.4
2 0.3 3 3 455 49.4 493 528
3 0.3 5 B 495 536 540 57.9
4 0.3 5 9 470 508 527 565
5 0.3 10 0 758 78.8 71.1 736
6 0.3 10 3 590 717 659 8.2
7 0.3 10 ] 729 757 70E 731
8 0.3 10 9 703 731 693 717
9 0.3 20 0 93.2 50.1 7T 75.4
10 0.3 20 3 86.4 838 725 703
11 03 20 5 90.3 87.3 772 749
12 0.3 20 9 87.8 549 754 736
13 0.3 30 0 105.6 951 915 825
14 03 30 3 9.8 89.0 86.3 774
15 0.3 30 B 102.7 925 a1.1 821
16 0.3 30 E] 100.2 50.2 897 808
17 1 5 0 83.8 90.7 829 88.9
18 1 5 3 770 533 77T 833
19 1 3 B 809 B7.5 52.4 884
20 1 5 E] 783 54.8 1.1 87.0
21 1 10 i 116.6 121.2 105.5 109.2
22 1 10 3 109.8 114.1 100.3 1038
23 1 10 B 113.7 118.2 105.0 108.7
24 1 10 9 1111 1155 103.7 107 4
25 1 20 0 134.0 129.6 112.1 1087
26 1 20 3 127.2 123.0 106.9 103.7
27 1 20 B 131.1 126.8 117 1083
28 1 20 9 1285 124.3 1103 107.0
29 1 30 D 146.4 131.9 126.0 1136
30 1 30 3 139.6 1258 120.8 1089
31 1 30 5 143.5 129.3 1255 1132
32 1 30 9 141.0 127.0 124.2 112.0
33 E 5 0 86.4 935 110.8 1188
34 5 5 3 795 86.2 1056 1133
35 [ 5 B 835 0.4 110.3 118.3
36 5 5 E] 510 576 109.0 116.9
37 5 10 0 119.2 123.9 133.4 138.1
38 5 10 3 112.4 116.9 128.2 1327
39 5 10 B 116.3 120.9 132.9 1376
40 5 10 £} 113.8 118.3 131.6 136.2
41 [ 20 0 136.6 1321 140.0 1358
42 5 20 3 129.8 1256 134.8 130.8
43 5 20 B 133.7 129.3 139.6 135.4
44 3 20 9 131.2 126.9 138.2 134.1
45 5 30 0 149.0 134.3 153.9 1388
46 5 30 3 142.3 128.2 143.7 134.1
47 B 30 ] 146.1 131.7 153.4 1383
48 5 30 9 14365 129.4 152.1 1371
49 12 5 0 90.4 97.9 114.6 1229
50 12 5 3 836 905 109.3 1173
51 12 5 5 87.5 94.7 1141 1224
52 12 5 9 85.0 92.0 112.8 121.0
53 12 10 0 123.2 1281 137.2 1420
54 12 10 3 116.4 121.0 132.0 1366
55 12 10 B 120.3 125.1 136.7 1416
56 12 10 E] 117.8 122.4 135.4 140.2
57 12 20 0 140.6 136.0 143.8 1395
58 12 20 3 133.9 129.4 138.6 134.4
59 12 20 B 137.7 133.2 143.3 139.0
60 12 20 E] 135.2 130.8 142.0 137.7
61 12 30 i 153.1 137.9 157.7 142.2
62 12 30 3 146.3 131.8 152.5 137.5
63 12 30 B 150.2 135.3 157.2 1418
64 12 30 9 147 6 133.0 155.9 140 6

Tabla 5.VIII: Predicciones obtenidas para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga (HDT)
utilizando el método de Taguchi
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5.5.4. Conclusiones para la temperatura de
deflexion bajo carga (HDT)

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para la temperatura de deflexién bajo carga
(HDT) de materiales compuestos reforzados con fibras de vidrio/basalto
son las siguientes:

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de basalto son ligeramente
superiores (2.25 % en promedio) a los homdlogos obtenidos con
fibra de vidrio

Las variables vitales (para ambos tipos de fibra) son la
concentracién de la fibra, la longitud de la fibra y el grado de
funcionalizacion de la matriz polimérica, El resto de las variables
analizadas (viscosidad de la matriz polimérica, tipo de
funcionalizante, diametro y grado de activaciéon de la fibra) tienen
una incidencia muy baja y pueden eliminarse del estudio. Incluso
la variable del grado de funcionalizacién de la matriz polimérica
podria eliminarse del estudio para ambos tipos de fibras debido a
su bajo grado de influencia

Aunque el comportamiento de los dos tipos de fibras es similar,
analizando el comportamiento de las dos fibras frente a la
variable longitud de fibra se ha observado una ligera diferencia.
El fendmeno de saturacion respecto a esta variable se consigue
antes en el caso de la fibra de vidrio (1 mm) que para la fibra de
basalto (6 mm)
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5.6. ANALIsIS DE LA ENERGIA DISIPADA EN IMPACTO
UNIAXIAL (IZOD CON ENTALLA) A TEMPERATURA
AMBIENTE

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para la
energia disipada en impacto uniaxial (Izod con entalla) a temperatura
ambiente.

5.6.1. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.33 el valor de la linea base,
en este caso, es de 4.3 KJ/m?.

Energia Disipada IZOD con entalla para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las varialbes de disefio
LGF %GF % func
60 /
4.5 — \\
E 3.0 / / \..\_.
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2 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
=’ visc TF %]
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E 6.0
Q
‘W 4.5 \ -— [ —
© 3.0
‘a’ T T T T T T
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Figura 5.33: Contribucidn individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada
ante Impacto Uniaxial (Izod con entalla) para compuestos de fibra de vidrio

De la figura 5.34 se deduce que las variables vitales son, por
orden de influencia, la concentracion de la fibra (%GF), la concentracion
de funcionalizante de la matriz polimérica (%func), la longitud de la fibra
(LGF), la viscosidad de la matriz polimérica (visc), la activacion de la
fibra (Act) y el tipo de funcionalizante de la matriz polimérica (TF).

La unica variable que, para la propiedad mecanica analizada, no
ha resultado vital es el diametro de la fibra de refuerzo. Como puede
apreciarse, la influencia de las \variables concentracion de
funcionalizante (%func), longitud de la fibra (LGF) y viscosidad de la
matriz polimérica (visc) es del mismo orden de magnitud.
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Variacion de la Energia Disipada (Izod con entalla) vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de vidrio.
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Figura 5.34: Jerarquizacion de variables para la Energia Disipada ante Impacto Uniaxial
(Izod con entalla) para compuestos de fibra de vidrio

Todas las variables vitales excepto la longitud de la fibra
presentan un comportamiento progresivo. La longitud de la fibra
presenta un comportamiento de saturacibon a un valor de
aproximadamente 6 mm.

Modelo lineal de la energia disipada en ensayo uniaxial (Izod con
entalla) para compuestos de fibra de vidrio

A diferencia de las propiedades mecanicas analizadas
anteriormente, en el caso de la energia disipada en ensayo uniaxial
existen variables categéricas que son vitales. En particular, la variable
categérica mas importante es la viscosidad de la matriz polimérica.

Con el objetivo de simplificar los modelos matematicos obtenidos,
para esta propiedad mecanica, se ha decidido fijar las variables
categoricas “tipo de funcionalizante” y “activacion de la fibra de refuerzo”
en el valor para el cual se obtienen los mejores resultados (anhidrido
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maleico y no activacién acida). Con cada valor de la variable categérica
“viscosidad” se ha elaborado y analizado un modelo matematico distinto.

Los modelos lineales obtenidos, a partir de los resultados

presentados en las tablas 5.IX y 5.X, al aplicar la prediccion de Taguchi
son los siguientes:

Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

1zod &r (KJ/m?) = 4.50 + 0.160 -%gr + 0.139 -LgF - 0.273 %iunc

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

Izod or (KJ/m?) = 2.50 + 0.160 -%gr + 0.139 -Ler - 0.273 -%tunc

En las figuras 5.35 (viscosidad alta) y 5.36 (viscosidad baja) se
han graficado cuatro casos representativos.

1ZOD vs. %GF Prediccién Taguchi 1ZOD Especifico vs. %GF Prediccién Taguchi
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Figura 5.35: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial en
compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de alta viscosidad
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Figura 5.36: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial en
compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de baja viscosidad

5.6.2. Compuestos de Fibra de Basalto

Como puede apreciarse en la figura 5.37 el valor de la linea base,
en este caso, es de 4 KJ/m?.

Energia Disipada IZOD con entalla para compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las varialbes de disefio

LBF %BF % func
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Figura 5.37: Contribucidn individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada ante
Impacto Uniaxial (Izod con entalla) para compuestos de fibra de basalto
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Analizando la figura 5.38 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracion de la fibra (%BF), la
concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica (%func), la
viscosidad de la matriz polimérica (visc), la activacion de la fibra (Act) la
longitud de la fibra (LBF), y el tipo de funcionalizante de la matriz
polimérica (TF).

La unica variable que, para la propiedad mecanica analizada, no
ha resultado vital es el diametro de la fibra de refuerzo. Como puede
apreciarse, la influencia de las \variables concentracion de
funcionalizante (%func), longitud de la fibra (LBF), la activacion de la
fibra (Act) y viscosidad de la matriz polimérica (visc) es del mismo orden
de magnitud.

Variacion de la Energia Disipada (Izod con entalla) vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de basalto.
4.000

3.000

2.000 T—

1.000

0.000

-1.000 1
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-2.000

-3.000

%BF % func Act visc LBF TF 2

1
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A; 4 (%) -2.0% 39.6% -19.6%

Figura 5.38: Jerarquizacion de variables para la Energia Disipada ante Impacto
Uniaxial (Izod con entalla) para compuestos de fibra de basalto

Todas las variables vitales excepto la longitud de la fibra y la
concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica presentan un
comportamiento progresivo. La longitud de la fibra presenta un
comportamiento de saturacion a un valor de aproximadamente 1 mm. La
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concentracion de funcionalizante de la matriz polimérica presenta un
comportamiento singular.

Modelo lineal de la energia disipada en ensayo uniaxial (Izod con
entalla) para compuestos de fibra de basalto

Utilizando el mismo criterio que el expuesto para el caso de los
compuestos reforzados con fibra de vidrio, los modelos lineales
obtenidos, a partir de los resultados presentados en las tablas 5.I1X 'y 5.X,
al aplicar la prediccion de Taguchi son los siguientes:

Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

lzod BF (KJ/mz) =4.53+0.133 ‘%pgr+ 0.118 -Lgr - 0.185 - %tunc

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

lzod BF (KJ/mz) =259+ 0.133 ‘%pgr + 0.118 -Lgr - 0.185 - %sunc

En las figuras 5.39 (viscosidad alta) y 5.40 (viscosidad baja) se
han graficado cuatro casos representativos.
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Figura 5.39: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial en
compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de alta viscosidad
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1ZOD vs. %BF Prediccién Taguchi 1ZOD Especifico vs. %BF Prediccién Taguchi
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Figura 5.40: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial en
compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de baja viscosidad

5.6.3. Comparacién entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.41 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) de la energia
disipada en ensayo uniaxial (Izod con entalla) para los compuestos de
vidrio y basalto. Destaca la influencia de la concentracion de la fibra de
refuerzo (figura 5.41 (b)) y de la viscosidad de la matriz (figura 5.41 (c))

Analizando las graficas, puede apreciarse que los resultados
reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son bastante
parecidos.
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Figura 5.41: Comparacién de la energia disipada ante impacto uniaxial entre
compuestos de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre la energia disipada ante impacto
uniaxial, en la figura 5.42 se presenta una comparacion simplificada de
los dos tipos de fibras.

1ZOD vs. % Fibra Prediccion Taguchi 1ZOD vs. % Fibra Prediccion Taguchi
%func= 0. Viscosidad de Matriz alta %func= 0. Viscosidad de Matriz baja
12 12
1 1
o 10 /’ g
E . £
E o4 S oo
2 £
s 8 5 8
£, D —— 120D (GF L7) g, —e— 120D (GF L)
& — —=— 1ZOD (BF L K —=—IZOD (BF L
R E——————— I / eF)
- 5 ° ——
U oq § 4 e
3 3
2 2
0.0 5.0 100 150 200 250 300 350 0 5 10 15 20 25 30 35
%Fibra de Refuerzo %Fibra de Refuerzo

Figura 5.42: Comparacion de la energia disipada ante impacto uniaxial en compuestos
reforzados con fibra de vidrio y basalto para distinta viscosidad de matriz

Como puede apreciarse (figura 5.42 (a) y (b)) el comportamiento
ante impacto uniaxial de los compuestos de fibra de vidrio es

ligeramente superior al que presentan los compuestos de fibra de
basalto.
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L Fibra (mm) | %Fibra | %func | 1ZOD (GF) IZODIp(GF) 1ZOD (BF) 1ZODip(BF)

1 0.3 5 i 48 52 4.4 47
2 0.3 3 3 4.1 4.4 4.3 46
3 0.3 5 B 28 3.1 35 38
4 0.3 5 9 25 27 28 30
5 0.3 10 D 5.4 57 5.0 52
6 0.3 10 3 4.7 49 50 52
7 0.3 10 B 35 36 42 44
8 0.3 10 9 31 32 34 36
9 0.3 20 D 6.3 6.1 58 56
10 0.3 20 3 58 54 57 56
11 03 20 5 4.3 42 5.0 48
12 0.3 20 9 3.9 38 4.2 40
13 0.3 30 0 90 8.1 79 71
14 03 30 3 8.3 74 78 7.1
15 0.3 30 B 7.0 6.3 7.0 6.4
16 0.3 30 E] BB 5.0 5.3 56
17 1 5 0 6.3 53 59 53
18 1 5 3 56 6.0 59 6.3
19 1 5 B 4.3 47 5.1 55
20 1 5 E] 3.9 43 4.3 46
21 1 10 0 5.9 7.2 5.6 6.6
22 1 10 3 5.2 6.5 6.5 6.8
23 1 10 B 50 52 58 6.0
24 1 10 9 18 18 50 52
25 1 20 0 7.7 75 7.3 7.1
26 1 20 3 7.0 6.8 7.3 7.1
27 1 20 B 58 56 65 53
28 1 20 9 5.4 52 5.7 55
29 1 30 D 10.4 9.4 9.4 85
30 1 30 3 97 88 94 85
31 1 30 5 8.5 T 8.6 78
32 1 30 9 8.1 7.3 78 7.0
33 B 5 0 68 74 59 .4
34 5 5 3 6.1 [ 59 53
35 5 5 B 49 53 5.1 55
36 5 5 E] 4.5 4.9 4.3 47
37 5 10 0 75 78 6.6 53
38 5 10 3 6.8 7.1 66 68
39 5 10 B 56 58 58 6.0
40 5 10 £} 5.2 5.4 5.0 52
41 5 20 0 8.3 8.1 7.3 71
42 5 20 3 7B 7.4 7.3 7.1
43 5 20 B 5.4 6.2 5.5 6.3
44 3 20 9 50 58 57 56
45 5 30 0 11.0 39 9.4 85
46 5 30 3 10.3 9.3 9.4 85
47 3 30 ] 9.1 8.2 88 78
48 5 30 9 5.7 7.3 7.8 7.1
49 12 5 0 5.9 75 5.4 55
50 12 5 3 5.2 B.7 63 58
51 12 5 5 5.0 5.4 56 60
52 12 5 9 45 50 48 5.1
53 12 10 0 78 79 70 73
54 12 10 3 6.9 72 7.0 73
55 12 10 B 5.7 59 5.2 65
56 12 10 E] 5.3 55 5.4 56
57 12 20 0 84 8.1 78 75
58 12 20 3 7.7 75 7.7 75
59 12 20 B 5.5 6.3 7.0 5.8
60 12 20 E] 5.1 59 5.2 5.0
61 12 30 i 1.1 10.0 EE] 8.9
62 12 30 3 10.4 9.4 98 5.9
63 12 30 B 9.2 8.3 9.1 5.2
64 12 30 9 88 79 83 75

Tabla 5.IX: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto uniaxial para matriz de
alta viscosidad utilizando el método de Taguchi
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L Fibra (mm) %Fibra | %func| 1ZOD (GF) IZODIp(GF) 1ZOD (BF) IZODip(BF)

1 0.3 5 0 28 3.0 2.4 26
2 0.3 5 3 2.1 22 24 26
3 0.3 5 B 08 09 15 17
4 0.3 5 9 0.5 0.5 0.8 0.9
5 0.3 10 0 34 36 31 32
6 0.3 10 3 27 28 3.1 32
7 0.3 10 B 1.5 1.6 23 24
8 0.3 10 k] 1.1 1.2 1.5 1.5
9 0.3 20 0 4.3 4.1 38 37
10 0.3 20 3 36 34 38 37
11 0.3 20 B 23 23 3.0 29
12 0.3 20 9 18 19 22 22
13 0.3 30 D 7.0 6.3 59 53
14 0.3 30 3 63 56 59 53
15 0.3 30 5 5.0 45 5.1 45
16 0.3 30 9 45 4.2 4.3 39
17 1 5 0 43 16 40 43
18 1 5 3 36 34 39 42
19 1 5 B 23 25 3.2 3.4
20 1 5 E] 19 2.1 2.4 25
21 1 10 0 49 51 45 48
22 1 10 3 4.2 4.4 45 48
23 1 10 B 3.0 3.1 38 40
24 1 10 9 28 27 30 32
25 1 20 0 5.7 56 5.4 52
26 1 20 3 50 49 53 52
27 1 20 B 38 37 18 14
28 1 20 9 3.4 33 3.8 37
29 1 30 0 8.4 76 75 57
30 1 30 3 77 70 74 67
31 1 30 B 55 59 57 60
32 1 30 9 6.1 55 59 53
33 B 5 0 18 52 40 43
34 [ 5 3 41 45 40 43
35 5 5 B 29 3.1 3.2 3.4
36 5 5 E] 25 27 2.4 26
37 5 10 0 55 57 4.7 48
38 5 10 3 48 50 45 48
39 5 10 B 36 37 39 40
40 5 10 E] 3.2 33 3.1 32
41 B 20 0 63 61 54 52
42 5 20 3 56 54 5.4 52
43 5 20 B 4.4 42 45 45
44 5 20 k] 4.0 39 38 37
45 5 30 D a0 8.1 75 6.8
46 5 30 3 5.3 75 7.5 6.7
47 5 30 B 7.1 6.4 5.7 6.0
48 3 30 9 57 B0 59 53
49 12 3 0 49 53 4.4 47
50 12 5 3 4.2 46 4.4 47
51 12 5 B 3.0 33 38 39
52 12 5 E] 28 28 28 30
53 12 10 D 56 58 5.1 53
54 12 10 3 49 5.1 5.1 52
55 12 10 8 37 38 43 1.4
56 12 10 9 3.3 34 3.5 35
57 12 20 D 6.4 6.2 58 57
58 12 20 3 57 55 58 56
59 12 20 8 15 43 50 19
60 12 20 9 4.1 40 4.2 4.1
61 12 30 0 9.1 8.2 79 7
62 12 30 3 8.4 76 79 71
63 12 30 5 7.2 65 71 5.4
64 12 30 9 5.8 6.1 5.3 57

Tabla 5.X: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto uniaxial para matriz de
baja viscosidad utilizando el método de Taguchi
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5.6.4. Conclusiones para la energia disipada ante
impacto uniaxial

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para la energia disipada ante impacto
uniaxial de materiales compuestos reforzados con fibras de
vidrio/basalto son las siguientes:

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de vidrio son ligeramente
superiores (7% en promedio) a los homdlogos obtenidos con fibra
de basalto

Todas las variables analizadas, excepto el diametro de la fibra
de refuerzo, han resultado vitales. A diferencia de las
propiedades mecanicas analizadas hasta este momento, cobra
importancia tanto la viscosidad de la matriz polimérica como las
variables que regulan el grado de adhesion entre la fibra y la
matriz

El gran numero de variables vitales obtenido y el comportamiento
de la energia disipada ante impacto uniaxial respecto a las
variables analizadas se explica por la cantidad y complejidad de
los mecanismos involucrados en el proceso de disipaciéon de
energia durante la rotura del material

Aunque el comportamiento de los dos tipos de fibras es similar,
analizando el comportamiento de las dos fibras frente a la
variable longitud de fibra se ha observado una diferencia. El
fendmeno de saturacion respecto a esta variable se consigue
antes en el caso de la fibra de basalto (1 mm) que para la fibra de
vidrio (6 mm)
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5.7. ANALISIS DE LA ENERGIA DISIPADA EN IMPACTO

UNIAXIAL (IzOD CON ENTALLA) A BAJA
TEMPERATURA

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para la
energia disipada en impacto uniaxial (Izod con entalla) a baja
temperatura (-20°C).

5.71. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.43 el valor de la linea base,
en este caso, es de 4.7 KJ/m?.

Energia Disipada IZOD con entalla (-20°C) compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las variables de disefio

3 LGF %GF % func
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Figura 5.43: Contribucion individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada
ante Impacto Uniaxial (Izod con entalla a -20°C) para compuestos de fibra de vidrio

Analizando la figura 5.44 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la concentracion de la fibra (%GF), la longitud de
la fibra (LGF), la concentracién de funcionalizante de la matriz polimérica
(%func), la viscosidad de la matriz polimérica (visc), el diametro de la

fibra (&), la activacién de la fibra (Act) y el tipo de funcionalizante de la
matriz polimérica (TF).
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Variacion de la Energia Disipada (Izod con entalla a -20°C) vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de vidrio.
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A4 (%) A 58.8% -6.3%

Figura 5.44: Jerarquizacion de variables para la Energia Disipada ante Impacto
Uniaxial (Izod con entalla a -20°C) para compuestos de fibra de vidrio

La variable longitud de fibra presenta un comportamiento
saturado a un valor de aproximadamente 6 mm. La variable
concentracion de funcionalizante presenta un comportamiento singular.
La variable concentracion de fibra presenta un comportamiento
progresivo.

Aplicando de forma estricta el criterio establecido para determinar
cuando una variable es vital, podriamos haber eliminado la variable “tipo
de funcionalizante” (TF). Sin embargo, debido a que el orden de
magnitud de la influencia de esta variable es similar al de las tres ultimas
variables (Act, @ y visc), se ha decidido considerar a todas las variables
como vitales.
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Modelo lineal de la energia disipada en ensayo uniaxial (lzod con
entalla) a baja temperatura para compuestos de fibra de vidrio

De la misma forma que ocurria anteriormente, en el caso de la
energia disipada en ensayo uniaxial a baja temperatura existen variables
categéricas que son vitales. En particular, la variable categoérica mas
importante es la viscosidad de la matriz polimérica.

Con los resultados obtenidos de la prediccién de Taguchi (tablas
5.Xl'y 5.XII) y fijando las variables categéricas “tipo de funcionalizante”,
“activacion de la fibra de refuerzo” y “diametro” en el valor para el cual se
obtienen los mejores resultados (anhidrido maleico, no activacién acida y
13u), los modelos lineales obtenidos son los siguientes:

Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

Izod GF -20°C (KJ/mZ) =3.61+ 0.196-%gr+ 0.3-LgF - 0.324-%func

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

Izod GF-20°C (KJ/mz) =221+ 0.196-%gr+ 0.3-LgF - 0.324 % func

En las figuras 5.45 (viscosidad alta) y 5.46 (viscosidad baja) se
han graficado cuatro casos representativos.
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1ZOD -20°C vs. %GF Prediccion Taguchi
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Figura 5.45: Predicciones para la Energia Disipada ante Impacto Uniaxial a baja
temperatura compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de alta viscosidad
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Figura 5.46: Predicciones para la Energia Disipada ante Impacto Uniaxial a baja
temperatura, compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de baja viscosidad



EsTuDIO I: INFLUENCIA VARIABLES DE DISENO DEL MATERIAL EN PROPIEDADES 242

5.7.2. Compuestos de Fibra de Basalto

Como puede apreciarse en la figura 5.47 el valor de la linea base,
en este caso, es de 4.6 KJ/m?.

Energia Disipada IZOD con entalla (-20°C) compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las variables de disefio

LBF % BF % func

g /’/. / — "~

o \'
—
N
£ 2
=S T T T T T T T T T T T T
2 0,3 1,0 6,0 12,0 & 10 20 30 0 3 6 9
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©
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= ad — — —
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Figura 5.47: Contribucion individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada
ante Impacto Uniaxial (Izod con entalla a -20°C) para compuestos de fibra de basalto

Analizando la figura 5.48 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la longitud de la fibra (LBF), la concentraciéon de
la fibra (%BF), la concentracion de funcionalizante de la matriz
polimérica (%func), la viscosidad de la matriz polimérica (visc), la
activacion de la fibra (Act) y el tipo de funcionalizante de la matriz
polimérica (TF).

La unica variable que, para la propiedad mecanica analizada, no
ha resultado vital es el diametro de la fibra de refuerzo. Como puede
apreciarse, la influencia de las variables longitud de la fibra (LBF),
concentracion de la fibra (%BF) y concentracion de funcionalizante
(%func) es del mismo orden de magnitud.
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Variacion de la Energia Disipada (Izod con entalla a -20°C) vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de basalto.
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LBF %BF % func visc Act TF 2

3
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2,358 2,819 4,973 3,877 5,101
4,231 4,024 5,455 5,255 4,031
5,584 4,93 4,288
6,089 6,489 3,547
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5% IS 22,7% -29,2%
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IYAON  12.6% 39,0% -18,5%

Figura 5.48: Jerarquizacion de variables para la Energia Disipada ante Impacto
Uniaxial (Izod con entalla a -20°C) para compuestos de fibra de basalto

La variable longitud de fibra presenta un comportamiento
intermedio entre el progresivo y el saturado. Se aprecia un principio de
saturacion en el entorno de 6 mm aunque menos marcado que en el
caso de compuestos de fibra de vidrio. La concentracion de la fibra
presenta un comportamiento progresivo y la concentracion de
funcionalizante de la matriz polimérica presenta un comportamiento
singular.

Modelo lineal de la energia disipada en ensayo uniaxial (Izod con
entalla) a baja temperatura para compuestos de fibra de basalto

Siguiendo el mismo procedimiento que en el caso de los
compuestos de fibra de vidrio, los modelos lineales obtenidos, a partir de
los resultados presentados en las tablas 5.XI y 5.XIl al aplicar la
prediccion de Taguchi son los siguientes:
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Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

1zod &r 20°c (KJ/m?) = 3.74 + 0.138-%gr + 0.266-Lar - 0.18-%tunc

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

lzod BF -20°C (KJ/mZ) =2.36 + 0.138-%gr + 0.266-Lgr - 0.18-%func

En las figuras 5.49 (viscosidad alta) y 5.50 (viscosidad baja) se

han graficado cuatro casos representativos.
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Figura 5.49: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura, compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de alta viscosidad
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Figura 5.50: Predicciones para la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura,compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de baja viscosidad

5.7.3. Comparacién entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.51 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) de la energia
disipada en ensayo uniaxial (Izod con entalla a -20°C) para los
compuestos de vidrio y basalto.

Analizando las graficas anteriores, puede apreciarse que los
resultados reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son
bastante parecidos.
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Figura 5.51: Comparacion de la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura entre compuestos de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre la energia disipada ante impacto
uniaxial a baja temperatura, en la figura 5.52 se presenta una
comparacion simplificada de los dos tipos de fibras.

1ZOD -20°C vs. % Fibra Prediccion Taguchi 1ZOD -20°C vs. % Fibra Prediccion Taguchi
%func= 3. Viscosidad de Matriz alta %func= 3. Viscosidad de Matriz alta
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Figura 5.52: Comparacion de la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura en compuestos reforzados con fibra de vidrio y basalto

Como puede apreciarse (figura 5.52 (a) y (b)), las diferencias de
comportamiento respecto a la energia disipada ante impacto uniaxial a
baja temperatura de los dos tipos de fibra no es significativa, aunque, a
altas concentraciones de fibra, se observa mejor comportamiento de la
fibra de vidrio frente a la fibra de basalto.
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1ZODIp(GF) 1ZOD (BF) 1ZODIp(BF)
A 40 29 31
2 03 5 3 4.0 43 34 36
3 03 5 6 15 17 22 24
4 03 5 9 12 1.3 15 16
5 03 10 i 0 45 47 41 42
o |G 50 48 47
7 03 10 [ 24 24 34 35
8 03 10 9 20 24 27 28
9 0.3 20 0 58 56 50 49
0 03 20 3 6.1 59 55 53
1 37 35 43 42
33 32 36 35
87 79 66 59
9.0 8.1 7.0 64
66 59 59 53
63 57 5.1 46
50 54 48 5.1
53 57 53 56
29 31 41 44
26 28 33 36
(21 58 6.1 6.0 52
22 1 10 3 6.1 64 6.5 67
23 1 10 6 37 38 53 55
24 1 10 9 34 35 45 4.7
25 1 20 0 7.1 69 6.9 6,7
26 1 20 3 74 72 74 7.1
27 1 20 6 5.0 48 6.2 6.0
28 4.7 45 55 5.3
29 1 30 0 10,1 9.1 84 1.6
0N 1 30 3 104 93 89 8.0
EEEi 7.9 72 7.8 7.0
32 1 30 9 76 6.9 7.0 63
33 5 0 73 79 6.1 66
34 6 5 3 76 82 6.6 7.1
| .36 52 56 54 58
36 6 5 9 4.8 52 47 5.0
37 6 10 0 8.1 84 73 76
38 6 10 3 84 8.7 78 8.1
39 6 10 6 6.0 6.2 66 6.9
57 59 59 6.1
94 9.1 32 3.0
97 94 87 35
13 7.0 15 73
7.0 6.7 6.8 6.6
12,3 1,1 98 88
126 114 10,3 93
10,2 92 9.1 82
9.9 8.9 84 15
15 8.1 66 7.1
78 84 171 76
53 58 59 64
5,0 54 52 56
83 86 78 81
86 89 83 86
62 64 7.1 74
59 6.1 64 66
96 93 87 85
99 96 9.2 89
75 72 8.1 78
7.2 (] 7.3 7.1
125 113 10.3 93
128 116 10,8 97
104 94 96 8.7
10,1 9.1 8.9 8.0

Tabla 5.XI: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura para matriz de alta viscosidad utilizando el método de Taguchi
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L Fibra (mm) %Fibra | %func| 1ZOD (GF) 1ZODIp(GF) 1ZOD (BF) IZODIp(BF)
1 03 5 0 23 24 15 1,6
2 03 5 3 25 28 20 21
3 03 5 6 0.1 0.1 0.8 09
4 03 5 9 0.0 0,0 0.1 0.1
5 03 10 0 31 32 27 28
6 0.3 10 3 34 35 3.2 33
7 03 10 6 09 1,0 2,0 2,1
8 03 10 g 06 0,7 1.3 1.3
9 03 20 0 4.4 42 36 35
10 03 20 3 47 45 41 4,0
11 03 20 6 22 22 29 29
12 03 20 9 1.9 1.9 2.2 21
13 03 30 0 73 65 52 47
14 0.3 30 3 76 6.9 57 5.1
15 0.3 30 6 52 47 45 41
16 0.3 30 9 4.9 4.4 38 34
17 1 5 0 36 39 34 36
18 1 5 3 39 42 39 42
19 1 5 6 1,5 16 27 29
20 1 5 g 1.2 1.2 2.0 2.1
21 1 10 0 44 46 46 43
22 1 10 3 47 49 51 53
23 1 10 6 23 24 iE 4.0
24 1 10 9 2.0 21 3.2 33
25 1 20 0 57 55 55 53
26 1 20 3 6.0 58 6.0 58
27 1 20 6 36 35 4.8 47
28 1 20 9 33 32 4.1 4,0
29 1 30 0 8.7 78 71 6.4
30 1 30 3 9.0 8,1 75 6.8
31 1 30 (3 6.5 59 64 57
32 1 30 9 6.2 56 56 5.1
33 5 5 0 59 54 47 5.1
34 5 5 3 6.2 6.7 52 56
35 [ [ (3 37 41 4.1 44
36 5 5 g 34 37 33 36
37 5 10 0 6.7 7.0 59 6.2
38 5 10 3 7.0 73 6.4 6.7
39 5 10 [ 46 48 53 54
40 [ 10 9 43 44 45 a7
41 5 20 0 5.0 7.7 6.9 6,6
42 5 20 3 83 8,0 73 71
43 5 20 [ 59 57 62 6.0
44 5 20 3 56 54 54 53
45 5 30 0 10,9 9,9 84 76
46 [ 30 3 11,2 101 89 8.0
47 5 30 6 8.8 7.9 7 7.0
48 5 30 9 8.5 7.7 7.0 6,3
49 12 5 0 6.1 66 5.2 56
50 12 5 3 6.4 6.9 57 6.1
51 12 5 6 39 43 46 49
52 12 5 9 36 39 38 41
53 12 10 0 6.9 72 6.5 6.7
54 12 10 3 7.2 75 6.9 7.2
55 12 10 6 43 5.0 58 6.0
56 12 10 E] 4.4 46 5.0 5.2
57 12 20 0 8.2 79 74 7.1
58 12 20 3 3.5 8.2 78 76
59 12 20 6 6.1 59 6.7 6,5
60 12 20 9 57 56 5.9 58
61 12 30 0 11,1 10.0 8.9 8,0
62 12 30 3 11,4 10,3 94 8,5
63 12 30 6 9.0 8,1 82 74
64 12 30 g 8.7 7.8 75 6.8

Tabla 5.XII: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto uniaxial a baja
temperatura para matriz de baja viscosidad utilizando el método de Taguchi
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5.7.4. Conclusiones para la energia disipada ante
impacto uniaxial a baja temperatura

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para la energia disipada ante impacto
uniaxial (a baja temperatura) de materiales compuestos reforzados con
fibras de vidrio/basalto son las siguientes:

No existe diferencia significativa entre utilizar fibra de vidrio y
fibra de basalto para la fabricacién de los materiales compuestos.
Los resultados obtenidos con la fibra de vidrio son ligeramente
superiores (2.12 % en promedio) a los homdlogos obtenidos con
fibra de basalto

Todas las variables analizadas tienen influencia en la propiedad
mecanica analizada. Las principales variables vitales son las
mismas que para el caso de energia disipada en impacto uniaxial
a temperatura ambiente. Comparando los resultados obtenidos
con el caso anterior (energia disipada en impacto uniaxial a
temperatura ambiente) destaca el comportamiento de la longitud
de fibra cuyo efecto sobre la energia disipada es mas importante
a baja temperatura

De la misma manera que ocurre a temperatura ambiente, el gran
numero de variables vitales obtenido y el comportamiento de la
energia disipada ante impacto uniaxial a baja temperatura
respecto a las variables analizadas se explica por la cantidad y
complejidad de los mecanismos involucrados en el proceso de
disipacion de energia durante la rotura del material
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5.8. ANALISIS DE LA ENERGIA DISIPADA EN IMPACTO
BIAXIAL (PUNCTURE TEST)

La ultima propiedad mecanica que se ha estudiado ha sido la
energia disipada en impacto biaxial (Puncture Test).
5.8.1. Compuestos de Fibra de Vidrio

Como puede apreciarse en la figura 5.53 el valor de la linea
base, en este caso, es de 6.4 J.

Energia de perforacion (Puncture test) para compuestos de fibra de vidrio
Efectos Principales de las variables de disefio
LGF %GF % func
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Figura 5.53: Contribucion individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada
ante Impacto Biaxial (Puncture Test) para compuestos de fibra de vidrio

Analizando la figura 5.54 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la viscosidad (visc), la concentraciéon del
funcionalizante (%func), la longitud de la fibra (LGF), el grado de
activacion (Act), el tipo de funcionalizante (TF) y el porcentaje de fibra
(%GF).

La variable longitud de fibra (LGF) presenta un comportamiento
decreciente-saturado, la variable concentracion de fibra (%GF)
presentan un comportamiento singular y la variable concentracién del
funcionalizante (%func) presenta un comportamiento decreciente.
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Figura 5.54: Jerarquizacion de variables para la Energia Disipada ante Impacto Biaxial

(Puncture Test) para compuestos de fibra de vidrio

La unica variable que, para la propiedad mecanica analizada, no
ha resultado vital es el diametro de la fibra de refuerzo. Como puede
apreciarse, la influencia de la variable viscosidad de la matriz polimérica
es significativamente mas alta que el resto de las variables analizadas.
La influencia de las variables concentracion de funcionalizante (%func),
longitud de la fibra (LGF) y activacién de la fibra de refuerzo (Act) es del
mismo orden de magnitud.



EsTuDIO I: INFLUENCIA VARIABLES DE DISENO DEL MATERIAL EN PROPIEDADES 252

Modelo lineal de la energia disipada en ensayo biaxial (Puncture
Test) para compuestos de fibra de vidrio

Igual que ocurria con la energia disipada en ensayo uniaxial, en
el caso de la energia disipada en ensayo biaxial existen variables
categéricas que son vitales. En particular, la variable mas importante
para la energia disipada en ensayo biaxial es la viscosidad de la matriz
polimérica.

Fijando las variables categéricas “tipo de funcionalizante” y
“activacion de la fibra de refuerzo” en el valor para el cual se obtienen los
mejores resultados (anhidrido maleico y no activacion acida), con los
resultados obtenidos de la prediccion de Taguchi (tablas 5.XIII y 5.XIV),
los modelos lineales obtenidos son los siguientes:

Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

Puncture gr (J) = 12.0 + 0.0264 -%gr - 0.124 ‘Lgf - 0.272 %tunc

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

Puncture gr (J) = 7.14 + 0.0264 -%gr - 0.124 ‘Lgf - 0.272 %tunc

En las figuras 5.55 (viscosidad alta) y 5.56 (viscosidad baja) se
han graficado cuatro casos representativos.
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Figura 5.55: Predicciones para la energia disipada ante impacto biaxial en
compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de alta viscosidad
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Figura 5.56: Predicciones para la energia disipada ante impacto biaxial en
compuestos reforzados con fibra de vidrio y matriz de baja viscosidad
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5.8.2. Compuestos de Fibra de Basalto

Como puede apreciarse en la figura 5.57 el valor de la linea base,
en este caso, es de 7.5 J.

Energia de perforacion (Puncture test) para compuestos de fibra de basalto
Efectos Principales de las variables de disefio

10.0 LBF %BF % func
7.5 ~ P— e -—
~—, -— —

=; 5.0 T T T T T T T T T T T T
T; 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
'§- -~ visc TE o]
T 75 — ——
c \ To—
Iﬁ BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17

10.0 At

7.5 \\
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Figura 5.57: Contribucion individual de cada variable de disefio a la Energia Disipada
ante Impacto Biaxial (Puncture Test) para compuestos de fibra de basalto

Analizando la figura 5.58 se deduce que las variables vitales son,
por orden de influencia, la viscosidad de la matriz polimérica (visc), la
activacion de la fibra (Act), la longitud de la fibra (LBF), el tipo de
funcionalizante de la matriz polimérica (TF), la concentracién de
funcionalizante de la matriz polimérica (%func) y la concentracion de la
fibra (%BF).

La variable longitud de fibra (LBF) presenta un comportamiento
singular, la variable concentraciéon del funcionalizante (%func) presenta
un comportamiento decreciente y la variable concentracién de la fibra
(%BF) presenta un comportamiento saturado (aunque la influencia es
minima).
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Variacion de la Energia Disipada (Puncture Test) vs.
Variables de Disefio. Compuestos fibra de basalto.
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Figura 5.58: Jerarquizacion de variables de disefio para la Energia Disipada ante
impacto biaxial en materiales compuestos de fibra de vidrio

La unica variable que, para la propiedad mecanica analizada, no
ha resultado vital es el diametro de la fibra de refuerzo. Como puede
apreciarse, la influencia de las variables viscosidad de la matriz
polimérica y activacion de la fibra es significativamente mas alta que el
resto de las variables analizadas.
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Modelo lineal de la energia disipada en ensayo biaxial
(Puncture Test) para compuestos de fibra de basalto

Utilizando el mismo planteamiento que el realizado en los
compuestos de fibra de vidrio, con los resultados obtenidos de la
prediccion de Taguchi (tablas 5.XIII y 5.XIV), los modelos lineales
obtenidos son los siguientes:

Para el caso de alta viscosidad de la matriz polimérica

Puncture g (J) = 12.0 + 0.0164 %gr - 0.0504-Lgg - 0.0911-%sunc

Para el caso de baja viscosidad de la matriz polimérica

Puncture g (J) = 7.94 + 0.0164 %gr - 0.0504-Lgg - 0.0911-%sunc

En las figuras 5.59 (viscosidad alta) y 5.60 (viscosidad baja) se
han graficado cuatro casos representativos.
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Figura 5.59: Predicciones para la energia disipada ante impacto biaxial en
compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de alta viscosidad
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Figura 5.60: Predicciones para la energia disipada ante impacto biaxial en
compuestos reforzados con fibra de basalto y matriz de baja viscosidad

5.8.3. Comparacion entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.61 se presentan los resultados comparativos reales
(obtenidos de los 16 experimentos implementados) de la energia
disipada en ensayo biaxial (Puncture Test) para los compuestos de vidrio
y basalto.

Analizando las graficas, puede apreciarse que los resultados
reales obtenidos para las fibras de vidrio y basalto son bastante
parecidos. Destaca la influencia de la variable “viscosidad” en la energia
disipada en ensayo biaxial (figuras 5.61 (c))
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Energia Perforacién (Puncture Test) vs. N° Experimento Energia Perforacién (Puncture Test) vs. N° Experimento modificado
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Figura 5.61: Comparacién de la energia disipada ante impacto biaxial entre
compuestos de fibra de vidrio y basalto

Para concluir el estudio sobre la energia disipada ante impacto
biaxial, en la figura 5.62 se presenta una comparacion simplificada de los
dos tipos de fibras. Como puede apreciarse (figura 5.62 (a) y (b)) las
diferencias de comportamiento respecto a la energia disipada ante
impacto biaxial de los dos tipos de fibra es mas importante para
viscosidad de matriz baja.
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Figura 5.62: Comparacion de la energia disipada ante impacto biaxial en compuestos
reforzados con fibra de vidrio y basalto (detalle)
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L Fibra (mm) %Fibra | %func | PUNCTURE (GF)| PUNCTUREIp(GF) | PUNCTUR (BF) | PUNCTUREIp(BF)
1 0.3 5 0 13.0 14.1 12.6 13.5
2 0.3 5 3 128 139 12.4 13.3
3 0.3 a B 19 128 12.4 13.3
4 0.3 4 El 106 11.5 1.7 126
5 0.3 10 o 13.0 13.5 13.2 13.6
6 0.3 10 3 128 13.3 12.9 13.4
7 0.3 10 B 1.8 12.3 13.0 13.4
8 0.3 10 ] 106 11.0 12.3 12.7
9 03 20 0 129 128 13.0 126
10 0.3 20 3 127 12.3 12.8 12.4
11 0.3 20 [ 1.7 11.3 12.9 12.5
12 0.3 20 El 10.5 101 12.2 11.8
13 0.3 30 0 138 12.4 13.1 11.8
14 0.3 30 3 136 12.2 12.9 116
15 0.3 30 B 126 11.3 12.9 11.7
16 0.3 30 9 11.4 10.2 12.2 11.0
17 1 5 1] 1.1 12.0 11.3 121
18 1 a 3 109 11.8 11.0 11.8
19 1 a B 100 10.8 1.1 118
20 1 5 ] 8.7 9.4 10.4 11.1
21 1 10 0 1.1 11.5 1.8 12.3
22 1 10 3 109 11.3 1.6 12.0
23 1 10 B 9.9 10.3 1.7 12.1
24 1 10 El 8.7 9.0 11.0 11.3
25 1 20 0 11.0 10.6 1.7 11.4
26 1 20 3 108 10.4 11.5 11.1
27 1 20 B 9.8 95 11.5 11.2
28 1 20 9 8.6 8.3 10.8 10.5
29 1 30 0 19 10.7 11.8 10.6
30 1 30 3 116 10.5 11.6 10.4
31 1 30 B 107 96 1.6 10.5
32 1 30 ] 9.5 85 10.9 9.8
33 B a 0 109 11.8 10.8 116
34 B 5 3 107 115 10.6 11.4
35 B 5 B 9.7 10.5 10.7 11.4
36 [ 4 El 8.5 9.2 10.0 10.7
37 B 10 0 108 11.3 11.4 11.8
38 B 10 3 106 11.0 11.2 11.6
39 B 10 B 9.7 10.0 1.2 116
40 B 10 9 8.4 8.8 10.5 10.9
41 B 20 0 107 10.4 1.3 10.8
42 B 20 3 105 10.2 111 10.7
43 B 20 B 96 9.2 11.1 10.8
44 [ 20 El 8.3 8.1 10.4 10.1
45 B 30 0 116 10.5 11.4 10.2
46 B 30 3 11.4 10.3 11.1 10.0
47 B 30 B 104 9.4 1.2 10.1
48 B 30 ] 9.2 83 10.5 9.5
49 12 a 0 109 11.8 1.5 12.3
50 12 5 3 106 115 1.3 12.1
51 12 B B 9.7 10.5 11.3 12.1
52 12 a 9 8.5 9.2 10.6 11.4
53 12 10 0 108 11.2 12.1 12.5
54 12 10 3 106 11.0 11.8 12.2
55 12 10 B 96 10.0 11.9 123
56 12 10 ] 8.4 87 11.2 116
57 12 20 0 107 10.3 11.9 116
58 12 20 3 105 10.1 1.7 11.3
59 12 20 B 9.5 9.2 1.7 11.4
60 12 20 El 8.3 8.0 11.0 10.7
61 12 30 0 116 10.4 12.0 10.8
62 12 0 3 1.4 10.2 11.8 10.6
63 12 30 B 104 9.4 11.8 10.7
64 12 30 ] 9.2 83 11.1 10.0

Tabla 5.XIII: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto biaxial para matriz de
alta viscosidad utilizando el método de Taguchi
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L Fibra (mm) %Fibra | %func | PUNCTURE (GF)| PUNCTUREIp(GF) | PUNCTUR (BF) | PUNCTUREIp(BF)
1 0.3 5 0 8.1 8.8 85 9.1
2 0.3 a 3 7.9 8.6 8.3 59
3 0.3 a B 7.0 75 8.3 89
4 0.3 4 9 5.7 6.2 76 6.2
5 0.3 10 0 8.1 6.4 9.1 9.4
6 0.3 10 3 79 8.2 8.8 92
7 0.3 10 B 6.9 72 89 9.2
8 0.3 10 ] 57 59 82 85
9 03 20 0 8.0 77 89 87
10 0.3 20 3 78 75 87 85
11 0.3 20 B E.8 6.6 8.8 8.5
12 0.3 20 El 86 5.4 8.1 7.8
13 0.3 30 1] 8.9 8.0 90 8.1
14 0.3 30 3 B.6 78 8.8 79
15 0.3 30 B 7.7 639 8.8 8.0
16 0.3 30 9 B.5 58 8.1 7.3
17 1 4 0 B.2 6.7 72 77
18 1 5 3 B0 G5 [=e] 75
19 1 5 B 5.0 55 7.0 75
20 1 4 El 3.8 4.1 6.3 6.7
21 1 10 0 B.2 G4 77 8.0
22 1 10 3 89 6.2 78 7.8
23 1 10 B 8.0 82 76 78
24 1 10 ] 38 38 6.9 7.1
25 1 20 0 E.1 588 76 74
26 1 20 3 58 57 74 72
27 1 20 B 49 47 74 72
28 1 20 g 3.7 &85 67 65
29 1 30 0 6.9 6.3 77 69
30 1 30 3 B.7 6.1 75 6.7
31 1 30 B 58 82 7a 6.8
32 1 30 9 4.5 4.1 6.5 6.1
33 B a o B0 6.5 6.7 72
34 B a 3 88 6.2 6.5 7.0
35 B 5 B 48 52 G5 7.0
36 B 5 ] 36 38 59 6.3
37 B 10 0 59 G2 73 7B
38 B 10 3 57 59 7.1 7.3
39 B 10 B 4.7 49 71 7.4
40 B 10 9 3.5 37 6.4 6.7
41 B 20 o 5.8 56 72 70
42 B 20 3 86 54 7.0 6.8
43 B 20 B 45 45 7.0 6.8
44 B 20 ] 3.4 33 6.3 B.1
45 B 30 [u] B.7 6.0 73 66
46 [ 30 3 B.5 58 7.0 G4
47 B 30 B 5.5 50 71 6.4
48 B 30 El 4.3 38 6.4 5.8
49 12 5 0 6.0 6.4 74 79
50 12 a 3 57 6.2 72 i
51 12 a B 48 582 72 77
52 12 5 9 36 38 G5 7.0
53 12 10 0 89 6.1 8.0 8.2
54 12 10 3 57 59 77 8.0
55 12 10 B 4.7 49 78 8.0
56 12 10 El 3.5 36 71 73
57 12 20 0 58 56 78 76
58 12 20 3 5.6 54 76 74
59 12 20 B 46 45 76 74
60 12 20 9 3.4 33 6.9 6.7
61 12 30 0 B.7 6.0 79 71
62 12 30 3 BE.5 a8 7 69
63 12 30 B 55 50 77 7.0
64 12 30 ] 4.3 38 7.0 6.3

Tabla 5.XIV: Predicciones obtenidas para la energia disipada ante impacto biaxial para matriz de
baja viscosidad utilizando el método de Taguchi
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5.8.4. Conclusiones para la energia disipada ante
impacto biaxial

Las principales conclusiones que pueden extraerse del analisis

de los resultados obtenidos para la energia disipada ante impacto biaxial
de materiales compuestos reforzados con fibras de vidrio/basalto son las

siguientes:

Existe diferencia entre utilizar fibra de vidrio y fibra de basalto
para la fabricacion de los materiales compuestos. Los resultados
obtenidos con la fibra de basalto son superiores (14.67 % en
promedio) a los homadlogos obtenidos con fibra de vidrio

Todas las variables analizadas, excepto el diametro de la fibra
de refuerzo, han resultado vitales. De la misma manera que
ocurre con la energia disipada en impacto uniaxial, tienen
especial importancia tanto la viscosidad de la matriz polimérica
como las variables que regulan el grado de adhesién entre la
fibra y la matriz

El gran numero de variables vitales obtenido y el comportamiento
de la energia disipada ante impacto biaxial respecto a las
variables analizadas se explica por la cantidad y complejidad de
los mecanismos involucrados en el proceso de disipacion de
energia durante la rotura del material

El analisis de esta propiedad, tanto para compuesto de fibra de
vidrio como de basalto ha aportado los resultados mas
inesperados y sorprendentes. La influencia de algunas de las
variables analizadas tiene un comportamiento completamente
distinto del observado en el resto de propiedades mecanicas
analizadas (incluida la energia disipada en ensayo uniaxial). Asi,
por ejemplo, cabe destacar que la variable longitud de fibra tiene
un efecto negativo (el aumento de la longitud de la fibra
disminuye la energia disipada en impacto biaxial) y que la
concentraciéon de la fibra tiene un efecto relativamente pequefio
sobre la energia disipada en ensayo biaxial
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5.9. ANALISIS DE LA DENSIDAD. PROPIEDADES
MECANICAS ESPECIFICAS

Para terminar con el analisis de la influencia de las variables de
disefio de los materiales compuestos en las propiedades mecanicas
seleccionadas se presenta un breve estudio de los resultados obtenidos
de la densidad de los materiales compuestos desarrollados. El estudio
realizado sobre la densidad tiene un doble objetivo. En primer lugar sirve
como una medida de control mas de la correcta fabricacion de los
materiales compuestos. En segundo lugar, se utilizara como base de
partida para estudiar las propiedades especificas obtenidas.

5.9.1. Comparacién entre Compuestos de fibra
de vidrio y basalto

En la figura 5.63 se presentan los resultados obtenidos de la
medida de la densidad de los compuestos desarrollados en el presente
trabajo de investigacion.
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Figura 5.63: Comparacion de la densidad entre compuestos de fibra de vidrio y
basalto

Los valores representados son reales, es decir, obtenidos de los
16 experimentos implementados para cada tipo de fibra estudiada.
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Como en los casos anteriores, se presentan distintas ordenaciones de
los datos con el fin de estudiar la tendencia de la propiedad objeto de
estudio (en este caso la densidad) con las variables fundamentales de
disefio de los materiales compuestos.

En la figura 5.63 puede observarse que no existe diferencia
significativa entre la densidad de los compuestos de fibra de vidrio y de
basalto. Este resultado es consecuencia légica de la propia forma de
fabricar los materiales compuestos (se han elegido los mismos
porcentajes en peso de las dos fibras, por lo tanto las densidades
resultantes deberian de ser iguales). Los valores obtenidos son
practicamente coincidentes, exceptuando una pequena diferencia en dos
casos concretos.

Analizando los resultados podemos concluir que, légicamente, la
Unica variable que afecta a la densidad resultante es la concentracion de
la fibra. En la figuras 5.63 (b) se aprecia perfectamente el aumento
escalonado de la densidad en funcion de la concentracién de la fibra de
refuerzo. En el resto de las graficas (figuras 5.63 (a), (c) y (d)) puede
apreciarse que la densidad de los compuestos no sigue ninguna
tendencia con el resto de las variables analizadas.

En la figura 5.64 puede observarse la comparacion entre la
densidad promedio (real) obtenida en los compuestos de fibra de vidrio y
basalto. Los valores representados en esta figura se han obtenido
promediando los valores de densidad para las distintas longitudes de
fibra estudiadas.

Puede comprobarse que, aunque existan discrepancias
puntuales en algunos de los experimentos, al calcular el promedio de las
densidades obtenidas el resultado es practicamente idéntico para los
dos tipos de fibras estudiadas. El promedio absoluto (considerando
todas las muestras) es de 1.0073 g/cm® para los compuestos de fibra de
vidrio y 1.0095 g/cm? para los compuestos de fibra de basalto.
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Densidad vs. % Fibra Refuerzo

1.190
1.160
1.130

1.100 =n
g om0
S 1.040
S 1.010 " GF (L)
© *
< 0.980 —=—BF (L*)
i o
£ 0.950 —
9 0.920

0.890
0.860
0.830
0.800

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0
%Fibra Refuerzo

Figura 5.64: Comparacion de la densidad promedio entre compuestos reforzados con fibra
de vidrio y basalto

5.9.2. Andlisis de propiedades mecanicas
especificas.

A continuacion se presentan, de forma resumida, las propiedades
mecanicas especificas obtenidas en el estudio realizado. Para cada una
de las propiedades mecanicas objeto de estudio se han obtenido las
propiedades mecanicas especificas (dividiendo la propiedad por la
densidad de los compuestos).

En la figura 5.65 se presentan los resultados obtenidos (utilizando
el valor promediado de cada propiedad con la longitud de fibra). Para
cada una de las propiedades mecanicas especificas se comparan
graficamente los resultados obtenidos para los compuestos de fibra de
vidrio y basalto.

Cabe destacar que, aunque existen diferencias que a
continuaciéon se especificaran, de forma global las propiedades
especificas alcanzadas con los dos tipos de fibra han sido muy similares.
Logicamente, al ser las densidades de ambos tipos de compuestos
practicamente iguales, los resultados obtenidos para las propiedades
mecanicas especificas son virtualmente iguales a los obtenidos para las
propiedades mecanicas absolutas.
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Figura 5.65: Comparacion de las propiedades mecanicas especificas entre
compuestos de fibra de vidrio y basalto

Las propiedades mecanicas especificas para las cuales la fibra
de basalto se comporta mejor que la fibra de vidrio son el Modulo
Elastico en traccion a 80°C (figura 5.65 (b)) y la energia disipada ante
impacto biaxial (Puncture Test) (figura 5.65 (g)). El caso contrario (mejor
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comportamiento de los compuestos de fibra de vidrio) lo encontramos en
la tension de rotura en traccion (figura 5.65 (c)) y en la energia disipada
ante impacto uniaxial (Izod con entalla) (figura 5.65 (e)).

Analizando los resultados presentados en la figura 5.65 destaca
el comportamiento saturado del HDT especifico y el comportamiento
decreciente tanto de la tension de rotura como de la energia especifica
ante impacto biaxial.

El comportamiento saturado del HDT especifico significa que el
aumento de esta propiedad con la cantidad de fibra de refuerzo es
practicamente proporcional al aumento de densidad asociado con el
aumento de la fibra de refuerzo. Este resultado es coherente con la
experiencia y es debido al comportamiento de la matriz polimérica con la
temperatura. A medida que la temperatura del ensayo aumenta, el
movimiento de las cadenas poliméricas empieza a ser independiente de
la concentracién de fibra de refuerzo. La interpretacion del
comportamiento descendente de las otras dos propiedades (tension de
rotura y energia disipada ante impacto biaxial) es bastante mas compleja.

El comportamiento descendente de la tensién de rotura se
relaciona con la disminucién de la impregnacion de la fibra por parte de
la matriz que se produce al aumentar la cantidad de fibra de refuerzo
presente en el material compuesto. Estos “defectos” de impregnacion
pueden producir comportamiento fragil localizado en el frente de rotura.

El comportamiento descendente de la energia disipada en
impacto biaxial no tiene explicacién sencilla. Como ya se ha expuesto
con anterioridad (Capitulo Il, Apartado 2.5.5), durante el proceso de
rotura de un material compuesto existen multiples mecanismos de
disipacion de energia (al menos cuatro mecanismos distintos) que
compiten entre ellos. Una posible explicacion del descenso de la energia
disipada (ante impacto biaxial) con la concentracién de la fibra es que el
aumento de la cantidad de fibra hace que la impregnacién de la matriz-
fibra no sea tan eficiente y el mecanismos de disipaciéon de energia
predominante sea el “pull-out’ de la fibra en lugar del “breaking-
debonded”.
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5.10. MODELOS MATEMATICOS

Con los resultados obtenidos mediante la prediccion de Taguchi
(Tablas V-XIV) se han obtenido modelos matematicos de ajuste para
cada una de las propiedades mecanicas analizadas. En la tabla 5.XV se
presenta el resumen de los modelos lineales ajustados mediante el

método de “minimos cuadraticos”.

modelos obtenidos.

En la tabla XV se presentan los

Probiedad Mecanica Compuestos de Compuestos de Ajuste
P Fibra de Vidrio Fibra de Basalto (%)
Médulo Elastico 1515 + 37.5-Ler + 1585 +33.6-Lor +  (RNBNRENE
Traccion Tambiente (MPa) | 69.1-%cr - 24.9-%func__ | 57.3-%sr - 39.8: Y%ounc __ SSesminsee e
Médulo Elastico 502 + 31.1-Ler + ' 649 + 40-LgF + i 90.7 i 90.2
Traccion 80°C (MPa) __A47.8-%cF-28.3-%func__ | 49:%er-52.6: %runc __ Snessen
Resistencia a ! | 5
Traccion T2ambiente (MPa) | 0.23-%cr - 0.82 %func | 72 819
HDT : :
) . 222%c5- 041 % __|__1.48:%ar- 0.02 % SN
lzod Entalla Toambiete | 0.16-%cr- 0.27%fure | 0.13-%se- 018-%func__ SOMERNORE
2 | )
Lo 874 ' 85.1
lzod Entalla-20°C | 0.196%cr - 0.324-%fune | 0.138-%sr.0.18-%func_ NI
2 | '
(KJim?) 869 | 83.7
T-04Le + 0 12-005Le + BRI
Puncture T?ambiente | 0.026-%gr - 0.272-%func ; 0.016-%er - 0.091-%func
() 7.14-0.124-Ler + 7.94-0.05-Ler +

0.026-%er - 0.272-%func 0.016-%er - 0.091-%func

Tabla 5.XV: Modelos Lineales para las distintas propiedades mecanicas analizadas

El cédigo de colores utilizado en la figura anterior es el siguiente:

Ajuste < 70%

Como puede apreciarse, los modelos para algunas de las
propiedades mecanicas analizadas tienen un nivel de correlacién (ajuste)
pobre. Para mejorar los niveles de correlacién en los modelos ajustados
se han considerado modelos de orden 3 en lugar de modelos lineales.
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En las tablas 5.XVI y 5.XVIlI se presenta el resumen de los
modelos de orden 3 ajustados mediante el método de “minimos
cuadraticos”.

Propiedad Mecanica Modelo de orden 3

Médulo Elastico
Traccion T?ambiente GF
(MPa)
Médulo Elastico
Traccion 80°C GF

1083 + 1150-Ler + 30.2-%gF - 163-%func - 243-LerF? +12.9-Lar3 +
2.01-%eF? — 0.0298-%cr3 + 52.5-%func? - 4.23-%funcd

380 + 638-LeF - 26.5 -%6F - 138-Y%func - 133-Ler? + 7.04-Lar® +
6.62-%cF? - 0.149-%gr3 + 35.3-%func? - 2.63:%func’

[ ) I T
Resistencia a 30.9 - 0.201-LaF + 0.623-%eF + 4.10-%func + 0.405-LeF2 -
Traccion Tambiente GF 0.0284-Lgr? - 0.0105-%cr?2 - 0.000018: %aF? - 1.21-%func? +
(MPa) | 0.0748 %func®
HDT GF -29.2 +73.9-Ler + 14.1-%¢F - 5.94-%Func - 15.5-Ler2 + 0.817-Lar? -
(°C) 0661 -%cr? + 0.0106-Y%cr® + 1.54-%func? - 0.105-%func®

2.66 + 2.81-LeF + 0.357-%cF + 0.00598 %func - 0.564-LgF2 +
0.0292-Ler® - 0.0209-%cr2 + 0.000505- %cF? - 0.106- %ofunc? +
0.00849-%func®
0.662 + 2.81-LaF + 0.357-%6F + 0.00598 %func - 0.564-Lr2 +
0.0292-Ler? - 0.0209-%cr2 + 0.000505- %cF3 - 0.106- %ofunc? +
0.00849-%func®
1,60 + 2,41-Ler + 0,351-%cF + 1,09-%func - 0,394-Lar2 +
0,0187-Lar® - 0,0173-%ar? + 0,000426- %aF? - 0,419 Yofunc? +
0,0298-%func?

0,244 + 2,38-LeF + 0,344-%cF + 1,09-%func - 0,389-Ler? +
0,0184-Ler?- 0,0169-%cF? + 0,000419-%gr3 - 0,420- %ofunc? +
0,0299- %func?

Izod Entalla T?mbiente GF
Viscosidad Alta
(KJ/m?)

Izod Entalla T?ambiente GF
Viscosidad Baja
(KJ/Im2)

Izod Entalla -20°C GF
Viscosidad Alta
(KJ/m?)

Izod Entalla -20°C GF
Viscosidad Baja

wKIMm | T
Puncture T?ambiente GF 13.9 - 3.68-LerF + 0.0539-%eF + 0.104-%func + 0.764-LaF? -
Viscosidad Alta 0.0400-Ler® - 0.00662-%aF2 + 0.000192-%gF3 - 0.0676- Y%ofunc? +
() I P 000293 %func®
Puncture T?ambiente GF 9.04 - 3.68-LaF + 0.0539-%aF + 0.104-Y%func + 0.764-LeF?2 -
Viscosidad Baja 0.0400-Ler® - 0.00662-%aF2 + 0.000192-%gF3 - 0.0676+ %ofunc? +
(J) 0.00293-%func3

Tabla 5.XVI: Modelos de orden 3 para las distintas propiedades mecanicas analizadas
en compuestos de fibra de vidrio

Los modelos matematicos presentados permiten predecir
numeéricamente los valores de las propiedades mecanicas analizadas en
funcién de los valores particulares de las variables vitales de disefio. Las
predicciones seran representativas de la realidad siempre y cuando nos
cinamos al perimetro establecido en el Disefio de Experimentos. En el
Anexo IV se presentan los resultados confirmatorios de las predicciones
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efectuadas por el método Taguchi. De los experimentos confirmatorios
se deduce que el grado de exactitud de la prediccién es alto.

Los modelos matematicos desarrollados seran utilizados en el
Capitulo VII para disefiar los materiales compuestos en los dos casos
de estudio presentados.

Propiedad Mecanica

Modelo de orden 3

Madulo Elastico
Traccion T2ambiente BF
(MPa)

Madulo Elastico
Traccion 80°C BF
(MPa)

Resistencia a
Traccion T?mbiente BF
(MPa)

HDT BF
(°C)

Izod Entalla T?ambiente BF
Viscosidad Alta
(KJ/m?)

411 + 850-LeF + 234-%sF - 25.8-%func - 176-Ler2 +
9.20-Ler® -10.9-%g.rF2  +0.193-%gF® - 11.2-%func? + 1.09-%func®
135 + 821-Lar + 81.9-%sF - 154-%func - 165-Ler? + 8.54-Lgr3

- 2.97'%BF2 + 0.0669'0/0BF3 + \’3):|..8'°A)'|’unc2 - 2.::’>3""/(qunc3

33.1 +2.20-LeF + 0.305-%gF + 2.08: %func - 0.331-Ler2 +
0.0152-Ler3 + 0.00230-%eF? - 0.00018-%gF? - 0.821-Y%func? +
_________________________ 0.0605-%func®

-10.3 +61.2-Ler + 11.6-%sF - 5.18: %func - 11.5-Ler? + 0.583-Ler3 -
0.62].'%BF2 + 0.011'%BF3 + l.44'%funcz- 0.0989'0/0func3

2.20 + 3.00-Ler+ 0.349-%gF + 0.199-%func - 0.634-Ler2 +
0.0337-LBr3 - 0.0194-%gr2 + 0.000436-%gF® - 0.0834- %func? +
0.00462-%Ffunc?

Izod Entalla T?ambiente BF
Viscosidad Baja
(KJ/m?)

Izod Entalla -20°C BF
Viscosidad Alta
(KJ/m?)

Izod Entalla -20°C BF
Viscosidad Baja
(KJ/m?)

Puncture T?ambiente BF
Viscosidad Alta

(J)

Puncture T?ambiente BF
Viscosidad Baja

(J)

0.259 + 3.00-LBF + 0.349-%gF + 0.199-%func - 0.634-Ler? +
0.0337-LBr3- 0.0194-%gr2 + 0.000436- %gr3 - 0.0834 Y%func? +
0.00462-%func?

- 0,332 + 3,50-Ler + 0,577-%gF + 0,666 %func - 0,675-Ler? +
0,0346-Ler3 - 0,0286-%gF2 + 0,000531-%gF3 - 0,207 %func? +
0,0128: %func®
-1,71 +3,50-Ler + 0,577-%gF + 0,666-%func - 0,675-Ler? +
0,0346-Ler3 - 0,0286-%gF2 + 0,000531-%gr3 - 0,207+ %func? +
0,0128-%func?

11.9 - 2.51-LeF + 0.378-%gF - 0.231-%func + 0.504-LBF2 -
0.0256-Ler3 - 0.0220-%gr? + 0.000386-%BF3 + 0.0708: %ofunc? -
0.00622-%func?

7.82 - 2.51-Ler + 0.378-%8F - 0.231-%func + 0.504-LBF? -
0.0256-Lgr? - 0.0220: %gr? + 0.000386- %osr3 + 0.0708: %ofunc? -
0.00622- %ofunc?

Tabla 5.XVII: Modelos de orden 3 para las distintas propiedades mecanicas analizadas

en compuestos de fibra de basalto
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6. ESTUDIO II: ANALISIS DE LA INFLUENCIA DE LAS
VARIABLES DEL PROCESO DE INYECCION EN
LAS PROPIEDADES MECANICAS DEL MATERIAL
COMPUESTO

6.1. INTRODUCCION

En el capitulo anterior se analizé la influencia sobre las
principales propiedades mecanicas de cada una de las variables basicas
del disefio de los materiales compuestos, ahora vamos a estudiar el
procesado de los materiales compuestos.

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de los
estudios realizados para determinar la influencia que cada variable del
proceso de inyeccion tiene en las propiedades finales de los materiales
compuestos procesados.

Independientemente del tipo de material compuesto utilizado
(composicién y morfologia de cada una de las fases) las propiedades
mecanicas con las cuales se disefia y desarrolla una aplicacion industrial
deben de ser las que se obtienen después de procesar el material
compuesto. Es decir, las propiedades mecanicas del material antes del
procesado (tedricas) no tienen porque coincidir con las propiedades del
material después del procesado (reales). La diferencia entre las
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propiedades “tedricas’ y “reales” puede provocar falta de predictividad de
los modelos de simulacion y, en consecuencia, el comportamiento no
deseado del componente en servicio.

Los estudios que se presentan en el presente capitulo persiguen
los siguientes objetivos:

» Evaluar la minoracion que, debido al proceso de transformacion,
pueden sufrir las principales propiedades mecanicas de los
materiales compuestos.

= Jerarquizar la importancia relativa de las distintas variables de
proceso, cuantificar la influencia de cada variable.

= Disenar el proceso para minimizar la pérdida de propiedades
mecanicas debido al proceso de transformacion.

De todos los posibles procesos de transformacién de materiales
compuestos nos hemos centrado en el proceso de inyeccion. Esta
decision ha sido tomada por dos motivos. Primero porque se trata del
proceso de transformacién mayoritariamente utilizado en el sector de
automocion para la fabricaciéon de componentes. En segundo lugar
porque el proceso de inyeccion, debido a sus particularidades, puede
modificar significativamente las propiedades finales de los materiales
compuestos transformados.

El material plastico sobre el que se ha centrado el presente
estudio ha sido un polipropileno comercial (NEPOL GB303HP de
Borealis) reforzado con 30% de fibra de vidrio “larga” (11 mm)
comunmente utilizado en la fabricacion de componentes semi-
estructurales en el sector de automocion.

La metodologia seguida para obtener los resultados que se
presentan ha sido la siguiente:

= En primer lugar se ha realizado el disefio de experimentos. Para ello
se han elegido las variables fundamentales del proceso de inyeccion
y los niveles a los cuales se van a evaluar dichas variables. Las
variables elegidas han sido: la velocidad angular de giro del husillo
(Vrodar), 1@ contrapresion al rodar (BP), la velocidad de inyeccion (Viny),
la temperatura de masa (T%masa), €l tiempo de mantenimiento del
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primer nivel de presion posterior (t4p1), la temperatura del molde
(T%moide), €l primer nivel de la presién posterior (HP,) y el tiempo de
mantenimiento del segundo nivel de presién posterior (typz). Para las
variables Vioq4ar, BP y Viny s€ han considerado cuatro niveles mientras
que para el resto de las variables se han considerado dos niveles. En
la Tabla 6.1 se presenta la matriz ortogonal con los 16 experimentos
resultantes del disefio de experimentos seleccionado

En segundo lugar se han inyectado placas planas con cada una de
las condiciones de procesado especificadas en el disefo de
experimentos. Utilizando las placas planas (500 x 450 x 4 mm) se
han mecanizado las probetas utilizadas en los ensayos normalizados.
Para la inyeccion de las placas se ha utilizado una inyectora
Margarit JSW 650 con las siguientes caracteristicas nominales:
presion de inyeccién 150 kg/cm?, velocidad angular del husillo (Vrogar)
100 rpm. y contrapresion al rodar (BP) 100 kg/cm?

En tercer lugar se han caracterizado las probetas obtenidas para
evaluar las propiedades mecanicas seleccionadas. Las propiedades
mecanicas elegidas para evaluar la influencia que sobre ellas tienen
las variables de procesos han sido: modulo en traccion a alta
temperatura (80°C), la resistencia en traccion a temperatura
ambiente, la temperatura de deflexién bajo carga y la energia
disipada ante impacto uniaxial a temperatura ambiente. De forma
complementaria se estudiara la influencia de la orientacion de la fibra
en dos de las propiedades mecanicas analizadas (HDT y energia
disipada en ensayo uniaxial a temperatura ambiente). En todos los
casos se analizara la longitud residual de la fibra de refuerzo para
intentar explicar la influencia de las condiciones de procesado en las
propiedades mecanicas obtenidas
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N° Vrodar BP Viny T?masa tHp1 Temolde HP1 tup2

(%) | (%) | (%) (°C) (s) (°C) (%) (s)
1 30 © 5 10 : 250 - 3 . 20 : 25 . 14
2 30 © 15 © 30 © 250 ° 3 ° 60 . 50 @ 17
3 30 25 ° 50 200 6 20 25 17
4 30 35 80 200 6 60 50 14
5 50 5 30 200 : 6 20 50 14
6 50 15 - 10 200 - 6 60 25 17
7 50 25 ° 80 250 3 20 50 17
8 50 35 . 50 250 3 60 25 14
9 70 5 50 250 6 60 50 17
10 70 15 © 80 250 6 20 25 14
1 70 25 10 200 3 60 50 14
12 70 35 : 30 200 3 20 25 17
13 9 5 8 200 - 3 - 60 = 25 5 17
14 90 15 © 50 200 0 3 © 20 . 50 : 14
15 90 25 © 30 250 . 6 60 25 14
16 90 35 © 10 250 6 20 50 17

Tabla 6.1: Disefio de Experimentos utilizado en el estudio de las
condiciones de procesado

En la figura 6.1 puede observarse un resumen de los principales
pasos del proceso de obtencién de probetas.

En la figura 6.1 (a) se muestra el molde colocado en la inyectora
Margarit JSW 650. En la figura 6.1 (b) se muestra el molde disefiado y
construido para la inyeccion de las placas. En la figura 6.1 (c) se
muestra la prediccién de la orientacién de la fibra en la placa disefiada.

En la figura 6.1 (d) se muestra una placa inyectada de la cual se
han extraido las probetas normalizadas, utilizadas en los ensayos
definidos para estudiar la influencia de las variables de proceso en las
propiedades mecanicas seleccionadas. Puede apreciarse como se han
eliminado de las placas las zonas en las cuales la fibra no esta
completamente orientada en la direccion de inyeccién (segun la
prediccion proporcionada por los estudios de simulacién realizados)
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i

e

c) Prediccion de la orientacion de la fibra : d) Probetas extraidas de la placa plana

Figura 6.1: Resumen del proceso de obtencion de probetas normalizadas

En la Tabla 6.Il se presentan los resultados obtenidos para las
condiciones de inyeccion analizadas y las propiedades mecanicas
seleccionadas.
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6.2. ANALISIS DEL MODULO ELASTICO EN TRACCION A
ALTA TEMPERATURA

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para el
modulo elastico en traccion a alta temperatura (80°C).

En la figura 6.2 puede observarse la contribucién individual de
cada variable del proceso de inyeccion al modulo elastico en traccion a
alta temperatura para el material NEPOL GB303HP (PP reforzado con
30% de fibra de vidrio larga).

Modulo Elastico a 80°C NEPOL GB303HP
Efectos Principales de las variables de Proceso
v rodar BP viny
4000 \
3900 - S~ . ./\
A \' / )
T 3800
o T T T T T T T T T T T 1
s 30 50 70 90 5 15 25 35 10 30 50 80
b Tmasa tHP1 Tmolde
o
o
:.g 4000
2 5900+ — —— P
O 3800 T
F] T T T T T T
g 200 250 8 6 20 60
= HP1 tHP2
4000
3900 ) -
s —
3800
T T T T
25 50 14 17

Figura 6.2: Contribucién individual de cada variable del proceso de inyeccion al
médulo elastico a alta temperatura (80°C) para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

En la figura 6.3 se presenta la jerarquizacion de la influencia de
las variables para el médulo elastico a 80°C. Las variables consideradas
vitales son, por orden de influencia, la velocidad de inyeccion (viy), la
contrapresion del husillo durante el proceso de plastificacion (BP) y la
velocidad angular del husillo durante el proceso de plastificacion (Viodar).

La velocidad de inyeccion (viyy) Yy la velocidad de rodar (Vrogar)
presentan un comportamiento progresivo descendente mientras que la
contrapresién al rodar (BP) presenta un comportamiento singular.
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Variacion del Médulo Elastico (80°C) vs. Variables de Proceso
NEPOL GB3HP (PP + 30%LGF).

300

200

100

A Médulo elastico (MPa)

viny BP vrodar T2masa tHP1 HP1 T2molde tHP2

1 4

3939 3851 3859
3882 3889 3893 3827 | 3916 | 3868 | 3908 | 3897
3891 3981 3818
3805 3858 3756
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Figura 6.3: Jerarquizacion de variables del proceso de inyeccion para el médulo
elastico a alta temperatura (80°C) en el material NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

Modelo lineal del médulo elastico a traccién a alta temperatura
(80°C) en funcion de las condiciones de procesado

Con las tres variables vitales elegidas (velocidad de rodar,
contrapresién al rodar y velocidad de inyeccién) se han generado las
predicciones basadas en el modelo de Taguchi para todas las
combinaciones posibles de variables vitales/niveles (sesenta y cuatro
casos en total). Las predicciones se realizan sumando al valor promedio
los incrementos (positivos o negativos) de cada variable/nivel respecto a
la linea base.

El modelo lineal obtenido, a partir de los resultados presentados
en la tabla 6.11l, al aplicar la prediccion de Taguchi es el siguiente:

Esoc (MPa) = 4144 - 2.2:Viogar + 2.53:BP - 4.22-vj,,
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En la figura 6.4 se han graficado dos casos representativos.
Puede observarse la variacion del médulo elastico en tracciéon a alta
temperatura en funciéon de la velocidad de inyeccién para los distintos
valores de velocidad de rodar y dos casos extremos de la contrapresion
al rodar.

Puede apreciarse como el efecto de la velocidad de inyeccion en
el descenso de la propiedad analizada se va atenuando al aumentar la
velocidad de inyeccion. También puede apreciarse como las curvas que
representan a las distintas velocidades de rodar del husillo estan
relativamente cerca entre ellas.

Modulo Elastico (80°C) vs. % viny Prediccion Taguchi NEPOL GB303HP Modulo Elastico (80°C) vs. % viny Prediccion Taguchi NEPOL GB303HP
=59 BP =25%

—e—EB0°C{wodar 30%)|

H —=— EB0°C{rodar 50%)
H ~ EB0°C{rodar 70%)
s 3900 ==

—+—E80°C{wodar 30% |
—a—E80°C{wodar 50%)|
E80°C{wodar 70%)|
E80°C{wodar 90%)|

E80°Cyrodar 90%)

Médulo Eléstico (MPa)

Figura 6.4: Predicciones para la variacion del moédulo elastico a alta temperatura en
funcion de las variables de proceso utilizadas

En la figura 6.5 se presentan los resultados reales (obtenidos de
los 16 experimentos implementados). En las graficas pueden verse las
tendencias de variacion del médulo elastico a 80°C con las variables de
proceso analizadas.

La unica tendencia destacable que se ha observado es el
descenso del médulo elastico a 80°C al aumentar la velocidad de
inyeccion (figura 6.5 (c)).
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Médulo Elastico (80°C) vs. N° Experimento
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Figura 6.5: Analisis de los resultados reales para el médulo elastico a alta temperatura
ordenados en funcion de las distintas variables de proceso
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6.3. ANALISIS DE LA TENSION DE ROTURA EN
TRACCION A TEMPERATURA AMBIENTE

En la figura 6.6 puede observarse la contribucion individual de
cada variable del proceso de inyeccidn a la tension de rotura en traccion
a temperatura ambiente para el material NEPOL GB303HP (PP
reforzado con 30% de fibra de vidrio larga).

Tension de Rotura a Traccion NEPOL GB303HP
Efectos Principales de las variables de Proceso

vrodar BP viny
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—_— /
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- 30 50 70 90 5 15 25 35 10 30 50 80
E Tmasa tHP1 Tmolde
5 s6
o
X 5 —~ — ——— ~_
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° \'
gal . . . . .
0 200 250 3 6 20 60
< HPL tHP2
D 86—
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82 T T T T

25 50 14 17

Figura 6.6: Contribucién individual de cada variable del proceso de inyeccion a la
tension de rotura en traccion para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

En la figura 6.7 se presenta la jerarquizacion de la influencia de
las variables para la propiedad mecanica analizada. Analizando ambas
figuras puede apreciarse que, exceptuando la velocidad de rodar, no
existe una influencia clara de las variables de proceso en los resultados
obtenidos de la tension de rotura en traccion.
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Variacion de la Tension de Rotura vs. Variables de Proceso
NEPOL GB3HP (PP + 30%LGF).

A Tension Rotura (MPa)
\ ,

vrodar viny BP T2molde T2masa HP1 tHP1 tHP2

1 3

-1.0 1.6 1.0 149 | o8 | -194 | 10 [ o3
IWACON  -12% 1.9% 1.1% 18% | 1.0% | -23% | 12% | 03%
Bz 1.7 0.2 0.7
Bz3(%) -2.0% 0.2% -0.9%
Bsy -0.8 0.8 -1.6
IYACON  -1.0% -0.9% -1.9%

Figura 6.7: Jerarquizacion de variables del proceso de inyeccion para la tension de
rotura en traccion en el material NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

En la figura 6.8 se presentan los resultados reales (obtenidos de
los 16 experimentos implementados). En las graficas puede apreciarse
que el resultado es practicamente plano. La variacién de la tension de
rotura en funcion de las variables de proceso es minima, sin ninguna
tendencia clara.
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Tensién de Rotura a traccién vs. N° Experimento Tensioén de Rotura a traccion vs. N° Experimento
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Figura 6.8: Andlisis de los resultados reales para el médulo elastico a alta temperatura
ordenados en funcion de las distintas variables de proceso

Modelo lineal de la tension de rotura en traccién a temperatura
ambiente en funcion de las condiciones de procesado

Para la tension de rotura en traccion a temperatura ambiente no
se ha obtenido ningun modelo matematico que caracterice la variacion
de la propiedad en funcién de las variables de proceso analizadas. La
razoén de no presentar un modelo matematico es que el comportamiento
de esta propiedad es practicamente constante, es decir, la variacién que
se ha provocado en las variables de proceso (la maxima admisible para
la maquina inyectora utilizada) ha provocado una variacién muy pequena
en la tension de rotura. Respecto al valor medio resultante, la maxima
variacién que se ha obtenido es de * 5%. Ademas de que la variacién
de esta propiedad entre los experimentos realizados es muy pequefia,
no se han encontrado variables vitales claramente definidas.
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6.4. ANALISIS DE LA TEMPERATURA DE DEFLEXION
BAJo CARGA
A continuacion (figura 6.9) se muestra la contribucién individual
de cada variable del proceso de inyeccién a la Temperatura de Deflexion
bajo Carga para el material NEPOL GB303HP (PP reforzado con 30%
de fibra de vidrio larga).

Temperatura de Deflexién Bajo Carga (HDT) NEPOL GB303HP
Efectos Principales de las Variables de Proceso

B -
153.6 - vrodar B viny

153.2 \ ./\ —_ Pt
1526 \.\,\. \' '\/
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153.2 / /
[ S—

T

60

HDT (°C)

152.8 - / - ./

HP1 tHP2

153.6

153.2

152.8

Figura 6.9: Contribucion individual de cada variable del proceso de inyeccion a la
Temperatura de Deflexion Bajo Carga para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

En las figuras 6.10 y 6.11 se muestra una influencia
practicamente nula de las variables de proceso, con lo que al igual que
en la propiedad anterior tampoco es posible obtener un modelo
matematico predictivo de la influencia de las variables de proceso en la
Temperatura de Deflexion bajo Carga. Respecto al valor medio
resultante, la maxima variacién que se ha obtenido es de +1%.
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Variacion del HDT vs. Variables de Proceso
NEPOL GB3HP (PP + 30%LGF).

0.34

A HDT (°C)

-0.34

-1.02

vrodar viny BP

T2masa

T2molde HP1 tHP2

0.7 0.2 0.2 07 | 01 [ o4 [ 02 | o1
IWACON  -05% 0.1% 0.1% 05% | -01% | 03% | 01% | 0.0%
By 0.1 0.0 0.2
Bz3(%) 0.1% 0.0% -0.1%
Bsy 0.1 -0.6 0.5
Asq (%) JEED -0.4% 0.3%

Figura 6.10: Jerarquizacion de variables del proceso de inyeccion para la
Temperatura de Deflexion Bajo Carga en el material NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)
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Figura 6.11: Analisis de los resultados reales para la Temperatura de Deflexion bajo
Carga ordenados en funcion de las distintas variables de proceso
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6.5. ANALISIS DE LA ENERGIA DISIPADA ANTE
IMPACTO EN IMPACTO UNIAXIAL A TEMPERATURA
AMBIENTE

En la figura 6.12 puede observarse la contribucion individual de
cada variable del proceso de inyeccién a la energia Disipada en Impacto
Uniaxial a temperatura ambiente para el material NEPOL GB303HP (PP
reforzado con 30% de fibra de vidrio larga).

Energia Disipada IZOD con entalla NEPOL GB303HP
Efectos Principales de las variables de Proceso

v rodar BP viny
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Figura 6.12: Contribucion individual de cada variable del proceso de inyeccion a la
Energia disipada en Impacto uniaxial para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

En la figura 6.13 se presenta la jerarquizacion de la influencia de
las variables para la propiedad mecanica analizada. Las variables
consideradas vitales son, por orden de influencia, la velocidad de
inyeccion (viny), la velocidad angular del husillo durante el proceso de
plastificacion (viogar) Y la contrapresion del husillo durante el proceso de
plastificacion (BP).

La velocidad de inyeccion (viyy) Yy la velocidad de rodar (Vrogar)
presentan un comportamiento singular mientras que la contrapresion al
rodar (BP) presenta un comportamiento progresivo descendente.
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25

Variacion de la Energia Impacto Uniaxial vs. Variables de Proceso
NEPOL GB3HP (PP + 30%LGF).

A Energia Disipada (KJ/m2)

viny vrodar

BP

tHP2

tHP1 T2masa HP1 T2molde

2 3

4

1.0 -1.0 1.9 083 | -11 | -056 | o7 | 11
IVACON  3.8% -4.0% 7.6% 33% | -44% | -22% | 28% | 45%
Bz -1.0 11 0.7
Bz3(%) -3.8% -4.5% -2.8%
Bsy 0.4 0.1 0.0
IYACON  -15% -0.3% -0.1%

Figura 6.13: Jerarquizacion de variables del proceso de inyeccion para la Energia
disipada en Impacto uniaxial en el material NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

Modelo lineal de la Energia disipada ante Impacto Uniaxial en
funcion de las condiciones de procesado

Con las tres variables vitales elegidas y el método descrito
anteriormente se obtiene el modelo lineal siguiente:

IZODetaiia (KJ/M?) = 26.7 - 0.0106-Vogar - 0.077-BP + 0.011-Viny

En la figura 6.14 se han graficado dos casos representativos.
Puede observarse la variacion de la Energia Disipada en Impacto
Uniaxial en funcién de la velocidad de inyeccion para los distintos
valores de velocidad de rodar y dos casos extremos de la contrapresién

al rodar.
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Izod Entalla vs. % viny Prediccién Taguchi NEPOL GB303HP Izod Entalla vs. % viny Prediccién Taguchi NEPOL GB303HP
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Figura 6.14: Predicciones para la variacion de la energia disipada ante impacto uniaxial
en funcion de las variables de proceso utilizadas

Puede apreciarse como la propiedad analizada presenta un
maximo en el entorno del 50% de la velocidad de rodar. No obstante, la
variacion total de la propiedad analizada es muy pequefia.

En la figura 6.15 se presentan los resultados reales (obtenidos de
los 16 experimentos implementados). En las graficas pueden verse las
tendencias de la propiedad mecanica analizada con las variables de
proceso analizadas. No se aprecia ninguna tendencia clara y destacable
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Figura 6.15: Analisis de los resultados reales para la Energia Disipada en Impacto
Uniaxial ordenados en funcion de las distintas variables de proceso
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Vigdar (%0) BP (%) Viny Esoc 1Z0D
1 30 g 10 4055.6 25.1
2 30 g 30 3836.2 27.0
3 30 5 50 3811.3 26.3
4 30 5 B0 3749.4 26.2
5 30 15 10 41428 24.1
6 30 15 30 3970.5 26.0
7 30 15 50 3895.5 25.3
8 30 15 30 38336 25.2
9 30 2 10 42355 23
10 30 25 30 40531 248
11 30 2 50 39851 24.1
12 30 25 30 3926.2 24.1
13 30 3% 10 1122 239
14 30 35 30 3939.5 248
15 30 35 50 3864.8 24.1
16 30 35 80 38029 240
17 50 5 10 3985.3 26.0
18 50 5 30 38129 279
19 50 5 50 37380 272
20 50 5 80 3676.1 27.2
21 50 15 10 4069 5 260
22 50 15 30 3897 1 269
23 50 15 50 3522.2 26.2
24 50 15 50 3760.3 5.2
25 50 2 10 4162.2 239
26 50 2% 30 3989.8 268
27 50 25 50 39148 251
28 50 25 B0 3852 9 251
29 50 35 10 4035.8 238
30 50 35 30 3866.4 257
31 50 3% 50 35 2.0
32 50 35 B0 37296 260
33 70 5 10 3994.4 25.1
34 70 g 30 3822.0 27.0
35 70 5 50 3747.1 26.3
36 70 5 80 3605.2 26.2
37 70 15 10 4078.7 24.1
38 70 15 30 3906.3 26.0
39 70 15 50 3831.3 253
40 70 15 80 3769.4 25.2
a1 70 % 10 M713 239
42 70 2% 30 3995.9 248
43 70 2 50 39239 24.1
44 70 25 30 3862.0 24.1
45 70 35 10 4048.0 239
46 70 35 30 35756 2438
47 70 3 50 38006 241
48 70 35 50 37387 240
49 90 5 10 3909 1 247
50 90 5 30 37367 266
51 90 5 50 3661.7 259
52 50 5 B0 3599.8 259
53 90 15 10 3993.3 237
54 90 15 30 38209 258
55 a0 15 50 37459 249
56 90 15 50 3684.0 249
57 90 25 10 4085.9 28
58 90 2% 30 39135 24.5
59 90 2% 50 38306 238
60 90 25 B0 37767 237
61 90 35 10 3962.6 25
62 90 35 30 3790.2 24.4
63 90 35 50 3715.2 237
64 90 35 80 3653.3 237

Tabla 6.11I: Predicciones obtenidas para las variables Modulo Elastico (80°C) y Energia
Disipada en Impacto Uniaxial (Izod con entalla) utilizando el método de Taguchi
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6.6. ANALISIS DE LA INFLUENCIA DE LA ORIENTACION
DE LA FIBRA

Los resultados presentados en el presente Capitulo
corresponden a los obtenidos con probetas mecanizadas en la direccion
en la cual la fibra se ha orientado durante el proceso de inyeccion. Los
valores de las propiedades mecanicas obtenidas de esta manera son los
maximos posibles, mientras que las propiedades obtenidas con probetas
mecanizadas en la direccién perpendicular a la orientacion de la fibra
proporcionan los valores minimos de las propiedades mecanicas.

Se ha realizado un estudio comparativo entre las propiedades
mecanicas en la direccién del flujo y en la direccion perpendicular para
este material, analizando las propiedades de Temperatura de Deflexién
Bajo Carga (HDT) y de la Energia disipada en impacto uniaxial (Izod con
entalla). En la figura 6.16 puede observarse, para cada una de las
propiedades mecanicas, la comparacion de estos valores entre la
direccion paralela y perpendicular de la fibra.

Para la Temperatura de Deflexion Bajo Carga (figura 6.16 (a)) la
diferencia entre las dos direcciones de orientacion de la fibra es notable.
El HDT en la direccién paralela a la fibra es 1,46 veces superior (en
promedio) al HDT en la direccién perpendicular de las fibras.

Para la Energia disipada en impacto Uniaxial (figura 6.16 (b)) la
diferencia entre las dos direcciones de orientacion de la fibra es muy
notable. El 1zod en la direccién paralela a la fibra es 3,23 veces superior
(en promedio) al I1zod en la direccion perpendicular de las fibras.

Este resultado pone de manifiesto que la influencia de la
orientacion de la fibra es muy superior a la posible variacién en las
propiedades mecanicas debida a las variables de proceso y que, por lo
tanto, una vez definido el producto y la forma de inyectar (posicion,
numero de inyectores y secuencia de apertura-cierre) las posibilidades
de aumentar las propiedades mecanicas mediante la optimizacion de las
variables de proceso es muy limitada.



291 CAPiTULO VI

HDT vs. N° Experimento
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Figura 6.16: Comparacion entre las dos orientaciones de fibra extremas (0 y 90°) para
las propiedades mecanicas HDT e Izod sin entalla.
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6.7. INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS
OBTENIDOS. ANALISIS DE LA LONGITUD DE FIBRA

Como se ha visto, la influencia que las principales variables del
proceso de inyeccion tienen en las propiedades mecanicas
seleccionadas han resultado ser pequenas. En el estudio realizado se ha
utilizado un unico material (polipropileno reforzado con 30% de fibra de
vidrio larga denominado comercialmente NEPOL GB303HP). Al elegir el
material han quedado fijadas las variables intrinsecas del mismo, tanto
de la matriz polimérica (viscosidad, grado y tipo de funcionalizante)
como de la fibra de refuerzo (tipo, longitud inicial, concentracion,
diametro y tratamiento superficial).

Durante el proceso de transformacion del material mediante la
tecnologia de inyeccién, la principal modificacion (practicamente la unica)
que puede sufrir el material es la disminucion de la longitud de la fibra.
Por lo tanto, cabe esperar que la variacion de las propiedades
mecanicas en funcién de las variables de proceso estén muy
relacionadas con la modificacién que sufre la longitud inicial de la fibra
de refuerzo del material compuesto.

Para intentar explicar los pequefios cambios que han
experimentado las propiedades mecanicas con las amplias variaciones
provocadas en las variables de proceso, vamos a analizar la longitud
residual de la fibra de refuerzo resultante de cada experimento realizado.

La longitud de la fibra de refuerzo de partida era de 11 mm, igual
para todos los experimentos. Para cada uno de los 16 experimentos
realizados en el disefio de experimentos se ha medido la longitud de la
fibra resultante en dos puntos de control: el primer punto corresponde a
la entrada del molde (salida de la inyectora); el segundo punto
corresponde a una muestra de la propia probeta ensayada. En la Tabla
6.1V se presentan los resultados obtenidos de las mediciones de fibra
residual realizadas en cada uno de los experimentos.
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N° Vrodar | BP Viny | TPmasa | tups Lmazarota | Lprobeta
(%) | (%) | (%) | (°C) | (s) (mm) | (mm)
1 30 5 10 250 3 8.25 2.31
2 30 15 30 250 3 6.31 1.96
3 30 25 © 50 200 6 4.33 1.51
4 30 35 80 200 6 2.86 1.07
5 50 5 30 © 200 6 7.12 1.82
6 50 15 ° 10 200 6 5.51 1.64
7 50 25 80 250 3 3.58 1.05
8 50 35 - 50 250 3 3.78 1.42
9 70 5 50 250 6 5.54 1.48
10 70 15 © 80 250 6 20 25 14 3.62 1.02
11 70 25 10 200 3 60 50 14 3.22 1.36
12 70 35 30 200 3 20 25 17 2.05 0.94
13 90 5 80 200 3 60 25 17 4.14 1.25
14 90 15 50 200 3 20 50 14 2.81 0.96
15 | 90 - 25 © 30 © 250 - 6 - 60 - 25 - 14 223 | 098
16 90 35 10 250 6 20 50 17 3.52 1.28

Tabla 6.IV: Resultados obtenidos de longitud residual de la fibra de refuerzo

En la figura 6.17 se han graficado los resultados reales obtenidos
de los 16 experimentos ordenados en funcion de cada una de las
variables de proceso significativas para interpretar los resultados
obtenidos.

Puede observarse como la longitud residual de fibra en la
mazarota (grafica azul) es significativamente mas alta (promedio de 4.3
mm) que la longitud residual de fibra en la probeta (promedio de 1.4 mm)

Analizando la longitud residual de la fibra de refuerzo en la salida
de la inyectora (mazarota) podemos observar como existe gran
diferencia entre las longitudes obtenidas para los distintos experimentos.
La variacion entre el maximo (8.25 mm) y el minimo (2.05 mm) es
importante y cabria esperar una influencia importante en las propiedades
mecanicas analizadas.
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Figura 6.17: Andlisis de los resultados reales para la longitud de residual de la fibra de
refuerzo ordenados en funcion de las distintas variables de proceso

Realizando este mismo andlisis para la longitud residual de fibra
de refuerzo en la probeta observamos que las variaciones entre el
maximo (2.31 mm) y el minimo (0.94 mm) son muy inferiores al caso
anterior.

Los resultados obtenidos de la longitud residual de fibra de
refuerzo en la probeta explican que la variacion de las propiedades
mecanicas analizadas haya resultado poco importante. La rotura de la
fibra en el interior del molde, desde la mazarota hasta la cavidad, es
significativa y provoca que las diferencias en la longitud residual de la
fibra provocadas por las variables de proceso durante la plastificacion
del material se atenuen.

En las figuras 6.18 y 6.19 se muestra la influencia de las
variables de proceso tanto en la longitud residual de la fibra en la
mazarota como en la probeta. Destaca que las variables vitales para
ambos casos son las mismas.
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Longitud residual fibra de refuerzo (mazarota) NEPOL GB303HP
Efectos Principales de las variables de Proceso
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Figura 6.18: Contribucion individual de cada variable del proceso de inyeccion a la longitud
residual de la fibra de refuerzo en la mazarota para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

Longitud residual fibra de refuerzo (probeta) NEPOL GB303HP
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Figura 6.19: Contribucion individual de cada variable del proceso de inyeccion a la longitud
residual de la fibra de refuerzo en la probeta para el NEPOL GB303HP (PP + 30%LGF)

Puede apreciarse que las variables vitales son la velocidad
angular del husillo (vidar), la contrapresion del husillo durante la
plastificacion (BP) y la velocidad de inyeccion (vi,). El resto de las
variables tienen, en ambos casos, una incidencia minima sobre la rotura
de la fibra. La principal diferencia que se observa entre la longitud
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residual en la mazarota y en la probeta es que en el caso de la longitud
residual en la probeta tiene mas influencia la velocidad de inyeccion.

Este resultado es logico debido a que cuando se mide la longitud
residual en la mazarota el material unicamente ha atravesado la boquilla
de la inyectora, mientras que cuando se mide la longitud residual en la
probeta, el material fundido ha atravesado la boquilla de la inyectora, el
bebedero del molde, los canales de alimentaciéon y la entrada de la
cavidad. Es logico, por lo tanto, que en este ultimo caso influya mas en
la rotura de la fibra la velocidad a la que el material ha sido inyectado.

6.8. JERARQUIZACION DE VARIABLES Y MODELOS
MATEMATICOS

En la tabla 6.V se muestra la jerarquizacion de la influencia de
cada una de las variables de proceso seleccionadas sobre las
propiedades mecanicas analizadas.

Asi, por ejemplo, si nos fijamos en el médulo elastico en traccion
a alta temperatura (Eseec) podemos ver que la variable de proceso que
mayor influencia tiene en la variacién de esta propiedad es la velocidad
de inyeccion (viny), ademas, la flecha descendente que acompafia a esta
propiedad quiere decir que el maximo de la propiedad mecanica Egyc Se
consigue con el menor valor de la velocidad de inyeccion. Para esta
misma propiedad mecanica, la segunda variable que mayor efecto tiene
es la contrapresion al rodar (BP), para esta variable los mejores valores
de Egpc S€ consiguen con un valor intermedio de la contrapresion.

Fare | ,‘,’i,n,v!, , : ,‘?!’,,1,, , ,Yf‘id,ai! - Tml i - _tl*i’lﬂ_ : - _H_Fft_ﬂ_ - _T?tt'd_e_ll . - _tﬁf%_ﬂ_ ]

Frotura _‘_’r_osiar_l_ L _V_my; ________ _B_P_H_ ______ T_n_we'qo_ﬂ__ 1 r_nes_.a_ﬂ S !"_F_'l_ﬂ_ . !t"’_tﬁ_ ______ t_H_P_Z_ﬂ_ _____
HDT Vrodar V- ,‘(mﬂ, i BPﬁ i I[ﬂ9§a,ﬂ,,1 T _m_OJSiEH_ __ . H_El_ﬂ_ . __ _ _t_H_PJ_ﬂ__ e _tt'EZ__ﬂ_ |
zoo | 8 0 el b LY AT el

Tabla 6.V: Jerarquizacion de la influencia de cada variable de proceso para las distintas

propiedades mecanicas analizadas

Utilizando los resultados presentados en la tabla anterior puede

obtenerse la combinacion 6ptima de las variables de proceso que
maximizan cada una de las propiedades mecanicas analizadas. Se han
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sombreado de gris aquellas variables de proceso que tienen una
influencia muy pequefa en la propiedad mecanica correspondiente.

Aunque la influencia de cada variable de proceso es distinta para
cada propiedad mecanica analizada, si que puede comprobarse que
para conseguir un buen resultado de todas las propiedades mecanicas
analizadas se debera elegir la velocidad de inyeccidn baja, la velocidad
angular del husillo al rodar baja y la contrapresion del husillo durante el
proceso de plastificacion medio-baja.

Puede observarse también como las variables que afectan a la
presién posterior (tiempo del primer nivel de la presion posterior, primer
nivel de la presién posterior y tiempo del segundo nivel de la presion
posterior) tienen una influencia minima en las propiedades mecanicas
analizadas. De la misma manera, tanto la temperatura de la masa
fundida como la temperatura del molde no presentan una influencia
significativa.

Finalmente, en la tabla 6.Vl se muestran los modelos
matematicos (lineal y de orden 3) para las propiedades mecanicas Eggyc e
IZOD.taia -Para las otras dos propiedades se ha considerado que la
variacion que presentan con las variables de proceso no siguen
tendencias suficientemente significativas como para reflejarlas en un
modelo matematico.

Propiedad Mecanica Modelo Lineal Modelo Orden 3 Ajuste

(%)
. 4883 - 38.1 Vrodar - 13.9-BP - 1
= P 16.4'Viny + 0.656Vrodar? + 1
L G A BT © 1.72.BP2+0.235Viny? - 7314100
Traccién 80°C (MPa) © 0.00369-Vrodar® - 0.0374-BP3 - | }
: 0.00126-Vin,®

: 11.8 + 0.612:Vrodar + 0.0243-BP

+0.356-Viny -0.0103 Vrodar® -

> 0.00938:BP? - 0.00834-Viny? + 100
: 0.000052-Vrodar® + 0.000195-BP3

* +0.000056- Viny®

26.7 - 0.0106-Vrodar -

a_ .
I1zod Entalla T?ambiente 0.077-BP + 0.0ll'Viny

Tabla 6.VI: Modelos Lineales y de Orden 3 para las distintas propiedades mecanicas
analizadas

En cualquier caso cabe destacar que la influencia de las variables
de proceso que se ha encontrado en las propiedades mecanicas
elegidas y para el material analizado ha sido relativamente pequefa. La
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estimacion de las maximas variaciones (respecto a la media) de las
propiedades analizadas ha sido: Egpc (16.4 %); Orotura(15.7%); HDT
(1.7%); 1zod (21.7%).

6.9. RESUMEN DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS DE
LA INFLUENCIA DE LAS PRINCIPALES VARIABLES DEL
PROCESO DE INYECCION

Las principales conclusiones que se han obtenido del estudio
realizado de la influencia que las principales variables del proceso de
inyeccion tienen en las propiedades mecanicas fundamentales de los
materiales poliméricos compuestos, son:

= Las conclusiones que se han obtenido son aplicables al material
utilizado (NEPOL GB303HP), al proceso de transformacion
(inyeccién) y a la maquina inyectora utilizada (Margarit JSW650).
Aunque, tanto el material elegido como la inyectora seleccionada
son representativos de los materiales/maquinas utilizadas a nivel
industrial en la fabricacion de componentes, la extrapolacién de
los resultados obtenidos a otros casos ha de hacerse con
prudencia.

= La variacién de las propiedades mecanicas elegidas con las
variables de proceso han resultado relativamente pequefias. La
estimacion de las maximas variaciones (respecto a la media) de
las propiedades analizadas ha sido: Egpec (16.4 %); Orotura(15.7%);
HDT (1.7%); 1zod (21.7%).

= Las variables que mas afectan a las propiedades mecanicas
analizadas han resultado ser las ligadas a la fusion del material
plastico y la velocidad de inyeccion. La optimizacién de las
propiedades mecanicas analizadas se consigue con: la velocidad
de inyeccion baja, la velocidad angular del husillo al rodar baja y
la contrapresion del husillo durante el proceso de plastificacion
medio-baja. Las variables asociadas a la compactacion del
material fundido han resultado ser poco significativas.



Capitulo VII

7. RESUMEN DE RESULTADOS Y CASOS DE

ESTUDIO

7.1. INTRODUCCION

En este capitulo se presenta, a modo de sintesis, un resumen de
los resultados mas significativos obtenidos del presente trabajo de
investigacion. Junto a este resumen se mostraran dos casos practicos
en los cuales, aplicando la metodologia desarrollada, podria conseguirse
reduccion de peso y coste de los componentes analizados respecto a la
situacién actual.

Cabe recordar que el objetivo principal planteado en el presente
trabajo de investigacion era generar el conocimiento que permitiera
establecer una Metodologia para disefiar materiales compuestos a
medida para cada aplicacion, optimizando la relacién prestacion/precio.

En la figura 7.1 puede observarse, sobre la representacion
esquematica de un vehiculo tipo, la ubicacién de los dos productos
seleccionados para los casos de estudio. Se trata del chapén de puerta y
del escudo inferior.
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Figura 7.1: Representacion de los componentes analizados sobre un
vehiculo tipo

Para cada uno de los casos de estudio se ha realizado un
analisis completo de las implicaciones que tiene el disefio del material en
la densidad final del compuesto y en la potencial reduccién de coste.

7.2. RESUMEN DE RESULTADOS OBTENIDOS

En los capitulos V y VI se ha analizado, de forma pormenorizada,
la contribucién que cada variable de disefio y procesado del material
compuesto tiene en las propiedades mecanicas seleccionadas.

Para poder manejar de forma mas sencilla toda la informacion
generada, se han realizado las siguientes tablas resumen con las que se
pretende sintetizar el conocimiento generado.

E %GF' LGFI g A,fu,.cI Actﬂ ﬂ- wscﬂ ,T,F,ﬂ'

Esoc %GF' LGFI : A,fu,,cI ] 9ﬂ TFﬂ  Act

1
O'rotura Héfu?n’c!”é”LGFI : %GFI Actﬂ B (%] ﬂ TF ﬂ V|sc
HDT %GF' : LGFI : A,fu,,cI f Actﬂ 5 zﬂ : v.scﬂ'

1t
1ZOoD %GF'__-_ /,l LGF' ) wsct : Actl TFl ' QH

1ZOD.40°c _%GF' LGFI N A,fu,,cI 3v.sc' 01 : Actl TFl

PUNCTURE v.sct .-A,,u,,cl LGFl _ Actl :- -TFl :%GF1 @ﬂ'

Tabla 7.1: Jerarquizacion de la influencia de cada variable de disefio del material (reforzado
con fibra de vidrio) para las distintas propiedades mecanicas analizadas
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En las tablas 7.1 y 7.2 se muestran, esquematicamente, los
resultados obtenidos de la influencia de las variables de disefio en las
propiedades mecanicas seleccionadas.

E %BFI LBF' %fu,.cI Actﬂ @ﬂ- viscﬂ TFH-

S %BFI : LBF' : A,ﬂ,ncl E Actﬂ E viscﬂ- : eﬂ- : TFH-

Orotura /nfu,,cI : %BFI : LBFI Qﬂ Actﬂ 5 wscﬁ i TFﬂ

HDT LBF' %BF' A’funcI ] TFﬂ wscﬁ Actﬂ @ﬂ

IR B B ey v i

1ZOD 4¢ec LBF' %BF' E A,funcI ZV|sct§ Actl 5 TFl Qﬂ

PUNCTURE | ;. f éActl LBF1 ; %funcl uBr¥ zﬂ

Tabla 7.1I: Jerarquizacion de la influencia de cada variable de disefio del material (reforzado
con fibra de basalto) para las distintas propiedades mecanicas analizadas

Se presenta por separado el estudio realizado sobre los
compuestos de fibra de vidrio (Tabla 7.1) y sobre los compuestos de fibra
de basalto (Tabla 7.11).

La interpretacion de la tabla anterior es la siguiente: para cada
propiedad mecanica analizada (primera columna de la izquierda) se
muestra la jerarquizaciéon de las variables de disefio del material
compuesto y una flecha que indica si la propiedad mecanica analizada
crece o0 decrece cuando cada variable aumenta de valor. Ademas, se
representan en gris aquellas variables que han resultado no vitales, es
decir las variables que no tienen influencia significativa en la propiedad
mecanica analizada.

Por ejemplo, si nos fijamos en la primera fila (E= mddulo elastico
en traccion a temperatura ambiente para compuestos de fibra de vidrio)
podemos observar que la variable mas influyente es el porcentaje de
fibra (%ge) y que esta propiedad aumenta al aumentar ese porcentaje.
La siguiente variable en importancia para E es la longitud de la fibra (LgF)
y que la propiedad E aumenta al aumentar su longitud.También
podemos observar que las variables activacion de la fibra de refuerzo
(Act), diametro de la fibra de refuerzo (J), viscosidad de la matriz
polimérica (visc) y tipo de funcionalizante (TF) tienen una influencia
pequefia en la propiedad E.
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En la tabla 7.1l se muestra el resumen de los resultados
obtenidos de la influencia de las variables del proceso de inyeccién en
las propiedades mecanicas seleccionadas.

EBO"C Vinyl BPl Vrodarl Tamasal tHP1ﬂ HP1ﬂ Tamoldeﬂ tHPzﬂ
orotura Vroclarl ° VirlvI : BPI 1 Tamoldeﬂ I Tamasaﬂ I HP1ﬂ 1 tHF1ﬂ | ﬂ

IO _‘_’to_dgr_ﬂ_ L _‘!inxﬂ_ i _B_F_']:l_ - _T_azn_aﬂ_ﬂ_ L _T_a_rrzo_'df_ﬂ__ . HP1ﬂ - _!HPJ_@_ el _t_HPgﬂ_ o,
120D meI Vrodar1 BP tHPZﬂ tHP1ﬂ Tamasaﬂ HP1ﬁ Tamoldeﬂ

Tabla 7.11I: Jerarquizacién de la influencia de cada variable de proceso para las distintas
propiedades mecanicas analizadas

La interpretacion de esta tabla es exactamente igual que la de la
tabla anterior.

En la Tabla 7.1V y 7.V se muestran los incrementos porcentuales

que pueden conseguirse con cada una de las variables de disefio del
material compuesto.

LGF %GF | %func | visc TF (7] Act

Esambiente 25% 2.1% 1.2% 2.2% 2.8%
Ewe | 381% [ETARMISMRN . o % o20%
vowe OO 5 P s . 22% 4%
HDT w37% WEICR 121% 27 1ou 73% © 9%
zoo | s03% PO s 207 157%  284%
1Z0D.we | 763% |OISUMMCORN 252%  157% 1994%  19.8%
PUNCTURE | 341%  163% (ISR 0% o3 278%

Tabla 7.IV: Incrementos porcentuales esperados de cada una de las propiedades
mecanicas analizadas para cada variable de disefo del material (fibra de vidrio)

Para interpretar los datos mas faciimente se ha utilizado, en
todas las tablas, el siguiente codigo de colores:

Variable con fuerte efecto positivo en la propiedad mecanica analizada

‘ Variable con efecto débil en la propiedad mecanica analizada
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LBF %BF | %func | visc TF 7/} Act

Err-ambiente

Enve

O'rotura : :

HDT | 7% 55% | 18% | 3.
IZOD 41.5% 42.3%  27.1%  0.4% -
1ZOD | sas%  218%  00%  268%
PUNCTURE | 31.8%  106%  12.8% 184651/‘

Tabla 7.V: Incrementos porcentuales esperados de cada una de las propiedades
mecanicas analizadas para cada variable de disefio del material (fibra de basalto)

En la Tabla 7.VI se muestran los incrementos porcentuales de las
propiedades mecanicas analizadas que pueden conseguirse con cada
una de las variables del proceso de inyeccion.

Vrodar BP Viny Tmasa | twp1 | T?molde HP, thp2

Esrc 43% 209 17%  08%  13% 07%
o a2w 3% - 39% - 18% . 1% . 23% . 12%  03%
HDT | 07% - 05% - 05% - 05% -04%: 03% - 0.1% - 0%

1ZOD 8.8 % 3.3 % 4.4 % 22 % 2.8 % 4.5 %

Tabla 7.VI: Resumen de los incrementos porcentuales esperados de cada una de las
propiedades mecénicas analizadas para cada variable de proceso

En la Tabla 7.VIl se presenta la reduccion de peso y coste que se
puede obtener en funcién del porcentaje de fibra del material compuesto.
En las tres primeras columnas se presenta la reduccion de densidad del
material compuesto en funcién del porcentaje de refuerzo utilizado. A
continuacién se tabulan tres situaciones, en funcién del porcentaje de
fibra del material compuesto de partida que queremos sustituir (20 - 30 -
6 40%). Para cada una de las situaciones planteadas, se calcula la
densidad de peso asociada a la sustitucion del material de referencia por
otro material con distintos porcentajes de refuerzo.
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Asociado a la reduccion del porcentaje de refuerzo se consigue
una disminucion de peso (A Peso) y una reduccién de coste (A Coste).

La reduccion de coste se ha calculado considerando que el
impacto del coste del material sobre el coste final del producto es de un
60%. También se ha considerado la reduccion de coste teniendo en
cuenta, ademas del coste del material, la prima asociada a la reduccién
de peso. Esta prima se ha fijado en 2€/kg. Asi, por ejemplo, si partimos
de un componente que se esta fabricando en un material compuesto
reforzado con un 40% de fibra (p=1.219 g/cm®) y conseguimos fabricarlo
con un material reforzado al 30% de fibra (p=1.122 g/lcm®)
conseguiriamos una reduccion del 7.98% de peso, una reduccion de
coste directa asociada al material de un 4.79% y una reduccion total
(considerando la prima de reduccion de peso) de un 12,93% respecto a
los costes asociados a la utilizacion del material inicial.

7.3. CAso DE EsTtuDpIO |I: CHAPON DE PUERTA
(PLASTIC CARRIER DOOR)

El primer caso de estudio que se presenta corresponde a un
componente utilizado en la puerta del vehiculo. Este componente se
conoce con el nombre de “chapdn de puerta” (“plastic carrier door” en
inglés).

Se trata de una pieza portante que integra la mayor parte de los
componentes funcionales de la puerta del vehiculo (carriles y motor del
elevalunas, altavoz, comando de apertura, etc....).

Por motivos de confidencialidad no se pueden mostrar imagenes
del desarrollo realizado (sobre el cual se han realizado los calculos que
se muestran a continuacion). A modo de ejemplo, en la figura 7.2 se
muestran varios modelos de chapones de puerta similares al
desarrollado. Se puede observar que la funcion portante es la
fundamental en este tipo de componentes.
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a) Modelo tipo de Carrier Plastic b) Elementos de puerta sobre el Carrier

Figura 7.2: Ejemplos de distintos modelos de Carrier Plastic Door

Como cualquier producto del sector de automocioén, el chapén de
puerta tiene un pliego de condiciones en el cual se especifican todos los
ensayos que debe de superar para conseguir la homologacion. Para
este componente, los ensayos mas criticos son los que se realizan sobre
la zona de sujecion del asidero (“tiro de asidero en direccion Y’ a alta
temperatura).

Para una temperatura de 80°C, aplicando una fuerza de 500 N.
no debe romper, permitiéndose una deformacién maxima de 10 mm y
una deformacién permanente inferior a 1,5 mm.

Analizando exhaustivamente el pliego de condiciones y los
ensayos criticos, se ha llegado a la conclusion de que las propiedades
del material que deben ser consideradas en este estudio son las cuatro
siguientes: HDT, Eteampiente; Esocc Y Orotura- Siendo el modulo elastico en
traccion a 80°C (Espec) Y la tensidon de rotura en traccion (Orowra) l0s dos
parametros fundamentales.

Historicamente, este componente se fabricaba en chapa de acero
(de ahi viene su nombre en castellano “chapén de puerta”). Para intentar
reducir peso e integrar funciones se realiz6 la sustitucion del acero por
material termoplastico inyectado. En un primer paso se utilizé un
polipropileno reforzado con un 40% de fibra de vidrio corta. Este material
sera nuestra referencia para calcular las potenciales reducciones de
peso y coste que se consiguen al sustituir este material compuesto por
otro material con menor porcentaje de refuerzo.
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En un segundo paso se intenta sustituir el polipropileno reforzado
con un 40% de fibra de vidrio corta (PP4oysce) por polipropileno
reforzado con 30% de fibra de vidrio “larga” (PP3so%Lcr*). Se ha utilizado el
asterisco para indicar que, aunque el tamafo de fibra de partida es de 11
mm, al ser transformado por inyeccion, la longitud residual real de la
fibra en la pieza no supera, en promedio, 1 mm de longitud. Por lo tanto
este segundo paso tiene una efectividad limitada.

El siguiente paso es sustituir el PP4gyscr por un polipropileno
reforzado con veinte por ciento de fibra de vidrio y transformado
mediante una tecnologia que permita obtener un valor de longitud de
fibra superior al obtenido mediante inyeccién (PP2gece).

En la Tabla 7.VIlIl se presenta una comparacion, entre los
materiales elegidos, de las propiedades nominales isotrépicas
consideradas significativas para el desarrollo del chapén de puerta. Se
muestran en rojo y naranja las propiedades mecanicas mas importantes
para cumplir el pliego de condiciones (Egpec Y Orotura)-

PP 40%sGF (0.3 mm) PP30%LGF* (1 mm) PP20%LGF (12 mm)
Eambients 4200 ! 3783 ! 3126
Mpa) | T R
Esoc
1950 1877 1818
Mpa) | T
ot S H
o 138 140 134

Tabla 7.VIII: Propiedades mecanicas para materiales compuestos con distintas
proporciones y longitudes de fibra aplicables al chapon de puerta

Para que la comparacion entre materiales realizada
anteriormente sea realista, hay que tener en cuenta el factor de
anisotropia introducido por el proceso de transformacion.

Durante el proceso de inyeccion la fibra de refuerzo se alinea en
la direccion del flujo. Cuanto mas corta sea la fibra mayor sera el
fenobmeno de alineamiento. Este alineamiento provoca que las
propiedades mecanicas sean muy superiores en la direccién de la fibra
(direccion del flujo de inyeccion) que en la direccion transversal. Para
caracterizar el fenédmeno de anisotropia se realiza el cociente entre las
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propiedades mecanicas en ambas direcciones (longitudinal y transversal
al flujo de inyeccién).

Si el proceso de transformacién es la inyeccion y los materiales
compuestos estan reforzados con fibra de vidrio corta (lo que ocurre con
el material PP4oyscr) l0s coeficientes de anisotropia de todas las
propiedades mecanicas consideradas estan en el entorno de 2. Cuando
la fibra de refuerzo ha sido depositada de forma aleatoria y el proceso de
transformacion es similar a un termoconformado, el factor de anisotropia
es igual a 1. Para procesos de transferencia-compresion, si la longitud
de la fibra es suficientemente larga, los factores de anisotropia son
proximos a 1.

Para realizar los calculos de simulacidbn mecanica, durante el
proceso de desarrollo del componente, es usual (por simplicidad)
considerar las propiedades mecanicas “isotropicas’.

La validacion de las simulaciones mecanicas (realizada sobre
componentes) utilizando las propiedades mecanicas isotropicas han
demostrado que, cuando los factores de anisotropia son elevados, los
valores de deformaciones calculados estan por encima de los reales. Es
decir, las simulaciones son generosas en cuanto al comportamiento real
del material. Para compensar esta tendencia y conseguir que los
resultados simulados sean representativos de la realidad, se suelen
introducen coeficientes de correccion en funcion de la orientacion
asociada al proceso de transformacion.

En la Tabla 7.IX se muestran los valores de las propiedades
mecanicas de los materiales elegidos después de la ponderacion
realizada. Para el PP4yysce (material reforzado con fibra corta y
transformado por inyeccion) se ha considerado un factor de ponderacién
de 1.15. Para el PPjy et (material reforzado con fibra larga vy
transformado por inyeccién) se ha considerado un factor de ponderacién
de 1.1. Para el PPy cF S€ ha considerado un factor de ponderacion de
1.05. Los factores de ponderacion aplicados se obtienen de la
experiencia propia, derivada de la validacion de producto.
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Minimo / PP40%scF 0.3 mm) | PP30%LGF (1 mm) | PP20%LGF (12 mm)
Recomendado Inyeccion (1.15) Inyeccion (1.1) Transf-Compr. (1.05)
Etambiente 2800/ 3000 3652 3439 2977
Mpa) | T TR T T
Earc 1500 / 1700 1696 1706 1731
Mpa) | T
'E'O'g M5/125 | 120 127 128

Figura 7.I1X: Propiedades mecanicas ponderadas para materiales compuestos con
distintas proporciones y longitudes de fibra aplicables al chapén de puerta

En la primera columna de la tabla anterior se presentan los
valores minimos y recomendados obtenidos de las simulaciones

mecanicas realizadas para el componente desarrollado.

Como puede apreciarse (segunda fila de la Tabla 7.1X), la
utilizacion de fibra de vidrio larga proporciona una ventaja incuestionable
en el moédulo elastico a alta temperatura.

Tomando como referencia los valores presentados en la Tabla
7.VIl podemos calcular la reduccion de peso y coste asociado a la
sustitucién del material original (PP4o%scr) por cada uno de los
materiales alternativos. En la Tabla 7.X se muestran los resultados que
podrian obtenerse, considerando que todos los materiales tienen el

mismo precio.

Apt-:so Acoste A(coste + prima)
PP 40%sGF (0.3 mm) 0 0 0
Inyeccién (1.25) R R
PPaovLGF (1 mm) 7.98% | -479% 12,93 %
Inyeccion (1.15) | . ___. e e
PPaoviicrizmm | 44780, | .387% 23.94%
Transf-Compr. (1.05)

Tabla 7.X: Reducciones potenciales de peso y coste para el
mismo coste de material aplicable al chapdon de puerta

El Polipropileno reforzado con fibra larga (LGF) es mas caro que
el polipropileno reforzado con fibra de vidrio corta (SGF) debido al
proceso de fabricacion. Para obtener polipropileno reforzado con fibra de
vidrio larga se utiliza el proceso de pultrusion, el cual encarece el
producto final. Para minimizar el aumento de coste debido al proceso de
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incorporacion de la fibra de vidrio larga al polipropileno se suele utilizar
un masterbatch reforzado (al 60%) el cual se diluye posteriormente hasta
el porcentaje necesario.

Tomando como referencia los siguientes precios: PPg, carga = 1.35
€/Kg.; PP4owscr = 1.5 €/Kg. y PPeowicr = 1.9 €/Kg. podemos rehacer los
resultados mostrados anteriormente. En la Tabla 7.X| se muestran los
resultados obtenidos considerando el precio real de cada uno de los
materiales compuestos utilizados.

Apeso Acoste A(coste + prima)
PP40%sGF (0.3 mm) 0 0 0
Inyeccion(1.25) | R S
PPaowLGr (1 mm) 798% | +021% | -7.93%
Inyeccion (1.15) | R
PP20%LeF (12 mm) A478% | T54% | 2261%
Transf-Compr. (1.05) ! !

Tabla 7.XI: Reducciones potenciales de peso y coste para distinto
precio de cada material compuesto aplicables al chapon de puerta
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7.4. CAso DE Estubpio Il: Escupo INFERIOR
(UNDERBODY SHIELD)

El segundo caso de estudio que se presenta, corresponde a un
componente utilizado en los bajos del vehiculo. Este componente se
conoce con el nombre de “escudo inferior’ (“underbody shield” en
inglés).

El estudio realizado, el cual se muestra a continuacion, es
semejante al expuesto en el caso anterior.

En la figura 7.3 se muestra un ejemplo de las piezas tipo situadas
en la parte inferior del vehiculo.

Aunque cada fabricante tiene sus particularidades y tanto el
numero de piezas de los bajos del vehiculo como su funcionalidad puede
variar, la distribucidon mostrada en la figura 7.3 (deflector inferior + cubre-
carter, escudos inferiores y cubre-rueda) es una de las mas tipicas en la
mayoria de fabricantes.

a) Modelo tipo de escudo inferior

b) Deflector Inferior + cubre-carter c) Cubre-rueda

Figura 7.3: Piezas estructurales situadas en la parte inferior del vehiculo

Todas estas piezas tienen en comun que su principal funcion es
proteger al vehiculo y a los propios ocupantes de los posibles impactos
de piedra provenientes del exterior. Estos componentes se fabrican en
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material compuesto reforzado con fibra de vidrio y, comunmente,
transformados por inyeccion o termoconformado.

Analizando exhaustivamente el pliego de condiciones y los
ensayos criticos, se ha llegado a la conclusion que las propiedades del
material que deben ser consideradas en este estudio son las cuatro
siguientes: Eggc, Oroturay 1Z20d.ogec Y Puncture Test. Siendo el 1zod en frio
(l1zod_20oc) ¥ el Puncture Test los dos parametros fundamentales.

En la Tabla 7.XIl se han recogido las propiedades mecanicas
basicas para esta aplicacion de tres materiales compuestos. El primer
material es un Polipropileno reforzado con 30% de fibra de vidrio corta y
transformado por inyeccién. Este es el primer material compuesto
termoplastico transformado por inyeccion con el que se ha fabricado este
tipo de piezas.

PP30%sGF (0.3 mm) PP20%LGF* (1 mm) PP15%LGF (12 mm)
Esoec
1545 1655 147
Mpa) | T84t W 8
O'rotura i i
43 | 42.6 | 47.7
(Mpa) R e
Puncture | ... o o
(JIm) 13.6 10.8 10.5

Tabla 7.XII: Propiedades mecanicas para materiales compuestos con
distintas proporciones y longitudes de fibra aplicables al escudo inferior

El segundo material es un Polipropileno reforzado con 20% de
fibra de vidrio larga y transformado por inyeccién. Durante el proceso de
transformacion, igual que ocurria en el caso de estudio anterior, la fibra
sufre una disminucion en su tamafo desde 11 hasta 1 mm.

El tercer material es un Polipropileno reforzado con 15% de fibra
de vidrio larga y transformado por transferencia-compresion.

Para los tres tipos de materiales seleccionados se considera que
la matriz tiene viscosidad alta (la mayor posible que no imposibilite su
transformacién por inyeccién), incrementando, de esta manera, la
capacidad de absorcion de energia ante solicitaciones de impacto
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En la Tabla 7.XIll se muestran, junto con los valores minimos y
recomendados para esta aplicacion, los valores de las propiedades
mecanicas ponderadas con el factor asociado a la anisotropia del
proceso.

Minimo / PP30%sGF (0.3 mm) PP20%LGF* (1 mm) PP15%LGF (12 mm)
Recomendado (Inyeccién 1.15) (Inyeccion 1.1) (Transf.-Compr. 1.05)
Esoc | : |
1 14 i 134 i 1504 i 14
v | bt s S o N T oot S
O'rotura | | |
35/4 | 374 | 38.7 | 45.4
Mpa) | T 0o o) S Mo S Mo
Izod -20°¢ ' : |
(m) | T AT S AN S S
011 | 11.8 9.8 10

Tabla 7.XIII: Propiedades mecanicas ponderadas para materiales compuestos con
distintas proporciones y longitudes de fibra aplicables al escudo inferior

Como puede apreciarse (uUltima columna de la Tabla 7.XIII) el
material PP4s4LcF presente muy buen comportamiento ante solicitaciones
de impacto en frio (caracterizado mediante el ensayo Izod con entalla a
-20°C).

Con las mismas consideraciones que la realizadas en el caso de
estudio del chapén de puerta, podemos calcular, para cada material
potencialmente utilizable, los ahorros potenciales de peso, coste de
materia prima y coste total (materia + prima de reduccion de peso).

En la Tabla 7.XIV se presentan los resultados obtenidos para los
materiales compuestos elegidos en el estudio del escudo inferior. En el
estudio se han incluido, como en el caso anterior, la diferencia de precio
entre los distintos materiales.

Apesc Acoste A(coste + prima)
PP30%s6F (0.3 mm) 0 : 0 : 0
Inyeccion(1.25) | | : ___________________ : _________________
s 739% | -323% | 077%
Inyeccién(145) | e T ' _______: _________
PP15%LGF (12mm) 1069% . -691% | -17.82%
Transf-Compr. (1.05) ' . ) . )

Figura 7.XIV: Reducciones potenciales de peso y coste considerando
distinto precio de cada material compuesto aplicable al escudo inferior
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8. CONCLUSIONES

Mediante el trabajo de investigacion realizado en la presente tesis
doctoral se ha desarrollado una Metodologia completa que permite el
disefo optimizado del material/proceso con el minimo peso y coste
para su utilizacion en componentes del sector del transporte

Analizando los pliegos de condiciones de los productos tipo
fabricados en el sector del transporte con los materiales compuestos
objeto de estudio, se han elegido las siguientes propiedades mecanicas
como representativas tanto de los requerimientos de rigidez y resistencia
ultima como de las solicitaciones ante impacto:

El médulo elastico en traccion a temperatura ambiente (E)
El médulo elastico en traccion a temperatura ambiente (Eggec)

La tension de rotura en traccion a temperatura ambiente

(orotura)

La temperatura de deflexion bajo carga (HDT)

La energia disipada en impacto uniaxial a temperatura
ambiente (Izod con entalla)
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= La energia disipada en impacto uniaxial a baja temperatura
(1zod.2oc con entalla)

= La energia disipada en impacto biaxial (Puncture Test).

Basandonos en el estudio bibliografico realizado y en la
experiencia propia, se han elegido como variables de disefo
significativas del material compuesto: la longitud (L), el diametro (@), la
concentracion (%) y el tipo de fibra (vidrio o basalto), la viscosidad (visc)
y el porcentaje de funcionalizacion de la matriz polimérica (%sunc), €l tipo
de funcionalizante (TF) y el tratamiento de activacion de las fibras
después del proceso de eliminacion del ensimaje original (Act).

De la misma manera, como variables significativas del proceso
de inyeccidn, se han considerado la velocidad de rodar del husillo (Vrodar),
la contrapresion del husillo al rodar (BP), la velocidad de inyeccion (Viny),
la temperatura de masa (T?masa), |a temperatura del molde (T?yoide), €l
primer nivel de presion de compactacion (HP,4) y los tiempos de
compactacion (tupq Y tupz).

Una vez concluido qué parametros y variables deben analizarse,
se concretan las principales conclusiones obtenidas:

1. El tipo de fibra de refuerzo (vidrio o basalto) no ha resultado
significativo en cuanto a las propiedades mecanicas que se han
analizado. Considerando como referencia las propiedades
mecanicas obtenidas con la fibra de basalto, se han detectado
pequenas diferencias de comportamiento entre ambas fibras
(Ag=-6,8%, Aggo=*7,14%, Bor=-2,3%, Bup1=12,25%, Aizoa=-7%, Dizod-
20=-2.1%, Dpuncture=114,7%). NO se observa ninguna tendencia clara
y, por lo tanto, la utilizacién de fibra de basalto en lugar de la fibra de
vidrio para conseguir incrementar las propiedades mecanicas
estudiadas unicamente se justifica si el precio es inferior.

2. Para las propiedades termomecanicas analizadas (E, Egoec, Orotura Y
HDT) las variables vitales han resultado ser las mismas: el
porcentaje de fibra, la longitud de la fibra y el porcentaje de
funcionalizante. Ademas, la jerarquizacién de las variables vitales
ha sido la indicada (salvo en el caso de la Ooura €n la cual la
influencia de la longitud de fibra y la concentracion han sido
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similares). Cabe destacar el comportamiento de estas propiedades
respecto al porcentaje de funcionalizante de la matriz polimérica, se
recomienda una funcionalizacién relativamente baja (inferior al 3%)
para no empeorar las propiedades analizadas.

El resto de las variables han resultado no significativas. Destaca la
escasa influencia de la viscosidad de la matriz en las propiedades
termomecanicas.

3. Para las propiedades de disipacion de energia ante impacto (Izod,
Izod.;.c ¥ Puncture Test) todas las variables de disefo del
material, excluyendo el diametro de la fibra de refuerzo, han
resultado vitales. Este resultado nos da una idea de la complejidad
del comportamiento de los materiales compuestos ante solicitaciones
de impacto. Destaca la importancia relativa que adquiere la
viscosidad de la matriz (para el ensayo de impacto bi-axial se
convierte en la variable mas importante). De la misma forma
conviene analizar en detalle las variables de disefio del material
compuesto asociadas a la interaccién matriz-fibra. La influencia de la
activacion acida de la fibra de refuerzo y el porcentaje de
funcionalizante son mucho mas importantes que en el caso de las
propiedades termomecanicas. Ademas, cabe destacar que el
aumento de la interaccién matriz-fibra provoca una disminucién
de las propiedades de disipaciéon de energia. Este resultado, junto
con el analisis micrografico de las zonas de fractura, parecen indicar
que el mecanismo de disipacion de energia que ha predominado ha
sido el denominado “breaking-debonded” y no la rotura de las fibras
de refuerzo.

4. Las variables de diseino del proceso de inyecciéon han resultado
menos importantes (<10%) en la modificacién de las propiedades
mecanicas que lo que se pensaba inicialmente. El analisis de la
longitud residual de la fibra de refuerzo ha confirmado que, aunque la
fibra de partida tenia una longitud inicial de 11 mm, las probetas
inyectadas con distintas condiciones de proceso tienen una
longitud residual muy parecida (~ 1mm) y, por lo tanto, la
modificacion de las propiedades mecanicas atribuibles al proceso del
material mediante inyeccién han resultado poco relevantes. Como
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ejemplo cabe citar que la energia disipada ante impacto uniaxial
varia mas de 3 veces su valor debido a la anisotropia del material, es
decir, a la direccion de la fibra respecto a la direccién del impacto.

5. Se han obtenido los modelos matematicos de comportamiento
para cada una de las propiedades mecanicas analizadas (tanto
lineales como de orden 3).

La Metodologia desarrollada constituye una herramienta util para
disefiar materiales y procesos a medida para el sector del transporte
asegurando el minimo peso y coste.

A modo de ejemplo, la Metodologia desarrollada ha sido utilizada
en el estudio de dos componentes de automocion, en los cuales se ha
cifrado la potencial reduccién de coste, tanto en escenarios con y sin
prima por reduccion de peso.
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10. ANEXOS

10.1. ANEXO |: DESCRIPCION DE LOS MATERIALES
UTILIZADOS

A continuacion se muestran las fichas técnicas y principales
caracteristicas de los materiales utilizados en el presente trabajo de
investigacion.

Materiales Termoplasticos

Se han utilizado tres materiales termoplasticos del fabricante
Borealis.

En el Estudio | (Capitulo 5) se han utilizados dos polipropilenos
copolimeros sin reforzar de distinta viscosidad (BC245MO y BH345MO).

En el Estudio Il (Capitulo 6) se ha utilizado un Polipropileno
copolimero reforzado con el 30% de fibra de vidrio larga (NEPOL
GB303HP).

En las figuras 10.1, 10.2 y 10.3 se presentan las fichas técnicas
de los materiales termoplasticos utilizados.
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Polypropylene

BC245MO

Description

BC245M0O is a very stiff high impact polypropylene heterophasic copalymer intended for injection moulding. This
grade is characterized by combination of good stiffness, good creep resistance and very high impact strength even
at low temperatures. This grade features high impact strength, high thermal stability and very good processability.
As all polypropylenes, this grade shows excellent stress-cracking and chemical resistances.

This grade is mildly nucleated to maximize the mechanical stiffness. The additive formulation provides a smooth
demoulding. Nucleation, good flow properties and high stifiness create a high potential for cycle fime reduction. lis
very good organclepfic properties allows this grade fo be used with any masterbatch without discolering problems

Applications
Crates and boxes \Waste bing
Luggage Technical paris

Special features

Good stifness Wery good processability
Good impact strength High meft stability
Good stress crack resistance

Physical Properties

Property Typical Value Test Method
Di3t3 ehouid not b wsed for work
Density 905 kg/m3 IS0 1183
Meit Flow Rate (230 °Ci2,16 kg) 3.5 g 0min IS0 1133
Tensile Moduius (1 mm/min) 1.350 MPa 150 527-2
Tensile Strain at ield (50 mm/min) B % 150 527-2
Tensile Stress at Yield {50 mmimin} 25 MPa IS0 527-2
Heat Deflection Temperature (0,45 Nimm?) * a0 °c 150 75-2
Instrumented Falling Weight  Max Force IS0 6603-2
(0°C) Total Penefration Energy 35
Instrumented Falling Weight Max Force IS0 6803-2
(-20°C) Total Penetration Energy 28 J
Charpy Impact Strength, notched (23 °C) 15 kim?® 1SC 179124
Charpy Impact Strength, notched (-20 °C) T kdin? 1SO 179124
Hardness, Rockwell (R-zcale) a7 IS0 2038-2

' Measured on injection maulded specimens ace. o 1S0 16732

Processing Techniques
This product is easy to process with standard injection moulding machines.

Figura 10.1: Ficha técnica del material termoplastico BC245MO
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. Polypropylene
BH345MO

Description

BH345M0O is a heterophasic copolymer. This grade is characterized by optimum combination of very high stiffness,
good flow properties and good impact strength. and is designed for high-speed injection moulding and contains

nucleating and antistaticfdemoulding additives

Components moulded from this grade show good ejectability and combine excellent stiffness with very good gloss,

good and excellent or properties

Applications

Thin wall containers
Frozen food packaging

Heousehold applications
Technical parts

Closures Pails

Special features

Shows excellent antistatic performance High stifiness

High impact strength Good gloss

Physical Properties

Property Typical Value Test Method
Dita shouid rol be used for work

Density 904 kg/m3 ISO 1183

Melt Flow Rate (230 °C/2,16 kg) 45 g/10min 150 1133

Tensile Modulus (1 mmvmin) 1.400 MPa 1S0O 527-2

Tengile Strain at Vield (S0 mm/min) 5% 150 527-2

Tensile Stress at Yield (50 mmémin) 26 MPa IS0 527-2

Heat Deflection Temperature (0,45 Mimm?) ' 85 °C 1S075-2

Instrumented Falling Weight Max Force

{0°C) Total Penefration Energy 30 J

Instrumented Falling Weight Max Force

-207C) Total Penstration Energy 22 J

Charpy Impact Strength, notched (23 °C) 8,5 kJim™ ISO 179014

Charpy Impact Strength, notched (-20 *C) 40 kim® IS0 179114

Hardness. Rockwell (R-scale) B9 IS0 2038-2

" Measured on injectien moulded specimens ace. to IS0 1873-2

Processing Techniques

This product is easy to process with standard injection moulding machines.

Following moulding parameters should be used as guidelines

Melt ternperature

210-260°C

Figura 10.2: Ficha técnica del material termoplastico BC345MO
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m Prospector

Wit es cormiprospecion

Nepol™ GB303HP
Borealis &/S - Polypropylene Tuesday, February 03, 2009

General Information

Product D
Mepol GB303HP is a 30 % long glass fibre reinforced polypropyéene grade intended for injection meulding and extrusion. The long glass fibres,
i coupled to the polypropy miatrx, are providing i ical properties such as high strength, high stifiness and excellent
impact behaviour.

Due to its excellent combination of properties this material can substitute in many applications other engineering plastics or metal alloys. A significant
wvalue of this material is the fact that it doss not change its mechanical properties at humid conditions or water contact.

General

Materal Status = Commercal: Active
Availabdty - Europe - Morth America - South America
Filer ! Reinforcement = Long Glass Fiber, 20°% Filler by Weight
Features - Chemically Coupled » High Stiffiness - Recyclable Material
+ Good Impact Resistance « High Strength
Uses - h L - i Panel - Metal Replacement
= Automotwe Exterior Parts = Autornotive Interior Parts.
Forms - Pellats
Processing Method - Extrusion - Injection Melding
ASTM and ISO Properties
Physical Mominal Value Unit Test Method
Density 112 gl 150 1183
Melt Mass-Flow Rate (MFR) (Z30°C/2.18 kg) 20 gD min 150 1133
Molding Shrinkage Internal Method
Across Flow: 2.00 mm 070 %
Flow: 2.00 mm 0.20 %

i Nominal Value Unit Test Method
Tensie Modulus T400 MPa 150 52721
Tensde Stress (Yield) 125 MPa 150 527-2
Tensle Stran (Break) 14% 150 527-2150
Plexural Modulus © 6500 MPa 150 178
Flexural Strength 170 MPa 150 178

Impact MNominal Value Unit Test Method

Chamy Notched Impact Stength 150 173eA
-arc 360 kJim?
-20°C 260 kJim*
23c 220 kdim*

Charpy Unnotched impact Strength 150 1791eU
-20°C 420 kdim*
3°C 50.0 kJim®

Motched lzod Impact Strength 150 1301A
-20°C 360 kdim*
c 300 kdim*

Figura 10.3: Ficha técnica del material termoplastico Nepol GB303HP
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Fibras de Refuerzo

Se han utilizado dos tipos de fibras de refuerzo. La fibra de vidrio
tipo RO99-5383 del fabricante Saint-Gobain y la fibra de basalto KV11
del fabricante Kamenny Vek. En las figuras 10.4 y 10.5 se presentan las
fichas técnicas de las fibras de refuerzo utilizadas.

W

Kamenny Vel

KWV11

Roving scrics

Roving nomencilature.

Example: BCF 13-1200-KV11 Int.

BCF - basalt continuous filaments.

15 number - monofilament diameter [um].

2" pumber - linear density [tex].

KV11 — type of sizing.

INnt /Ext — type of bobbhins.

Int. — bobbin for internal unwinding (tubsless).
Ext. — bobbin for external unwinding.

Direct - direct roving type bobbin.

Processing.

Basalt roving of this series is mainly recommended for filament winding,
pultrusion, processing into UD and multiaxial fabrics, prepregs and other
products based on epoxy, vinyl ester and polyester resins.

Product description.

Property Descripilon

Type of fiber Basalt

Monofilament diameter [m] T0-17

Linear density [tex] 70-250 direct, 300-4800 assembl.
Type of sizing silane

Sizing content (% wi) 0.5-0.7

Resin compatibilit Epoxy, vinyl ester, polyester
Moisture content (% wit) =0.3

Kamenny Vek

ADVANCED BASALY FIEER

KV11

Roving series

Mechanical properties.

Properties in epoxy impregnated strand (ASTM D2343)
Tensile strength, MPa 1 2600-2900
Tensile modulus, GPa | 85-20

[ Tensile strength of dry fiber (ASTM D3822) |
| Tensile strength, mN/tex | 6§30-750 |

Applications.

High pressure vessels, CNG cylinders, waste-water filters, corrosion resistant
tank/pipes, load bearing profiles, gratings, concrete reinforcing bars, boat
building, wind power generator blades.

Packaging information.

Type of bobbins. Amount of roving [kg]
Bobbin for internal unwinding 3,59
Bobbin for external unwinding 3,5,8
Direct roving bobbin 3,5, 8

Figura 10.4: Ficha técnica de la fibra de refuerzo de basalto
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Reinforcements Europe

Roving for long fiber RO99 5383
Polyamide

Technical data sheet

RO99 5383 is an E-glass direct roving. specially designed for use in Properties

long fiber pellets thermoplastics process (LFT & direct LFT). B
} . « excellent processing characteristics

ROSS 5383 allows a very good impregnation at high throughput and

generates low fuzz build-up during processing.

it is treated with silane based coupling . specially designed to - outstanding impregnation

provide excellent mechanical performance with polyamide resin in Pa

systems but alsa thermoplastic polyesters.
i P poly’ - nofuz=z

- no static electricity
ldentification

Example - RO9S 2400 5333 « high level of mechanical
ROSS - 5G. Vetrotex code for direct rovings properties with polyamide
2400 : nominal linear weight of roving (tex) Fesin systerns
5383 ' 5.6 Vetrotex code for sizing system
= High retention of mechanical
properties after hydrolytic/glycol
agein
Technical characteristics (nominal values) oeing
Linearweight Filament | Loss on ignition Moisture
ey diamester 126} (%)
150 1889 (g} 1SO 1887 150 2344
2400 17 035 zZ0.10

Refer to the Standard Product Specification for more precise
information on the characteristics of the product

Products available (standard ref. )
Cheeses for internal unwinding,

Characteristics of complete cheeses

Triemnal External Heignt Approx. nominal
diameter diameter
(mm}) (mm} (mm) weight (kg)
165 310 275 225

AT
SAINT-GOBAIN
VETROTEX

Figura 10.5: Ficha técnica de la fibra de refuerzo de vidrio

Modificantes

Para la obtencion de los materiales compuestos del presente
trabajo de investigacion se han utilizado modificantes, tanto para los
materiales termoplasticos como para las fibras de refuerzo.

En el proceso de funcionalizacion de las matrices poliméricas se
ha utilizado el peréxido 2,5-dimetilhexano-2,5-di-ter-Butil (DTBH 6
DBPH) como iniciador de la reaccion (figura 10.6). El organosilano
utilizado en la funcionalizacion de las matrices poliméricas ha sido el
Dynasylan Viniltrietoxisilano (H2C = CH - Si(OC2H5)3) (VTEO 6
VTES) (figura 10.7). El anhidrido maleico utilizado ha sido del proveedor
Sigma Aldrich (figura 10.8).

Para el proceso de ensimaje de las fibras de refuerzo se ha
utilizado el Dynasylan Viniltrimetoxisilano (H2C = CH — Si(OCH3)3)
(VTMO 6 VTMS) (figura 10.9).
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D o RN o
CH3—(I:—0—0—?——CH2—CH2—(E—O—O—('3—CH3
CHs CHs CHs CHs
Tiempo de vida media (t,;) (minutos) -
100°C : 150°C :  200°C
700 | 14 0.30 5

Figura 10.6: Peroxido utilizado en la funcionalizacion de la matriz polimérica. 2,5-
dimetilhexano-2,5-di-ter-Butil peréxido (DTBH 6 DBPH)

0C:Hs
CH.=CH—S5i—0C.H;

OCaH;
Peso H Punto de ebullicion [°C] H Energia de activacién en
Molecular : : funcionalizacién
i dgrmon i [KJ/mol]

190 158 39,82

Figura 10.7: Organosilano utilizado en la funcionalizacion de las matrices. Dynasylan
Viniltrietoxisilano (H2C = CH - Si(OC2H5)3) (VTEO 6 VTES)

Férmula Molecular: 4100
Estructura Molecular:

o
"~ Peso Molecular : Punto de ebullicion [°C] : | Energia de activacionen
[gr/mol] H : funcionalizacion :
98.06 : 202 : 28,3

Figura 10.8: Anhidrido maleico utilizado en la funcionalizacién de las matrices

Peso : Punto de . Energia de activacién en
:  Molecular . ebullicién [°C] funcionalizacion
. _[grimol] . o [Kimol]

148 123 9,63

Figura 10.9: Organosilano utilizado en la funcionalizacién de las fibras. Dynasylan
Viniltrimetoxisilano (H2C = CH - Si(OCH3)3) (VTMO 6 VTMS)
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10.2. ANEXO |l: DESCRIPCION DE LAS TECNICAS
EXPERIMENTALES

A continuacién se describen las técnicas experimentales
utilizadas en la caracterizacion, tanto microscépica como macroscopica,
de los materiales compuestos desarrollados en el presente trabajo de
investigacion.

10.2.1. Ensayo de traccion: Méddulo elastico y
resistencia a rotura

El ensayo de traccién se utiliza para obtener dos propiedades

mecanicas fundamentales: el médulo elastico y la tension de rotura.

En la figura 10.10 puede observarse una representacién
esquematica del ensayo (izquierda) y una imagen real de la maquina
utilizada en los ensayos (derecha). El ensayo de traccidon se realiza
segun las normas UNE EN ISO 527-1 y 527-2.

Conceptualmente el ensayo es muy sencillo, el brazo moévil de la
maquina “estira” la probeta del material compuesto ensayado a
velocidad constante, controlando la fuerza necesaria y midiendo la

deformacién producida.

El médulo elastico a traccion (Médulo de Young, medido en Mpa)

es la pendiente de la curva fuerza/deformacion al 2% de deformacion.

La resistencia a traccion maxima (resistencia a rotura, medida en
Mpa) es la maxima tension (calculada como la fuerza dividida entre la

seccion) que puede soportar el material antes de romper.

Los ensayos fueron realizados en una maquina universal de
ensayos, INSTRON 2525-806, utilizando para cada experimento un total
de 5 probetas como minimo. El ensayo se realizé con una velocidad de

ensayo de 1 mm/s, utilizando una célula de carga de 1 kN de capacidad.
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Medida de carga Probeta de
ensayo

Mordazas

Region
de tension

Cabezal
mévil

Desplazamiento constante

Figura 10.10: Representacion esquematica y maquina utilizada para los
ensayos de traccién

10.2.2. Temperatura de Deflexién Bajo Carga (HDT)

El ensayo de deflexién bajo carga (HDT) se utiliza para obtener la
resistencia de un material a la distorsidon bajo carga a temperaturas

elevadas.

En la figura 10.11 puede observarse una representacion
esquematica del ensayo (arriba) y una imagen real de la maquina
utilizada en los ensayos (abajo). El ensayo de traccidon se realiza segun
las normas ISO 75 & ASTM D648.

La muestra se situa en un bafio de aceite y se apoya sobre dos
puntos, aplicandose una carga superior en el centro de la probeta. A
continuacion, se incrementa la temperatura del aceite a una velocidad de
2°C/min. Cuando se logra una distorsion especifica (ej. 0.32 mm segun
norma ISO), se mide la temperatura. Dicha temperatura es la que se

denomina temperatura de deflexion bajo carga.
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0.45MPa o 1.8MPa

L ]

Muestra ISO 80x10x4 (mm) /_\. A Bafio de aceite

Figura 10.11: Representacion esquematica y maquina utilizada para los ensayos de HDT

10.2.3. Energia Disipada en Impacto Uniaxial
(1ZOD)

El ensayo Izod con entalla se utiliza para obtener la energia

disipada en impacto uniaxial.

En la figura 10.12 puede observarse una representacion
esquematica del ensayo (arriba) y una imagen real de la maquina
utilizada en los ensayos (abajo). El ensayo 1zod con entalla se realiza
segun las normas ISO 180 & UNE-EN ISO 180/1.

La energia disipada por la rotura de la muestra se calcula como
diferencia de la energia potencial entre las posiciones iniciales y finales

del péndulo.
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:

<=

Charpy Izod

Figura 10.12: Representacion esquematica, probeta y maquina
utilizada para los ensayos IZOD

Los ensayos de impacto fueron realizados a temperatura
ambiente y a -20 °C. Para cada muestra se ensayaron un minimo de 8
probetas. La entalla de las probetas se ha realizado con una entalladora
Weber. Para la realizacion del ensayo se ha utilizado un péndulo CEAST
(modelo 6957) con una masa de 0,5 J. El estudio de la fractura

utilizando microscopia electrénica de barrido se realiza en el ANEXO llI
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10.2.4. Energia Disipada en Impacto Bi-axial
(PUNCTURE)

El ensayo Puncture Test se utiliza para obtener la energia

disipada en impacto bi-axial.

En la figura 10.13 puede observarse una representacion
esquematica del ensayo (arriba) y una imagen real del impactor utilizado
en los ensayos (abajo). El ensayo Puncture Test se realiza segun la
norma ISO 6603-2:2000.

Probeta

+ Fuerza
T

,
\
A
I

Sensor de " : v Fy -
fuerza :

Figura 10.13: Representacion esquematica e impactor utilizado en el
ensayo Puncture

El impactor (con forma hemiesférica) impacta contra una probeta

tipo disco a una velocidad controlada (en los ensayos realizados 1 m/s).

El ensayo de Puncture Test permite determinar la tenacidad de
los materiales, las curvas de carga-deflexion, asi como la energia

absorbida en el impacto.
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NOMENCLATURA PROBETA PUNCTURE TRAS ENSAYO MODO DE FALLO

D ¢ Diictil

2 e

Dy Diictil con grieta (agrietado hacia la base)

D Ddctil con grieta (agrietado haciay a lo
gb
largo de la base)

Fragil/ddctil (una o dos piezas
Fd @ D separadas del disco con una
N deformacion razonable)

Dactil perforado hacia fuera (en una pieza

Dp @ con deformacion y agrietada hacia la base,
A

si no Fd)

F N Fragil perforada hacia fuera (en una pieza
P e (=2 | A
agrietada a lo largo de la base sino F)

F Tw 2 Frégil (méas piezas separadas del disco, sin
@ s@ deformacion)

Figura 10.14: Representacion esquematica de los posibles modos de fallo de las probetas
del ensayo Puncture Test

En la figura 10.14 puede observarse la representacion
esquematica de los tipos de rotura que se pueden producir en este tipo
de ensayo. El tipo de rotura varia entre totalmente ductil (D) hasta
completamente fragil, con varios fragmentos (F). Entre los dos casos
extremos pueden presentarse situaciones intermedias incluyendo la

transicion ductil-fragil (Fq).

10.2.5. indice de Fluidez (MFI)

El ensayo de indice de fluidez se utiliza para obtener la fluidez
del material medida como la cantidad de polimero fundido (en gramos)
que fluye a una temperatura determinada durante un tiempo

especificado (10 minutos) bajo la accion de un peso fijo.

En la figura 10.15 puede observarse una representacion

esquematica del ensayo (izquierda) y una imagen real del equipo
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utilizado en los ensayos (derecha). El ensayo de indice de fluidez se

realiza segun la norma ISO 1133.

Peso

| =1 Marcas de referencia

| Aislante

\ Bandas de calentamiento

Piston

Termopar

dl k3
fundido boquilla

Figura 10.15: Representacion esquematica y equipo utilizado en el ensayo
de Indice de Fluidez

Para la realizacién de los ensayos de indice de fluidez se ha
utilizado un equipo marca CEAST (modelo 7026). La temperatura del
fundido ha sido de 230°C (£ 0.1 °C), la carga aplicada 2,16 kg y el

diametro de boquilla 2,09 (£ 0.005 mm).

10.2.6. Reometria Capilar
Los ensayos de reometria capilar (RC) se utiliza para obtener la

viscosidad aparente (relacion entre esfuerzo de cizalla y velocidad de

cizalla) de los materiales compuestos.

En la figura 10.16 puede observarse una representacion
esquematica del ensayo (izquierda) y una imagen real del equipo

utilizado en los ensayos (derecha). Los ensayos de geometria capilar se
han realizado segun la norma 1ISO11443 & ASTM D3835.
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Piston

2+ Cilindro

4+ Capilar

Transductor Presién

|

Figura 10.16 Representacion esquematica y equipo utilizado en el ensayo
de reometria capilar

La viscosidad aparente se ha calculado utilizando un reémetro
capilar marca Rheologic (5000). El capilar utilizado tiene una relacion
L/D de 30/1. El rango de velocidades del piston se ha variado desde 0.01
mm/s hasta 4 mm/s. La temperatura del ensayo ha sido, para todos los
casos de 230°C.

10.2.7. Microscopia Optica y Electronica de
Barrido (SEM)

Las técnicas de microscopia se han utilizado para estudiar la
morfologia de las fibras de refuerzo después del procesado e,
igualmente, intentar determinar la interaccién que se ha producido entre
la matriz y la fibra de refuerzo durante los ensayos mecanicos a los que

ha sido sometido el material.

En la figura 10.17 puede observarse una representacion
esquematica de la técnica (izquierda) y una imagen real del equipo
utilizado en los ensayos (derecha).
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Fuente de
electrones

""- Lt
Ial m;llfenudur

Figura 10.17: Representacion esquematica y equipo SEM utilizado

Un microscopio electronico sustituye la luz visible, con la que
obtienen las imagenes los microscopios opticos, por haces de electrones
que, segun el principio de De Broglie, tienen una longitud de onda menor.
Estos haces se enfocan mediante electroimanes para conseguir un haz

lo mas estrecho posible y obtener mejor resolucion.

La Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) tiene una gran
profundidad de campo, lo que permite que se enfoque a la vez una gran
parte de la muestra. Mediante esta técnica, inventada en 1931, se
obtienen imagenes de alta resolucién, proporcionando informacién

acerca de la morfologia de la muestra.

Para la obtencion de las microfotografias de SEM ha sido
necesario recubrir las superficies de los materiales con una fina capa de
una aleacion de Pd/Au para hacer conductor el material. Las
microfotografias han sido tomadas con un microscopio electrénico marca
Hitachi (3200SN), empleando un voltaje de aceleracion de 20 kV y

rangos de magnificacion entre 100 y 16000 aumentos.
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10.2.8. Determinacion de la longitud de las fibras
mediante microscopia optica

El estudio de la longitud residual de la fibra que se obtiene en
cada probeta se realiza siguiendo un procedimiento que se detalla a
continuacion: en primer lugar se toma una muestra de la pieza de
plastico, en este caso de una de las probetas utilizadas en el proceso de
caracterizacibn mecanica. A continuacion se disuelve la muestra
utilizando xileno a reflujo. Posteriormente se realiza el filtrado de la
disolucién. El filtrado se introduce en acetona y se dispersa mediante
inmersién en bafiera de ultrasonidos. La solucién se filtra. Se miden las
fibras utilizando las rutinas de calculo incorporadas en el microscopia
optico.
En la figura 10.18 puede observarse una representacion

esquematica de la técnica (izquierda) y una imagen real del equipo
utilizado en los ensayos de microscopia 6ptica (derecha).

\ El ojo mira
& la imagen :
> directamente  :
—t—_ Lente
{—55 — ocular
e, Lenie
i objetivo
I ,;-Muestm
A
~—— Hazde luz
_' Lente :
<= consensador
E’: Fuente de
iluminacién
Microscopio dptica

Figura 10.18: Representacion esquematica y equipo de microscopia optica
(MO) utilizado

Para realizar las mediciones se ha utilizado un microscopio marca

ZEISS (STEMI 2000) con relacion de aumentos 10x.
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10.2.9. Descripcidon del proceso de eliminacién
quimica del ensimaje

Basandonos en la bibliografia consultada se ha llevado a cabo el
siguiente procedimiento: Disolucion de agua oxigenada (10%) vy
amoniaco (8%), agitacion de la muestra de fibra de vidrio (GF47 ) en
bafno de agua caliente durante 5 minutos, filtrado en buchner lavado con
agua y secado a 100°C durante 30 minutos.

Después de tratar la muestra se ha procedido a la comprobacion
de la cantidad residual de ensimaje mediante técnicas TGA. En la figura
10.19 puede apreciarse el resultado obtenido para la muestra GF47,. La
fraccion descompuesta es de aproximadamente el 0.5%, indicando este
dato que la eliminacién de ensimaje alcanzada en el proceso de
desensimaje quimico anteriormente expuesto ha sido minima/nula.

FV_C6_Q2 10.09.2008 11:30:38

FV-C6-Q2

idpoint 380,20 °C.

Lab. Materlales: CIDAUT STAR® SW8.10

Figura 10.19: TGA muestra GF47 , después del proceso de
desensimaje quimico

Para mejorar los pobres resultados anteriormente descritos
habria que reformula el método, aumentando la “agresividad’ del
tratamiento. Uniendo que, no sabemos exactamente la naturaleza
quimica del ensimaje utilizado y que no estamos seguros de que un
tratamiento mas agresivo no afecte a las fibras, se ha decidido no utilizar
el desensimaje quimico como procedimiento para eliminar el ensimaje
de las fibras.
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10.2.10. Descripcion del proceso de eliminacién del
ensimaje utilizando una fuente laser

El primer procedimiento de eliminacion térmica del ensimaje ha
sido la utilizacién de una fuente laser. Mediante el calentamiento puntual
selectivo se pretende calentar el ensimaje por encima de su punto de
fusién sin alterar la fibra base. Se ha usado una fuente laser de CO; de
10 W de potencia max., trabajando en emisién continua, sobre el plano
focal de una lente de campo plano.

b) Fibra de vidrio GF17, c) Fibra de basalto BF17,

Figura 10.20: Proceso de eliminacion del ensimaje utilizando una fuente laser

En la figura 10.20 puede apreciarse el montaje realizado para
utilizar el laser sobre distintos tipos de fibra. Aunque la potencia del laser
es relativamente baja la rotura de la fibra es significativa y, ademas, se
aprecian restos superficiales de ensimaje. Debido a los resultados
obtenidos el procedimiento de desensimaje utilizando una fuente laser
ha sido descartado.
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10.3. ANEXO lll: EsTuDiO MICROGRAFICO MEDIANTE
SEM DE LA ROTURA DE LAS PROBETAS DE LOS
ENsSAYOS DE DISIPACION DE ENERGIA

En este apartado se mostraran las conclusiones extraidas del
estudio micrografico realizado sobre las fracturas de las probetas
utilizadas en los ensayos de |zod con entalla.

De todas las probetas ensayadas, se han utilizado las probetas
del ensayo de lzod a -20°C, debido a que son las que presentan menor
deformacién plastica y, suponemos, que son en las que mejor se van a
poder observar los distintos mecanismos teéricos de disipacidn de
energia.

El andlisis se ha efectuado sobre los materiales compuestos
reforzados con fibra de vidrio debido a la mejor visibilidad de este tipo de
fibras en la técnica SEM. Debido a que los resultados de las propiedades
mecanicas obtenidos con los compuestos de fibra de basalto han sido
similares a los obtenidos con los materiales compuestos reforzados con
fibra de vidrio, suponemos que los mecanismos de disipacion de energia
han sido los mismos.

Tal y como se expuso en el Capitulo Il (apartado 2.7) los
fendmenos asociados a la disipacion de energia en la rotura de los
materiales compuestos reforzados con fibras discretas son
extremadamente complejos.

Esta comunmente aceptado que existen cuatro mecanismos
distintos de disipacion de energia que, ademas de producirse a la vez,
compiten entre ellos. La complejidad de determinar el mecanismos
predominante se complica porque no es posible observar la progresion
de la rotura y, en la practica tenemos que interpretar cual ha sido el
mecanismo predominante en funcion del analisis de la zona de rotura
después de que ésta se haya producido.

Los cuatro mecanismos de disipacion de energia reconocidos
son:

| energia disipada por la rotura de la matriz polimérica.

Il energia disipada por la rotura de las fibras de refuerzo.
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lll energia disipada cuando se despega la fibra de la matriz
(pull-out)

IV energia disipada por el mecanismo denominado “breaking-
debonded”. Primero se produce despegue parcial de la
intercara fibra-matriz y posteriormente se rompe la fibra.

En la figura 10.21 se muestra un ejemplo tipo de una de las
micrografias obtenidas en el estudio realizado. Sobre esta micrografia
trataremos de diferenciar y clarificar cada uno de los mecanismos de
disipacién de energia que suponemos que existen.

En la zona | se pueden apreciar dos agujeros perfectamente

circulares que son el resultado del despegue de las fibras, es decir el
mecanismo de “pull-out’.

% Zonalll

Figura 10.21: Ejemplo de micrografia de rotura con distintos mecanismos de disipacion de
energia

En la zona Il puede apreciarse las consecuencias de otro
fendmeno de “pull-out’ en fibras que se encuentran en la direccion
longitudinal a la direccion de la fractura. Puede apreciarse como la
matriz se ha despegado completamente y la fibra de refuerzo ha
quedado al descubierto.
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En la zona lll pueden apreciarse fibras rotas practicamente a la
altura de la fractura del material. Este tipo de fibras indican que el
mecanismo que disipacion de energia para estas fibras ha sido el
mecanismo Il (rotura de fibras).

En la zona IV pueden apreciarse segmentos relativamente
largos de fibras estas fibras pueden ser el resultado de un fenémeno de
“pull-out’ (el orificio que ha dejado la fibra estaria en el otro lado de la
fractura) o también puede ser un fendmeno de despegue parcial y
posterior rotura (“breaking-debonded”).

Siguiendo el mismo criterio expuesto anteriormente se han
analizado las roturas de los 16 materiales compuestos elaborados en el
disefio de experimentos.

En particular, se han analizado exhaustivamente las roturas de
las muestras en las cuales se ha conseguido el maximo y el minimo de
energia disipada en el ensayo Izod a baja temperatura (muestras 4 y 12
con 1.8 y 11.7 KJ/m? respectivamente).

En la figura 10.22 se muestran las roturas correspondientes a
los dos casos extremos. Ambos materiales compuestos estan reforzados
con el 30% de fibra de vidrio.

En la parte superior se presenta la rotura correspondiente al
experimento 4. En este caso la energia disipada en el ensayo Izod con
entalla a baja temperatura ha sido de 1.8 KJ/m?. Este valor es
particularmente bajo. Puede apreciarse que el principal modo de fallo
que se deduce de la micrografia presentada esta asociado al mecanismo
de “pull-out’.

En la parte inferior se presenta la rotura correspondiente al
experimento 12. En este caso la energia disipada en el ensayo lzod con
entalla a baja temperatura ha sido de 11.7 KJ/m® Este valor es
particularmente alto. Puede apreciarse que practicamente no aparece el
mecanismo de “pull-out”. La gran mayoria de las roturas de las fibras
parecen asociadas a los mecanismo Il (rotura de fibras) y IV (“breaking-
debonded”).
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3 T

500um

CIDAUT -'l 5.0kV 10.6mm x80 SE
b) Rotura correspondiente al experimento 12 (11,7 KJ/m?)

Figura 10.22: Micrografias de las roturas de dos casos extremos. Ambos materiales
compuestos tienen la misma concentracion de fibra de vidrio (30%)

Analizando con microscopia SEM todas las roturas de los
materiales compuestos desarrollados se ha llegado a las siguientes
conclusiones:
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Los experimentos que han presentado valores bajos de
energia disipada presentan basicamente mecanismos de
disipacién de energia tipo “pull-out’.

Los experimentos que han presentado valores medios de
energia disipada presentan mecanismos combinados de “pull-
out’ y rotura de fibras al nivel de la fractura del material
compuesto.

En los experimentos que han presentado los mayores
valores de energia disipada no se observan fendmenos
acusado de “pull-out’ (no se observan orificios en la rotura).
La mayoria de las fibras o se han roto a nivel de la rotura o
presentan un extremo libre de longitud variable que pudiera
estar asociado a un fenédmeno de despegue y posterior rotura
(“breaking-debonded”).
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10.4. ANEXO IV: EXPERIMENTOS CONFIRMATORIOS DE
Los EsTuDpIiOS REALIZADOS UTILIZANDO EL METODO
TAGUCHI

En el Capitulo V del presente trabajo de investigacion se ha
analizado la influencia que cada variable de disefo del material tiene en
las propiedades mecanicas del material compuesto.

Para generar las tablas completas (los 64 valores
correspondientes al desarrollo factorial de las variables vitales) se ha
utilizado el procedimiento de calculo del método Taguchi. Este
procedimiento, como ya se ha explicado, consiste en considerar la media
de todos los experimentos y, sobre esta media, ir sumando o restando la
contribucidon de cada variable en funcién del factor considerado.

Las tablas de datos generadas con este procedimiento han sido:
Tabla 5.V (Médulo Elastico a T?mpiente)-

Tabla 5.VI (Modulo Elastico a 80°C).

Tabla 5.VII (Tension de rotura a traccion).

Tabla 5.VIII (HDT), 5.1X-X (I1zod a T?;mbiente)-

Tablas 5.1X-X (1zod @ T?mpiente)-

Tablas 5.XI-XII (l1zod a -20°C).

Tablas 5.XIII-XIV (Puncture Test).

Los datos generados en las tablas anteriormente mencionadas
han sido los utilizados para calcular los modelos (lineales y de orden 3)
que parametrizan el comportamiento de cada propiedad mecanica en
funcién de las variables vitales consideradas.

Para poder utilizar con garantias los datos obtenidos mediante el
procedimiento de Taguchi es necesario realizar una serie de
experimentos confirmatorios. Con estos experimentos confirmatorios
podremos evaluar la magnitud del error del experimento respecto a la
prediccion de Taguchi.

En la tabla 10.] pueden observarse los cuatro experimentos
confirmatorios planteados. Se han realizado dos experimentos
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confirmatorios para los compuestos de fibra de vidrio y otros dos para los
compuestos de fibra de basalto. En los experimentos confirmatorios se
han mantenido fijos (por motivos pragmaticos a la hora de realizar los
materiales compuestos) los valores de las variables no vitales (diametro
de la fibra, tipo de funcionalizante de la matriz polimérica vy
procedimiento de activacion acida de la fibra después del proceso de
eliminacion del ensimaje).

Experimento lel?r;e;?clzo FTiIkF:r(; LoFr}glr;ud % Fibra % Func.
Conf 1 BC245MO FV 0.3 20 9
Conf 2 BH345MO FV 6 10 0
Conf 3 BC245MO FB 0.3 20 9
Conf 4 BH345MO FB 6 10 0

Tabla 10.I: Definicion de los experimentos confirmatorios para la prediccion de
Taguchi

En las tablas 10.1l y 10.lll se presentan, para cada una de las
propiedades mecanicas analizadas, los resultados obtenidos en los
experimentos confirmatorios.

; Et2ambi Esoe (o) HDT
Experlmento ReaIT amglr::itiecc. Real 30P:iedict.:. Real I'otl:"rr:dit.:c. Real Predicc.
Conf_1 2172 | 2284 | 1105 | 1192 | 311 | 328 | 821 | 87.8
Conf 2 2551 | 2477 | 1252 | 1189 45 433 121 119
Conf 3 2253 | 2180 | 905 | 842 37 | 387 | 79 | 759
Conf 4 2504 | 2617 | 1463 | 1557 384 | 407 | 1262 | 133

Tabla 10.1: Comparacion entre los resultados reales y las predicciones de
Taguchi (1)
Junto al valor real (promedio) obtenido en los ensayos realizados
se presenta el valor obtenido por la prediccién lineal utilizando el método
Taguchi.

; lzodT?ambiente 1zod-20°C Puncture Test
Experlmento Real Predicc. Real Predicc. Real Predicc.
Conf 1 4.1 3.9 3.4 3.3 11.3 10.5
Conf_2 5.7 5.5 6.4 6.7 6.3 5.9
Conf_3 45 4.2 3.4 3.6 12.9 12.2
Conf 4 5 4.7 5.5 5.9 6.8 7.3

Tabla 10.1Il: Comparacion entre los resultados reales y las
predicciones de Taguchi (Il)
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En la tabla 10.IV presentan las diferencias porcentuales, para
cada propiedad mecanica analizada, entre los valores reales obtenidos
de los ensayos y los valores simulados obtenidos por la prediccion del
método Taguchi.

Experimento E [ Ewc [ Owwa | HDT | Izod [ lzodarc | Puncture
Conf_1 52% i -1.9% | -55% | -69%  49% : 29% . 71%
Conf 2 29% | 50% : 3,8% : 1,7% : 35% | -47% | 6,3%
Conf3 | 32% : 7,00 i 35% : 39% : 67% . -59% | _ 54% __
Conf 4 -45% | -64% | -60% | -54% ! 60% | -73% | -14%
Promedio | 4% | 66% | 47% | 45% | 53% | 52% | 6,6%

Tabla 10.1V: Variacion porcentual entre las propiedades reales y las estimadas

Como puede apreciarse en la tabla 10.1V, las diferencias entre
los valores reales y los estimados estan, de forma global, en el intervalo
-7.9% y +7.1%.

Calculando el promedio global de todas las desviaciones se
obtiene un valor de 5,2%.

Las diferencias obtenidas entre los valores reales y los simulados
se considera suficientemente pequefia como para considerar como
adecuado el procedimiento utilizado para obtener dichos valores v,
posteriormente, para su posterior utilizacion en la obtenciéon de los
modelos matematicos presentados.
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10.5. ANEXO V: ANALISIS DE RoBUSTEz DE LAs
PROPIEDADES MECANICAS ESTUDIADAS MEDIANTE
LA RELACION SENAL/RUIDO

En este apartado se presentan los estudios realizados sobre la
robustez (repetitividad) que cada una de las variables de disefio de los
materiales compuestos aporta a cada una de las propiedades mecanicas
analizadas.

Hasta ahora, en el presente trabajo de investigacion, todos los
resultados obtenidos estaban basados en la utilizacion de la media
aritmética de los resultados obtenidos en los distintos ensayos de
caracterizacién. En cada uno de estos ensayos, segun norma, se realiza
un numero determinado de repeticiones.

De la misma manera que se ha estudiado la influencia que cada
una de las variables de disefio del material tiene en las propiedades
mecanicas seleccionadas, es posible estudiar la influencia que cada
variable tiene en la repetitividad de las propiedades mecanicas. Es decir,
mediante el estudio de la dispersién de los resultados obtenidos en la
repeticién de los ensayos, es posible determinar la combinacion 6ptima
de parametros que maximiza la robustez de los resultados obtenidos.

Loégicamente habra que llegar a un compromiso entre los valores
de las variables que maximizan cada propiedad mecanica (lo que en
terminologia del Dr. Taguchi se denomina “Sefal”) y los valores de las
variables que maximizan la robustez de cada propiedad mecanica.

Siguiendo la Metodologia desarrollado por el Dr. Taguchi, el
estudio de la robustez se realiza mediante el analisis de la relacién
Sefnal/Ruido.

La relacion Senal/Ruido es el indice de Robustez que mide la
calidad de la transformacion de la energia en un sistema. Se define
como el cociente entre la Energia que entra en el sistema y la parte de la
energia que no se utiliza en el fin para el cual el sistema ha sido
concebido.
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La relacion Senal/Ruido se ha calculado con la siguiente
expresion:

(S -V
S/R=10-Iog%(\}n )

e

Siendo: Para n datos: y4, ya,.... ¥n

__E-n 1 n 2
V=a 2 s, Sy

V oog?e T ( )2
° n-1 <

Utilizando la relacién Senal/Ruido puede estimarse la robustez

del sistema expresada en decibelios (dB). Cuanto mayor sea la relacion
Sefial/Ruido mayor sera la robustez del sistema y, por lo tanto, mas
estable.

A continuacion se muestran los resultados obtenidos de aplicar el
procedimiento anteriormente descrito a cada una de las propiedades
mecanicas analizadas. Cabe destacar que, aunque el numero de
repeticiones realizadas es muy pequeno y el estudio de robustez no es
muy significativo, se han obtenido ciertas pautas de actuacion que
maximizan la robustez sin penalizar la sefal de forma significativa.

En la figura 10.23 se presenta la relacién Sefal/Ruido para el
caso del médulo elastico a temperatura ambiente en compuestos de
fibra de vidrio. La linea base esta en 22.5 dB. Esta linea base nos da
una idea global de la robustez de la propiedad analizada.

Para cada variable y nivel analizado, podemos ver si el valor de
Robustez esta por encima de la linea base (quiere decir que esa
combinacién de variable/nivel proporciona robustez) o estd por debajo



ANEXO0S 360

de la linea base (quiere decir que esa combinacion de variable/nivel
disminuye la robustez).

Relaciéon Sefal/Ruido para el Médulo Elastico (T? ambiente, fibra de vidrio)
Medias de datos

2 LGF Y%GF % func
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Figura 10.23: Estudio de la Sefnal/Ruido para el médulo elastico a temperatura ambiente en
compuestos de fibra de vidrio

Analizando, a modo de ejemplo, el comportamiento de la variable
longitud de fibra de vidrio podemos ver que cuando la variable tiene el
nivel 1 (0.3 mm) proporciona un delta a la relacién Senal/Ruido de (23.6
-22.5)=1.1dB.

Cuando la variable tiene el nivel 2 (1 mm) proporciona un delta a
la relacion Sefal/Ruido de (22.9 - 22.5) = 0.4 dB.

De la misma manera, cuando la variable tiene el nivel 3 (6 mm)
proporciona un delta a la relacién Sefal/Ruido de (21.9 - 22.5) = - 0.6 dB

Analizando los valores particulares de cada variable/nivel
podemos calcular la relacién Sefal/Ruido que se puede conseguir
sumando (o restando) los deltas particulares a la linea base.

Logicamente los valores 6ptimos de las variables que maximizan
la robustez no tienen porque coincidir con los valores oOptimos que
maximizan cada una de las propiedades mecanicas (es decir la Sefial).

Habréa variables que no afectan a la Sefial y si afectan a la
robustez. La eleccion del nivel 6ptimo de estas variables es muy sencillo,
se tomara el nivel que mejora la Robustez.
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Habra obras variables que afectan positivamente tanto a la Sefial
como a la robustez, en este caso la eleccion también es evidente: se
elegira el nivel de la variable que maximiza tanto la Sefal como la
Robustez.

Desgraciadamente habra muchas variables (la mayoria) que
afectan positivamente a la Robustez y negativamente a la Sefial. En este
caso habra que llegar a un equilibrio y elegir lo niveles que mas
aumenten la Sefal sin provocar grandes disminuciones de Robustez.

Relacion Senal/Ruido para el Médulo Elastico (T? ambiente, fibra de basalto)
Medias de datos

LBF %BF % func
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Figura 10.24: Estudio de la Sefal/Ruido para el médulo elastico a temperatura ambiente en
compuestos de fibra de basalto
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Relacion Seial/Ruido para el Médulo Elastico (80°C , fibra de vidrio)
Medias de datos

LG F % GF % func
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Figura 10.25: Estudio de la Senal/Ruido para el médulo elastico a 80°C en compuestos de fibra
de vidrio

Relacion Sefal/Ruido para el Médulo Elastico (80°C, fibra de basalto)
Medias de datos
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Figura 10.26: Estudio de la Sehal/Ruido para el médulo elastico a 80°C en compuestos de fibra
de basalto
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Relacion Sefal/Ruido para la Tension de Rotura (fibra de vidrio)
Medias de datos
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Figura 10.27: Estudio de la Sefal/Ruido para la Tension de Rotura en compuestos de fibra de
vidrio

Relacion Seial/Ruido para la Tensiéon de Rotura (fibra de basalto)
Medias de datos
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Figura 10.28: Estudio de la Sefal/Ruido para la Tension de Rotura en compuestos de fibra de
basalto



ANEXO0S 364
Relacion Sefal/Ruido para el HDT (fibra de vidrio)
Medias de datos
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Figura 10.29: Estudio de la Sefal/Ruido para el HDT en compuestos de fibra de vidrio

Relacion Sefial/Ruido (dB)

Relaciéon Senal/Ruido para el HDT (fibra de basalto)

Medias de datos
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Figura 10.30: Estudio de la Sefal/Ruido para el HDT en compuestos de fibra de basalto
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Relacion Seial/Ruido para el Izod con entalla (fibra de vidrio)
Medias de datos
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Figura 10.31: Estudio de la Sefal/Ruido para el Izod con entalla en compuestos de fibra de
vidrio

Relaciéon Senal/Ruido para el lzod con entalla (fibra de basalto)
Medias de datos
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Figura 10.32: Estudio de la Sefal/Ruido para el Izod con entalla en compuestos de fibra de
basalto
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Relacion Seial/Ruido para el Izod con entalla (-20°C, fibra de vidrio)
Medias de datos
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Figura 10.33: Estudio de la Senal/Ruido para el Izod en frio con entalla en compuestos de fibra
de vidrio

Relacion Senal/Ruido para el Izod con entalla (-20°C , fibra de basalto)
Medias de datos
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Figura 10.34: Estudio de la Sefal/Ruido para el Izod en frio con entalla en compuestos de fibra
de basalto
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Relacion Seiial/Ruido para el Puncture Test (fibra de vidrio)
Medias de datos
LGF %GF % func
14.0
135 e—ea 0/\
—
m
3 13.0 M b
T T T T T T T U T T T T
.g 0.3 1.0 6.0 12.0 5 10 20 30 0 3 6 9
= visc TF ]
g 14.04
2
i -
3 13.5 B e — . .
= 13.0 e
0 T T T T T T
Ty BC245MO BH345MO Maleico Silano 13 17
2 Act
& 14.0
13.5 e
—
13.0
T T
0 10

Figura 10.35: Estudio de la Sefnal/Ruido para el Puncture Test en compuestos de fibra de
vidrio

Relacion Seial/Ruido para el Puncture Test (fibra de basalto)
Medias de datos
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Figura 10.36: Estudio de la Sefnal/Ruido para el Puncture Test en compuestos de fibra de
basalto

Conclusiones generales del estudio de la Relacién Sefal/Ruido

En la tabla 10.V se han recogido los valores de las lineas bases
de todas las propiedades mecanicas estudiadas, tanto para compuestos
de fibra de vidrio como para compuestos de fibra de basalto.
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E | Esec | Owwra | HDT | lzod | lzodaec | Puncture
GF | 225 204 M2 : 212 - 15 . 127 . 133
BF 207 : 135 ¢ 95 ¢ 271 147 ¢ 122 13.4

Tabla 10.V: Resumen de promedio de Relacion Sefal/Ruido (dB)

Del estudio realizado sobre la Relacion Sefal/Ruido de todas las

propiedades mecanicas analizadas se pueden extraer las siguientes

conclusiones

No se observan grandes diferencias (excepto en el caso del
modulo elastico a temperatura ambiente) entre los valores
obtenidos para el caso de fibra de vidrio y fibra de basalto.

Los menores valores de robustez se obtienen para la tension de
rotura y para las propiedades de impacto.

Comparando el valor de robustez de las propiedades a
temperatura ambiente con la misma propiedad a otra temperatura
(mayor o menor) puede apreciarse pérdida de robustez. Es decir
cuanto mas extrema es la condicion del ensayo menor es la
repetitivad que se consigue.

En general, se repite que la mejor combinacion para conseguir
mayor Robustez es: longitud de fibra muy corta, porcentaje de
fibra bajo y no funcionalizar la matriz polimérica. Los resultados
obtenidos tienen su ldgica:

o0 Longitud de fibra corta: cuanto menor sea la longitud de la
fibra menor sera la probabilidad de que se rompa durante
la transformacion. Ademas, el material de partida es mas
homogéneo debido al proceso de obtencién (para 0.3 mm)

0 Porcentaje de fibra bajo: la matriz polimérica es mas
homogénea sin fibra que con fibra, cuanto menor sea la
cantidad de fibra mayor sera la homogeneidad del
material compuesto

o0 No funcionalizar la matriz polimérica: La matriz polimérica
sin funcionalizar es mas homogénea que la matriz
polimérica  obtenida después del proceso de
funcionalizacion.



