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RESUMEN

Se investigo el efecto de depositar las nanoplaquetas de grafeno funcionalizadas con silano
en la interface fibra de carbono-matriz epdxica en el comportamiento mecanico y en la
distribucion de deformacion alrededor del orificio de una uniéon mecanica por medio de
pasador en un laminado cuasi-isotropico. Se realizaron ensayos de caracterizacion para
obtener las propiedades mecanicas a tension, cortante, compresion y resistencia en la unién
con dos diferentes concentraciones de 0.1% y 0.25% de nanoplaquetas de grafeno, ademas
de emisidn acustica para comprender el comportamiento del material en la zona elastica. Se
utilizé la técnica de Moiré interferométrico para determinar la distribucion de las
deformaciones alrededor del orificio del laminado en la union, especialmente en la zona de
ligamento sometida a tension y en la zona de contacto entre pasador y laminado sometida a
compresion. Las nanoplaquetas de grafeno (< 2 pm de ancho) se depositaron en la fibra de
carbono mediante una solucion. Luego se fabricaron los laminados de nanoplaquetas de
grafeno/fibra de carbono/epoxi mediante la técnica de bolsa de vacio. Se estudid la
incorporacion de nanoplaquetas de grafeno en el compuesto mediante microscopia
electrénica de barrido (MEB) y microscopia de fuerza atomica (MFA), los resultados
mostraron un cambio en la rugosidad de las fibras tratadas. De las imdgenes de MEB, se
puede apreciar una diferencia sustancial del modo de falla en la interfaz fibra-matriz entre
los tratamientos en fallas a tension y en la prueba de uniéon mecénica. Los resultados de la
caracterizacion mecanica arrojaron una mejora del 15.26% en la resistencia a la tension
para la concentracion de 0.1%, asi como del 15.22% para la resistencia a cortante, al igual
que 17.3% en la resistencia a la compresion y del 10.83% para la resistencia en la uniéon
mecanica, mientras que las propiedades para la concentracion del 0.25% no tuvieron un
cambio tan significativo solo en el mddulo elastico con un aumento del 10.2% en relacion
al laminado de solo resina y un aumento del modulo cortante del 29.5% para la
concentracion de 0.1%. Las pruebas de emision acustica en la resistencia de aplastamiento
mostraron un cambio del modo de inicio de los eventos acusticos en el comportamiento del
material con respecto al laminado sin nanoplaquetas de grafeno. Los resultados de Moiré
demostraron que la presencia de las nanoplaquetas de grafeno contribuye en una mejora en

la distribucion de las deformaciones alrededor del orificio.



ABSTRACT

The effect of the deposition of silane-functionalized graphene nanoplatelets on the carbon
fiber-epoxy matrix interface on the mechanical behavior and in the strain distribution
around the hole of a mechanical pin-loaded joint in a quasi-isotropic laminate was
investigated. Characterization tests were carried out to obtain the mechanical properties in
tension, shear, compression and bearing strength with two different concentrations of 0.1%
and 0.25% of graphene nanoplatelets, as well as acoustic emission tests to understand the
behavior of the material in the elastic zone. The interferometric Moiré technique was used
to determine the distribution of the deformations around the hole of the pin-loaded joint,
especially in the ligament area, that is, in the area subjected to tension and in the contact
area between the pin and the laminate, in others words, the compression zone .Graphene
nanoplatelets (<2 pm in wide) were deposited on the carbon fiber by means of a solution.
The grapheme nanoplatelets/carbon fiber/epoxy laminates were then fabricated using the
vacuum bagging technique. The incorporation of graphene nanoplatelets on the fibers of
composite material was studied by means of scanning electron microscopy (SEM) and
atomic force microscopy (AFM), the results showed a change in the roughness of the
treated fibers. From the images of the SEM, a substantial difference can be seen in the
failure mode at the fiber-matrix interface between the materials subjected to the different
treatments that failed in tension and in the pin-laminate bearing stress test. The results of
the mechanical characterization showed an improvement of 15.26% in the tensile strength
for the 0.1% concentration, as well as 15.22% for the shear resistance, also 17.3% in the
compressive strength and 10.83% for the strength in the mechanical bond, while the
properties for the 0.25% concentration did not have such a significant change, only in the
elastic modulus with an increase of 10.2% and an increase in shear modulus of 29.5% for
the concentration of 0.1% all of the above in relation to the laminate without graphene
nanoplatelets. The acoustic emission tests in the bearing strength of the pin-loaded joint
showed a change in the mode of initiation of acoustic events in the behavior of the material
with respect to the laminate without graphene nanoplatelets. Moiré's results showed that the
presence of graphene nanoplatelets contributes to an improvement in the distribution of

deformations around the hole.
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INTRODUCCION

El crecimiento en el uso de materiales compuestos reforzados con fibras en diferentes industrias
ha llevado a la necesidad de comprender mejor estos tipos de materiales, si bien hay una gran
cantidad de conocimientos acerca de la capacidad de carga, tolerancia al dafio y la capacidad de
reparacion de estructuras metélicas, asi como informacion acerca de como los compuestos de
fibra se comportan bajo las cargas de impacto, todavia falta comprender como identificar modos
de fallo y qué precauciones de seguridad deben ser tomadas, ya que los materiales compuestos de
fibra fallan en diferentes e inusuales maneras que ain no se comprenden totalmente. A pesar de
que los materiales compuestos son mas adecuados para las técnicas de fabricacion integrales,
todavia tienen que ser conectados mediante uniones atornilladas o pegadas, esto es uno de los
principales impulsores en el mejoramiento del disefio para estructuras de materiales compuestos
en términos de resistencia y rigidez de las diferentes partes ya que el bajo grado de cedencia que
presentan los materiales compuestos para el alivio de concentracion de esfuerzo no se da por
deformacion plastica, lo cual es importante en las uniones atornilladas y en geometrias complejas.
Debido a esto y su correspondiente ventaja por su bajo peso, se requiere el desarrollo de mejoras

en los materiales compuestos.

El disefio de estas uniones es mas dificil que en las uniones metélicas debido a las propiedades
mecanicas de los materiales compuestos. La distribucion de la carga entre los elementos de
fijacion puede ser mds irregular que en las articulaciones metédlicas debido a que las
concentraciones de esfuerzo alrededor de los orificios no se relajan; por mencionar en las uniones
simples que tienen una trayectoria de carga excéntrica en la que se genera una presion de
contacto no uniforme debido al tornillo o remache a través del espesor de la lamina se generan
tensiones de contacto no uniforme que limita severamente la resistencia de la union. La parte de
la unién en una estructura es critica ya que una falla en esta puede ocasionar accidentes que
pueden ser catastroficos como ejemplo, las uniones presentes en los aviones que cada vez mas
dependen de materiales compuestos en sus estructuras. Asi cualquier mejora, desde el desarrollo
de nuevos materiales mas eficientes, como un entendimiento mas profundo de la distribucion de
esfuerzos en las geometrias utilizadas, dard lugar a disefios mejorados y un aumento en la

eficiencia de la union.



JUSTIFICACION

Los materiales compuestos de fibras continuas han tenido un gran desarrollo gracias a su baja
densidad y a la alta eficiencia que presenta comparados con otros materiales utilizados
normalmente en la industria. Debido a esto han venido ganando un espacio amplio en
aplicaciones comerciales, militares y espaciales. Sin embargo, a fin de lograr geometrias y
caracteristicas estructurales especificas, estos elementos estructurales hechos de materiales
compuestos generalmente necesitan estar conectados. El disefio de la union tiene un significado
especial en estructuras de materiales compuestos reforzados con fibras por dos razones: (1) las
uniones suelen ser los puntos mas débiles de una estructura compuesta y (2) los materiales
compuestos no poseen la caracteristica de ductilidad como los metales, es decir, su capacidad
para redistribuir altos esfuerzos locales por cedencia es muy baja o nula [1]. Dado que las
posibles concentraciones de esfuerzos que surgen en las regiones de las uniones, estan asociadas
con la microestructura del material compuesto, una tarea fundamental esta relacionada con el

analisis de las caracteristicas de resistencia para tales sistemas estructurales unidos.

Por ejemplo, los elementos de panel compuesto (laminados) se unen para obtener superficies
funcionales especificas en la industria aeroespacial y aplicaciones aeronduticas; vigas o columnas
compuestas estdn conectadas entre si para realizar estructuras compuestas en aplicaciones civiles.
Los elementos de material compuesto estdn generalmente unidos por diferentes técnicas de
sujecion que distribuyen las cargas de manera mas uniforme con el objetivo de reducir la
concentracion de esfuerzos, resultando en uniones de mayor resistencia a través de uniones
atornilladas, union adhesiva, o por una combinacion de ambas [2]. Refiriéndose al caso de
laminados unidos mediante uniones atornilladas, la falla bajo cargas de tension por lo general
puede ocurrir en cuatro modos basicos diferentes, por desgarramiento, falla por tension en la
seccion neta efectiva, cortante y falla por aplastamiento [3]. Por otra parte, la falla por

desgarramiento tiene lugar en laminados que tienen fibras 0° a lo largo de la direccion de la carga

[1].

La falla por tension en la seccion neta efectiva, la falla por cortante y el modo de fallo por
desgarramiento no son deseables debido a la naturaleza catastrofica de la falla final. En

particular, para una distancia final y anchura suficiente en laminados atornillados, se tiene en
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general un modo de fallo dominante que consiste en una falla del laminado por compresion local
inducida por la tendencia del perno a aplastar el material compuesto, con la ocurrencia local de
agrietamientos en la matriz [3]. Por ejemplo, solo el ala del Airbus 380, se compone de mas de
30.000 elementos y alrededor de 750.000 son uniones mecanicas. Las uniones resultan claves
dado que representan un punto débil que puede contribuir a la ruptura del elemento, asi como
incrementar el peso si no se ha realizado un disefio eficiente y, por consiguiente, aumentar el
coste de operacion de la aeronave [4]. Con todo lo anterior expuesto diversos investigadores
reportan metodologias diferentes para mejorar los materiales compuestos en la direccion del
espesor; en las que se incluyen los tejidos 3D, puntadas realizadas a través del material
compuesto y fijaciones a través de la direccion z (espesor) [5 — 8]. Sin embargo debido a la
concentracion de esfuerzos que reduce las propiedades mecanicas de los laminados en el plano,
danos a las fibras y una elevada pérdida del volumen de la fibra durante la fabricacion, el uso de

estas metodologias ha decrecido [9].

El uso de materiales compuestos laminados en la industria aeroespacial y la construccion civil es
cada vez mayor en las ultimas décadas, y dado que una forma comun de unién requiere el uso de
tornillos, remaches que afectan de manera significativa al material compuesto, se hace imperante
encontrar formas de mejorar a los materiales compuestos (laminados). Cuando a un laminado se
le realiza una perforacion para formar una unidn, se induce una concentracion de esfuerzos en la
vecindad el orificio. Mdas aun, al realizar la unién mediante un remache, tornillo o pasador se
puede ejercer una precarga de compresion en el laminado, asi como la inclusiéon de muescas o
filetes en la conformacion de las piezas, las cuales también generan concentraciones de esfuerzos,
y de aqui la necesidad de mejorar las propiedades mecéanicas de los laminados. Ahora, con el
empleo de nanorefuerzos en materiales compuestos se ha generado un gran interés por parte de la
industria, ya que, por adiciéon de dichos refuerzos, las propiedades mecanicas, eléctricas y

térmicas pueden ser mejoradas de diversas maneras.

Los nanorefuerzos exhiben propiedades excelentes como su alta relacion de aspecto, modulo de
elasticidad superior, area de contacto mas alta y bajo costo de fabricacion. La incorporacion de
nanorefuerzos dentro de las formulaciones del sizing ha sido ampliamente utilizada por tres
razones; la primera el mejoramiento de la rugosidad de la superficie, la segunda el incremento

local del modulo de la interfase, asi como la resistencia de la interfase en cortante y la tercera el



uso de los nanorefuerzos como sensores [5]. En el caso de laminados compuestos, el
reforzamiento interlaminar ha sido mas facil de lograr que en el interior del laminado y varios
estudios han reportado propiedades interfaciales usando nanofibras de carbén y nanotubos de
carbono en la interfaz de la lamina de significativos a marginales. Recientes investigaciones
muestran que la distribucion y transferencia de esfuerzo en la interfase en compuestos de fibra de
carbono/resina epoxica fue mejorada por la introduccion de una interfase reforzada por 6xido de
grafeno en la superficie de la fibra por absorcion fisica, durante el procedimiento de mojado de

resina.

También encontraron que aquellos compuestos jerarquicos que contiene 0.5 wt% de 6xido de
grafeno silanizado muestran un incremento del 60% en la resistencia de cortante interfacial y de
19% en la resistencia al cortante interlaminar, 15% en la resistencia a flexion y 16% en el modulo
a flexion [6]. Fang et al. [7], mostré que con la adicion de 0.6% de nanoplaquetas de grafeno
amino-funcionalizadas, el compuesto resultante exhibia una mejora de 93.8% en la tenacidad a la
fractura y 91.5% de incremento en la resistencia a la flexion. El uso de grafeno relacionado a
materiales para modificar la superficie de los tejidos de fibra de carbono también ha sido
reportado en la literatura, [10 — 13]. Los nanotubos de carbono también han sido ampliamente
utilizados para mejorar las propiedades mecéanicas de los materiales compuestos tales como la
resistencia al cortante interlaminar, la tenacidad a la fractura y las propiedades de impacto [8, 14,

15].

Se ha demostrado que la eficiencia de la transferencia del esfuerzo cortante interfacial esta
altamente influenciado por el tipo de tratamiento superficial utilizado en la fibra para depositar
los nanotubos de carbono en la superficie de la fibra de carbono, logrando incrementos mayores
al 40% de la resistencia al cortante interfacial cuando las fibras de carbono fueron oxidadas y
preimpregnadas con agentes de acoplamiento adecuados [16, 17]. Por lo tanto, los nanorefuerzos
de grafeno son mas ventajosos que los nanotubos de carbono en la matriz poliméricas y
probablemente se utilizaran mas ya que estas nanoestructuras ofrecen propiedades mecanicas
mejoradas en el material compuesto. Esto se debe a la estructura bidimensional plana y a la
relacion de aspecto proporcionada en el proceso de carga, lo que permite una mejor transferencia
de carga dentro del medio. La mejora de transferencia de carga en la region de la unidn se puede

realizar mediante la utilizacion de nanorefuerzos como el grafeno que exhibe en estos tiempos un



gran interés por los investigadores debido a las extraordinarias propiedades que presenta, ademas
son muy escasos los articulos que planteen un estudio con materiales compuestos multiescala con
un nanorefuerzo en ensayos entre uniones. De este modo seria interesante estudiar las uniones de
estos materiales compuestos multiescala con este nanorefuerzo, asi como saber que tanto mejoran
las propiedades y como es la distribucion de esfuerzos en el material compuesto al ser sometido a
esfuerzos normales en el 4rea donde la geometria sufre un cambio brusco y en general en zonas

de alta concentracion de esfuerzos.



OBJETIVO

El objetivo general de esta investigacion es estudiar la distribucion de esfuerzos y deformaciones
alrededor del orificio en una unién mecanica de un material compuesto multiescala laminado
fabricado a base de resina epdxica y reforzada con fibras de carbon modificada, asi como
determinar el efecto de la modificacion superficial de las fibras de carbono utilizando
nanoplaquetas de grafeno en materiales compuestos de matriz epoxica, por medio del método de

Moiré interferométrico de luz laser.

Objetivo Especificos

Los pasos que se llevaron a cabo en esta investigacion son los siguientes:

e Modificar las propiedades superficiales de las fibras de carbono mediante oxidacion con
una solucion acida.

e Modificar las propiedades superficiales de las nanoplaquetas de 6xido de grafeno con un
agente de acoplamiento del tipo silano.

e (Caracterizar fisica y quimicamente a las fibras de carbono y las nanoplaquetas de grafeno.

e Depositar las nanoplaquetas de grafeno tratado en el tejido unidireccional mediante la
preparacion de una solucion.

e Realizar laminados multiescala, con dos diferentes concentraciones de grafeno depositado
sobre las fibras de carbdn, y determinar sus propiedades mecanicas a tension, compresion
y cortante.

e Realizar pruebas de Emision Acustica para conocer el comportamiento del material en su
zona elastica.

e Preparacion de los especimenes para uniéon mecénica (EUM), con las diferentes
concentraciones de grafeno.

e Estudiar la distribucion de los esfuerzos y las deformaciones en los EUM sometidos a

tension por medio del método de Moiré interferométrico de luz laser.



HIPOTESIS

El mejoramiento de las propiedades interfaciales fibra-matriz por medio de la incorporacion de
nanoplaquetas de grafeno debe contribuir a mejorar la interfase fibra-matriz, lo que llevaria a una
mejor transferencia de cargas entre fibra y matriz y a un mejor desempefio de una unién mecanica
de un laminado de material compuesto avanzado a base de fibra de carbdén y resina epoxica,
especialmente a disminuir las componentes de esfuerzos en la direccion fuera del plano y a
redistribuir las componentes de esfuerzos de aplastamiento y de cortante en la region cercana al

borde del orificio donde hace contacto el laminado con el pasador.



CAPITULO1

ANTECEDENTES

En este capitulo se presenta la informacién con la cual se sustenta esta investigacion y su
motivacion. Se realizd una revision bibliografica relacionada con los materiales compuestos de
fibras continuas con nanorefuerzos, como estos ayudan en las propiedades de estos materiales
compuestos. Asi como la preferencia que esta teniendo uno de estos nanorefuerzos gracias a sus
sorprendentes propiedades como es el grafeno, los tipos de funcionalizaciones que se le realizan,
la forma de depositarse en los materiales compuestos, etc. De igual forma como estos materiales
podrian mejorar las propiedades en los materiales compuestos en donde se presentan geometrias
mas complejas que causan gradientes de esfuerzos elevados, ademas de técnicas como el

interferometro de Moiré.
1.1. Grafeno

El grafeno, se considera la base de todas las formas del grafito [18] como se muestra en la figura
1.1, se ha convertido en uno de los temas mads interesantes de la investigacion en la Ultima
década. Este material de dos dimensiones constituye un nuevo nanocarbono que comprende capas
de atomos de carbono dispuestos en anillos de seis atomos. El grafeno es esencialmente una sola
capa de grafito en forma de un entrelazado hexagonal de los dtomos de carbono unidos en la
configuracién sp°[19]. Todas las distancias interatéomicas de carbono-carbono en el grafeno son
iguales a 1.42 A. Las hojuelas de grafito se componen de pilas de laminas de grafeno. También
constituye la base de la estructura de los nanotubos de pared simple (SWCNT) y nanotubos de
pared multiple (MWNT). El grafeno fue aislado por primera vez en 2004 por pelado de una capa
de grafito en un pedazo de cinta adhesiva y transferida a un sustrato SiO, estable. De hecho, en
2010 el premio Nobel de Fisica fue otorgado Geim y Novoselov por su investigacion pionera
sobre la estructura y propiedades del grafeno. Es claramente diferente de los nanotubos de
carbono (NTC) y los fulerenos, y exponen propiedades unicas que han fascinado a la comunidad

cientifica. Las propiedades importantes del grafeno son: el efecto Hall cuantico a temperatura
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ambiente, un efecto ambipolar de campo eléctrico (se puede comportar tanto como
semiconductor o semimetal) junto con el transporte de carga, una separacion de banda

optimizable, y alta elasticidad [18], [20-22].

Aunque se espera que el grafeno sea perfectamente plano, presenta ondulaciones producidas
debido a fluctuaciones térmicas. Idealmente el grafeno es un material de una sola capa, pero las
muestras de grafeno con dos o mas capas estan siendo investigadas con el mismo interés. Tres
tipos diferentes de grafeno pueden ser definidos: de una sola capa de grafeno (SG), de dos capas

de grafeno (BG), y grafeno de pocas-capas (FG, namero de capas <10) [19].

Figura 1.1.Nanoestructuras de carbono que surgen de una lamina de grafeno [18].

A pesar de que el grafeno de una sola capa y de doble capa se obtuvieron por primera vez por
exfoliacidbn micro-mecanica, varias estrategias ya han sido desarrolladas para la sintesis de
grafeno, como deposicion de vapor quimica, crecimiento epitaxial de grafeno en peliculas, por
apertura de nanotubos de carbono, descarga de arco eléctrico y reduccion de 6xido de grafeno
[23]. Debido a su alta resistencia, buena conductividad y alta estabilidad térmica, el grafeno se

incorpora como relleno en materiales compuestos de grafeno-polimero [24].



1.1.1. Funcionalizacion del Grafeno

Los nanotubos de carbono (CNT) se han funcionalizado tanto por tratamientos covalente y no
covalente lo que significa que se pueden dispersar o solubilizar en diferentes disolventes. La
funcionalizacion de grafeno se ha llevado a cabo mediante el empleo de estrategias similares [25-
30]. El grafeno ha sido incorporado en la matriz utilizando diferentes procesos en su preparacion
para mejorar la orientacion del grafeno en el nanocompuesto, utilizando agentes de acoplamiento
para mejorar la interfaz entre el silicon y la matriz epoxica. El grafeno fue anclado en la
superficie del silicon obteniendo un incremento del modulo elastico y de flexion [31, 32]. Por
ejemplo, Haddon et al han funcionalizado grafeno con grupos con enlaces covalentes. El grafito
es tratado con 4cidos para obtener 6xido de grafeno el cual tiene grupos funcionales OH y COOH
en su superficie, luego entonces se deja reaccionar con SOCI, para crear grupos reactivos, con
una posterior reaccion con una amina alifatica de cadena larga dando un derivado de amida, que

es soluble en disolventes no polares [33].

Otro método empleado por estos investigadores es el injerto de grupos arilo a través de
reacciones de diazotacion [34]. Grafeno soluble en capas en THF (tetrahidrofurano) pueden ser
generados por la union covalente de cadenas de alquilo en las capas de grafeno por la reduccion
de fluoruro de grafito con reactivos de alquil-litio [35].Tal funcionalizacion covalente permite la
solubilizacion en disolventes organicos, tal como CCly (cloruro de carbono), CH,Cl, (cloruro de
metilo) y THF. Procedimientos similares también han sido empleados por Subrahmanyam [36].El
grafeno puede ser funcionalizado a través de una modificacion no covalente sin afectar a su
estructura electronica por envoltura con tenso activos o mediante la interaccion de un polimero

catidnico [37].

Oxido de grafeno fue preparado por el método de Hummers modificado, el dxido de grafeno
obtenido se convierte después en oxido de grafeno carboxilado (GOOH) luego entonces, fue
preparado mediante la conjugacion de los grupos amino de polietilenamina (PEI) al carboxilo a
grupos de GO-COOH utilizando N-etil-N-(3-dimetilaminopropil) carbodiimidaclorhidrato (EDC)
como un reactivo de acoplamiento para obtener PEI-GO[38]. El injerto del amino funcionalizado
oxido de grafeno directamente sobre la superficie de la fibra de carbono por uniéon covalente
resulto en el incremento de 36.4% de la resistencia interfacial al cortante y de la resistencia al
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impacto del 45% [39 — 43]. Todos los intentos puestos en el grafeno y nanotubos de carbono
sobre la superficie de las fibras y todos los logros a través de modificaciones fisicoquimicas
dieron como resultado el incremento substancial de la resistencia de la interfase fibra—matriz y las

propiedades mecanicas elementales tales como tension, compresion, flexion y tenacidad.

Los nanocompuestos tales como los nanotubos de carbono han sido introducidos en la region de
la interfase en la matriz polimérica para reforzar los laminados [44]. Otros informes con
nanotubos de carbono y otros nanomateriales se han centrado inicamente en el area interlaminar
o en la dispersion de pequefias cantidades (por volumen) de nanotubos de carbono no alineados
dentro de la matriz mediante mezcla u otros métodos de refuerzo intralaminar. Sin embargo,
debido a problemas como la aglomeracion, la falta de alineacion, la mala dispersion y el daio a
los CNT durante la mezcla, solo se observaron mejoras marginales en las propiedades mecénicas

de los compuestos hibridos cuando los nanotubos se mezclaron en la matriz polimérica [45].

1.2. Materiales Compuestos

Un material compuesto puede ser definido como una combinacion de dos o mas materiales, los
cuales son distintos a una escala fisica mayor que un lum y que estan unidos entre si a nivel
atomico o molecular, como resultado tienen mejores propiedades que los materiales individuales
[46]. En contraste a las aleaciones metalicas, cada material preserva sus propiedades fisicas,
quimicas y mecanicas. Los constituyentes principales son un refuerzo y la matriz. Las principales
ventajas de los materiales compuestos son su alta resistencia y rigidez, combinada con una baja
densidad cuando se comparan con la mayoria de los materiales. La fase dispersa (refuerzo)
provee la resistencia y rigidez. En la mayoria de los casos, el refuerzo es mas duro, fuerte y rigido
que la matriz y es usualmente una fibra o una particula. Los materiales compuestos de particulas
tienden hacer mas débiles y menos rigidos que los materiales compuestos de fibras. Una fibra
tiene una longitud mucho mas grande que su diametro. El cociente de la longitud entre didmetro
de la fibra (//d) es conocido como la relacion de aspecto y puede variar considerablemente. Las
fibras continuas tienen valores altos de relacion de aspecto, mientras las fibras discontinuas

tienen pequefios valores de razon de aspecto.
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Las fibras continuas presentan una orientacion preferencial, mientras que las discontinuas tienen
una orientacion al azar. Ejemplos de refuerzos continuos incluyen fibra unidireccional, en forma
de tela tejida y fibras enrolladas de forma helicoidal, mientras los ejemplos de fibras discontinuas
son fibras cortadas y orientadas al azar [47]. La forma méas comin en que los compuestos con
refuerzo de fibras continuas son utilizados en aplicaciones estructurales es llamado laminado el
cual estéd elaborado por un numero de laminas delgadas de fibra y matriz apiladas y consolidadas
con el espesor deseado [48]. La orientacion de la fibra en cada capa, asi como la secuencia de
apilado de varias capas del laminado del material compuesto pueden ser disefiadas para generar
un amplio intervalo de propiedades fisicas y mecénicas en los laminados del material compuesto
como se muestra en la figura 1.2. Las propiedades del material compuestos estan influenciadas
por las propiedades de sus constituyentes, de su distribucion y la interaccion entre ellos. El
tamafo, la distribucion de tamafios, la forma de la fase del refuerzo y sus propiedades fisico-
quimicas juegan un papel importante en determinar el grado de interaccion entre el refuerzo y la

matriz [49].

CONSTITUYENTES

FIBRA+MATRIZ+AGENTE ACOPLANTE+RELLENOS U
OTROS ADITIVOS

LAMIMNA

LAMINADC

Figura 1.2. Representacion esquematica de los materiales compuestos laminados [47].

Las fibras producen compuestos de alta resistencia a causa de sus didmetros pequefios los cuales

contienen menos defectos (normalmente defectos en la superficie) comparado con los materiales
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producidos en masa. Asimismo, debido a la relacion de didmetros pequetios y alta resistencia, las
fibras presentan gran flexibilidad por lo que son mas utilizados en procesos de fabricacion tales
como el tejido. La fase continua es la matriz, que es un polimero u otros tipos de materiales. Los
polimeros tienen baja resistencia y rigidez, pero la matriz polimérica realiza varias funciones
criticas, incluyendo la del mantenimiento de las fibras en la orientacion correcta y el
espaciamiento al igual que las protege de la abrasion y medio ambiente [50]. En materiales
compuestos de matriz polimérica se forma una fuerte union entre la fibra y la matriz, de modo
que la matriz transmite las cargas hacia las fibras a través de esfuerzos de cortante en la interfaz
[51, 52]. Por lo tanto, los materiales compuestos de fibras continuas se utilizan donde se requiere
una mayor resistencia y rigidez, pero a un peso y costo mayor. Por estas razones, los polimeros
reforzados con fibras se han convertido en una clase importante de materiales estructurales y se
utilizan como sustitutos para los metales en muchos componentes criticos en el sector
aeroespacial, automotriz, y otras industrias. En la figura 1.3 se muestra la importancia de los

materiales compuestos para la industria de la aviacion [50].

F/A- FIA-

I8C/D  18EF
L] Aluminio 49 Ll
B Acero 15 14
B Tienio 132
B CcrrP 10 19
O Otros 13 15

100

Figura 1.3. Porcentaje en peso de los componentes del caza F/A 18C y F/A 18E.
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1.2.1. Laminados

Cuando hay una sola capa o un area de descanso en la que todas las capas o capas se apilan en la
misma orientacion, el lay-up se llama lamina. Cuando las capas se apilan en varios angulos, el
lay-up se llama laminado [48]. Los compuestos de fibra continua son materiales normalmente
laminados figura 1.4 en el que las capas individuales, capas o laminas estan orientadas en
direcciones que mejorara la resistencia en la direccion de la carga primaria. Las ldminas
unidireccionales (0°) son extremadamente fuertes y rigidas en esta direccion. Sin embargo, son
muy débiles en la direccion a 90° debido a que la carga debe realizarse por la matriz polimérica
que es mucho mas débil. Mientras que una fibra de alta resistencia puede tener una resistencia a
la tension de 3500 MPa (500 ksi) o mas, una matriz polimérica tipica normalmente tiene una
resistencia a la tension de soélo 35 a 70 MPa (5 a 10 ksi) [49]. La tension longitudinal y
compresion son cargas que son soportadas por las fibras, mientras que la matriz distribuye las
cargas a través de las fibras y las estabiliza, ademas les impide el pandeo en compresion. La
matriz también es el principal soporte de carga para cortante interlaminar (es decir, el esfuerzo
cortante entre las capas) y transversal (90°) de tension. Los papeles relativos de la fibra y la

matriz determinan sus propiedades mecanicas.

Debido a que la orientacion de las fibras afecta directamente a las propiedades mecanicas, parece
logico orientar la mayoria de las capas como sea posible en la direccion principal de transferencia
de carga. Si bien este enfoque puede funcionar para algunas estructuras, por lo general para
equilibrar la capacidad de transferencia de carga es necesario un numero de direcciones
diferentes, tales como las direcciones 0°, +45°, -45°, y 90°. Un laminado equilibrado que tiene el
mismo numero de capas en el 0°,+ 45°, -45° y 90° grados de direccion se denomina laminado

cuasi-isotropico, ya que lleva cargas iguales en las cuatro direcciones [48].

En los laminados se ha intentado mejorar sus propiedades depositando nanorefuerzos entre la
matriz y la fibra (en la interfase) se ha depositado nanoplaquetas de grafeno en laminados de fibra
de vidrio los cuales han presentado un aumento del 29% de la resistencia a la flexién y un 25% de
resistencia a la fractura [43]. Estas mejoras también se notan en materiales de fibra de carbono al

mismo tiempo que presenta una mejora en sus propiedades eléctricas [53].
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03/4—90"-———- 0= 90~
s "
Lay up Unidireccional Lay up Cuasi-isotropico
(Lamina) (Laminado)

Figura 1.4. Secuencia de laminacion (Lay-ups) lamina y laminado

1.2.2. Concentracion de Esfuerzos en Materiales

Si bien el analisis de los esfuerzos inducidos en los elementos sometidos a tension, compresion,
torsion, flexion en general se supone que los miembros no tienen cambios bruscos en sus
secciones transversales. En el caso de un miembro conico bajo tension o compresion, la seccion
transversal cambia de manera uniforme [54]. Estas condiciones, sin embargo, casi nunca se
alcanzan en las piezas de maquinas actuales o miembros estructurales ya que hay regiones
altamente estresadas. La presencia de cambios en el didmetro de ejes, cuiieros, orificios, ranuras,
hilos, y asi sucesivamente, da como resultado la modificacion de la distribucion de esfuerzos
simple ocasionando zonas de esfuerzos altas localizadas de tal manera que se producen como se
muestra en la figura 1.5. Ecuaciones elementales derivadas de conformidad con el supuesto de no
haber cambios abruptos en la geometria de la seccion ya no son validos. Las discontinuidades
seccionales son llamados elevadores de esfuerzo, y la distribucion del esfuerzo en las cercanias
de dichas regiones son mas elevadas que en otras regiones. Esta localizacion de esfuerzo elevado

se conoce como la concentracion de esfuerzos [55].

15



. . . (1
Figura 1.5. Concentracion de esfuerzos en un material fotoeldstico.

Un estado uniforme de esfuerzo generalmente se ilustra por una barra sometida a carga uniaxial
siempre que esta carga se ha aplica de manera uniforme en los extremos de la barra [56]. Un caso
de este tipo rara vez se encuentran en la practica. En general, el estado de esfuerzo cambia de
punto a punto y cualquiera de los componentes de esfuerzo (o las resultantes) que aparecen estan
representados por un conjunto de puntos que forman una familia de curvas. Por tanto, la tension
se distribuye de una manera no uniforme y el concepto no siempre definido con precisioén de la
concentracion de esfuerzo esta asociado con los picos, y los gradientes alrededor de los picos, de
los componentes del esfuerzo. Los comentarios anteriores se aplican a una cuestion idealmente
continua y se emplean con mas razon si el material estd hecho de particulas discretas: inclusiones,
granos, cristales, atomos, etc. En general, el estado de esfuerzo no serd uniforme en la interfase

entre particulas discretas.

Estas consideraciones también aplican a la deformacion, a las componentes de la deformacion y
las concentraciones de deformaciones. Si el concepto de concentracion de esfuerzos es mas
popular que el concepto de concentracion de deformaciones es debido al hecho de que las leyes
de fallo son méas comunmente relacionadas con el esfuerzo, y que, histéricamente, los ingenieros
encontraron el calculo de las cargas, y las tensiones derivada de cargas mas faciles de manejar
que la medicion de desplazamientos, y la determinacion de sus derivadas, que son necesarias para

obtener deformaciones [57].

"La fotoelasticidad, implica la observacion de patrones de franjas para la determinacion del esfuerzo inducido por
birrefringencia. Es importante como técnica de medicion, un material birrefringente divide una onda en sus dos
componentes ortogonales [87].
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1.2.3. Uniones en Laminados

Dos métodos principales de union se utilizan para materiales compuestos de matriz polimérica:
por sujecion mecanica y union adhesiva. Desde que los orificios de sujecion cortan a través de las
fibras y destruyen el camino de la carga, transferencias de carga mucho mas eficientes se pueden
obtener con uniones adhesivas [48], asi una junta pegada, bien disefiada deberia ser mas fuerte
que el laminado base. Por otro lado, incluso una articulacion fijada mecanicamente bien sera s6lo
aproximadamente 40 a 50 por ciento tan fuerte como el laminado base. A pesar de esta ventaja,
las uniones adhesivas no son siempre practicas. Las uniones adhesivas se prefieren si las
secciones compuestas delgadas se van a unir a esfuerzos de rodadura en donde las uniones
atornilladas serian inaceptablemente altas o cuando la penalizacion por peso para uniones
mecanicas es demasiado alta. En estructuras delgadas generales con transferencias de carga bien
definidas son buenos candidatos para la union adhesiva, mientras que las estructuras mas gruesas
con rutas de transferencia de carga complejos son buenos candidatos para la fijacion mecénica

[58].

Las aplicaciones estructurales de laminados compuestos avanzados generalmente usan uniones
mecanicas tales como tornillos y juntas remachadas por lo que requieren orificios en la estructura
del compuesto. Estos orificios son altamente susceptibles a grandes concentraciones de esfuerzos
que reducen la capacidad de carga y son frecuentemente responsables de inesperadas fallas en el
material compuesto. Ademds, la falla mecadnica en estructuras de material compuesto es
influenciada por diferentes pardmetros geométricos como la secuencia de apilamiento,
pardmetros geométricos, orientacion de las laminas, ajustes de interferencias, precargas,

propiedades del material, etc.

La baja eficiencia de las uniones mecanicas articuladas en materiales compuestos es una
consecuencia directa de su fragilidad inherente. Cuando una estructura metélica es altamente
cargada, el metal fluye a nivel local en la proximidad del orificio del perno para reducir la
concentracion de esfuerzo. Sin embargo, puesto que los materiales compuestos son relativamente
fragiles, no lo hacen por lo tanto el rendimiento y la concentracion de esfuerzos sigue siendo alta

[59]. La concentracion de esfuerzos se reduce un poco debido a las delaminaciones localizadas
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alrededor del orificio de fijaciéon, pero la reduccion es pequefia en comparacion con el

rendimiento bruto que se produce en las aleaciones metalicas.

Ademads, los laminados cuasi-isotropicos con 0°, £ 45°, 90° requieren orientaciones para
desarrollar suficiente resistencia con lo que disminuye la resistencia basica de una lamina mas
altamente ortotropica (0° unidireccional). Una complicacion adicional es la interaccion entre el
esfuerzo de aplastamiento en el elemento de fijacion y el esfuerzo de tension en la seccidon neta
entre los elementos de sujecion asociado con la parte de la carga que comienza a reaccionar con
otros elementos de sujecion [60]. Se cree que un disefio Optimo en estructuras de materiales
compuestos s6lo puede lograrse mediante la comprension a fondo de los mecanismos de fallo
progresivos en materiales compuestos [61]. Se han realizado estudios para disminuir la
concentracion de esfuerzos en las uniones mecéanicas en materiales compuestos mediante la
insercion de anillos de materiales mas o menor que el laminado en el orificio donde se va a
insertar el sujetador de la unioén lograndose una disminucion significativa de la concentracion del
esfuerzo [62, 63]. También se han realizado estudios muy completos sobre las uniones mecanicas
que tienen como objetivo fundamental el campo de deformacion-esfuerzo cerca del sujetador,
tipo de pasador los cuales buscan proporcionarles orientacion a los disefiadores en la seleccion y

dimensionamiento de los elementos de sujecion [2], [64].

1.2.3.1.  Tipos de Fallas en Uniones en Materiales Compuestos

La complejidad del estado de esfuerzo en la vecindad alrededor del orificio cargado,
especialmente cerca de la frontera del orificio, donde los componentes del esfuerzo cambian
rapidamente, muestra picos de gradientes. Hay esfuerzo de tensiéon en la zona de union,
localizada a la izquierda y derecha y perpendicular a la horizontal del didmetro del orificio la cual
es la region de la falla a tension; el esfuerzo de compresion se localiza debajo de la linea del
orificio y colineal con el didmetro vertical del orificio, que el sitio donde la falla por
aplastamiento puede ocurrir; y el esfuerzo de cortante a lo largo de la linea vertical tangente al

orificio, que es la localizacion de la falla por cortante, por lo tanto el material debe ser capaz de
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soportar estas componentes de esfuerzo para una unién eficiente cargada con un pasador [1], [65

—67].

Con lo anterior dicho se derivan los diversos modos de fallo para juntas de material compuesto

que se muestran en la figura 1.6. Las causas potenciales incluyen:

e Falla por aplastamiento: Las fallas por aplastamiento se caracterizan por dafios
localizados, tales como exfoliaciones y grietas alrededor del orificio de la matriz. Se
genera una carga de compresion causada por el elemento de sujecion que lleva a pandeo y
retorcimiento de las fibras seguido por trituracion de la matriz [68].

e Falla por cortante: Las fallas por cortante son el resultado de una distancia del orificio
insuficiente del orificio con respecto al borde de la probeta, o por tener muchas capas
orientadas en la direccion de la carga, por ejemplo 0°.

e Falla por tension neta efectiva: Las fallas por tension son causados por una anchura
insuficiente o por tener muy pocas capas orientadas en la direccion de la carga, por
ejemplo 0° [69].

e Falla de tension por cortante mas tension (escision): Las fallas de tension por escision
ocurren debido a la insuficiencia de distancia del orificio al borde y anchura o un niimero
insuficiente decapas de laminas, por ejemplo + 45° y 90°.

e Falla debido a que el sujetador atraviesa el laminado: Esta falla puede ocurrir cuando el
avellanado es demasiado profundo o cuando se utiliza un sujetador de cabeza de corte
[48].

e Falla de tornillo: El tornillo en si puede fallar si es demasiado pequeio para el espesor del
laminado, si hay demasiado espacio entre el orificio y el tornillo, o no se asegura bien en

la union o si no hay suficiente sujecion.

El modo de falla también depende de las proporciones de la distancia al borde con el didmetro

del sujetador (e/d) y la anchura de la junta al didmetro del orificio de sujecion (w/d).
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Falla por cortante

Falla por tension neta

Falla por aplastamiento

Falla sujetador a
traviesa el laminado Falla del sujetador

Figura 1.6. Diferentes tipos de fallas en uniones [48].

1.2.3.2. Uniones en Materiales Multiescala

Con la aparicion de las nanoestructuras hay un afan para que funcionen como refuerzos en
materiales compuestos con la promesa de mejoras en las caracteristicas mecanicas de dichos
materiales. Esto se percibe mas en las dos ultimas décadas, lograndose mejoras significativas en
las propiedades de resistencia, impacto, fatiga y la transferencia de carga de las fibras hacia la
matriz. Ahora estos nanorefuerzos pueden ayudar a los materiales compuestos a tener una mejor
distribucion de esfuerzos cuando en estos es necesario realizar uniones mecanicas, por ejemplo,
se utilizan los nanotubos de carbono dispersos en la matriz polimérica para monitorear el dafio
que sufren las uniones en un material multiescala [70]. También se han utilizado nanoaditivos
para incrementar la resistencia al aplastamiento de uniones con pasadores. Los efectos de
nanotubos de pared multiple contenido en las uniones de pasadores preparados de fibra de
carbono en laminados de materiales compuestos fueron estudiados, experimentalmente y

numéricamente por Kamar et al [71].

Garcia et al [45] crecio nanotubos de carbono en un sustrato de silicio usando deposicidén quimica

por vapor de C,H,/H; a presion atmosférica y realizoé una transferencia impresa de los nanotubos
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al prepreg antes de la fabricacion del laminado de material compuesto. Usando el mismo
principio de reforzamiento tridimensional, Wicks et al y Guzman et al [72,73] utilizaron
nanotubos de carbono alineados en la direccion z de la interfaz entre las pilas del material
compuesto, una region bien conocida como una unién débil en laminados de material compuesto
que carece de refuerzo de fibra y falla a través de varios modos; primeramente, delaminacion y
fractura de matriz. Mostraron que la resistencia de los laminados en el plano se incremento y los
modos de fallo asociados a la delaminacion con el fallo principal son suprimidos en el plano de
carga del laminado, se incremento significativamente la capacidad de carga y la resistencia critica

por 30% en las pruebas de aplastamiento a tension.

En otros trabajos se optd por afadir las nanoestructuras a los adhesivos que se utilizan en las
uniones entre materiales compuestos de esta manera se intenta mejorar la union de los materiales
mejorando la unidon adhesiva se encontraron mejoras en el adhesivo de hasta un 30% y 26% de
aumento de la resistencia a la compresion como en la deformacion respectivamente. Asimismo se
presentaron aumentos significativos cuando se utilizd el adhesivo modificado en las uniones
obteniéndose mejoras del 27%, 20% y 19% en el esfuerzo ultimo con respecto al adhesivo no
modificado[74]. También se ha intentado utilizar tejidos de fibra de carbon bidireccional con
nanotubos entre laminados de material compuestos que también contienen nanotubos de carbono
los cuales se unieron mediante un adhesivo epoxi utilizado en esta clase de uniones obteniéndose
una mejora del 16% en el esfuerzo cortante[75]. Otra mejora al afiadir estos nanorefuerzos en las
uniones mecanicas, es la disminucion de los efectos de la delaminacion cuando se taladra el
material multiescala para realizar el orificio [76]. Otros investigadores han reportado el uso de
nanoaditivos tal como Al,Os, nanoarcillas, TiO, mejorando la resistencia al aplastamiento de las
uniones con pasador y la capacidad de carga de aplastamiento, la falla de carga y los modos de

falla utilizando diferentes parametros [77 — 81].
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1.1.  Principios Basicos de Moiré

Si dos sistemas superpuestos de lineas son lo suficientemente densos y muestran algunas
regularidades, forman un patrén de franjas conocido como patron Moiré. La palabra Moiré deriva
del nombre francés de un tejido de seda importada de la China antigua, en la que los hilos forman
patrones que dan a la tela su aspecto peculiar [82]. En mecanica experimental, la técnica de
Moiré se define como la utilizacion de los patrones de Moiré para medir desplazamiento de
puntos en una superficie. Para poder medir los desplazamientos que permitan determinar el
estado de deformacién de una superficie se utiliza una rejilla de difraccion llamada rejilla
modelo. Esta rejilla actia como un elemento de referencia de los cambios en la superficie del
estado inicial o de referencia al estado final o deformado. Estos cambios caracterizan las
deformaciones relativas de la superficie estudiada. Para determinar los cambios en la geometria
de la rejilla modelo, una segunda rejilla o rejilla patron es introducida y la superposicion de las

dos rejillas produce los patrones de Moiré [83].

Los patrones de Moir¢ se forman sobre el plano de la imagen del sistema de observacion. Con el
fin de obtener desplazamientos o deformaciones es necesario conocer la relacion entre la rejilla
modelo, y la rejilla patrén, el sistema de observacion y la superficie en estudio. Esta relacion
depende de la técnica particular utilizada. Las rejillas pueden ser grabadas en la superficie para
ser estudiados. Las rejillas grabadas se deforman junto con sus respectivas superficies. Los
cambios en la geometria de la rejilla modelo proporcionan la informaciéon necesaria para

determinar los desplazamientos y deformaciones de la superficie de la muestra.

Otra variante del método de Moir¢é utiliza rejillas patroén sobre la superficie a estudiar utilizando
la rejilla virtual formadas por la interferencia de dos haces de luz. En la superficie se producen
los cambios de la distancia entre las lineas de la rejilla y como consecuencia, resultan franjas de
Moir¢é entre la rejilla grabada en la superficie y la rejilla virtual proyectada [82]. La técnica es
versatil que se puede utilizar para el estudio de diversos problemas y en cualquier superficie

plana (figura 1.7).
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Figura 1.7. a) Patron de Moiré formado por carga de compresion en un orificio utilizando un pasador para
determinar desplazamientos en la direccion vertical [62], b) esquema del equipo utilizado para realizar la
técnica de Moir¢ (LS=laser, BE= Objetivo, L= Colimador, CL= Lente camara)

1.1.1. Interferometria de Moiré

Las franjas de Moir¢ resultantes de las reticulas de difraccion cruzadas, sefialadas por Rayleigh
en 1874, fueron utilizadas por Merton para determinar errores de sus rejillas; a raiz de estos
acontecimientos, se inicio la interferometria de Moiré¢ moderna. Una rejilla se distingue de la
reticula en que la primera solo tiene lineas paralelas en una direccion y la segunda tiene lineas en
dos direcciones perpendiculares entre si. Este tratamiento del uso de rejillas y reticulas de
difraccion fue descrito por en un texto sobre sistemas de interferencia de reticulas de difraccion
por el Laboratorio Nacional de Fisica en 1954 [84]. Su tratamiento fue un modelo de elegancia,
pero estaba basado en el enfoque del fisico matematico y por lo tanto no fue muy accesible para
el no especialista. Algunos afios mas tarde, cuando se habian mejorado la tecnologia y los
métodos de produccion de las rejillas, inicid su utilizacion para el andlisis experimental de

esfuerzos y que alin se utilizan en la actualidad [85].

La interferometria de Moiré es una técnica Optica bien establecida para medir el desplazamiento y
la deformacion en una superficie estd basada en los principios de interferencia y difraccion de la
luz [86]. En esta técnica, dos haces de luz inciden sobre la rejilla formada (o impresa) en la
superficie de la muestra. Estos dos haces de luz incidentes interfieren y forman una rejilla
principal. Esta rejilla se llama a veces rejilla virtual, aunque es una imagen real que puede ser
vista en una pantalla o ser utiliza para revelarse en una placa fotografica. Esta rejilla maestra se

superpone Opticamente sobre la rejilla de la muestra para formar el patron de Moiré [87].



Las franjas resultantes de la interferencia entre dos haces de luz monocromatica han sido
utilizadas para la mediciéon de distancia muy pequefias entre dos puntos, y se han establecido
relaciones fundamentales entre la longitud medida en funcion de la longitud de onda de la luz

[88].

La interferometria de Moiré también puede ser entendida como una combinacion de dos eventos
fisicos de la luz al llegar a la rejilla que son la difraccion y la interferencia de dos haces de luz y
que se pueden considerar como rejillas de referencia regulares cuya frecuencia es por lo general
mas de 1000 lineas/mm [89]. En esta modalidad de la técnica, la muestra de material a estudiar
lleva una rejilla de difraccion de tipo fase, denotada asi porque altera la fase en lugar de la
amplitud de la luz incidente de una manera regular, repetitiva. Cuando se deforma la muestra
de material, la rejilla en su superficie se deforma con ella y la muestra con la rejilla cambiara
en frecuencia y direccion sistemdticamente de punto a punto [87]. Consecuentemente haz
de luz(frente de onda plano) que ilumina las rejillas de la muestra sera difractado, pero,
debido a cambios localizados en frecuencia y direccion de las lineas de la franja, el frente
de onda emergente sera ligeramente deformado y ya no es considerado plano. Si dos frentes de
onda son utilizados simultaneamente y si sus angulos de incidencia hacia la rejilla son
elegidos apropiadamente, entonces los angulos de emergencia de los haces de luz difractados son
tales que son divergentes pero que combinandolos con un lente interfieren el uno con el otro en
el plano focal del lente utilizado. El patron de franjas de interferencia de estos frentes de onda
deformados difractados resultan en un mapa de franjasen funcion de la separacion angular de los
dos ordenes difractados. Debido a que la desviacion angular de la luz difractada es una
medida de la frecuencia espacial de la rejilla, el mapa de contorno puede ser visto como el

mapa de distorsion de la rejilla de la muestra.
La interferometria de Moiré se caracteriza por una lista de excelentes cualidades, incluyendo los
siguientes [90]:
e Técnica de campo completo, es decir, las mediciones cuantitativas se pueden hacer en
todo el campo;
e Una alta sensibilidad a los desplazamientos en el plano U, en la direccion x y U, en la

direccion y, tipicamente 0.417 um por orden de franja, sino que se extendio a 17 nm

gracias a la franja de contorno por interferometria de Moiré microscopica;
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e Insensible a desplazamientos U, fuera del plano (direccion z);

e Una alta resolucion espacial, lo que significa que las mediciones se pueden hacer en
pequefias zonas;

e De alta relacion sefial-ruido, asegurando que los patrones de franjas tienen un alto
contraste y una excelente visibilidad;

e Un rango dinamico grande, proporcionando un método que sea compatible con
desplazamientos grandes y pequefios, las deformaciones grandes y pequefias, gradientes
de deformacion grandes y pequefios; no hay requisitos de correlacion;

e La determinacion de las deformaciones de cortante es igualmente facil como las
deformaciones normales;

e Es una técnica de tiempo real donde se pueden ver los campos de desplazamientos

cuando se aplican cargas.

La interferometria de Moiré es conocida como interferometria laser de Moiré¢ o Moiré de alta
sensibilidad [91]. Se ha utilizado en la determinacion de efectos del borde en un material
compuesto laminado [92], en problemas de capas onduladas en materiales compuestos [91], en
ensayos de cortante [93], esfuerzos térmicos [94], esfuerzo residual [95] y asi como para detectar
y vigilar el desarrollo de grietas en la matriz y la delaminacion en materiales compuestos [96].
Los efectos de estas formas de dafio son discontinuidades en los patrones de franjas y cambios en
la forma y la densidad de los patrones de franjas medida a medida que se desarrolla el dafo, y las
cargas son distribuidas en el espécimen [97]. A principios de los 1990, la técnica de
interferometria de Moiré se extendio a la superficie curva de un orificio en un material compuesto

sin dafios por Bowman [98].

Los desplazamientos estan relacionados con las dos imagenes (patron de franjas-x

desplazamiento y patron de franjas y-desplazamiento) por las siguientes expresiones

1
U, (x,y) =—N, (x,y)
f ()

U, (5.3)=N, (x7)
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donde U, y U,, son desplazamientos en direcciones X y Y y Ny y Ny son 6rdenes de la franja de
los patrones de desplazamiento de X y Y. Las deformaciones pueden expresarse mediante la
derivada de la ecuacion (1) y las definiciones clasicas de deformacion lineal, donde & y €y son las
deformaciones normales y vy s la deformacion de corte, mostradas en la ecuacion (2). Para el
caso de uniones mecénicas el método de Moiré Interferométrico ayuda a visualizar los mapas de
contorno que se presentan en la region del orificio los cuales son indicativos de los
desplazamientos provocados por la fuerza aplicada en la uniéon dando como resultado patrones
complejos alrededor del orificio los cuales pueden estar en tension, compresion y gracias a la alta

sensibilidad de este método se puede precisar con absoluta certeza los desplazamientos.

_0U, 1[6Nx]
T % T flox

g:f’izl[f’i )
Yoy floy

au oU. 10N ON.
Yxy = o= >+ x]
0x dy  flox dy
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CAPITULO II

MATERIALES Y METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En este capitulo se describen los materiales utilizados en la realizaciéon del proyecto de
investigacion, asi como los procedimientos experimentales, los métodos y técnicas analiticas

realizadas descritas de manera minuciosa durante la realizacion de este trabajo.

2.1. Materiales

La resina que se utilizo es la resina epoxica DER331 formada por bisfenol A/epiclorhidrina de la
compailiia Dow Chemical Company con un peso equivalente epoxi de 182-192 gr/eq (ASTM D-
1652), con una viscosidad de 11000-14000 mPa-s (ASTM D-445, @ 25°C) y una densidad de
1.16 gr/ml (ASTM D-4052, @ 25°C).El agente de entrecruzamiento empleado como catalizador
es la etilendiamina incolora de la compaiiia Sigma-Aldrich Chemical con una densidad de 0.899
ml/gr. El tejido de fibra de carbono que se utiliz es la fibra unidireccional de la compaiia Sika
de alta resistencia con un modulo de elasticidad a tension de 230 GPa, un peso de 320 gr/m* y un
espesor del tejido de 0.166 mm. Las nanoplaquetas de 6xido de grafeno que se emplearon son de
la compainia XG Sciences Inc. fabricados por métodos no oxidantes con un area superficial de
500 m*/gr y con una densidad de 0.10-0.14 gr/cm’ con un intervalo de espesor de 1 a 20
nanometros. El agente de acoplamiento de tipo silano que se utilizd es el silano Z6040 (3-
glicidoxipropiltrimetoxi-silano) de la compania Sigma-Aldrich Chemical. Para el tratamiento de
la fibra de carbono se utiliz6 4cido sulfurico de la compaiia J.T: Baker con una pureza del 96 %,
acido nitrico de la compafiia Fermont con una pureza del 69.1%. Se utilizo Acetona de 99% de

pureza de la compaiiia Sigma Aldrich.
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2.2.  Corte de Tejido Unidireccional de Fibra de Carbono

La fibra de carbono unidireccional se cortd en rectangulos con las siguientes dimensiones 26 cm
x 22 cm en las direcciones 0°, 90°, &+ 45° para realizar un laminado cuasi-isotropico [0°, 90°, +
45°]s con un total de 8 capas por laminado para las diferentes pruebas de caracterizacion
mecanica a las que van hacer sometidos (tension, cortante, compresion, resistencia de la union y
probetas para Interferometro de Moir¢). Para facilitar el manejo del tejido durante la oxidacion de
las fibras de carbono se procedié a utilizar una criba de acero inoxidable (se eligid el acero
inoxidable por su alta resistencia quimica a los acidos utilizados durante la oxidacidon) para
colocarlas en el recipiente junto con la solucion acida y de este modo poder retirar de manera
facil de la solucion. En la figura 2.1 se muestra la disposicion del tejido en la criba. De esta

manera es muy facil la manipulacion de las fibras durante todo el proceso de oxidacion de estas.

Figura 2.1. Colocacion del tejido de carbono en la criba para su oxidacion.

2.3. Tratamiento del Tejido Unidireccional de Fibra de Carbono

A continuacion, se describe a detalle la metodologia que se utilizo: el tejido de fibras de carbono
fue oxidado empleando una mezcla de concentrado H,SO4/HNO3 en una proporcion de 3:1 (v/v)
con agitacion constante utilizando una sonda de ultrasonido a 60 °C (sonicacion). El tejido de
fibra de carbono unidireccional se sumergid en la solucion acida en un recipiente de vidrio de
forma rectangular. El recipiente rectangular se colocod en un bafio de agua ultrasonico (Branson
Emerson Industrial Automation), que opera a 152W y 40 kHz y manteniéndose a una temperatura
de 60°C. El recipiente rectangular se coloco en el bafio ultrasonico en el cual se dejo durante 15
minutos en sonicacion. A continuacion, el tejido unidireccional se retird del bafio ultrasonico y se

coloco en un recipiente rectangular y se lavé dos veces en agua destilada. Si el pH del agua de
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lavado no era neutro, se lavé de nuevo durante 2 min con sonicacidon; esto se repitio, sin
sonicacion, hasta que el pH neutro fue alcanzado. Luego se procedié a secar las fibras a 100°C

durante 2 horas [99]. Este proceso se muestra de forma esquematica en la figura 2.2a.

2.4. Funcionalizacion de las Nanoplaquetas de Grafeno

Se utilizara la siguiente nomenclatura para referirse a las nanoplaquetas de grafeno nPG, en la
descripcion de la metodologia siguiente utilizada para su funcionalizacion: 1) se pesan 35 mg de
nPG los cuales se dispersan en 100 ml de agua destilada usando la punta ultrasonica a 60W, con
una relacion de pulsos 30:30. 2) la suspension obtenida se calienta a 50 °C y se mantiene en
agitacion constante y se agregan lentamente 1 ml de 3-glicidiloxipropiltrimetoxisilano (Z6040);
3) una vez agregado el agente de acoplamiento se eleva la temperatura a 70 °C y se deja en
agitacion durante 12 horas. La mezcla de reaccion se filtra para obtener una pasta que pueda ser
lavada; 4) la pasta obtenida del filtrado se lava con 10 ml de etanol y se seca a 50 °C durante una

hora [100]. Estos pasos se muestran esquematicamente en la figura 2.2b.

a) @ b)
____/ — @ —— - Secalienlas Se calertaaT0'C
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Figura 2.2. Proceso esquematico de a) oxidacion de la fibra de carbono, b) funcionalizacion de
nanoplaquetas de grafeno, ¢) incorporacion de solucion de nanoplaquetas de grafeno funcionalizadas y d)
disposicion del laminado.
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2.5. Deposito del Grafeno en la Fibra de Carbono

Para la aplicacion de las nanoplaquetas de grafeno funcionalizado con el silano Z6040 en el
tejido unidireccional se prepard una solucion de acetona, nanoplaquetas de grafeno, resina y
agente de entrecruzamiento. En las soluciones que se prepararon se utiliza el siguiente
porcentaje en masa del grafeno, mientras que el porcentaje de la resina permanecio constante. De
esta forma se tienen soluciones de 0.1%w/w y 0.25%w/w de las nanoplaquetas de grafeno, 4%

w/w de la resina y 6.9% w/w del agente entrecruzante con respecto a la resina.

Para la preparacion de la solucion se sonica el grafeno en acetona con la punta ultrasonica
durante 1 hora con la siguiente relacion de trabajo 10:5 a una potencia de 30watts. Una vez que
se termind de sonicar, la solucion se agrega la resina y se deja en agitacion magnética en una
placa de calentamiento durante 5 minutos. Ya disuelta la resina se vierte el catalizador que se
deja en agitacion por 3 minutos. Seguidamente, se procede a aplicar la solucion en el tejido
unidireccional utilizando una brocha de cerdas suaves para evitar dafiar las fibras, la aplicacion
se realiza con movimientos de la brocha en la direccion del tejido tnicamente. Con el fin de
maximizar el deposito del nanomaterial en la fibra, la solucion se aplica dos veces en ambos
lados del tejido de la fibra de carbono. Una vez realizado el procedimiento descrito se procede a
secar el tejido unidireccional en una estufa por 150 segundos en el horno a 100°C para evaporar

la acetona [101], [53], [43], como se muestra en la figura 2.2.c.

2.6. Caracterizacion Fisicoquimica

Se realiz6 la caracterizacion fisicoquimica de las nanoplaquetas de grafeno pristino, asi como de
las nanoplaquetas de grafeno funcionalizado. Del mismo modo a las fibras de carbono oxidadas,
al igual que las fibras con el recubrimiento, a continuacion, se explican que técnicas se utilizaron

para su caracterizacion fisicoquimica.
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2.6.1. Morfologia de la Fibra, las Nanoplaquetas y Perfil de Fractura del Material

Compuesto después de las Pruebas Mecanicas

Los cambios en la morfologia resultantes de los tratamientos, asi como la composicion de los
elementos que se encuentran en estos, las fibras de carbono y las nanoplaquetas de grafeno se
estudiaron mediante microscopia electronica de barrido (MEB) y espectroscopia dispersiva de
rayos X (EDS). Las muestras de las nanoplaquetas pristinas se colocaron en el porta-muestra del
MEB tan y como vienen del fabricante y las nanoplaquetas silanizadas como se recuperaron
después del filtrado. De manera similar, los laminados sometidos a tensiéon y en la unioén
mecanica se estudiaron por MEB para visualizar la morfologia en la superficie de fractura del
material. Las micrografias MEB y los estudios de EDS fueron obtenidas con un microscopio
electronico de barrido, JSM-6360LV (JEOL EEUU). Las imagenes de las superficies de falla
fueron de puntos seleccionados de manera aleatoria, con angulo perpendicular a la muestra. El
potencial de aceleracion fue de 20 kV para las imagenes de las nanoplaquetas, las fibras y la

fractura del material compuesto.

2.6.2. Espectroscopia FTIR-ATR

Los espectros FTIR de las muestras se registraron con un espectroémetro FT-IR Bruker tensor 37.
Las muestras de grafeno y fibra de carbono, se obtuvieron usando reflectancia total atenuada
(ATR-FTIR). Para la resolucion del espectro se utilizd la resolucion de 1 cm™ con 32 barridos
para ambas muestras. Los espectros de ATR-FTIR fueron sustraidos en el rango de numero de

onda de 4000 a 400 cm™.

2.6.3. Observacion del Recubrimiento de las Fibras de Carbono

Para observar la presencia de las nanoplaquetas de grafeno en la fibra de carbono se utilizé un

microscopio electronico de barrido de emision de campo (MEB-EC, JSM-6700F) a 5 kV con
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unas magnificaciones de 5000 y 20000. Las muestras fueron fijadas a los porta-muestras

utilizando cinta de cobre y no se les aplicd ninglin recubrimiento conductivo.

2.6.4. Medicion de la rugosidad por Microscopia de Fuerza Atomica

Los cambios de la rugosidad maxima (Ryax) y €l area de la superficie debido a los tratamientos de
la superficie de la fibra de carbono fueron obtenidos usando un Microscopio de Fuerza Atdémica
(MFA) Bruker modelo INNOVA SPM usando el modo de contacto intermitente (tapping mode).
Las imagenes fueron obtenidas en atmosfera de aire a temperatura ambiente usando una punta de
silicio comercial en forma de viga en voladizo con una frecuencia en resonancia de 300 KHz. La
punta utilizada es la nanosonda Bruker RTEST con una constante de resorte de 40 N/m y un
radio de punta de 8 nm. La frecuencia de escaneado utilizada para estudiar areas de 3 pm x 3 um,

seleccionadas al azar, fue de 0.5 Hz.

2.7. Elaboracion del Laminado

Una vez realizados los tratamientos a las fibras de carbono y el 6xido de grafeno se procede a
realizar el laminado el cual serd apilado de la siguiente forma (0°, 90°, +45°, -45°). A
continuacion, se describe la metodologia que se utilizd para realizarlo. Hay que tener en cuenta
que se requiere obtener una razén del volumen de la fibra proxima al 60% de contenido en el

material compuesto para tener propiedades adecuadas.

2.7.1. Laminacion Humeda en Bolsa de Vacio (Wet lay-up vacuum bagging)

La fabricacion de un laminado por medio de bolsa de vacio utiliza la presion atmosférica como
una abrazadera para unir las capas del material compuesto. El laminado es sellado dentro de una

envoltura hermética. Cuando la bolsa es sellada en el molde, la presion en el exterior como dentro
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de la bolsa es igual a la presion atmosférica aproximadamente 101.325 kPa (14.7 Psi). Como una
bomba extrae el aire dentro del volumen sellado, la presion del aire dentro del volumen sellado se
reduce, la presion del exterior se mantiene a 101.325kPa. La presion atmosférica forza los lados
de la bolsa de vacio y dentro de ella, poniendo una presion igual y uniforme sobre la superficie de
la bolsa de vacio. La diferencia de presion entre el interior y el exterior de la bolsa de vacio
determina la cantidad de fuerza de sujecion en el laminado. Teoéricamente, la presion maxima
posible que se puede ejercer sobre el laminado, si fuera posible lograr un vacio perfecto y

eliminar todo el aire en la bolsa de vacio, es de una atmosfera, o 14.7 psi [102].

2.7.2. Procedimiento de Bolsa de Vacio

El equipo y materiales para poder llevar a cabo la metodologia de bolsa de vacio (vacuum
bagging); una bomba de vacio, manguera, valvulas, cinta, molde, pelicula de separacion (peel
ply), pelicula respiradora (breather), pelicula de desmoldado (release film) como se muestra en la
figura 2.2d. Se coloca el molde que se va utilizar, en este caso es una placa de vidrio de 30 cm x
30 cm la cual se cubre con el reléase film para poder desprender de manera sencilla el laminado
al final del proceso. Se coloca el molde en el area de trabajo y es conveniente dejar un espacio
libre para la resina, las fibras y demds material a utilizar. Primero se coloca la pelicula
respiradora en el molde, la pelicula de desmoldado perforada, después la pelicula de separacion a
la cual se le distribuye resina en la superficie, luego se coloca la primera capa de fibra
previamente humectada con la resina sobre la pelicula de separacion. Este proceso se repite hasta

tener todas las capas que necesitemos.

El proceso final consiste en colocar nuevamente la pelicula de separacion, la pelicula de
desmoldado perforada para facilitar el paso de la resina a través de ella hacia la pelicula
respiradora y a un lado se coloca un fragmento de la pelicula respiradora junto con un iméan en
forma de anillo para luego colocar la bolsa de vacio que ya tiene adherida la cinta de sellado
cubriendo totalmente el molde. Se procede a realizar un corte pequeio a la bolsa de vacio donde
se encuentra el iman para proceder a colocar en ese lugar la valvula que se conecta a la manguera

hacia la bomba la cual se enciende para que genere el vacio durante 2 horas (ver la figura 2.3).
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Figura 2.3. a) colocacion de la pelicula de desmolde en el vidrio de 30 cm X 30 cm, b) bolsa de vacio con
la cinta, c) colocacion de todas las partes que conforman la técnica, d) formacion de la bolsa de vacio
alrededor, ¢) Conexidn de la bolsa de vacio hacia la bomba y f) vacio alcanzado.

2.8. Medicion de la fraccion del Volumen del Material Multiescala

La fraccion de volumen de la fibra en un compuesto se determina por digestion quimica de la
matriz. El método de digestion de la matriz esta normalizado, en el estindar ASTM D3171.

Consiste en disolver la matriz en un medio caliente de digestion (para matrices epoxicas se utiliza
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acido nitrico concentrado). Se debe de tener cuidado que el medio que ataque a la matriz no dafie
las fibras. Después de que la matriz es disuelta la fibra son pesadas. La fraccion de volumen es

calculada por el peso y las densidades de los constituyentes.

2.8.1. Método de Digestion de la Matriz

El equipo utilizado para este procedimiento incluye: bomba de vacio, un matraz al cual se le
pueda colocar el sistema de vacio, un vaso de sinterizado o embudo de Buchner con su respectivo
filtro, un vaso de precipitado de 500 ml, acido nitrico, una barra agitadora de vidrio, una placa de
calentamiento, un desecador y todo se realiza en una campana de extraccion. Se procede a cortar
una muestra de 50 mm x 50 mm del material compuesto y se pesa. También se pesa el vaso de
sinterizado seco. Se coloca todo el equipo de proteccion que se requiera para estos casos y se
activan los extractores de la campana. Se coloca la muestra en el vaso de precipitados de 500 ml
y se vierte 200 ml de acido nitrico (se utiliza la barra agitadora para verter el acido nitrico de
forma controlada). Se calienta la placa hasta que el acido expulse gases, evitando que el acido
alcance su punto de ebullicion. Se continua calentado hasta que la matriz se disuelva y la muestra
se desintegre, dejando las fibras expuestas. Se coloca el vaso de sinterizado en el matraz en el
cual se une la bomba de vacio, después se procede a verte el 4cido y la fibra dentro del vaso de
sinterizado. Se enciende la bomba de vacio y se procede a lavar la fibra tres veces con 20 ml de
acido nitrico, seguido con bafos de agua destilada como se muestra en la figura 2.4. Luego se
remueve el vaso de sinterizado junto con la fibra para secarse en la estufa a 100 °C durante 90
minutos. Romper los congregados de fibra ocasionalmente para facilitar su secado. Remover el
vaso de sinterizado junto con la fibra y dejarlo enfriar en el desecador, y pesar el vaso de

sinterizado junto con las fibras.
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Figura 2.4. a) Muestra para procedimiento de digestion, b) procedimiento de digestion y c) lavado de las
fibras en el vaso de sinterizado.

2.8.2. Calculo de la fraccion de Volumen de la Fibra

La fraccion de volumen de la fibra Vyes determinada por

_ pmW s
Vf B PfWm + pmWy (3)
donde Wyy W, son los pesos y pry pn las densidades de la fibra y la matriz, respectivamente y se
asume que el contenido de vacios es despreciable. La tabla 1 muestra los valores de la densidad

de los materiales utilizados.

2.8.3. Determinacion del Contenido de Espacio Vacio del Material Compuesto

Se pueden formar vacios en el material compuesto como resultado de gases y sustancias
volatiles que se generan durante el procesamiento quedando atrapados en la matriz. Los vacios
generalmente no son deseados. Por ejemplo, para piezas compuestas producidas en autoclave,
comunmente se desea un contenido vacio de menos del 1%. Teniendo en cuenta que para
calcular el contenido de vacio también se necesita realizar la digestion de la matriz. El

contenido de vacio requiere de la densidad del compuesto.
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w
Pe =75 (4)

donde W y V son el peso y el volumen del compuesto, respectivamente. Para obtener el

contenido de vacio, se considera la siguiente condicion para las diversas fracciones de volumen.

Vet vptv,=1
)

donde los subindices f, m y v representan fibra, matriz y vacio, respectivamente. De la ecuacion

anterior, se puede obtener una expresion para el contenido del volumen vacio

(W/p s +W /e e 6)

VV:]‘_ ”

Con los valores mostrados en la tabla 2.1, mas la masa de la fibra y la matriz se procedi6 a
calcular el valor del contenido de vacio en el material compuesto. Valores de fraccion de
fibra menores a 0.6, dan como resultado propiedades mecéanicas pobres en el material
compuesto unidireccional y debido a esto son recomendables valores mayores o cercanos a

0.6 en un material compuesto.

Tabla 2.1.Valores de densidad

. Fibra de Carbono Matriz Epoxica Laminado cuasi-isotropico
Material SikaWrap-301 DER 331 de 8 capas
Densidad 1.75 gr/em’ 1.2 gr/em’ 1.4665 gr/cm’

2.9. Caracterizacion del material compuesto multiescala
Una vez que se tenga el laminado se procedera a realizar las probetas para su correspondiente

caracterizacion mecanica. Las probetas seran hechas de acuerdo a los lineamentos descritos en las

normas ASTM que se utilizaron.
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2.9.1. Obtencion de las Probetas para la Caracterizacion Mecanica y Moiré

Para obtener las probetas de los laminados (figura 2.5a) fabricados con la técnica de bolsa de
vacio, se utilizd un equipo de corte de disco de diamante que cuenta con un espacio para la
colocacion del refrigerante, en la figura 2.5b se muestra el equipo de corte. El corte en un
material compuesto implica una serie de condicionamientos diferentes al corte convencional

en metales.

Figura 2.5. a) Cortes para las diferentes probetas de las pruebas mecénicas con dimensiones especificadas
por los estandares de prueba, b) equipo de corte con disco de diamante (con deposito de refrigerante).

Se tiene que tener en cuenta las siguientes consideraciones, las temperaturas alcanzadas
durante el proceso deben encontrarse dentro de un intervalo permitido por el material
polimérico que compone la matriz y a que una temperatura elevada no es conveniente, la baja
conductividad térmica de los materiales compuestos hace que la disipacion de la mayor parte
de la energia calorifica generada durante el corte sea disipada a través de la herramienta
utilizada. La energia calorifica no disipada resulta en un aumento de la temperatura en el
corte (el uso de liquidos refrigerantes puede modificar las propiedades mecanicas debido a la
absorcion del liquido) y la diferencia que existe entre los coeficientes de dilatacion térmica de
las fibras y la matriz favorece la aparicion de esfuerzos residuales, siendo éstos mayores
cuanto mayor sea el gradiente de temperatura. Por todo lo antes mencionado, el corte para la
obtencion de las probetas es un paso critico. Se realizo el corte del material utilizando agua
como refrigerante para minimizar la elevacion de la temperatura en el material.

38



2.9.2. Preparacion de las Probetas para Tension

Una vez cortado los laminados y obtenido las probetas para tension se procedié a prepararlas de
acuerdo a la norma [103] ASTM D3039, en la cual para laminados cuasi-isotropicos se utiliza las
siguientes medidas para la probeta que son 2.5 cm de ancho por 25 cm de largo. Para este tipo de
laminados es recomendable colocar tabs (lengiietas) en los extremos de la probeta para evitar que
el material compuesto sufra dafios por el agarre al colocar la probeta en la maquina de pruebas
universales las dimensiones de los tabs son de 5.6 cm de largo y 1.5 mm de ancho, cuando se
utilizan mordazas con formas de cufia es recomendable utilizar tabs que tengan angulos bajos de
bisel y una transicion suave hacia la probeta. Los tabs se fabricaron de placas fendlicas y estos se
adhirieron a las probetas con un pegamento especial (Loctite) para tener una uniéon dptima entre
el tab y el material compuesto este pegamento alcanza su maxima resistencia dentro de siete dias.
Es importante colocar una fina capa del pegamento en la superficie de la muestra, para evitar

fallas dentro de los tabs. En la figura 2.6 se muestra las probetas que se utilizaron para el ensayo

de tension.
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Figura 2.6. Probetas de tension y geometria de los tabs.
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2.9.3. Preparacion de las Probetas para Compresion

Una vez cortados los laminados y obtenidas las probetas para compresion se procedid a
prepararlas de acuerdo a la norma [104] ASTM D3410, en la cual se utilizan las siguientes
medidas para la probeta: 1.0 cm de ancho por 15 cm de largo para laminados cuasi-isotropicos.
Para este tipo de laminados es recomendable colocar tabs en los extremos de la probeta para
evitar que el material compuesto sufra dafios por la compresion y friccion ejercida por las
mordazas del accesorio para las pruebas de compresion. Las dimensiones de los tabs son: 6.25 cm
de largo y 1.5 mm de espesor. Los tabs se fabricaron de placa fendlicas fibroreforzada y estos se
adhirieron a las probetas con un pegamento especial de la marca Loctite para tener una union
Optima entre el tab y el material compuesto. Este pegamento alcanza su méxima resistencia

aproximadamente en siete dias. En la figura 2.7 se muestra las probetas de compresion.

S—

10 mm

0.254 mm de espesor maximo def adhesivo

o g ) s
|

2.5 mm . ; ——
62.5 mm |25 mml 62.5 mm |

Figura 2.7. Probetas de compresion.
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2.9.4. Preparacion de las Probetas para Cortante

Una vez cortado el laminado para el tamafio que se indica en la norma [105] ASTM D5379 se
procedié a realizar la muesca que se indica en la norma cabe aclarar que la muesca tiene un
angulo de 45°, pero se realiza una muesca que no acaba en forma de punta si no en forma de arco
catenario. Para realizar la muesca se utilizd una fresa en forma de v de 45°. Es recomendable
colocar 3 muestras al mismo tiempo, marcar en la probeta la distancia 3.8 mm en la que se
perforara un orificio de 1.5875 mm (1/16 de pulgada) para tener la forma de arco en ambos
extremos a lo ancho de la muestra. Habiendo realizado lo anterior se posiciona la fresadora lo
mas cerca posible a la muestra y se hace avanzar hasta recorrer una distancia de 3.76 mm. Luego
se procede a elevar la fresa a 0.56 mm para realizar el siguiente corte y luego se procede a bajar
la fresa 1.12 mm para realizar el siguiente corte y asi se obtiene la muesca de la muestra del
mismo modo se realiza del otro lado de la muestra. Esto para que la muestra no falle de manera

inmediata y se tenga una mejor transferencia de la fuerza a lo largo de la muestra.

Es recomendable colocar tabs a las muestras ya que esto reduce las fallas locales debido
aplastamientos por el agarre del accesorio y reduce la posibilidad de retorcer la muestra, al
colocar los tabs en las muestras también se utilizd el pegamento Loctite para una buena
adherencia a la probeta y los tabs son del mismo material que la de las probetas a tension. Como

se indica en la figura 2.8.

38 mm |

90° COMO se requiera
45° s
N/ '

]
| 11.4mm 19 mm
]

3.8 mm
[}
0.79 mm

- 76 mm

Figura 2.8. Probetas de cortante.
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2.9.5. Preparacion de las Probetas para Resistencia en la Union

La preparacion de las muestras para la union hay que realizarlas con un minucioso cuidado ya
que al perforar las muestras con cualquier tipo de broca se puede ocasionar delaminacion al
material lo cual no es deseado pues reduce la resistencia del material y ademas le produce un
desgaste considerable a la broca, debido a esto es importante utilizar brocas de punta de
diamante por su dureza. Es conveniente tener presente que cuando se realice la perforacion hay
que utilizar un liquido refrigerante ya que al perforar se realiza mucha friccion al material ya que
una temperatura elevada no es conveniente, la baja conductividad térmica de los materiales
compuestos hace que la disipacion de la mayor parte de la energia calorifica generada durante el
corte sea disipada a través de la herramienta utilizada la energia calorifica no disipada
revierte en el aumento de la temperatura en el corte y la diferencia que existe entre los
coeficientes de dilatacion térmica de las fibras y la matriz favorece la aparicion de esfuerzos
residuales como se mencion6 con anterioridad. El tamafio de la perforacion es de 6.35 cm (1/4
de pulgada) y las dimensiones de la probeta son las siguientes 3.5 cm de ancho por 13.5 cm de

largo se utilizé la norma [106] ASTM D5961 procedimiento A. En la imagen 2.9 se muestra las

probetas obtenidas.
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Figura 2.9. Probetas de unién mecanica.
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2.9.6. Colocacion y Preparacion de Galgas Extensiométricas para Medicion del
Moédulo Elastico y Modulo Cortante

Una galga extensiométrica es un sensor que mide la deformacion y se basa en el efecto
piezorresistivo que es la propiedad que tienen ciertos materiales de cambiar el valor nominal de
su resistencia eléctrica cuando se somete a esfuerzos y se deforma en direccion de la fuerza
aplicada. La aplicacion de una fuerza deformard la galga que a su vez hara que varié su
resistencia eléctrica y de este modo se logra una lectura directa de la deformacion del material.
Las galgas que se emplearon para colocar las en las probetas de tension y cortante son las que se

muestran en la figura 2.10, respectivamente.

T==i\

/

Figura 2.10. Imagen de a) Galga biaxial para tension y b) galga de 45° para cortante.

La galga biaxial se utiliza para obtener el modulo elastico E; mientras que la galga de 45° se
utiliza para obtener el modulo de cortante Gj,. Para la colocacion de la galga en las probetas se
utiliz6 un adhesivo especial y procedimientos de limpieza de la superficie de la probeta para
librarla de impurezas que pudieran afectar la adhesion. Primeramente, se utiliza alcohol
isopropilico para eliminar grasas y luego se utiliza un liquido acondicionador (solucion de 4cido
fosforico diluida) para limpiar la superficie, luego se procede a lijar el area para mejorar la
rugosidad y se vuelve utilizar liquido acondicionador para limpiar la muestra nuevamente y por
ultimo se utiliza un neutralizador para regular el pH de la muestra. Una vez realizado todo el
procedimiento se coloca el adhesivo en la galga extensiométrica, asi como en el area que se
limpid. Para la correcta alineacion de ésta, se tienen que trazar unas lineas de referencia en la
probeta sin dafiar la superficie. Es necesario aplicar una presion pequefia a la galga y para esto se
utiliza una goma de silicon junto con una placa pequefia de aluminio los cuales son sostenidos por
unas abrazaderas hasta que el adhesivo cure. Para realizar la medicion de las deformaciones

unitarias con las galgas extensiométricas se requiere realizar conexiones adecuadas para
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compensar las variaciones en la temperatura y no afecte en la medicion de la deformacion. Para
soldar los cables se utilizd un equipo con un cautin tipo lapiz de punta delgada y bobina para

soldadura 60/40 de 18 awg. Como se muestra en la figura 2.11.

Figura 2.11. Imégenes de a) probeta de tension y b) probeta de cortante con las galgas extensiométricas.

2.9.7. Caracterizacion Mecanica del Laminado

Medir las propiedades mecanicas es parte fundamental para comprender al material compuesto.
Es necesario medirla resistencia a tension, cortante y resistencia en la uniébn ya que estas
propiedades influyen en el comportamiento del material compuesto. A continuacion, se detalla
cuales fueron los parametros utilizados para realizar los ensayos antes mencionados. Se realiza el
ensayo a tension, compresion, cortante y union de acuerdo a las normas mencionadas en los
apartados anteriores, asi como las dimensiones empleadas. Se utilizaron seis probetas para
realizar las pruebas de tension, compresion, de cortante y de resistencia de la union para las
diferentes formulaciones las cuales fueron condicionadas a 25°C y a una humedad relativa de
50% como se indica en la norma durante 48 horas, luego se procedi6 a realizar el ensayo en la
maquina universal Shimadzu Modelo AGS-1 Autograph a 25°C, empleando una celda de carga

de 100 kN y 20 kN respectivamente y una velocidad del cabezal de 2 mm/min.

Para la medicion del mddulo eléstico y el de cortante por medio de las galgas extensiométricas se
utilizé el equipo Vishay P-3500 indicador de deformacién portable que es analdgico (con una
salida maxima de +2.5V, ajustable a un intervalo de 40uV/pe a 440uV/ue) y digital (con una
pantalla LCD con una salida de lectura con un intervalo de £19999u¢ a 1pe de resolucién) el cual

se acompaiia del equipo SB-10 que es una unidad de balance ¢ interruptor el cual cuenta con 10
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potenciometros individuales para ajustes de balance finos. Para la medicion de las galgas tanto
para tension como para cortante se utilizd una conexion de cuarto de puente y las condiciones
para la realizacion de las pruebas se encuentran en las normas de la ASTM D3039 y D5379. En la

figura 2.12 se muestra la colocacion en los respectivos equipos para la realizacion de las pruebas.

Para las pruebas en la union mecanica que se utilizaron laminados cuasi-isotropicos de acuerdo al
procedimiento A de la norma ASTM-D5961. La resistencia de aplastamiento fue calculada

utilizando la siguiente ecuacion:

Op =% (7)

donde D, es el diametro del orificio, ¢ es el espesor del especimen y P es la fuerza aplicada al
especimen. De igual forma el esfuerzo en tension en la area de union o, del especimen fue

estimada utilizando la siguiente ecuacion:

P

e = woppt (8)

aqui W es el ancho del especimen. El esfuerzo cortante fue estimado utilizando la siguente

formula:

_ P
Tout = Jet (9)

donde e es la distancia longitudinal del centro del orificio al final del extremo del especimen.

Figura 2.12. a) Prueba de tension con extensémetro, b) Prueba de compresion, cortante y de resistencia en
la unién y c) Equipo de medicion mediante galgas extensiométricas.
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2.9.8. Monitoreo por Emision Acustica de Pruebas de Tension y Resistencia al

Aplastamiento.

Para el monitoreo de las sefales acusticas se utilizaron dos transductores piezoeléctricos. Los
sensores fueron fijados para las pruebas de tension a una distancia de 70 mm uno del otro,
mientras que las pruebas de union a una distancia de 15 mm alrededor del orificio, usando un
adhesivo como acoplante actstico y a su vez sujetadas con una cinta adhesiva [107]. Se fij6 un
umbral de 30 dB para observar las sefales acusticas ya que es utilizado generalmente en la
mayoria de los compuestos fibroreforzados [108, 109]. Las sefiales fueron procesadas por el
sistema de emision acustica Micro 11 PCI-2. La velocidad de onda para cada formulacion de
material compuesto se obtuvo mediante la técnica Hsu-Nielsen que consiste en romper una
puntilla de grafito sobre la muestra, este ensayo calcula indirectamente la velocidad de

propagacion de onda acustica del espécimen como se indica en la figura 2.13.

Fuente: Hsu-Nielsen
(roturade minade lapiz)

guia

mina lapiz

Mina: 2H
Diametro: 0.5mm (0.3mm)
Longitud: 3.0 +/- 0.5mm

Figura 2.13. Esquema de la técnica Hsu-Nielsen.

2.10. Distribucion de Esfuerzos en el Laminado Multiescala

Los especimenes para union mecanica simple los cuales son los mismos que se utilizaran en la
norma ASTM D5961 para de esta forma estudiar los patrones de distribucion en el material
multiescala. Con esto se ha de entender que se realizara esto tanto para el material compuesto
multiescala, asi como al material compuesto que no cuenta con el nanorefuerzo. Hay técnicas que

son adecuadas para este tipo de estudios, en el apartado siguiente se describird una técnica muy
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util, eficaz y de alta sensibilidad. Asi como la realizacion de un modelado del material compuesto

por medio de un software comercial.

2.10.1. Preparacion del Molde para la Rejilla de Moiré

Para la fabricacion del molde se utilizd una rejilla de difraccion de 1528 ranuras por mm de

forma cuadrada de un tamafio de 25mm x 25mm que funciona como molde maestro, y silicon.

a) muestra cemento o
\ epbxico muestra recubrimiento

de oro

Rejilla
Grabada

Figura 2.14. a) proceso de replicacion de la rejilla, b) imagen del molde maestro de la rejilla de difraccion,
¢) molde que se obtuvo de silicon y d) molde de silicon con la deposicion del material reflectivo.

Para evitar problemas al retirar el silicon de la rejilla del molde se prepara una solucioén de agua
destilada y octilfenoxipolietoxietanol en una relacion de 200:1 la cual funciona como un agente
humectante que protege el molde maestro ademas de no dejar marcas al momento de secado en el
molde, esto permite que el silicon no se adhiera en la superficie de la rejilla de difraccion una vez
preparada la solucion se coloca un poco de la solucidon en una caja de Petri de vidrio el molde

maestro se sumerge en la solucion durante 30 segundos, el cual se retira dejandose secar a
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temperatura ambiente durante 48 horas teniendo cuidado que no se contamine la superficie.
Seguidamente se vierte el silicon de modo que se forme un hilo delgado para facilitar la salida del
aire atrapado durante su preparacion se deja aproximadamente una 1 hora para dejar escapar el
aire que pudiera quedar atrapado en el silicon, y se procede a colocar la rejilla de difraccion sobre
el silicon realizando un angulo de 45° bajandola lentamente se procede a colocar un peso de 500
gramos sobre el molde maestro para mejorar el contacto entre las dos superficies, dejandolo
durante 24 horas para el curado del silicon. Por tltimo, se retira el molde maestro, en la figura

2.14 se muestra el resultado obtenido.

Usando el molde de silicon se procede a depositar una fina capa de una aleacion de oro con un
lantanido en su superficie, empleando el equipo de pulverizacion catddica el cual se programa
con 20 segundos de deposicion. Luego se retira del equipo el molde (figura 2.14), el cual se

depositara en la probeta de la union mecanica.

2.10.2. Preparacion de la Probeta para Moiré

El molde descrito en el punto anterior ya impregnado con la pelicula metalica reflectante de oro
evaporado, se adhiere a la muestra de material con un adhesivo liquido, por lo general la misma
resina epoxi que se utiliza en la preparacion del laminado. Se deposita una capa fina entre la
muestra y el molde. La interfaz entre la pelicula metalica y el molde subyacente es mas débil, por
lo que la pelicula metalica reflectante se transfiere a la muestra junto con las colinas y valles de la
rejilla y el molde de silicon se separa facilmente [110]. El espesor de la rejilla es de

aproximadamente 25 pm. Como se muestra en la figura 2.15.
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a) Especimen j b)

Adhesivo ne curado Pelicula Metalica

Maolde _

\
'\-.\\
j Adhesivo no curado

Cotonete ﬂ

Especimen

¥ Rejila
Adhesivo curado I F 1
L 55 Pelicula Metdlica

Figura 2.15. Imagenes de a) procedimiento de depositar de la rejilla en la probeta y b) probeta con la
rejilla colocada para realizar Moiré interferometrico.

2.10.3. Interferometria de Moiré

El montaje del equipo para interferometria de Moiré,y del equipo de cargase describird a
continuacion: se utiliza la luz laser de una longitud de onda de 633 nm de infrarrojo cercano que
se hace pasar a través del lente de un objetivo. Seguidamente, el haz de luz laser a traviesa un
filtro espacial, esto es, un orificio situado exactamente en el punto focal del lente del objetivo.
Este orificio mide unas diez micras de diametro y funciona como una obstruccion mecanica de la
luz laser y solo permite el paso de la zona mas intensa del haz de luz. El haz de luz laser
divergente pasa por un colimador para obtener un haz de luz, ampliado y paralelo y que incide en
ambos, la rejilla formada en la probeta y en el espejo de primera superficie que se encuentra
situado a un lado de la probeta, a un angulo de 90° con respecto a la probeta. De esta manera, dos
haces de luz inciden sobre la rejilla de difraccion, uno directo de la fuente de luz laser y el
segundo es el reflejado por el espejo. El angulo de incidencia a se calcula utilizando la ecuacion
elemental de difraccion de una rejilla, sen a= Af/2 donde A es la longitud de onda de la luz laser, f
es la frecuencia de la rejilla de difraccion obteniéndose un valor de 30.052°. Dado que los dos
haces de luz laser incidentes sobre la probeta forman un dngulo igual a 2a, se formaré una rejilla
virtual que resulta en un patrén de interferencia con un niimero de franjas similar al del nimero

de lineas en la rejilla de difraccion del espécimen. La superposicion de este patron de
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interferencia formado por los haces de luz incidentes y de las lineas de la rejilla; forman un
patron de lineas de Moiré que se capta a través del objetivo de una camara fotografica o de video
a través del cual se observa el patron de interferencia. En la imagen 2.16 se muestra el arreglo

descrito con anterioridad para interferometria de Moir¢ de luz léaser.

Direccion de rejilla para medire, \ Dire_ccién de rejilla para medir ey

Haz de luz directo A__‘ Haces de luz

del espejo ") Hazde luz directodel laser difractados, paralelos
W antes de carga

a e T B » . A

Aave B - B / |
Haces de luz difractados, ( b) Y | ( C)
paralelos antes de carga

Figura 2.16. (a) Esquema del equipo utilizado para realizar la técnica de Moiré Interferométrico de luz
laser; (b) Esquema de los haces de luz laser incidentes y difractados de la rejilla de difraccion en el
espécimen para determinacion de &;; (¢) Esquema de los haces de luz laser incidentes y difractados de la
rejilla de difraccion en el espécimen para determinacion de &y;
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CAPITULO II1

RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos y su discusion. Los tratamientos a los que
fueron sometidos la fibra de carbono y las nanoplaquetas de grafeno; como su caracterizacion con
diferentes técnicas, su deposito en las fibra, asi como el reporte de las propiedades mecénicas del
laminado de material compuesto cuasi-isotropico y mediante la técnica de interferometria de
Moiré obtener experimentalmente de las deformaciones que ocurren en el material alrededor del
orificio y de esta forma comprender si las nanoplaquetas de grafeno mejoran la distribucion del

esfuerzo.

3.1. Caracterizacion de la Fibra de Carbono y Nanoplaquetas de Grafeno

Se realiz6 la caracterizacion morfologica, asi como la composicion elemental de la fibra de
carbono y las nanoplaquetas de grafeno para los tratamientos con los cuales se modificaron las

propiedades superficiales de la fibra y el grafeno.

3.1.1. Morfologia de la Superficie de la Fibra de Carbono y Nanoplaquetas de

Grafeno

Las iméagenes de microscopia electronica de barrido (MEB) obtenidas se presentan en la figura
3.1 para el tratamiento aplicado a la fibra de carbono, en la figura 3.1c se muestra la fibra de
carbono pristina comparada con la fibra de carbono tratada con una solucion de 4cido sulftrico +
acido nitrico. Es posible notar visualmente que la fibra presenta pequefios desprendimientos en
sus capas externas, este dano es comun cuando se utilizan 4cidos para la oxidacion de las fibras
por lo cual este tipo de deterioro puede afectar las propiedades mecénicas dependiendo de la
magnitud del dafio presente en las fibras [111, 112], Con esto se prueba que las fibras de carbono
presentan dafios en su estructura por el tratamiento acido pero no de forma significativa, lo que

confirmaria que no afecta las propiedades mecanicas de la fibra.
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Figura 3.1. Imagenes de MEB de las nanoplaquetas de grafeno con el tratamiento de 3-
glicidoxipropiltrimetoxi-silano y fibra de carbono con el tratamiento con H,SO+/HNO;: a) nanoplaquetas
de grafeno pristina, b) nanoplaquetas de grafeno silanizadas, c) fibra de carbono pristina, d) fibra oxidada.

Las iméagenes de microscopia electronica de barrido (MEB) para las nanoplaquetas obtenidas se
presentan en la figura 3.1. La figura 3.1a se muestra a las nanoplaquetas pristinas mientras que en
la figura 3.1b son las nanoplaquetas tratadas con el silano 3-glicidoxipropilmetoxisilano. En la
figura 3.1a y 3.1b puede observarse que en ambas hay presencia de aglomeraciones de las
nanoparticulas; debido a su fuerte enlace n-m presente en su apilamiento resultado de su gran area
superficial [42], aunque las nanoplaquetas de grafeno silanizado se puede notar aglomeraciones
formando estructuras mas compactas como se muestra en las micrografia esto puede ser debido al
tratamiento y puede ayudar a dispersar las nanoplaquetas mas facilmente, mientras que el grafeno

pristino se encuentra aglomerado de una forma mas masiva.
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3.1.2. Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) para la Fibra de

Carbono y las Nanoplaquetas de Grafeno

A continuacion, se muestra la figura 3.2a en la cual se presenta los resultados obtenidos por EDS
en razon del porcentaje de masa del oxigeno presente en la fibra de carbono entre el porcentaje de
masa del carbono en el area de muestreo. Como se puede observar, las fibras de carbono pristino
presentan un porcentaje de masa de oxigeno apreciable que corresponde al tratamiento con el
cual son fabricadas y no es debido a la absorcion de humedad del ambiente. La cantidad de
oxigeno presente aumenta por el tratamiento, lo cual indica un mayor porcentaje de oxigeno en la
superficie de las fibras de carbono, evidenciado por los resultados obtenidos por EDS en la figura
3.2a, asi como en los espectrogramas presentados en la figura 3.3b. Como se esperaba el
tratamiento quimico con H,SO4/HNO; genera un aumento adecuado del porcentaje de oxigeno.
La cantidad de oxigeno presente en las fibras oxidadas debido al tratamiento estd de acuerdo con
lo reportado[113]. Se puede ver el porcentaje de oxigeno generado por el tratamiento en la tabla
II. En la figura 3.2b se presentan los resultados obtenidos por EDS y se observa el porcentaje de
oxigeno presente en las nanoplaquetas de grafeno entre el porcentaje de carbono. Como se puede
ver las nanoplaquetas de grafeno presentan un porcentaje de oxigeno que corresponde a la
metodologia utilizada para su elaboracion. El porcentaje de oxigeno presente aumenta debido al
tratamiento de funcionalizacion, significando que hay una mayor cantidad de oxigeno en las

nanoplaquetas de grafeno. Esto es evidente en la figura 3.2b donde se puede apreciar claramente.

a) 0354 b) 0354
i
0.30 T 030 ]
028 025+ I
£ 020 & 0204
4 g
9 015 ) 015
# ]
- E
oo o1
0.05 4 008
0.00 : T 1 ooo T r
Fibea Pristina Fibra Cradads Grafena Pristing Grafeno Silanizado

Tratamiento Tratamiento

Figura 3.2. Relacion de porcentaje en masa de O/C entre los materiales pristinos y sus tratamientos a)
fibra de carbono y b) nanoplaquetas de grafeno

53



0

0 1 2 k)
ull Scaie 9642 cis Cursor: 0.000

05 1 15 2 4
ul Scale 8650 cts Curscr: 2223 (B3cts) ke W Exmmap

ectrim 4

05 15
ul Scale 865D cts Curscr: 2223 (57 cls)

3 ) £ 2
WY mm ' Bowman

Figura 3.3. Espectrogramas de EDS con su respectiva area de muestreo para a) fibra pristina, b) fibra
oxidada, c) nanoplaquetas de grafeno pristina y ¢) nanoplaquetas de grafeno silanizadas.

Como se esperaba con el tratamiento quimico con el silano 3-glicidoxipropiltrimetoxisilano
genera una presencia adecuada del porcentaje de silano como se muestra en el espectrograma de
la figura 3.3c, al mismo tiempo que aumenta el porcentaje de oxigeno gracias a que en su
estructura cuenta con este elemento quimico como se mencion6 en el parrafo anterior. En la tabla

3.1 se muestra los valores con su respectiva desviacion estandar.
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Tabla 3.1. Valores de EDS para los diferentes materiales.

Muestra Masa % de los elementos

C O Si o/C
Fibra Pristina ~ 89.56(+1.51) 10.44(£1.56)  ------ 0.08(+0.017)
Fibra oxidada 77.52(%0.76) 22.36(+0.76)  ------ 0.31(+0.013)
nPG-C750 87.93(x1.15) 12.15(%1.22)  --—-—-- 0.14(£0.015)
nPG-GPTMS  75.14(x1.26) 19.89(£2.72) 4.8(x1.25) 0.27(+0.037)

3.1.3. Espectros de Transmision de Infrarrojo de nanoplaquetas de grafeno y fibra
de carbono

En la Figura 3.4a se muestran los espectros de FTIR de las nanoplaquetas de grafeno pristinos y
los silanizados con Z6040 en las cuales se puede observar cualitativamente los grupos
funcionales. Comparando los espectros de las nanoplaquetas de grafeno y los silanizados se
observa la aparicion y pérdida de bandas en el espectro de FTIR los cuales se discutirdn a
continuacion. La presencia de la banda 3483 cm™ denota la aparicién del enlace -OH con
movimiento de estiramiento, la banda en 1767 cm™ muestra la existencia del grupo C=0 con el
movimiento de estiramiento, el pico 1594 cm™ indica el estiramiento del grupo C=C esta es una
sefial caracteristica sp’ ya que los procesos de manufactura de estas nanoplaquetas son no
oxidativos, el pico en 1240 denota el movimiento de torsion del grupo -C-OH [23,29]. En el
espectro del grafeno silanizado se puede notar la aparicion de dos picos en 2956 cm™ y 2874 cm’™
que son el estiramiento del grupo -CH, asi también la presencia de la sefial en 775 cm™ es de
balanceo de este grupo [32, 33], 1747 cm™ y 1594 cm™ sefiales intensas del grupo carbonilo que
indican su presencia con el estiramiento de C=0 [29], 1136 cm” y 917 cm™ se muestra la
presencia del grupo SiO [32, 33]. En la figura 3.4b se muestra el espectro de las fibras de carbono
pristina y la oxidada, la fibra pristina muestra un pico amplio en 3068 cm™ que representa el
estiramiento del grupo C-H de los anillos epoxicos, el pico en 1531 cm™ y 1281 cm™ muestran la
presencia del grupo C-O respectivamente en flexion y estiramiento, y el pico 1115 cm™ muestra el
doble C=C debido al epoxico [34,35]. Para la fibra oxidada desaparece la banda 3068 cm™

mientras que se observa la presencia del pico en 2913 cm™ del grupo C-H, la aparicién de picos
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en 1625 cm’, 1427 cm’ y 1209 cm™ muestran la presencia del grupo C=O cetona con
movimientos de estiramiento y torsion en la fibra debido a la oxidacion, por ultimo, el pico en

1012 es el corrimiento del enlace C=C de aromatico [35,36].
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Figura 3.4. Espectros de FTIR de a) nanoplaquetas de grafeno y b) fibra de carbono.

3.2. Porcentaje de Volumen de Fibray Vacio

Los valores de la fraccion de volumen de la fibra y el contenido de vacio se encuentran listados
en la tabla 3.2 para las diferentes concentraciones de nPG. Como se observa, los valores de
fraccion de volumen medidos no varian y el contenido de vacio presentan una pequeia variacion
del laminado con 0.25% de nPG-GPTMS con respecto al laminado que no contiene las
nanoplaquetas de grafeno, hay que tener presente que las nanoplaquetas solo se encuentran
presentes en el recubrimiento que se aplicé a la fibra y la concentracion de las nanoplaquetas no
es elevado por lo cual la variacién que se presenta es menor ya que no influyen en la viscosidad
de la resina al preparar el laminado, aunque si esta presente la modificacion de la rugosidad de la
fibra por el recubrimiento. En general, se considera que los compuestos de fibra formados de
resina epoxi mediante aplicacion en himedo y fabricados mediante bolsa de vacio adolecen de un
alto volumen vacio inherente, en comparacion con los sistemas preimpregnados en autoclave, vy,
de hecho, pueden alcanzar el 10% o mas en algunos casos [37]. Una razon para esto es que la

consolidacion de la bolsa de vacio cominmente empleada se lleva a cabo en gran medida sin
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tener en cuenta la viscosidad de los sistemas de resina que se usan, luego, se puede decir que el

contenido de vacio en los laminados fue aceptable [38].

Tabla 3.2. Porcentajes de fraccion de volumen y porcentaje de vacio en los laminados de material
compuesto fabricados.

Control nPG-GPTMS
Concentracion nPG (wt %) 0 0.1 0.25
Fraccion de volumen fibra, Vi (%) 59.12 59.1 59.63
Contenido de vacio (%) 3.84 3.82 4.02

3.3. Imagenes de Microscopio Electronico de Barrido y Microscopio de Fuerza

Atomica para el Recubrimiento de la Fibra de Carbono

La uniformidad del recubrimiento y la dispersion de las nanoplaquetas de grafeno fueron
investigadas por MEB-EC. En la figura 3.5a se muestra la imagen de la fibra oxidada sin
recubrimiento y en ella se observan surcos y crestas que son generadas por la forma de obtencion
de las fibras. En la figura 3.5b se muestra la imagen de la fibra con el recubrimiento de resina y
se nota que se encuentra recubierta pero la resina, se observa con ciertas aglomeraciones. Esto
puede atribuirse a la forma de aplicacion el recubrimiento, dejando partes con mayor cantidad de
resina en la fibra y del mismo modo, el disolvente que se utilizd para diluir la resina también
puede influir. En las imagenes 3.5¢ y 3.5d de la fibra con 0.1 % de nPG-GPTMS se observa que
el recubrimiento cuenta con las nanoparticulas en su superficie, sin aglomerados, pero no estan
distribuidor de manera uniforme alrededor de la fibra; del mismo modo, la resina esta presente en
mayor proporcion en algunas partes, mientras que en las imagenes de la figura 3.5¢ y 3.5f de la
concentracion de 0.25% se observa una mayor cantidad de las nanoparticulas pero se encuentran
mas aglomeradas en la superficie notandose una mayor cantidad de resina en la superficie de la
fibra. Esto puede atribuirse ademas de la forma de aplicacion del recubrimiento, al aumento de la

viscosidad de la resina debido a una mayor concentracion del nPG-GPTMS en el recubrimiento.
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Figura 3.5. Iméagenes MEB de a) fibra de carbono oxidada, b) recubrimiento con resina, ¢)—d) fibra de
carbono recubierta con resina-nPG-GPTMS al 0.1% y e)-f) fibra de carbono recubierta con resina-nPG-
GPTMS al 0.25%.

En la figura 3.6, se muestran imagenes que corresponden a las fibras de carbono con
recubrimiento, con diferencias muy importantes en la superficie observadas por MFA. La figura
3.6a presenta una superficie mas suave que corresponde al tratamiento de solo resina, mientras
que las imagenes 3.6b y 3.6c presentan una superficie con mayor rugosidad que concuerda con
las obtenidas con el MEB. La presencia de aglomeraciones en la superficie de la fibra no
contribuye al mejoramiento de las propiedades mecénicas. La rugosidad superficial fue estimada

de las imagenes de MFA mediante el software WSxM como se muestra en la tabla 3.3.

Tabla 3.3. Area superficial y Rugosidad maxima de los tratamientos.

Area Area Superficial Diferencia del Area Rugosidad
Tratamiento de la Fibra Superficial Proyectada (um) Superficial (%) Ripax (nm)
(um)
Fibra con recubrimiento 0.0938 0.0936 0.277 3.8
0.1% de nPG-GPTMS 0.0965 0.0936 3.09 11.8
0.25% de nPG-GPTMS 0.0944 0.0936 0.939 30.4

Un cambio importante de los valores del area superficial puede ser apreciado debido a los

tratamientos y esta diferencia es mayor para el tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS. El
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incremento en el area superficial significa que existe mas area interfacial, esto significa la
existencia de mas sitios de interaccion fibra-matriz, ademas de interacciones mecanicas como
friccion e interacciones fisico-quimicas resultando del agente de acoplamiento e interacciones
con la resina [5], [44, 45]. Asimismo, la maxima rugosidad R;,,x observada para 0.25% de nPG-
GPTMS, puede ser atribuido a la presencia de grandes aglomeraciones, como se muestra en la

figura 3.5f y 3.6c.

600.0 nm | ‘ 600. nm 600.0 nm
Figura 3.6. Topografia de MFA de a) fibra recubierta con resina, b) 0.1% de nPG-GPTMS, c) 0.25% de
nPG-GPTMS.

3.4. Imagenes de Microscopio Electronico de Barrido para Fractura del Laminado en

Tension y en la Union Mecanica

Las imagenes del MEB en la figura 3.6 muestran la superficie de fractura ocurrida por tension en
el material compuesto que presentd una falla de tipo explosiva de acuerdo a la norma ASTM
D3039 para los diferentes tratamientos. En las figuras 3.7a se observa la fibra solo con el
recubrimiento de resina en la cual es evidente que las fibras permanecen casi juntas y en su
superficie presentan resina.Esto indica que hay una buena adhesion y se puede inferir que la falla
del material es tanto interfacial como cohesiva.Las imagenes 3.7b corresponden al material
compuesto con recubrimiento con 0.1% de nPG-GPTMS y se nota una mayor cantidad de resina
entre las fibras, lo cual indica una mayor adherencia interfacial por lo que es una falla mas

cohesiva, mas ductil. Las imdgenes 3.7c muestran la fractura con el recubriento con 0.25% de
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nPG-GPTMS y una mayor presencia de resina sobre las fibras, sin embargo, existen areas en las
cuales se observa que las fibras se deslizaron de la matriz, lo que indicaria una falla interfacial de
la matriz, ademas, para las fibras con 0.1% y 0.25% de nanoplaquetas de grafeno se pueden ver

mas juntas que las que solo contienen resina.

Figura 3.7. Imagenes de MEB de la fractura del ensayo de tension a) solo resina, b) con 0.1% de nPG-
GPTMS y ¢) con 0.25% de nPG-GPTMS.

Las imagenes MEB de la figura 3.8a muestran que las fibras con solo recubrimiento de resina
sufrieron una falla interfacial con el desprendimiento fibra-matriz. Estas imagenes corresponden a
puntos en la transicion desde el area de contacto entre laminado y pasador donde puede ocurrir

una falla por compresion y puntos que soportan esfuerzos de tension en la union en la vecindad del
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orificio. Se nota una clara diferencia entre el 4rea cargada por esfuerzo de tension y el area de la
impresion residual del pasador en los compuestos de fibra de carbono con resina y los tratados con
nPG. Es evidente que la resistencia al cortante interfacial desempefia un papel importante en el
modo de falla. En el area de compresion hay una marcada presencia de una deformacion
permanente en la matriz. Observando de cerca a los fenomenos de falla local en el area cargada
por compresion, se puede decir que el grado de plasticidad de la matriz parece variar de acuerdo

con el nivel de adhesion interfacial.

En la figura 3.8b para 0.1% de nPG-GPTMS, se observa una mayor cantidad de resina adherida a
la fibra lo que indica una falla por parte de la matriz, mientras que para la figura 3.8c para el
0.25% nPG-GPTMS, también se pueden distinguir pequefios mechones de epoxi deformado
alrededor de los extremos de la fibra. Los surcos caracteristicos del desprendimiento de la matriz
de fibra no se notan, por lo tanto, se puede decir que presentan una mejor transferencia de fuerza.
Ademas, para estas dos figuras, en el area cargada con pasadores solo se notan algunas fallas de
fibra por pandeo o cizallamiento en la region de contacto entre laminado y pasador. Se postula que
la apariencia de la region desgastada es causada por el pandeo de las fibras como resultado de la
geometria del pasador que tiende a arquear los extremos de la fibra. Esto también puede estar
relacionado con cualquier fuerza de friccion que esté presente entre la superficie del material
compuesto y el pasador. Estos modos caracteristicos de falla se observaron consistentemente para
ambos sistemas con nPG. Asimismo, la presencia de nPG en la interfase fibra-matriz, ademas de
aumentar la rigidez en el plano del laminado también proporciona una rigidez adicional en la
direccion del espesor del laminado, los cuales son importantes para resistir la falla por los
esfuerzos de compresion ejercidos por el pasador. Kamae y Drzal [26] concluyeron que debido a
la inclusién de NTC en la superficie de la fibra, una de las propiedades del material compuesto
laminado que se espera mejorar es la resistencia a la compresion en la direccion de la fibra debido
a que el mddulo de corte y la resistencia al corte de la matriz se mejoraria evitando el pandeo de la

fibra.
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Figura 3.8. Imagenes de MEB de la fractura en las probetas de union mecanica del material
compuesto después de la prueba a diferentes magnificaciones: a) solo resina, b) con 0.1% de nPG-GTMPS
y ¢) con 0.25% de nPG-GPTMS.

Las secciones transversales del laminado después de la falla en la figura 3.9 muestran evidencia
visual de la mejora de la rigidez en la direccion z (espesor total). La muestra de solo resina se
expande ("abultamiento de la union del pasador") en la direccion del espesor total cerca del
orificio provocando el desprendimiento de las fibras de la matriz y delaminacion de las capas en la
parte superior e inferior del laminado, en la region de contacto con el pasador. Para el laminado de
0.1% nPG-GPTMS el incremento fue de aproximadamente un 35.6% del espesor inicial y en
comparacion con un 45% del compuesto solo de resina, mientras que para el laminado de 0.25%
nPG-GPTMS fue de 34.95%. La delaminacion, especialmente entre las capas de 0°/90° también
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fue menos notoria debido a la mejora de la direccion z de los nPG. Asimismo, en la imagen se
pueden apreciar las diferentes capas del laminado [0°, 90°, £45°] y es evidente que las capas no
presentan pandeos en la fibra, ni fibras retorcidas (Kinking). En la imagen 3.9b se aprecia que la
integridad de la seccion transversal del orificio en comparacion con los otros tratamientos es

evidente.

34 41 SEI

Figura 3.9. Imagenes de MEB de fractura de las probetas de uniéon mecanica en el orificio del material
compuesto después de la prueba: a) solo resina, b) con0.1% de nPG-GTMPS y c) con 0.25% de nPG-
GPTMS.

3.5. Propiedades Mecanicas en el Plano y Analisis de Emision Acustica

3.5.1. Propiedades de Tension

El ensayo de tension para los diferentes porcentajes de grafeno silanizado se muestra en la figura
3.10, y se puede ver que los especimenes que contienen 0.1% de grafeno silanizado presentan una
mayor resistencia maxima, mientras que los que no contienen grafeno y los que tienen 0.25% de
grafeno, presentan una resistencia menor respectivamente. Se puede notar que las que contienen
el nanorefuerzo muestran un aumento de la resistencia maxima a tension significativo del
alrededor del 15.26% y 10.86%, en referencia al que no contiene nanorefuerzo. La deformacion
en el material que contiene 0.1% y 0.25% increment6 poco con respecto al que no contiene el
nanorefuerzo 9.34% y 8.87% respectivamente. El modulo elastico se obtuvo utilizando galgas
extensiométricas. Las probetas que contiene 0.25% muestran un aumento del 10.2 % mientras
que las que contienen el 0.1%, muestran un aumento del 6.2% con respecto a las que solo

contienen resina. Se puede apreciar un ligero incremento del modulo eldstico por el pequefio
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porcentaje de las nanoplaquetas de grafeno presente en el material, sin embargo, se puede decir
que los dos laminados que contienen las nanoplaquetas de grafeno son practicamente similares,
considerando el error experimental. Con respecto a la grafica de esfuerzo-deformacion se
muestran los valores mdas altos obtenidos para cada tipo de muestra siguiendo la forma

caracteristica para este tipo de materiales. Los valores obtenidos se encuentran en la tabla 3.4.

Tabla 3.4. Valores obtenidos del Ensayo a Tension con desviacion estandar.

Probeta
Resina nPG-GPTMS 0.1% nPG-GPTMS 0.25%
Resistencia (MPa) 434.59(£21.6) 500.91(+14.68) 481.82(+18.82)
Modulo Elastico (GPa) 41.0 (£0.60) 43.60 (£3.4) 45.3(x2.4)
Deformacion maxima (mm/mm) | 0.0421(+0.00274) 0.04598(+0.00234) 0.04578(+0.00172)

El aumento de la resistencia maxima aun cuando las propiedades a tension son dominadas por la
fibra con respecto a la concentracion de 0.1%, puede estar originado por una mejor distribucion
de las nanoplaquetas alrededor de la interface de la fibra logrando de esta forma una mejor
transferencia de carga. La concentracion de 0.25%, al tener un mayor contenido de grafeno en la
region de la interface puede propiciar aglomeraciones que disminuyen la transferencia de
esfuerzo a través de la fibra-matriz, ademas que el contenido de vacio es ligeramente mas
elevado, y esto puede afectar a la interface y que puede propiciar una abrasion entre las fibras
debido a una inadecuada adhesion [42] como se muestra en las imdgenes de SEM del
recubrimiento de las fibras. El modulo elastico a tension del material compuesto que contiene
0.25% muestra un aumento del 10.2% con respecto al que no contiene grafeno, mientras que el
tratamiento que contiene 0.1% muestra un aumento del 6.2% comparado con el que solo tiene
resina. Este comportamiento es esperado ya que el contenido de grafeno tiende a rigidizar el
material compuesto aumentando de esta forma el modulo eléstico. Sin embargo, del hecho de no
mostrar un valor elevado de la resistencia maxima a tension, el moédulo de tenacidad, u; del
material compuesto con 0.25% de nPG-GPTMS fue aproximadamente 15% mas alto que para el
0.1% de nPG-GPTMS o compuesto de solo resina. Resultados similares fueron reportados por

Kamar et al [43].
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Figura 3.10.Ensayo a tension del laminado, a) curva de esfuerzo-deformacion caracteristica de laminados,
b) grafica de resistencia méaxima, c) grafica del modulo eléstico y d) grafica de deformacion todas las
graficas presentan sus barras de desviacion estandar.

La emision actstica se utiliza para detectar el crecimiento de grietas a medida que éstas ocurren.
Es decir, a medida que un material experimenta una carga creciente, la energia de deformacion
almacenada en su interior aumenta y los puntos localizados pueden soportar mas alld de su limite
elastico y producirse micro grietas, por tanto, las emisiones acusticas ocurren cuando estas
microgrietas se desarrollan en la estructura. En la figura 3.11 se muestran las graficas con los
resultados de emision actstica en tension. Es pertinente comentar que el material compuesto no
fue cargado hasta falla ya que la importancia de este tipo de pruebas es el de no ser destructivas y

de esta manera conocer el comportamiento de los materiales cuando son cargados en su zona
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elastica o mas alla de ésta, asi como tener un mejor entendimiento de los modos de falla que

ocurren en los materiales compuestos de fibra continua.
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Figura 3.11.Esfuerzo-deformacion en ensayo a tension asociado a los eventos de emision acustica a) para
el laminado sin nPG-GPTMS, b) laminado con 0.1% de nPG-GPTMS, c¢) laminado con 0.25% de nPG-
GPTMS e d) histograma de la amplitud en relacion al numero de eventos para cada tipo de laminado de

acuerdo a los incisos mostrados.

En la grafica 3.11a se observa que para el laminado con solo resina se produceun mayor niamero
de eventos acusticos, los cuales se encuentran en mayor cantidad en el intervalo de emisiones
acusticas con amplitud de 35-60 dB [108, 109]. En este espectro se presenta la falla en la matriz
con microgrietas, a los 0.009 mm/mm de deformacion se puede ver la aparicion del primer evento
de mas 60-85 dB que indica el desprendimiento transversal de la fibra-matriz en la interface asi
como el rozamiento de la fibra con la matriz como se muestra en las micrografias de la figura

3.7a. Para las probetas a tension estos eventos son mas numerososenel laminado de 0.1% y
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0.25% nPG-GPTMS, los cuales se pueden vereficar en el histograma de amplitudes de la figura
3.11d. Es interesante observar que los eventos de este tipo para el laminado de 0.1% nPG-
GPTMS, comienzan a partir de 0.014 mm/mm de deformacion en el laminado lo cual puede
indicar que las nPG intervienen de manera eficaz en la transferencia de fuerza de la matriz a la
fibra permitiendo que la falla por desprendimiento tarde en mostrarse y mientras que en el
laminado de 0.25% nPG-GPTMS el primer evento de 60 dB o mas se presenta a los 0.006%
mm/mm de deformacion. Esto indica que las nPG que estan presentes crean concentraciones de
esfuerzos que pueden producir microgrietas al material o deslizamientos entre las mismas nPG
que disminuye el esfuerzo cortante interfacial [114, 115]. Ademas se puede ver con claridad que
los eventos acusticos de los tratamientos comienzan alrededor 0.006 mm/mm de deformacion
para estos laminados en particular, que coincide con un punto de inflexion en la curva esfuerzo-

deformacion (kneepoint) que indica el comienzo de los diferentes tipos de danos ya explicados.

La energia de deformacion bajo la curva de las graficas de emision acustica fue calculada dando
como resultado los siguientes valores 2.7 MJ/m’, 2.7 MJ/m’® y 3.1 MJ/m’ para solo resina, 1%
nPG-GPTMS, 0.25% nPG-GPTMS respectivamente, recordando que la energia de deformacion
es la capacidad de absorber o acumular ésta en un material. Antes de alcanzar la ruptura, la
energia de deformacion mas grande la tiene el tratamiento de 0.25% nPG-GPTMS, mientras que
la de 0.1% nPG-GPTMS es de igual valor al de solo resina, indicando que el tratamiento de
0.25% es capaz de absorber mas energia hasta la deformacion de 0.022 mm/mm. Los resultados
son consistentes con los obtenidos en los valores de resistencia maxima y modulo elastico, ya que
indican una mejor transferencia del esfuerzo de la matriz hacia la fibra aumentando con ello las
propiedades del material compuesto que contiene 0.1% nPG-GPTMS con respecto al de solo

resina.

3.5.2. Propiedades de Compresion

El ensayo de compresion para los diferentes porcentajes de grafeno silanizado se muestra, en la
figura 3.12 se observa que los especimenes que contienen 0.1% de grafeno silanizado presentan

una mayor resistencia maxima que es de 165.23+£3.82 MPa, mientras que la que no contiene
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grafeno y la que tiene al 0.25% de grafeno presentan una resistencia de 140.86+7.8 MPa y
151.73+£8.8 MPa respectivamente. Se puede notar que las que cuentan con el nanorefuerzo a
0.1% muestra un aumento de la resistencia maxima a compresion del alrededor del 17.3%,
mientras la que contiene 0.25% tiene un aumento del 7.72% en referencia al que no contiene
nanorefuerzo. La deformacion en el material que contiene 0.1% y 0.25% sufre un decremento con
respecto al que no contiene el nanorefuerzo 29.5% y 34.7%. La resistencia a la compresion
longitudinal de un material compuesto depende de muchos factores que incluyen la rigidez y la

resistencia de la matriz y la fibra.

Debido a la debilidad de la matriz y la interfase fibra-matriz en comparacion con la resistencia de
las fibras, los compuestos de fibras unidireccionales se fracturan a lo largo de las fibras incluso
cuando se cargan por compresion, mientras que los laminados cuasi-isotropicos, la falla del
laminado es iniciada por el retorcimiento de la fibra en las capas que estan 0°; esto es seguido por
delaminacion y un subsecuente pandeo de las sub-laminas [116, 117]. Los esfuerzos de tensiones
transversales se desarrollan en la matriz debido a las diferencias de relacion de Poisson entre
matriz y fibra, y las concentraciones de esfuerzos causadas por el porcentaje de vacio que tenga el
material debido al tipo de fabricacion, lo cual puede iniciar la fractura en la interfaz fibra-matriz

de manera catastrofica.
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Figura 3.12. Ensayo a compresion del laminado, a) grafica de resistencia maxima y b) grafica de

deformacion.
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De acuerdo a lo comentado y con respecto a los resultados obtenidos, el tratamiento con 0.1%
nPG-GPTMS mejoré en mayor proporcion los resultados de compresion con respecto al de
0.25% nPG-GPTMS al comparar los con los resultados de la resina que no contiene el
nanorefuerzo. De manera intuitiva se podria esperar que a mayor concentracion de grafeno en el
laminado se aumentara la resistencia a la compresion como ya sea reportado por varios autores
[118 — 121].Sin embargo, hay que tener en cuenta que la concentracion de nPGs se encuentra en
la interfase fibra-matriz, que es la parte mas importante en a la eficiencia de la transferencia de
fuerzas y a la vez la mas compleja. Esto puede derivaren que el grafeno presente en la interfase
actlia como un soporte alrededor de la fibra permitiendo una mayor carga al ser transferida con
mayor eficacia en el tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS, que en la de 0.25%nPG-GPTMS.
Aunque ésta ultima contiene una mayor concentracion en la interfase fibra-matriz, estas se
encuentran en la fibra con una distribucion con aglomerados como se muestran en la figura 3.5e-f
y al tener este laminado un mayor porcentaje de vacio como se indica en la tabla 3.2 no permite

una transferencia adecuada generando de esta forma concentradores de esfuerzos en el material.

3.5.3. Propiedades de Cortante

En la figura 3.13 se muestra la grafica de fuerza-desplazamiento del ensayo de cortante
caracteristico en este tipo de ensayo mostrandose los valores mas altos obtenidos para cada uno de
los tratamientos. La distribucion del esfuerzo en la muesca para un espécimen de cortante de
lIosipescu, para un laminado cuasi-isotrépico es dominada por cortante interlaminar [122]. En la
grafica se muestra un menor desplazamiento para la muestra de solo resina. Del mismo modo uno
menor para el que contiene 0.25% de nPG, mientras que la que contiene 0.1% presenta un valor
mayor en el desplazamiento, evidenciando que el contenido de las nPG influye. Se puede inferir
por la forma de la grafica que los tratamientos muestran un comportamiento lineal y la falla en el
tratamiento con recubrimiento de solo resina es abrupta mientras que para los tratamientos con
nPG tiende a ser mas suave. Esto puede atribuirse a la particularidad del grafeno que posee dos
dimensiones y se transfiere mejor la fuerza a través del laminado. El valor de la resistencia
maxima a cortante es de 122.2+3 MPa, 140.8+4.53 MPa y 124.8+3.8 MPa respectivamente para
solo resina, 0.1% y 0.25% de nPG-GPTMS obteniéndose un aumento del 15.22% del 0.1% de
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grafeno con respecto al de solo resina. El médulo de cortante se determind de las mediciones con
las galgas extensiométricas y se obtuvieron los siguientes valores: 11.5+0.33 GPa, 14.9+0.7 y
14.1+ 0.11 para las formulaciones de solo resina, 0.1% de nPG-GPTMS y 0.25% de nPG-GPTMS,
respectivamente. La presencia de las nanoplaquetas de grafeno resulto en incrementos de 29.5% y
22.6% para los tratamientos de 0.1% y 0.25% respecto a la tratada con solo resina
respectivamente. Se aprecia un aumento significativo en la resistencia a tension en el espécimen
de 0.1%, aunque hay un mayor aumento en la resistencia maxima a cortante. El espécimen de
0.25% no muestra el mismo aumento, pero si una mayor variacion en la desviacion estdndar que
no sobrepasa el 10% de valor admisible con lo cual se puede inferir que la mala distribucion y las

aglomeraciones estan jugando como un factor relevante en la disminucion de la resistencia

maxima.
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Figura 3.13. Ensayo a cortante del laminado, a) curva de fuerza-desplazamiento caracteristica de laminados
de carbono y b) resistencia maxima a cortante.

3.5.4. Prueba de Union Mecanica

La figura 3.14 muestra el esfuerzo de tension en la seccion neta, el esfuerzo cortante en la union,
la resistencia de aplastamiento y la grafica de fuerza-desplazamiento para el ensayo de unioén

mecanica con pasador. Puede verse en la figura 3.14a que, la modificacion interfacial resultante de
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la introduccion de nPG dentro la superficie de la fibra de carbono no tienen un efecto perceptible
en el comportamiento en tension en la union cargada. Puede considerarse que este es un
comportamiento dominado por la fibra en el material compuesto, especialmente en capas
orientadas a 0°, alineadas hacia la carga. La resistencia al aplastamiento para las diferentes
formulaciones, calculadas para los valores mas altos de la carga aplicada de las pruebas son
mostradas en la figura 3.14b.En este caso deberia recordarse que los laminados utilizados son [0°,
90°, +45°]s cuasi-isotropicos y este tipo de laminado tiene una falla tipica por aplastamiento en la

seccion del orificio.
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Figura 3.14. Imagenes de a) resistencia para fallo por tension neta, b) resistencia para fallo por cortante, ¢)
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ensayos de aplastamiento en laminados de carbono.
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Asimismo, debe recordarse que, en este ensayo, las probetas estan sujetas a un estado de esfuerzo
complejo en la vecindad del orificio. Existe un gradiente del esfuerzo de tension en la seccion de
del borde del orificio en ambos extremos del didmetro horizontal, un esfuerzo de compresion en la
region de contacto del laminado y el pasador y esfuerzo cortante entre estas dos regiones.
También, la falla por aplastamiento es caracterizada por alto valores de esfuerzo de compresion en
la zona alrededor de la frontera interna del orificio y es gradual, es un modo de fallo progresivo de

naturaleza no catastrofica.

Aunque el tipo de falla dominante en el material es por aplastamiento en la zona del orificio de la
union, es prudente calcular la resistencia alcanzada por tension neta y cortante para comprender el
efecto de la modificacion superficial. Como se menciona en el parrafo anterior, la resistencia
maxima de compresion alcanzada es mayor de 150 MPa, por consiguiente, para que ocurra una
falla por tension neta o por cortante en el material compuesto la resistencia maxima para este tipo
de fallas deberia llegar a valores mayores que la falla por aplastamiento con lo cual ya depende
mas de la geometria para este tipo de ensayos o los requerimientos de ingenieria. En la figura 3.14
se muestran los valores de resistencia por fallo a tension neta alcanzados por las probetas de union
mecanica fue de 45 MPa mientras que la resistencia méaxima alcanzada para cortante no fue mayor
de 90 MPa, con lo cual deja claro que para este tipo de probeta el tinico tipo de fallo presente seria

por aplastamiento.

Tabla 3.5.Resumen de datos de la prueba mecanica de unién cargada con un pasador.

Espécimen 0o/0y' To/Tout” a./ab" EbT?
Solo resina 11.68 1.78 0.85 1.472
0.1% nPG-GPTMS 13.07 1.81 0.89 1.918
0.25% nPG-GPTMS 12.97 1.77 0.82 2.699

1. Razon de resistencia a tension/esfuerzo de tension en la union.
2. Razon de resistencia a cortante/ esfuerzo cortante en la union.

3. Razoén de resistencia a la compresion/esfuerzo de aplastamiento.
4. Mddulo de aplastamiento en la union.

El esfuerzo de tension en el area de la seccion transversal neta para cada una de las formulaciones
fue: 37.243.3 MPa, 38.344.4 MPa y 37.12+1.15 MPa, para solo resina, 0.1% y 0.25% de nPG-
GPTMS respectivamente. Puede decirse que el comportamiento a tension es dominado por la fibra

y la modificacion superficial de la fibra solo permite una deformacion ligeramente grande antes de
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la falla. Resultados similares fueron observados para la resistencia al cortante en la unidén y sus
valores fueron: 72.94+6.2 MPa, 75.48+8.5 MPa y 73.11+2.25 MPa, para solo resina, 0.1% y 0.25%
de nPG-GPTMS respectivamente y el incremento mas grande fue de aproximadamente 3.5% para

el tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS.

Los valores obtenidos para la resistencia por aplastamiento son 167.524+9.92, 185.66+17.68 y
184.5943.66 respectivamente para solo resina, 0.1% y 0.25% de nPG-GPTMS, la desviacion
estandar presenta una variacion estable de acuerdo al 10% del valor nominal obtenido para cada
formulacion mientras que la formulacion del 0.1% obtuvo un aumento del 10.83% teniendo como
referencia el de solo resina, mientras que el aumento con respecto al de 0.25% nPG-GPTMS es de
10.18% que es muy cercano con respecto al que contiene 0.1% nPG-GPTMS. Es evidente que la
presencia de nPG juega un rol muy importante en el comportamiento del material compuesto,

especialmente cuando esta sujeto a estados de esfuerzo complejos.

El valor del modulo de rigidez en la unién, E™, fue calculado del esfuerzo de aplastamiento/de
formacion de aplastamiento de la grafica de esfuerzo obtenidas por las pruebas de emision
acustica. El modulo de rigidez de la unién es calculado entre dos puntos de la grafica de esfuerzo-
deformacion de aplastamiento correspondiente a una porcion linear de la curva usando la siguiente

relacion:
pbr — 89" (10)

donde Ad” y A&” son los cambios en el esfuerzo de aplastamiento y deformacion de
aplastamiento fue normalizado para el orificio de didmetro para crear la deformacién por
aplastamiento. Del mismo modo, la fuerza aplicada fue normalizada para proyectar el area del
orificio para crear el esfuerzo efectivo por aplastamiento. Es conveniente mencionar en este punto
que el modulo de rigidez de aplastamiento fue registrado junto con las sefiales de emision acustica.
Es decir, el espécimen no se cargd hasta que se alcanz6 claramente una fuerza maxima, después de
lo cual se terminé la prueba para evitar el enmascaramiento del modo de falla real por distorsion
de orificios a gran escala, con el fin de proporcionar una evaluacion del modo de falla mas

representativa.
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En lugar de utilizar un criterio de falla especifico para el analisis de dafio progresivo de la union
cargada con pasador, se muestran razones de resistencia (RR) simples para cargas de tension,
cortante y compresion frente a los componentes de tension estimados para la uniéon que se
muestran en la tabla 3.5. De nuevo, se puede ver que la relacion de resistencia (RR) a la tension /
esfuerzo de tension en la uniéon gy /ag,; RR es mucho mayor que 1, y nuevamente, esto se atribuye
a las fibras unidireccionales alineadas en la direccion de la carga. Entonces, para la secuencia de
apilamiento del laminado seleccionada para este experimento, una falla por traccion estd lejos de

ocurrir.
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Figura 3.15.Esfuerzo de aplastamiento-deformacion en ensayo a tension asociado a los eventos de emision
acustica a) para el laminado sin nPG-GPTMS, b) laminado con 0.1% de nPG-GPTMS, c) laminado con
0.25% de nPG-GPTMS e d) histograma de la amplitud en relacion al numero de eventos para cada tipo de
laminado de acuerdo a los incisos.
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En el caso de la resistencia al cortante (resistencia al cortante por losipescu) / esfuerzo cortante en
la unién 7o/ T,y , €l mayor valor se produce para el tratamiento de superficie de fibra de carbono
nPG-GPTMS al 0.1%. La resistencia a la compresion axial y la resistencia al aplastamiento o,
arroja una relacion de 165.23/185.66 igual a 0.89, mas cercana a 1.0 a diferencia del tratamiento
de resina o el 0.25% GnP-GPTMS. El médulo de rigidez de la unién, se observa que E” aumenta
al aumentar el contenido de nPG. De la figura 3.15, se puede ver que el area bajo la curva es
mayor para el 0.25% nPG-GPTMS y que la energia de deformacion también fue mayor, sin

embargo, la falla final fue menor que la observada para el 0.1% nPG-GPTMS, esto puede

atribuirse a una distribucion mas pobre de los nPGs en fracciones de mayor volumen.

Los resultados de emision acustica registrados cerca del orificio se muestran en la figura 3.15. La
probeta que contiene solo resina tiene un mayor numero de eventos acusticos de acuerdo a los
histogramas de la figura 3.15d con respecto al que contiene 0.1% de nPG-GPTMS, ademas del
hecho de que la mayoria de los eventos acusticos estan en el intervalo de 30-50 dB, lo que indica

una falla de la matriz en el laminado cuando se alcanza 120 MPa de esfuerzo de aplastamiento.

También se puede observar que estos eventos acusticos correspondientes a las muestras de resina
comienzan con valores de deformacion de aplastamiento de 0.02 mm/mm, antes de los eventos
acusticos que ocurren en las muestras que contienen 0.1% de nPG-GPTMS que se presenta
alrededor 0.04 mm/mm y la mayoria de los eventos actsticos ocurren en el intervalo de 40-60
dB, que proceden de la falla en la matriz del laminado, pero con menos eventos que los presentes
de solo resina. Para el 0.25% GnP-GPTMS hay un mayor nimero de eventos actlsticos que los
tratamientos anteriormente mencionados, pero con la diferencia de que estos ocurren con un
mayor esfuerzo de aplastamiento 160 MPa y con un inicio de los eventos alrededor de 0.10
mm/mm con lo cual la mayoria de los eventos acusticos se encuentran en el intervalo de 30-70
dB los cuales estan relacionados tanto para la falla en la matriz y el desprendimiento interfacial
de la fibra-matriz. Nuevamente, esto también puede estar relacionado con cualquier fuerza de
friccion que esté presente entre la superficie compuesta y el pasador ademés de la falla de la
matriz y la fibra. El inicio tardio de los eventos de emision acustica en los tratamientos con nPG
indica una mejoria de la interfase de la fibra-matriz como también se demuestra en los resultados
obtenidos en la resistencia de aplastamiento. A su vez logré una mejoria en la direccion z del

laminado como se muestran en las imagenes de MEB de la figura 3.9 ademas del aumento del
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porcentaje del espesor. Los valores de energia de deformacion para cada curva son 1.1 MJ/m’,
1.5 MJ/m’® y 3.6 MJ/m’notandose que el valor del laminado de 0.25% nPG-GPTMS es el que

presenta mayor incremento.

3.6. Resultados Experimentales de Interferometria de Moiré en las Proximidades del
Orificio en una Union Mecanica

Los resultados que se muestran a continuacion, corresponden a especimenes con rejillas de
difraccion formadas en direcciones paralelas y perpendiculares a la direccion de carga. Las
muestras con rejillas de difraccion en direccion perpendicular a la carga resultan en franjas
paralelas a la carga y las otras en franjas perpendiculares a la carga, como se muestran en las
figuras 3.16 y 3.17, esto para cada tratamiento utilizado en esta investigacion. Para realizar este
proceso se tomo cada fotografia por separado para cada posicion de las franjas a la misma carga

para obtener valores que se puedan comparar para cada tratamiento.

Las imagenes de la figura 3.16 muestran los resultados de las franjas paralelas a la linea de carga
para los diferentes tratamientos. La imagen 3.16a corresponde al tratamiento que solo contiene
resina en la primera imagen antes de carga. En esta imagen se puede notar la presencia de lineas y
estas se pueden atribuir a las imperfecciones de la superficie de la muestra (rugosidad y lineas de
pulido) que afectan al haz de luz procedente de la fuente de luz laser que llega a través del espejo
de primera superficie y es difractada por la rejilla formada en la muestra. Aunque esto se trata de
compensar con el movimiento que tiene el espejo, pero este solo tiene desplazamiento en el orden
de micrometros. Este tipo de imperfecciones no influye en los célculos de los desplazamientos
producidos por las cargas ya que se debe realizar una sustraccion entre las franjas formadas a

partir de la muestra cargada y cuando no se encuentra cargada [87].

También se puede notar una ligera rotacion de las franjas en el patron que puede ser ocasionada
por pequefias desviaciones angulares en la orientacion de la rejilla sobre la superficie de la
muestra. En la figura 3.16 a cargada con una fuerza de 392.4N se puede observar la formacion de
mas franjas en la muestra con su respectiva rotacion ademas que estas se pueden notar mas
claramente en la imagen. En las imagenes 3.16b que corresponden al tratamiento de 0.1% de

nPG-GPTMS antes de carga, se observa una mejor alineacion de las franjas, aunque en la parte
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inferior se muestra con rotacién y la imagen con aplicacion de la fuerza se aprecia una mayor

rotacion de las franjas.
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Figura 3.16. Fotografias del patrén de Moiré (sin carga a la izquierda y con carga a la derecha) mostrando
desplazamientos perpendiculares a la linea de carga para 40 Kgf para los diferentes tratamientos a) solo
resina, b) con 0.1%nPG-GPTMS y 0.25% nPG-GPTMS.

La figura 3.16c corresponde a las imagenes para el tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS.en
ellas se puede inferir que la imagen cuando no se encuentra cargada la muestra tiene una mejor
alineacion con una ligera rotacion hacia la izquierda, mientras que la imagen con carga se
muestra una mayor rotacion. En esta imagen se nota una zona oscura que puede deberse a una
desviacion de la superficie del plano de la superficie ya que en una inspeccion visual de toda la
superficie se presenta totalmente recubierta por el patron. Estas imagenes se utilizaron para

calcular la deformacion g, para los diferentes tratamientos.
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La figura 3.17 se muestra el patron de franjas de las rejillas orientadas en direccion perpendicular
en la direccion de la carga de 392.4N. La figura 3.17a muestra las imagenes del tratamiento de
solo resina en la cual se puede observar que para la muestra no cargada las lineas del patrén se
muestran horizontales con una muy ligera rotacion de las lineas del patrén mostrandose un mayor
numero de lineas mientras que la imagen cuando la muestra estd cargada las lineas del patron
presentan una mayor rotacion mientras que en la parte inferior tienden a rotarse mas ya que esto
puede ser ocasionado por estar en esa zona donde existe una fuerza de contacto entre el pasador y

el espécimen.

En las imagenes 3.17b los especimenes del tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS para la imagen
no cargada se muestra el patron de lineas horizontales con una ligera rotacion y la imagen cuando
es cargada el espécimen se presenta una rotacion de las lineas del patron, volviéndose a presentar
en la parte inferior una mayor rotacion de las lineas del patron. Las imagenes en 3.17c
corresponden al tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS. En la imagen del espécimen antes de
carga se puede observar que a la derecha del orificio que las lineas del patron se encuentran
horizontales con una ligera rotacion entre tanto las lineas del patron que aparecen abajo del
orificio se encuentran casi verticales, en tanto la imagen con carga aplicada las lineas del patrén
se muestran con rotacion en lado derecho del orificio y en la parte de abajo del orificio al igual
que la imagen no cargada exhibe el patrén de linea casi vertical. La aparicion de las lineas
verticales en la zona debajo del orificio puede ser ocasionada por el contacto de friccion
provocado por el pasador con la superficie del material compuesto [64]. Las imagenes para este

patron nos dan el valor de la deformacion en &,.

Las figuras 3.18 y 3.19, muestran las medidas de la deformacion en ¢ y €, para diferentes lineas
en los especimenes. La naturaleza del método de Moir¢ interferométrico aporta una gran cantidad
de datos sobre lo que esta ocurriendo en el material que se pretenda estudiar. Las graficadas
presentadas exhiben informacion tanto completa como relevante de lo que ocurre en el material

alrededor del orificio, asi como su comportamiento.
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Figura3.17. Fotografias del patron de Moiré (sin carga a la izquierda y con carga a la derecha) mostrando
desplazamientos paralelos a la linea de carga para 40 Kgf para los diferentes tratamientos a) solo resina, b)
con 0.1%nPG-GPTMS y 0.25% nPG-GPTMS.

En la figura 3.18 se muestran las deformaciones & obtenidas de las imagenes para los diferentes
tratamientos del material compuesto de las figuras 3.16 las cuales permitieron obtener los
resultados que aqui se presentan. Las graficas mostradas en la figura 3.18 muestran diferentes
curvas que se obtuvieron a lo largo de lineas a las distancias indicadas en el grafico con respecto a
y en los ejes cartesianos de la figura de la unidn mecanica. Ademas, para cada grafico se dibujo
una linea central que representa el punto medio del orificio del material compuesto como guia para
una mejor comprension de los datos obtenidos. La linea de y en el grafico representa la

deformacion obtenida a lo largo de esa distancia.

En la figura 3.18a se muestra que la linea y=0 la deformacion es menor a lo largo de la linea en

comparacion a la misma distancia con las demds por lo que se infiere que hay una menor
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aplicacion de la fuerza en esa zona del orificio, se puede observar que la parte mas cercana de la
linea al orificio tiene un valor aproximado de -320 pm, mientras que la curva que forma de la linea
y=-1.62mm que se encuentra un poco mas alejada del centro del orificio presenta un valor cercano
-750 um en esa zona del orificio por lo que se puede notar un aumento en valor de la deformacion
que va disminuyendo con forme se va alejando del orificio, en tanto la curva generada por la linea

=-3.175 mm tiene una tendencia a pasar a un valor positivo de deformaciéon mientras que a la
distancia de la linea central en comparacion con y=-1.62 mm, es menor la deformacion con
respecto al final de la curva presenta una caida pronunciada lo cual aumenta el valor de la
deformacion esto es debido que a veces al calcular la derivada de la curva de desplazamientos
tiene una pendiente un poco pronunciada que ocasiona que se presente este tipo final. Para la
curva de la linea y=-4.73 mm esta presenta una tendencia a pasar a una deformacion positiva, la
cual inicia con un valor menor deformacion al inicio que va aumentado poco a poco y disminuye a
una distancia x=5.7 mm presentando también en el final de la curva un aumento de la

deformacion.

Para la figura 3.18b que corresponde al tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS se puede observar
simplemente que hay una disminucion de la deformacion en la curva y=-1.62 mm en comparacion
con las del tratamiento de solo resina, mientras que para la curva en y=0 tienen un valor de
deformacion casi igual, para las curvas de las lineas y=-3.175mm y y=-4.73 mm comienzan con
un valor de deformacion mayor pero con forme se va desplazando a lo largo de la direccion x esta
va disminuyendo de una forma mas suave con respecto al del tratamiento de solo resina. En la
figura 3.18c se nota un comportamiento menos uniforme de las curvas de deformacion, pero a la
vez interesante, el valor de la curva de deformacién en y=0 es relativamente menor en

comparacion con los otros tratamientos.
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Figura 3.18. Deformacion perpendicular a la carga al eje (g,) a lo largo de varias lineas en la zona de
aplastamiento en la proximidad del orificio en el cuarto cuadrante de los ejes cartesianos como se muestra
en la figura de la unidon mecénica para los diferentes tratamientos a) solo resina, b) con 0.1%nPG-GPTMS

y 0.25% nPG-GPTMS.
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Los valores para y=-1.62 mm muestran unos valores menores de deformacion en comparacion con
el que solo contiene resina y mayor que el tratamiento con 0.1% de nPG-GPTMS pero con una
disminucion de forma mas constante mientras que las curvas en y=-3.175 mm hay un aumento en
la deformacion con respecto a los otros tratamientos pero su disminucion a lo largo del eje x es
constante terminando con una deformacién positiva. Para la curva de y=-4.73 mm tiene un inicio
positivo de la deformacion cambiando a negativo a una distancia de 3.75 mm siendo igual a partir
de esta distancia a los valores menores del tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS y menor que los
de solo resina. Como indican los datos la zona estudiada en cuestion se encuentra en compresion

con los resultados obtenidos en por Moiré.

La figura 3.19 representa los valores de deformacion de €, en la zona indicada en la figura de la
unioén mecanica, la linea central en el eje de las x en la imagen de la unién mecanica representa las
distancias tomadas por las que pasan las curvas de deformacion y el eje x en la grafica de la curva
que lleva por titulo distancia de la linea central es la distancia y que recorre las curvas por debajo
del orificio y aun lado de este. La figura 3.19amuestra los datos obtenidos para el tratamiento de
solo resina para la curva de deformacion de la linea x=0 se muestra un valor de deformacion
cercano a -1500 um que es de entenderse, ya que en esa zona la transmision de la fuerza entre el
pasador y el material compuesto. Debe recordarse que la distribucion de la presion ejercida por el
pasador en el borde del orificio en el laminado. Se considera que la distribucion de esta presion
tiene una sinusoidal, incrementando de un valor igual a cero hasta un valor maximo en un punto
situado en el extremo de un arco de 90° que coincide con la linea de aplicacion de la carga. La
curva de la linea en x=0.76 mm presenta una menor deformacion al igual que la curva de la linea
x=1.5 mm. Las curvas antes mencionadas muestran claramente una zona de compresion a esa
distancia del material compuesto, mientras que las curvas de las lineas en x=3 mm y x=4.5 mm se
encuentran en tension en esa zona de material compuesto disminuyendo la deformacion en razon
de la distancia mayor del orificio [123]. La figura 3.19b correspondiente al tratamiento con 0.1%
de nPG-GPTMS, en las lineas de las curvas x=0 mm se puede notar una reduccion significativa de
la deformacién con respecto al de solo resina al igual que comparada con la curva de la linea

x=0.76 mm tienen el mismo comportamiento en la distribucion.
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Esto es, el tratamiento de las fibras de carbono con las hojuelas de grafeno resulta en una
distribucion de la deformacion mas lenta que la mostrada por el tratamiento de solo resina, pero
mas homogénea, para la curva en la posicion de x=1.5 mm presenta una mayor deformacion con
respecto a la del tratamiento de solo resina. Es notorio que la deformacion unitaria en la direccion
de la carga en la vecindad del orificio presenta gradientes positivos en la zona del ligamento (a la
derecha e izquierda del orificio) y en negativo en la zona cercana al contacto entre pasador y el
borde del orificio. El comportamiento de la deformacién como efecto de la presencia de las
hojuelas de grafeno resulta en una mejor distribuida del campo de deformaciéon que la que se
presenta en la zona del tratamiento de solo resina. Para las curvas de la linea de x=3 mm y x=4.5
mm en general la deformaciéon es positiva mostrando una zona de tension en el material
compuesto con menor deformacidén en comparacion a la de solo resina, se puede notar un aumento
en ladeformacion en la curva de x=4.5 mm como se habia comentado en parrafos anteriores, esto
puede ser al esquema del célculo de la derivada de desplazamiento para obtener la deformacion

unitaria.

Para el tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS se puede notar una disminucion tanto para la linea
de x=0 mm, x=0.76 mm y x= 1.5 mm bastante significativa en relacion con los valores obtenidos
para el tratamiento de solo resina. De la misma forma, también se nota que con respecto al
tratamiento que contiene 0.1% de nPG-GPTMS la deformacion es un poco mayor, aunque en este
caso, no es muy grande la diferencia con el valor de x=0 ya que en este permanece mas constante
el valor de la deformacion en el material que puede indicar una transferencia de la fuerza un poco
mas lenta en esa zona o una disminucion del gradiente de deformacion, en cambio en x=0.76 el
valor es menor con respecto a 0.1% de grafeno. Para los valores de deformacion en las posiciones
x=3 mm y x= 4.5 mm presenta una deformacion a tensiéon pequefia en comparacion con el de solo

resina, mientras que respecto al de 0.1% de nPG-GPTMS muestra una deformacion similar.

Las imagenes mostradas en la figura 3.20 se observa con claridad las diferencias presentes entre
los tratamientos en la distribucion de las deformaciones tanto para x y y. En la discusion de los

parrafos anteriores se menciona la comparacion entre cada curva.

Todos los datos mostrados en esta parte verifican los resultados obtenidos por las pruebas
mecanicas realizadas al material compuesto sobre su comportamiento, como se mencion6 en el
apartado de pruebas mecanicas en la union. Es evidente que los materiales con nanoplaquetas de
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grafeno presentaron los mejores resultados en la resistencia de aplastamiento y de los resultados
obtenidos por medio de la técnica de Moiré interferométrico, se puede entender mejor este
comportamiento. Primeramente, se observa una mejor distribucion del esfuerzo alrededor del
orificio con lo cual se puede decir que el grafeno si tiene un impacto muy significativo en las

propiedades del material y en la redistribucion del esfuerzo.
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Figura 3.20. Comparacion de las deformaciones entre los tratamientos de solo resina, 0.1% de nPG-
GPTMS y 0.25% de nPG-GPTMS en las posiciones indicadas en las graficas para ¢, a), b) y €, ¢), d).

Es conocido que existen gradientes de las componentes de esfuerzo, tanto en las componentes de
tension, como en las componentes de compresion. De los resultados obtenidos, se aprecia que la
deformacion y la distribucién esfuerzos en la vecindad del orificio no tienen gradientes tan
elevados. También se aprecia un aumento en las propiedades mecénicas y el comportamiento en la
zona elastica del material con fibras de carbono modificadas con tratamientos. Estos cambios
debidos a la incorporacion de nanoplaquetas de grafeno en la superficie de las fibras de carbono se
pueden atribuir a una compleja interaccion entre las distintas interacciones de los componentes en

la zona de la interfase fibra-matriz.

Primeramente, se tiene la integracion de las nanoplaquetas de grafeno que fueron funcionalizadas

con un agente de acoplamiento de tipo silano que es ampliamente utilizado para mejorar las
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propiedades de adherencia con la resina epoxica, dando lugar a una interfase fibra-matriz que
puede ser considerada como un material nano-compuesto. Los resultados obtenidos por
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier y la espectroscopia de dispersion de rayos X
se demostraron la presencia del silano en las nanoplaquetas de grafeno. Asimismo, el agente de
acoplamiento de tipo silano ha demostrado ser 6ptimo cuando el grupo 6rgano-funcional puede
participar en el mecanismo de curado o tiene alguna forma de fijacion a la de estructura en el
material compuesto final como es el caso del recubrimiento de la fibra realizado. Ademas de ser
muy compatible con las resinas epoxi el agente de acoplamiento contribuye a la transferencia de
fuerzas de la matriz hacia a la fibra. Igualmente, las nanoplaquetas de grafeno funcionan como un
distribuidor de fuerzas en la interface que es provocado por una dispersion aleatoria en la region
lo que da un mecanismo de oposicion a las fisuras que se generen cuando los materiales son
expuestos a fuerzas que rebasan su limite eldstico y a una disipacion de energia en interior de las
nanoplaquetas de grafeno por fricciones internas. Un indicador de la disminucion en la formacion
de nano- o micro-fisuras es la disminucion en el nimero de eventos actisticos que se registraron

para los materiales compuestos con fibras de carbono tratadas con las nanoplaquetas de grafeno.

Asimismo, los resultados del microscopio de fuerza atdmica mostraron un aumento en la
rugosidad en los tratamientos que contiene las nanoplaquetas de grafeno ampliando de asi el area
de contacto para una mejor adherencia de la fibra con la matriz debido a una mayor penetracion
de la resina en las nano- o micro-cavidades. Un aumento del enclavamiento o ligadura mecénica

pueden mejorar otros mecanismos de uniones en la interface al ampliar la superficie de contacto.

Con respecto al tratamiento 0.25% de nPG-GPTMS, aunque tiene un mayor porcentaje de
nanoplaquetas de grafeno sus propiedades mecénicas no fueron superiores a las de 0.1% de nPG-
GPTMS. Los posibles factores de esto se mencionaron en el apartado 3.5.2 de esta tesis, con el
aumento de la rugosidad de este tratamiento con respecto al de 0.1%, puede significar que no
necesariamente es un factor muy importante en la contribucion de la mejora en el material
compuesto. Sin embargo, la contribucion de cada uno de los distintos mecanismos mencionados,
interaccion resina-nanoplaquetas de grafeno, interaccion de resina-fibras de carbono y el posible
enclavamiento mecanico es incierto, pero es evidente de que existe una sinergia entre ellas que

resultan en el incremento observado de las propiedades.
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Otras interacciones existentes en el laminado de material compuesto multiescala se pueden
comentar son igualmente complejas y estas son las interacciones intra- e inter-laminares. Las
primeras son las ya mencionadas, a escalas, nano- y micro-métricas y las segundas son las
resultantes entre las distintas laminas que conforman al material compuesto. Estas regiones inter-
laminares son ricas en resina, sometidas a estados de esfuerzo de naturaleza tridimensional. El
laminado puede ser considerado como un material no-homogéneo en la direccion del espesor.
Debido a diferencias de los modulos elasticos y el angulo entre las capas de un compuesto
laminado, se desarrollan esfuerzos inter-laminares entre las capas. Estos esfuerzos normales y de
cortante, pueden ser lo suficientemente altos como para causar una delaminacion, especialmente
en el borde entre las capas. La delaminacion eventualmente limita la vida util de la estructura
laminada. La delaminacién puede deberse ademas a un curado no dptimo y a la introduccion de

cuerpos extrafios en la estructura.

Esta situacion se vuelve particularmente relevante cerca de los bordes del material cuando las
cargas se aplican directamente en un borde del material como en el caso del contacto entre pasador
y borde del orificio en el laminado. De la teoria de laminacion, se sabe que en el plano el esfuerzo
cortante normal 1y, disminuye a cero y el esfuerzo cortante fuera del plano 1, se vuelve infinito.
Esta situacion es mucho mas compleja en el borde del orificio donde debido a la aplicacion de una
presion en el plano, por efectos de la relacion de Poisson, existe una expansion en la direccion del
espesor que puede inducir una delaminacioén en dicho borde. Como se ha podido constatar de los
resultados obtenidos, la presencia de las nanoplaquetas de grafeno tiende a disminuir las
expansiones en la direccion del espesor del laminado. Asimismo, es evidente que el nivel de
adherencia entre las distintas fases del material compuesto multiescala juega un papel

importantisimo en la mejora de las propiedades del mismo.
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CONCLUSIONES

El potencial de las uniones mecanicas de materiales compuestos de fibras contintias modificadas
con nanoparticulas como el grafeno se ve incrementado de manera significativa y es evidente que
la inclusion de estas particulas en el material compuesto modifica en un grado significativo su
comportamiento. El objetivo de esta investigacion fue comprobar que tan eficientemente se
comporta una unién mecanica de un laminado de material compuesto con la incorporacion de

nanoplaquetas de grafeno y la redistribucion del esfuerzo alrededor del orificio.

Durante la investigacion se incorporaron las nanoplaquetas de grafeno mediante un depdsito
directo en la superficie de la fibra de carbono unidireccionales por aplicacion directa de la mezcla
sobre la superficie. Las nanoplaquetas se funcionalizaron con un agente de acoplamiento tipo
silano, utilizando las técnicas de FTIR y EDS se comprob¢ la eficiencia de la metodologia de
funcionalizacién de las nanoplaquetas. Con estas técnicas de espectroscopia se demostrd la
presencia del grupo silano en la superficie de la nanoplaquetas de grafeno y el aumento del
porcentaje de oxigeno del 56.88% con respecto a las nanoplaquetas de grafeno pristina. Las fibras
recubiertas con dos diferentes porcentajes de nanoplaquetas al 0.1% y 0.25%, asi como solo la de
recubrimiento de resina se observaron en el MEB para comprobar la presencia de estas
nanoparticulas en la superficie de la fibra de carbono, notandose éstas en su superficie con
algunas aglomeraciones, principalmente para las fibras tratadas con el 0.25% de grafeno. En el
caso de las superficies tratadas solo el recubrimiento de resina se observo una superficie mas lisa.
Igualmente se realiz6 la medicion de la rugosidad de las fibras para los diferentes tratamientos
obteniéndose mediciones mayores para el tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS de 30.4 nm de
rugosidad maxima. Esto era probable al ser el tratamiento que mas nanoplaquetas de grafeno
contiene, siguiéndole la de 0.1% de nPG-GPTMS y por tltimo la de solo resina. La fabricacion
del material compuesto se realizd utilizando la técnica de bolsa de vacio. El laminado que
consistio de 8 capas dispuestas simétricamente y balanceadas dando como resultado un material
compuesto cuasi-isotropico con una conformacion adecuada para estudiar el comportamiento de
una unién mecanica por medio de pasador. Para valorar la microestructura del material
compuesto resultante, se realizd la digestion del compuesto para todos los tratamientos dando
como resultado una fraccioén de volumen de fibras adecuada, asi como la fraccidén en volumen del
vacio de los laminados para cada tratamiento siendo mayor el de 0.25% de nPG-GPTMS con

88



4.02%. Esto permitio verificar que el proceso de fabricacion del material compuesto por medio
de esta técnica fue adecuado. Se realizaron pruebas mecéanicas al material compuesto para
comprobar sus propiedades mostrando que el tratamiento de 0.1% de grafeno presenta mejores
resultados que el de 0.25% de grafeno y el que solo contiene resina con valores 15.26% a tension
en su resistencia, 17.3% en resistencia a compresion, 15.22% en resistencia a cortante, aunque no
se presentd mucha diferencia en la prueba de aplastamiento de una unién mecénica con el de
0.25% de grafeno. Al observarse las superficies de fractura en tensiéon y en las pruebas de
aplastamiento (compresion) en la region del oricio para todos los tratamientos en el MEB, se
concluy6 que las fracturas en los tratamientos de 0.1% y 0.25% de grafeno no presentaban falla
interfacial ni desprendimientos de fibra como la de solo resina en las fracturas a tension. En el
caso de las fracturas en la unidon mecénica se mostrd una mejora en la rigidez en la direccion del
espesor del material (direccion z) para los tratamientos con el grafeno, presentdndose una mejora
sustancial para el 0.1% de grafeno de 35.6% del espesor inicial. Esto es indicativo de que los
efectos de borde de los esfuerzos inter-laminares se modifican por la presencia de las
nanoplaquetas de grafeno que tiende a resistir la expansion producida por los esfuerzos en la
direccion fuera del plano y los efectos de expansiones en la direccion del espesor por el esfuerzo

tan intenso en la region del espesor.

Se realizaron pruebas de emision aclstica en las probetas para verificar el comportamiento del
material para los diferentes tratamientos en la zona eldstica del material en ensayos de tension y
aplastamiento en la unidon mecanica. Se observd que se presenta un numero menor de eventos
acusticos en el tratamiento de 0.1% de grafeno tanto para tension y aplastamiento. En el caso del
tratamiento de 0.25% de grafeno se presentaron eventos de emision acustica para deformaciones
del material mayores en el caso de aplastamiento. Las pruebas realizadas por medio de Moiré
para medir las deformaciones dieron como resultado que el tratamiento de 0.1% y 0.25% de
grafeno presenta una mejor distribucion de la deformacion con respecto al tratamiento que solo
contiene resina alrededor del orificio presentando una disminucion de la deformacion en y=-1.62
mm de 61% y 33% respectivamente, mientras que en x=0 una disminucion del 57% tanto para
0.1% y 0.25%. Con lo cual se puede concluir que depositar las nanoplaquetas de grafeno en el
material compuesto fibroreforzado mejoré las propiedades de una manera significativa en la zona

alrededor del orificio notandose una mejor redistribucion de los gradientes.
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