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RESUMEN

En este trabajo se estudio la incorporacion de nanoinclusiones en la zona interfacial entre la fibra
y la matriz para mejorar las propiedades efectivas de materiales compuestos poliméricos.
Diversos trabajos han reportado que la incorporacion de estas nanoinclusiones mejora las
propiedades mecénicas del material, como es el caso de materiales compuestos de fibra de
carbono modificados con nanohojuelas de grafeno embebidas en matriz epdxica. Sin embargo,
se tiene poco conocimiento del comportamiento mecanico de este material en la vecindad de una

grieta.

En este estudio, se analizé el efecto de la presencia de las nanohojuelas de grafeno
funcionalizadas con silano en la zona de la interfase fibra de carbono/matriz epdxica. Se
seleccionaron dos concentraciones de nanohojuelas de grafeno, 0.1% y 0.25% y se realizé la
caracterizacion fisicoquimica de los materiales. Se prepard un material compuesto con 8 capas y
una secuencia de laminacion de (0°/90°/+45°/-45°) s y se cortaron las probetas siguiendo la
geometria de la norma ASTM E1820, para pruebas de tenacidad a la fractura con cargas en tres
puntos. Se empled la técnica de Moiré interferométrico para estudiar el campo de deformacion
en la vecindad de la grieta y se obtuvieron de manera experimental los valores del factor de
intensidad de esfuerzos en 6 puntos cercanos a la grieta. Para la elaboracion del laminado,
primeramente, se retird el sizing comercial de las fibras de carbono y se depositaron las
nanohojuelas de grafeno silanizadas en la superficie de la fibra mediante la técnica de “hand lay-
up”. Posteriormente, se prepar6 el material compuesto laminado nanohojuelas de
grafeno/FC/resina epdxica empleando la técnica de laminacion humeda en Bolsa de Vacio (Wet
lay-up vacuum bagging). Se aplicaron cargas a la probeta en una configuracion de flexién en tres
puntos empleando una carga de 100.81 N (10.28 kgf), se determinaron las funciones del campo
de deformacién en x y y usando el método de Moiré interferométrico. Unicamente se tomaron en
cuenta las deformaciones en tres puntos cercanos a la punta de la grieta, situados a 0.5 mm, 1
mm y 1.5mm. Los resultados de la deformacién en x a 0.5 mm de la punta de la grieta indican
una mejora en la deformacion del 64% para la concentracion de 0.1% y de 87% para 0.25%. Los
valores de intensidad de esfuerzo en el mismo punto muestran un mejoramiento de 47% para
concentracion de 0.1% y 79% para la concentracion de 0.25%. Los valores de intensidad de
esfuerzo medidos en 0.5 mm se acercan mas al valor tedrico calculado. Los resultados de las
mediciones con el método de Moiré interferométrico demostraron que, la presencia de las
nanohojuelas de grafeno en la zona de la interface resulta en una mejora en la distribucién de las

deformaciones en x alrededor de la grieta.
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ABSTRACT

The incorporation of nandfillers in the interphase zone between the fiber and matrix of
nanocomposite materials has been studied to improve the effective properties of polymeric
composite materials. Several works have reported that the incorporation of these nanoinclusions
improves the mechanical properties of the material, as is the case of carbon fiber composite
materials modified with graphene nanoplatelets embedded in an epoxy matrix. However, little is

known about the mechanical behavior of this material in the vicinity of a crack.

In this study, the effect of the presence of silane-functionalized graphene nanoplatelets in the
carbon fiber/epoxy matrix interface was analyzed. Two concentrations of graphene nanoplatelets,
0.1% and 0.25%, were selected and the physicochemical characterization of the materials was
carried out. A composite material with 8 layers and a lamination sequence of (0°/90°/+45°/-45°)s
was prepared and the specimens were cut following the geometry of the ASTM E1820 standard,
for fracture toughness tests. with loads at three points. The interferometric Moiré technique was
used to study the deformation field in the vicinity of the crack and the stress intensity factor values
were obtained experimentally at 6 points near the crack. For the preparation of the laminate, first,
the commercial sizing of the carbon fibers was removed and the silanized graphene nanoplatelets
were deposited on the surface of the fiber using the “hand lay-up” technique. Subsequently, the
graphene/FC/epoxy resin laminated composite material was prepared using the Wet lay-up
vacuum bagging technique. Loads were applied to the specimen in a three-point bending
configuration using a load of 100.81 N (10.28 kgf), and strain field functions in x and y were
determined using the interferometric Moiré method. Only the deformations at three points near the
tip of the crack, located at 0.5 mm, 1 mm and 1.5 mm, were taken into account. The results of the
strain in x at 0.5 mm from the crack tip indicate a strain improvement of 64% for the 0.1%
concentration and 87% for the 0.25% concentration. The stress intensity values at the same point
show an improvement of 47% for the 0.1% concentration and 79% for the 0.25% concentration.
The stress intensity values measured at 0.5 mm are closer to the calculated theoretical value. The
results of the measurements with the interferometric Moiré method showed that the presence of
the graphene nanoplatelets in the interface zone results in an improvement in the distribution of

the deformations in x around the crack.
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INTRODUCCION

Los materiales compuestos jerarquicos con diferentes niveles de dimensionalidad han atraido el
interés de varios investigadores en el campo de los materiales compuestos. Mejoras en las
propiedades generales de los materiales compuestos jerarquicos han resultado en un
fortalecimiento de los materiales compuestos y los han hecho comercialmente viables. Diferentes
categorias de materiales compuestos jerarquicos han sido clasificados como 0D, 1D, 2D y 3D.
Estudios recientes han revelado que la alta relacion de aspecto, la baja densidad y caracteristicas
generales de nanotubos de carbono (NTC, 1D) y del grafeno (2D) hace a estos alétropos del
carbono mas prometedores que las buckyballs (OD) y el grafito 3D. La inestabilidad dimensional
de los materiales compuestos jerarquicos puede abordarse mediante tratamientos superficiales

como la funcionalizacién [1].

Los materiales compuestos laminados tales como los materiales compuestos de fibras de
carbono/epoxi, se han utilizado ampliamente en una variedad de aplicaciones estructurales
debido a sus cualidades mecanicas superiores, durabilidad y resistencia a la corrosion en
comparacion con materiales tradicionales como los metales. Se consideran sustitutos de metales
ideales en una variedad de aplicaciones estructurales, como vehiculos, aeroespaciales, terrestre
y turbinas edlicas. El desempefio de los materiales compuestos de matriz polimérica se ve
influenciados principalmente por las caracteristicas mecéanicas de los componentes individuales
de los compuestos (fase de matriz y fase de refuerzo), la cantidad de carga de cada componente,

la matriz y la unién interfacial de refuerzo, fibra alineaciones y otros factores [2,3,4].

Las estructuras de las aeronaves y vehiculos terrestres contienen muchos agujeros y muescas
debido a la presencia de ventanas, puertas, puntos de acceso y también para juntas atornilladas.
Aungue es bien sabido que atornillado las juntas no son la mejor solucién para los componentes
compuestos, siguen siendo el medio principal de unir estructuras de aeronaves compuestas. El
desarrollo de concentraciones de esfuerzo debido a la presencia de muescas en las estructuras
hechas con materiales compuestas siempre ha sido una gran preocupacion. Luego, esto ha dado
lugar a la realizacion de muchos estudios para investigar la presencia de muescas en laminados
reforzados con fibra [5]. En los udltimos afios el estudio y creacion de nuevos materiales
compuestos de matriz polimérica ha tomado mucha relevancia debido a las ventajas que tienen
sobre los materiales convencionales como el concreto y el acero. Sin embargo, estos nuevos
materiales avanzados estan limitados por su tenacidad a la fractura especialmente cuando se

tiene la presencia de una grieta [6], por lo que se busca mejorar esta propiedad con el

1



adicionamiento de nanorellenos o nanoinclusiones en la matriz polimérica que es precisamente
la zona débil del material. Toshiya Kamae y Lawrence T. Drzal (2012) han demostrado que la
incorporacién de NTC a la interfase fibra-matriz, mejora notoriamente las propiedades mecéanicas
efectivas del material cuando se somete a pruebas de compresidn, tensién y de cortante en viga
corta [7]. Sheyhan et al. [8], demostraron que la incorporacion en un 0.3% en peso de nanotubos
de carbono de pared multiple en la zona de la matriz polimérica dio como resultado médulos
elasticos mas altos, incrementando la tenacidad a la fractura del material [8]. Para la incorporacion
de las nanoinclusiones en la superficie de las fibras, estas se someten a procesos oxidativos que
aumentan la rugosidad y mejoran la adherencia entre las nanoinclusiones y con ello se mejora la

adherencia interfacial entre la fibra tratada superficialmente y la matriz polimérica [9].

Para analizar el efecto de las nanoinclusiones en un material jerarquico es de importancia estudiar
y comprender el comportamiento de su microestructura. Para esto, es necesario utilizar técnicas
lo suficientemente sensibles para detectar cambios en forma de desplazamientos en el material
compuesto, que, por su alta rigidez, dichos desplazamientos pueden ser muy pequefios. Una
alternativa muy atractiva la ofrecen los métodos Opticos de alta resolucion, tales como la técnica
de Moiré utilizando interferometria de luz laser. Se pueden medir deformaciones del material a
partir de los desplazamientos que este sufre cuando se le aplica una carga. Savalia & H.V. Tippur
(2006) han estudiado como se comporta el material cuando se incorporan nanoinclusiones

utilizando de interferometria de Moiré combinado con el método de elementos finitos [10,11].

Medio ambiente
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Figura 1. Diagrama esquematico de la zona de la interfase de un material compuesto

jerarquico.
Sin embargo, existen muchos trabajos que reportan propiedades efectivas del material ante la
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presencia de nanoinclusiones, pero para el caso particular del material que se estudia no se ha
hecho un analisis de qué sucede con el campo de deformaciones en la vecindad de la grieta. Por
ello, en este trabajo se aborda el analisis en condiciones estacionarias, de las propiedades
mecanicas de un material compuesto reforzado con fibras continuas de carbén y cuya interfase
fibra-matriz ha sido modificada con la adicién de hojuelas de grafeno. Especificamente, se estudia
el comportamiento mecéanico en forma de laminado como elemento estructural conformado por
fibras de carbono modificadas con nanohojuelas de grafeno con dos concentraciones de 0.1% y
0.25%, embebidas en resina epdxica. Se analizan probetas de estos materiales con carga en tres
puntos ante la presencia de una grieta. Se hace un andlisis del campo de deformacion y para
esto se emplearan métodos opticos, especificamente el método de Moiré interferométrico. Para
la medicion de la intensidad del campo de esfuerzos en la punta de la grieta y cerca de ella, se
calcula el factor de intensidad de esfuerzos en puntos en la vecindad de la grieta para determinar
que el efecto que produce la concentracion de nanohojuelas de grafeno ante la presencia de la
grieta y si se produce una mejora de propiedades mecanicas del material. En este trabajo, se
determina el efecto de la adherencia interfacial de un material compuesto fibra de carbono/resina
epoxica en sus propiedades de fractura. Para tener un parametro de referencia y saber si las
propiedades de adherencia mejoran, se elaboraron muestras de tres tipos. La primera va a ser
sin la adicion de las nanohojuelas de grafeno en la superficie de la FC y las otras dos con la
incorporacién de las nanohojuelas de grafeno en la superficie de la FC a dos diferentes
concentraciones, 0.1% y 0.25%, que se utilizan como referencia de las posibles mejoras. Las

pruebas mecanicas y mediciones se hacen exactamente igual para los tres tipos de muestras.



CAPITULO 1
ANTECEDENTES

Debido a las excelentes propiedades mecanicas de estos materiales compuestos, se utilizan en
algunos elementos estructurales, especialmente cuando se requiere de alta rigidez y resistencia,
pero con un bajo peso. En ciertas aplicaciones en el ensamblaje de estructuras, es necesario
utilizar sujetadores mecénicos y dado que los procesos de fabricacion pueden llevar a la
formacion de grietas o microfisuras, en la vecindad de éstas resulta en un estado de esfuerzos
complejo que puede conducir a una fractura prematura de la estructura. El estudio de la
resistencia de los materiales compuestos y en sus uniones es importante en cualquier disefio
[12,13]. En un material compuesto multiescala es necesario estudiar su comportamiento porque
existen varios factores a considerar, como son: la eficiencia de la interfase especialmente cuando

el material compuesto contiene fibras modificadas con nanohojuelas de grafeno [14,15].

La adhesién entre la fibra y la matriz afectan las propiedades mecanicas del nuevo material
compuesto. Drzal et al. [16], mencionan que existe una regién con estructura y composicion
gquimica diferente cerca de la interfaz fibra/matriz, esta regién es la interfase. A diferencia de la
interfaz (regién superficial, bidimensional), la interfase es una region tridimensional que existe
entre la fibra y la matriz. Por lo que, resulta importante estudiar la adhesioén interfacial fibra/matriz,
ya que esta nos dara una idea de la calidad del material [17]. Generalmente se busca que el
material compuesto tenga una buena adhesion interfacial, para asi mejorar las propiedades de

tenacidad a la fractura [18,19]

Las fibras de carbono se han convertido en uno de los materiales de refuerzo mas importante en
los ultimos afios debido a que poseen un alto médulo y resistencia a altas temperaturas. Las
combinaciones mas comunes para esta fibra son, fibra de carbono/resina epoxi y fibra de
carbono/PEEK. De esas dos combinaciones, la mas utilizada es la primera, esto debido a que la

matriz de resina epoxi puede curarse con varias aminas, anhidridos y diferentes acidos [20].

Como se ha mencionado, las propiedades mecénicas de un material compuesto dependen de las
propiedades de los materiales que lo constituyen y de la adhesion de la fibra y la matriz. Ademas,
en un material compuesto reforzado con fibra, las cargas aplicadas se transfieren de la matriz a
la fibra a través de la interfase en forma de esfuerzos de cortante, por lo que la eficiencia de la
transferencia de cargas definira la eficiencia del material compuesto [21]. Mufioz-Vélez. et al,

realizaron estudios donde comprobaron que al darle un tratamiento de modificacion a la fibra
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resulta en la formacion de una region interfacial con propiedades diferentes a las de la fibra o de
la matriz. Ellos también reportaron que hubo un aumento en la compatibilidad de la interfase con
la matriz y la fibra. Se han realizado estudios que demuestran que los materiales compuestos
reforzados con fibras de carbono y modificados con nanohojuelas de grafeno, un tratamiento
previo a los nanotubos mejora la adherencia de éstos con la fibra de carbono y con la matriz. Por
lo tanto, se puede decir que el pretratamiento a los nanotubos de carbono con agentes de
acoplamiento adecuados puede resultar en la formacion de enlaces covalentes, mejorando la

calidad de la region interfacial entre fibra y matriz [21,22,23].

1.1. Marco tedrico

En esta seccion se describen los conceptos tedricos involucrados en el desarrollo de este trabajo.

1.1.1. Grafeno

El grafeno por naturaleza es un material bidimensional nanométrico que basicamente tiene una
capa de atomos de carbono unidos por enlaces sp? y tienen una configuracion atémica hexagonal
y es la base de todas las formas conocidas del grafito. El 6xido de grafeno (nPG) pertenece a la
misma familia y en ocasiones es llamado solo grafeno, ha resultado de mucha relevancia en el
estudio de materiales compuestos avanzados [24,25]. Sin embargo, hay una ligera, pero
significativa diferencia entre el 6xido de grafito y el éxido de grafeno y es el nimero de laminas
apiladas que conforman la estructura que para el primero tiene varias y el segundo solo se

compone de una lamina, consecuencia del proceso de exfoliacion [24,26,27].

s
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Oxido de grafito Oxido de grafeno

Figura 1.1 Esquema del proceso de obtencién del 6xido de grafeno [26].



Para su uso como nanorelleno en materiales jerarquicos, se realiza un proceso de
funcionalizacion para el 6xido de grafeno. Uno de ellos es mediante la silanizacién con 3-
glicidiloxipropiltrimetoxisilano [27], del cual se obtienen nanohojuelas de grafeno silanizadas
(nPG-GPTMS), que generan la formacién de nuevos grupos funcionales que mejoraran la

adherencia interfacial entre fibras de carbono y matriz polimérica [28,29,30].
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Figura 1.2. Proceso de sintesis de nPG-GPTMS [27].

1.1.2. Material compuesto

Los materiales compuestos estan formados por la unién de al menos dos materiales con
propiedades fisicas y quimas diferentes. Al combinar las propiedades de los materiales, se
obtiene un material especializado que va a tener propiedades distintas. Este huevo material

tendra propiedades que los materiales que lo componen no poseen por si solos [31].

Los materiales compuestos se dividen en tres tipos: los particulados, los laminados y los
fibrorreforzados; los uUltimos utilizan como material de refuerzo fibras como el carbono, el vidrio,
etc. Los materiales compuestos reforzados, estan constituidos por tres elementos, la matriz, el
refuerzo y la interfase. La matriz segun el material del que esté elaborado puede ser, matriz
cerdmica, matriz metalica o matriz polimérica. Los materiales compuestos a base de matriz
polimérica tienen diversas aplicaciones y han sustituido en aplicaciones a los materiales

estructurales metalicos, esto debido a su bajo peso y por sus propiedades mecénicas.



Particulado Laminado Fibroreforzado

Figura 1.3. Clasificacion de materiales compuestos [32].

Laminados

Los materiales compuestos laminados estan formados por ldminas apiladas unidas por un medio
que es la matriz, la secuencia de laminacion puede ser unidireccional (laminas), bidireccional o

multidireccional (laminados) [14,31,32], como se observa en la Figura 1.4.
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Figura 1.4. Secuencia de laminacién unidireccional y bidireccional.



En los materiales compuestos de fibras contindas (unidimensionales) existe una mejora en la
resistencia en la direccién de la carga mientras que, en esta direcciébn 0° se tiene una mayor
rigidez en el material mientras que a 90° el material puede considerarse débil con respecto a la
direccién 0°. Sin embargo, para lograr homogeneidad en la transferencia de cargas de la matriz
a las fibras se requieren laminas en diferentes direcciones, un ejemplo de secuencia de
laminacién son 0°, +45°, 90° y -45°, donde existan la misma cantidad de capas en cada direccion
y esto nos lleva a obtener un laminado cuasi-isotropico [68, 61]. En los laminados se ha intentado
mejorar sus propiedades depositando nanorellenos en la matriz y en la superficie de la fibra 'y se
ha demostrado que la presencia de estos nanorrellenos aumenta la resistencia a la flexion y a la
fractura [14,15]. La combinacion de materiales compuestos laminados con nanoparticulas da

como resultado, materiales compuestos jerarquicos.

1.1.3 Materiales compuestos jerarquicos.

Los materiales compuestos jerarquicos (MCJ), también llamados multiescala, son aquellos
materiales compuestos que adicionalmente en alguna de sus fases poseen un material cuya
escala dimensional es menor a la de la matriz y el refuerzo. Por lo tanto, un MCJ posee tres o
mas escalas dimensionales entre sus materiales precursores, es decir, es la unién de un material
compuesto con un nanomaterial (Figura 1.5). El nanomaterial puede estar inmerso ya sea en la
matriz o0 en la superficie de la fibra, en el primer caso las nanoparticulas (o nanorellenos) se
incorporan en la matriz polimérica y posteriormente la resina se incorpora a las fibras, en el
segundo caso se realiza una suspensién con las nanoparticulas (puede ser en acetona, etanol,

etc.) y esta se incorpora a la superficie de la fibra con algun método como aerografia o “hand lay-

”

up”.

Los MCJ poseen mejores propiedades que los materiales compuestos convencionales ya que las
nanoparticulas le dan a los MCJ un refuerzo intralaminares o interlaminares. La incorporacién de
las nanoparticulas en la superficie de la fibra mejora las propiedades en la zona interfacial (un
mejor anclaje quimico) que es precisamente donde se transfieren los esfuerzos de la matriz a la
fibra [24,31].
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Figura 1.5. Ejemplo de un material compuesto jerarquico [23].

1.1.4. Modo de fallas en un material laminado

El objeto del analisis mecanico de fracturas es la prediccion del inicio del crecimiento de grietas
para un cuerpo que contiene una falla de un tamafio determinado. Se ha encontrado que la
mecanica de fractura elastica lineal es Util para ciertos tipos de grietas en materiales compuestos
como, por ejemplo, las grietas interlaminares.

El equilibrio de una grieta existente puede juzgarse por la intensidad del esfuerzo elastico
alrededor de la punta de la grieta. Las soluciones del campo de esfuerzo elastico en materiales
isotropicos y ortotropicos homogéneos muestran que las singularidades del esfuerzo son del tipo
r~1/2 donde r es la distancia desde la punta de la grieta. Los factores de intensidad de esfuerzo
pueden determinarse para problemas de grietas en los que el plano de las grietas se encuentra
en cualquiera de los planos de simetria de material. Es posible dividir la carga de la punta de la
grieta en los tres modos basicos de desplazamiento de la superficie de la grieta que se muestran
en la Figura 1.6. El modo | se refiere a la apertura de las superficies de grietas, el modo Il se

refiere al deslizamiento y el modo Il se refiere al desgarre [33].



(a) (b} ]

Figura 1.6. Modos de desplazamiento de la superficie de la grieta. (a) modo | (apertura), (b)
modo Il (deslizamiento) y (c) modo III (desgarre) [33].

Tenacidad ala fractura

El estado de esfuerzo presente en una junta mecanica esta ampliamente relacionado con las
propiedades mecénicas del material jerarquico, esto incluye la composicion multiescala del
material y por consecuencia la adherencia interfacial entre los materiales precursores. Para
estudiarlos, se requiere el andlisis de propiedades como el moédulo elastico (E), el médulo de

corte (G) y la razén de Poisson (v) [34].

En la mecanica de fractura se estudian materiales que poseen una grieta o una discontinuidad
geométrica y se analizan los mecanismos de propagacion de grieta. Cuando el material
compuesto es sometido a esfuerzo ante la presencia de una grieta este puede fallar debido a la
propagacion de la grieta que esta asociada a la configuracion de la carga aplicada denominadas:
modo I, modo Il y modo Il como se observa en la Figura 1.6. Para llevar a cabo las predicciones
de cémo se va a comportar el material ante dicha grieta, se calculan diversos parametros, uno de
ellos es el factor de intensidad de esfuerzos. El factor de intensidad de esfuerzos K;, mide la
intensificacion del campo de esfuerzos alrededor de la punta de la grieta [35,36,37]. Asimismo,

cada uno de los modos de falla tiene un valor especifico del valor de intensidad de esfuerzo K.

K, = (ayy)L (am)Y/? €Y
K = (ny)L (an)l/z (2)
Ky = (Uzy)L (aﬂ)l/z 3)
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Donde o;; es el esfuerzo nominal aplicado y a es la longitud de la grieta. En este trabajo, se hace

un andlisis considerando el modo | y en cuyo caso particular se tiene la condicién que para fallas
en modo I: K; > K.y esto representa un criterio de fractura, donde K;. es el valor critico de la
intensidad del esfuerzo de fractura para el crecimiento de la grieta en el material durante el modo
|y que ademas es una propiedad del material [34,38]. A K;. se le denomina tenacidad a la fractura
y refleja la intensidad del campo de esfuerzo antes de una grieta provocada por una falla en modo
I. Lo relevante de esto, es que K; también puede definirse de la siguiente manera:

K, = Yo (2ma)'/? 4)

Donde Y es una funcién que depende especificamente de la forma concreta del elemento de
estudio y la geometria de la fisura que contiene. Para el caso particular del Modo | de fallas, se
considera una grieta cuya longitud en la placa infinita de la figura 1.7. De acuerdo con diversos
andlisis de esfuerzos, se ha demostrado que el campo de esfuerzo sobre un elemento en la

vecindad de la punta de la grieta esta dado por [39],

a 0 .6 . 36

Oy =0 Zcosz(l—SInEsm?)
_ a 9(1+ 0 39)
gy, =0 ’ZrCOSZ sinsin—

.6 6 36
Txy = 0Sinzcos> cos—- (5)

Ahora bien, se tiene que el esfuerzo cerca de la punta de la grieta, es decir 6 = 0, es

a
oylo=0 =0 2 (6)

Se puede reescribir la ecuacion anterior de la siguiente forma ay|9=0\/2r = g+/a y este término

es constante cuando r — 0. Partiendo de aqui se define K, que es el factor de intensidad de

esfuerzos

K = ovma @)

Donde las unidades de K son MPa\/m, ahora bien, al estar analizando el caso del Modo |, la

ecuacion queda de la siguiente manera
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K, = ovma (8)

Por lo que las ecuaciones (5), se pueden expresar como sigue:

K 0 (1 A 39) 9
Oy = — cos > sinz sin— 9
K 0 (1+ 8 . 39) 10
oy = — cos sinz sin— (10)
K 6 6 36 1
T,Cy—\/mcoszsmzcos2 11)
y
a
S5 T T A X B B LR e
lI |Il
|
| dx
Od
| o) y
. - ) e X
| — |
- - |
| |
Y. % ¥ ¥y ¥ ¥ ¥ X VW'Y
a
Figura 1.7. Modelo de grieta para el Modo | [39].
Las deformaciones elasticas correspondientes para el caso de tension plana son:
Tcos [ - - @ +wsingsin | (12)
€ = COS— —-V)— V)SIn—-SIn—
*E2mr 2 2 2
L cos2 [(1=v) + (14 sing sin | (13)
€ = COS— -V V)SIn—Sin—
o 2nr 2 2 2
20+v)K; . 6 6 30
= sin— cos=cos— (14)

E [ e ————
Xy E\2nr 2 2 2

Entonces podemos obtener el valor de K; de manera experimental. Sin embargo, existe una
manera de hacer el célculo de K; de manera tedrica utilizando Unicamente los parametros

geométricos del material. En este trabajo se utiliza la configuracién de carga en tres puntos
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siguiendo la nomenclatura de la norma ASTM E-1820. En la seccién 1.1.5 se explica el caso

particular para el célculo de K; siguiendo la horma mencionada.

1.1.5. Determinacién del factor de intensidad de esfuerzos

Las pruebas ASTM E1820 generalmente se utilizan en metales para determinar la tenacidad a la
utilizando los pardmetros de K (factor de intensidad de esfuerzos), J y Desplazamiento de
apertura de la punta de la grieta [40]. Para ello, se agrega una grieta al material y se somete a
pruebas mecanicas, para observar cdmo empieza a fallar el material en el modo I. Algunas

consideraciones de esta prueba son las siguientes:

e Se carga el material en flexion de tres puntos con un tramo de soporte, S, nominalmente
igual a cuatro veces el ancho, W.

e Las proporciones generales de la configuracion de la muestra se muestran en la Figura
10.

e Las muestras alternativas pueden tener 1< W/B < 4. Estas muestras también deben tener
un tramo de soporte nominal igual a 4W.

e Todas las muestras se deben estar previamente agrietadas antes de ser sometida a

prueba mecanica [41].

|
W = e
Jﬁ.‘ |' 6.1 0.0fSW
| I

R N
0.2W— | fo= 1} /63 1,55
1 T /B =0.5W

L 2 25W min i 2.25W min—————

(28]
W

Figura 1.8. Especificaciones de la muestra siguiendo las indicaciones de ASTM E 1820 [42].

Para el caso particular de carga en 3 puntos con la configuraciéon como se muestra en la Figura
1.8, el célculo tedrico para K; es como sigue:

P.S
3
BW2

KI=

F(*/w) 15)
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Donde B es el espesor del material y f(a/W) es una funcién que depende de la geometria del
material y es adimensional,

12 [199 = () (1 = Yy (215 = 3.93(Y) + 27(Y))]
201+ 2 ) () (1 - Yy)™"

F(w) =3(%w) (16)

De las mediciones experimentales, podemos calcular igualmente K;,. Tomando en cuenta las
ecuaciones 12, 13 y 14 de deformacion, se puede despejar K; y obtener el valor de intensidad de
esfuerzos a diferentes distancias r partiendo de la punta de la grieta.

Ee NV 2mr

K. a7
cos% [(1 -v)+1+v) sin%sin%}
Ee NV 2mr
Kyy =3 — 030 (18)
cos» [(1 -v)—(1+v) smzsmT]
Ee,V2mr
Ky, = = (19)

B .0 6 30
2(1+v) sinz €0S~ oS-

1.1.6. Interferometria de luz laser (Moiré interferométrico)

La interferometria de Moiré es una técnica experimental que permite obtener informacion sobre
el campo de desplazamiento originado a partir de las imagenes de interferencia que se generan
como consecuencia de un desfase existente entre los rayos que emergen de una rejilla de
difraccion formada en la probeta [43]. En el proceso de medicion de la técnica de Moiré, las lineas
de la rejilla formada en el espécimen deben ser iluminadas y observadas desde angulos

conocidos.

La calidad y afinidad de las mediciones experimentales realizadas por Moiré dependen
principalmente de la formacion de lineas de la rejilla en la superficie de la muestra. Otro factor
influyente al momento de utilizar este método es la profundidad de los surcos de la rejilla en el

material, esto se puede solucionar haciendo una adecuada deposicion de recubrimiento, en este
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caso oro, sobre la rejilla maestra. Adicionalmente, es necesario conocer las frecuencias
espaciales de las rejillas empleadas en la interferometria Moiré que normalmente tienen un rango

de cientos y miles de lineas por pulgada.

El montaje experimental para la medicion de un mapa de desplazamientos mediante
interferometria de Moiré en la Figura 1.9 se muestra una de las diversas configuraciones tipicas

utilizadas.

MORDAZA

ESPLEEJO

PROBETA

»-REJILLA

T B MORDAZA

CAMARA

LASER

Figura 1.9. Montaje experimental [44]

La técnica de Moiré se basa en el principio de la difracciéon de dos haces de luz que emergen de
la rejilla de difraccidn que son obligados a entrar en interferencia. Basicamente consiste en la
interferencia de dos frentes de onda de luz que han sido “moduladas” por la deformacién en todos
los puntos de la rejilla de difraccion. Esto quiere decir que los cambios geométricos puntuales de
la rejilla de difraccion afectan al haz de luz y al producirse la interferencia equivale a una
sustraccion de la deformacién producida en la rejilla [44,45]. Posteriormente, al hacerlas interferir,
aparecera un patron de franjas de Moiré. Para obtener los desplazamientos ocurridos en el plano,
se compara un patrén de referencia con un patrén de franjas producido a la probeta, siendo esta

técnica conocida como Moiré geométrico.
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Figura 1.10. Desplazamientos en una sola direccion [46].

Para llevar a cabo la medicion del campo de desplazamientos, es necesario tener en cuenta la
geometria que se debe cumplir para lograr el patrén de interferencia de Moiré y este obedece a

la ecuacion de la rendija,
sinf,,, = sina + mAf (20)

Donde B es el &ngulo del haz emergente de la muestra, m es el orden del haz emergente, a es
el &ngulo del haz incidente, A es la longitud de onda del laser y f es la frecuencia de la rejilla. Los
angulos se miden respecto a un eje normal a la superficie de la rejilla. Basicamente, para formar
el patron de interferencia inicial en “cero” se tiene que cumplir que el &ngulo a tenga una magnitud
tal que el &ngulo B sea igual a cero, es decir, que el haz de luz m = 1, emerja perpendicular a la
muestra y por ello la ecuacién 8 se reduce a la ecuacion 21.
_ A
sma=m/1f=7= 7 (21)
Otra condicion que se debe cumplir es que se requieren dos haces emergentes para que exista
el concepto de interferencia. Para generar el siguiente haz emergente, se pueden usar diversos
arreglos épticos como hacer incidir sobre la muestra dos haces de luz l4ser ambos de la misma
longitud de onda o bien, hacer un arreglo con un espejo de manera que este quede
completamente perpendicular a la muestra logrando asi formar una imagen virtual de la rejilla de
difraccion [45,47]. En cualquiera de los 2 casos, se observara en la pantalla una superposicion
de iméagenes de la rejilla proveniente de la muestra y de la rejilla virtual (ver Figura 1 .11) y la

superposicion de ambas daran como resultados el patron de franjas de Moiré.
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A partir del patrén de franjas de Moiré es posible medir los desplazamientos. Se tiene entonces
que el desplazamiento denotando por U en el plano medido, n al orden de franja de Moiré y p al

paso de la rejilla, se obtiene la siguiente ecuacion,
U=np (22)

De la teoria de elasticidad bésica, la deformacién unitaria se define como la derivada del

desplazamiento con respecto a posicion:

Ju
& = ox (23)

Siendo ¢, la deformacion unitaria, u es el desplazamiento y x la longitud inicial. Conociendo la

relacion entre ny p, obtenemos,

* o ox ox Pox

(24)

La ecuacion (4), permite calcular la deformacién unitaria y, a partir de ésta, el esfuerzo, a lo largo
del eje perpendicular a las lineas de la rejilla. También se pueden conocer los desplazamientos
fuera del plano, en este caso, la configuracion de la rejilla de referencia cambia, ya que ésta no

estara unida a la probeta, estara proyectada [48].

La técnica de Moiré interferométrico es conocida como interferometria laser de Moiré o Moiré de
alta sensibilidad porque permite medir de manera experimental desplazamientos pequefos
(normalmente en um) [49]. Es utilizada para analizar propiedades en materiales compuestos,
pues se ha utilizado para medir deformaciones en ensayos de cortante [50], esfuerzos térmicos,
determinar efectos de bordes en laminados [51 y para analizar la propagacion de grietas en
diversos materiales [49, 52,53]. La informacién de estas mediciones se obtiene de los patrones

de franjas obtenidos cuando se someten las muestras a una carga [54].

Para el caso particular de este trabajo, la técnica de Moiré que se utiliza es interferometria de luz
laser. Con esta técnica se miden los desplazamientos en el plano y para ello se forma una rejilla
de difraccién sobre la superficie plana de la muestra. Para lograr el patrén de interferencia se
hacen incidir dos haces de luz sobre la superficie de la muestra a fin de lograr 2 haces
emergentes. Como se menciond anteriormente, los haces de luz difractados o emergentes son
perpendiculares a la superficie de la probeta, y entre si. Como resultado de la aplicacion de las
cargas a la muestra, la rejilla de difraccion es deformada junto con la muestra y Esto provoca que

los haces de luz emergentes pierdan paralelismo y utilizando un lente, se le obliga a interferir. Se
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obtienen franjas de la interferencia entre dos haces de luz que son la resultante de la deformacion
sufrida por la muestra y la rejilla de difraccion. Este patron de franjas es utilizado en la medicién
de desplazamientos muy pequefias entre dos puntos [55]. En interferometria de Moiré las rejillas
de referencia regulares empleadas para las mediciones, poseen una frecuencia de 1000-1500

lineas/mm [56].

En la practica experimental, es dificil obtener un patron de franjas nulo, es decir, sin franjas debido
a pequefios errores en el ajuste de fracciones de los 4ngulos de incidencia de la luz y en la
planitud de los espejos utilizados, por lo que se registra un patron inicial antes de carga y otro
después de carga y el primero debe ser sustraido del segundo. Entonces, la medicion de los
desplazamientos se obtiene cuando en un primer paso, se hacen incidir dos haces de luz de la
muestra (frente de onda plano) y este es difractado, entonces esta imagen de patrén de franjas
se considera el patron de franjas base. En un siguiente paso, hacen incidir dos haces de luz sobre
la superficie de la muestra cuando esta ya fue deformada, y como consecuencia la rejilla en su
superficie también se deforma cambiando su frecuencia y direccién sistematicamente de punto a
punto [57]. Como resultado de la deformacion de la rejilla, el haz de luz que incide en la muestra
es difractado y ligeramente deformado por lo que ya no se considera un frente de onda plano. Se
obtiene entonces, el patron de franjas de interferencia formado por los dos frentes de onda
deformados y difractados obteniendo el patron de franjas de datos. Debido a que la desviacién
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. En la Figura 1.11a

y 1.11b se muestra la explicacion de la obtencién de los desplazamientos en x y y [58,59].

Analogamente, podemos obtener la deformacion en y y con los valores de deformaciénen x y vy,
podemos obtener la deformacién tedrica de cortante. Por lo que las ecuaciones de deformacion

son las siguientes [60,61],

e = 9Ux_ l[aN’C] (25)
* ox  flox
oU,  1[aN,
YTy T F [W (26)
U, 9U, 1[dN, 0N,
= ot o T Flax T oy @7
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Figura 1.11. Distribuciones de desplazamientos usando Moiré interferométrico (a)

desplazamiento en x (b) desplazamiento eny.
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La técnica de Moiré interferométrico, ademas de ser una técnica no invasiva para la muestra y

tener la capacidad de medir desplazamientos micrométricos de forma experimental, tiene muchas

ventajas que la hacen ser una opcion eficiente [62]:

Es una técnica de campo completo, esto permite hacer una medicion total o parcial en la
muestra.

Posee una alta sensibilidad a los desplazamientos y estos pueden medirse en diferentes
direcciones segun la configuracion de la rejilla de difraccion empleada 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 extendi6 a 17 nm gracias a la franja de contorno por interferometria de Moiré
microscopica.

Con esta técnica se puede obtener alta resolucién espacial, por lo tanto, se pueden hacer
mediciones en zonas pequefias de la muestra, lo que significa que las mediciones se
pueden hacer en pequefias zonas.

Las mediciones se hacen en tiempo real lo que permite observar las modificaciones de
los campos de desplazamientos que sufre la muestra cuando se somete a una carga
[62,63]
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1.2. HIPOTESIS

El tratamiento superficial de la fibra de carbono con la adiciébn de nanohojuelas de grafeno
silanizadas como modificador de la interfase para el material compuesto multiescala con matriz
epoxica, aumentard la resistencia mecénica del material compuesto, mejorando sus propiedades

de fractura ante la presencia de grietas.

1.3. OBJETIVO

1.3.1 Objetivo general

Estudiar el estado de esfuerzos para estimar el factor de intensidad de esfuerzo en un material
compuesto a base de fibras de carbono modificadas superficialmente con nanohojuelas de
grafeno y una matriz a base de resina epdxica, cuando se somete a cargas en la vecindad de un

concentrador de esfuerzos (grieta) utilizando el método de interferometria de luz laser.

1.3.2. Objetivos particulares

» Caracterizar fisica y quimicamente las nanohojuelas de 6xido de grafeno y la fibras de

carbono con los diferentes tratamientos superficiales.

» Determinar el campo de desplazamientos para calcular los valores de deformaciones en

la superficie del material compuesto jerarquico.

* Determinar los valores de los factores de intensidad de esfuerzos en el material

compuesto jerarquico.

» Comparar los valores del factor de intensidad de esfuerzos obtenidos en el numeral
anterior para analizar el efecto de la presencia de las nanohojuelas de grafeno en el

material compuesto jerarquico.
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CAPITULO 2
MATERIALES Y METODOLOGIA

En este capitulo se describe el procedimiento para la elaboracién del material compuesto
jerarquico y la obtencion de las propiedades efectivas del material a partir del estudio del campo

de desplazamientos medidos por métodos Opticos.

Polimero con

propiedades

| 4 Interfase
| * Nanohojuelas
de grafeno.

FC

P

Rejilla de Moiré

Zona de estudio

Figura 2.1. Esquema del proceso de estudio del material compuesto nanohojuelas de

grafeno/FC/resina epoxica.

En la Figura 2.1 se muestra la composicion del material compuesto cuya matriz estara compuesta
por resina epoxica (DER331) y como refuerzo se utilizara la FC previamente tratadas con
nanohojuelas de grafeno. Se elabora un material cuasi isotropico formado por 8 capas con una
secuencia de laminacién de 0°, 90°, 45° y — 45° y las restantes son un espejo geométrico de las
ya mencionadas. El material compuesto se sometid a cargas de flexién en tres puntos siguiendo

la nomenclatura de la Norma ASTM E-1820.
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2.1. Materiales

Como matriz se utilizo la resina epoxica DER331 a base de bisfenol A/epiclorhidrina de la
compafia Dow Chemical Company con un peso equivalente epoxi de 182-192 gr/eq (ASTM
D1652), 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). Como agente de entrecruzamiento se utilizo etilendiamina
de la compafiia Sigma-Aldrich Chemical con una densidad de 0.899 ml/gr. Las capas del laminado
se hicieron a base de un tejido de FC unidireccional de la compafia Suiza Sika AG con un peso
de 320 gr/m2 y un espesor del tejido de 0.166 mm. Las nanohojuelas de éxido de grafeno, o
grafeno pristino, que se emplearon pertenecen a la compafila americana 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 nanémetros. Finalmente, se utilizé6 como
agente de acoplamiento el silano Z6040 (3-glicidoxipropiltrimetoxi-silano) de la compafiia Sigma-
Aldrich Chemical.

Adicionalmente, para la oxidacion de la FC se utiliz6 &cido sulfurico de la compafiia J.T: Baker
con una pureza del 96 %, acido nitrico de la compafia Fermont con una pureza del 69.1%. Para
la funcionalizacién y elaboracién del laminado se utiliz6 acetona de 99% de pureza de la

compafia Sigma Aldrich.

2.2.  Preparacion del material

El material compuesto laminado, se fabricé a base de un polimero termofijo reforzado con fibras
de carbono que se modificaron superficialmente con nanohojuelas de 6xido de grafeno

previamente funcionalizadas. El procedimiento que se siguio es el siguiente:

1. Preparacion de las muestras.
2. Formacion de pregrieta.

3. Medicion de los desplazamientos utilizando Moiré interferométrico.
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2.2.1. Corte del tejido de fibras de carbono

El tejido de FC unidireccional se corto en cuadrados de 24 x 24 cm, para lograr la secuencia de
laminado deseada, estos cuadrados fueron cortados con las 4 orientaciones necesarias. Ya
obtenidas los 8 cortes de las capas, se colocaron sobre una criba de acero inoxidable (Figura

2.2a) para realizar el proceso de oxidacion, como se muestra en la Figura 2.2b.

Figura 2.2. a) Corte de las Fibras de Carbono y b) Tejido de fibras colocado en las cribas para

el proceso de oxidacion.

2.2.2. Proceso de oxidacion de las fibras de carbono.

Se hacen los cortes de las laminas, teniendo pares de laminas en cada orientacién. Se apilan y
se colocan a manera de sandwich en dos mallas de acero para facilitar la oxidacion de las fibras

como se muestra en la Figura 2.3.
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Figura 2.3. Procedimiento esquematizado de oxidacién de las fibras de carbono.

Se consideraron las siguientes indicaciones.

e El tejido de fibras de carbono es tratado para su oxidacion empleando una mezcla de
H>SO4/HNOs en una proporcion de 3:1 (v/v), con sonicacion a 60 °C. En una reaccion
tipica, se afiaden los tejidos de FC en un litro de solucién en un recipiente de vidrio de
forma rectangular.

e El recipiente rectangular se colocé en un bafio de agua ultrasénico (Branson Emerson
Industrial Automation), que opera a 152W y 40 kHz y se mantuvo a 60°C durante 15
minutos.

e A continuacion, los tejidos se retiran del bafio ultrasénico y se coloca en un recipiente
rectangular y se lava dos veces en agua destilada. Si el pH del agua de lavado no es
neutro, se lavara de nuevo durante 15 min, con sonicacion; esto se repite, sin sonicacion,
hasta que el pH neutro es alcanzado, en lavados de 30 min.

e Se procedio a secar las fibras a 120°C durante 1 hora [22,64,65].
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2.2.3. Funcionalizacion del grafeno

Para la funcionalizacion del 6xido de grafeno (nPG) se sigue el procedimiento de la Figura 2.4.

30 mg de nPG Calienta a 50°C
en 1000 ml de agua

Sonicacion de la
solucion pulsos 30:30

. =
— ] > A
7 e ,3:'/ —l
10 ml de égente z6040 Calienta a 70°C Se lava con
(3-glicidiloxipropiltrimetoxisilano) 12 horas etanol

Figura 2.4. Procedimiento esquematizado de la funcionalizacion del grafeno.

Para la funcionalizacion del 6xido de grafeno se realizé el siguiente procedimiento:

1. Sepesa 350 mgde nPGYy se dispersan en 1 L de agua destilada usando la punta ultrasénica
a 60W, con una relacién de pulsos 30:30 que se refiere a la intermitencia de 30 segundos
de trabajo por 30 segundos de descanso del sonicador durante 30 minutos (Figura 2.5a).

2. La suspension obtenida se pone a calentar a 50 °C sobre una placa de calentamiento y se
agita con una barra magnética. A esta temperatura se agregan lentamente 10 ml de 3-
glicidiloxipropiltrimetoxisilano (Z6040) (Figura 2.5b) y una vez agregados se deja en
agitacion y calentamiento hasta que se eleva la temperatura a 70 °C y se deja en agitacion
durante 12 horas a temperatura constante (Figura 2.5c).

3. La mezcla de reaccion se aisla filtrando la solucién vertiéndola en un vaso sinterizado unido

a un kitasato conectado a una bomba de vacio (Figura 2.5d).
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4. Se obtiene una pasta que puede ser lavada. La pasta obtenida del filtrado se lava con 10 ml
de etanol en un filtro de vidrio sinterizado y se seca a 100 °C durante una hora.

5. Se retira el material solido del filtro y se almacena para su uso [40, 66,67,68].

Figura 2.5. Proceso de funcionalizacion del grafeno

2.2.4 Recubrimiento de las fibras de carbono
Para el andlisis del material se tienen 3 casos.

1. FC embebidas en resina epoxica.
2. FC con tratamiento superficial con nPG al 0.1% embebidas en resina epoxica.
3. FC con tratamiento superficial con nPG al 0.25% embebidas en resina epoxica.

FC/ resina epo6xica

El caso base a analizar, se prepara solo el recubrimiento de los tejidos de FC. Se sigue el
siguiente procedimiento:

27



e Se pesaron las 8 capas de tejido de FC obteniendo un peso de 200 g. Se consider6 la
misma cantidad de FC para la acetona, por lo que se utilizaron 200 g de acetona y se
agrega 4% de resina epoxica, siendo el equivalente 8 g

e La suspension obtenida se agita con una barra magnética. Después de homogenizar la
solucion, partiendo de los 200 g de FC, se agrega 6.8% del catalizador etilendiamina y
una vez agregados se deja en agitacion durante 5 min.

e Se impregna la fibra con solucion utilizando la técnica de “hand lay-up”.

e Se secan las FC a 100°C durante 150 s.

FC/ resina ep6xica con nPG-GPTMS.

Se pesan los tejidos de fibra para el laminado para referencia de la solucién. Se tienen dos casos
de material con el tratamiento de nPG al 0.1% y 0.25%. En ambos casos se sigue el mismo
procedimiento, cambiando Unicamente el porcentaje de nPG-GPTMS. Se prepara una solucién
de acetona (equivalente a la masa de las 8 laminas de tejidos de FC), se utilizando la siguiente

metodologia.

e Se pesaron las 8 capas de tejido de FC obteniendo un peso de 200 g. Se pesan 200 g de
acetona y se agrega 0.1% (y 0.25% en el otro caso) de nPG-GPTMS equivalente a 200 mg
(y 500 mg en el otro caso) los cuales se dispersan en acetona usando la punta ultrasénica a
30W, con una relacion de pulsos 10:05 que se refiere a la intermitencia de 10 segundos de
trabajo por 5 segundos de descanso del sonicador durante 40 minutos.

e Se pesa la resina epoxica, siendo el 4% equivalente a 8 g. Se agrega a la suspension de
acetona con nPG.

e La suspensién obtenida se agita con una barra magnética. Después de homogenizar la
solucion, de acuerdo a la cantidad de resina (8 g), se agrega 6.8% del catalizador
etilendiamina y una vez agregados se deja en agitaciéon durante 5 min.

e Se impregna la fibra con solucion utilizando la técnica de “hand lay-up”.

e Se secan las FC a una temperatura de 100°C durante 150 s [66,69,70].

2.2.5. Caracterizacion por espectroscopia.

A continuacién, se describen las especificaciones técnicas utilizadas para cada una de las

técnicas de espectroscopia utilizadas para la caracterizacion de los materiales. Se analizaron 5
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muestras con distinta composicion, en la tabla 2.1 se muestra la composicion de las muestras

M3, M4 y M5 correspondiente a las FC.

e M1: Nanohojuelas de grafeno
e M2: Nanohojuelas de grafeno silanizado (nPG-GPTMS).

e FC con 3 tipos de recubrimiento como se describe en la Tabla 2.1

Tabla 2.1. Muestras de FC con diferentes recubrimientos.

Fibra de carbono RECUBRIMIENTO
DER331 nPG-GPTMS
M3: FC 4% -
M4: FC 4% 0.1%
M5: FC 4% 0.25%

Para la caracterizacion fisicoguimica de los materiales se realizaron 4 técnicas de caracterizacion:
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), Microscopia electrénica de barrido
(MEB), Espectrometria de Fotoelectrones Inducidos por Rayos X (XPS) y Microscopia de Fuerza
Atémica (MFA) [71,72].

Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier

Se realiz6 espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés),
de las 5 muestras (M1, M2, M3, M4 y M5). Las muestras M3, M4 y M5 se corrieron en la celda
fotoacustica. Las muestras M1y M2 se analizaron con el método de pastillas de Kbr en modo de
trasmision. Las especificaciones técnicas fueron: condiciones Scan 60, resolucion 8 cm-1 y flujo

de Helio de ultra alta pureza y se llevaron a cabo en el equipo ThermoScientific® 912A0E43.

Microscopia Electrénica de Barrido

Las im&genes morfoldgicas y los espectros EDS fueron obtenidos por microscopia electrénica de
barrido (MEB) y por fluorescencia de rayos X por energia dispersiva (EDXRF) en un equipo JEOL
7000-F.
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Espectrometria de Fotoelectrones inducidos por rayos X

El analisis de los espectros de fotoelectrones inducidos por rayos X (EFX) se realizaron con un
espectrometro ESCALAB 250Xi Thermo Scientific con un anodo monocromatico AlKa (1486.7

eV) con una resolucién de 0.45 eV.

Microscopia de Fuerza Atdmica

El analisis de MFA de las fibras de carbén con resina y grafeno se realizaron en el modo de altura.
Se realizo en el equipo Bruker Atomic Force Microscope (AFM), model INNOVA SPM. Usando el

método de tapping mode

2.2.6. Preparacion del laminado
Se realiza el proceso de laminado de 8 capas siguiendo la orientacién de la Figura 2.6. De manera

gue se obtiene un material compuesto cuasi isotropico.

DI

a0®

45°

=
% / 7
=

-45°

45°
90"

D.

Figura 2.6. Esquema de orientacion de las capas del laminado.

Para la formacién del laminado se sigue la secuencia de la Figura 2.7, seguidamente se procede

a compactar el material utilizando la técnica laminacion Himeda en Bolsa de Vacio
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Figura 2.7. Procedimiento de laminado del material compuesto. (a) Formacion del laminado con

secuencia geométrica, (b) técnica de bolsa de vacio y (c) material compuesto laminado.

Preparacion del laminado por el método de “hand lay-up”

Para la formacién del material se embeben las fibras en una mezcla de matriz epdxica

previamente preparada con catalizador etilendiamina al 13.8% de la resina. Se emplea el

siguiente procedimiento:

Se cortan 3 pares de capas de materiales, y se hace una estructura a manera de sandwich
donde las tapas del material compuesto son las 3 capas de estos materiales. Se colocan
siguiendo el orden; primero ird el material que va en contacto directo en el laminado,
siguiendo de un material antiadherente y finalmente un material absorbente donde se
recuperara el exceso de la resina.

Se colocan las capas sobre una superficie lisa (puede ser una placa de vidrio).

Se pesan 100 g de resina epdxica y se le agrega 13.8% de etilendiamina, se mezcla
uniformemente para embeber las fibras y formar el laminado.

Sobre la tela blanca, se coloca resina y con ayuda de un rodillo (evitar la creacién de
burbujas) se dispersa en la superficie, después se coloca la primera capa de FC. Sobre la
fibra se coloca resinay con ayuda del rodillo se dispersa en la superficie. Se repite el proceso

colocando los siguientes tejidos siguiendo la secuencia de laminado (Figura 2.6).
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e Al terminar se colocan las capas de material que seran las tapas y se prepara para el

procedimiento de bolsa de vacio [64,73].

Laminacion Himeda en Bolsa de Vacio

Figura 2.8. Procedimiento de bolsa de vacio para la elaboracion del laminado.

Para este proceso, se requiere una bomba de vacio, una manguera, cinta de montaje, valvula y

el material de la bolsa de vacio. La metodologia empleada se describe como sigue [74]:

e Sobre el laminado previamente preparado, se coloca un iman como se muestra en la
Figura 2.8a. Sobre el material que se usara como bolsa, se coloca en el contorno cinta de
montaje.

e Con la bolsa, se cubre el material con las capas y el iman. Se adhiere perfectamente a la

superficie para evitar despresurizaciones por fugas.
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2.2.7.

Se hace un pequefio orificio sobre el iman y se coloca la valvula que se conecta a la
manguera hacia la bomba como se observa en la Figura 2.8b.

Se enciende la bomba y se monitorea durante 15 minutos la presencia de fugas. Se deja
generar vacio durante 90 minutos.

Al terminar, el material estara compacto y se retiran los filtros que se colocaron. El material
esta listo para realizar el corte de las probetas.

Preparacion de la superficie del material y corte de las probetas

Figura 2.9. Procedimiento para la preparacion de la superficie del material previa a la
colocacion de la rejilla.
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Para este proceso, se requieren los siguientes materiales; porta objetos de cristal, alcohol
isopropilico, acondicionar especial para retirar las impurezas de la superficie del material
compuesto. Se limpia la superficie con alcohol isopropilico con ayuda de un cotonete, después
se hace el mismo procedimiento con el acondicionador (Figura 2.9b). Después de limpiar la
superficie, se coloca una capa de resina epoxica adicionada con etilendiamina al 13.8% (Figura
2.9¢). Se coloca el portaobjetos encima de la resina (Figura 2.9d) y se deja curar durante 20 h
para después ser retirado y obtener una superficie lisa (Figura 2.9e) del material y cumplir las
condiciones de interferometria de Moiré [73,74].

Preparacion de las probetas de acuerdo con la Norma ASTM E-1820

Para las pruebas de flexion, se usa un aditamento de pruebas para tenacidad a la fractura con
carga en tres puntos, de acuerdo con las indicaciones de la Norma ASTM E-1820. Las probetas
deberan cumplir las relaciones geométricas establecidas, para este trabajo, las dimensiones de

las probetas son de 5 cm x 1.1 cm, como se muestra en la Figura 2.10.
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Figura 2.10. Esquema de la aplicacion de la carga usando la nomenclatura del ASTM E 1820-

01, Método de prueba estandar para medir la tenacidad a la fractura.

La grieta estara centrada en el material como se observa en la Figura 2.10, la profundidad de la

grieta seguira una relacion de 0.25w, es decir, un valor numérico de 3 mm.

34



Considerando esto, se procede a cortar las probetas, se utiliza un equipo de corte de disco
diamante que cuenta con un contenedor para colocar liquido refrigerante que, en este caso, se

utilizé agua destilada. Se ajusté la medida en el equipo ya que los cortes deben ser precisos.

Figura 2.11. Probetas de FC / resina epodxica.

2.2.8. Incorporacioén de las rejillas de difraccion a las probetas

Para la elaboracién de las rendijas se utilizo silicon TRV6154, catalizador 664B, molde de acrilico
y molde de la rendija con una relaciéon de 1000 franjas por pulgada. Se realizd siguiendo la

metodologia.

e Se preparan 6.5 g de silicon TRV6154 y se afiade 664B al 10% con valor numérico de 650
mg. Se mezclan uniformemente para ser depositadas en el molde.

e Dentro del molde de acrilico se coloca el molde para hacer las franjas de las rendijas, se
hace cuidadosamente sin hacer contacto con la pelicula de la rendija molde.

e Seagrega el silicony se deja curar durante 12 h. Posteriormente se retira cuidadosamente
para no dafar las franjas en la pelicula de la rendija molde. Repetimos el proceso hasta
obtener las rejillas necesarias para los analisis 6pticos (Figura 2.12a).
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e Se datratamiento a las rendijas con deposicién de oro con una exposicion de 20 s (Figura
2.12hb).

e Se conservan las rendijas cuidadosamente sin hacer contacto con la superficie que

contiene las franjas de difraccidén que ya estan listas para ser utilizadas (Figura 2.12c).

Figura 2.12. Rendijas (a) antes de la deposicion de oro y (c) después de la deposicién de oro.

Incorporacion de las rejillas de difraccion a las probetas

Se limpia previamente la superficie de la probeta, para ello se sigue un procedimiento similar al
de la seccion 2.2.7. Se limpia la superficie con un detergente especial con ayuda de un isopo.
Seguidamente, se coloca acondicionador y finalmente se limpia el resto de grasa que pudiera
contener con alcohol isopropilico con ayuda de un cotonete. Una vez limpia la superficie se
prepara la mezcla se resina epoxica con etilendiamina al 13.8% y se procede a incorporar la

rejilla.

e Se coloca un poco de mezcla de resina epdxica sobre la superficie lisa del material (Figura
2.13a).

e Se incorpora la rejilla de difraccién con la orientacion que se va a medir, puede ser en la
direccion x 0 y. Se coloca cuidando que quede bien alineada (Figura 2.13c).

o Se deja impregnada durante al menos 24 hrs para finalmente retirarse la rejilla maestra
(Figura 12.13e).
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Figura 2.13. Incorporacion de la rejilla de difraccion a las probetas.

2.3.  Montaje experimental para interferometria

Se sigue el principio de interferometria de luz laser, para ello se considera un arreglo experimental
como se muestra en la Figura 2.14. De manera que se cumpla la ecuacion de la rejilla,

sin B, = sina + mAf

Cuya condicién para que el haz emergente salga a paralelo a la muestra, es decir a 90°, se logra

cuando

. Af
m=1—>sma=7

Por lo tanto, se ajusta el &ngulo del haz incidente «, teniendo los valores conocidos de 1y f,

sabiendo que podemos definir f = 1/d. Obteniendo un valor para a« de 30.05°.
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Figura 2.14. Haces incidentes de la muestra.

Al hacer el arreglo colocando el espejo paralelo a la muestra, se tiene entonces dos haces
incidentes en la probeta que forman un angulo 2a y como consecuencia se forma ademas una
rejilla virtual (resultado de la proyeccion del espejo) que muestra un patrén de interferencia con
un numero de franjas similar al del nimero de lineas en la rejilla de difraccion de la muestra,
logrando asi el fenébmeno de interferencia [74]. Este patron de interferencia obtenido es el patron
de lineas de Moiré y es el que se utiliza para hacer las mediciones de deformacién, como se

explica en la Figura 1.11.

El montaje experimental de Moiré interferométrico, utilizando un aditamento para la aplicacion de

cargas en modo de flexion en tres puntos, se observa en la Figura 2.15.
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Figura 2.15. Montaje experimental para pruebas mecanicas.

2.4 Factor de intensidad de esfuerzos

S=44 mm

zona de estudio

-
a= 3 mm

L J

Figura 2.16. Esquema de la geometria del espécimen para carga en 3 puntos.
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Para el caso particular de carga en 3 puntos con la configuraciébn como se muestra en la Figura
1.8, el calculo tedrico para K; se consideran las ecuaciones 17, 18 y 19 mostradas en la seccion

1.1.5 de este trabajo.

Para los célculos de K; con los datos obtenidos del andlisis usando Moiré Interferométrico, se

usaron los siguientes valores de las propiedades mecanicas mostradas en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2 Propiedades de los laminados preparados con diferentes tratamientos de FC.

Tratamiento de la Maoddulo Elastico Relacion de
FC (GPa) Poisson
Sin grafeno 41+ 0.60 0.237
0.1% nPG-GPTMS 43.6 + 3.4 0.278
0.25% nPG-GPTMS 452+ 2.4 0.302

Los valores de las propiedades mecénicas mostradas en Tabla 2.2 fueron reportadas en un

trabajo previo del grupo de investigacion [73].
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CAPITULO 3
RESULTADOS Y DISCUSIONES

Se presentan los resultados en dos secciones, en una primera parte se muestran los resultados
de la caracterizacién espectroscopica y morfolégica de los materiales como resultado de la
modificacion superficial de las fibras de carbono utilizando nanohojuelas de grafeno. La otra parte
consta de los resultados obtenidos de la determinacién de los valores y distribucién de los campos
de deformacion unitaria en el extremo de la grieta utilizando la técnica de Moiré interferométrico
y en forma teodrica y el calculo de los factores de intensidad de esfuerzos para las distintas

formulaciones.

3.1 Caracterizacion espectroscopica y morfolégica de la fibra de carbono y de las

nanohojuelas de grafeno

En esta seccion se muestran los resultados obtenidos por distintos métodos de caracterizacion y
el analisis de cada uno: Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR),
Microscopia Electronica de Barrido con Detector de Energia Dispersiva de rayos X (MEB-EDX) y

Espectrometria de Fotoelectrones inducidos por rayos X (XPS).

3.3.1 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier

En la Figura 3.1 se presenta el espectro de las nanohojuelas de grafeno en su forma pristina
(nPG) y en la Figura 3.2 se muestra el espectro de las nanohojuelas de grafeno funcionalizadas
con Silano Z-6040 (nPG-GPTMS).

En la Figura 3.1a, se observa pico en ~1760 cm~1, que demuestra la presencia del grupo € = 0
con movimiento de estiramiento. La presencia de la banda ~2950 cm~1, denota la aparicién del
enlace —OH con movimiento de estiramiento, y finalmente el pico en la banda 1240 cm™! indica

estiramiento en C — 0O [79].

Diversos autores han reportado valores para las bandas para nPG y nPG-GSTM, el caso de la
Figura 3.1b, se presentan las siguientes bandas: ~2940 cm~1y ~2874 cm~! indican la presencia
de CHYy SiOCHj3, el pico en la banda ~775 cm™! representa Si-O- [75,76]C. Las bandas ~1740
cm™1, es sefal del grupo carbonilo que indican su presencia con el estiramiento de € = 0 vy,

finalmente la banda 1136 cm™~! muestra la presencia del grupo Si0 [64,73, 75].
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Figura 3.1 Espectros FTIR de nanohojuelas de grafeno a) pristino y b) funcionalizado con

agente silano z-6040.
Para las FC, se analizaron los 3 casos de funcionalizacion. En la Figura 3.2 se muestra el caso
de la fibra tratada superficialmente con un recubrimiento de resina epoxica.
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Figura 3.2 Espectro FTIR de FC con recubrimiento de resina epoxica DER-331.
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En la Figura 3.2 se observan las siguientes bandas: 1240 cm™! que demuestra estiramiento de
C-0; ~1430 cm™tflexion C-O-H en el plano; 1740 cm™~! representa estiramiento en C=0vy [77,78];

finalmente la banda ~2980 cm™~! que representa estiramiento en O-H [75, 76].

En la Figura 3.3 se observa la presencia de los grupos funcionales para las FC con 0.1% de nPG-
GPTMS (Figura 3.3a) y para las FC con 0.25% de nPG-GPTMS (Figura 3.3b). En ambos casos,
se muestran los picos en las mismas bandas y esto se debe a que estan compuestas por los

mismos materiales variando solo el porcentaje de la presencia de nPG-GPTMS.

Espectro de Absorbancia Espectro de Absorbancia
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Figura 3.3. FTIR de FC con nPG-GPTMS al a) 0.1% y b) 0.25%

3.1.2 Microscopia Electrénica de Barrido con Detector de Energia Dispersiva de rayos X

Se hace MEB a las fibras con sus diferentes funcionalizaciones, en ellas se observa la rugosidad
de las fibras (Figura 3.4) [73].

Figura 3.4. MEB de FC con a) recubrimiento de resina epodxica, b) recubrimiento de resina
epoxica y nPG-GPTMS al 0.1% y b) recubrimiento de resina epoxica y nPG-GPTMS al 0.25%.

43



En la Figura 3.4a se observa la superficie de las FC funcionalizadas solo con resina epoxica DER-
331, se puede notar una superficie lisa. En la Figura 3.4b se observa la presencia del nPG-
GPTSM y lo mismo sucede en la Figura 3.4c. También se hizo un andlisis SEM-EDX, para
puntualizar la presencia del silano en las fibras tratadas superficialmente con nPG-GPTMS
(Figura 3.5).
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Figura 3.5. EDX de las FC funcionalizadas con a) resina epoxica, b) resina epéxica y 0.1% de
NPG-GPTSM y c) reina epoxica y 0.25% de nPG-GPTSM.
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En la Tabla 3.1 se muestran los porcentajes de los elementos presentes en cada tratamiento de

las fibras de carbono

Tabla 3.1. Elementos presentes en los diferentes tratamientos de las fibras de carbono.

Elemento FC FC FC
Sin nPG-GPTMS 0.1% nPG-GPTMS | 0.25% nPG-GPTMS
C (%) 79.02 56.19 84.51
N (%) 6.75 22.28
O (%) 12.91 17.70 13.78
Si (%) 0.32 1.43

Los datos de la Tabla 3.1 fueron extraidos de las pruebas de EDS que se realizaron a las
diferentes concentraciones de nanohojuelas de grafeno presentes en las FC. Se observa que
para el caso particular de las FC que solo fueron recubiertas con resina no se encuentra presente
el silano y esto demuestra la ausencia de los nPG-GPTMS en esas FC. En las FC tratas a 0.1%
se muestra la presencia del Si en un 0.32%, aunque esta presente muestra un mayor porcentaje
del incorporado y esto puede deberse a que al momento de impregnar las FC con los nPG-
GPTMS estos no se distribuyeron de manera uniforme a lo largo de la superficie de la FC. En las
FC con concentracion de 0.25% nPG-GPTMS se observa un porcentaje mayor en la presencia
de Si y esto concuerda con el hecho de que contiene mayor porcentaje de nanohojuelas de

grafeno silanizadas [64,73].

Los valores mostrados en la Tabla 3.1, muestran como elemento mas abundante al carbono en
las tres FC con los diferentes tratamientos, esto se esperaba ya que tanto las FC contienen este
elemento como los NnPG-GPTMS. Sin embargo, en el caso de las FC maodificada superficialmente
al 0.1% de nPG-GPTMS muestran un porcentaje menor de C que las FC tratadas Unicamente
con resina, esto puede deberse a bajas concentraciones de nPG-GPTMS en la zona donde se

hizo el anélisis EDS.

Se puede observar un alto porcentaje de contenido de oxigeno en las tres muestras de FC, esto
se debe principalmente al tratamiento quimico que se les dio a las FC para retirar el sizing
comercial. Las fibras fueron previamente oxidadas en una solucion 3:1 de H,S0,/HNO5 lo que

genero un aumento en la concentracion de oxigeno de las FC.
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3.1.3 Espectrometria de Fotoelectrones inducidos por rayos X

En esta seccion se presenta los resultados de los XPS para las cinco muestras descritas en la

seccion 2.2.5y en la tabla 2.1.

Las Figuras 3.6 y 3.7 muestran los XPS obtenidos de la sefial de Cis. En la Figura 3.6 se muestran
los resultados del XPS para los nPG y los nPG-GPTMS, la sefial para el Oxigeno se encuentra
en el intervalo 293.33 eV y termina en 281 eV. En los nPG y los nPG-GPTMS se mostraron picos
en la banda 284.79 eV gque corresponden a las sefiales C-O, C=0 y C-C. Se observa una
disminucién en la intensidad en el pico 284.79 y esto se puede deber a los carbono-silicio

presentes.
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Figura 3.6. XPS de los nPG y nPG-GPTMS en la sefial Cys.
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En la Figura 3.7 se muestran el XPS para las FC con los tres tratamientos superficiales, solo
resina, 0.1% nPG-GPTMS y 0.25 nPG-GPTMS. La sefial del oxigeno se encuentra en el rango
de 293.3 eV y 281 eV, para las tres muestras de FC se observa un pico en la banda 284.8 eV.
Adicionalmente en las FC tratadas con NPG-GPTMS se observa otro pico en 286.4 eV. En la
banda de 284.8 eV se observa que la intensidad disminuye en la FC tratadas con nPG-GPTMS
y esto se es menos en la FC con mayor porcentaje de nPG-GPTMS. En la banda 284.8 eV indica
cluster de carbono-silicio de acuerdo con las sefiales C-O, C=0 y C-C que aumentaron, por otro
lado, 1T-11 *la intensidad de la sefial en 284.8 eV podria estar asociado al anillo de benceno de las
fibras el cual se redujo con la inclusion de silicio y cluster de carbono. La intensidad de la sefial
C=0 disminuy6 y esto podria estar asociada al enlace de silicio con oxigeno, por ello que la
intensidad sea menos en la FC tratada con 0.25% de nPG-GPTMS [64, 73].
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Figura 3.7. XPS de las fibras de carbono con los tres tratamientos superficiales, solo resina,
0.1%nPG-GPTMS y 0.25% de nPG-GPTMS en la sefial Cas.
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En las Figuras 3.8 y 3.9 se muestra el XPS en la sefial Ois para las cinco muestras analizadas.
En la Figura 3.8. En la figura 3.8 se muestra el XPS para los nPG y nPG-GPTMS, la sefial de Oss
va desde 527 eV hasta 538.79 eV. En el espectro los nPG se observa un pico en 532.85 eV
caracteristico del grupo C=0. Para el caso de los nPG-GPTMS, Ois se descompone en dos
sefales un pico en 532.52 eV y otro en 533.8 eV, este cambio con respecto a los nPG se debe a
la inclusién de cluster de carbono-silicio, esto ocurre debido a la presencia de oxigeno en la
superficie para la estructura del grafeno. Finalmente, la sefial C=0 en Ois en los nPG-GPTMS
disminuye debido a que el silicio puede, precisamente, romper estos enlaces y como

consecuencia la sefial O-C, O-Si también aumenta [22,73].
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Figura 3.8. XPS de los nPG y nPG-GPTMS analizados en Oxs.
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En la Figura 3.9 se presenta el XPS para las FC con los tres tratamientos superficiales en la sefial

O1s, que va de 527.82 eV a 539.02 eV. En el espectro de las FC con tratamiento superficial de

solo resina, se tiene un pico en 532 eV. Se observa un aumento en la concentracion de Oxigeno

para las FC tratadas superficialmente con nPG-GPTMS [64] siendo mayor en las FC con 0.1%

de nPG-GPTS cuyo pico se encuentra en 532.98 eV.
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Figura 3.9. XPS de las fibras de carbono con los tres tratamientos superficiales, solo resina,

0.1%nPG-GPTMS y 0.25% de nPG-GPTMS en la sefial Oxs.

49



En la Figura 3.10, se observa el XPS en la sefal Sizp de las cinco muestras (nPG, nPG-GPTM y

las FC con los tres tratamientos superficiales). Se obtuvo mejor inclusién de cluster de carbono-

silicio con muestra de 0,25% de silicio, incluso en la muestra sin silicio se present6é una pequefa

sefal, esto podria deberse a una contaminacion de la muestra analizada. Arcos A., et al (2020),

ha reportado resultados similares en la prueba XPS para el caso de nPG y nPG-GPTSM.
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Figura 3.10. XPS en la de Sy, de los nPG. nPG-GPTMS, FC con tratamiento superifical de
resina, FC con tratamiento superficial de 0.1% nPG-GPTMS y FC con tratamiento superficial de

0.25% nPG-GPTMS.

En la Tabla 3.2 se muestran los porcentajes de los elementos presentes, obtenidos a partir del

XPS
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Tabla 3.2 Valores obtenidos de XPS de los elementos presentes en los diferentes materiales.

Masa % de los elementos
Muestra S c N 0
nPG - 93.14 0.94 5.69
nPG-GPTMS 2.24 83.78 0.89 13.09
FC / Resina 0.04 94.98 0.89 3.17
FC/0.1% nPG-GPTMS 0.55 84.67 0.86 13.92
FC/0.25% nPG-GPTMS 3.29 79.67 6.3 10.74

3.1.4 Microscopia de Fuerza Atbmica

Se realizé andlisis de MFA en las muestras de FC con los tres diferentes tratamientos. En la
Figura 3.11 se muestran las imagenes con la textura de la superficie de las FC con los diferentes
tratamientos, solo resina (imagen 3.11a), con 0.1% de nPG-GPTMS (figura 3.11b) y con 0.25%
de nPG-GPTMS (Figura 3.11c).

En las imagenes obtenidas por MFA se puede notar un incremento en la rugosidad en la superficie
para los casos que contienen nPG-GPTMS y es mayor en el tratamiento con 0.25% de nPG-
GPTMS. Con un mayor incremento en la rugosidad aumenta la superficie de contacto las fibras

para la formacion del laminado para generar un mayor anclaje mecénico en la interfase [80,81].
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Figura 3.11. Topografia de MFA de a) fibra recubierta con resina, b) 0.1% de nPG-GPTMS, c)
0.25% de nPG-GPTMS.
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3.2. Andélisis de deformaciones y comportamiento de fractura

En esta seccion se abordan los resultados del campo de deformacion de la probeta en la vecindad
de la grieta después de ser sometida a una carga de 10.28 Kgf. De igual forma, se presentan el

analisis de los campos de desplazamientos y deformacion del material, en x y y (64 y €,). Se

presenta un analisis del factor de intensidad de esfuerzos en el caso particular del modo | (K;),
este analisis se abordara de forma teérica considerando la geometria del material y la carga
aplicada y, como un segundo refuerzo se presenta un andlisis partiendo de los resultados
experimentales obtenidos del campo de deformacién calculado con Moiré Interferométrico y

medido en 3 puntos iguales en cada tratamiento del material.

Finalmente, se hace una comparativa de K, experimental de los tres materiales medidos en 3

puntos iguales para asi observar cual material se acerca mas a K tedrica.

3.2.1 Medicion del campo de desplazamiento en direccion x.

En esta seccién se presentan los resultados experimentales obtenidos de la deformacién de las
probetas utilizando Moiré Interferométrico. Siguiendo el método de interferometria de luz laser de
Moiré, se midi6 el campo de desplazamientos usando dos configuraciones en cada material, para
ello se utilizaron muestras con rejillas de difraccion en direccion perpendicular a la carga cuyo
resultado nos dan franjas paralelas a la carga, analogamente, las otras rejillas en direccion
paralela a la carga resultan en franjas perpendiculares a la carga, como se observa en las Figuras
3.12 y 3.18 para cada material previamente tratado y utilizado en este trabajo. Como parte del
procedimiento y para hacer el analisis del campo de deformacion, se tomaron dos fotografias de
cada probeta, siendo una para obtener el patron de franja antes de la carga (patrén de franjas

base) y la otra para obtener el patrén de franjas después de la carga (patrén de franjas de datos).

Se hace un andlisis del campo de deformacion en x de las muestras con los distintos tratamientos
como se muestra en las imagenes de la Figura 3.12. En las imagenes de la izquierda se puede
notar un patrén de franjas base y estas pueden deberse a diferentes factores como la precision
en la orientacién del angulo de incidencia ya que de manera experimental es complicado obtener
con exactitud el angulo requerido. Otro factor se presenta debido a las imperfecciones en la
superficie de la muestra que como consecuencia afectan al haz de luz que posteriormente llega

al espejo de primera superficie y es difractada por la rejilla formada en la muestra. Para ello, se
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procura alinear el espejo lo mas perpendicular a la muestra de manera que el patrén de franjas
base presente la menor cantidad de franjas posible. Sin embargo, los calculos para la medicidon
de los desplazamientos consideran este tipo de situaciones y es por esta razon que se considera
este primer patron de franjas y se grafica para después restarse a la funcion del patrén de franjas
de datos, con ello podemos decir que este tipo de anomalias no afectan los célculos de los

desplazamientos producidos al aplicar una carga sobre las muestras [51].

Figura 3.12a muestra los patrones de franja que corresponden al tratamiento que solo contiene
resina, siendo la de la izquierda antes de carga y la derecha después de la aplicacién de la carga
con una magnitud de 100.744N. La figura 3.12 b muestra los patrones de franjas que
corresponden al tratamiento de 0.1% de nPG-GPTMS antes de carga, se observa una mejor
alineacién de las franjas debido a que se presentan menos franjas y el en patron de franjas de
datos se puede notar que hay una rotacion en las franjas. Figura 3.12c muestra las imagenes
para el tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS y se puede apreciar un mejor comportamiento en
las franjas antes y después de la carga y se nota una rotacién antes y después de la carga, pero

esta es menos notoria que en el caso de las imagenes de la Figura 3.12b.

Las imagenes de la Figura 3.12, se utilizaron para calcular la deformacion ¢, a lo largo de una
linea en direccion x para los diferentes tratamientos del material. Para graficar el campo de
deformacién se obtuvieron las gréaficas mostradas en la Figura 1.11. A continuacién se presenta
el andlisis para la obtencion de la gréfica de deformacién para el material con el tratamiento de

solo resina.
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Figura 3.12. Imagenes del patron de Moiré sin carga a la izquierda y con carga a la derecha

mostrando desplazamientos en la direccidon x con una carga de 100.744 N para los diferentes

tratamientos del material a) solo resina, b) resina con 0.1%nPG-GPTMS vy c) resina con 0.25%

nPG-GPTMS.
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La Figura 3.13 muestra la gréfica de orden de franja para el tratamiento de solo resina.

Patrén de franjas base ORDEN DE FRANJAS Patron de franjas datos
Resina
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Figura 3.13. Grafica del orden de franjas para el tratamiento con solo resina, medido en la

direccioén x.

Con las funciones obtenidas de los patrones de franjas base y franjas de datos se hace una resta
de funciones de la recta de datos menos la recta base y asi obtener los desplazamientos de la

muestra cuando esta es sometida a una carga de 100.81 N (10.28 Kgf).
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Podemos observar que al hacer la multiplicacién por P/M, la funcion se vuelve casi cero, esto se
debe a que el valor de P es muy pequefio (P= 1/1582) y M que es el nUmero de orden del haz es
igual a 1. Para fines practicos resulta méas sencillo dejar expresado P/M o solo P y presentar el
valor para los célculos de K, como se explicd en el capitulo 2. Para calcular la deformacién se

deriva la funcion de desplazamiento obtenida en la grafica de la Figura 3.14.

En la Figura 3.15 se observa la funcion de deformacion en x (e,). Se observa que €, para el caso
particular del tratamiento de solo resina se encuentra debajo de cero, es decir la deformacién es
negativa indicAndonos que el material en la vecindad de la grieta medida a partir de la punta de

la grieta se encuentra en compresion.
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Figura 3.14 Gréfica de desplazamientos en direccion x del material con tratamiento de solo

resina.
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DEFORMACIONES Patron de franjas datos
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Figura 3.15. Gréfica de deformacién ex en la muestra con tratamiento de solo resina.

Para el caso de las mediciones de ¢, en los tratamientos con 0.1% y 0.25% de nPG-GPTMS, se
hace un procedimiento similar obteniendo previamente las graficas de orden de franjas y de

desplazamientos para obtener las graficas de deformaciones.

En la Figura 3.16, se muestra la grafica de deformacién en x en el material con tratamiento de
0.1% de nPG-GPTMS. La muestra con la incorporacion de las nanohojuelas de grafeno presenta
una curva donde la zona de tension empieza a ser notoria y ademas se observa que los valores
de deformacion son ligeramente mas pequefios que en las FC que solo tienen el tratamiento con
resina. En andlisis de la deformacion sobre en los tres puntos de interés que fueron los siguientes:
x = 0.5mm,1mmy 1.5 mm empezamos a notar una primera zona de tensién en x = 0.5 mm

mientras que en x =1mmyx = 1.5mm se encuentran en zona de compresion. Se tiene
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entonces, que el comportamiento de la deformacién con la presencia de las nano hojuelas de

grafeno ademas de ser mas uniforme es menor y empieza a tener signo positivo.

Patron de franjas base Patron de franjas datos
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Figura 3.16. Grafica de deformacién en x en la probeta con tratamiento de resina y 0.1% de
nPG-GPTMS.

Para el caso de las FC con recubrimiento de 0.25% nPG-GPTMS, se observan que la distribucion
de la deformacion es menos uniforme que los casos anteriores. Dentro de la zona estudiada se
presenta un valor alto de deformacién cerca de los 2 mm. Sin embargo, los puntos de interés

presentan una deformacion menor que los casos anteriores. En este material, observamos que
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en x=0.5mm y x=1 mm la deformacién es negativa. Asimismo, cerca de la grieta, la zona es de

compresion para después pasar a tension y finalmente regresar a tension.
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Figura 3.17. Grafica de deformacién en x para el tratamiento de FC con resina y con 0.25% de
nPG-GPTMS.
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Factor de intensidad de esfuerzos K,

En este trabajo, se realizaron pruebas de tenacidad a la fractura con carga en tres puntos a las

muestras con los diferentes tratamientos.

Para tener un andlisis mas visual de cdmo se comportan los materiales estudiados ante la
presencia de grietas, se hacen célculos de los pardmetros de fractura, en este trabajo se hace el

calculo del factor de intensidad de esfuerzos en diferentes puntos cercanos a la punta de la grieta.

o K, tedrico.

De acuerdo con las ecuaciones 15 y 16 presentadas en la seccion 1.1.5, se procedi6 a calcular
el factor de intensidad de esfuerzos tedricamente K; tedrica.

Donde:

e P, =100.744 N;
e a=3x103m

e S=44x%x10"%m;
e B=27x10"3m
e W=11x10"%m

Se calcula primero la funcién £(%/y,,), sustituyendo los datos en la ecuacion 16.

12 [199 = (/)1 = Yy) (215 = 3.93(%y,) +27(Yy))]
201+ 29/)) () (1 = &)

F*w) =3(%w)

Por lo tanto, se tiene
f(a/W) =142

Se calcula entonces la K; utilizando la ecuacion 15.

0 - (100.744 N)(S = 4.4 x 10™2%m)

f 1.42

3
(2.7 x 1073m ) (1.1 X 10~2m)2
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El valor que se obtuvo del factor de intensidad de esfuerzos para los tres tratamientos del material

es:
K, =2.019 MPa\m

El hecho de que sea la misma K; tedrica para los 3 tratamientos se debe a que no depende de la
composicion quimica del material sino de las condiciones geométricas y de carga que son las

mismas en los tres casos.

o K; experimental.

De la misma forma se realizd el calculo del factor de intensidad de esfuerzos considerando 3
puntos iguales en cada muestra. En la Tabla 3.3 se muestran los valores de €, que se utilizaron

para calcular K;.

Tabla 3.3. Valores de ¢, en los tres tratamientos de las FC obtenidos en tres puntos iguales en

cada caso.

Distanciar desde la punta de la grieta.

r=5x10"*m r=1x1073m r=1.5x103m

TRATAMIENTO FC

Resina

€, = —1.38461538 P

€, = —3.53846154 P

€, = —2.25339367 P

0.1% nPG-GPTMS

€, = 0.496464932 P

€, = —1.80938914 P

€, = —2.39154412 P

0.25% nPG-GPTMS

€, = 0.178308824 P

€x = 0.216911765 P

€, = —1.2915724 P

Tomando en cuenta la ecuacion 17 de la seccién 1.1.5 de este trabajo, se calcul6 K; experimental.
Se tomaron en cuenta los tres puntos mencionados, r= 0.5 mm, r=1 mmy r= 1.5 mm, medidos a
partir de la punta de la grieta. Para los valores del médulo elastico E y la relacién de Poisson v,
se tomaron los datos de la Tabla 2.2 considerando cada tratamiento de las FC. Partiendo de la
punta de la grieta, se consider6 un angulo 8 = 0° en todos los casos. Los valores obtenidos de K;

medida a partir de los datos obtenidos de Moiré se presentan en la Tabla 3.4

De los resultados obtenidos, se puede observar que las probetas con tratamiento de solo resina
y 0.1% de nPG-GPTMS a una distancia r de 0.5mm de la punta de la grieta mostraron una K,

mas cercana a la tedrica, siendo la muestra que no contiene nPG-GPTMS la mas cercana.
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Tabla 3.4 Valores de K, para los tres tratamientos de las FC en 3 puntos.

Tratamiento FC Valor de K a diferentes distancias r
0.5mm Imm 1.5mm
Resina —2.010 MPa~/m —9.527 MPa~/m —4.43 MPa~/m
0.1% nPG-GPTMS 1.062 MPavm —5.474 MPa\Vm —8.86 MPam
0.25% nPG-GPTMS 0.410 MPam 0.7036 MPam —5.144 MPam

3.2.2 Medicion del campo de desplazamiento en direcciény.

Se realizé un procedimiento similar al de la seccion 3.2.1 de este trabajo. Siguiendo el método de
interferometria de luz laser de Moiré, se midié el campo de desplazamientos en las probetas con
diferentes concentraciones de nPG-GPTMS. Para las mediciones en y, se utilizaron muestras
con rejillas de difraccion en direccion paralela a la carga cuyo resultado nos dan franjas
perpendiculares a la carga, lo que nos da como resultado un patrén de franjas paralelas a la
carga, como se observa en las Figura 3.18 para cada concentracion de nPG-GPTMS utilizado en
este trabajo. Para la medicion de los desplazamientos en las probetas con diferentes
concentraciones de nanohojuelas de grafeno, se tomé una fotografia antes de la aplicacién de la

carga (patron de franjas base) y una después de la carga (patrén de franjas datos).

Andlogo al procedimiento para deformacién en x, se hace un analisis del campo de deformacién
en y de las muestras con las distintas concentraciones de nanohojuelas de grafeno en la
superficie de las FC como se muestra en las imagenes de la Figura 3.18. En las imagenes de la
izquierda de la Figura 3.18, se muestran los patrones de franjas base de los materiales en sus
diferentes concentraciones de nPG-GPTMS. En el caso de la deformacién en y, las franjas se

encuentran horizontales, es decir perpendiculares a la direccion de la carga aplicada.

La Figura 3.18a muestra la imagen correspondiente a los patrones de franja de la muestra con
FC que solo contienen tratamiento superficial con resina, siendo la de la izquierda antes de carga
y la derecha después de la aplicacién de la carga con una magnitud de 100.744N. La Figura 3.18b
muestra la imagen que corresponde a la muestra con de 0.1% de nPG-GPTMS de la FC se
muestran igualmente los patrones de franja antes de carga (izquierda) y después de la carga
(derecha). La Figura 3.18c muestra las imagenes para el tratamiento de 0.25% de nPG-GPTMS

y se puede apreciar un mejor comportamiento en las franjas antes y después de la carga y se
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nota una rotacion antes y después de la carga, pero esta es menos notoria que en el caso de las

imégenes de la Figura 3.18b.
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Figura 3.18. Imagenes del patron de Moiré sin carga a la izquierda y con carga a la derecha
mostrando desplazamientos en la direccién y con una carga de 100.744 N para los diferentes
tratamientos del material a) solo resina, b) resina con 0.1%nPG-GPTMS y c) resina con 0.25%
nPG-GPTMS.
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En las imagenes obtenidas de los patrones de franjas de las mediciones en x, se observa una

mayor nitidez en comparacion con los patrones de franjas de la Figura 3.18.

La calidad de las imagenes pudo deberse a distintos factores experimentales al momento de
hacer las mediciones. Para las mediciones del campo de desplazamiento en y, se hicieron
modificaciones en el montaje experimental en y, se realizé una rotacion de 90° del aditamento de
carga que, debido a sus dimensiones geométricas la muestra recibié una menor intensidad del
haz de luz monocromatico. Se tuvo, entonces, una menor intensidad en el haz emergente de

orden 1 resultando entonces en una imagen mas tenue.

En la Figura 3.18b existe una rotacién significativa del patron de franjas, se observan lineas
verticales y esto puede ser ocasionado por los arreglos experimentales que se hicieron para que
la probeta estuviera completamente vertical y provocando friccion entre el soporte y la probeta
[82].

Se hizo un procedimiento similar al caso de deformacién en x, para ello se utilizé un software para

graficar datos y se realizaron los tratamientos indicados siguiendo (ver Figura 3.19 y Figura 3.20).

Para obtener la funcion de desplazamientos, se hace una resta de funciones, es decir la funcion

obtenida del patrén de franjas base se resta a la obtenida del patrén de franjas de datos.

Analogo al caso de x, se observa que al hacer la multiplicacion por P/M, la funcién se vuelve casi
cero, esto se debe a que el valor de P es muy pequefio (P= 1/1582) y M que es el nimero de
orden del haz es igual a 1. Para fines practicos resulta mas sencillo dejar expresado P/M o solo
P y presentar el valor para los calculos de K; como se explicé en el capitulo 2. Para calcular la

deformacién hacemos una derivada de la funcién obtenida en la grafica de la Figura 3.20.
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Figura 3.19. Gréfica del orden de franjas para el tratamiento con solo resina, medido en la

direccion y.
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Figura 3.20 Grafica de desplazamientos en direccion y del material con tratamiento de solo

resina.

En las Figuras 3.21, 3.22 y 3.23 se muestran las funciones de los campos de deformacién de las
probetas (resina, 0.1% nPG-GPTMS y 0.25 nPG-GPTMS) sometidas a una carga de 100.81 N
(10.28 Kdf).

En la Figura 3.21 se muestran los valores de deformacion e,, en la zona indicada, partiendo de la
punta de la grieta la linea central. En esta Figura 3.21, se muestran los valores obtenidos para el
tratamiento de solo resina para la curva de deformacion de la linea x= 0, donde la deformacion
se aproxima a una recta donde los valores van desde 0.35p um donde p= 1/1582, por lo que la

deformacion seria de 0.22 um en el punto mas cercano a la grieta y aumenta hasta 4.14P um en
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el punto mas alejado. En toda la zona medida, la deformacion es positiva lo que indica que se

trata de una zona de tension esto es 2.7 um.
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Figura 3.21. Gréfica de deformacion ey en la muestra con tratamiento de solo resina.

El comportamiento del material en relacion con la medicion en x es notoriamente distinto, esto se
debe a la configuracion de la carga, ya que la prueba de fractura que se realizé esta disefiada
para fallas del material en el modo | lo que implica que el material debe fallar por abertura de
grieta. En este caso, la distribucion de esfuerzos a través del material debe ser mayor en el punto

cercano ala carga.

La Figura 3.22, muestra la funcion de deformacién de la muestra con FC con tratamiento
superficial a 0.1% de nPG-GPTMS.
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En la Figura 3.22, se observa un comportamiento diferente de la funcion de distribucion de e,,
dado que el signo de la deformacion cambia. Se presenta una composicién quimica del material
distinta, pero el principio fisico de deformacion es el mismo. En el punto mas cercano a la grieta
se tiene una deformacién cercana a 3.18 um (6p, donde p=1/1582) y en y=1.5mm se tiene una

deformacién de 1p, es decir 0.632 um.

Patron de franjas base

Patron de franjas datos

DEFORMACIONES

0.1 nPG GPTMS -Ejey

7 |
1 2 y = Intercept + B1*x*1 + B2*x"2 + B3*x
] Equation A3 + B4*x4
6 \ Plot Derivative Y1
] Weight No Weighting —
] Intercept 8.0797 = 2.22802E-4 Rejilla
5 B1 -24 76715 = 0.00125
1 B2 2243468 = 0.00219 f
] B3 -6.30808 = 0.0015
G B4 -4.01238E-4 + 3 50228E-4 p= 21,
] Residual Sum of Squares 411817E-4 1582
1 R-Square (COD) 1
] Adj. R-Square 1
3 ] I 3 Zpna de
4 [ .~ estudio
N, ] L=

€
Pl

1 e
0
1
1 g, = d/dy (U,) \
5 ] —— Ajuste polinomial &
= T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0

Distancia en y (mm)

Figura 3.22. Grafica de deformacién en y en la probeta con tratamiento de resinay 0.1% de
nPG-GPTMS.

En la zona analizada, la deformacién es mayormente positiva lo que indica que estd en una zona
de tension, sin embargo, en y=1.86mm alejado de la punta de la grieta, se observa un cambio de

signo en la deformacién que indica que en los puntos mas alejados de punta de la grieta (y
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cercanos al punto medio de aplicacion de la carga), se encuentra en una zona de compresion.

Debe considerarse que, en un esquema de carga de flexion, una porcién de la muestra (la inferior)

esta sometida a cargas de tension y la superior a cargas de compresiéon. Sin embargo, en el

extremo de la grieta, esa distribucion no es la misma, sino que existe una redistribucién de los

signos de las componentes de esfuerzo, producida por las singularidades. Ante esta situacion, se

hace importante en efecto de la presencia de los nPG-GPTMS y que contribuya a una mejora del

material la direccion paralela a la grieta.
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Figura 3.23. Grafica de deformacién en y en la probeta con tratamiento de resina y 0.25% de

nPG-GPTMS.
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La Figura 3.23 muestra la distribucion de €, en el material con concentracion de 0.25 nPG-
GPTMS en la superficie de las FC. En la Figura 3.23 se observa la funcion de ¢, para la linea

x=0, donde y se mide de 0 a 2 mm. La grafica muestra un comportamiento similar a la presentada

en la Figura 3.22 pero con valores de deformacion mas pequefios.

En este caso, se tienen igualmente deformaciones negativas en los puntos mas cercanos a la
grieta (zona de compresion) y positivos en los puntos mas alejados (zona de tensién). Esto indica
que en el punto medio superior donde se aplica la carga, el material se encuentra en tension y
conforma se acerca a la grieta se encuentra en la zona de tensidn. Se hace una comparacion
entre las distribuciones de deformacién realizadas en x, se observa que en los puntos mas
cercanos a la grieta existe una zona de compresion y en los mas alejados se tienen zonas de

tension.

Con la informacién obtenida de las funciones de deformacién de los tres materiales estudiados
(Figuras 3.21, 3.22 y 3.23), se obtuvieron las deformaciones en tres puntos cercanos a la punta
de la grieta en direccion y. Se obtuvieron los valores de K; y empleando la ecuacién 18 de la

seccion 1.1.5, se realizan y se reportan a continuacion.

Factor de intensidad de esfuerzos K,

Para el célculo del factor de intensidad de esfuerzos, se hace un procedimiento similar al de la
seccion 3.2.1 donde se aborda ¢,. Se calcula el factor de intensidad de esfuerzos en tres puntos
cercanos a la punta de la grieta en este caso siendo y el eje de las abscisas y se realizaron las

mediciones sobre la recta x= 0.

o K, tedrico.

Se toma en cuenta el valor de K; obtenido de manera teérica y el cual es el mismo al obtenido en

las mediciones de deformacién en x.

El factor de intensidad de esfuerzos tedrico es el calculado en la punta de la grieta es decir cuando
r=0, por ello que sea el mismo y como se ha mencionado, no depende de las propiedades

qguimicas del material sino de la geometria y la carga aplicada.
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Se considera el valor previamente calculado en la seccién 3.2.1,

K, =2.019 MPa\m

o K; experimental.

De la misma forma se realizo el calculo del factor de intensidad de esfuerzos considerando 3

puntos iguales en cada muestra. En la Tabla 3.5 se muestran los valores de €, que se utilizaron

para calcular K.

Tabla 3.5. Valores de ¢,, en los tres tratamientos de las FC obtenidos en tres puntos iguales en

cada caso.

Distanciar desde la punta de la grieta.
r=5x10"*m r=1x10"3m r=1.5x10"3m

Resina €y = 0.492420814 p €y, = 0.713687783 p €, = 0.923755656 p

TRATAMIENTO FC

0.1% nPG-GPTMS €, = 1.40808824 p €, = 0.336538462 p €y = 1.0364819p

0.25% nPG-GPTMS €, = —0.479072 p €, = —0.05260181 p €, = 0370475113 p

En la Tabla 3.5 se puede apreciar numéricamente los diferentes signos en la deformacion. En el
caso del laminado cuyas FC solo contienen resina 'y FC con 0.1% de nPG-GPTMS, se aprecia
que en los tres puntos medidos la deformacién es positiva lo que indica que se encuentran en
tensién. Las FC con 0.25% de nPG-GPTMS en r=0.5mm y r= 1mm se encuentran en una zona

de compresion disminuyendo la deformacién en razén de la distancia mayor del orificio [83].

Tabla 3.6 Valores de K, para los tres tratamientos de las FC en 3 puntos.

Tratamiento FC Valor de K a diferentes distancias r
0.5mm Imm 1.5mm
Resina 0.937 MPam 1.921 MPa+m 3.046 MPavm
0.1% nPG-GPTMS 3.012 MPavm 1.018 MPam 3.788 MPavm
0.25% nPG-GPTMS —1.101 MPavm —0.171 MPa~vm 1.475 MPa~ym
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Tomando en cuenta las ecuaciones presentadas en la seccion 2.4 para K; experimental y usando
los valores de E y v para cada tratamiento de las FC de la Tabla 2.2, recordando que p=1/1582 y

considerando 8 = 0°, los valores obtenidos de K, se presentan en la Tabla 3.6.

De los resultados obtenidos, se puede observar que la probeta con tratamiento de solo resina a
una distancia r de 1 mm de la punta de la grieta mostraron una K; mas cercana a la teorica,
mientras que la probeta con tratamiento de 0.25% nPG-GPTMS mostré el valor de K; mas lejano
al tedrico en r=1 mm. La muestra con porcentaje de 0.25% nPG-GPTMS, es la Unica que presenta
deformacion y valores del factor de intensidad de esfuerzos negativos (en r= 0.5 mmy r= 1 mm)

en los puntos medidos.

3.2.3 Andlisis comparativo de los resultados de deformacionesen xy y

En este trabajo se realizé un estudio del campo de desplazamientos cuando se tiene una
discontinuidad en el material, en este caso una grieta. Para el analisis se tomaron en cuenta tres
diferentes tratamientos de las FC que conforman el laminado, solo resina, 0.1% nPG-GPTMS y
0.25 nPG-GPTMS. Con ello se pretende demostrar que la presencia de los nPG-GPTMS
aumentard la tenacidad en el plano del laminado y, aunque en menor medida, en la direccion del

espesor.

La Tabla 3.3 recopila los valores de ¢, medidos en tres puntos sobre la recta y=0, donde se
observa una mayor deformaciéon en el espécimen cuya FC solo contienen resina; mientras que
en la probeta con FC tratadas con 0.25% de nPG-GPTMS la deformacion es menor en los tres
puntos evaluados. Se puede decir que, en esa direccion la presencia de las nanohojuelas de
grafeno mejora la resistencia a la compresion del laminado, como lo han mencionado otros

autores [7].

En la Tabla 3.5 se presentan los valores de ¢, en la recta x=0, donde se observa que en los
tratamientos superficiales de las FC de solo resina 'y 0.1% nPG-GPTMS los tres puntos evaluados
se encuentran en tension. Sin embargo, para el tratamiento superficial de las FC puede significar
que no se realizé una correcta distribuciéon de los nPG-GPTMS, sino que pueden existir

aglomeraciones en ciertas zonas de la FC [64, 73].

De los resultados, se observa que las muestras con nanoinclusiones mejoran sus propiedades

mecanicas con respecto a las muestras que no contienen nPG-GPTMS. La importancia de
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evaluar dos diferentes concentraciones de los nPG-GPTMS es entender que no necesariamente
el aumentar la presencia de estos en la zona interfacial nos va a dar mejores resultados. Se puede
decir que, aunque es espécimen con mayor concentracion de nPG-GPTMS mostré

deformaciones negativas en ¢,,, estas presentaron los valores de deformacion mas pequefios en

XVyy.
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CONCLUSIONES

En este proyecto se realiz6 tratamiento superficial a las FC que incluye la incorporacién de

nanohojuelas de grafeno previamente silanizado. De acuerdo con el tratamiento de las FC se

estudiaron tres materiales, FC con recubrimiento de solo resina, FC con 0.1% de nPG-GPTMS y

FC con 0.25% de nPG-GPTMS. De los analisis fisicoquimicos de material se concluye lo

siguiente:

Los espectros de FTIR y EDS nos permiten observar la presencia del Silano aplicado a
las FC y la presencia de los grupos funcionales que favorecen el anclaje quimico entre la
fibra y la matriz.

En las imagenes obtenidas por MFA, se puede notar un incremento en la rugosidad en la
superficie para los casos que contienen nPG-GPTMS, aumentando de esta forma la
superficie de las fibras para la formacion del laminado para generar un mayor anclaje

mecanico en la interfase.

Se realiz6 un analisis del campo de desplazamientos en las direcciones x y y del plano lateral de

las probetas en los laminados con los tres diferentes tratamientos de FC.

Las muestras con las FC tratadas Unicamente con resina de manera general present6 un
mayor valor en la deformacion en los tres puntos evaluados tanto en x como eny. En los
tres puntos evaluados de €, en la recta y=0 se encuentran en zona de compresion;
mientras que los tres puntos evaluados en €, en la recta x=0 se encuentran en zona de
tension.

La muestra de FC con tratamiento al 0.1% de nPG-GPTMS, mostré una deformacion
menor que la tratada solo con resina, pero mayor a la que contiene mayor porcentaje de
nPG-GPTMS tanto en x como eny. En €, en los dos primeros puntos evaluados cercanos
a la grieta se encuentran en compresion y el el tercero, el mas alejado, inicia la zona de
tension. Los valores de €y, €N los tres puntos r=0.5mm, r=1mm y r=1.5 mm de la recta x=0
se encuentran en zona de tension.

Para el tratamiento de las FC con 0.25% de nPG-GPTMS la deformacion fue menor en
los 3 puntos medidos en x y en y. En este caso particular, se tuvo un mejor
comportamiento del espécimen en la direccion paralela a la linea de la grieta. En el caso
de la deformacion medida en y se observa que, a diferencia de los otros tratamientos de

las FC, los dos puntos medidos mas cercanos a la punta de la grieta (r=0.5mm y r=1mm)
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se encuentran en una zona de compresion y el mas lejano (r=1.5mm) en tension, se

esperaria que los tres puntos se encontraran en zona de tension.
Para el caso de deformacién, podemos concluir que en la muestra con mayor porcentaje de nPG-

GPTMS fueron menores y mayores para el caso de las muestras cuyas FC solo fueron tratadas

con resina.
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PERSPECTIVAS

Con base a los resultados obtenidos y para profundizar mas en las funciones de deformacién y
la distribucion de esfuerzos en la vecindad de la grieta y la variacién del factor de intensidad de
esfuerzo, seria interesante hacer un modelado empleando el método de elementos finitos para

validar los resultados experimentales obtenidos.
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