INGENIERIA INVESTIGACION y TeEcNologia IX. 2. 149-15%9, 2008
(ARTiculo ARbITRAdO)

DETECCION dEl dARO GENERAAO EN MATERIAIES COMPUESTOS dE
MATRIZ pOlLIMERICA EMPLEANdO IA TECNICA dE EMISION ACUSTICA

DAMAGE dETECTION ON POlYMERIC MATRIX COMPOSITE MATERIAIS
by USING ACOUSTIC EMISSION TECHNIQUE

J. Cauich-Cupul, J.A. Rodriguez-Laviada y C.R. Rios-Soberanis
Centro de Investigacion Cientifica de Yucatan,
Unidad de Materiales Mérida, Yucatan, México
E-mail: rolando@cicy.mx

(Recibido: agosto de 2006; aceptado: octubre de 2007)

Resumen

Con el objeto de predecir el comportamiento mecénico de un material compuesto
durante su vida de servicio es importante monitorear el inicio y desarrollo de las fallas
y los efectos producidos por los distintos medios de degradacién, ademas la aparicion
de grietas esta relacionada con la integridad estructural del componente y su vida
durante la fatiga. Esta, entre otras razones, ha motivado el empleo de técnicas no
destructivas, tales como la emision acustica (EA) para el analisis intrinseco de las
propiedades mecanicas de un material. El método EA, ha demostrado excelentes
resultados en la deteccién e identificacion de sitios de iniciacién, propagacion y
desarrollo de fallas y mecanismos de fractura de materiales compuestos manu-
facturados con matriz polimérica, asimismo, la posibilidad de relacionar los modos de
fractura con la geometria del refuerzo. El objetivo de este trabajo es remarcar la
importancia de la emisién acUstica como herramienta para detectar los parametros
mecanicos al caracterizar los materiales en respuesta a los esfuerzos externos y en
procesos de degradacién. Los resultados obtenidos en diversos estudios son presen-
tados para apoyar la investigacion en la deteccién del dano en los composites, de esta
manera, involucrar totalmente los beneficios de la emisidon acUstica en la caracte-
rizacion de materiales compuestos.

Descriptores: Materiales compuestos, mecanismos de fractura, emision acustica.

Abstract
In order to predict the mechanical behaviour of a composite during its service life, it is
important to study the initiation and development of cracks and its effects induced by
degradation. The onset of damage is related to the structural integrity of the compo-
nent and its fatigue life. For this, among other reasons, non-destructive techniques
have been widely used nowadays in composite materials characterization such as
acoustic emission (AE). This method has demonstrated excellent results on detecting
and identifying initiations sites, cracking propagation and fracture mechanisms of
polymer matrix composite materials. At the same time, mechanical behaviour has
been related intimately to the reinforcement architecture. The goal of this paper is to
remark the importance of acoustic emission technique as a unique tool for character-
ising mechanical parameters in response to external stresses and degradation pro-
cesses. Some results obtained from different analysis are discussed to support the sig-
nificance of using AE, technique that will be increased continuously in the composite
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materials field due to its several alternatives for understanding the mechanical behav-
iour, therefore the objective of this manuscript is to involve the benefits and advan-

tages of AE in the materials characterization.

Keywords: Composite materials, mechanisms of fracture, acoustic emission.

Introduccion

La técnica de emisidon acustica (EA) esta basada
en la generacién de ondas acusticas (esfuerzo
elastico o de presién) por el proceso de la rapida
propagacion de una microfalla u otro tipo de fuen-
tes de energia mecanica. Sensores piezoeléctricos
altamente sensibles detectan la senal emitida
desde el punto inicial por movimiento superficial
dinamico y la convierten en una sefal eléctrica. La
frecuencia general utilizada es entre 50 kHz - 1
MHz. frecuencias mas bajas estan relacionadas
con ruido externo. La técnica de emision acustica
es una medida del tiempo real y de evaluacion en
linea. Basicamente proporciona informacioén tal co-
mo: “cuando” (tiempo, pardmetro de carga exter-
na), “cuanto” (proporcion), “intensidad” (amplitud,
energia) y “dénde” (localizacion de las fuentes de
EA), ocurren las ondas de energia mecénica que
producen los procesos de dano en diversos tipos
de materiales estructurales. Si existe un desarrollo
del defecto en el cuerpo, la emision acustica re-
velara su existencia durante su crecimiento. Esta
es una de las principales ventajas de la emision
acuUstica “Monitoreo en Tiempo Real”. Si alguna
falla sucede o se propaga, la tecnologia de EA
evalla la posibilidad del desarrollo de grietas al
detectar las ondas elasticas que son generadas en
el material, danos que no son audibles ni visibles al
ser humano. En los Ultimos anos la demanda del
empleo de la tecnologia EA ha aumentado para su
aplicacién en materiales compuestos estructurales
fibroreforzados, debido a la gran ventaja que impli-
ca el estudio directo en linea de un material some-
tido a diversos esfuerzos externos. Sin embargo,
debido a la heterogeneidad de los materiales com-
puestos, los procesos de fractura son extremada-
mente complejos. La emisién acustica ha probado
ser un excelente método de caracterizacion no
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destructiva (pasiva) para el control del dano y la
inspeccién periédica en servicio de materiales
compuestos fibroreforzados basados en matrices
plasticas. Sus ventajas lo han llevado al estable-
cimiento de diversos procedimientos estandares
para evaluar la importancia de los defectos iden-
tificando los sitios de inicio, la propagacion y el
desarrollo de las fallas hasta la fractura. La figura 1
presenta un tipico equipo de emisién acUstica en
el cual la senal es captada y registrada en el or-
denador donde es posible realizar las combinacio-
nes pertinentes de la informacién obtenida. Parte
importante de la funcion del equipo EA son los
sensores, de los cuales, el elemento activo de la
mayoria de éstos es un ceramico piezoeléctrico
que convierte la energia eléctrica a acustica y
viceversa. Muchos factores incluyendo el material,
su diseno mecanico y eléctrico, asi como las
condiciones de carga externa mecanica y eléctrica,
influyen en su resultado. Durante la adhesion del
sensor en la superficie del material a ensayary con
el objeto de evitar pérdidas de las sefnales elasticas
durante la transmisién de un medio a otro, un a-
gente de acoplamiento debe depositarse como in-
terfase entre la superficie del sensor y la muestra.
Este puede ser desde agua hasta algin tipo de
grasa (i.e. vaselina); sin embargo, se recomienda
un medio denso Yy Vviscoso.

La respuesta de la senal acustica es sin duda
de las mas versatiles debido a la amplia variedad
de parametros que puede registrar. La figura 2
presen- ta una grafica sehalando los parametros obte-
nidos a través de la técnica de emision acustica,
donde es posible relacionar las sefales detectadas
con los mecanismos de fractura de un material iden-
tificando la generacion de fallas tales como micro-
grietas, delaminacion de la interfase fibra/resina, la
fractura de la matriz y finalmente de las fibras.
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Figura 1. Instrumentacidn para la aplicacidn de la técnica de la emisidn acustica
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Figura 2. Senal y parametros acusticos

Varios investigadores como Ativitavas et al.
(2006), Sodomia (2004) y Valea et al. (2002),
han empleado la técnica de la emision acUstica
como método alternativo para la caracterizacion de
materiales, demostrando su capacidad como herra-
mienta basica en el estudio del comportamiento

mecanico de materiales compuestos; sin embargo,
su empleo aun es limitado debido al descono-
cimiento de las bondades de esta técnica tan va-
liosa. Gao et al. (1999) determinaron la relacién
existente entre la generacion de grietas y la arqui-
tectura de un refuerzo textil tipo petatillo (woven)
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en matriz epoxica empleando la emisién acustica
como medio para relacionar los eventos (senales
que exceden el valor minimo del umbral) con la
curva de esfuerzo-deformacion. Sin lugar a dudas,
esta técnica ha permitido relacionar fuentes de
iniciacion de fallas para ser relacionados con el
comportamiento observado en las curvas de es-
fuerzo-deformacién con el objeto de atribuir las di-
ferentes etapas del proceso del dano producido al
efecto del arreglo de las fibras en el material de
refuerzo. Tal como se ha mencionado anterior-
mente, el objetivo de este articulo es remarcar los
grandes beneficios que se obtienen con la carac-
terizacion mecanica de materiales compuestos a
través de la técnica de la emision acuUstica, por lo
tanto, a continuacion se discutiran brevemente al-
gunos de los avances obtenidos en investigaciones
recientes.

Identificacion de mecanismos de fractura
en compositos reforzados con textiles

La relacion entre la arquitectura del textil y la acu-
mulacién del dano bajo carga en tensién ha sido
investigado par varios autores (Gao et al., 1999),
(Ramakrishna et al., 1994) y (Bohse, 2004). Por
otro lado, en este trabajo de investigacion la téc-

nica de la emisién acustica ha sido empleada para
apoyar el andlisis del comportamiento mecénico
por efecto de la geometria del tejido. En este caso,
la relacién fue investigada para un material com-
puesto reforzado con tejido tipo “knitted” Milano
2x68 Tex de fibra de vidrio “E” (Figura 3) orientado
a diferentes angulos con respecto a la direccién de
la carga. Con el objeto de observar el dafo pro-
gresivo, el textil de refuerzo fue embebido en resina
epdxica (matriz polimérica), de esta manera, los
laminados transparentes finales permitieron el mo-
nitoreo del desarrollo de las fallas en el material
compuesto en funcién del incremento de la defor-
macién, permitiendo una observacion directa de la
secuencia del dano. El textil tipo “knitted” esta
constituido de interconexiones de secciones circu-
lares de aglomeraciones de fibras, que conforman
sus dos direcciones principales: a lo largo del textil,
refiriéndose a la orientacion a 0° (entramado en la
direccion longitudinal), y a lo ancho, identifican-
dose la orientacién a 90° (entramado en la direc-
cién transversal).

Para la manufactura de estos laminados se
empled un sistema de resina epdxica como matriz
por el proceso de apilado en himedo (wet lay up).
Las probetas para ensayos mecanicos fueron

Ancho

Figura 3. Estructura milano: dos secciones simples de fibras tejidos en dos juegos separados de agujas (trama 2 y
3), los cuales estan sujetos por una hilera 1x1 (trama 1)
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obtenidas de los laminados con las dimensiones
presentadas en la figura 4. Dos galgas exten-
sométricas, una longitudinal y otra transversal fue-
ron adheridas al centro de las probetas para ob-
tener los parametros mecanicos en ambas direc-
ciones. Asi mismo, dos sensores de emision acus-
tica fueron colocados con el objeto de captar la
sefnal emitida durante el proceso de fractura.

Un sistema de emisién acustica (AECL 2100.M)
fue utilizado para monitorear las ondas mecanicas
provocadas como resultado de la generacién y
crecimiento de defectos en el material. Los
sensores se adhirieron a la superficie de la muestra
con cinta adhesiva empleando vaselina como
agente acoplante. La mayoria del ruido externo
tiene picos de amplitud menores a 40 db
(Ramakrishna et al., 1994), dato a tomar en
cuenta para establecer el punto del umbral de la
sefal acustica. Andlisis preliminares fueron reali-
zados para establecer el valor apropiado del um-
bral, el cual se consider6 0.6 V. permitiendo al
sensor colectar sélo aquellos eventos cuya senal
excediera este valor, considerando como ruido ex-
terno el resto. Resultados arrojaron informacion
acerca del comportamiento y de la respuesta
mecanica sobre la geometria del textil de acuerdo
a la direccion en que la carga era sometida, los
cuales estan intimamente relacionados. El de-
sarrollo de las fallas dependiendo de la orientacion
del tejido con la direcciéon del esfuerzo aplicado es
presentado en la figura 5, donde es posible ob-
servar la diferencia en el progreso de las fisuras. A
0° existe un patron establecido por el tejido de tal
manera que las grietas se propagan a espacios

230 mm

especificos relacionados con el entramado. Cuan-
do el tejido es orientado a 45° las grietas intentan
continuar un patrén diagonal cada 4 mm también
dictado por la arquitectura del textil y, finalmente a
un angulo de 90° las fallas se desarrollan y pro-
pagan completamente al azar sin establecer un pa-
tron constante. Es importante establecer que de-
bido a la mayor concentracion de fibras orientadas
a 0°, esta direccion presenta mejores propiedades
mecanicas que su contraparte transversal a 90°.

Tipicas curvas de esfuerzo-deformacién-emision
acUstica de los materiales en las tres respectivas
orientaciones son presentadas en la figura 6. En
ellas, es posible observar la correlacion existente
entre la curva y la senal acustica, la cual detecta
microdano en el material previo a la aparicion de
fallas visibles o audibles al ser humano. De la mis-
ma forma, la intensidad de la senal esta intima-
mente relacionada con la discontinuidad (hom-
bros) de la curva de esfuerzo-deformacion. Ade-
mas, la emisidon acuUstica exhibe informacién im-
portante relacionada con la resistencia del ma-
terial. En la figura 6 es posible comprobar que el
material orientado a O° es mas resistente, debido a
que las senales acUsticas originadas por la apa-
ricion de las grietas son detectadas aproximada-
mente a 0.87% de deformacidn, para el material
orientado a 45° las microfallas inician a 0.68% in-
dicando una resistencia menor, y finalmente a 90°
el dano inicia ligeramente arriba del anterior, apro-
ximadamente a 0.72%. Este comportamiento es a
causa de que las direcciones a 0° y 90° se en-
cuentran una mayor cantidad de fibras orientadas
paralelamente a la carga aplicada. La primera

4

P

50 mm

20 mm

Figura 4. Dimensiones de las probetas
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comparacion que puede obtenerse sobre la ini- primer agrietamiento de la matriz el cual se aprecia
ciacién y propagacién del dano para varios angulos visualmente como dafo significativo y apoya las
es presentada en la tabla 1, la cual exhibe la ini- observaciones anteriores de resistencia del mate-
ciacion del predano registrado por la sefal acUstica rial a los esfuerzos externos, obviamente por efecto
inaudible e invisible a simple observacion y el de la geometria del textil.

Direccion de la
carga

0° 45° 90°

Figura 5. Respuesta mecanica del material compuesto dependiendo de la orientacién del textil
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Figura 6. Curvas de esfuerzo-deformacidon-EA de probetas a: a) 0°, b) 45° y ¢) 90° (continda ...)
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Figura 6. Curvas de esfuerzo-deformacién-EA de probetas a: a) 0°, b) 45° y ¢) 90° (... continuacidn)

Tabla 1. Variaciéon de datos tomados de la seial de emisién acustica

Orientacion Predaﬁo_’ Inicio de las g_r,ietas
(% elongacion) (% elongacion)
0° 0.80-0.95 0.95-1.05
45° 0.65-0.70 0.75-0.85
90° 0.65-0.85 0.80 -0.90

Probetas seleccionadas fueron ensayadas a ten-
sién hasta el esfuerzo en el cual se registraban las
primeras sefales de emisiéon acustica (antes de la
aparicion de las grietas visibles denominado pre-
dano). Se tomaron diversas piezas de estas mues-
tras y se realiz6 un meticuloso proceso de pulido
con la intencion de observar la superficie al mi-
croscopio. En estas muestras se determinaron los
sitios de iniciacién de la falla. Estos sitios de mag-

nificacién de esfuerzos se encontraron en los pun-
tos donde las mechas se cruzan (cross-over
points), senalados en la figura 7. Asi se establecié
la existencia de delaminacion en la interfase fibra/
matriz como causa inicial de la formacién del dafo
en el material compuesto.

Figura 7. Sitios de iniciacion de fallas detectados con la emisidn acustica
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Las fracciones volumétricas fueron obtenidas para
todos los laminados utilizando la técnica de la in-
cineracion de la matriz, la cual consiste en depo-
sitar una muestra de aproximadamente 20 mm x
20 mm previamente pesados, en crisoles de por-
celana de peso conocido y llevados a incineracion
en una mufla a 600°C durante 3 hrs. Después de
este tiempo, la resina ha sido eliminada por com-
pleto y el crisol es enfriado a temperatura am-
biente. Una vez enfriado, el crisol es pesado nue-
vamente y obtenido el resultado por gravimetria. La
densidad del vidrio (p;) Yy la resina (p,) es 2.56
g/cm3 (2560 kg/m3) y 1.21 g/cm3 (1210 kg/ms3)
respectivamente. La fraccion volumétrica fue calcu-
lada usando la ecuacion 1.

(C-B)

V. = Pr (1)
" Ta-0)] [€-B]

pm pf

donde A es la masa del crisol y la muestra original,
B es la masa del crisol, C es la masa del crisol y el
residuo de fibras, p; es la densidad de las fibras vy
pm €s la densidad de la matriz. Para todos los
laminados la fraccién volumétrica promedio fue
obtenido a un valor de 29.0 + 0.2%.

Caracterizacion de la velocidad de
propagacion en resina por emision
acustica

Un factor que puede influir disminuyendo la resis-
tencia de la interfase fibra-matriz de un material
compuesto de matriz polimérica es la presencia de
humedad en los constituyentes. El problema de

absorcion de humedad en resinas epoxicas es de
gran importancia, ya que cuando son expuestas a
la humedad o a un medio ambiente himedo, ti-
picamente llegan a absorber de 1 a 7% de agua en
peso. Esta humedad absorbida tiene un efecto
deteriorante en las propiedades fisicas de la resina
epodxica. Se sabe que el factor mas importante que
propicia esta ganancia en peso de agua es la
polaridad de los grupos funcionales de la resina
epodxica. Por lo tanto, es importante el andlisis de
la respuesta de un sistema de resina ante la
degradacién de humedad.

Esta investigacion se desarrolld empleando una
resina epoxica basada en diglicidil éter de bisfenol
A (DGEBA), con la cual se elaboraron probetas
para realizar ensayos de tensidén. Previamente
estas probetas fueron introducidas en desecadores
acondicionados a 25%, 55%, y 95% de humedad
relativa con el objeto de medir inicialmente el
porcentaje de humedad absorbido. En este caso,
la técnica de emision acustica fue utilizada para
calcular la velocidad de propagacion de la onda
mecanica entre dos puntos de distancia conocida,
teniendo como punto de referencia una muesca
manualmente elaborada de 0.5 mm de profun-
didad con el objeto de funcionar como concen-
trador de esfuerzos para la generacion y propa-
gacion de una fisura. La velocidad de propagacion
fue determinada con la diferencial de los tiempos
de retraso (At), que se registraron con las senales
del sensor 1y el sensor 2 al fracturarse la muestra
por completo. La velocidad de propagacion se
calculd para cada porcentaje de humedad relativa.
La figura 8 presenta las dimensiones y carac-
teristicas de las probetas, incluyendo los sensores
de emision acustica.

muesca
sensor 1 sensor 2
o< )
P
Ad=4.88 mm 9.88 mm

Figura 8. Esquema de las probetas para emision acdustica
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La velocidad de propagacion de la senal se deter-
mind por medio de la ecuacion 2:

Ad =VAt

V =Ad /At

Donde:

V  es la velocidad de onda de la senal,

Ad es la separaciéon de la muesca al sensor,
At es la diferencial de tiempo entre los sensores.

La figura 9 muestra el comportamiento que
sigue la velocidad de propagacion de la sefnal acus-
tica, cuando la resina epoxica ha sido expuesta a
tiempos prolongados de humedad relativa del
95%. Se observa que a una absorcion del 2% de
humedad, la velocidad de propagacién de la senal
acustica en el material, disminuye aproximada-
mente un 22.72%, como resultado del efecto de la
plastificaciéon de la matriz. La velocidad de propa-
gacion de la senal acustica depende en gran parte
del medio en la que se origine la senal, y de las

caracteristicas fisico-quimicas del material en la
que se realice la prueba acustica. La velocidad de
propagacion de la sefal acustica en un material
rigido es rapida e intensa, en comparacion con el
material que presenta una disminucién en sus pro-
piedades de rigidez, en estos materiales la velo-
cidad de propagacion de la senal acustica es me-
nor y menos intensa. En el caso de la resina
epoxica, después de estar sometida a condiciones
de humedad relativa controlada, cambian las pro-
piedades del modulo elastico de un material rigido
a un material menos rigido ocasionado por la plas-
tificacion; debido a este fendmeno, la velocidad de
propagacion acustica se reduce por la amortigua-
cion molecular que se origina.

Conclusiones y discusiones

Tal y como se ha demostrado con los resultados
anteriores, la tecnologia de emisién acustica es un
método muy poderoso de deteccion en linea y de
analisis de procesos de fractura activos relacio-
nados con la matriz, fibra e interfase de materiales
compuestos. En el primer caso EA indica el valor
de esfuerzo y deformacién en el cual inicia el pro-
ceso de fallas, aun cuando éstas no son signifi-
cativas, es decir, no son detectadas en la curva de
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Figura 9. Gréfica de la determinacidn de la velocidad de propagacién de la sefal acustica
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esfuerzo-deformacion ni visiblemente (denomina-
do predano). Al obtener este valor y a través del
proceso microscopico, es posible identificar la zona
de magnificacion de esfuerzos, y por ende, los
sitios de iniciacion. Ademas, los mecanismos de
fractura del material compuesto son relacionados
con la geometria del refuerzo. En el segundo caso
se exhibe la degradacién de la resina epdxica por
efecto de la plastificacion producida por la
absorcion del agua. La senal de EA detecta la
atenuacién de la velocidad del sonido por efecto
de la degradacion.

Varios proyectos (Prosser et al., 1995) y (Ta-
kuma, 2004) ahondan sus investigaciones tratan-
do de descifrar el proceso y desarrollo de fisuras y
fallas en composites, lo cual es un trabajo labo-
rioso, debido a la diversidad de modos de fallas
que presentan esta clase de materiales donde
factores tales como la naturaleza de la matriz, el
tipo y geometria del refuerzo, la interfase, los fila-
mentos, las mechas, etc., afectan de manara dis-
tinta su comportamiento mecanico. Asimismo, tal
como ya se ha presentado, a través de las ondas
acuUsticas es posible determinar la velocidad y la
atenuacién producida por cambios fisicos en di-
ferentes materiales, con lo cual es posible analizar
la degradacion. De esta manera se demuestra la
versatilidad de esta técnica.
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