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Capitulo 1 Introduccion

CAPITULO 1: INTRODUCCION

La fractura inesperada de los componentes estructurales es un problema tecnoldgico
gue lleva mucho tiempo siendo estudiado. En este contexto, la integridad estructural
busca asegurar que los elementos estructurales se comporten de modo seguro durante
su funcionamiento.

Para el estudio de sélidos en los cuales hay presencia de fisuras se utiliza la disciplina
denominada Mecanica de la Fractura. En todo caso, los defectos responsables de los
fallos estructurales, pueden ser de dos tipos: afilados (denominados en ese caso fisuras)
o con cierto grado de enromamiento (denominados entallas).

Lo mds habitual a la hora de estudiar los defectos tipo entalla es considerar que se
comportan como si fueran fisuras. Este criterio da lugar a célculos conservadores, ya que
existe lo que se denomina efecto entalla, consistente en que la capacidad resistente del
material cuando esta entallado es mayor que cuando dicho material esta fisurado.

Una vez conocida la existencia de dicho efecto, se han desarrollado diferentes
metodologias para analizar el comportamiento en fractura de componentes entallados,
teniendo en cuenta la propia naturaleza de las entallas y que su comportamiento puede
diferir del correspondiente a las fisuras. Una de las metodologias mds importantes, y
cuyo uso esta mas extendido, es la Teoria de las Distancias Criticas (TDC)
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La TDC tiene su origen en la década de 1930 gracias a los trabajos realizados por Neuber
y Peterson y en las Ultimas décadas es cuando ha aumentado su aplicacion para el
analisis de diferentes materiales y mecanismos de fallo. La TDC es, en realidad, un
conjunto de metodologias, entre las que destacan el Método del Punto (Point Method,
PM) y el Método de la Linea (Line Method, LM). Estas metodologias tienen un aspecto
en comun, que es el uso de la distancia critica, L, que es una longitud caracteristica del
material que requiere de calibracion cuando el comportamiento de aquel no es lineal.

En el Departamento de Ciencia e Ingenieria del Terreno y de los Materiales de la
Universidad de Cantabria se han calibrado en los Ultimos afios valores de L para distintos
tipos de materiales y situaciones: aceros de diversos tipos y a diferentes temperaturas,
aluminio, PMMA o rocas.

En este Trabajo Fin de Master se va a tratar de validar las metodologias mencionadas en
materiales nano-reforzados entallados. En concreto el material elegido para el estudio
ha sido una resina epoxi reforzada con nanotubos de carbono.

Para el estudio del comportamiento a fractura se van a analizar 4 contenidos de
nanotubos de carbono, desde el contenido minimo del 0% de refuerzo (epoxi puro),
hasta un contenido de 1% de nanotubos de carbono. En cuanto al estudio del efecto
entalla se van a analizar 5 radios de entalla distintos desde 0 mm (fisura) hasta 2 mm.

Ademas, para completar el estudio del comportamiento a fractura, una vez realizados
dichos ensayos se introduciran las probetas en el microscopio electrénico de barrido
(SEM) para estudiar las diferentes relaciones que podamos encontrar entre los
micromecanismos de fractura ocurridos y el efecto entalla o el contenido de nanotubos
de carbono.

En resumen los objetivos de este Trabajo Fin de Master son:

e Analizar el efecto del contenido de refuerzo en la resistencia a fractura de resina
epoxi reforzada con nanotubos de carbono.

e Analizar el efecto entalla en el material elegido.

e Validar el uso de la TDC en el analisis y la prediccidon del comportamiento en
fractura del material.

e Estudiar los fendmenos microestructurales en fractura ocurridos, estableciendo
las posibles relaciones como la capacidad resistente del material y los diferentes
radios de entalla.
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CAPITULO 2: ESTADO DEL ARTE

2.1 MECANICA DE LA FRACTURA ELASTICA LINEAL

2.1.1 Introduccién

La Mecénica de la Fractura es la parte de la ciencia encargada de estudiar el
comportamiento mecanico de sélidos agrietados, es decir, utilizando la Mecanica de la
Fractura se deben responder las cuestiones que aparecen al estudiar el comportamiento
mecanico de los materiales cuando existen fisuras.

Los aspectos principales a conocer son el tamafio del defecto y su resistencia a fractura
Yy, por supuesto, las condiciones criticas de un material conociendo los esfuerzos a los
gue esta sometido.

En 1920, Griffith establecié una relacion entre la fractura y el tamafio de los defectos
analizando una geometria con un agujero eliptico como veremos mds adelante en este
apartado.

Los conceptos relacionados con la mecdnica de la fractura hasta el afio 1960 solo servian
para materiales que cumplian la Ley de Hooke, es decir, materiales cuyo
comportamiento es elastico lineal, y esos conocimientos daban lugar a la Mecanica de
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la Fractura Elastica Lineal (MFEL). Posteriormente, si se desarrollaron teorias para
materiales cuyo comportamiento es de tipo no-lineal; estos son materiales que
desarrollan una zona plastica de gran tamafo antes del fallo. Esas teorias dan lugar a la
Mecanica de la Fractura Elastoplastica (MFEP), que veremos mas adelante.

El primer paso para entender la Mecdnica de la Fractura es comprender la Mecénica de
la Fractura Elastico-Lineal (MFEL)

2.1.2 Balance de energia de Griffith [1]

Aplicando la idea del Primer Principio de la Termodinamica al crecimiento de grieta,
Griffith en 1921, asegurd que una grieta se puede formar o puede crecer si ya existe,
solo si el proceso origina una disminucién de la energia total del sistema o esta
permanece constante [2].

El primero en tener en cuenta el efecto de la concentracidn de tensiones en las grietas
fue Inglis en 1913, que analizd los agujeros elipticos en placas planas como se observa
en la Figura 2.1. Para llevar a cabo el analisis, Inglis asumidé que las condiciones de
contorno no influyen al agujero, es decir, la anchura de la placa >> 2a y la altura de la
placa >> 2b.

Figura 2.1: Placa analizada por Inglis.

La ecuacién a la que llegd Inglis es:

a
04 =20 |— (2.1)
p
Al aplicar esta ecuacion a una placa infinita con un radio p = 0 el valor obtenido para la
tension es infinito, lo cual no es posible, ya que ninglin material aguanta una tensién
infinita. Ese resultado llevo a Griffith a desarrollar una teoria de la fractura basada en la
energia en vez de en las tensiones.

4
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Griffith establecié que para que una grieta en un sdlido cargado elasticamente aumente
de tamafio, la energia potencial para la propagacion debe poder superar la energia
superficial del material. De esta manera, se concluye que la grieta existente crecerd y
habra fractura si el sistema puede suministrar la energia necesaria para propagar la
grieta.

Considerando una placa infinita, con una grieta interior de longitud 2a y sometida a una
tensién remota o, la energia total de la placa agrietada, U, se define como:

U:U0+ Ua+U]/_WF (22)

Donde Up es la energia eldstica del sistema sin agrietar, U, es la variacion de energia
eldstica que experimenta el sistema al introducirle una grieta, U, es la energia superficial
debida a la presencia de la grieta y Wk es el trabajo realizado por las fuerzas exteriores.

Griffith basandose en los calculos de Inglis obtuvo la variacidén de energia elastica Ua:

lUl_nazazB (23)
al — E :

La energia superficial Uy esigual al producto del area total libre de la grieta por la energia
superficial del sélido.

U,=2-(2a"B)- vs (2.4)

. . A - au
Al aplicar la condicidn de equilibrio energético durante la rotura: = 0 como Upy We
son constantes, se deduce:
mola
E

De esta expresion se despeja la tensién de rotura de un sélido agrietado segun el

= Zys (2.5)

planteamiento de Griffith.

2Evy
Ta

(2.6)

O'f:

En 1948 Irwin y Orowan, independientemente, modifican la ecuacién anterior ya que
dicha ecuacidn solo es valida para sélidos fragiles. Para el caso de otros materiales como
por ejemplo, los metales, la energia necesaria para la fractura es mayor ya que la
concentracion de tensidn en el frente de grieta genera una zona plastica. La modificaciéon
de la ecuacion planteada por Griffith consiste en tener en cuenta el comportamiento
plastico.

2E (¥s +p)
Ta

o = (2.7)
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Esta ecuacion se puede generalizar para todos los materiales sustituyendo y, + y, por la
energia de fractura Wy que puede incluir los efectos plasticos, viscoplasticos o
viscoeldsticos.

2.1.3 Modos de fractura

Existen tres modos de fractura distintos, es decir, 3 tipos de estados tensionales a los
que una grieta puede estar sometida en un sélido. Los tres modos se clasifican
dependiendo de la direccién en la que actua el esfuerzo exterior respecto del plano de
fisura.

e Modo | o modo de traccién: esfuerzo perpendicular al plano de fisura.

e Modo Il o modo de cortante (cortadura en el plano): esfuerzo paralelo al plano
de fisura y perpendicular al frente de la misma.

e Modo lll o modo de torsidn (cortadura transversal): esfuerzo paralelo tanto al
plano de fisura como a su frente.

Modo | Modo Il Modo Il
-

7 =

T

Figura 2.2: Modos de fractura

Desde el punto de vista ingenieril, el Modo | es el mas importante, ya que es el mas
peligroso para la integridad estructural. Un cuerpo puede presentar un solo modo de
fractura o bien una combinacién de ellos, tanto de dos modos como de los tres a la vez.
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2.1.4 Estado tensional en el frente de un defecto

Mediante el analisis eldstico-lineal es posible obtener la distribucion de tensiones en el
frente de una fisura a partir de una funcién de tensiones definida en el campo complejo.
La solucion analitica mas sencilla se obtiene para una placa plana infinita con fisura
pasante de longitud 2a, bajo un estado tensional uniforme, definiendo un sistema de
coordenadas polares como se muestra en la Figura 2.3. En este caso, que nos
encontramos en Modo | explicado anteriormente, el estado tensional viene dado por las
expresiones aproximadas siguientes [4]:

oo [ [ Qi-snQ sn )]

oer Q@] e
oo [ @) )

0, =0 Tensién pana (2.9)

Ozz =V (Oxx + 0yy) Deformacién plana (2.10)

De igual forma, se puede derivar el estado de deformaciones de dicha zona de las
expresiones que establecen sus desplazamientos.

u=-_ g (1+ v) @k = 1) cos (5) - cos (?)]

B o ar (1 N ) [(Zk N 1) - (9) - <39)] (2.12)
v = > F / > v sin > sin >
v
w = —Ej(axx + ayy)dz Tension plana (2.12)
w=20 Deformacién plana (2.13)
Donde:

k=3—4v (2.14)

I = 3—-v
= T30 (2.15)
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Figura 2.3: Estado tensional en las proximidades del fondo de fisura[5]

2.1.5 Factor de intensidad de tensiones.

El factor de intensidad de tensiones (FIT) es una magnitud cuya unidad en el Sistema
Internacional es MPa-m®°. Para obtener la expresion del factor de intensidad de
tensiones, K, partimos también del andlisis de una placa infinita, con una fisura pasante
central de longitud 2a sometida a un estado tensional uniforme. Por lo tanto, las
expresiones anteriores se pueden expresar mediante el FIT y su expresion es la siguiente
para dichas condiciones geométricas:

K; =oVma (2.16)

Es una magnitud muy interesante ya que con ella quedan determinados los estados de
tensiones y deformaciones para cada punto de coordenadas (r, 6), es decir, en todos los
puntos de la regién dominada por la singularidad, exceptuando la singularidad enr=0

K
0i(r,0) =\/ﬁfi§(9) (2.17)
K
w(r,8) = —~ |— 1+ v)e(0) (2.18)
‘ 2EN2n i

Donde fiﬂ-(H) y f{j(e) son funciones de la orientacidn debidas al estado tensional en

Modo | y su valor se puede conocer si comparamos las expresiones 2.17 y 2.18 con las
expresiones del estado tensional de un defecto expresadas de (2.8) a (2.15).
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Como ya se ha dicho anteriormente, la ecuacidn (2.16) es valida para unas caracteristicas
geométricas concretas; en el caso de que dicha geometria cambie, la expresién también
sufrird cierta variaciéon y, por lo tanto, la ecuacién general del FIT es:

K; =YoVma (2.19)

Donde Y es un factor adimensional derivado de las condiciones geométricas que han
cambiado respecto a la ecuacién (2.16).

En consecuencia, la estimacién del FIT para las diferentes geometrias que podamos
encontrar es algo complejo independientemente de que las geometrias sean sencillas y,
para su estimacién, nos apoyamos en:

e Métodos analiticos, aplicando la Teoria de la Elasticidad a un estado tensional o
deformacional previamente calculado. Ademas contamos con el apoyo de los
elementos finitos en el caso de que los calculos sean complejos.

e Métodos experimentales, dentro de ellos podemos optar por dos opciones: la
medicion de la variacion de la flexibilidad a partir de la que se determina el valor
de K, por consideraciones energéticas y los ensayos de fotoelasticidad, que
definen los campos tensionales para condiciones geométricas semejantes sobre
material fotoelastico y luego se deduce el FIT.

Para el cdlculo del FIT es posible aplicar el principio de superposicidon siempre y cuando
el modo de fractura sea el mismo, ya que para materiales cuyo comportamiento es
eldstico lineal la tensién, la deformacién y el despazamiento cumplen dicho principio.
Esto ayuda a resolver casos complejos mediante configuraciones sencillas de las cuales
conocemos la expresion o estan tabuladas [6-8].

2.1.6 Tasa de liberacién de energia

En 1956 Irwin propuso una solucién equivalente al modelo de Griffith. Para ello Irwin
define el concepto de tasa de liberacién de energia, G, como la medida de la energia
disponible para la propagacién de un incremento de grieta da.

_dn
T dA

A su vez también define la resistencia a fractura del material R, la cual sera igual a la

G (2.20)

energia superficial por el nuevo area de grieta que ha aparecido debido a la propagacién
de la grieta da. Las expresiones matematicas de estos dos términos para el caso
particular mostrado en la Figura 2.3 son [2,9]:

G=——— (2.21)

R =2y (2.22)
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El criterio de equilibrio del sistema es la igualdad de estos dos conceptos, G = R, vy el
resultado de dicha igualdad vuelve a ser el valor de la tension de rotura, ecuacion 2.6,
obtenido anteriormente por Griffith.

Al analizar la expresién de la tasa de liberacion de energia se observa que esta
relacionada con el FIT (K)).

La relacidn que tienen se muestra en las siguientes expresiones [1,10]:

K}
G = N Tension plana (2.23)
K (1—v?)
= B — Deformacién plana (2.24)

2.1.7 Condiciones criticas de rotura

2.1.7.1 Tenacidad a fractura

Dentro de la fractura elastico lineal el primer criterio de rotura que podemos encontrar
consiste en utilizar el FIT; por lo que se establece que la fisura propagard de forma
inestable o rapidamente cuando el FIT actuante alcance un valor critico, K,C, generado
por un estado tensional a. Si nos encontramos en condiciones de deformaciéon plana
dicho valor critico es una caracteristica del material y ademds en esas condiciones
alcanza su valor minimo. A ese valor en esas condiciones se le denomina tenacidad a
fractura del material cuyo simbolo es K.

Kq | |

Deformacion
Plana

Tensidén
Plana

K- —! — —

I I
Bmin B ’

Figura 2.4: Variacién del factor de intensidad con el espesor (B).

El hecho de optar por las condiciones de deformacidn plana se debe a cuestiones de
seguridad, ya que se utiliza el valor minimo K., y para evitar que el parametro dependa
de la geometria. De este modo la desigualdad que hay que tener en cuenta en el disefio
a fractura en Modo | es:

K,(o,a) < K¢ (2.25)

10
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Por lo tanto la condicion de rotura en relacion a la tenacidad a fractura se expresa de la
siguiente forma:

K; = K¢ (2.26)

Ya que sabemos que K; depende de la tensidon aplicada, o, y del tamano del defecto, a,
cuando estos valores aumentan en servicio pueden provocar la rotura si por dicho
aumento se alcanza el criterio de rotura.

2.1.7.2 Tasa de liberacién de energia

La segunda forma de expresar las condiciones de rotura consiste en tener en cuenta las
consideraciones energéticas. Este criterio surgidé en los estudios que realizé Griffth en
1921 [2], ya mencionados anteriormente.

En este caso, el criterio determina que una fisura propaga de forma inestable si la
energia liberada en su propagacion es igual o superior a la energia consumida en el
avance de la misma, es decir, cuando la energia del sistema disminuya por la
propagacion. La condicidn de rotura se expresa del siguiente modo:

d(Wp—U) dE,

(2.27)
da da

En esta expresion el primer término representa la energia liberada por unidad de
longitud de avance de fisura, donde Wr es el trabajo realizado por las fuerzas aplicadas
y U es la energia de deformaciéon almacenada en el material. Por otro lado, el segundo
término compone la energia gastada por unidad de longitud de avance de fisura en la
rotura del material, dicho material cuenta con una resistencia al respecto que en este
caso se cuantifica por E..

Como los dos términos se expresan en unidades de energia por unidad de area de grieta
creada, al primer término de la expresidn 2.27 se le denomina tasa de liberacién de
energia, G, y al segundo; resistencia del material que ya hemos visto que se asocia a la
energia de generacion de nuevas superficies libres. Por lo tanto, llegamos el criterio de
equilibrio del apartado 2.1.6 y el criterio de rotura se puede expresar como:

G=R= G, (2.28)

De este criterio se deduce que el proceso de fractura depende del estado de solicitacion
y las condiciones geométricas y el valor critico es un parametro propio del material.

La MFEL se encuentra de manera detallada en numerosas publicaciones ademas de las
ya citadas [11-13].

11
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2.2 MECANICA DE LA FRACTURA ELASTOPLASTICA

2.2.1 Introduccion

Todos los materiales, incluso materiales ceramicos y vidrios desarrollan cierto grado de
plasticidad en el frente de grieta. La exactitud del analisis elastico de tensiones es
inversamente proporcional al tamafio de la zona plastica del frente de grieta. Existen
correcciones para utilizar la MFEL cuando la plasticidad del frente de grieta es
moderada. Por otro lado, cuando los materiales desarrollan una gran deformacién
plastica alrededor de los defectos, se debe aplicar la Mecdnica de la Fractura
Elastoplastica (MFEP)

Como veremos a continuacion para analizar ese tipo de casos es necesario recurrir a dos
parametros: la apertura de la fisura en su frente inicial o CTOD y la integral de contorno
J.

2.2.2 Plastificacién en el frente de grieta

Ya vimos anteriormente (ecuacién 2.17) como se definia el estado tensional en el frente
de una fisura solicitada en Modo |, para el uso de esa expresiéon, se deben tener en
cuenta algunas precisiones en cuanto a su regién de validez.

El primer aspecto a tener en cuenta, es que dicha expresidon solo representa el estado
tensional en la zona préxima al frente de fisura; en las zonas alejadas al frente de fisura
el estado tensional queda definido por las condiciones de contorno del problema. Por
otro lado, la segunda precisién ya se nombré con anterioridad, y es que la ecuaciéon 2.17,
se singularizaba en r = 0. Lo que ocurre es que para distancias al frente de fisura muy
reducidas, el valor al que tiende la tensién tedrica es infinito y esto en materiales de tipo
ductil no es realista porque aparece una plastificacién local importante (Figura 2.5).

Oy
Fisura

1
1
]
i
Iy
> >
- X

Figura 2.5: Estado tensional cerca del fondo de fisura
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Si aplicamos los criterios de plastificacion al estado tensional en el plano de una fisura
(6 = 0) solicitada en Modo |, obtenemos la expresién para el tamafio de la zona plastica,
Ty, CUya expresion en tension plana es la siguiente:

2
! (K’) (2.29)
r,=—|— .
p
21\ oy
En el caso de encontrarnos en un estado de deformacién plana el tamafno de la zona
pldstica serd un tercio menor que el correspondiente a la tensién plana

2
! (K’) (2.30)
r,=—|— .
P
6m \ oy
Posteriormente se realizaron algunas correcciones a estas expresiones entre las cuales
encontramos la correccidon de Irwin y la de Dugdale.

En primer lugar, lo que Irwin propone es que al aparecer una zona plastica en el frente
de una grieta, esta se comporta como si fuera algo mas larga, por lo que se debe
aumentar el tamafio de grieta normal a un tamafio de grieta efectivo, a.ry, el cual se
calcula afiadiendo al valor real de la fisura la mitad de la extensidn de la zona pldstica en
la direccion de avance (7). Por lo tanto Irwin concluy6 que el tamafio de la zona plastica
en tensidén plana es el doble al calculado mediante la primera ecuacion (2.29)

2
1/K,
r,=—|— (2.31)
T\ 0y
Sl la zona plastica es pequefia (r, << a), si es posible aplicar la MFEL al establecer los
criterios de rotura. Para extender el campo de validez se hace una correccién a la
longitud del defecto descrita anteriormente, y el factor de intensidad de tensiones se
obtiene de la siguiente expresion:

K; = Mo |n (a+
! ( nnaf

(2.32)

En los materiales en los que por su tenacidad y ductilidad, la zona plastica aumenta su
tamafio en torno al frente de la grieta de forma importante, no se puede utilizar el factor
de intensidad de tensiones como criterio de rotura igualandolo a un valor critico, ya que
para esos casos, no representa las condiciones tensionales en el entorno del defecto.
Para estos casos, como se ha introducido al principio de este apartado, es necesario
utilizar el CTOD vy la integral J. Ambos términos se explican en los siguientes apartados.
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2.2.3 CTOD

El interés por la caracterizacién de la apertura del frente de grieta (CTOD) surge ya que
Wells, caracterizando aceros estructurales, encontré grandes dificultades en Ia
determinacién del parametro K;. y realizando diferentes ensayos, observé que la
tenacidad a fractura del material era directamente proporcional al enromamiento de la
grieta. Por esta razén aumento el interés en caracterizar el CTOD, al ser una medida de
la tenacidad de los materiales en los que esta es alta. EI CTOD se describe graficamente
en la Figura 2.6.

>’| Frente original de la fisura

a

|
|
|
|
|
:P lcTop
|
|

Figura 2.6: Enromamiento de grieta y CTOD

En concreto, Wells observé que las caras de las grietas sufrian una deformacién antes
de la rotura producida por el enromamiento del frente, dicho enromamiento es mayor
cuanto mayor es la tenacidad del material ensayado. Por lo que pudo proponer un
criterio de rotura relacionado con el CTOD, de manera que cuando el material fisurado
alcanza un valor critico de CTOD, CTODc, dicho material rompe. Finalmente, el criterio
consiste en que existe rotura si:

CTOD = CTODc (2.33)

2.2.4 laintegralJ

La integral J [14] se puede definir como una integral curvilinea, cerrada en torno al frente
de fisura, que es independiente del camino de integracidn, y define el cambio diferencial
de energia potencial del sistema para una extensién diferencial de la fisura. Por esta
definicidn, puede considerarse la integral J como la extensién al dominio elastoplastico
de la tasa de liberacidon de energia de Griffith, que ya ha sido descrita en la MFEL [1]
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La integral J tiene la propiedad de poder caracterizar, biunivocamente, el estado
tensional y deformacional en el entorno del frente en un material elastoplastico, por ello
es un parametro aceptado para caracterizar la fractura en régimen elastoplastico.

Por lo tanto la integral J se utiliza como criterio de rotura, de modo que un sistema
material con un defecto, iniciara su proceso de fractura cuando la integral J alcance un
valor critico. El valor critico es una constante caracteristica del material y depende de la
temperatura y la velocidad de solicitacion. Ademas, dicho valor debe ser obtenido con
probetas que tengan un espesor minimo

Eshelby en 1956 [15], utilizando el teorema de conservacion de la energia, definié un
conjunto de integrales de contorno independientes del camino de integracion. Una de
esas integrales es la integral J y su expresion, en el caso bidimensional es la siguiente:

aui
] = j Wdy—TiadS (2.34)
r

Donde:

— W es la energia de deformacidn por unidad de volumen.
— T;son las componentes del vector de tracciones.

— ujison las componentes del vector de desplazamientos.
— ds es un elemento diferencial de I.

En la siguiente figura se esquematizan algunos de los términos de la integral anterior.

S o

Figura 2.7: Contorno arbitrario del frente de grieta

2.3 ANALISIS DE DEFECTOS TIPO ENTALLA

2.3.1 Introduccion

La Mecdnica de la Fractura aplicada a fisuras afiladas es una metodologia consolidada.
Se basa en el campo elastico de tensiones alrededor del frente de la fisura afilada, el
cual es descrito, por el factor de intensidad de tensiones K;. También esta establecido
que existira propagacion de fisura cuando el factor intensidad de tensiones K; sea igual
a un valor critico K. Este valor en determinadas condiciones es la tenacidad a fractura
del material K;.. Esta metodologia ha sido satisfactoriamente aplicada para un rango
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amplio de situaciones, donde los procesos micromecanicos no lineales que dan lugar a
la fractura, estan limitados en una pequena regién alrededor del frente de fisura.[5]

No obstante, existen muchas situaciones en las que los defectos, que son responsables
del fallo o pueden serlo, no son afilados. De hecho pueden estar enromados y, en ese
caso, considerar que se comportan como fisuras afiladas nos lleva a un andlisis y a unos
calculos muy conservadores. Ese caso se da, por ejemplo, en algunas excavaciones en
estructuras geoldgicas y en materiales donde la concentracion de tensiones por
enromamiento es una caracteristica de diseno [16]

El efecto de una entalla esta relacionado con las dimensiones de la misma y otros
parametros geométricos como el radio de entalla p. El caso mas peligroso lo
encontramos cuando el defecto es una fisura (p = 0).

Si la fractura es de tipo fragil, la MFEL indica que, el producto de la raiz cuadrada del
tamafio de la fisura (a) por la tensidn critica aplicada (g.) es igual a una constante [2]:

oNa = cte (2.35)

Por otro lado, como las entallas son menos exigentes que las fisuras, la expresién 2.35
se modifica de la siguiente manera:

o. af = cte, (2.36)

Donde B es una constante. Este efecto entalla esta relacionado con la naturaleza fisica
del proceso de fractura [17].

2.3.2 Distribucidon de tensiones en el fondo de entalla

La tendencia general de la distribucidn de tensiones en el frente de una entalla, segun
el plano medio de la misma, se muestra en la Figura 2.8 para el caso de una probeta de
flexidn en tres puntos. La distribucién de tensiones se ha calculado por métodos de
elementos finitos para diferentes radios de entalla. La representacién grafica se realizé
mediante la tensién adimensionalizada (tensidn local dividida por la tension neta,oy) en
el eje de ordenadas y la distancia adimensionalizada (distancia dividida por la longitud
de la entalla, a) en el eje de abscisas. La distribucién puede caracterizarse por dos
elementos: la tension maxima y la distribucién de tensiones en el fondo de entalla. [17]
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— o pla=0,0005
——pla=0,005
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—o—pla= 0,03
—a—pla= 0,04
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Figura 2.8: Tension adimensionalizada frente distancia adimensionalizada. Influencia del radio de
entalla[17]
En el caso de utilizar probetas tipo C(T) podemos observar la distribucidon de tensiones
en el fondo de entalla correspondiente en [18].

Por otro lado, la distribuciéon de tensiones en el frente de entalla se puede presentar
también en una grafica doblemente logaritmica, Figura 2.9, de nuevo para el caso de
una probeta flexionada en tres puntos.

g_ G
“!
T HST ® p:ﬂp
it . 49 ps0 =
° 00 comog gy =0 B
e st E.a
jl]u " Ll L L
wt gt 0Tt w0l
) B ) Loz (W)

Figura 2.9: (a) Distribucion de tensiones en el frente de entalla. Influencia del radio de entalla; (b)
Representacion bilogaritmica de la distribucion de tensiones en el frente de entalla. Definicion de las 3
zonas cerca del fondo de entalla [17].

Como se muestra en la Figura 2.9b la distribucion se puede dividir en 3 zonas [17,18]:
e Zonal: Zona muy cercana al frente de entalla donde la tensidn es practicamente
constante en la distancia X'm. Cuando r = 0 el valor de la tensiones es igual al
valor maximo omax que es el producto del factor de concentracidn de tensiones

Kt por la tensidn nominal es el factor de concentracién elastica de tensiones y
ON.

Omax = Koy (2.37)

e Zonall: Es la zona situada entre la zona | y la zona lll y es considerada la zona de
transicion.
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e Zona lll: en esta zona la tensién adimensionalizada es funcién potencial de la
distancia adimensionalizada

o r\"¢%

XY= ¢ (—) (2.38)
OoN B

Donde C" es una constante del material y a es otra constante funcién del radio de
entalla.

Cuando r — 0 se observa una pseudo-singularidad con una dependencia de la distancia
en la forma r=%(con a < 0,5). En la zona Il la tensién en el fondo de entalla segun el
plano medio de la misma (ay, ) puede ser presentada mediante la siguiente expresion:

K,
Oyy = a
(2mr)

Donde K, es el factor de intensidad de tensiones de entalla (Notch Stress Intensity

(2.39)

Factor, NSIF). El exponente a determina el orden de la singularidad de la tensidn para
oyy [19].

En la zona | la distancia X aumenta al aumentar el radio de entalla. Es dificil determinar
exactamente la distancia X, por la existencia de la zona de transicién, zona Il. Por esta
razon se ha definido la distancia X,,,, determinada por la interseccion entra la horizontal
que pasa por el valor de la tensién maxima y la linea definida por la ecuacién 2.39 (ver
Figura 2.9).

La relacién entre el radio de entalla y la distancia X,,, se muestra a continuacion [18]:

0.20
0.15
0.10
0.05
0'000.0 - 02 . 04 - 06 08 . 1.:

Figura 2.10: Relacion entre la distancia Xm y el radio de entalla.

En la tabla de la siguiente pagina se muestran algunas de las expresiones que se han ido
proponiendo a lo largo de los afos para la distribucién de tensiones en el fondo de
entalla segun el plano medio de la misma (oyy).
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Autores Distribucidn de tensiones
Ti henk
imos e_n o 1 -2 3 -
y Goodier, Oyy = Oy [1 + —(1 + —) +—(1 + —) ] (2.40)
2 2 2 2
1951[20]
Neubery P
Wiess, Oyy = Omax (2.41)
4 .
1962[21] pix
Cheny Pan, o= p
1978[22] yy ©oTmax |, 4 gy (2.42)
Usami, Omax 1 x\"¢ 3 x\ "4
1985[23] Oyy = —3 [1 + 5(1 + 5) +§(1 + 5) ] (2.43)
Entalla roma (2.44)

Glinkay g
Newport,
1987[24] Entalla afilada
2\ X 2\ 15
Oyy = Omax ll —0.235 <l_3) —1.33 (;) + 1.28(;) — 0.037(
Kujawski, 3 ) 2y ~1/2 . 2x\ ~3/2
1991[25] Tyy = f Omax ( + ?) +( * ?)
x
= cuando — < 0.2
f p
T
f=1 tan(Z_Kt)@—oz)
2.8 p cuando * > 0.2
p
Bhattacharya
p p
yy NAt <x < ¢
1995[26] p+4x 4

I x X 1.5 x 2 x 3
=0 1—2.33(—)+2.59(—> —0.907(—) +0.037<—> l
yyoooomax p P p p

(2.45)

il

(2.46)

(2.47)

Tabla 2.1: Distribucion de tensiones en el fondo de entalla [17]
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Generalmente estas distribuciones son diferentes a la relacion tipo, g, = f(1Vx),
aunqgue la diferencia sea minima. Se ha comprobado que, en comparacidon con los
resultados obtenidos mediante elementos finitos, la formula de Usami da mejores
resultados

2.3.3 Criterios de fractura fragil en componentes entallados [17]

Basandonos en la distribucidon de tensiones en el fondo de entalla que acabamos de
explicar, se pueden utilizar dos criterios de fractura: el criterio global y el criterio local
de fractura

En los casos de elementos entallados no existe una singularidad de tensiones en el frente
de la entalla, pero si una tension maxima seguida de una pseudo-singularidad, donde la
distribucién de tensiones es gobernada por el factor de intensidad de tensiones de
entalla (NSIF). En estos aspectos se basan la Mecdanica de la Fractura en Entallas (MFE) y
la determinacion de la tenacidad a fractura.

2.3.3.1 Criterio de fractura global
Este criterio se basa en el hecho de que, en una situacion critica, el factor de intensidad
de tensiones de entalla toma un valor critico:

K, =K,* (2.48)
El pardmetro K7 es una medida de la tenacidad a fractura y tiene unidades de MPa-m®.
Este pardmetro puede estar relacionado con la carga externa, P.
2.3.3.2 Criterios de fractura locales

El primero de estos criterios se basa en la siguiente suposicién: el volumen del proceso
de fractura se define en base a la distancia de proceso, X,,.

En el momento de la rotura los siguientes pardmetros toman un valor critico:
Omax = Oc Xpz = X¢ (entalla afilada) (2.49)

Omax = Op Xpz = Xm(p) (entalla roma) (2.50)

En el caso de la fisura o de la entalla afilada, la distancia X,,, corresponde con la tensién
maxima en la pseudo-singularidad, y es menor que la distancia caracteristica X, dada
por consideraciones microestructurales (Figura 2.11).

20



Capitulo 2 Estado del arte
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Figura 2.11: (a) Distribucion de tensiones en el frente de entalla (entalla afilada) (b) Distribucion de
tensiones en el frente entalla (entalla roma)

En este caso, dicha distancia juega el papel mds importante para la tenacidad a fractura
de acuerdo con la siguiente expresion:

5 =o0;(2mX)* (2.51)

Para una entalla roma, la distancia X,,,, es mayor que la distancia X, y depende del radio
de entalla:

K; = 0:2nXm(p))* (2.52)

Otro criterio similar fue desarrollado por Pluvinage et al. [19] definiendo la distancia de
la zona de daiio local para representar la distancia desde el frente de la entalla hasta el
limite entre la zona Il y Ill. La distancia se denota como X, y se supone que esa distancia
es mayor que el didmetro de la zona plastica y se localiza en una zona de alta tensién
donde el gradiente de tensiones no es muy alto.

Dicho gradiente de tensiones se puede determinar con la siguiente expresion:

1 do

X = Tyy ) dx (2.53)

Pluvinage et al. consideraron que la fractura se inicia desde una entalla cuando oref > oy
a lo largo de la distancia efectiva, X.r correspondiente al punto de menor gradiente de
tensiones, xmin, €l cual se situa en la transicion entre las zonas | y Il (Figura 2.12).
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Figura 2.12: Representacion bilogaritmica de la distribucion normal de tensiones para definir la zona de

dafio local [19]

Fue demostrado que la distancia efectiva Xer es una funcidn lineal del radio de entalla p
[19,27,28]. En la siguiente figura se muestra un ejemplo de la relacién entre la distancia
efectiva y el radio de entalla para dos materiales concretos.
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Figura 2.13: Relacion entre la distancia efectiva y el radio de entalla en probetas de flexion en tres
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Todos estos criterios de fractura expuestos tienen una solidez tedrica clara, pero tienen
un problema ya que, en muchos de los casos, a la hora de su aplicacién practica se
encuentran muy limitados debido a que todos los criterios requieren valores dificiles de
obtener.

En el criterio global el valor resistente K5 no tiene un procedimiento de caracterizacion
estandarizado y para el NISF no existen soluciones ni para geometrias comunes, como
pasaba en las fisuras con el valor de K;. En los criterios locales ocurre lo mismo a la hora
de definir los parametros de calculo, como por ejemplo X o oy.

A causa de estos problemas, aunque se definan los criterios tedricos de fractura, resulta
necesario establecer una metodologia que nos permita analizar los componentes
entallados de forma préctica, utilizando los criterios tedéricos anteriormente expuestos.
Por este motivo surge la Teoria de las Distancias Criticas (TDC), gracias a la cual podemos
predecir el comportamiento en fractura de materiales estructurales. Este enfoque es un
criterio de fractura local que estd relacionado con los anteriores y por su importancia en
este trabajo se explica mas detalladamente en el siguiente apartado 2.4.

2.4 TEORIA DE LAS DISTANCIAS CRITICAS

2.4.1 Introduccién

La Teoria de las Distancias Criticas (TDC) es un conjunto de metodologias que tienen en
comun el uso de un parametro caracteristico del material con unidades de longitud (la
distancia critica) [29,30].

La TDC puede aplicarse a los andlisis de la capacidad resistente de componentes que
contengan cualquier tipo de concentrador de tensiones, incluyendo las fisuras y las
entallas.

Adema3s, este conjunto de metodologias se ha podido aplicar a numerosos tipos de
materiales como metales [31], cerdmicos [32], polimeros [33], compuestos [34], rocas
[35], etc. También es posible su utilizacién tanto en procesos de fractura [36] como de
fatiga [37].

En este trabajo se va a utilizar la TDC para el andlisis del comportamiento a fractura de
componentes entallados, por ello a continuacidn se explican algunas de sus
metodologias y su aplicacion. Para entender la TDC se comienza con una breve
introduccidn histérica de la misma.
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2.4.2 Historia [29]

La historia de la teoria de las distancias criticas comienza en los afios 30, cuando Neuber
y Peterson, por separado, se preocuparon por predecir el fallo por fatiga en
componentes metdlicos entallados [38,39]. Sin embargo, no fue hasta casi los afios 50
cuando sus trabajos fueron completamente desarrollados y descritos en dos
importantes publicaciones: el trabajo de Neuber en Kerbspannungslehre (“Teoria de
tensiones en entallas”, en su segunda edicidn en el aio 1958) y la contribucién realizada
por Peterson al libro “Fatiga en Metales” en el afio 1959. La Figura 2.14 muestra unos
diagramas de estas dos publicaciones [40,41] donde se presentan los principios de la
distancia critica.

Esinteresante destacar el hecho de que para Neuber la motivacién inicial no fue predecir
el fallo por fatiga, sino realizar un andlisis basico de tensiones. Neuber creia que las
teorias cldsicas para predecir las tensiones elasticas, en diferentes cuerpos, eran
erréneas en los casos en los que el radio de curvatura era elevado y, en consecuencia,
el gradiente de tensiones también era alto.

Como bien sabemos desde hace muchos afios, los materiales no son continuos, pero en
muchos casos, es permisible usar la mecanica de medios continuos ya que, la escala del
problema, es mayor que cualquier no homogeneidad del material. Parecia que el
conocimiento de Neuber sobre la microestructura del material con el que estaba
trabajando era limitado, dado que se referia a él en varias ocasiones como “cristales” o
“particulas estructurales finitas” pero no intentd unir sus ideas con el comportamiento
deformacional a nivel estructural. La solucién de Neuber al problema de la no
homogeneidad fue continuar usando la mecanica de los medios continuos, pero la
modificd introduciendo un pardmetro con unidades de longitud, en lugar de utilizar un
calculo infinitesimal. El mantenia que el calculo debia ser diferencial, este tipo de calculo
en aquella época era mas tedioso, ya que no contaban con simulaciones numéricas que,
en la actualidad, son una rutina gracias a la tecnologia.

Neuber fue el inventor del método que ahora denominamos Método de la Linea (Line
Method, LM), en el cual la tension eldstica es promediada a lo largo de una distancia
critica a partir del fondo de entalla que, actualmente, conocemos como 2L

Peterson, que estaba al tanto del trabajo de Neuber, escogié una solucién algo
diferente, ya que uso la tension en un solo punto. Con este método la distancia critica
tiene un valor de L/2, dando lugar al método que hoy conocemos como Método del
Punto (Point Method, PM)
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Omax ——»|

(a) (b)

Figura 2.14: Primeros diagramas que mostraron las distancias criticas: (a) Método de la Linea de Neuber
[40] denominando € a la distancia critica y; (b) el Método del Punto de Peterson [41] utilizando el
simbolo 6.

Al utilizar esos dos métodos, tanto Neuber como Peterson, se encontraron con dos
problemas. El primer problema que tuvieron que resolver fue conocer que valor atribuir
a la distancia critica. Peterson especuld que dicha distancia podia estar relacionada con
el tamafio de grano, pero como esto introducia ciertas dificultades de medida, tanto él
como Neuber decidieron determinar la distancia critica de forma empirica, ajustando las
predicciones de fatiga a los datos obtenidos experimentalmente. El segundo problema
gue encontraron fue obtener una estimacion lo suficientemente precisa de las tensiones
de los componentes reales. Gracias a las aportaciones de Neuber y otros autores,
actualmente contamos con soluciones analiticas para varias geometrias estandar de
entallas; aunque estas soluciones son aproximaciones de los defectos que contienen los
componentes reales. Este problema se pudo evitar ya que la tension local esta
determinada principalmente por el radio de entalla, por lo que, conociendo éste y el
factor de concentracidn de tensiones de la entalla, K;, es posible obtener un andlisis de
tensiones bastante aproximado y usarlo junto con el PM y LM. De esta forma se obtienen
ecuaciones empiricas para obtener el factor de reduccion de la resistencia a fatiga (K)

en funcion de K; y el radio de la entalla p.

La ecuacioén propuesta por Neuber fue:

Kt_l

Kr=1+ ——
L+ p (2.54)

p

Por otro lado, la expresidén de Peterson para este factor es algo diferente:

Ko=14 K7t
f=1+ ——
1+ 2, (2.55)

p
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En la ecuacion de Neuber, la distancia critica se denomina p’ vy, en la ecuacién de
Peterson, p”’. Estas fdrmulas representan los intentos de usar el PM y el LM dada la
tecnologia con la que contaban en la época, aunque tenian limitaciones importantes.
Aparte del hecho de que se basan en un analisis de tensidn es aproximado, requieren
una estimacion de K; que, en la mayoria de los componentes no serd definible, ya que
para ello, se debe definir también una tensién nominal (la tensiéon que se produciria si
la entalla no estuviera presente). Esta tensidn nominal en la mayoria de los
componentes no tiene significado. Ademads, estas ecuaciones dejan de funcionar a
medida que p se aproxima a cero, dando lugar a predicciones no reales en el caso de
entallas afiladas.

Lo sorprendente es que estas ecuaciones se siguen utilizando en la actualidad, después
de mas de 50 afios. Por ejemplo, muchos programas utilizados para el analisis a fatiga
de componentes, requieren que el usuario introduzca un valor de K para considerar el
defecto que se va a analizar. Este aspecto es bastante cuestionable, ya que un andlisis
por medio del PM o LM puede realizarse ahora utilizando directamente los resultados
obtenidos por elementos finitos. Esta situacion ha surgido porque, aunque las
ecuaciones de Neuber y Peterson se han mantenido en uso, la teoria subyacente en la
que se basaron se ha olvidado en su mayoria [29].

Durante los afios 60 se usaron los trabajos de Peterson y Neuber para estudiar los
problemas de fatiga en metales. Durante esa misma década se sugirieron el PM y el LM
para la prediccidon de la fractura fragil haciendo uso del espacio entre dtomos como
distancia critica [42,43], una idea que, recientemente, ha resurgido intentando predecir
el comportamiento en rotura de muestras muy pequefias de material como, por
ejemplo, los nanotubos de carbono. Ademas, se sugirié un enfoque que consiste en usar
la deformacidon media, en vez de la tensidon media, como criterio de fallo en condiciones
de gran plasticidad [44]

Un avance importante tuvo lugar en 1974, gracias al trabajo de Whitney y Nuismer, que
estudiaron el fallo en materiales compuestos reforzados con fibras. Ellos desarrollaron
el Método de la Tension del Punto y el Método de la Tensidon Media, que son teorias
idénticas al PM y al LM, para predecir qué efecto tienen el tamano del agujero y la
longitud de entalla en la resistencia estatica de compuestos laminados con fibras
largas[45]. Estos mismos investigadores dieron un paso muy importante para la TDC,
unir el PM y LM con la MFEL. Esto permite poder expresar la distancia critica en funcién
de la tenacidad a fractura del material, K,,,4¢, y también relaciona las distancias criticas
del PM y el LM (L/2 y 2L, respectivamente). Whitney y Nuismer tuvieron la ventaja
respecto a Neuber y Peterson de que trabajaron en un tiempo donde la MFEL estaba
establecida dentro del campo de la fractura fragil de materiales.

La TDC puede usarse también para predecir la fractura fragil en polimeros, este hecho
fue descubierto en los afios 80 por Kinloch y Williams. Como en casos anteriores, estos
investigadores no parece que conocieran los trabajos de Whitney y Nuismer y, tampoco
los de Neuber y Peterson. Su propdsito era bastante distinto, ya que la motivacién para
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su trabajo era entender el efecto que tiene el enromamiento de la fisura en la tenacidad
a fractura. Ellos desarrollaron un método que era esencialmente igual que el PM, pero
con la importante diferencia de que el parametro de la tensidn critica, oo, no eraigual a
la tension de rotura del material. Esta modificacion fue crucial para el uso de la TDC en
ciertos materiales.

Sorprendentemente, estos trabajos iniciales con polimeros no parecen haber tenido
continuidad, ni por estos investigadores, ni por otros. Por ello, hoy en dia, la TDC no se
utiliza para predecir la fractura en polimeros, a pesar de su extenso uso en un campo
tan relacionado como el de los compuestos de matriz polimérica. Bien es cierto que, en
la ultima década, han aparecido algunos articulos aplicando teorias del estilo a la TDC al
comportamiento de entallas [29,33]

Ademas, el PM y LM pueden aplicarse en mds campos como por ejemplo, la fractura
fragil en materiales ceramicos y metales y la fatiga en polimeros. Taylor usando datos
experimentales de la literatura [29] ha demostrado dichas aplicaciones.

2.4.3 Introduccidn a la metodologia basica de la TDC.
2.4.3.1 Introduccion

En este apartado se va a describir la metodologia de andlisis propuesta por la TDC. Como
se ha comentado al principio, la TDC no es un uUnico método sino un conjunto de
métodos que tiene algunas caracteristicas en comun, principalmente, el uso de un
parametro caracteristico del material con unidades de longitud, la distancia critica, L.

A continuacion se van a describir los aspectos comunes de los diferentes métodos de la
TDC, y posteriormente en sus apartados correspondientes se desarrollaran los métodos
especificamente.

Para realizar predicciones de la capacidad resistente de un determinado componente es
necesario realizar un analisis tensional del mismo, sobre todo de la zona cercana a la
entalla. Para llevar a cabo dicho andlisis se calculan las tensiones y deformaciones
eldsticas en el material, sin tener en cuenta que se produzcan plastificaciones o dafios
permanentes. Este analisis elastico no es del todo realista, sobre todo en el caso de la
entalla afilada, ya que, casi todos los materiales si la tensidon alcanza un valor lo
suficientemente alto, tienen alguna desviacion del comportamiento eldstico. Una
caracteristica muy importante de la TDC es que, aunque dicha desviacién ocurra, se
puede utilizar un analisis elastico como se muestra en [29].

Un ejemplo de analisis tensional se muestra en la Figura 2.15. Este analisis esta realizado
sobre una probeta que contiene dos entallas simétricas de 5 mm de profundidad y 2 mm
de radio. El ancho de la probeta es de 20 mm reduciéndose a 10 mm entre las entallas
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Figura 2.15: Uso del PM para la prediccion de la fractura fragil en probetas entalladas.
Como ya se ha mencionado anteriormente, para realizar un andlisis en rotura usando la

TDC es necesario introducir el parametro de la distancia critica expresada habitualmente
como L, cuya expresién en el analisis a fractura es la siguiente:

2

1 /K
L = _( m“t) (2.56)
T\ 0,

Donde K, es la tenacidad a fractura del material y g, es la tensién inherente. La
tensidon inherente es un pardmetro resistente del material que se calcula
experimentalmente y es mayor que la tension de rotura g,,. Mediante esta ecuacion es
posible relacionar K,,,: con la distancia critica y la tensién inherente (L y oo).

La definicion de L se puede justificar en el caso de un componente fisurado sometido a
una tension o y suponiendo un factor geométrico igual a la unidad, se cumple:

o= of (257)
K; = opvma = Kpge (2.58)
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Ademas, en ese caso el campo de tensidn se puede expresar del siguiente modo:

= \/7 (2.59)
o(r)=0 > .

Mas adelante veremos que, mediante estas ecuaciones, es posible relacionar la TDC con
la MFEL.

2.4.4 Métodos de la Teoria de las Distancias Criticas

Anteriormente se ha definido la TDC como un conjunto de metodologias y una de sus
utilidades es el andlisis del comportamiento a fractura de materiales entallados.

Gracias a estas metodologias podemos predecir la tenacidad a fractura de componentes
entallados. Dicha tenacidad recibe el nombre de tenacidad aparente a fractura, K .,
donde la N indica la existencia de entalla (Notch). Mas adelante en este apartado se
desarrollan las diferentes formulaciones para la prediccién de la tenacidad aparente.

Desde el punto de vista practico, existen varias metodologias dentro de la TDC para
realizar el analisis elastico-lineal utilizando la distancia critica. En el presente trabajo se
va a hacer uso de dos de ellas: el Método del Punto (PM) y el Método de la Linea (LM),
gue se basan en el campo tensional cerca del defecto, y se explican dentro de este
apartado. Ademads existen otros métodos como el Método de la Fisura Imaginaria
(Imaginary Crack Method, ICM) y la Mecanica de la Fractura Finita (Fracture Finite
Mechanics, FFM), ambos basados en el factor intensidad de tensiones. A continuacién
se desarrollan las dos metodologias utilizadas en este trabajo.

2.4.4.1 ElMétodo del Punto

Este método es la forma mas simple de la TDC y desarrolla un analisis elastico-lineal del
material. El criterio de fallo utilizado por este método se puede enunciar de la siguiente
forma: “El fallo ocurrird cuando la tensién a una distancia L/2 del frente de entalla sea
igual a la tensidn inherente, g,” [29]. De este modo el criterio de fallo se puede expresar
matematicamente de la siguiente manera:

o(L/2) = g, (2.60)

Ya se ha mencionado que la tensidn inherente es un pardmetro caracteristico del
material y en el caso de encontrarnos con materiales cuyo comportamiento sea elastico-
lineal, el valor de la tension inherente coincide con el de la tension de rotura, oy = 0.
Un ejemplo de este caso serian los materiales ceramicos. Por otro lado, si el
comportamiento del material no es completamente elastico-lineal, el valor de gyes
mayor que la tension de rotura, o, este es el caso de los metales o los polimeros.
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En la siguiente figura se muestra de forma esquematica la metodologia explicada:

O-“

Defecto

v

L/2 r

Figura 2.16: Curva tension-distancia al frente del defecto y definicion de los pardmetros del PM [33]

La TDC permite la evaluacion en fractura de componentes con cualquier tipo de
concentrador de tensiones. Por ejemplo si utilizamos el Método del Punto en un
material concreto, seria suficiente con ensayar dos probetas con distintos tipos de
defectos (por ejemplo, una entalla afilada y una entalla roma). Las probetas pueden
simularse con elementos finitos, determinando el estado tensional en el fondo de la
entalla con la correspondiente carga de rotura y representando sus curvas de tension-

distancia.
G F 3
Oy
Entalla roma
Entalla afilada
Defecto >

L/2 r

Figura 2.17: Obtencion de L y a, por el PM.

Como se puede observar en la figura anterior las curvas obtenidas se cortan en un punto
cuyas coordenadas son L/2 y g,. Si queremos conocer la cara de rotura de otro
componente, hecho con el mismo material, que contenga un defecto de cualquier otro
tipo, solo seria necesario simular el componente con el defecto, siendo la carga de
rotura la que satisfaga la ecuacién 2.60.
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2.4.4.2 ElMétodo de la Linea

El LM utiliza el mismo campo de tensiones que el PM. La diferencia entre estos dos
métodos se encuentra en que, el criterio de fallo del LM se basa en que la tensién media
alo largo de una distancia desde el fondo de la entalla, que es igual a 2L, alcance el valor
de la tensién inherente a,. Por lo tanto, este criterio de fallo se puede expresar
analiticamente del siguiente modo:

2L

i . o—(r)dr = 0y, (2.61)

Defecto

v

2L r

Figura 2.18: Curva tension-distancia al frente del defecto y definicion de los pardmetros del LM

En la figura 2.18 se muestra el LM. En este método para que tenga lugar el fallo, el area
bajo la curva tensidn-distancia a lo largo de una distancia igual a 2L debe ser igual a g;,.

2.4.5 Predicciones de la tenacidad aparente

Utilizando los criterios explicados para los dos métodos de la TDC, es posible realizar
predicciones de la tenacidad a fractura de un componente entallado, es decir, de la
tenacidad aparente a fractura, KN ;.

Para llegar a las expresiones que predicen el valor de K, es necesario partir de la
hipdtesis propuesta por Creager y Paris en 1967 [46],que define el campo de tensién
con la siguiente expresion:

O'(T) — im 2.62
VRt p)” e

En esta expresion se considera que el campo de tensiones en el fondo de una entalla es
igual que el campo de tensiones en el fondo de una fisura pero desplazado, en el eje que
dicta la propagacién de la grieta en su plano, una distancia igual a la mitad del radio
(0/2). Por lo tanto, K es el factor de intensidad de tensiones, para una fisura de igual
longitud que la entalla, r es la distancia al fondo de entalla y p es el radio de entalla.
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2.4.5.1 Prediccion mediante el PM

Para obtener la prediccion de la tenacidad aparente segln el PM es necesario combinar
el criterio de fallo del método (ecuacién 2.60) con el perfil de tensiones de Creager y
Paris (ecuacidn 2.62), en situacion de rotura. De esta manera se obtiene la expresion
para el valor de KX . utilizando el PM:

3
1+p:z

2p
(1+T

KX i = Knat (2.63)

2.4.5.2 Prediccién mediante el LM

Del mismo modo que en el apartado anterior, para obtener la prediccion de la tenacidad
aparente segun el LM, se debe combinar de nuevo, la ecuacion 2.62 con el criterio de
fallo del método, en este caso el LM (ecuaciéon 2.61) dando como resultado que la
tenacidad aparente a fractura es:

KN i = Kpae |1+ 4% (2.64)

En la Figura 2.19 se muestra una comparacion de los resultados obtenidos al predecir
KX .. utilizando ambos métodos. Como se puede observar, ambos métodos (ecuaciones
2.63 y 2.64) dan lugar a predicciones muy similares, si bien es cierto que para radios de
entalla pequefos, la desviacion es mayor. En el caso de la prediccién con el PM los
resultados permanecen constantes hasta un valor critico de radio de entalla desde el
cual la prediccién es creciente. Por el otro lado, la prediccién resultante de utilizar el LM
es creciente desde el inicio.

160

140 -

120 -

100 +

80

60

KNmat (MPa m°5)

40

PM prediction
—— LM prediction

0 - ‘ . . . .
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6

p®5 (mm®5)

Figura 2.19: Comparacion entro los resultados experimentales y las predicciones proporcionadas por el
PM y el LM en una aleacion de aluminio AL7075-T651.
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2.4.6 Relacion entrala TDCy la MFEL

Una vez que han sido explicados los aspectos bdsicos de la TDC asi como, los métodos
mas simples que la forman, es util describir como es posible realizar una unién tedrica
entre la TDCy la MFEL tradicional.

El Unico caso en el que podemos hacer predicciones con los dos métodos, es si
consideramos una entalla de p = 0, es decir, una fisura. La fractura fragil ocurrird cuando
la intensidad de tensiones, K;, se iguale con la tenacidad a fractura, K- Ya que Kp,qt
es una constante del material, tiene que existir una relacién entre K,,,4; y las contantes
utilizadas en los métodos de la TDC, por ejemplo, en el PM. Esta relacion se puede
deducir de la siguiente manera. Como ya vimos en el apartado 2.1.5, K,,,; estd
relacionada con la tensioén de rotura oy y la longitud del defecto a (ecuacion 2.16), por
la ecuacién 2.58:

Kmat = 0pVTT @

Si ademas, tenemos en cuenta que para este caso, la curva tension — distancia se puede
expresar analiticamente mediante la ecuacién 2.59. Esa ecuacion solo es valida cuando
r << a, por lo que serd suficiente, para encontrar la relacién que buscamos, examinar las
tensiones cerca del frente de grieta. Esto significa que la longitud de la fisura, a, debe
ser mucho mayor que la distancia critica, L. Finalmente, si combinamos las dos
ecuaciones anteriores junto con el criterio de fallo del PM (ecuacién 2.57) obtendremos

la ecuacion 2.56:
1 /K
L= _( mat)
T\ 0

Esta ecuacidn expresa la relacidn entre la tenacidad a fractura y las dos constantes del

2

material empleadas en la TDC. Es importante recordar que las ecuaciones que nos han
llevado a esta relacién (ecuaciones 2.58 y 2.59) solo son validas para el caso particular
de una fisura pasante centrada en una placa infinita, por eso hemos supuesto un factor
geométrico igual a la unidad. En el caso de encontrarnos con otro tipo de fisuras,
deberiamos introducir el factor geométrico Y (ecuaciéon 2.19) pero este aspecto no
afecta a la generalidad de la ecuacién anterior (ecuacidn 2.56) ya que cada valor de K, y
en consecuencia K4, esta asociado a una uUnica curva tensidn-distancia cerca del
frente de grieta.
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CAPITULO 3: MATERIALES Y METODOS

3.1 INTRODUCCION

En este capitulo se procede a describir el material utilizado en la realizaciéon de este
trabajo. Ademas, se detalla el programa experimental que ha sido realizado incluyendo
los ensayos y equipos necesarios para ello y también los resultados que se han obtenido
en cada caso.

3.2 MATERIALES COMPUESTOS NANOREFORZADOS.

La nanotecnologia puede definirse en términos generales como la creacidn,
procesamiento, caracterizacion y utilizacién de materiales, dispositivos y sistemas con
dimensiones del orden de 0.1 a 100 nm, que exhiben propiedades, funciones,
fenédmenos y procesos fisicos, quimicos y bioldgicos novedosos vy significativamente
mejorados debido a su nanoescala [47].

Los recientes avances en nanotecnologia y materiales nanoestructurados ofrecen la
posibilidad de mejorar las propiedades mecdnicas de los compuestos en términos de
tenacidad y rigidez. En particular, en las aplicaciones aeroespaciales, los esfuerzos de
investigacidn se centran en el disefio de materiales compuestos avanzados reforzados
con nanotubos de carbono (CNT) que combinan el ahorro de peso, con propiedades
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multifuncionales, incluidas las térmicas, mecdnicas y electromagnéticas. Es bien sabido
gue las nanoparticulas de carbono mejoran la resistencia a la fractura, el modulo y la
resistencia de la matriz polimérica a través de diferentes mecanismos [48].

En resumen, debido a sus extraordinarias propiedades mecdnicas, térmicas y eléctricas,
los nanotubos de carbono (CNT) se han utilizado ampliamente en compuestos de
polimeros desde su descubrimiento por lijima en 1991 [49]. Muchos investigadores han
analizado los CNTs como candidatos favorables para su uso generalizado en aplicaciones
comerciales en los campos térmico, acustico, electrénico, aeroespacial y nuclear [50].

3.2.1 Resina Epoxi

Las resinas epoxi tienen muchas aplicaciones en el ambito de la ingenieria, desde las
palas de las turbinas edlicas en el sector de la energia renovable, hasta partes muy
complejas de la estructura de los aviones [51]. Por esta razén es importante su estudio
y la mejora de sus caracteristicas.

Las resinas epoxi, también denominadas poliepdxido, son una clase de prepolimero y
polimeros reactivos que contienen grupos epdxido.

Un epdxido es un éter ciclico con un anillo de tres atomos. Dicho anillo se aproxima a un
triangulo equilatero, lo que lo hace tenso, y por ello altamente reactivo, mas que otros
éteres.

P
H,C—CH-
Figura 3.1: Estructura quimica del epdxido simple [52].
El epdoxido mds importante a la hora de producir resinas epoxi se denomina

epiclorhidrina, y su estructura quimica se muestra a continuacién:

CH.—CH-CH.CI
\E 2

Figura 3.2: Estructura quimica de la epiclorhidrina[52]

Una resina epoxi o poliepdxido es un polimero termoestable, lo que significa que liberan
energia en forma de calor durante su endurecimiento. Cuanto mayor es el espesor de la
colada de la resina, mayor calor se produce y esto, se denomina efecto masa.

La resina epoxi se endurece al ser mezclada con un agente catalizador que también
recibe el nombre de endurecedor.

Para la realizacion de este trabajo la resina epoxi utilizada es una epoxi para coladas de
la gama Resoltech WWA, y dentro de esta gama la resina coutilizada concretamente es
la WWAS. Por otro lado, se necesita un endurecedor que, en este caso, el utilizado se
denomina WWBA4. Algunas de las caracteristicas de dicha resina con ese endurecedor se
muestran en la siguiente tabla:
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Resina WWAS

Endurecedor WWB4

Maximo espesor a 23°C 0,5 cm

Bajo vacio No
Necesario postcurado No
Tg maxima 50,2°C

Tabla 3.1: Caracteristicas tipicas sistema WWA utilizado.

Al ser una resina para coladas se ha empleado ese método para fabricar las muestras,
gue consiste en verter la resina es un molde y dejar que endurezca al enfriarse, una de
las caracteristicas principales de este método es que no es necesario emplear presién a
la muestra.

Aunqgue en la Tabla 3.1 aparezca que no es necesario el postcurado ni el vacio en la
fabricaciéon de las muestras si se han realizado ambos procesos. Por un lado, el
postcurado se realiza para evitar la fragilidad vy, por el otro lado, el vacio se utiliza para
eliminar las burbujas de la mezcla, este paso puede llegar a ser obligatorio en muchos
Casos.

Ademas en algunos casos ha sido necesaria la utilizacidon de un disolvente para facilitar
la colada, en estos casos el disolvente empleado es el disolvente universal industrial

pyma.
3.2.2 Nanotubos de carbono

Los nanotubos de carbono (CNTs) son pequefias |ldminas de grafito enrolladas con
diametros nanométricos formando cilindros grafiticos concéntricos que se cierran
debido a la presencia de anillos de 5 miembros.

Figura 3.3: Nanotubo de carbono (CNT) [53]
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Los principales tipos de CNTs son:

Materiales y métodos

e Los nanotubos de carbono de pared simple (Single Wall Carbon Nanotubes,
SWCNT), cuyos atomos estan dispuestos de tal forma que dan lugar a una red
hexagonal cilindrica, como la que se muestra en la Figura 3.3. Su estructura es la
misma que obtendria al enrollar sobre si misma una l[dmina de grafito.

e Los nanotubos de carbono de pared multiple (Multiwall Carbon Nanotubes,
MWCNT) consisten en varios SWCNT, de diferentes didmetros, concéntricos. Es
decir, en este caso se envuelven sobre si mismas varias laminas de grafito.

En el presente trabajo los nanotubos con los que se ha decidido trabajar son MWNT
delgados, en concreto la serie NC7000 suministrada por NANOCYL™. Este tipo de
nanotubos se producen a través del proceso de deposicidon catalitica de vapor de

carbono (CCVD).

Figura 3.4: MWNT empleados.

Algunas de las caracteristicas que conocemos de los CNTs empleados en este trabajo se
muestran en la siguiente tabla.

Propiedad Unidad Valor Método de medida
Diametro i
. Nandometros 9.5 TEM
promedio
Longitud promedio micras 1.5 TEM
Pureza de carbono % 90 TGA
Oxido de metal % 10 TGA
Area de superficie m2/g 250-300 BET

38

Tabla 3.2: Caracterizacion de NC700




Capitulo 3 Materiales y métodos

3.2.3 Epoxi reforzada con nanotubos de carbono

Debido a su alta adherencia, bajo peso y buena resistencia quimica, los materiales
compuestos a base de epoxi estan siendo cada vez mas utilizados como componentes
estructurales en la industria aeroespacial y la industria del automévil [54,55]. Sin
embargo, las propiedades mecdnicas relativamente bajas del epoxi han impedido su
aplicacion en componentes que exijan alta resistencia mecdnica y estabilidad.

Recientemente, el uso de MWCNT como relleno de la matriz polimérica ha atraido un
interés considerable debido a sus propiedades mecanicas, térmicas y eléctricas [56]. Se
han realizado diferentes investigaciones en nanocompuestos fabricados con MWCNT y
se observan mejorias en las propiedades mecdnicas del material [56-58].

Uno de los puntos criticos del uso de CNTs como refuerzo es el proceso de dispersion.
La dispersion uniforme de nanotubos contra su aglomeracion debida a las fuerzas de
van der Waals, es el primer paso en el procesamiento de nanocompuestos, y es un punto
critico ya que los MWCNT producidos por deposicién de vapores quimicos tienden a
enredarse como espaguetis [59]. En el siguiente apartado se desarrolla el proceso de
dispersidon de los nanotubos, asi como el resto de procedimientos necesarios para
fabricar las probetas utilizadas en este trabajo.

3.2.4 Fabricacion de probetas

El primer paso para la fabricacion de las probetas utilizadas en este trabajo es pesar
tanto la resina epoxi como los nanotubos de carbono. Posteriormente se realiza un
premezclado manual de ambos materiales, de esta manera se consigue integrar los
nanotubos en la resina.

Inmediatamente después, como se ha explicado en el apartado anterior, se realiza uno
de los pasos criticos para la obtencién del nanocompuesto, la dispersion de los
nanotubos de carbono en la resina epoxi.

La técnica seleccionada por el Centro Tecnoldgico de Componentes (CTC) para la
dispersion de los nanotubos de carbono en la resina epoxi fue la molienda de tres
rodillos, que se explica a continuacién.

La técnica de molienda de tres rodillos se basa en generar unas fuerzas de cizalla
elevadas en los vortices que se encuentran entre los rodillos, donde se va a producir la
dispersién de los nanomateriales.

En la Figura 3.5 se muestra el esquema de funcionamiento de la técnica, donde los
puntos de contacto entre los rodillos es lo que se denomina vortices.
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Material
(a) Feed (b)

Feed Roll

. Collection

Figura 3.5: (a) Esquema general de la configuracion del molino de tres rodillos (b) region de mezcla de
alto cizallamiento [60].
Mediante el control de la distancia entre rodillos y la velocidad de giro de los mismos se
consiguen fuerzas de cizalla elevadas en los vortices que son capaces de romper los
agregados de los nanomateriales y dispersarlos en la matriz polimérica.

A mayor velocidad de giro y menor distancia entre rodillos, se consiguen fuerzas de
cizalla mas elevadas.

Shear gap x,

Va2

Roll 1 Roll 2 low speed V4 v, higher speed

Vi<V,
Shear gradient

Figura 3.6: Detalle del proceso de dispersion que ocurre en los vortices entre los rodillos.

En el detalle de la Figura 3.6 se observa como el rodillo 2 empuja el liquido a una
velocidad mayor que el rodillo 1 con lo que se consigue la dispersion de los elementos
para que posteriormente, gracias al giro tercer rodillo la muestra dispersada sea
recogida.

El equipo empleado en este proceso es el modelo 80E de la marca EXAKT. Este modelo
es capaz de procesar hasta 20 I/h, los rodillos son de carburo de silicio con un didmetro
de 80 mm y longitud de 200 mm. La minima distancia que puede alcanzar entre rodillos
es de 5 um. Ademas, dispone de un sistema de control para fijar los pardmetros del
proceso, es decir, la distancia entre rodillos y la velocidad de los mismos.

Figura 3.7: Equipo de molienda utilizado.
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En concreto, en la fabricacion de las probetas utilizadas, se han realizado 6 pasadas de
la mezcla por los rodillos.

Tras realizar esas 6 pasadas el siguiente paso es afiadir el endurecedor a la mezcla. Para
ello se han seguido las indicaciones de la ficha técnica facilitada por el CTC, por lo que
se ha pesado una parte de endurecedor a la que se afiaden 2 partes de dispersién (epoxi
+ CNTs).Todo este proceso es igual para todas las muestras, a partir de ese punto existen
diferentes cambios.

El primer cambio importante es la adiccidn de disolvente en alguna de las muestras. Para
la realizacidon de las muestras que no contienen refuerzo y las que contienen un 0,1% de
nanotubos de carbono no se ha utilizado disolvente, por lo que tras afadir el
endurecedor se realiza un mezclado mediante agitador magnético durante 5 minutos, a
continuacion, se vierte la mezcla sobre el molde de silicona y se realiza un vacio durante
2 horas para eliminar el aire que haya podido quedar atrapado. Una vez finalizado el
proceso de vacio se deja la muestra 24 horas a temperatura ambiente para finalizar el
proceso realizando un curado, como indica la ficha técnica, durante 15 horas a 60° para
conseguir las maximas resistencias.

Por otro lado se encuentran las muestras que han necesitado disolvente para su
fabricacidn, que son las de 0,3% y1% de contenido de refuerzo. Para estos casos una vez
gue tenemos el endurecedor afiadido debemos incorporar el disolvente, en ambas
muestras la cantidad de disolvente utilizada es de 20 ml. Con el disolvente afiadido el
proceso coincide con el anterior, es decir, se realiza el agitado magnético de 5 minutos,
el vacio durante 2 horas y ambos curados tanto el de 24 horas a temperatura ambiente
como el de 15 horas a 60°C. La segunda particularidad de estas muestras es que después
de todo ese proceso se ha necesitado realizar un poscurado de 48 horas a 100°C para
eliminar correctamente el disolvente.

El resultado final de este proceso son unos platos que posteriormente deben ser
mecanizados, en la siguiente imagen se muestra un ejemplo del resultado antes del
mecanizado.

Figura 3.8: Plato de la muestra de epoxi + 0,3% MWNT.
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Con los platos de cada muestra se procede a su mecanizado, que fue realizado por la
empresa Utilmec, para ello utilizaron una fresadora de control numérico, en concreto,
el modelo FP3NC de la marca Deckel (Figura 3.9) a la cual colocaron las herramientas de
corte idoneas para trabajar con plasticos.

Figura 3.9: Fresadora de control numérico Deckel FP3NC [61].

Con el mecanizado obtenemos las probetas con la forma exigida por la norma para los
dos tipos de ensayos, que se explican en el siguiente apartado. En algunas de las
probetas obtenidas tras el mecanizado fue necesario realizar un pulido en la pulidora
manual mostrada en la Figura 3.10 para conseguir que todas las probetas fueran lisas y
tuvieran un espesor similar.

—

e ————

KHUTH - ROTOR 2

Figura 3.10: Pulidora manual Knuth.
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Una vez obtenidas las probetas con las caracteristicas requeridas el siguiente paso es
realizar los ensayos, aunque en algunas probetas es necesario hacer alguna preparacién
mas, ya que en este punto las probetas no tienen defectos.

3.3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

En este apartado se va a describir el programa experimental seguido para realizar este
Trabajo Fin de Master.

Como ya se ha explicado anteriormente se van a analizar 4 contenidos diferentes de
CNTs como refuerzo de la resina epoxi, en los que se estudiaran y validaran las
metodologias explicadas en el Capitulo 2.

Para obtener las propiedades mecanicas de los materiales se han realizado ensayos de
tracciéon y, posteriormente, se hicieron ensayos de fractura para poder evaluar el
comportamiento de los materiales entallados. Para terminar se han estudiado las
superficies a fractura y asi, analizar los micromecanismos de fractura.

Todos los ensayos se han realizado en probetas sin humedad, para ello se han secado
las probetas en estufa de polimeros a una temperatura de 60°C, durante 48 horas,
realizando pesadas antes de introducir las probetas en las estufa, a las 24 horas y a las
48 horas. Si tras las 48 horas el peso variaba se introducian de nuevo las probetas 24
horas mas en la estufa. Si por el contrario, el peso no sufria variacién se procedia a
realizar los ensayos.

3.3.1 Ensayos de traccion

Los ensayos de traccidon se realizaron siguiendo la norma ASTM D638[62] para
determinar las propiedades mecanicas del material. La geometria de las probetas se
muestra en la Figura 3.11.

8/
& 170 4
ﬂ l 80 |
| | _— -
o o
i (]
P ——— - 4

Figura 3.11: Geometria probetas traccion.

Para los ensayos de traccidn se utilizaron un total de 8 probetas, es decir, 2 por cada
contenido de refuerzo. Cada probeta se identificé con la letra E indicativa de que el
material base es la resina epoxi, el nimero de ensayo y el contenido de refuerzo
correspondiente como se muestra en la siguiente imagen.
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Figura 3.12: Probetas de traccion.

Los ensayos de traccidn se hicieron en una maquina servohidrdulica universal INSTRON
8501 dotada de una célula de carga de + 100 kN de capacidad. Fue posible realizar la
medida del alargamiento de la probeta gracias a la apertura de un extensémetro
INSTRON, modelo 2620-604.

Durante los ensayos se realizd un registro continuo de los valores de carga vy
desplazamiento. Los ensayos se realizaron a una temperatura de 20+2°C y la velocidad
de desplazamiento fue de 5 mm/min como marca la norma [62].

En las siguientes imagenes se muestra el montaje que se utilizé para realizar el ensayo
de traccion.

(1
™\ 2

S
|

|
\\mm “l L o,

Figura 3.13: Montaje ensayos de traccion: a) General; b) Colocacion del extensémetro
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Los parametros obtenidos tras realizar los ensayos se muestran en la Tabla 3.3, donde
E es el modulo de elasticidad, gy, el limite de elasticidad y g, la tension de rotura.

Ya que a la hora de realizar el ensayo, se pudo observar que la probeta denominada
E.1.1, es decir, una de las probetas con un 1% de refuerzo tenia un defecto se ha optado
por eliminar los resultados obtenidos al ensayar dicha probeta.

Contenido de refuerzo (%) N2 de ensayo E (MPa) oy (MPa) ou (MPa)

0 1 2000 38.23 40.24
0 2 1980 38.82 42.88
0.1 1 1900 37.84 40.5
0.1 2 2000 36.43 39.33
0.3 1 350 8.12 15.86
0.3 2 600 7.1 17.68
1 2 900 14.95 19

Tabla 3.3: Resultados ensayo de traccion.
3.3.2 Ensayos de flexion en tres puntos

Estos ensayos se utilizaron para conocer el comportamiento a fractura del material, y
para su realizacion se han seguido varias normas.

En primer lugar la norma ASTM D5045-99 [63] para el andlisis de los casos con
comportamiento eldstico lineal.

Prax < 1,1P, (3.1)

Por otro lado, en los casos en los que no se puede asumir que el comportamiento es
eldstico lineal, la norma que se ha aplicado es la ASTM 6068-10 (2018) [64].

Esta segunda norma se utiliza para calcular el valor de la integral J, que posteriormente
con la expresién de la norma ASTM E1820-18 [65] se puede relacionar con el valor de K.

(3.2)

Para analizar el efecto entalla se han utilizado probetas tipo SENB (Single-Edge Notch
Bend) con entallas de 5 radios diferentes:

e 0 mm (fisura)

e 0,25mm
e 0,5mm
e 1mm

e 2mm

45



Capitulo 3 Materiales y métodos

A su vez, para cada radio de entalla se han ensayado 4 probetas, lo que hace un total de
20 ensayos para cada contenido de refuerzo. Como se van a analizar 4 contenidos de
CNT el niumero total de ensayos de fractura es de 80 ensayos.

Para distinguir las probetas dentro de cada porcentaje de refuerzo, se decidid
identificarlas con el radio de entalla seguido del numero de la muestra y el nUmero del
ensayo.

El primer paso para poder realizar los ensayos es tener las probetas entalladas. Las
entallas deben hacerse perpendicularmente a la direccién longitudinal de las probetas.
La geometria de las probetas entalladas se resume en la Figura 3.14 donde también se
puede observar la distancia que debe haber entre los apoyos durante la realizacion del
ensayo.

0

Y 2 O :

44

10

5-p‘

Figura 3.14: Geometria probetas SENB

Todas las entallas se mecanizaron mediante fresado (Figura 3.15), excepto las de radio
0 mm (fisuras) que se hicieron deslizando una cuchilla como determina la norma ASTM
D5045-99 (Figura 3.16). De esta manera se obtuvieron 64 probetas entalladas por
mecanizado y 16 probetas fisuradas mediante sliding.

En las siguientes imagenes se muestra, en el primer caso, la maquinaria utilizada en el
caso de las probetas entalladas y, en el segundo caso, la imagen de cémo se realizaron
las fisuras de manera manual.

Figura 3.15: Centro de mecanizado de control numérico CONCEPT MILL 300 (Instituto de Fisica de
Cantabria, IFCA-UC)
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Figura 3.16: Realizacion de las fisuras con cuchilla

Los ensayos de fractura se realizaron en una maquina de la marca SERVOSIS, modelo
M8-405/L, con una célula de carga de + 5kN. La temperatura a la que se realizé el ensayo
fue de 20 + 2°C y la velocidad de desplazamiento fue de 10 mm/min como marca la
norma ASTM D5045-99 [63]. Esta norma recomienda que se realicen un minimo de 3
ensayos por cada material, por lo tanto cumplimos ese requisito también. Para medir la
flecha se utilizd el control de posicion del actuador que tiene un rango de
desplazamiento de + 50 mm. Se registro la carga aplicada frente al desplazamiento del
actuador. El las siguientes imagenes se muestra la maquina utilizada para la realizaciéon
de estos ensayos.

Figura 3.17: Maquina utilizada para los ensayos de fractura.

El primer dato que debemos obtener de los ensayos es la carga maxima, en el caso de
gue se cumpla la ecuacién 3.1 estaremos en condiciones de comportamiento elastico,
por lo que procedemos a obtener el valor del factor de intensidad de tensiones critico,
Ka. Este valor en el caso de las probetas fisuradas (radio 0 mm) se denomina K4 V,
para el caso de las probetas entalladas se afiade una N, K _,, indicando la entalla
(Notch) como se ha mencionado anteriormente.
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La expresion utilizada para obtener el valor del factor de intensidad de tensiones es:

Po
Ko = 1 |f() (3.3)
BW?2

Donde:

— Beselespesorde la probeta
— W es elancho de la probeta
— Py puede ser Pj 0 P, segun el caso concreto, siguiendo la norma (Figura 3.17).

A

Compliance, € = tan ©
(1.05 C) = tan ©°'

A u
Figura 3.18: Determinacion de Pq[63]

— f{(x) sigue la siguiente expresion donde x=a/W'y a es la longitud del defecto.

(1.99 — x(1 — x)(2.15 — 3.93x + 2.7x%))
(1 + 2x)(1 — x)3/2 (3.4)

f(x) = 6x1/2

En las probetas cuya entalla se ha realizado mediante mecanizado, la longitud del
defecto esigual a 5 mm. En los casos en los que el defecto se ha realizado manualmente
(fisuras) la medida de la longitud de la fisura se determina después de realizar el ensayo
de fractura, mediante el valor medio de 3 medidas, tomadas en el centro del frente de
la fisura y en ambos extremos del frente como indica la norma [63].

Por otro lado, en los casos en los que la norma explicada no es valida, ya que no nos
encontramos en comportamiento elastico lineal, el andlisis de los datos cambia, ya que
se aplica la norma ASTM D6068-10 (2018).

En estos casos el primer valor que se busca también es la carga maxima, vy
posteriormente se calcula el area total por debajo de la curva carga-desplazamiento
obtenida en el ensayo hasta dicho valor obteniendo la energia requerida para extender
la grieta (U7)
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Load

Load-Point Displacement

Figura 3.19: Definicidon de la energia total[64].

Una vez calculada la energia total, podemos obtener el valor de J:

nu

J “BW —ay) (3.5)

Donde:

— nesigual a2 paralas probetas SENB.
— U es la energia total calculada anteriormente.
— aoes la longitud inicial del defecto.

Tras un primer andlisis de los resultados se pudo observar que solo era posible aplicar la
norma ASTM D5045 en las probetas de epoxi puro y 0,1% de refuerzo con un radio de
entalla de 0 mm y 0,25 mm. Por lo tanto, en la mayor parte de los casos hay que utilizar
la ecuacién 3.2 para obtener los valores de K.

Ya que en la ecuacién 3.2, es necesario operar con el valor de E y, como en algunos
ensayos de traccion no se han obtenido valores lo suficientemente realistas, en este
trabajo se ha decidido aplicar la metodologia de la TDC con los valores de J, es decir, se
ha aplicado la norma ASTM D6068-10 (2018)[64] para todos los casos ensayados, sin
pasar de Jr a Kr. Ademads, ya que, como se ha explicado, la norma D5045 solo permite
obtener valores de K, fue necesario aplicar la norma D6068 en los casos en los que el
material es elastico lineal. Por lo que, finalmente, la normal utilizada en el tratamiento
de todos los datos obtenidos fue la ASTM D6068-10 (2018)[64].

A continuacidn se muestran los resultados numéricos obtenidos, en las tablas 3.4 a 3.7,
donde aparecen, el radio de entalla y la longitud de dicha entalla, junto con la carga
maxima y el valor de /Y ., obtenido. Ademas, se incluyen en las figuras 3.20 a 3.23 las
curvas fuerza-desplazamiento de todos los ensayos que posteriormente se analizaran
en el siguiente capitulo. Hay que mencionar que en los casos con un contenido de
refuerzo de 0,3% y 1% no aparecen las 20 probetas ensayadas, esto se explicara en el
capitulo 4, andlisis de resultados.
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Gracias a las curvas fuerza-desplazamiento se puede observar que el comportamiento
del material no es eldstico-lineal en la mayoria de los casos, sobre todo al aumentar el

contenido de refuerzo y el radio de entalla.

De los resultados numéricos, se puede concluir facilmente que dentro de un mismo
contenido de CNTs al aumentar el radio de entalla aumenta claramente la carga maxima
soportada y también los valores de JN_... Estos resultados seran analizados

detalladamente en el siguiente capitulo.

Materiales y métodos

Probeta | Radio de entalla | Longitud del defecto | Carga maxima ]{}’lat

p (mm) a (mm) Pmax (N) (MPa m)
2.1 5,04 42,4 0,375582
2.2 0 4,79 53 0,504624
2.3 4,92 32,8 0,194625
2.4 4,94 36,3 0,30063
2.1 5 155,2 4,46875
2.2 5 146,3 4,390034

0,25

2.3 5 146,3 4,2153
2.4 5 145,4 4,2109
2.1 5 199,5 7,8
2.2 05 5 197,5 8,092
2.3 ' 5 191,3 8,766
2.4 5 199,7 8,918
2.1 5 221,2 21,9701
2.2 1 5 233 18,567
2.3 5 213,1 18,4025
2.4 5 188,1 16,7212
2.1 5 2219 17,786
2.2 5 5 212,6 17,808
2.3 5 230,3 18,1466
2.4 5 209,1 18,2815
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Probeta Radio de entalla | Longitud del defecto | Carga Iméxima ]Q’lat

p (mm) a (mm) Pmax (N) (Mpa m)
1.1 4,94 43 0,354796
1.2 5,31 36,6 0,348
1.3 0 4,78 41,5 0,3398687
1.4 5,19 41,3 0,3523453
1.1 5 147,1 4,215336
1.2 5 152,3 4,192267
1.3 023 5 147,1 4,033801
14 5 154 3,962727
1.1 5 165,3 5,99884
1.2 5 190,8 7,82439
13 0> 5 188,1 7,8324
1.4 5 196,1 8,2545
1.1 5 217,9 18,51734
1.2 5 198 17,60053
1.3 ! 5 232,5 18,4037
1.4 5 214,5 17,5517
1.1 5 193,3 16,79825
1.2 5 229,6 17,75799
1.3 2 5 239,9 20,0199
1.4 5 208,1 17,110827

Tabla 3.5 Resultados ensayos flexion en tres punto (0,1% de CNT)
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Probeta Radio de entalla | Longitud del defecto | Carga méxima ]Q’lat

p (mm) a (mm) Pmax (N) (MPa m)
4.F1 4,82 43,6 5,64761
4.F2 4,59 57,9 9,0696
4.F3 0 4,78 34,3 6,98935
4.F4 4,87 52,9 6,5118
4.1 5 72,9 13,99752
4.2 025 5 62,4 14,4372
4.3 5 67,3 20,6941
4.4 0> 5 57,9 17,36399
4.5 1 5 62,1 25,0479
4.6 5 67,2 31,52222
4.7 5 67,1 47,91444
4.8 2 5 62,8 43,3622

Tabla 3.6: Resultados ensayos flexion en tres punto (0,3% de CNT)
Probeta Radio de entalla | Longitud del defecto | Carga Iméxima ]T’;’lat

p (mm) a (mm) Pmax (N) (MPa m)
2.F1 4,53 84,8 8,5856
2.F2 0 4,99 76,9 8,203868
2,1 5 92,7 14,0002
2,2 023 5 93,2 15,26227
2,3 5 88,3 15,75145
2,4 0,5 5 87,6 14,5855
2,5 5 83,3 18,41441
2,6 5 90,5 25,56598
2,7 ! 5 79,1 16,9054
2,8 5 5 70,6 37,6265
2,9 5 68,7 32,87953
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Figura 3.20: Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0O wt.%):
a) p =0 mm (fisura); b) p =0.25 mm; c) p = 0.5 mm.
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d) 240
220
200
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Figura 3.20 (cont.): Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0 wt.%):
dp=1mm;e)p=2mm.
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Figura 3.21: Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0,1 wt.%):

a) p =0 mm (fisura); b) p =0.25 mm; c) p = 0.5 mm.
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Figura 3.21 (cont.): Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0,1 wt.%):
dp=1mm;e)p=2mm.
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Figura 3.22: Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0,3 wt.%):

p =0mm (fisura); b) p =0.25 mm; c) p = 0.5 mm.
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Figura 3.22 (cont.): Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (0,3 wt.%):

dp=1mm;e)p=2mm.
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Figura 3.23: Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (1 wt.%):

p =0mm (fisura); b) p =0.25 mm; c) p = 0.5 mm.
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Figura 3.23 (cont.): Resultados experimentales (fuerza-desplazamiento) en Epoxi (1 wt.%):
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3.3.3 Andlisis de las superficies de fractura

Una vez terminados los ensayos de flexidn en tres puntos, se procedié a analizar las
superficies de fractura, centrandonos en los puntos de iniciacién. Para ello se ha
utilizado un microscopio electrénico de barrido (Scanning Electron Microscopy, SEM)
ZEIS modelo EVOMA 15 que se muestra en la Figura 3.24. Para poder analizar las
superficies con este microscopio es necesario metalizar primero las superficies de
fractura, en nuestro caso este metalizado se realizé con oro y un ejemplo del resultado
de las probetas se muestra en la Figura 3.25.

El andlisis de la informacidn obtenida se encuentra en el préximo capitulo.

Figura 3.24: Microscopio electrénico de barrido (SEM) ZEIS EVO MA15.

p=0,25mm £=0,5mm p=1mm

Figura 3.25: Probetas metalizadas Epoxi+1%MWNT.
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CAPITULO 4: ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 INTRODUCCION

Tras haber explicado en el capitulo 2 los aspectos tedricos necesarios para el analisis de
los resultados que se han presentado en el capitulo 3, en el presente capitulo se va a
proceder a analizar dichos resultados con las metodologias explicadas.

Lo primero que se pretende analizar es la evolucién de la tenacidad a fractura, tanto al
variar el contenido de refuerzo como al cambiar el radio de entalla. A continuacion, se
buscarad la relacién de esa evolucidn con los cambios microestructurales de fractura que
haya podido sufrir el material ensayado.

Otro de los aspectos a analizar es la capacidad predictiva de la TDC para la estimacién
de la tenacidad aparente a fractura y las cargas de rotura.

4.2 APLICACION DE LA TDC EN MATERIALES COMPUESTOS

En este apartado se pretende estudiar el efecto entalla en el epoxi reforzada con
nanotubos de carbono variando el contenido de refuerzo, ademas de validar el uso de
la TDC para la prediccién del comportamiento a fractura de este material con entallas
en U.
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4.2.1 Efecto del radio de entalla en la resistencia a fractura.

En el capitulo anterior se ha desarrollado el programa experimental y como a partir de
él se han obtenido los diferentes valores de tenacidad a fractura para los diferentes
ensayos utilizando la ecuacién (3.5) para cada contenido de refuerzo y radio de entalla.
En la Figura 4.1 se muestra como varian los valores de J ., con el radio de entalla para
cada contenido de CNT. Los resultados numéricos de estas graficas ya se han mostrado
anteriormente en las tablas 3.4 a 3.7.

En general, se observa un claro efecto entalla en todos los resultados, ya que al
aumentar el radio de entalla aumenta la tenacidad aparente del material. También es
posible observar que al aumentar el contenido de refuerzo, los valores de tenacidad
obtenidos para las probetas fisuradas (radio 0 mm) aumentan mucho, pasando de
valores de 0,35 MPa mm en el epoxi puro a valores de 7 MPa mm, aproximadamente,
en las probetas de 1% de CNTs.

Cabe mencionar que en los casos de epoxi puro y epoxi reforzada con un 0,1% de CNT,
el efecto entalla se agota a partir del radio de entalla igual a 1 mm. Por otro lado, en los
otros dos contenidos de refuerzo eso no ocurre, lo cual a la hora de realizar la predicciéon
de J¥ ,; con las metodologias de la TDC se volvera a mencionar.

En cuanto a la dispersiéon de los resultados, se puede decir que es mayor en los casos de
mayor contenido de refuerzo, aunque esto puede estar influenciado por el hecho de que
se hayan podido obtener menos valores experimentales que en los casos de menor
contenido de refuerzo. Ademds se puede observar que en las probetas de radio de
entalla igual a 1 mm la dispersidn es mayor en casi todos los casos.

Gracias a varias observaciones experimentales [5,29], se ha podido deducir que existe
un radio de entalla por debajo del cual el efecto entalla no se produce. En el caso que
nos ocupa, el radio de entalla mas pequeno es de 0,25 mm, y si se han obtenido valores
de JN .. superiores a los casos de probetas fisuradas, por lo que se puede deducir, que
dicho radio por debajo del cual no ocurre el efecto entalla, se encuentra por debajo de
los 0,25 mm en estos materiales.
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Figura 4.1 (cont.): Resultados de J _obtenidos en epoxi+MWNT:

mat

d)1wt%.

4.2.2 Prediccién de la tenacidad aparente mediante TDC

Una vez que hemos comprobado la existencia del efecto entalla en el material que se
esta estudiando en este trabajo, el siguiente paso es la aplicacién de la Teoria de las
Distancias Criticas para predecir la tenacidad aparente del material.

En este trabajo se han utilizado dos aproximaciones, la del Método del Punto (PM) y la
del Método de la Linea (LM) dando resultados bastante similares.

Con los resultados obtenidos de los ensayos de traccidn el primer calculo que es posible
realizar es el de la distancia critica L. Ya que en este trabajo se realizan los calculos con
valores de J se ha utilizado la ecuacidén 2.56 combinada con la siguiente expresion
(ecuacidn 4.1), para obtener la ecuacién de L en funcidn de J,,,4+ (ecuacién 4.2).

Kmat = \/]mat E (4.1)

1E
L= __zjmat (4.2)

B T 0,
Donde la resistencia inherente (ag,), se considera igual a la tensién de rotura (g,), esta
consideracién da resultados aceptables en materiales fragiles, en el caso en el que nos
encontramos el resultado que obtenemos no va a ser bueno, ya que al no contar con un
material fragil el valor de la tensién inherente necesita calibracion.

Tras conocer el valor de la distancia critica, calculada con los valores experimentales
para cada radio de entalla, pasamos a aplicar la aproximacién del PM y del LM utilizando
las ecuaciones 2.63 y 2.64 respectivamente, de nuevo combinadas con la ecuacién 4.1
para realizar los calculos en funciéon de J,,,4¢- Por lo tanto, las ecuaciones utilizadas son
las siguientes:
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Andlisis de resultados

3. 2
foof
]rlylat :]mat % (4.3)
\(1 +F)
]rlylat = Jmat (1 + :;L) (4.4)

En las graficas de la siguiente figura se muestras los resultados obtenidos. Ya que las
predicciones obtenidas con ambos métodos son muy parecidas se muestra solo la
obtenida con el LM para observar los resultados con mayor claridad.
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Figura 4.2: Prediccion de la tenacidad aparente mediante el LM de la TDC en la resina epoxi nano-

reforzada: a) 0 wt.%; b) 0,1 wt.%.
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Figura 4.2 (cont.): Prediccion de la tenacidad aparente mediante el LM de la TDC en la resina epoxi nano-

reforzada: c) 0,3 wt.%; d) 1wt.%.

Gracias a estas graficas se pueden observar varios resultados.

Lo primero que llama la atencidn es el resultado obtenido con la L experimental, como
ya se menciond anteriormente para obtener dicha L es necesario utilizar los valores de
la tension de rotura (oy,) y del mdédulo eldstico (E) obtenidos de ensayos a traccidn. Por
esa razon es posible, que la prediccion experimental no sea la mejor, ya que durante el
procedimiento encontramos varios problemas.
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Por otro lado, la prediccion realizada mediante el Método de la Linea se ajusta bastante
a los resultados obtenidos experimentalmente y, aunque no se muestre en las graficas
la prediccidn con el Método del Punto da resultados casi idénticos.

Otro de los aspectos a mencionar es el hecho mencionado en el apartado anterior en
relaciéon al efecto entalla. Como se observa en el caso de la resina epoxi pura y la
reforzada con un 0,1% de CNTs, dicho efecto se agota a partir de 1 mm de radio de
entalla. Este aspecto en la prediccion de la tenacidad aparente puede tenerse en cuenta
dando resultados mostrados en la Figura 4.2a y 4.2b. Si no tomdsemos en consideracién
que el efecto entalla se agota las graficas resultantes serian las siguientes:
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Figura 4.3: Prediccion de la tenacidad aparente mediante el LM de la TDC en la resina epoxi nano-
reforzada si considerar que se agota el efecto entalla: a) 0 wt.%; b) 0,1 wt.%
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De este modo, hasta el radio de entalla igual a 1 mm, los resultados son mas
conservadores; y para el radio de entalla de 2 mm las predicciones se acercan mas a los
resultados obtenidos experimentalmente.

4.3 EFECTO DEL CONTENIDO DE NANOTUBOS DE CARBONO EN LA
TENACIDAD APARENTE A FRACTURA

En este apartado se estudia la evolucidn de la tenacidad aparente a fractura en los
diferentes radios de entalla analizados al variar el contenido de refuerzo.

En todos los radios de entalla que han sido estudiados en este trabajo ha sido posible
demostrar que al aumentar el contenido de refuerzo aumenta la resistencia a fractura
del material.

Ademas, se puede observar que existe un contenido de refuerzo critico, por debajo del
cual el aumento de la tenacidad no es significativo (0,1 wt%). Del mismo modo, se ha
encontrado un contenido de refuerzo por encima del cual deja de aumentar la
resistencia a fractura del material. Por lo tanto, es posible concluir que el contenido de
refuerzo dptimo para el material analizado es de 0,3 wt%.
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Figura 4.4: Efecto del contenido de refuerzo en la tenacidad aparente a fractura:
a)p=0mm; b)p=025mm.
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Figura 4.4 (cont.): Efecto del contenido de refuerzo en la tenacidad aparente a fractura:

c)p=05mm;d)p=1mm;e)p=2mm.
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4.4 ANALISIS DE LOS MICROMECANISMOS DE FRACTURA

Como ya se ha mencionado anteriormente, una vez realizados los ensayos de flexiéon en
3 puntos se procedié a analizar las superficies de fractura realizando un analisis SEM.
Para realizar este analisis se decidié tomar imdgenes de una probeta por cada
combinacidon de contenido de CNTs y radio de entalla, es decir, se introdujeron 5
muestras de cada contenido de refuerzo en el microscopio, haciendo un total de 20
muestras. Posteriormente, de algunas de las probetas se decidid introducir una pareja
para realizar ciertas comprobaciones.

Lo que se pretende observar con este analisis son los cambios producidos en el material,
tanto al aumentar el contenido de refuerzo, como al variar el radio de entalla. De este
modo, se van a mostrar algunos ejemplos de los cambios observados.

Antes de mostrar lo que ocurre con el material de este trabajo, es necesario explicar
algunas de las caracteristicas comunes que se han encontrado en materiales similares
en el pasado.

La apariencia de la fractura de la resina epoxi pura varia mucho con la temperatura. A
temperaturas bajas (por debajo de los 50°C) los puntos de iniciacién estan rodeados de
una pequefia regidn espejo cuyo aspecto, como indica su nombre, es suave y sin marcas
distintivas. Alrededor de esa regidn nos encontramos con una zona caracterizada por
una multitud de pequeiias marcas geométricas habitualmente de forma parabdlica. En
puntos mas alejados del origen las marcas parabdlicas se superponen dando lugar a
patrones geométricos mas complejos [66]. En la siguiente figura se muestra un esquema
de las regiones explicadas.

DEFECT
NOT ALWAYS IN EVIDENCE

ROUGH ZONE
VERY THREE-DIMENSIONAL

MIRROR ZONE

SMOOTH AND GLASSY
SIZE INCREASES WITH TIME AND TEMPERATURE

SMOOTH ZONE

CHARACTERIZED BY A FINE
ARRAY OF PARABOLIC MARKINGS

Figura 4.5: Regiones de la superficie de fractura en la resina epoxi pura [66]

Ademas, estas tres regiones se pueden denominar como la zona de iniciacién, zona de
crecimiento lento de grieta y zona de crecimiento rapido de grieta respectivamente [67].
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A continuacion se muestran los resultados en andlisis. Primero se va a estudiar la
variacion de los micromecanismos al aumentar el radio de entalla dentro de un mismo
contenido de refuerzo. Después se deja fijado el radio de entalla y se observaran los
cambios al variar el contenido de CNTs.

El primer detalle que se tuvo en cuenta a la hora de realizar este analisis fue escoger las
probetas que tenian valores medios de tenacidad aparente a fractura.

En primer lugar, se observé que entre las probetas de epoxi puro y las reforzadas con
0,1% de nanotubos existian pocas diferencias, siguiendo ambos casos, el esquema
habitual, explicado anteriormente, compuesto por tres zonas: zona de iniciacién, zona
de crecimiento lento y zona de crecimiento rapido.

1 mm EHT = 15.00KV Signal A = SE1 Aperture Size =100.0 um ¢|£DICIM 1 mm EHT = 10,00 kv Signal A = SE1 Aperture Size =100.0 um m
F—— wo=310mm Mag= 15X 1Probe = 500 pA " F—— wo=315mm Mag= 15X I Probe = 500 pA &

p=1Imm.

EHT = 10.00 kv Signal 1 Aperture Size = 100.0 ym

1 mm 1 mm EHT =10.00 kV/ Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 pm
F—— wo-205mm Mag= 15X I Probe = 500 pA - F—— wo-285mm Mag= 15X | Probe = 500 pA m"

Figura 4.7: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 0,1 wt%; a) radio de entalla p = 0,25 mm ; b)
radio de entalla p = Imm.

Se puede observar que en las probetas con un radio de entalla bajo (p = 0,25 mm) la
superficie de rotura es mas lisa que en el caso de mayor radio de entalla (p = 1 mm).
Ademas, en los primeros casos (Figuras 4.6a y 4.7a) los puntos de iniciacién se
encuentran cercanos al frente de entalla y en los segundos (Figuras 4.6b y 4.7b) la
iniciacidén ocurre en la zona central de la probeta. Al aumentar el radio encontramos otra
diferencia, y que a partir del radio de entalla p = 0,5 mm aparece una marca horizontal
en todas las probetas provocada por el final de la propagacion.
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Por otro lado, al acercarnos a los puntos de iniciacién en las probetas mostradas en la
Figura 4.6 se puede ver que en las de menor radio se encuentra un solo punto de
iniciacién con forma de “nudo” y en el caso de un radio de entalla mayor se observan
varios puntos de iniciacion pero con la misma forma de “nudo”.

20 prm EHT = 15.00 kY Signal A = SE1 Aperture Size = 100 0 pm ﬁ 20 pm EHT = 15,00 kv Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 pm ﬁ
WD = 13.0 mm Mag = 500 X | Probe = 500 pA - A WD = 85 mm Mag= 500X I Probe = 500 pA - P

Figura 4.8: Fractografia puntos de iniciacion de probetas de epoxi puro; a) radio de entalla p = 0,25 mm;
b) radio de entalla p = 1mm.

Al pasar a las probetas de mayor contenido de refuerzo (0,3% y 1%) la fractografia
cambia notablemente. Esto puede ser debido a que para poder fabricar estas probetas
ha sido necesaria la adicidon de una pequefia cantidad de disolvente.

1 mm EHT = 15.00 kv Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 um m 1 mm EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Aperture Size =100.0 um ﬁ
WD = 27.5mm Mag= 14X | Probe= 600 pA o WD =275mm Mag= 14X | Probe = 500 pA o

Figura 4.9: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 0,3 wt%; a) radio de entalla p = 0,25 mm ; b)
radio de entalla p = 1Imm
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P

1 mm EHT = 15.00 kV Signal A = SE1

Aperture Size = 100.0 um m 1 mm EHT = 15.00 kv/ Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 um m
F—— wo=335mm Mag= 14X I Probe = 500 pA oy F—— wo=335mm Mag= 14X IProbe = 500 pA "

Figura 4.10: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 1 wt%; a) radio de entalla p = 0,25 mm ;
b) radio de entalla p = Imm

Estas probetas (0,3 wt% y 1wt%), respecto a las probetas de menor contenido de
refuerzo, son mads rugosas y no muestran las tres zonas tipicas de propagacion. Si
comparamos las probetas de radio p = 0,25 mm que tienen la misma tenacidad aparente
a fractura (aproximadamente 14 MPa m) se puede ver que los micromecanismos son
muy similares, estando mas desarrollados en el primer caso. Respecto a las probetas con
radio p = 1 mm ambas muestran una linea de fractura central que en el primer caso
vuelve a estar mas marcada.
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CAPITULO 5: CONCLUSIONES

5.1 INTRODUCCION

En el presente Trabajo Fin de Master se ha analizado el efecto entalla en la resina epoxi
reforzada con nanotubos de carbono. Ademas, se ha estudiado la aplicabilidad de la
Teoria de las Distancias Criticas (TDC) para predecir la tenacidad aparente a fractura de
ese mismo material. Ambos aspectos han sido validados previamente en diferentes
familias de materiales. Por lo tanto, con este trabajo se pretende aumentar el rango de
validez de las metodologias aplicadas y comprobar la existencia del efecto entalla en un
material distinto, con importantes aplicaciones resistentes. Por ultimo, se ha observado
la evolucién de los micromecanimos de fractura en relaciéon a los resultados de
tenacidad aparente obtenidos.

Para llevar a cabo este trabajo se ha utilizado una resina epoxi reforzada con nanotubos
de carbono de pared multiple, utilizando 4 contenidos de refuerzo, partiendo de la
resina epoxi sin refuerzo (epoxi puro) hasta un contenido del 1% de nanotubos de
carbono. Para realizar el estudio del efecto entalla se utilizaron 5 radios de entalla, desde
0 mm (fisura) hasta 2 mm.

Con la misma estructura que se ha seguido a lo largo de todo el trabajo se procede a
continuacién, a enunciar las principales conclusiones de cada apartado.
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5.2 EFECTO ENTALLA

Los defectos que ocasionan, o pueden ocasionar los fallos no siempre son afilados; en
muchas ocasiones dichos defectos estan enromados y, entonces, considerar su
comportamiento como el de una fisura da lugar a analisis y cdlculos muy conservadores
por la existencia del efecto entalla. Este efecto consiste en el aumento de la capacidad
resistente del material al encontrarse entallado en vez de fisurado.

Para demostrar la existencia del efecto entalla en el material elegido se han obtenido
valores de tenacidad aparente a fractura para los distintos radios de entalla
mencionados. Con los resultados obtenidos, es posible concluir que dicho efecto si se
produce en este material, siendo bastante notable en todos los contenidos de refuerzo.
En las siguientes graficas (Figura 5.1) se muestra la evolucion de la tenacidad aparente
a fractura con el radio de entalla, observandose el citado efecto entalla, al cual se puede
afadir algin matiz.

C) I
a5
40
35
30
£
& 25
=
“%' 20
£
=4
= 15
10
i O Valores experimentales
5 =
B Valor medio exp
0
0 0,25 0,5 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25
p(mm)
b) 5o
45
40
35
E 30
T
(=%
E 25
£ 90 o]
= g a
15
10
g O Valores experimentales
s ]
@ Valor medio exp
o3
0 0,25 0,5 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25
p (mm)

Figura 5.1: Evolucion de la tenacidad a fractura con el radio de entalla para los distintos contenidos de
refuerzo: a) 0 wt%; b) 0,1 wt%.
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Figura 5.1 (cont.): Evolucion de la tenacidad a fractura con el radio de entalla para los distintos
contenidos de refuerzo: c) 0,3 wt%; d) 1 wt%.
En primer lugar, en las figuras 5.1a y 5.1b se percibe cdmo el efecto entalla se agota a
partir del radio p = 1, aspecto que no ocurre para contenidos de refuerzo superiores. Por
otro lado, estas graficas nos permiten ver que la dispersion de los resultados es mayor
para los radios de entalla y los contenidos de refuerzo mas altos.

Por ultimo, se puede concluir, que en el caso que nos ocupa el radio critico por debajo
del cual no se produce efecto entalla, en caso de existir, estaria por debajo de 0,25 mm.

5.3 EFECTO DEL CONTENIDO DE CNTS

En todos los radios de entalla que han sido estudiados en este trabajo ha sido posible
demostrar que al aumentar el contenido de refuerzo aumenta la resistencia a fractura
del material. Ademas, se puede observar que existe un contenido de refuerzo por debajo
del cual el aumento de la tenacidad no es significativo (0,1 wt%). De igual modo, se ha
encontrado un contenido de refuerzo por encima del cual deja de aumentar la
resistencia a fractura del material. Por lo tanto, es posible concluir que el contenido de
refuerzo dptimo para el material analizado es de 0,3 wt%.
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Figura 5.2: Relacion de la tenacidad a fractura respecto al contenido de CNTs para un radio de entalla
bajo y otro alto: a) p = 0,25 mm; b) p =1 mm.

5.4 TEORIA DE LAS DISTANCIAS CRITICAS

Una vez que se ha comprobado tanto el efecto entalla, como el efecto que produce el
aumento del contenido de refuerzo se procede a validar las metodologias utilizadas de
la TDC. Las metodologias elegidas en este trabajo son el Método del Punto (PM) y el
Método de la Linea (LM).

Las predicciones obtenidas con ambos métodos dan lugar a buenos resultados, casi
idénticos entre si. Es necesario mencionar que para los casos de bajo contenido de
refuerzo, al no aumentar la tenacidad a fractura a partir del radio de entalla p = 1 se han
omitido los resultados del radio p = 2 mm para hacer la prediccién. Si se realizase la
prediccidn con todos los valores el resultado seria mas conservador.
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Figura 5.3: Predicciones de la TDC (LM) sobre el efecto entalla en epoxi reforzada con nanotubos de

5.5 EVOLUCION DE LOS MICROMECANISMOS DE FRACTURA

Mediante el uso del microscopio electrdnico de barrido (SEM) se han podido estudiar
las fractografias de varias probetas ensayadas. Con este analisis se ha podido demostrar
gue existen cambios en los micromecanimos de fractura a medida que aumenta el radio
de entalla y/o el contenido de refuerzo. Ademds, se han podido obtener algunas
conclusiones en cuanto a los micromecanimos de fractura de los diferentes tipos de
fabricacion de probetas.

En primer lugar, lo primero que se observod fue que entre las probetas de epoxi puro y
las reforzadas con 0,1% de nanotubos habia pocas diferencias, siguiendo ambos casos,
el esquema habitual compuesto por tres zonas: zona de iniciacion, zona de crecimiento
lento y zona de crecimiento rapido.
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Figura 5.4: Fractografia de probetas de epoxi puro; a) radio de entalla p = 0,25 mm ; b) radio de entalla
p=Imm.

1 mm EHT = 10.00 KV Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 pm 1 mm EHT = 10,00 kv Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 pm
WD =295 mm Mag= 156X | Probe= S500pA o l—|wn=25mm Mag= 15X | Probe = 500 pA o

Figura 5.5: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 0,1 wt%; a) radio de entalla p = 0,25 mm ; b)
radio de entalla p = Imm.

Se puede observar que en las probetas con un radio de entalla bajo (p = 0,25 mm) la
superficie de rotura es mas lisa que en el caso de mayor radio de entalla (p = 1 mm).
Ademads, en los primeros casos (Figuras 5.4a y 5.5a) los puntos de iniciacion se
encuentran cercanos al frente de entalla y en los segundos (Figuras 5.4b y 5.5b) la
iniciacién ocurre en la zona central de la probeta. Al aumentar el radio encontramos otra
diferencia, y que a partir del radio de entalla p = 0,5 mm aparece una marca horizontal
en todas las probetas provocada por el final de la propagacién.

Al pasar a las probetas de mayor contenido de refuerzo (0,3% y 1%) la fractografia
cambia notablemente. Esto puede ser debido a que para poder fabricar estas probetas
ha sido necesaria la adicién de una pequefia cantidad de disolvente.
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Figura 5.6: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 0,3 wt%, a) radio de entalla p = 0,25 mm ; b)
radio de entalla p = Imm

P
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Figura 5.7: Fractografia de probetas de epoxi reforzada con 1 wt%,; a) radio de entalla p = 0,25 mm ;
b) radio de entalla p = 1Imm

Estas probetas (0,3 wt% y 1wt%), respecto a las probetas de menor contenido de
refuerzo, son mas rugosas y no muestran las 3 zonas tipicas de propagacion. Si
comparamos las probetas de radio p = 0,25 mm que tienen la misma tenacidad aparente
a fractura (aproximadamente 14 MPa m) se puede ver que los micromecanismos son
muy similares, estando mas desarrollados en el primer caso. Respecto a las probetas con
radio p = 1 mm ambas muestran una linea de fractura central que en el primer caso
vuelve a estar mds marcada.
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