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Resumen

Resumen

En recientes décadas, las fibras de carbono han encontrado grandes aplicaciones en el
mercado de aeronaves comerciales y civiles, productos recreacionales, industriales y de
transporte. Logrando que los materiales compuestos de fibras de carbono proporcionen
ligereza a la matriz de polipropileno. Estos se sitlan idealmente a aplicaciones donde la
resistencia, rigidez, bajo peso y costo ademéas de destacadas caracteristicas de fatiga, son

requerimientos importantes hoy en dia.

Compositos de polipropileno (PP) reforzados con fibra de carbono (FC) y anhidrido
maleico mezclado con polipropileno (MAH) o mejor conocido por su nombre comercial como
Polybond 3200, fueron elaborados mediante un mezclador Brabender y un extrusor tipo
monohusillo. Los compositos se caracterizaron via analisis dinamico mecanico (DMA, por sus
siglas en inglés), calorimetria diferencial de barrido (DSC, iniciales en inglés), microscopia
electrénica de barrido (SEM, abreviaturas inglesas) y las pruebas mecanicas de tension e

impacto tipo Izod.

Se notd que al aumentar la carga del refuerzo en los compositos se aumentd el modulo
de almacenamiento y de pérdida, llegando a modificar la temperatura de transicién vitrea Tg
comparandose con la matriz polimérica. Ademas, la temperatura de cristalizacion resultd
mayor con el incremento de cantidad de fibra de carbono, lo cudl demuestra una interaccion
quimica entre la mezcla. También, los compositos procesados por inyeccién obtuvieron mayor
porcentaje de modulo elastico, esfuerzo a la tensién y deformacién a la cedencia comparados
con aquellos procesados via compresion. Alun mas, se observd que las fibras inyectadas se
adhirieron mejor que las fibras comprimidas, presentando las primeras una destacada
orientacion y anclaje a la superficie de PP. Por Gltimo, la energia de impacto Izod reflejé que

los compositos de PP/FC adquirieron elasticidad en vez de resistencia a la fatiga.



Abstract

Abstract

On recently decades, carbon fibers have been applied in the market of aircraft,
common, industrial and transport articles, achieving those compounding materials lightness to
the polypropylene matrix. These have an ideal position on uses were resistance, rigid, low

weight and cost and stress factors are important requirements today.

Composites of polypropylene (PP) reinforced with carbon fiber (CF) and maleic
anhydride grafted with PP (MAH), better known as Polybond 3200, were elaborated through
Brabender mixer and mono-screw extruder. These were characterized via Dynamical
Mechanical Analysis (DMA), Differential Scanning Calorimetry (DSC), Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Tensile and Impact 1zod Mechanical Tests.

It was noted that increasing the load of filler of the composites, the Storage Modulus
(E’) and the Lost Modulus (E’’) increased modifying the glass transition temperature (Tg).
Furthermore, the crystallization temperature resulted higher increasing the weight of fibers
which demonstrated a chemical interaction between them. In addition, the injected composites
processed gained greater percentage of Young Modulus, Tensile Stress and Tensile Strain than
those compressed composite. Moreover, it was observed that injected fibers were better added
than the compressed fibers, which presented a notable orientation and linkage to the PP
surface. As a final point, the Impact Izod Test reflected that PP/CF composites acquired

elasticity instead of stress resistance.
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Introduccion

La fibra de carbon (FC) es un filamento largo y delgado de 0.005-0.010 mm. de
didmetro, compuesta principalmente de 4&tomos de carbono. Los atomos de carbon se enlazan
en cristales microscopicos que estan mas o menos alineados paralelamente al eje largo de la
fibra. La alineacion del cristal hace a la fibra increiblemente fuerte para su tamafio. Varias
miles de fibras de carbon son retorcidas juntas para formar un hilo, que puede ser usado por si
solo o como tejido de una tela.

El hilo o tejido es combinado con un epoxido y se adhiere 0 moldea para dar forma a
varios tipos de materiales compuestos. Los materiales compuestos de fibra de carbdn
reforzada se utilizan para hacer piezas de aviones y de naves espaciales, partes de autos de
carreras, armazén para bicicletas, cafias de pescar, resortes automotrices, mastiles de barcos de

vela y muchos otros componentes donde es necesario un material ligero y de alta resistencia.

La materia prima usada para fabricar la fibra de carbédn es llamada precursor. Cerca del
90% de las fibras de carbon producidas son hechas de poliacrilonitrilo (PAN), el 10% restante
es hecho de raydn o brea de petréleo. Todos estos materiales son polimeros organicos que se
caracterizan por cadenas largas de moléculas unidas entre si por atomos de carbono. La
composicion exacta de cada precursor varia de una compafiia a otra y es generalmente
considerado un secreto comercial. Durante el proceso de manufactura son usados una variedad

de gases y liquidos.

Algunos de estos materiales estan disefiados para reaccionar con la fibra y conseguir
efectos especificos. Otros materiales son disefiados para no reaccionar o para prevenir ciertas
reacciones con la fibra. Al igual que con los precursores, la composicion exacta de muchos de

estos materiales de proceso son considerados secretos comerciales.

El proceso para hacer las fibras de carbon es parte quimico y parte mecanico. El
precursor es estirado en largos hilos o fibras y luego se calienta a temperaturas muy altas sin

permitir que entre en contacto con el oxigeno. Sin oxigeno, la fibra no se puede quemar. En
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cambio, la temperatura alta hace que los atomos en la fibra vibren violentamente hasta que la
mayoria de los atomos no-carbonos sean expulsados. A este proceso se le denomina

carbonizacion. (http://www.quiminet.com, 2009).

En recientes décadas, las fibras de carbono han encontrado grandes aplicaciones en el
mercado de aeronaves comerciales y civiles, productos recreacionales, industriales y de
transporte. Logrando que los materiales compuestos de fibras de carbono proporcionen
ligereza a la matriz de polipropileno. Estos se sitlan idealmente a aplicaciones donde la
resistencia, rigidez, bajo peso y destacadas caracteristicas de fatiga son requerimientos

importantes.

En este estudio de investigacion se desea obtener un material reforzado con fibras de
carbono a partir de polipropileno (PP) para utilizarlo en productos de transporte, aeronéutica o
articulos domesticos, siendo esté de bajo costo y muy usado en el mercado.

En el proyecto de investigacion se analizaron concentraciones de 1, 3 y 5 partes por
cien (ppc) de FC, asi como también un agente para mejorar la mezcla del material,
denominado en el mercado como Polybond 3200 o su agente activo, el anhidrido maleico.

También se analizaron las propiedades del polipropileno y del agente de mezcla sin carga.

Se observd mediante el andlisis de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) la
dispersion del material dentro de la matriz polimérica, a su vez el comportamiento fisico
mediante los analisis de Tensién-Elongacion (Maquina Universal) y de Impacto Izod, también

el Andlisis Dinamico Mecénico (DMA) y Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC).

El trabajo de investigacion describe en el capitulo I qué es un composito y su historia,
las caracteristicas de la fibra de carbono, el tipo de material, método de obtencion y los
procesos de fabricacion de la FC. En el capitulo Il se describen y detallan los materiales,
equipos y metodologia empleada para elaborar los compositos de PP/FC con y sin agente de
mezcla. En el capitulo 11l se presentan mediante el apoyo de graficas y tablas los resultados

obtenidos en la investigacion, asi como a la conclusion final del proyecto.
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1. Marco tedrico

1.1. Compositos

Los Materiales Compuestos (M.C.) o compositos, en la ingenieria de disefio se
entienden como aquellos materiales integrados por una mezcla o combinacion de dos o mas
micros (10” a 10 cm.) o macro (>102 cm.) componentes que se definen en forma y
composicion quimica y que son esencialmente insolubles entre si. La importancia que bajo el
punto de vista de la ingenieria tienen los M.C. es que sus propiedades son superiores 0 en
algin modo mas importantes que las de sus componentes considerados individualmente.
Muchos M.C. estan formados por dos fases: una continua, que se llama matriz y otra fase
dispersa integrada por particulas o por fibras (cortas o largas).

El rapido crecimiento en el uso de los M.C. reforzados con fibras de altas
caracteristicas (M.C. avanzados o estructurales) en aplicaciones ingenieriles queda justificado
al considerar los altos valores del mddulo eléstico especifico en estos materiales, frente a
materiales tradicionales. Las grandes diferencias en los valores de las propiedades que
presentan los M.C. avanzados segun las distintas direcciones puede ser una seria limitacién en
algunas aplicaciones por ser el material altamente anisétropo; sin embargo, es también la
fuente de una de las ventajas sobresalientes de los M.C., pues permite introducir rigidez y
resistencia en un material, donde realmente se requiera. En otras palabras, se introduce un
elemento de flexibilidad en el disefio, pero este es una consecuencia mas dificil y exigente. En
estructuras de disefio ingenieril, el M.C., matriz + fibra se lamina con el objetivo de reunir
requerimientos de resistencia a la medida deseada, dando lugar a los laminados. En un

laminado las laminas son cada una de las capas formadas por la matriz y las fibras.

Las propiedades de los M.C. reforzados con fibras dependeran: del diametro y longitud
de las fibras, de la fraccion en volumen de fibra y de la orientacion y ordenacion del conjunto
de fibras. Las fibras son los responsables de las buenas propiedades mecanicas del material en
cuanto a la elevada resistencia mecanica y maddulo elastico, pero en general son fragiles.

(http://www.axomaga.com, 2009)
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Estos compuestos se utilizan ampliamente en empaquetamiento, construccion,
transportes, etc. Al término de su vida util, estos productos generan problemas ambientales:
almacenamiento, combustibilidad parcial, son una fuente de polucién, etc. Todos los aspectos
favorables durante el periodo de uso (estabilidad, resistencia, durabilidad) operan en contra de

su destruccion.

Teniendo en cuenta estos inconvenientes, un buen candidato para ser utilizado como
matriz es el polipropileno (PP), debido a su bajo costo, inocuidad quimica, facilidad de
procesamiento y altas propiedades mecanicas inherentes. La mejora en el comportamiento
mecénico de un material compuesto, ocurre siempre y cuando exista una buena adhesién entre

la matriz y el refuerzo. (Krause E., Lucas J.C., 2009).

1.1.1. Historia de los compositos

Aunque la fibra de vidrio es muy antigua —era conocida por los Egipcios-, la historia
de los materiales compuestos es la historia del siglo XX. En 1907, el quimico belga Leo
Backeland obtuvo por primera vez una resina termoestable. Backeland calenté y aplicd
presion en un recipiente especial a un fenol y un formaldehido para obtener una resina liquida
que polimeriz6 y tomo la forma del recipiente. Su nombre, la bakelita. A lo largo de las tres
primeras décadas de este siglo se van incorporando el resto de las matrices: las fendlicas, que
fueron las primeras en desarrollarse industrialmente para aplicaciones de aislamiento,

armamento Y bisuteria, los poliésteres, las vinil ésteres y los epoxis.

Los materiales compuestos se desarrollan en paralelo con las matrices, ya que como se
ha dicho las fibras ya eran conocidas y los tratamientos superficiales de las fibras para que
tuvieran la adherencia necesaria para su combinacién con las matrices no presentaron

excesivas dificultades.

Por lo tanto, los primeros materiales compuestos eran fibras de vidrio combinadas con

matrices fenolicas y poliésteres para aplicaciones eléctricas, embarcaciones y placa ondulada.
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Los primeros métodos de fabricacion fueron los moldeados por contacto a mano. En
1930, se estaban fabricando mediante este método un nimero elevado de estructuras donde los
requerimientos mecanicos no eran elevados, pero habia problemas de formas, aislamiento
eléctrico y por lo tanto, este tipo de materiales comenzaba a ser una alternativa frente a las

tradicionales, acero, hormigon, aluminio o madera.

La inyeccion con matrices termoestables data de 1940, como una variacion de la
inyeccion de materiales termoplasticos. En la década de los cincuenta aparecen las primeras

maquinas con tornillo sinfin.

En 1951 aparecen las primeras patentes de métodos automatizados como la pultrusion.
La produccion arranca en 1956. Desde entonces ha ido en aumento la produccién de perfileria
para una larga lista de sectores productivos. Por primera vez, se disponia comercialmente de
materiales compuestos estructurales ya que la fiabilidad de este proceso, asi como la elevada
resistencia del perfil lo hacia idoneo para aquellos casos donde no so6lo era importante el peso

o el aislamiento eléctrico sino también los requerimientos mecanicos.

En paralelo a la pultrusion aparecen otros procesos utilizados hoy en dia como el SMC
(sheet moulding compound), o pre impregnados de un compuesto por fibras de vidrio, resinas
de poliéster y cargas que se conforman mediante prensa en caliente. Tras su aparicién a
principio de los afios cincuenta, sus primeras aplicaciones se realizaron en el sector eléctrico.

A comienzos de la década de los setenta, se comenzaron a utilizar en automocién.

También a mediados del siglo XX surge el enrollamiento filamentario y la mayoria de

los procesos que tenemos hoy en dia.

En los setenta se comienzan a utilizar en Estados Unidos, fibras avanzadas: carbono,
boro, aramida en la aviacién militar. En ese momento, existian dos campos de materiales

compuestos claramente diferenciados:
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= El campo de la aeronautica (elevadas prestaciones, costos muy altos y bajos consumos),
donde se trabajaba fundamentalmente con carbono/epoxi y aramida/epoxi y se utilizaba
casi exclusivamente el impregnado y el curado en autoclave.

= El campo de la gran difusion (prestaciones bajas, costos razonables y elevados consumos),
con aplicaciones en el sector eléctrico, marina, transporte terrestre y construccion. Se
utilizaba casi exclusivamente el vidrio/poliéster y como procesos el contacto a mano, la

proyeccion simultanea, el enrollamiento continuo, la pultrusion y el SMC.

Hoy en dia, en los albores del siglo XXI, el panorama de los materiales compuestos es
muy diferente, ya que hay diferencias entre los dos campos salvo en el tema de normativa y
control de calidad. En lo que se refiere a materiales y procesos, han aparecido nuevas
tecnologias que han llenado el espacio entre los campos aeronauticos y de gran difusion y han

difuminado las diferencias que existian entre las dos areas hace cuatro décadas.

En este sentido hay que citar las fibras de carbono de bajo costo, que hacen que su
consumo se haya extendido a todos los sectores industriales, la aparicion de nuevos procesos
como el RTM (Resin Transfer Moulding), cuya aplicacion esta completamente generalizada
en los sectores aeronauticos y no aeronauticos, la disponibilidad comercial de materiales
hibridos, la introduccion de materiales pre impregnados de bajo costo y la aparicién de

procedimientos de curado alternativos al autoclave. (Miravete A., 2003).

1.1.2. Clasificacion de los compésitos

Clasificacion segun la forma de los constituyentes

Compositos fibrosos: el refuerzo es una fibra, es decir, un material con una relacion longitud-
diametro muy alta. Las fibras pueden ser continuas o discontinuas (estas ultimas pueden ser

aleatorias o unidireccionales), figura 1.1. Ejemplo: epoxi con fibra de vidrio.
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contimuas discontinuas  discontinuas
y alineadas y orientadas al azar

7

Figura 1.1. Orientacion de la fibra

Compositos particulados: el refuerzo son particulas equiaxiales, es decir, las dimensiones de
las particulas son aproximadamente iguales en todas las direcciones. Ejemplo: caucho

reforzado con negro de humo.

Compositos estructurales: son materiales constituidos por la combinacion de materiales
compuestos y materiales homogéneos. Se clasifican a su vez en materiales laminados
(constituidos por apilamiento de ldminas paralelas) o paneles sandwich (compuestos de nucleo

y tapas), figura 1.2.

Composite laminado Composite sandwich

IEELERRRRRARRtRRRiEntI iy
L L L L L L LL L L

1eal

Figura 1.2. Acomodo de los compositos

Clasificacion segun la naturaleza de los constituyentes

Compositos de matriz organica (polimeros).
- presentan baja densidad
- posibilidad de obtencion de piezas complicadas

- son los més utilizados en la actualidad

Entre sus desventajas se incluye la poca resistencia frente al fuego.


http://1.bp.blogspot.com/-JT1xfxp00U0/Thrnu0fCRVI/AAAAAAAAArw/Kf9hSXEzWlU/s1600/composite3.JPG
http://4.bp.blogspot.com/-HBdzaa61oRE/Thrn7B0S8lI/AAAAAAAAAr0/robmoo1R5c0/s1600/composite4.JPG
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Compdsitos de matriz metélica (aleaciones de aluminio, titanio y magnesio)
- mayor duracién

- elevada conductividad térmica y eléctrica

- no absorben humedad

- mayor resistencia al desgaste

Su principal desventaja es su alto precio

Compésitos de matriz mineral (ceramica): alimina, CSi (carburo de silicio), etc.

Destacan porque resisten temperaturas elevadas y su principal desventaja su fragilidad y baja

resistencia a choques térmicos.

Clasificacion segun el tamafio de la fase dispersa

Microcompositos o compaositos convencionales: el tamafio del refuerzo es del orden de la
micra (10-6 m). A pesar de las mejores propiedades mecénicas de estos compositos, también
presentan problemas:

- dificultad de procesado

- no se pueden procesar para obtener laminas o fibras

Estos problemas son consecuencia de la diferencia de tamario entre el refuerzo y los
componentes de la matriz (cadenas de polimero en el caso de los compdsitos de matriz

organica). Esta diferencia da lugar a interacciones débiles entre la matriz y la interfase.

Para evitar este problema y mejorar las interacciones se ha desarrollado un nuevo tipo

de composito:

Nanocompdsitos: el tamafio del refuerzo es del orden del nanémetro (10-9 m=10-3micras).
En este caso, las interacciones matriz-refuerzo se dan a nivel molecular.

(http://tecnologiadelosplasticos.blogspot.mx)
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1.2 Tipos de Fibras

Las fibras correspondientes a M.C. avanzados pertenecen a cuatro familias

principalmente: vidrio, carbono, aramidas y boro.

La matriz da estabilidad al M.C., transfiere las cargas de unas fibras a otras, mantiene
su alineacion y los protege del deterioro quimico, evitando también la propagacion de grietas.
Las utilizadas en M.C. avanzados son matrices poliméricas, fundamentalmente resinas epoxi y
poliéster (termoestable), aunque para determinadas aplicaciones se usan otras matrices
poliméricas como las poliamidas, sulfuros de polifenileno o polisulfonas (termoplésticos).

Fibras de altas caracteristicas: son las utilizadas en M.C. avanzados. Se comercializan
en forma de pre impregnado y se conoce con el nombre de “pre-preg” a fin de asegurar el
contenido homogéneo de la fibra en el laminado (~65 %). Las fibras (también se reconocen
como hilos o hebras), son agrupaciones de unos 3.000 filamentos cada uno de didmetro

préximo a 10 micras.

A excepcidn del sector aerondutico, el mayor consumo mundial se produce en fibra de
vidrio “E” que da la mejor relacion propiedades/coste. Solo en el caso de matrices ceramicas o
metalicas con temperaturas de servicio superiores a 500 °C es necesario considerar fibras

especiales, como las de aluminio o titanio para las que la reactividad fibra/matriz es minima.

Fibras de vidrio: Se fabrican a partir del vidrio fundido pasando por hileras de
gravedad a una determinada temperatura y estiradas en caliente por bobinado a alta velocidad.

En el proceso de hilado no cambia la estructura amorfa.

Simultdneamente con el estiramiento se produce el “ensimaje” de las fibras, que
consiste en un tratamiento quimico superficial que les proporciona mayor resistencia a la
traccion de la fibra de vidrio, en ausencia de defectos superficiales y la notoria pérdida de

resistencia (el 50 %) debido a la friccion entre fibras, que se origina en la manipulacion. Su
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cardcter amorfo justifica su bajo modulo elastico, sin que sean previsibles mejoras
sustanciales. A diferencia de las fibras de carbono y kevlar, las fibras de vidrio son isétropas,
consecuencia directa de la estructura tridimensional de la red de vidrio. La resistencia
disminuye cuando las fibras se ensayan en ambiente himedo, debido a la absorcion de agua
por parte de la superficie del vidrio. Cuando se necesita gran resistencia a la humedad se
prefiere un vidrio de boro-silicato; este tiene un contenido en alcalis menor del 0,8 % en todas
sus aplicaciones puede considerarse como intocable por el agua. Generalmente se le conoce

con el nombre de vidrio de graduacion “E” o “Eléctrico”.

Fibras de carbono: También llamadas de grafito, corresponden a una estructura
cristalina fuertemente orientada. En su fabricacion se parte de una fibra orgéanica,

poliacrilonitrilo, que se somete a tres etapas (oxidacion, carbonizacién y grafitizacion).

En la 3? etapa, grafitizacion, se reorganiza la estructura del carbono, logrando la del
grafito. Cuando mas elevada es la temperatura, las fibras obtenidas son de mayor mdédulo
elastico y menor resistencia. En el grafito los atomos de las capas o planos base, se mantienen
unidos por enlaces covalentes muy fuertes existiendo fuerzas débiles de Van der Vaals entre
las capas. Esto significa que las unidades de cristal basico son altamente anisétropas.

A efectos de comparacion, un material compuesto constituido por fibra de carbono de
alta resistencia y matriz epoxi, con volumen de fibra del 60 % y en configuracion
cuasiisotropa, tiene una caracteristica y rigidez equivalentes a una aleacién de aluminio de uso

aeronautico con un ahorro en peso del 30 %.

El bajo alargamiento a rotura de estas fibras es fuente de problemas pero da como

contrapartida un excelente comportamiento a fatiga.

Aramidas: Las aramidas o poliamidas aromaticas de los que el kevlar (nombre
comercial registrado por Dupont) es la mas conocida, son fibras organicas sintéticas que
debido a la gran orientacion tienen un modulo y resistencia muy superior a las restantes fibras

organicas. Estas fibras son tenaces, tienen una buena estabilidad térmica y quimica y la

10
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maxima resistencia especifica entre todas las fibras actuales, lo que hace que sea la fibra de
eleccion en aplicaciones tales como depdsitos presurizados en aeronautica. Los aspectos
negativos del kevlar podrian resumirse en una mala resistencia a compresion y gran absorcion

de humedad (hasta un 5 %) causando problemas de durabilidad en la interfase fibra/matriz.

Fibras de boro: Se obtiene por depdésito de boro en fase vapor, sobre un filamento de
wolframio (o silice) a 1300 °C con diametros de unas centésimas de mm y en atmosfera de
hidrogeno para eliminar contaminantes superficiales. En el reactor se obtiene el boro por

reaccion del tricloruro segun la reaccion:

BCI3+3/2H2 — 3HCI+B

Depositandose el boro sobre el alambre. Asi se obtienen filamentos de 0,1 a 0,2 mm de
didmetro, en los que el boro queda bien adherido al wolframio a través de boruros de
wolframio (WB, W2B5, WB4). La calidad de las fibras de boro depende del diametro, formay

composicion del hilo, de las condiciones del reactor y de la uniformidad de la fibra obtenida.

Las propiedades més relevantes de la fibra de boro son una excelente rigidez por
unidad de masa y una buena conductividad térmica. Actualmente se utilizan sobre todo en

M.C. de matriz metalica. (http://www.axomaga.com, 2009).

1.3 Fibra de carbono

Las fibras de carbono fueron utilizadas por Edison en el siglo XIX como filamentos
para bombillas. La investigacion que dio resultado el uso de las fibras de carbono en los
materiales compuestos modernos, se atribuye a los trabajos de principios de los afios sesenta
de Shindo en Japén, Watt en Inglaterra y Bacon y Singer en los Estados Unidos. Aunque se ha
investigado una gran cantidad de materiales como precursores de la fibra de carbono, el
poliacronitrilo (PAN), una mesofase de alquitran y la celulosa (en orden decreciente de uso

actual), son los tres precursores que actualmente se utilizan para fabricar las fibras de carbono.

11
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Las fibras que estdn basadas en el PAN tienen didmetros que oscilan entre 5y 7 um, y
aquellas cuyo precursor es el alquitran estan basadas entre 10 y 12 pm.

El poliacrilonitrilo es el precursor mas comun utilizado actualmente para obtener fibras
de carbono, y generalmente no es PAN al 100%. Normalmente, es un copolimero que contiene
metil acrilato, metil metacrilato, vinil acetato, &cido itandnico, o cloruro de vinilo. EI PAN (o
su copolimero) es hilado utilizando la técnica de hilado humedo (la técnica de hilado fundido

se ha desarrollado también para el hilado del PAN).

Las fibras se estabilizan en el aire a temperaturas de 200 a 300 °C mientras estan
siendo alargadas para inducirles la orientacion molecular requerida para alcanzar un alto
modulo. Entonces, las fibras estabilizadas son carbonizadas a temperaturas superiores a los
1.000 °C en nitrogeno. Se puede utilizar un tratamiento térmico con temperaturas hasta los
3.000 °C para obtener modulos mucho mas elevados. EI mddulo axial de la fibra se
incrementa en el tratamiento térmico de temperatura. Los tratamientos térmicos con

temperaturas superiores a los 2.000 °C se llevan a cabo en una atmadsfera inerte.

La fibra de carbono también se puede preparar mediante la técnica de deposicion
quimica de vapor (CVD). En la figura 1.3 se muestra un esquema de la conversion de la
mesofase de alquitran y la del PAN en fibra de carbono. La mesofase liquida cristalina de
alquitran se utiliza para obtener fibras de carbono de alto médulo. Petréleo, carbon mineral, y
poli (cloruro de vinilo) son las fuentes comunes del alquitran utilizado para obtener las fibras

de carbono.

La fibra de carbono es un material excepcional para las aplicaciones de estructuras
sometidas a cargas repetitivas o fatiga ya que es el tinico material conocido cuyas propiedades
mecanicas apenas son sensibles a la aplicacion de una carga ciclica. También en lo que se
refiere a su comportamiento en condiciones estaticas, sus propiedades son muy elevadas tanto

en las fibras de alto médulo como en las de alta resistencia.
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Su densidad es baja (1.6 kg/dm?®), lo cual implica que sus propiedades mecanicas
especificas o por unidad de peso sean excepcionalmente elevadas.

Orientacion duranie la hilatura (PAN) " \;'
m I-.mradn ¥ nmméﬁl 5‘ nizacion

Estabilizacion = Carbonizacion —&= Estirado

Figura 1.3. Diagrama de los esquemas de carbonizacion para las mesofases de alquitran y
PAN

Su coste, mas elevado que el de las fibras de vidrio, esta bajando drasticamente, debido
al aumento de la demanda, al ser aplicado en numerosos sectores productivos ademas del
aeroespacial: deporte, transporte terrestre, marina, etc. Su incorporacion junto con fibra de
vidrio o aramida (materiales hibridos) presentan grandes expectativas, al presentar las tres

fibras propiedades complementarias.

Entre las fibras de carbono de bajo costo de uso actual se pueden citar las siguientes:
Fortadil 510-80K, Toray S 400-70K, Zoltek Panex 33-48K, Graphi 34-48K, Toray T700-24K,
Toray T600-24K, Tenax HTS 5631-24K y Tenax STS 5631-24K. Como se aprecia en la
nomenclatura de estas fibras, las mechas estan compuestas por un nimero muy elevado de
filamentos, desde 24 000 hasta 80 000, valores muy superiores a las mechas estandar que

suelen tener entre 5 000 y 12 000. Este es el motivo del bajo costo.

13
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Las fibras de carbono que tienen mddulo relativamente bajo (<70 GPa) y una baja
resistencia a la traccion (<1 GPa), también son producidas a partir de alquitran isotropo. Estas
fibras de bajo modulo se pueden transformar en fibras de alto mdédulo mediante traccion de
grafitizacion. Sin embargo, este método de fabricar fibras de carbono de alto mddulo es

bastante costoso.

En las fibras de carbono altamente orientadas de alto modulo la estructura es grafitica,
mientras que las fibras de bajo modulo obtenidas a partir de alquitran y las fibras de modulo
intermedio obtenidas de rayon y de PAN tienen estructuras de grafito turboestratico. En el
esquema de la figura 1.3 se puede observar la estructura supermolecular de una fibra de
carbono de modulo intermedio. El coeficiente de expansion térmica (CTE) de las fibras de
carbono posee una significante variacion no lineal con la temperatura. La conductividad
térmica aumenta con el aumento de la perfeccion del cristal. Poseen una estabilidad
relativamente baja a la termo-oxidacion, pues el analisis termo gravimétrico de las fibras de

carbono en aire da el comienzo de degradacion entre los 500 y 700 °C.

Los recubrimientos resistentes a la oxidacion tales como el 6xido de boro o el carburo
de silicio se pueden aplicar sobre la superficie de la fibra de carbono si se desea una
estabilidad mas elevada a la termo-oxidacion. En atmoésfera inerte o en nitrogeno, las fibras de
carbono pueden soportar temperaturas mucho mas elevadas. Pueden ser intercaladas con
halégenos y con algunos metales alcalis como el Na, K, y Cs, para introducirles algin tipo de
propiedad a las fibras como la conductividad eléctrica.

Para realizar modificaciones en la superficie de las fibras de carbono, se pueden utilizar
tratamientos de plasma, tratamiento oxidativo en aire u oxigeno y tratamiento de acido nitrico.
Las fibras de carbono también han sido encoladas con polimeros organicos como el
polidivinilbenceno, poliamida, poliimida y organosiliconas. La técnica de implementacion de
un ion también se puede realizar con las fibras de carbono para modificar la superficie.
Algunas de las caracteristicas mas representativas de las fibras de carbono son la elevada
resistencia especifica y rigidez, bajo coeficiente de expansion térmica y baja abrasion, inercia

biologica y quimica, permeabilidad a los rayos X y a las ondas electromagnéticas, resistencia a
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la fatiga, auto lubricacidon, elevada amortiguacion, elevada resistencia a al corrosion y alta

conductividad eléctrica.

Las fibras de carbono son anisotropas, y la anisotropia de las fibras se incrementa al
aumentar el modulo axial. La estructura de las fibras de carbono de alto médulo obtenidas a
partir de alquitran es altamente grafitica (ordenamiento de forma de ldminas), mientras que el
ordenamiento en forma de laminas no se observa en las fibras de carbono obtenidas a partir de
PAN o rayon. Las fibras de carbono de modulo muy elevado (>800 GPa), se obtienen de la

mesofase de alquitran.

1.3.1. Tipos de fibra de carbono

A partir de las temperaturas del tratamiento de calentamiento, se han identificado tres

tipos diferentes de fibra de carbono:

e La fibra de carbono de alto médulo (HM) es la mas rigida y requiere la mayor temperatura

de tratamiento.

e La fibra de carbono de alta resistencia (HR) es la méas fuerte y se carboniza a la

temperatura que proporciona la mayor resistencia tensil.
e El Gltimo tipo de fibra de carbono (111) es la mas barata; la rigidez es menor que en las

anteriores pero la asistencia es buena. Este tipo tiene la temperatura mas baja de

tratamiento.

1.3.2. Propiedades de la fibra de carbono

Se distinguen por sus caracteristicas especificas elevadas, (tabla 1.1). Las fibras HM

tienen un maédulo especifico 70 veces superior al de las aleaciones de aluminio.
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Tabla 1.1 Propiedades de diferentes fibras de carbono provenientes de PAN
(Miravete A., 2004)

Designacion Alta resistencia (HR) | Alto médule (HM) 11
Diametro de hilo (um) 8 7 7-8
Densidad (Kg/m") 1740-1760 1810-1870 1820
Madulo de elasticidad (GPa) 230 390 290
Resistencia a traccion (GPa) 2,6-5 2,1-2,7 3,1
Elongacion a la rotura (%) 2 0,7 1.1
Maédulo especifico 130 210 160
Cocﬁcicnu: ;:(’)‘E?C“;én térmica 2.56 256 2.56

e Tienen un coeficiente de dilatacion muy bajo, lo que permite una gran estabilidad
dimensional a las estructuras y una conductividad térmica elevadas.

¢ Alta rigidez especifica y gran resistencia.

e Tienen una resistencia a la fatiga asombrosa, la mas elevada hasta ahora conocida.

e Su resistencia al roce es muy baja, lo que condiciona su manipulacion.

e No presenta plasticidad, el limite de rotura coincide con el limite elastico.

e Tienen los inconvenientes del costo, la baja resistencia al impacto de baja energia y las
diferencias de potencial que engendran al contacto con los metales, que pueden favorecer

corrosiones de tipo galvanico.

1.3.3. Fabricacion de la fibra de carbono

Las fibras de carbono se fabrican mediante pirolisis controlada y ciclizacion de
precursores de cierta fibra organica, el mas comun de los cuales es el precursor poliacronitrilo
(PAN) y el alquitran; el primero es una fibra sintética y el segundo se obtiene por destilacion
destructiva del carbon. Existe otro precursor de fibra de carbono que se deriva de materiales

provenientes de la celulosa, el rayon.
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Precursores de Raydn, como se ha comentado se derivan de materiales provenientes
de la celulosa. Actualmente apenas se utilizan, debido a que en el proceso de fabricacion, al
llegar a la carbonizacion, se pierde un 75% de la masa de fibra y resulta un proceso mucho

mas caro que el resto.

Precursores del alquitran, (figura 1.4), basados en brea o en cloruro de polivinilo
(PVC). Las fibras de carbono que derivan de estos precursores son relativamente mas baratas

ya que tienen una transformacion mas efectiva que los anteriores precursores.

Figura 1.4. Fibra de carbono proveniente de precursor de alquitran
(Miravete A., 1988,1990)

Precursores PAN, ya se ha dicho que son la base para la mayoria de las fibras de
carbono comerciales en la actualidad. La conversion en fibra de carbono al final del proceso

de transformacion, esta entre el 50 y el 55%, (figura 1.5).

Cada tipo de precursor tiene su técnica de procesado pero en general todos siguen una
misma secuencia, tomando como base un proceso de fabricacion cuyo precursor es el PAN, se
pueden distinguir las siguientes etapas: estabilizacidon, carbonizacion, grafitizacion vy

tratamiento de superficie.
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Figura 1.5 Fibra de carbono proveniente de precursor PAN

A) Estabilizacion. En el primer paso de la fabricacion de la fibra de PAN (estabilizacion), un
filamento de copolimero de poliacrilonitrilo (PAN) es estirado y pasado a través de un
horno de oxidacién a baja temperatura para adquirir estabilidad dimensional. Este paso

suele denominarse infusible.

B) Carbonizacién. En el siguiente paso de carbonizacion la estructura interna del polimero
se convierte a una alta temperatura mas alta (800 °C bajo una atmosfera inerte) en lazos
de anillo hexagonales de carbono continuo. Durante el periodo de calentamiento, muchos
elementos diferentes del carbono desaparecen y los cristales de carbono se orientan a lo

largo de toda la longitud de la misma.

C) Grafitizacion. En el siguiente tratamiento de calentamiento a mas altas temperaturas por
encima de 2000 °C (grafitizacion), el tamafio de los cristales de carbono aumenta y

mejora la orientacion de los cristales de la fibra.

D) Tratamiento de superficie. Finalmente, la fibra pasa a través de una cémara de

tratamiento de superficie para promover la adhesion de la fibra.

Otros pasos serian el acabado y el empaquetado, en funcion de la presentacion industrial,

para facilitar el manejo de la fibra.

Los pasos de procesamiento para la fibra de precursor de alquitran son similares, salvo en

el paso inicial, en que la fibra se derrite a partir del alquitran procesado isétropo o anisétropo.
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El tamafio y orientacién de los cristales, la porosidad de la fibra y su impureza son los
principales factores que afectan a las propiedades fisicas finales del filamento.

Cuando el tratamiento de calentamiento para la fibra de carbono aumenta, el modulo de
elasticidad crece exponencialmente a lo largo de todo el rango de temperatura; el motivo es

que la cristalinidad de la fibra aumenta hasta un valor maximo hacia los 1.600 °C y entonces

cae hasta un valor constante, mientras la temperatura sube hasta el valor mas alto utilizado.

1.3.4. Presentaciones industriales de la fibra de carbono

Son disponibles en diversas presentaciones:

e Mechas (500- 100.000 filamentos) y Roving (fibra para hilar) (figura 1.6).

e Tejidos (unidireccionales o multidireccionales) (figuras 1.7 y 1.8).

e Pre impregnados con resina epoxi. (Handbook of composites, 1982).

Figura 1.6 Roving de carbono

19



Marco tedrico

Figura 1.7 Tejidos de carbono con diferentes ppi (punzadas por pulgada) y, por tanto diferente

tamario de mecha

Figura 1.8 Tejido de carbono hibrido carbono-aramida.

1.3.5. Condiciones de almacenamiento

Las fibras de carbono son poco resistentes al roce y al impacto de baja energia, y en
funcién de su presentacion, a la temperatura. Es recomendable tener mucha precaucion en su

manejo.

En el caso de un pre impregnado debera guardarse en una camara frigorifica, de forma
que sus propiedades no se alteren por un aumento de temperatura. Para los tejidos e hilos es
valido lo sefialado previamente para las condiciones de almacenamiento de la fibra de vidrio.
(Miravete A., 2003).
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1.4 Técnicas de caracterizacion

1.4.1 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido es una técnica termoanalitica que se usa para
monitorear los cambios en la energia térmica asociados con las transformaciones fisicas y
quimicas de los materiales como funcion de la temperatura. Por ejemplo, transiciones de una
estructura cristalina a una estructura amorfa en un solido, reacciones quimicas, etc. En ambas
transformaciones, el calor es liberado o absorbido. (Rodriguez P., San Martin M.E. y Gonzélez
de la Cruz G., 2001).

Es la técnica mas comudn para determinar transiciones de fase en compuestos
inorganicos, polimeros y alimentos. EI método consiste en proporcionar un flujo de calor, a
velocidad constante, a la muestra y un material de referencia de composicion conocida que se
sabe no sufre cambios en el intervalo de temperaturas en que van a hacerse las
determinaciones. La transmision de calor ha de ser instantanea, por eso se trabaja con muestras
muy pequefias. Las muestras se colocan en crisoles que pueden ser cerrados herméticamente,

lo que impide que se produzcan cambios de humedad.

Esta técnica se utiliza para detectar cambios endotérmicos o exotérmicos que ocurren
durante una medida dindmica en funcién de la temperatura. Las transiciones de primer orden
producen picos (figura 1.9) y las de segundo orden saltos (figura 1.10) en el flujo de calor. La
integracion de los picos, corregida teniendo en cuenta la velocidad de calentamiento y la
cantidad de muestra analizada, proporciona el calor latente de la transicion, y la temperatura a
la que ésta ocurre puede determinarse como se muestra en la figura 1.9. La figura 1.10 muestra

la forma de obtener la temperatura de transicién vitrea y el cambio en la capacidad calorifica.

Los termogramas normalmente se obtienen calentando, aunque si lo que interesa es
determinar la temperatura a la que se inicia una transicion que ocurre al enfriar una muestra,
como la congelacion, habra que operar al revés. La velocidad a la que se realiza el barrido de
temperaturas es importante, puesto que las transiciones de fase suponen cambios en la

movilidad y ordenacion molecular y, por lo tanto, los barridos programados han de permitir
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que se produzcan los cambios deseados. Por ejemplo, en un proceso de congelacion,
enfriamientos demasiado rapidos pueden no dar tiempo a que se produzca la ordenacion de las

moléculas en la estructura que caracteriza a los cristales, obteniéndose en ese caso un liquido
subenfriado. (Navarrete Martinez N., 1998).

To Te
AH

ENDO

Te

TEMPERATURA

Figura 1.9 Representacion esquematica de un termograma mostrando un endotermo
correspondiente a una transicion de primer orden como la fusion (T, = temperatura de inicio de

la transicion; T, = temperatura en el pico; T, = temperatura final de la transicion)

ENDO

TEMPERATURA

Figura 1.10 Representacion esquematica de un termograma obtenido por DSC
correspondiente a una transicion de segundo orden como la transicion vitrea (T g =
temperatura de inicio de la transicion vitrea; Ty = temperatura del punto medio; Tgc =

temperatura final de la transicién).
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1.4.2 Andlisis Mecénico Dinamico (DMA)

El analisis mecanico dinamico, también conocida como DMA, es una técnica en la que
se aplica una pequefia deformacién a una muestra de manera ciclica. Esto permite que la
respuesta de los materiales al estrés, la temperatura, la frecuencia y otros valores sean
estudiados. El término también se utiliza para referirse al analizador que realiza la prueba.

DMA también se llama DMTA para Analisis Térmico Mecanico Dindmico.

El DMA funciona aplicando una deformacion sinusoidal a una muestra de geometria
conocida. La muestra puede someterse mediante un esfuerzo controlado o una tension
controlada. Para un esfuerzo conocido, la muestra se deformara a cierta cantidad. En DMA
esto se hace sinusoidalmente. Qué tanto se deforma esta relacionada con su rigidez. Un motor
de fuerza se utiliza para generar la onda sinusoidal y esto es transmitido a la muestra a través
de un eje de accionamiento. Una preocupacion ha sido siempre el cumplimiento de este eje de

accionamiento y el efecto de cualquier estabilizador para mantenerlo en su posicion.

El DMA mide la rigidez y el amortiguamiento, éstos son reportados como médulo y
tangente delta. Debido a que se aplica una fuerza sinusoidal, se puede expresar el modulo de
almacenamiento como un componente en fase y el médulo de pérdida un componente fuera de
fase, (figura 1.11). El modulo de almacenamiento, también E’ o G’, es la medicion del
comportamiento elastico de la muestra. La relacion del médulo de perdida con el mddulo de
almacenamiento es el tangente delta y es a menudo llamado amortiguamiento. Esta es una

medicion de disipacién de energia de un material. (PerkinElmer Inc., 2008).
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186 - Onda sinusoidal detectada por
LVDT
1 Desplazamiento
de fase
05 -
Fuerza Desplazamiento
0 T > . T T . 1
0 100 300 400

0.5 -
-1 4

Onda sinusoidal generada por una
fuerza de motor

Figura 1.11 La relacion del esfuerzo sinusoidal aplicado a la tension es mostrada, con la fase
de retardo y deformacion resultante.
(http://www.perkinelmer.com, 2008)

1.4.3 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido permite la observacion y caracterizacion
superficial de materiales organicos e inorganicos en escalas nanométricas y micrométricas;
ademas de tener la capacidad de obtener imagenes tridimensionales de superficies en un
amplio rango de materiales debido a que tiene una alta resolucion y una gran profundidad de
campo. El mayor uso de la microscopia electronica de barrido es el de obtener imégenes

topograficas a muy altas magnificaciones. (http://www.cyti.com.mx/sem.asp, 2012)

El SEM, utiliza electrones en lugar de luz para formar una imagen. Para lograrlo, el
equipo cuenta con un dispositivo (filamento) que genera un haz de electrones para iluminar la
muestra y con diferentes detectores se recogen después los electrones generados de la
interaccién con la superficie de la misma para crear una imagen que refleja las caracteristicas
superficiales de la misma, pudiendo proporcionar informacion de las formas, texturas y
composicion quimica de sus constituyentes. Presenta la ventaja, frente a las demas técnicas, de
poder observar el sector que se estd analizando, asi como la posibilidad de obtener imagenes

de dicha zona. Las muestras se preparan de forma seca, solida y conductora de corriente
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eléctrica. Las muestras aislantes son recubiertas con una pelicula delgada de un material
conductor (C, Au, Cr) y existe la posibilidad de perder informacion al recubrir la superficie de

la muestra. (http://www.icmm.csic.es, 2012)

1.4.4 Pruebas mecanicas de tension

Se denomina prueba de tension al ensayo que permite conocer las caracteristicas de un
material cuando se somete a esfuerzos de traccion., (figura 1.12). El objetivo es determinar la
resistencia a la rotura y las principales propiedades mecéanicas del material que es posible
apreciar en el diagrama carga-deformacion. Estas propiedades son Limite elastico, Punto de
fluencia, Limite de fluencia, Resistencia a la fatiga y Punto de fractura.

Celda de Carga

{—— Sakoys

L —————— ]
Extensbmetro
— Probeta
Cabezal
l movible

Figura 1.12 Prueba de tension

Las propiedades fundamentales de los materiales son:

Cohesion: Es la resistencia que oponen los atomos a separarse unos de otros.

Elasticidad: Es la capacidad que tienen los materiales de recuperar su forma original, cuando

cesa la causa de la deforma.
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Plasticidad: Es la capacidad que tienen los materiales de sufrir deformaciones permanentes sin
que se fracturen. (http://es.scribd.com/PRUEBAS-MECANICAS, 2008).

El ensayo de tensidn consiste en estirar una muestra (probeta) maquinada bajo ciertos
requerimientos a una velocidad de deformacion constante hasta su rotura; midiéndose como
una variable dependiente, la carga necesaria para producir una deformacion de la probeta. (Ver
figura 1.13).

J
1

Figura 1.13 Esquema de la respuesta de una barra cilindrica de metal a una fuerza de traccién

' (a)

de direccidn opuesta a sus extremos. (a) Fractura fragil. (b) Fractura ddctil. (c) Fractura

totalmente ddctil.

Con los resultados obtenidos se grafica una curva de carga contra elongacion (figuras

1.14 y 1.15) que generalmente se registra como valores de esfuerzo y deformacion unitaria.
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Figura 1.14 Curva de esfuerzo contra deformacién (limite elastico).

ESFUERZ0

DEFORMAC ION

Figura 1.15 Curva de esfuerzo contra deformacién (indice de ruptura).

El esfuerzo y la deformacion de uso en ingenieria se definen mediante las siguientes
ecuaciones:

a) Limite elastico: Es el punto méximo hasta donde el material a ensayar presenta un
comportamiento elastico.

o=E¢g o: Esfuerzo
&: Deformacion

E: Mddulo de Young o de Elasticidad
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b) Punto de cedencia o fluencia: Es el punto donde el material sufre una deformacion

sin que se incremente el esfuerzo.

La deformacion indica qué tanto se deforma cada unidad de longitud del metal para
cierto esfuerzo aplicado. Si la pieza metalica tiene una longitud de 10 plg se multiplica la
deformacion (unitaria) por 10 para determinar el valor total de la variacién de longitud de la

pieza, suponiendo que se deforme uniformemente. (Ver figura 1.16).

”»° T T T T T = T T
——»| pe—Elistico Limite de cedencia
} Pisstico convencional del 0.2%,
1
30 — 9 F:
= g4 1
a a |
3 3 |y
_§. 20 — 2 3 —]'
g g |!
] s ||
o= = :
10 — 3 B
Limite eléstico /
/
o 1 1 1 | 1 o ! Y
0 010 0.20 030 0.40 050 0.50 0 0091 0002 0.003

Deformacidn pulg/pulg

Deformacion, pulg/pulg
b)

(a)

Figura 1.16 Curva de esfuerzo contra deformacion.

En lo que se refiere a las unidades, se suele utilizar la libra-fuerza por pulgada
cuadrada (psi) y el mega pascal (MPa) para el esfuerzo. Las unidades para la

deformacion pueden ser plg/plg, cm/cm, o bien m/m.

c) Resistencia mecanica: Corresponde a la carga maxima que puede soportar un

material antes de quebrantarse.

_ Carga Maxima _ Pmax LE - Carga de Cedencia _ Pced

RT _ = .E. 4
Area Inicial Ao Area Inicial Ao

Donde RT = Resistencia maxima a la traccion

y L.E. = Limite elastico
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It =10 100 % Reduccion Area = 22~ A w100

% Elongacion = A
0

Donde Ao es el area original de la seccion transversal de la muestra antes de iniciar la
prueba, lo es la distancia original entre las marcas de calibracion y | es la distancia entre las
marcas después de aplicar la fuerza F. Para representar los datos de un ensayo de tension se

utiliza normalmente la curva esfuerzo-deformacion.

1.4.5 Pruebas de Impacto

Es una prueba dindmica que permite predecir en cierta forma el comportamiento ductil
o fragil de un material a una temperatura especifica. Si el ensayo se realiza sobre un intervalo
de temperaturas (de temperatura ambiente a menores) determina el rango de la temperatura de

transicion ductil-fragil de un material.

El ensayo determina la energia absorbida por una probeta (ranurada) durante su
fractura; esto se denomina, como tenacidad del material. Se tienen dos tipos de ensayo de
impacto referidos como Charpy e 1zod. El ensayo de impacto Charpy emplea probetas con tres
tipos de ranuras: en “V”, “ojo de cerradura” y en “U”; mientras que el de tipo Izod sélo utiliza

la ranura en “V”.

Las maquinas utilizadas para el ensayo de impacto (figura 1.17) consisten
fundamentalmente de un péndulo provisto de un martillo que se eleva hasta una altura h. La
probeta se coloca en la vertical del eje de giro del péndulo, en un soporte adecuado (figura
1.18). Al liberar el péndulo, cae y rompe la probeta, ascendiendo hasta una altura h. La energia
absorbida durante la rotura se expresa en Joules (J) 6 ft-1b. (http://es.scribd.com/TIPOS-DE-
ENSAYOS, 2008).
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Figura 1.17 Ensayo Charpy e Izod

30



|
(8]
i
3
2

Marco tedrico

e 3 o
e z N
i e .;5’ e e
i
v ===
C.25mm e
1G2iuS i dmm 3 I
{2} Specimen with V ngich
pe———— 359mm — - &
10 mm
- - L e L - AN
| = — saa slot e Y
| r
18 \l
: -2mm digmeter Nie==r
omm 1
(&) Specimen with keyhole notch
R : —Ck
e [ e e [ g AL
| e ¢ {
| .!':.-L A { | f D
! (.3
i \
er ; pEE
R L ‘ o i
1 ) Figure 13.5 Charpy metal speci-
ic | Specimen ‘with U notch mens (ASTM E 23).
P 5% mm >
- a7 mm — 28 N e——— 10 mm

—

UL as g

Figure 13.6
Izod metal specimen
(ASTM E 23).

WV =

?_/3 mm

Figura 1.18 Dimensiones de una probeta de metal.

31



Metodologia

2. Metodologia

2.1 Materiales
Los materiales empleados para la elaboracion de los compdsitos son los siguientes:
Polipropileno

El polipropileno (PP) es un termoplastico semicristalino adquirido con la compafiia

Indelpro con codigo XH1760. Las propiedades del material se muestran en la tabla 2.1.

Tabla 2.1. Caracteristicas del polipropileno

Propiedad Valor

Temperatura de fusion 173 °C

Temperatura de degradacion 286 °C
indice de fluidez 3.0 dg/min

Resistencia a la tension 35 MPa
Modulo de flexion 1500 MPa

Alargamiento en el punto de cedencia 11%
Densidad 0.90-0.93 gr/cm®

Fibra de carbono

La fibra de carbono (FC) es una fibra micrométrica de poliacronitrilo (PAN), fue

adquirida con la compafiia Asbury Carbons y las caracteristicas se presentan en la tabla 2.2.
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Tabla 2.2 Caracteristicas de la fibra de carbono

Propiedad Valor
Grado AGM-99
Diametro 7-9 micrones
Densidad 1.79-1.85 gr/cm®
Carbon >99%
Esfuerzo de tension 3600-3900 MPa
Mdédulo de Young 220-260GPa
Resistividad 0.0014 ohm-cm
Longitud 150 micrones (molida)

La fibra de carbono tiene un didmetro y longitud promedio de 9 y 150 micrones

respectivamente, ver figura 2.1.

Figura 2.1 Micrografias electrénicas de barrido de la fibra de carbono: a) diametro (x1000), b)
longitud (x500) y c¢) espesor (x450).
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Polybond 3200

Es un material compuesto de polipropileno y anhidrido maleico, en la tabla 2.3 se

observan las principales caracteristicas.

Tabla 2.3 Caracteristicas del Polybond 3200.

Propiedad Valor
Cantidad 1% peso
Iindice de fluidez 115 gr/10 min

Densidad 0.91 gr/cm®
Punto de fusion 157 °C

2.2 Preparacion de compositos

La preparacion de las mezclas se realizd mediante el uso de un equipo de mezcla
Brabender con el objetivo de mejorar la dispersion del material y que no existiera

aglomeracion al momento de realizar la extrusion.

El disefio de los compositos se observa en la siguiente tabla 2.4. EI nimero uno se
refiere al polipropileno virgen para comparar el desempefio de los demas materiales, el
composito dos fue elaborado a partir de polipropileno y anhidrido maleico (MAH), después en
los compositos del tres al cinco son aquellos sin presencia de MAH y los restantes con

presencia de este.
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Tabla 2.4 Disefio de compositos.

No. Composito Cantidad | Cantidad | Cantidad Temperatura de
de PP de FC de extrusiony rpm
Polybond

1 PP 100 gr. 200+10°Ca50
rpm

2 PP/MAH 100 gr. 5r. 200+ 10°Ca50
rpm

3 PP/1FC 100 gr. 1gr. 200+10°Ca50
rpm

4 PP/3FC 100 gr. 3qr. 200+10°Ca50
rpm

5 PP/5FC 100 gr. 5qr. 200+ 10°Ca50
rpm

6 PP/1FC/5SMAH 100 gr. lagr. 5gr. 200+ 10°Ca50
rpm

7 PP/3FC/SMAH 100 gr. 3qr. 5gr. 200+ 10°Ca50
rpm

8 PP/5FC/5MAH 100 gr. 5qr. 5r. 200+ 10°Ca50
rpm

2.3 Preparacion de compdsitos mediante mezcladora Brabender

En primer lugar se mezclaron los materiales en el equipo con el fin de obtener
materiales concentrados de polipropileno con fibra de carbono, también se mezcld en este el
composito PP/SMAH.

Se pesaron los materiales para las diferentes concentraciones a utilizar y se mezclaron
las sustancias en un Plastografo (Brabender) con flechas contra rotativas tipo “roller blades”,
(figura 2.2).
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Figura 2.2 Mezcladora Brabender.

En primer lugar se fundio el polipropileno en la camara de mezcla, (figura 2.3),
después se introdujo la cantidad medida de MAH y enseguida la de FC. Se realiz6 el mismo
procedimiento para los demas compositos: introducir primero el polipropileno y luego la

sustancia requerida, la fibra de carbono o simplemente el Polybond 3200.

Figura 2.3 Camara de mezcla.

Las condiciones de operacion fueron a 200 + 10 °C, 60 rpm y un tiempo de residencia
de 10 min., (figura 2.4).
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Figura 2.4 Condiciones de operacion y vista general del equipo.

Al final se retir6 la mayor cantidad de mezcla fundida, se limpié el equipo y se

procedid a moler el material ya seco en un equipo triturador, (figura 2.5).

7

(TTRRAANY

Figura 2.5 Equipo de molienda.
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2.4 Preparacion de compositos mediante extrusion

Se trabajo con un extrusor marca Beutelspacher mono husillo o un solo tornillo con
controladores de temperatura de 4 cAmaras de mezcla, se manejo a 400 rpm. En la figura 2.6
se observa el equipo, la tina de enfriamiento y la cortadora de polipropileno para darle forma

de pellets al material final.

Figura 2.6 Equipo de extrusion de un solo husillo.

El equipo se trabajé a una temperatura promedio de 200 °C, pero en la figura 2.7 se
observa que la temperatura no es la misma en las zonas de mezclas, debido a las resistencias o
a que no se alcanza el set point deseado. Ademas de que el material no es sometido a una

temperatura solamente, si no gradualmente hasta alcanzar la temperatura final deseada.

Figura 2.7 Temperaturas de calentamiento del extrusor.
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El procedimiento de extrusion se realizo con el fin de obtener las relaciones de 0, 1, 3y
5 partes por cien (ppc) de polipropileno con fibra de carbono (PP/FC). Para el caso de los
compositos con agente de compatibilidad y para obtener el composito a 1 ppc, se introdujeron
a la tolva 404 gramos de material (400 PP/ 4FC/5 MAH); cabe mencionar que la fibra de
carbono ya estaba tratada con MAH pero solo se menciona para diferenciar una de otra. Para
obtener el composito a 3 ppc se introdujeron 412 gramos de material (400 PP/12 FC/5 MAH)
y para el de 5 ppc fueron 425 gr. (400 PP/25 FC/5 MAH). Lo mismo se realizé para los

compositos de fibra de carbono sin tratar con MAH.

El tipo de tornillo utilizado para realizar la extrusion se observa en la figura 2.8, el cuél
es un husillo de transporte y no tanto de mezcla. Este tipo de husillo es usado para materiales
suaves como el polipropileno, ya que existen otros husillos para diferentes tipos de materiales,

como es el caso del PVC, que es un material més duro y maltrata el tornillo del extrusor.

Figura 2.8 Tornillo o husillo de transporte para polipropileno.

El material es empujado a través de las zonas de mezcla hasta la salida, (figura 2.9).

Figura 2.9 Salida del material extruido.
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Después el material es enfriado en la tina hasta que el hilo de polipropileno con fibra
de carbono es cortado en la peletizadora, (figura 2.10). Dependiendo de las revoluciones por
minuto de la cortadora el material extruido es fino o grueso, si son altas las rpm el material

tiende a ser fino o delgado, si son bajas las rpm el material es grueso.

Figura 2.10 Equipo cortador.

Al final el material es almacenado en bolsas de plastico para su uso posterior, a simple
vista el material no presentd una diferencia notable debido a la tonalidad oscura, pero al
momento de trabajar con los compositos se observo como los de 1 ppc presentan una tonalidad
mas clara en comparacion con las demas. A continuacion se explican las caracterizaciones

realizadas a los compositos.
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2.5 Técnicas de caracterizacion

2.5.1 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

El equipo que se manejo, fue un DSC Q2000 TA Instrument, (figura 2.11), este equipo
estd dotado de un control programado para ascenso y descenso de temperatura. Se realizaron
dos calentamientos y dos enfriamientos con incrementos de temperatura de 10°C/min en un
rango de temperaturas de -30 a 200°C. Se pesaron en una balanza gravimétrica las muestras,
estas deben ser de 5 a 10 mg., se encapsulan en una porta muestras de aluminio y se sellan.

Figura 2.11 Equipo DSC Q2000 y equipo de enfriamiento.

2.5.2 Analisis Mecanico Dinamico (DMA)

El andlisis se realizo en el equipo DMA modelo 2980 TA Instruments, (figura 2.12). Se
elaboraron las muestras conforme a la norma ASTM D4065, con una geometria de 35x12x1.6
mm de longitud, anchura y espesor respectivamente, las cuales se analizaron en un rango de

temperatura de -50 a 120 °C, con una rampa de 5 °C y una frecuencia de 1Hz.

41



Metodologia

Figura 2.12 Equipo DMA 2980 y equipo de enfriamiento.

2.5.3 Microscopia Electronica de barrido (SEM)

El anélisis se desarroll6 en el equipo JEOL JSM-7600TFE, (ver figura 2.13), donde se
observo la dispersion de las fibras de carbono en el polipropileno en sus diferentes aplicaciones,
como en los pellets, moldes de tensién e impacto; con la finalidad de comparar las técnicas de
inyeccion, compresion y extrusion. Ademas, las muestras se recubrieron de oro mediante un
equipo de carga de plasma POLARON SC502, (figura 2.14), ya que las fibras de carbono no

conducen suficientes electrones, para llevar a cabo la prueba.

Figura 2.13 Equipo SEM JEOL JSM-7600TFE
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Figura 2.14 Equipo POLARON SC502

2.5.4 Pruebas mecanicas de tension

La prueba fue conducida mediante una maquina de prueba universal Instron 3365,
(figura 2.15), de acuerdo a la norma ASTM D 638-03 con extensometro dinamico, una carga
de 5 kilo-néwtones a una velocidad de 5mm/ min a temperatura ambiente donde se analizaron
3y 5 probetas moldeadas mediante compresion de 3x3x9 mm. e inyeccion de 1.5x3x9 mm.

respectivamente.

Figura 2.15 Equipo Instron 3365 con extensémetro.
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2.5.5 Pruebas de Impacto

Para esta prueba se analizaron diez probetas de cada composito en un Impactémetro 1zod
CEAST, (figura 2.16), de acuerdo a la norma D 256-04 con un péndulo de 2 Joules. Se determina
que una probeta sufrié una fractura completa, si se separd en dos partes, parcialmente, si
permanece la parte superior pero solo de una esquina, al menos 90°; una incompleta fractura,

menos de 90° y que no sufrié fractura.

Figura 2.16 Impactémetro 1zod CEAST con péndulo de 2 Joules.
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3. Resultados

3.1 Analisis dinamico mecanico (DMA)

El mddulo de almacenamiento de los compositos de polipropileno con fibra de carbono
a diferentes pesos en funcién de la temperatura a una frecuencia de 1Hz son mostrados en la
figura 3.1. Se muestra el dato mecénico dindmico del polipropileno para propdsitos de
comparacion. El médulo de almacenamiento (E”) de los compositos a 1, 3 y 5 partes por cien
(ppc) de fibra de carbono es comparado con y sin anhidrido maleico. Comparandolos a -25, 25
y 75 °C se observa que la incorporacion de la fibra de carbono al polipropileno aumenta hasta

un 50% el esfuerzo del material.

@ 2) PP/1FC
O b) PP/1FC/5MAH
0 ¢) PP/3FC
+ d) PP/3FC/5MAH
a b W ) PP/SFC

10000

* g) PP/5MAH
& h)PP

Modulo de almacenamiento (MPa)
S
o
o
L

100 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
-25 -5 15 35 55 75 95

Temperatura (°C)

Figura 3.1 Mddulo de almacenamiento (E”) del PP sin carga y de los compositos PP/FC con

diferentes pesos y composiciones.

La grafica del polipropileno (PP) se muestra por debajo de las demaés, a -25°C el
maodulo de almacenamiento es 2000 MPa, 875 MPa a 25 °C y 200 Mpa a 75 °C.
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Cuando el PP es reforzado con la fibra de carbono, el médulo de almacenamiento
aumenta a 3000 (50%), 1500 (80%) y 400 (100%) MPa a -25, 25 y 75 °C, para el composito
PP/3FC. El composito PP/5FC/5MAH presenta 2750, 1550 y 400 MPa a -25, 25y 75 °C
respectivamente, es decir, aproximadamente el mismo porcentaje que el composito de 3 ppc
sin modificar. Se esperaria que cada composito con cargas similares obtuviera resultados
cercanos entre si, pero lo que si se presenta es un incremento en comparacion con el PP sin
relleno. Los valores de los compositos restantes son muy cercanos entre ellos, no presentan
variacion significativa como los descritos anteriormente. En general estd grafica demuestra

como aumenta el esfuerzo del material.

El médulo de almacenamiento es mayor cuando la movilidad es limitada o restringida.
Mientras la temperatura se acerca a la region de la temperatura de transicion vitrea, existe una
gran caida en los valores del modulo de almacenamiento indicando la transicion de fase, desde
el estado rigido vitreo donde las moléculas son restringidas hasta a un mayor estado flexible
plastico donde las cadenas moleculares tienen una mayor libertad de movimiento. E’ es la
propiedad mas importante a evaluar cuando se determina la capacidad que porta la carga de un

material compuesto.

El modulo de pérdida (E”), de los compositos PP/FC y del PP sin relleno son
presentados en la figura 3.2. El E” del polipropileno puro aumenta con la adicion de fibra de
carbono para los compositos con y sin anhidrido maléico. Esto indica una mayor viscosidad
del resultado de la restriccion del movimiento molecular debido a la presencia de las fibras.

E” indica la capacidad del material de disipar la energia, a menudo en forma de calor o
reordenamiento molecular cuando existe una deformacion. Esto indica la naturaleza viscosa
del polimero (Green J., Wilkes, 1995). Mientras mas fibras se incorporan, mas lento el flujo y
méas alto el modulo de perdida. Las curvas muestran amplios picos en los rangos de
temperatura de -20 a 20 °C representando la region de transicion en estado vitreo a plastico.
La maxima disipacion de calor por unidad de deformacion ocurre a la temperatura donde E” es
maxima. Por encima de la region de transicion de fase, la disminucion en el médulo de pérdida

es amplia, indicando un descenso en la viscosidad.
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Figura 3.2 Mdédulo de pérdida (E”) del PP sin carga y de los compositos PP/FC con
diferentes pesos y composiciones.

A -20 °C, E” de los compositos aumenta a comparacion del PP puro, a 20 y 80 °C
sigue siendo mayor el médulo de pérdida. Como se observa en la figura 3.2, a 25 °C el E” de
los compositos PP/FC con 1, 3y 5 ppc con y sin polybond fue aumentando a comparacién del
E” del PP puro mientras el pico de temperatura del modulo de perdida es muy cercana a la Ty
del composito, de ahi, puede concluirse que los compositos preparados con fibra de carbono

cambian el valor de Ty a una temperatura mayor.

En la figura 3.3, la grafica de las curvas de tan & se muestra esparcida en un rango de -
10a30°C.

De acuerdo a Harris B. y col., 1993, la incorporacion de las fibras reduce la altura del

pico tan o debido a la restriccion del movimiento de las moléculas del polimero.
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Figura 3.3 Perfiles de tan o del PP sin carga y de los compositos PP/FC con diferentes pesos

y composiciones.

El valor del pico del tan & es cominmente tomado como la temperatura de transicion
vitrea, Ty, del material. Los valores de Tg de los compositos caracterizados se muestran en la
tabla 3.1. La Ty de los compositos de PP/FC comparado con la Ty del PP no muestra cambio
considerable, sin embargo el valor de Ty para el composito con mayor carga y modificado con
polybond resulté mayor, lo que hace suponer que aumentando la cantidad de carga de fibra de
carbono, aumenta el valor de Ty (Rezaei F. y col., 2009). Es decir, esta prueba ofrece una
directa aproximacion para evaluar la adhesion matriz-fibra basada en la contribucion de la

interface al pico de amortiguamiento del tan 6. (Sarasua R. y col., 1995).
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Tabla 3.1 Valores de T, del PP y compositos de PP/FC a diferentes cargas.

Material T, °C
Polipropileno 16
PP/1FC 13
PP/1FC/5SMAH 12
PP/3FC 14
PP/3FC/5MAH 12
PP/5FC 12
PP/5FC/5SMAH 15
PP/SMAH 16

3.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Los valores de las temperaturas de fusion y cristalizacion se muestran en la tabla 3.2.,
donde se realizaron dos corridas de calentamiento y enfriamiento. Los resultados obtenidos
para los compositos de PP/FC con y sin MAH no muestran cambio significativo al ir
aumentando la cantidad de carga a comparacion del PP puro, incluso realizando dos
calentamientos y dos enfriamientos. La adicion del refuerzo a la matriz no afecta la
temperatura de fusion, pero, para la temperatura de cristalizacion va en incremento al ir
aumentando la cantidad de carga. Todo lo anterior tiene probablemente ese efecto debido a la
interaccidn de nucleacion. (Karsli N.G., Aytac A., 2011).

Tabla 3.2 Temperaturas de fusion y cristalizacion del PP y compositos de PP/FC.

Material Temp. de fusion °C Temp. de cristalizacién °C
Polipropileno 158 y 156 116y 107
PP/SMAH 158y 156 113y 103
PP1FC 161y 160 116y 105
PP1FC5MAH 160 y 158 116 y 106
PP3FC 160y 160 116y 105
PP3FC5MAH 159y 157 118y 110
PP5FC 160y 160 118y 109
PP5FC5MAH 159y 159 119y 111

Sin embargo, si a una matriz de polimero cristalina es cargada con fibras, las fibras
tendrén el potencial de modificar las caracteristicas de cristalizacion del polimero. Ya se ha
realizado un gran esfuerzo en investigar el efecto de los rellenos en las caracteristicas de

cristalizacion de varios polimeros termoplésticos. (Nagae S. y col., 1995, Sukhanova T.E. y
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col., 1995). Zhang y col., 2000, estudiaron el efecto de las cargas de HDPE vy fibras de
carbono en la morfologia, cristalizacion y comportamiento de fusion del iPP, encontraron que
la morfologia de las mezclas de iPP/HDPE fue fuertemente afectada debido a la adicién de
FC, pero el pico de temperatura de cristalizacion y el punto de fusion del iPP no son alterados
significativamente por la mezcla. Sin embargo, el grado de cristalinidad del iPP en las mezclas
se redujo. De acuerdo a lo anterior, es importante conocer el porcentaje de cristalizacion de los
compositos, pero, debido a que no existe una diferencia notable, no se considera calcular este

parametro.

3.3 Prueba de tension

Para fines de comparacion, se realizo esta prueba a dos tipos de probeta, una moldeada

mediante el proceso de compresidn, la otra mediante el proceso de inyeccion.

3.3.1 Probetas moldeadas mediante compresion

Los resultados obtenidos del anélisis de tension y elongacion para las muestras

moldeadas mediante compresion se muestran en la tabla 3.3.

Tabla 3.3. Valores de tension y elongacion por compresion.

Material Médulo | Esfuerzoen | Elongacionen | Esfuerzoa | Elongacion
Elastico | la cedencia la cedencia la ruptura enla

(MPa) (MPa) (%) (MPa) ruptura (%)
Polipropileno 1362 37 11 20 91
PP/SMAH 1796 37 7 25 62
PP/1FC 1846 40 9 15 80
PP/1FC/5SMAH 1825 40 8 19 83
PP/3FC 2137 43 6 26 11
PP/3FC/5SMAH 2286 43 6 29 13
PP/5FC 2376 44 5 36 10
PP/5FC/5SMAH 2283 44 5 38 11

En la tabla 3.3. se observa como el esfuerzo de tensién aumenta incrementando el nivel
de carga de fibra de carbono. El nivel de carga de fibra desempefia un importante

comportamiento en el esfuerzo de los compositos, debido a que las fibras de carbdn tienen

50



Resultados

mayor esfuerzo que la matriz de polipropileno. (Rezaei F. y col., 2008). El esfuerzo de tension
del composito con mayor cantidad de fibra y con agente de mezcla se incremento
aproximadamente un 20% comparado con los compositos de polipropileno. Se ha reportado
que una fuerte adhesion interfacial entre la fibra de carbono y una matriz ductil resulta un
mejoramiento en el esfuerzo de tension y el esfuerzo de cedencia en los compositos de
polimero (Chand S., 2000). Es claro que con estos resultados modificando el PP con MAH

mejora la adhesion de los materiales entre la fibra de carbono y el polimero.

También se muestra el modulo elastico de los compositos preparados. EI modulo
elastico de la fibra de carbono es mayor que aquella matriz de PP y PP modificado; en otras
palabras el modulo elastico de los compositos se incrementa al aumentar la fibra de carbono a

un 68% aproximadamente.

Es mas adhiriendo compatibilizador a la matriz se incrementa el valor del modulo
elastico. Incluso se observa que los valores de elongacién al punto de cedencia y ruptura
disminuyen al incrementar la carga de fibra de carbono y de anhidrido maleico. La adicion de
un relleno rigido o fibra restringe la movilidad de las cadenas moleculares del polimero debido

a que las moléculas no pueden moverse libremente.

Por otra parte, los valores del esfuerzo a la ruptura aumentan al incrementar los valores
de carga, la matriz de PP present6 un valor de 20 MPa mientras que el composito con mayor
carga y modificado resultdé capaz de soportar 38 MPa antes de quebrarse. Puede ser por la
formacion de micro rupturas en los compositos (Rowell R.M. y col., 1999). Se sabe que,
cuando el punto de ruptura en el espécimen llega a un nivel critico especialmente alrededor de
las fibras, la matriz no puede resistir la carga aplicada y luego, la ruptura inicia en esas
regiones (Fu S.Y. y col., 2000, Ozkoc G. y col., 2005).

3.3.2 Probetas moldeadas mediante inyeccion

En la tabla 3.4 se muestran los resultados obtenidos para los datos de modulo elastico,
esfuerzo de tension y porcentaje de elongacion de las probetas procesadas mediante inyeccion.
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Tabla 3.4. Valores de tension y elongacion por inyeccion.

Material Modulo Esfuerzo de Elongacion a | Esfuerzoa | Elongacion
Elastico | tensionala la cedencia | la ruptura enla

(MPa) | cedencia (MPa) (%) (MPa) ruptura (%)
Polipropileno 1893 57 16 57 1168
PP/5SMAH 1268 55 14 55 1288
PP/1FC 1409 48 15 48 854
PP/1FC/5SMAH 1287 58 15 58 1186
PP/3FC 1859 60 13 60 1144
PP/3FC/SMAH 1556 49 10 49 935
PP/5FC 2284 55 12 55 1056
PP/5FC/5SMAH 1781 38 10 38 864

En la tabla 3.4 se analiza que el valor del médulo elastico para el polipropileno es
mayor que algunos compositos modificados, menos aquel composito con mayor carga sin
compatibilizante, esto quiere decir que las probetas sufrieron mayor elasticidad a excepcion
del composito PP/5FC. Por otra parte, el esfuerzo de tensién y por ende el esfuerzo de ruptura
son mayores para el composito con 3 ppc sin modificar comparado con el PP, no se muestra
un patron de incremento al ir incrementando la cantidad de fibra de carbono, se piensa gque es
debido a la propiedad elastica del material, por que tanto pudo haber soportado mayor carga
sin estirarse o se estiro lo suficiente como para no oponer resistencia. Es decir, el material se
va deformando en menor porcentaje al ir incrementando la cantidad de carga, pero, varia

conforme a la modificacion del material.

Comparando los valores del mddulo elastico para el polipropileno entre las probetas
procesadas mediante compresion e inyeccion, se observa que se incrementa un 39%. Para el
composito PP/5FC cuyos valores en ambos casos es mayor el modulo, disminuye alrededor de
4%, lo cual es minimo. El esfuerzo de tension por inyeccion también muestra un incremento
de 55% para el PP y un 36% para aquel valor maximo de los compositos con fibra de carbono,

a su vez, el porcentaje de deformacion aumenta con este método de procesamiento.
Cabe mencionar que las probetas mediante compresion fueron realizadas manualmente,

las inyectadas fueron procesadas mediante un equipo de inyeccién, de acuerdo a esto se

prefiere trabajar con el equipo de inyeccion en vez de las prensas manuales de compresion.
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3.4 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

El andlisis de las micrografias se efectud de tres maneras, la primera, las muestras
procesadas por compresion, la segunda, aquellas realizadas mediante inyeccion y la tercera a
los pellets creados por medio de extrusion. Se analizaron las probetas que fueron
caracterizadas por tensién e impacto en el punto de ruptura. AlUn mas, se analizé la orientacién
de las fibras para conocer si se logré una buena dispersion, sin aglomeraciones, y si se reforzé
el material o compositos de polipropileno con fibras de carbono, también en el punto de

ruptura en la seccion transversal.

En la figura 3.4 se muestran las secciones transversales de las probetas de tension

procesadas por compresion para los diferentes compositos de PP/FC.

Como se exhibe en esta, los compositos sin agente de mezcla (lado izquierdo)
presentan una mayor abertura a comparacion de aquellos compositos con agente de mezcla
(lado derecho), esto quiere decir, la fibra de carbono presenta una mayor adherencia debido a

la introduccion del MAH a la matriz de polipropileno.

En la figura 3.5 se muestran las micrografias SEM de los compositos elaborados por

inyeccidn y estudiados en la prueba de tension al punto de ruptura.

Esta despliega similitud entre cada uno de los compositos, pero, comparando estos con
los de la figura 3.4, los compositos procesados por inyeccién presentan mejor acomodo en la
matriz de polipropileno, esto luce en la figura 3.5 f), donde las fibras son cubiertas por la
matriz, lo que deslinda menor capacidad de separarse las fibras de carbono a el material
polimérico al ser procesadas, lo anterior también se visualiza en la figura 3.5 d), cuya

adherencia esta fuertemente ligada entre el refuerzo y la resina macromolecular.
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Figura 3.4 Micrografias de las probetas de tensién por compresion al punto de ruputura:
a) PP/1FC (x430), b) PP/1IFC/SMAH (x450), c) PP/3FC (x370),
d) PP/3FC/5MAH (x370), e) PP/5FC (x300) y f) PP/5SFC/5SMAH (x400).

54



Resultados

Figura 3.5 Micrografias de las probetas de tension por inyeccién en la seccion longitudinal
en el punto de ruptura: a) PP/1FC (x230), b) PP/1IFC/5MAH (x200), c) PP/3FC (x220),
d) PP/3FC/5MAH (x160), e) PP/5FC (x330) y f) PP/5FC/5MAH (x220).
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Las probetas de impacto lzod fueron analizadas en la figura 3.6, para observar la
fractura de las fibras de carbono.

Las fibras de carbono presentan una fuerte adhesion a la matriz polimérica.
Comparando cada uno de los compositos entre si, a) y b) no muestran diferencia destacable,
no lucen aberturas visibles, por otra parte, en c) si presentan separacion las fibras, en cambio
en d) aunque una fibra esta sobre la superficie, esta se fracturd, que es lo que se busca en las

probetas de impacto, no se separo de la resina.

Las rupturas al final de la fibra apoyan el hecho que las fibras han tenido mayor
guebrantamiento que desacoplamiento, lo que afirma una mejor adhesion (Rezaei F. y col.,
2008). En e) y f) a pesar de poseer mayor carga, no presentan diferencia notable, lo cual es
destacable, por que se pensaria que al contener mayor carga habria mayor aglomeracion de
fibras.

La orientacion de las fibras de carbono en las probetas analizadas por compresion e
inyeccion ambas después de la tension y en los pellets después de la extrusién, se observan de
las figuras 3.7 a la 3.12.

En estas es notable la dispersion de las fibras de carbono a lo largo de la superficie de
polipropileno, dependiendo de este factor, se modifican las propiedades mecénicas del
composito, esto se muestra en las tablas 3.3 y 3.4, donde es notable como el valor del esfuerzo
de tensién en los compositos procesados por inyeccion es mayor que aquellos por compresion,
esto nos da a entender que el proceso de inyeccion ayuda a una mejor dispersién comparado
con el proceso de compresion. También se vislumbra que no existe una aglomeracion a
subrayar entre las fibras de carbono y la matriz en los compositos inyectados y comprimidos, a
su vez, que las fibras estan concentradas dentro de los pellets y no fuera de estos como se

aprecia en la figura 3.8 c).
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2.00kV LEI M

2.00kV LEI

Figura 3.6 Micrografias de las probetas de impacto en la seccion transversal
en el punto de ruptura: a) PP/1FC (x370), b) PP/1LFC/5MAH (x400), c) PP/3FC (x650),
d) PP/3FC/5SMAH (x330), ) PP/5FC (x500) y f) PP/SFC/5SMAH (x370).
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Figura 3.7 Orientacion del composito PP/1FC por: a) compresion (x65), b) inyeccion (x45) y
c) extrusion (x100).

58



Resultados

2.00kvV LEI

2.00kV LEI

Figura 3.8 Orientacion del composito PP/1LFC/5MAH por: a) compresién (x100), b) inyeccion
(x55) y ¢) extrusién (x110).
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2.00kV SEI

Figura 3.9 Orientacion del composito PP/3FC por: a) compresion (x75), b) inyeccion (x85) y
C) extrusion (x45).
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Figura 3.10 Orientacion del composito PP/3FC/5MAH por: a) compresion (x130),
b) inyeccion (x85) y c) extrusion (x40).
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2.00kV LEI

Figura 3.11 Orientacion del composito PP/5FC por: a) compresion (x160), b) inyeccion
(x100) y c) extrusion (x180).
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2.00kV SEI

Figura 3.12 Orientacion del composito PP/5FC/5MAH por: a) compresion (x270),
b) inyeccion (x180) y c) extrusion (x55).
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De las figuras 3.7 a 3.12 es notable la dispersion de las fibras de carbono a lo largo de
la superficie de polipropileno, dependiendo de este factor, se modifican las propiedades
mecanicas del composito, esto se muestra en las tablas 3.3 y 3.4, donde es notable como el
valor del esfuerzo de tension en los compositos procesados por inyeccion es mayor que
aquellos por compresion, esto nos da a entender que el proceso de inyeccion ayuda a una
mejor dispersion comparado con el proceso de compresion. También se vislumbra que no
existe una aglomeracion a subrayar entre las fibras de carbono y la matriz en los compositos
inyectados y comprimidos; a su vez que las fibras estan concentradas dentro de los pellets y no

fuera de estos como se aprecia en la figura 3.8 c).

3.5 Prueba de impacto lzod

El trabajo de fractura de los compositos de PP/FC se presentan en la figura 3.13. La
energia de impacto de los compositos incrementa con el incremento de carga, pero, la energia
de impacto de la matriz es mayor, resulto ser 47 J/m. Esto indica que las fibras juegan un papel
dominante en terminos de energia de fractura. Por otra parte, las energias de impacto de los
compositos modificados van desde 40 J/m cargado con 1ppc y 45 J/m con 3ppc, pero para
5ppc decrece a 34 J/m, debido a que el material presentd mayor tendencia a estirarse y no a
soportar mayor energia. La baja fuerza de impacto de los compositos sin modificar podria ser
debido a la presencia de muchas terminaciones en las fibras de los compositos, que inducen la
iniciacion de ruptura y ademas incrementan el potencial de falla. El esfuerzo se concentra en
regiones alrededor de las terminaciones de las fibras, pobres areas de adhesion, huecos,
grietas, muescas, y otras regiones donde las fibras estan en contacto con alguna otra (Rezaei F.
y col., 2008). Es decir, la energia de impacto de los compositos de PP/FC es menor en
comparacion con la matriz, lo cual concluye que se logra mayor elasticidad en estos que

resistencia a la fractura.
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Figura 3.13 Energia de impacto Izod contra partes por cien de FC de los compositos de
PP/FC.
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Conclusiones

Se fabricaron compositos de PP/FC con tres cargas de fibra de carbono, modificadas y
no modificadas, se empled polipropileno mezclado con un porciento en peso de anhidrido
maleico como agente de mezcla. Los andlisis dindmico mecanico, calorimetria diferencial de
barrido, microscopia electronica de barrido, tension-elongacién y energia de impacto izod

fueron investigados.

Del anélisis dinamico mecéanico E’ y E’” aumentan al aumentar la cantidad de carga
alrededor de 60% en promedio, pero la Ty de los compositos de PP/FC es menor que la de PP,
desde 12 hasta 16 °C respectivamente, lo cual se asume que existe un cambio quimico en la

mezcla.

En la calorimetria diferencial de barrido no se observa cambio significativo aumentar
la cantidad de carga en comparacion con el PP puro. La adicién del refuerzo a la matriz no
afecta la temperatura de fusion, pero, la temperatura de cristalizacion va en incremento al ir
aumentando la cantidad de carga de 116 a 119 °C. Lo cuéal confirma el cambio quimico en los

compositos.

En el andlisis de tension y elongacion demuestra que las probetas procesadas por
inyeccidn obtienen mayores resultados que las probetas procesadas por compresion, por que se
logra un incremento del esfuerzo de tensién al 55% para el PP y 36% para los compositos de
PP/FC, 39% para el modulo elastico y 5% de elongacion a la cedencia. Es decir, en el proceso
de inyeccion se logra mayor elasticidad al material y en el proceso de compresion, se obtiene

mayor resistencia al esfuerzo de tension.

La microscopia electronica de barrido expone que las probetas inyectadas presentan
mayor adherencia y mejor orientacion en la matriz de polipropileno en comparacion con las
probetas por compresion, a su vez, se percibe que las fibras presentan dispersion y orientacion

por medio de extrusion.
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La energia de impacto de los compositos de PP/FC es menor en comparacion con la

matriz, lo cual concluye que se logra mayor elasticidad en estos que resistencia a la fractura.

En estudios posteriores se piensa analizar el enlace quimico entre las fibras de carbono,
el polipropileno y el anhidrido maleico, posteriormente modificar la cantidad de este ultimo y
la cantidad de carga, para conocer el porcentaje que se puede incrementar sin obtener un
composito de gran costo.
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