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Resumen

El principal objetivo de esta tesis es analizar la influencia de la temperatura
y del tipo de matriz en dos materiales compuestos de calidad aeronautica en uno
de los modos de dano con mas influencia en la pérdida de propiedades mecéani-
cas en este tipo de materiales, y que es la presencia de grietas interlaminares
susceptibles de generar fenémenos de deslaminacién tanto solicitacion estatica
como dindmica. Para ello se ha realizado un anélisis experimental donde probe-
tas normalizadas de ambos materiales (tipo DCB) han sido sometidas al proceso
de deslaminacién en modo I de fractura bajo cargas estaticas y dinamicas. Am-
bos tipos de ensayo se realizaron empleando diferentes temperaturas en funcién
de las posibles condiciones de servicio del material: 20, 50, 90°C (temperaturas
que puede alcanzar la aeronave estacionada) 0, -30 y -60°C (temperaturas de
la aeronave en vuelo).

Los composites analizados estan formados por el mismo refuerzo unidirec-
cional de fibra de carbono (tipo AS4) y diferentes tipos de matriz: uno con
matriz de resina epoxi tipo 3501-6 y el otro con matriz de resina epoxi tipo
8552, modificada para aumentar su tenacidad. Ambos laminados (AS4/3501-6
y AS4/8552) poseen la misma configuracién de laminado, [0°];6/,, con un in-
serto en el plano medio como iniciador artificial de la deslaminacién.

Bajo modo I y solicitacion estatica se obtuvieron las tasas de relajacion de
energia necesarias para iniciar la deslaminacién (Gj¢) y la tenacidad durante
la propagacién de la grieta (G4"?). Para ambas etapas de ensayo y para todo
el rango de temperatura analizado, el material de matriz 8552 presentd valores
de tenacidad superiores a los alcanzados por el material AS4/3501-6, ofreciendo
por lo tanto un mejor comportamiento mecanico frente a deslaminacién en mo-
do I de fractura, obteniendo en general valores de tenacidad mas elevados con el
incremento de la temperatura de ensayo. Se comprobd, para ambos materiales,
que la temperatura tiene una influencia significativa en su comportamiento a
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RESUMEN VI

fractura, si bien esta fue mas notable en los ensayos realizados para el material
AS4/3501-6.

De los resultados obtenidos en la experimentacién realizada bajo cargas
ciclicas se observé un comportamiento similar al obtenido en los ensayos pre-
vios, estdticos, donde el material AS4/8552 ofrecia una mayor resistencia a la
deslaminacién tanto en la iniciacién de la deslaminacién como durante la pro-
pagacion de la grieta a fatiga para todo el rango de temperatura considerado.
También se observé una mayor resistencia a la deslaminacién con el aumento
de la temperatura de ensayo dado que ambos materiales presentaron un com-
portamiento mas ductil de la matriz de la que tienen a temperatura ambiente.
Para el material de matriz 8552 fue necesario aplicar un mayor numero de
ciclos de solicitacién para iniciar la deslaminacién (N,) y su resistencia a la
deslaminacion (G pq.) fue mas elevada para todas las temperaturas de ensayo.
Un comportamiento similar se obtuvo durante la propagacién de la deslamina-
cion a fatiga, donde el material de matriz 3501-6 ofrecié, durante esta etapa de
ensayo, valores de tenacidad inferiores y velocidades de propagacién de grieta
superiores para todo el rango de temperaturas analizado. Cabe destacar, que
durante los ensayos realizados a fatiga la influencia de la temperatura es mas
importante debido a la mayor duracién de los ensayos y por tanto el mayor
tiempo de exposicién al efecto térmico.

Para analizar en detalle el fenémeno de deslaminacion bajo modo I de frac-
tura se realizé un andlisis fractografico (SEM) de las superficies de fractura
de las probetas ensayadas previamente con el fin de correlacionar los micro-
mecanismos de fractura observados con los resultados obtenidos en el anélisis
experimental. Los resultados obtenidos en este analisis microscopico muestran
una buena concordancia con los resultados obtenidos durante el procedimiento
experimental.



Abstract

The main objective of this thesis is to analyze the influence of the tem-
perature and the type of matrix in two aircraft quality composites in one of
the damage modes with more influence on the loss of mechanical properties, in
such materials, and that is the presence of interlaminar cracks which generate
delamination phenomena both static solicitation as dynamic. For this, it has
conducted an experimental analysis where, specimens standard of both mate-
rials (type DCB) have been subjected to the process of delamination in mode
I fracture under static and dynamic loads. Both types of test were performed
using different temperatures depending on the possible conditions of service
of the material: 20, 50, 90°C (different estimated temperatures of the aircraft
parked) 0, -30 and -60°C (different estimated in-flight temperatures aircraft).

The analyzed composites are formed by the same carbon fiber unidirectional
reinforcement (type AS4) and different types of matrix: one with epoxy resin
matrix type 3501-6 and the other with epoxy resin matrix type 8552, modified
to increase its toughness. Both laminates (AS4/3501-6 and AS4/8552) have the
same laminate configuration, [0°],4/5, with an insert in the midplane as artificial
initiator of the delamination.

The interlaminar fracture toughness at crack onset (Gy¢) and the tough-
ness during crack propagation (G7"") were obtained under mode I and static
solicitation. For both stages of test and for all the analyzed temperature range,
the matrix 8552 material presented higher toughness values to those obtai-
ned by AS4/3501-6 material offering therefore, a better mechanical behavior
against delamination under mode I fracture, generally obtaining higher tough-
ness values with increasing test temperature. For both materials, was found
that temperature has a significant influence on fracture behavior, although this
was most noticeable in tests made for AS4/3501-6 material.
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Abstract VIII

Of the results of the experimentation conducted under cyclic loading it was
observed a similar behavior to that obtained in previous static tests, where
AS4/8552 material offered a greater resistance to the delamination in the onset
of delamination and during the propagation of the crack to fatigue for the wide
temperature range considered. Also a greater resistance to delamination with
the increase of the test temperature was observed since both materials presented
more ductile matrix behavior that at room temperature. For the 8552 matrix
material is necessary to apply a greater number of cycles of load to start the
delamination (N,) and its resistance to delamination (Gma,) is higher for all
test temperatures. A similar behavior was obtained during the fatigue propaga-
tion of the delamination, where the matrix 3501-6 material offered, during this
stage test, lower toughness values and higher velocities of crack propagation for
all the temperature analyzed. It should be noted, that during the fatigue tests
carried out, the temperature influence is more important due to the longest
duration of test and therefore the longer exposure to the thermal effect.

To analyze in detail the phenomenon of delamination under mode I frac-
ture, a fractographic analysis (SEM) of the fracture surfaces of the specimens
previously tested was performed in order to correlate the fracture micromecha-
nisms observed with the results of experimental analysis. The results obtained
in this microscopic analysis show a good consistent with the results obtained
during the experimental procedure.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Antecedentes

En términos generales, un material compuesto (también conocido como com-
posite) es aquel que estd constituido por dos, o més, componentes formando uno
solo y cuyas propiedades son superiores a las que tiene cada uno por separado,
permaneciendo perfectamente identificables en la masa del elemento. Los prin-
cipales constituyentes que forman parte de un material compuesto son la fibra
y la matriz, pero existen otros tipos de componentes como cargas y aditivos
que dotan a estos materiales de caracteristicas peculiares para cada tipo de
fabricacién y aplicaciéon. En la tabla 1.1 se presentan las principales materias
primas que pueden formar parte de un material compuesto [1].

Tabla 1.1: Materias primas que puede componer un material compuesto [1].

La matriz es el componente que envuelve y liga las fibras repartiendo los
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esfuerzos. Las matrices habituales que forman parte de los compuestos se pueden
agrupar fundamentalmente en dos tipos: organicas o inorganicas, en la tabla 1.2

se indican los tipos mds frecuentes.

Tabla 1.2: Matrices habituales de un material compuesto [1].

La fibra es el componente de refuerzo del composite. Aporta resistencia
mecanica, rigidez y dureza y es determinante en la obtencién de las principales
propiedades mecanicas. Las caracteristicas mas sobresalientes de las fibras que
componen estos materiales son su alta resistencia a la traccion especifica y su

elevado médulo eldstico especifico, figura 1.1.

En funcién del material base a partir del cual se obtienen, las fibras pueden
ser: de origen mineral (cerdamicas, metalicas y de origen inorgénico) y de origen

orgédnico (aramida, polietileno).
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Figura 1.1: Comparacién de las caracteristicas de diferentes tipos de fibras [2].
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De las diferentes clasificaciones que se pueden hacer de los materiales com-
puestos, quizas las mas importantes pueden ser:

» en funcién de la geometria del refuerzo: particulas (se logran propiedades
uniformes en toda la masa del compuesto), ldminas o fibras (comporta-
miento en funcién de la direccién de las cargas respecto a la de las fibras),
figura 1.2.

= en funcién del tipo de matriz: polimérica (resina temopldastica o termoes-
table), mineral o metalica [3].

Fiber composites

Figura 1.2: Tipos de compuestos basados en la geometria del refuerzo: materiales
compuestos reforzados con particulas (PC, Particulate Composites), con escamas
(F-RC, Flake Reinforced Composites) o con fibras (FRC, Fiber Reinforced
Composites) [4].

Los materiales compuestos reforzados con fibras (FRC) suponen una evolu-
cion frente a los materiales tradicionales debido a los beneficios que proporciona
su estructura ortétropa. Esta cualidad permite orientar las fibras en las direc-
ciones en las que actian los esfuerzos dominantes. De esta manera, con los
composites no sélo se trabaja sobre la geometria con objeto de dimensionar
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una estructura eficiente, sino que también se disefia la propia estructura del
material definiendo la orientacién de las capas y el espesor de las mismas.

Las fibras pueden estar totalmente alineadas, tener orientacién aleatoria en
el plano o tener orientacién aleatoria en todas las direcciones posibles. Las dis-
posiciones de fibras més utilizadas son: fibras cortas orientadas aleatoriamente
(similares propiedades en todos los sentidos) y fibras largas orientadas segin
algin patrén (tejidos o fibras continuas paralelas).

1.1.1. Resena historica. Aplicaciones.

Los materiales compuestos no son materiales nuevos, sino que se llevan em-
pleando desde la Antiguedad e incluso hay ejemplos de estos materiales en la
naturaleza como son los huesos y la madera, etc.

En la literatura existen diversos ejemplos del uso de composites fabricados
por el hombre a lo largo de la historia. El adobe es una pieza para construccion
hecha de una masa de barro mezclada con paja, moldeada en forma de ladrillo y
secada al sol; con ellos se construyen paredes de variadas edificaciones. La técni-
ca de elaborarlos y su uso estdn extendidos por todo el mundo, encontrandose
en muchas culturas que nunca tuvieron relacién. En el Antiguo Egipto (5000
a.C.) se empled frecuentemente el adobe, elaborado con limo del Nilo, en la
construccion de casas, tumbas, fortalezas e incluso palacios. Otro ejemplo de
material compuesto cominmente utilizado es el hormigén armado, cuya inven-
cién se atribuye al constructor Willian Wilkinson (Inglaterra) en 1854. En la
tabla 1.3 se presenta una amplia clasificacion de los materiales compuestos,
segtin D.Hull [5].
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MATERIAL MATRIZ FIBRAS
RESINAS FIBRAS
EN LA NATURALEZA MADERA NATURALES DE CELULOSA
EN EL CUERPO HUESOS CEMENTO FIBRAS
HUMANO CALCICO DE COLAGENO
ADOBE BARRO PAJA
. CRINES
ANTIGUEDAD YESO ARMADO YESO DE CABALLO
HORMIGON o ARMADURAS
ARMADO HORMIGON DE ACERO
INVENS;?& I:KMANA AMIANTO MORTERO AMIANTO
CONSTRUGCION CEMENTO CEMENTO
MORTEROS Y
MODERNAS HORMIGONES MORTERO ?(C)Eg?é\r/{i]éilso
FIBROSOS *
HORMIGON
, MORTERO DE VIDIRO
YESO ARMADO YESO POLIMERICAS
VIDRIO CARBONO
COMPOSITES RESINA ARAMIDA
POLIMERICAS

Tabla 1.3: Clasificacién de los materiales compuestos [5].

A pesar de que estos materiales han sido conocidos de diversas formas a lo
largo de la historia de la humanidad, la historia de los composites modernos co-
mienza probablemente en 1937 cuando se inicié el comercio de fibra de vidrio en
Estados Unidos por la empresa Owens Corning Fiberglass Company, principal-
mente para industrias aeronauticas y la fabricacién de componentes eléctricos.
Otras industrias como la marina, se adaptaron rapidamente a esta tecnologia,
el primer barco reforzado con fibra se construyé en el ano 1942. Desde la década
de 1970, las aplicaciones de estos materiales se han incrementado ampliamente
debido al desarrollo de nuevas fibras como la fibra de carbono, boro o aramida
y el uso de nuevas matrices, fabricadas a partir de metales y cerdmicas [4].

Entre las principales ventajas de estos materiales se pueden citar: bajo peso,
alta durabilidad, rigidez y resistencia, adaptacion en la fabricacién de partes
y estructuras, disminuciéon de las operaciones de mantenimiento, se facilita el
reciclado, se pueden emplear a temperaturas relativamente altas y mejora las
propiedades tribolégicas y resistencia a la corrosién.

Con materiales compuestos reforzados con fibras (FRC) se alcanzan resisten-
cias comparables a las obtenidas en metales. Con resinas epoxidicas reforzadas
con fibras de grafito las resistencias se pueden comparar con los aceros de mayor
resistencia. Si se comparan las relaciones resistencia/peso y rigidez/peso (para
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aplicaciones en donde el bajo peso es muy relevante) en compuestos reforzados
con fibras se obtienen relaciones muy superiores a los metales estructurales,
figura 1.3.

120 —

Kevlar/epoxy

100 |~

Glass/epoxy

80 I~

Specitic strength (mm)
(=)
o=
|

1040 steel

Noncomposites Composites

Figura 1.3: Comparacién de resistencias entre materiales compuestos y algunos
metales estructurales (http://fog.ccesf.cc.ca.us).

Estas caracteristicas son muy importantes en industrias como el transporte
ya que, al reducir el peso en la estructura, se incrementa su eficiencia y se
obtiene un ahorro de energia. Aunque, gracias a las ventajas que proporcionan
este tipo de materiales en comparacion con los materiales convencionales, como
el acero, se ha desarrollado un amplio abanico de aplicaciones que ofrecen en
diferentes industrias: aerondutica, aeroespacial, transporte terrestre (automévil
turismo, vehiculos industriales, autobus y ferrocarril), marina, industria militar
(tubos lanza-misiles, placas para blindaje, etc.), energia (turbinas, generadores),
construccion e ingenieria civil, industria del petrdleo, deportes o electrénica,
figura 1.4.
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Falcon 9 (SpaceX) KC 518 (CH Composite Helicopters International) Molinos eolicos

Buque Esbern Snare Automovil (Audi MSF)

Material deportivo

Figura 1.4: Ejemplos de elementos fabricados con materiales compuestos en diferentes
industrias.

Los materiales compuestos de fibra de carbono/epoxi son los que presentan
las mejores propiedades mecanicas con mas bajo peso y son, por tanto, habi-
tualmente utilizados en aplicaciones de alta tecnologia en general. En la figura
1.5 se presenta un grafico de uso aproximado de composites a base de polimeros
en diferentes sectores industriales.
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Appliance
& business

Transportation

Corrosion- rt-sistﬂnl\
equipment \

Construction

Figura 1.5: Uso aproximado de materiales compuestos a base de polimeros
(www.socplas.org [4]).

En los ultimos anos ha habido un rapido crecimiento de estos materiales,
los cuales han ido reemplazando a otros materiales convencionales, en especial
a los metales.

La industria aerondutica es una de las mayores beneficiarias de esta tec-
nologia. Sin embargo, a pesar de su probada eficacia, la introduccién de los
materiales compuestos en el d&mbito aerondutico tuvo un desarrollo lento por
cuestiones de seguridad, debido fundamentalmente a la falta de precedentes y
a la incertidumbre sobre su comportamiento a largo plazo bajo condiciones de
operacion. Los materiales compuestos se introdujeron inicialmente en zonas po-
co comprometidas de la estructura y posteriormente en estructuras de mayor
responsabilidad como estabilizadores de cola, alerones, etc.

Las ultimas décadas han sido decisivas para la maduracién de la tecnologia
de los materiales compuestos avanzados. Dos buenos ejemplos de esta afirmacién
se encuentran en las principales empresas fabricantes de aviones para uso civil
en el mundo: los consorcios europeos y americanos Airbus y Boeing, figura 1.6.



Capitulo 1. Introduccion 9

B0
50
8
&
40
a
E
8
i 30
&
]
e
< 20
E AT A
- L]
= 10 u B A
10 . L . m ,
e = Airbus
L 7 » - Eohy |
; = = e
1880 1885 1990 1985 2000 2005 2010 2015

Figura 1.6: Evolucién del uso de materiales compuestos en aeronaves civiles de Airbus
y Boeing (www.madridmasd.org).

La tltima aeronave civil de Airbus, el A350, contiene hasta un 53 % en
peso de materiales compuestos (carbono, vidrio, materiales hibridos metal-
compuesto, etc.) utilizados en alas, superficies sustentadoras e incluyendo sec-
ciones de fuselaje fabricadas integramente con ellos, mediante tecnologias avan-
zadas y altos rendimientos en la cadencia de produccion, figura 1.7. Por su
parte, el Boeing 787 Dreamliner reclama el puesto de honor correspondiente
a ser el primer avion de ese tamano con un fuselaje fabricado en materiales
compuestos de carbono, con un contenido del 50 % de materiales compuestos.
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® Material Compueste  ®Aluminio ®Titanio ®mAcero ®Otros

Figura 1.7: Distribucién de material en peso en la aeronave Airbus A350 XWB
(www.airbus.com).

1.1.2. Mecanismos de dano en materiales compuestos reforza-
dos con fibras. Fallo por deslaminacion.

El gran aumento del uso de los materiales compuestos en los tltimos anos ha
dado lugar a la necesidad de un mejor conocimiento de los mecanismos de dano
y fallo de este tipo de materiales, ya que a pesar de las ventajas que ofrecen,
tiene algunas limitaciones respecto a los materiales convencionales.

Estas limitaciones se basan en el hecho de que los composites estén formados
a partir de dos o méds componentes, a diferencia de los materiales monoliticos
convencionales que se consideran un sistema homogéneo.
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Los principales mecanismos de dafio de los materiales compuestos reforzados
con fibras se dividen, por tanto, en funcién de la escala a la que se analiza el
material:

= KEscala microscopica: a esta escala los micromecanismos actidan en la fibra
(rotura a traccién y pandeo o torsién por compresién), en la matriz (rotu-
ra transversal, longitudinal y fallo por agrietamiento angular entre capas
“angle-ply cracking” y por degradacién de la matriz debido a causas am-
bientales como la absorcién de radiacién, temperatura y humedad) y en la
intercara fibra/matriz (deslizamiento fibra-matriz, DFM, “debonding”),
figura 1.8.

= KEscala macroscopica: a esta escala las laminas que componen el material
compuesto se consideran quasi-homogéneas, los principales macromeca-
nismos son la iniciacién y propagacion de grietas entre las capas del la-
minado. La separacién a lo largo de la intercara de las capas del material
es uno de los principales modos de fallo de los materiales compuestos. Es-
te mecanismo, comunmente conocido como deslaminacion es el principal
mecanismo de dano que se analiza en el presente trabajo, 1.9.

+Static strength prediction
* Creep/fatigue life prediction

* Constitutive relation

Micromechanics :‘; f@ .ro _-:m * Failure criterion

« Master curve

Fiber Interface Mntrhj Unit Cell
i
Constituents

Figura 1.8: Jerarquia de procedimiento de anélisis basado en los micromecanismos de
estructuras de composites (www.wikipedia.org).
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Figura 1.9: Ejemplos de deslaminacién en aeronave A310 (Airbus).

Los tipos de dafios que se producen, su distribucién y sus posibles inter-
acciones dependen de muchos parametros, como las propiedades del sistema
fibra/matriz, el proceso de fabricacién (curado y apilamiento del laminado) o
las condiciones ambientales.

Aunque es necesario distinguir claramente el estudio del comportamiento de
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los compuestos cuando estan sometidos a cargas estaticas de cuando lo estan
a cargas ciclicas, en los dos casos se observan los mismos mecanismos de dano
que conducen a la degradacién del compuesto [6].

Introduccion a la deslaminacion

El presente trabajo, centra su atencién en el fenémeno de deslaminacién
o fractura interlaminar, que es uno de los principales mecanismos de fallo en
los materiales compuestos reforzados con fibras (FRC). Este tipo de fallo es
inducido por tensiones interlaminares y de cortadura que se producen debido a
diversos factores como: efectos de bordes libres, discontinuidades estructurales,
perturbaciones localizadas durante el proceso de fabricacién o en condiciones de
trabajo, como impacto por caida de objetos, perforaciones durante el proceso
de fabricacién, variaciones de la humedad o temperatura y mecanismos de fallo
internos como el agrietamiento de la matriz [7]. En la figura 1.10 se presentan
algunos de los factores que pueden producir fracturas interlaminares.

free edge notch (hole) ply drop bonded joint

bolted joint

- —
|+ |
l=I
impact pressure, p
* ot AL |
i | { ]
| 0 \ { AN [
Fs h N
delamination delamination

Figura 1.10: Posibles fuentes de iniciacién de la deslaminacién [8].
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Oculta a inspecciones visuales superficiales, la deslaminacién aparece fre-
cuentemente entre las capas del compuesto y puede empezar a desarrollarse en
respuesta a un apropiado modo de carga, reduciendo drasticamente la rigidez
de la estructura y, por lo tanto, su vida ttil. Se han desarrollado métodos de
ensayo y configuraciones de probetas especiales para la evaluacién del compor-
tamiento a fractura de los compuestos reforzados con fibras con un enfoque en
la determinacién de la tenacidad a la fractura interlaminar (ITF, Interlaminar
Fracture Toughness). Dependiendo de la carga exterior y los correspondientes
movimientos relativos de la superficie de grieta posibles, se pueden distinguir
entre tres modos principales de carga que difieren en el movimiento relativo de
las superficies de grieta, como se representa en la figura 1.11.

}

¢ Modo I: Modo II: Modo I
Apertura Cizalla en el plano Cizalla fuera del plano

Figura 1.11: Principales modos de carga: Modo I , Modo II y Modo III.

Modo I o modo de apertura, en el cual la grieta se abre debido a la apli-
cacién de tensiones normales al plano de fractura. Modo IT o modo deslizante,
en el que debido a la aplicacién de tensiéon cortante en el plano de fractura,
se producen desplazamientos longitudinales de las superficies en dicho plano,
y modo III o modo de rotura transversal, que corresponde al desplazamiento
de las superficies de fractura en sentidos opuestos, debido a la aplicacién de
tension cortante en planos diferentes al plano de fractura [9].

Los mecanismos de fractura por deslaminacion en régimen estatico y a fa-
tiga de estos materiales son objeto de amplio estudio en la actualidad ya que,
debido a la complejidad que presentan, atin hoy en dia estos mecanismos no
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estan explicados en toda su extension.

El modo I, modo IT y modo mixto I/II de carga son los que tienen la ma-
yor importancia en la practica. El modo I es el que presenta la condicién de
carga mas critica y es, por tanto, uno de los que mas interés experimental tiene.

El analisis experimental de la deslaminacion tanto en regimen estatico como
a fatiga, tanto a temperatura ambiente como a elevadas y bajas temperaturas,
es un campo de estudio fundamental para comprender y predecir este tipo de
fallos, asi como para el desarrollo de este tipo de materiales y es el marco de
estudio en el que se encuadra este trabajo.

1.1.3. Principios de la mecanica de la fractura elastica lineal.

La Mecéanica de la Fractura caracteriza la rotura de materiales bajo la in-
fluencia de defectos e imperfecciones que existen en todos los componentes
reales. Una carga externa puede iniciar una grieta a partir de esos defectos.
La primera teoria para explicar la rotura de sélidos fisurados, la Mecanica de
la Fractura Eldstica Lineal (MFEL), fue propuesta incialmente por Griffith en
1920 [10], el cual desarrollé una teoria fundamental para predecir la resistencia
a fractura a partir de los trabajos de Inglis sobre el cédlculo de los tensiones
alrededor de agujeros elipticos [11]. La MFEL proporciona los principios basi-
cos para la mayoria de las investigaciones realizadas en compuestos poliméricos
reforzados con fibras (FRP).

Griffith realizé una aportacién significativa a la mecanica de la fractura al
establecer que la fractura es un proceso de transferecncia de energia. La energia
de fractura proviene de la energia potencial almacenada en el cuerpo que a su
vez es producto de las cargas aplicadas. Segun Griffith una grieta comenzara a
propagarse cuando la rapidez de la liberacion de la energia elastica iguale a la
rapidez de creacién de energia de superficie al crecer una grieta. El cambio de
energia (AU) en el cuerpo agrietado es:

AU =E,—4-c- s (1.1)

donde FE), es la energia potencial almacenada y 4 - c- s es la energia de
superficie creada en una grieta de longitud c.
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A la larga, a pesar de que los cédlculos para materiales muy frégiles fueron
muy aproximados, la férmula de Griffith no resulté ser muy préctica por la
dificultad para evaluar la energia de superficie de una fisura, ademaés de que en
la fractura siempre hay una porciéon de deformacién plastica que incrementa la
demanda de energia y que no es considerada en este modelo.

En 1950, Irwin [12] replanteé el postulado de Griffith y propuso que la rapi-
dez de liberacién de energia de un cuerpo agrietado, debe igualar a la resistencia
a la fractura, para que una grieta se propague de manera espontdnea y a una
velocidad tal que fuera practicamente imposible detenerla. A la propagacién
de la grieta para estas condiciones Irwin la llamé inestabilidad y consecuente-
mente, cuando una grieta en un cuerpo bajo carga no se propaga, se dice que
esta en estabilidad.

La base de esta propuesta es que toda la energia de disipacién asociada con
el proceso de fractura y la deformacién que ocurren es lineal eldstica. La MFEL
asume que un cuerpo lineal elastico contiene una grieta afilada y describe la
variacién de energia que ocurre en ese cuerpo cuando se somete a un incremento
en la superficie de la grieta. El pardmetro que describe esta energia se denomina
tasa de relajacién de energia, G, y se define como el cambio diferencial de energia
elastica por unidad de area generada en el crecimiento de la grieta:

G = a (1.2)
dA

donde dU es la variacién de la energia eldstica almacenada y dA es el incre-
mento de la superficie de la grieta. Para impulsar el crecimiento de la grieta se
necesita una cierta liberacion de energia para superar la denominada resistencia
a la fractura o tasa de relagacion de energia critica, G¢. Por tanto, la tasa de
relajacién de energia critica en el momento de fractura se puede expresar como:

au

G=|~_
‘B-da

| = Geo (1.3)

donde a es la longitud de grieta para una probeta de ancho uniforme, B. G
se determina a partir de la carga y la geometria del cuerpo agrietado mientras
que G¢ es una propiedad del material y es la energia por unidad de area nece-
saria para crear una nueva superficie de grieta.
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Un aspecto importante de la resistencia a la fractura es su dependencia con
el crecimiento de grieta. De ahi, que el grafico que representa la G¢ en funcién
del incremento de grieta Aa se denomine curva de resistencia o curva R, figura
1.12.

A

plateau
(meseta)

.

\ Iniciacion

Aa

Figura 1.12: Curva de resistencia, curva R [13].

La forma de la curva R depende del comportamiento del material y en me-
nor medida de la configuracién de la estructura agrietada. Si la forma es plana
como la linea punteada de la figura, el material ofrece una resistencia constante
con el crecimiento de grieta (material fragil ideal). Una curva creciente con el
incremento de la fisura (linea sélida de la figura) se caracteriza a menudo, por
el valor de iniciacién de la grieta. Los polimeros reforzados con fibras, normal-
mente, presentan curvas crecientes. Este efecto se produce habitualmente por
condiciones no lineales en el frente de grieta y a la formacion de puentes de
fibra, fenémeno caracteristico de los FRP de refuerzo unidireccional [13, 14].

Los valores de iniciacion suelen ser los mas bajos y son considerados los
mas criticos. La mayoria de las curvas R tienden a estabilizarse a un valor
umbral (plateau) considerado limite superior de G¢. Cada tipo de geometria
de probeta utilizada, debe ser calibrada, para que las mediciones de energia de
la fractura puedan ser expresadas como G¢. Para ello se mide la flexibilidad de
las probetas, C' (rigidez invertida) en funcién de la longitud de la grieta a y se
relaciona mediante la siguiente ecuacién:
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P2 dC

—_— ﬁ * % (1.4)

donde P es la carga aplicada a la probeta [13].

Otra propuesta para determinar la tenacidad a la fractura de materiales
ademéas del balance energético, es la que describe el campo tensional en el
frente de grieta, figura 1.13. Esta aproximacion al problema suele tener una
mayor aplicacién préactica para resolver problemas planteados en ingenieria.

Gliel:l_______:__:::—- S

Figura 1.13: Tensiones que actian en un elemento cercano a la punta de una grieta de
un material eldstico [12].

De acuerdo con esta propuesta, ciertas tensiones singulares se concentran en
el frente de grieta. Esto conduce a la formacién de una zona plastica y por tanto,
a un comportamiento elasto-plastico, figura 1.14, al contrario de lo considerado
en la MFEL.
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/ de las tensiones

elasticas
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de fractura
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Figura 1.14: Ilustracién esquemadtica del campo de tensiones locales en el frente de
grieta (adaptado de [15]).

La distribucion de tensiones alrededor de cualquier grieta, en una estructura,
es similar y depende sélo del parametro 7y del angulo medido desde la linea de
grieta. La diferencia entre un componente agrietado y otro estd en la magnitud
de los esfuerzos del pardmetro del campo de tensiones, que se defide como factor
intensidad de tensiones, K. Siempre y cuando la zona plastica sea menor que
la longitud méds pequena de la probeta, la MFEL puede ser aplicada [16]. Se
puede definir K como:

K=o -vy7m-a- fla/w) (1.5)

donde o es la tensién, w el ancho de la probeta y fla/w) un factor de
correccién de forma. Para metales y polimeros, la tenacidad a la fractura a
menudo se expresa en términos de factor de intensidad de tensiones critico, K..
Para materiales isotrépicos elasticos y lineales, Kj¢o v G, pueden relacionarse
mediante la expresion 1.6 para el caso de deformacion plana, siendo el subindice
I el correspondiente modo de fractura, en este caso, modo I:
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KQ
G,:ch-(l—zﬂ) (1.6)
y para tension plana:
K2

donde E es el médulo de Young y v el coeficiente de Poisson.

La tasa de relajacion de energia, G, y el factor intensidad de tensiones,
K, son los mas utilizados para describir la tenacidad a la fractura en polime-
ros reforzados con fibras. G cuantifica la variaciéon de energia potencial que
acompaiia a un incremento de longitud de grieta, mientras que K caracteriza
las tensiones, deformaciones y desplazamientos cerca del frente de grieta. Es-
to significa que G describe un comportamiento global y K es un pardametro local.

En general, para la caracterizacion del comportamiento frente a la deslami-
nacién de materiales reforzados con fibras la tasa de relajacién de energia G
es el pardmetro més usado, ya que al no ser los FRP materiales isotrépicos, se
desarrolla un complejo campo de tensiones en el frente de grieta que es dificil
de describir mediante el uso del factor intensidad de tensiones, K [8, 13, 16].

1.2. Planteamientos y objetivos

En este trabajo se realiza un andlisis del comportamiento a fractura de
dos materiales compuestos carbono/epoxi, de calidad aerondutica, en régimen
estatico y dindmico en modo I a distintas temperaturas de ensayo: -60, -30 y
0°C (temperaturas estimadas de la aeronave en vuelo), 20 , 50 y 90°C (tempe-
raturas estimadas de la aeronave estacionada o incluso calentamiento radiactivo
cuando estd en un ambiente arido).

Los materiales utilizados en este estudio fueron dos materiales compuestos
con el mismo tipo de refuerzo unidireccional de fibra de carbono (AS4) y distin-
tos tipos de matriz de resina epoxi, una modificada para aumentar su tenacidad
(tipo 8552) y otra sin modificar (tipo 3501-6).

El principal objetivo del trabajo es determinar la influencia del tipo de ma-
triz y de la temperatura, en materiales compuestos carbono/epoxi, sometidos
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al fenémeno de deslaminaciéon bajo solicitaciéon a fractura en modo I, que es
uno de los factores que mas limita la vida util de los materiales compuestos
formados a partir de laminas, bajo cargas estaticas y dindmicas.

Para ello, se procede a realizar una descripciéon y evaluacion tanto de las
caracteristicas del material utilizado, como de los céalculos correspondientes a
los métodos de ensayo, para la obtencién de la tenacidad a la fractura en modo
I (Gr¢), pardmetro fundamental para el estudio de la deslaminacién.

Una vez realizada la caracterizacion de los materiales, el procedimiento ex-
perimental y el andlisis de datos, el trabajo se completa con un analisis frac-
togréfico empleando un microscopio electrénico de barrido (SEM) con el fin de
analizar las superficies de fractura de las probetas previamente ensayadas para
determinar los diferentes mecanismos de fractura y establecer relaciones con
los resultados obtenidos en funcién del tipo de ensayo, de la temperatura y del
material ensayado.

1.3. Estructura del trabajo

A continuacién se describen los diferentes capitulos en los que se estruc-
turd la tesis doctoral.

» Capitulo 1: en el que se introduce, justifica y estructura la presente tesis
doctoral.

s Capitulo 2: en el que se presenta el estado actual del arte en el campo de
la fractura interlaminar de materiales compuestos en el Modo I de carga,
haciendo referencia a trabajos precedentes de otros autores.

» Capitulo 3: en el que se describen los materiales empleados (AS4/8552
y AS4/3501-6) y las propiedades mecénicas de la fibra, matriz y laminado
unidireccional.

= Capitulo 4: en el que se describen los ensayos realizados tanto estaticos
como dinamicos, explicando la normativa a seguir, procedimiento experi-
mental y procedimiento de cédlculo para la obtencién de los resultados.

= Capitulo 5: en el que se detallan los resultados experimentales obtenidos
en modo I, en régimen estatico, a las distintas temperaturas de estudio
para ambos materiales.
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= Capitulo 6: en el que se exponen los resultados experimentales obtenidos
en modo I, en régimen dindmico, a las distintas temperaturas considera-
das, para ambos materiales.

» Capitulo 7: en el que se realiza un estudio fractografico de las superficies
de fractura de probetas ensayadas previamente y se relaciona la topografia
observada con los resultados de los ensayos estaticos y de fatiga.

= Capitulo 8: en el que se resumen las distintas conclusiones obtenidas a
lo largo del trabajo.

= Experiencia investigadora: en el que se realiza un listado de las parti-
cipaciones en congresos y publicaciones realizadas.

» Bibliografia: en el que se detallan todas las referencias bibliograficas
citadas a lo largo del presente trabajo.
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Estado del arte

2.1. Introduccién

En este capitulo se presenta una revision de las investigaciones llevadas a
cabo para analizar la tenacidad a la fractura interlaminar (ITF,Interlaminar
fracture toughness) en materiales compuestos, especialmente en materiales po-
liméricos reforzados con fibras (FRP, Fiber Reinforced Polymers) que es el tipo

de material que se analiza en el presente trabajo.

En los ultimos anos se han desarrollado numerosos estudios relacionados
con la fractura de materiales compuestos en sus diversos modos de solicitacion:
modo I, modo IT y modo mixto I/II en régimen estético, siendo los modos I y II
puros los que mas atencién han atraido. Otra cosa bien distinta es la fractura
en régimen dindmico, la cual ha sido poco analizada posiblemente debido a la
dificultad que entrana su ejecucién a nivel experimental.

El estudio de los distintos factores que pueden influir en el comportamiento
frente a la deslaminacién (pardmetros experimentales, configuracién del lamina-
do, propiedades de la matriz y fibras, condiciones ambientales, etc.) son de vital
importancia a la hora de disenar las estructuras de este tipo de materiales. En
este trabajo se analizara el comportamiento a fractura interlaminar en Modo I
bajo solicitacién estatica y dindmica tanto a temperatura ambiente como para
elevadas (50 y 90°C) y bajas temperaturas (0, -30 y -60°C).

23
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2.2. Particularidades del ensayo de tenacidad a la
fractura interlaminar en modo 1

Con el objeto de adquirir una mejor comprensién del comportamiento de los
materiales analizados frente a la deslaminacién bajo modo I de fractura se pre-
sentan a continuacion una serie de investigaciones llevadas a cabo por distintos
autores en los que se analizan diferentes factores (configuracién de la probeta,
influencia de los componentes o pardmetros experimentales) que pueden condi-
cionar de manera significativa los resultados de los ensayos.

Hasta la fecha, la probeta mas utilizada en los ensayos de fractura interlami-
nar en modo I es la probeta de Viga de Doble Voladizo, comtinmente conocida
como probeta tipo DCB (Double Cantilever Beam), tanto para los ensayos
estaticos como a fatiga.

Son numerosas las investigaciones que se han llevado a cabo para interpre-
tar los resultados de los ensayos DCB. En esta seccién se presentan diferentes
puntos de vista en cuanto a cuestiones practicas tipicas que implican los ensa-
yos en modo I como por ejemplo, el tipo de defecto inicial, longitud del mismo,
orientacion de las fibras, etc.

2.2.1. Geometria y analisis de las probetas tipo DCB.

Existen algunas normas nacionales e internacionales que describen los en-
sayos de deslaminacion bajo modo I de fractura.

Las normas americanas ASTM [17] y [18] que utilizan una probeta tipo
DCB fueron publicadas por primera vez en 1994. Este tipo de probeta también
se utilizé en la norma japonesa JIS K 7086 [19] y en la norma europea ASD-
STAN preEN 6063 [20]. También estd disponible una norma internacional ISO
15024 [21]. La figura muestra un esquema de la probeta DCB segin la norma
ASTM.
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Figura 2.1: Geometria de la probeta DCB [17]

La probeta DCB de la norma ASTM consta en una pieza rectangular de
ancho y espesor constante. Las fuerzas de apertura (traccién) se aplican a la
probeta mediante bloques o bisagras pegados al extremo donde se sitia el in-
serto iniciador de la deslaminacién. Este es el tipo de probeta utilizado en el
presente trabajo y sus caracteristicas se detallan en el capitulo de descripcion
de los ensayos de la presente tesis, capitulo 4.

Los tres grupos fundamentales de normalizacién (ASTM, ESIS y JIS) desa-
rrollaron y adoptaron protocolos de ensayo en modo I practicamente idénticos.
Sin embargo existen algunas diferencias entre ellos. Mientras que la ASTM y
ESIS utilizan un film no adhesivo (de espesor no superior a 13um para la ASTM
y no superior a 15um para la ESIS) para generar la grieta artificial, la norma
japonesa sugiere, ademds del inserto, generar una grieta inicial con una cuna
para estimar la iniciacién de la deslaminacion en el frente del film. Debido a
este procedimiento, la norma japonesa permite insertos de mayor espesor (hasta
30um). Por tanto esta es una de las primeras cuestiones que hay que tener en
cuenta a la hora de determinar la iniciacién de la deslaminacién.

Influencia del proceso de preagrietamiento en el valor de G;¢

Davies et al. [22] en su estudio sobre los métodos de ensayo para determinar
la resistencia a la deslaminacion, demostraron que el valor de la tenacidad a la
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fractura interlaminar en el punto de iniciacién de la grieta (G¥%¢) es indepen-

diente del espesor del film, siempre y cuando éste sea menor a 15um.

Estudios realizados por diversos autores demostraron que por encima de las
15um los valores de tenacidad aumentaban a medida que aumentaba el espesor
del film [23, 24, 25, 26, 27]. Después de varios ensayos Round Robin, inclu-
yendo un ensayo conjunto internacional [28], la American Society for Testing
Materials (ASTM) public6 una norma [17] basada en los valores de iniciacién
obtenidos a partir de una pelicula de polimero de menos de 13um de espe-
sor, mientras que la asociacién japonesa (JIS)[19] publicé una norma basada
en una pregrieta de acuerdo a otro ensayo Round Robin realizado en Japén [27].

Cuando la ASTM presentd su documento a la Organizacién Internacional de
Normalizacién (ISO) en 1996 se produjo un debate considerable y se adopté un
procedimiento de conciliaciéon que implicaba un primer ensayo con el film ini-
ciador seguido de la carga y descarga de la pregrieta formada [21].

Se ha demostrado que ambos procedimientos tienen sus ventajas y desven-
tajas. La principal ventaja de utilizar un inserto no adhesivo como iniciador
de la grieta es la facilidad de preparacion del laminado y el hecho de ensayar
sin ninguna preparacion adicional de la probeta. Ademads permite conocer la
localizacién exacta del frente de grieta y su forma exacta, normalmente perpen-
dicular a la anchura de la probeta, al menos a escala macroscépica [29]. Como
se ha mencionado en lineas anteriores, se ha demostrado que los espesores del
film han de ser igual o inferiores a 13um, al menos para composites de matriz
polimérica y refuerzo unidireccional. Espesores superiores de inserto pueden
producir amplias regiones ricas en resina en el frente de grieta durante el pro-
ceso de fabricacién del laminado, lo que produce valores de G%C diferentes de
los que deberfa ofrecer el compuesto [30].

Una de las ventajas para el uso de la pregrieta es que ésta hace disminuir
la influencia de la zona rica en resina en el frente de grieta al tratarse de un
frente de grieta afilado y no romo como el formado por el film. De esta manera,
se hace mas realista la subsiguiente iniciacion de la grieta, mas cercana a las
condiciones de servicio reales. Por otra parte, se evita cualquier irregularidad
del inserto (arrugas, pliegues, bolsas de resina, etc.).

Todo y Jar [31] realizaron ensayos en modo I con los dos tipos de pregrieta,
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crearon un modelo de elementos finitos para probetas tipo DCB de compuestos
de fibra de vidrio y dos tipos de matriz polimérica. Dicho estudio mostraba que
conforme aumentaba el enromamiento de la grieta iniciadora de la deslamina-
cion, la localizacién de los maximos esfuerzos se desplazaban de la punta de la
grieta a una esquina, induciendo un crecimiento hacia la intercara fibra/matriz,
lo cual corrobora la gran influencia del proceso de preagrietamiento en la ini-
ciacion de la deslaminacion.

Stevanovic et al. [32] realizaron un estudio comparativo de ambos procedi-
mientos, la grieta con la punta no afilada (roma) y otra con una grieta crecida
por fatiga (afilada), para compuestos unidireccionales de viniléster y fibra de
vidrio en modos I y II. En cuanto al modo I de fractura, observaron que ambos
métodos proporcionaban la misma curva de resistencia (curva R), es decir, los

mismos valores de propagacién (G7~"). Sin embargo, los valores de iniciacién

(GY%e) eran distintos. En la tabla 2.1 se presentan los resultados obtenidos en

su investigacion.

Condiciones de inicio (T m?) GhEP(JT/m?)
Inserto 426,56 (26,50) 703,44 (28,83)
Inserto+crec. por fatiga 535,12 (23,25) 702,25 (39,71)

Tabla 2.1: Valores de Gj¢ con y sin preagrietamiento [32].

Los resultados muestran una desviacién estandar (indicada entre paréntesis)
en consonancia con los datos encontrados por otros investigadores. La propa-
gacién de la grieta fue estable en todos los casos lo que es una evidencia de
los puentes de fibra, fenémeno habitual en los composites de refuerzo unidirec-
cional y analizado por gran nimero de autores [33, 34, 35, 36, 37], en los que
las fibras se salen de la superficie de fractura formando un puente entre los dos
brazos de la probeta. Este fenémeno es también la razon de los altos valores
de tenacidad en los procesos de propagacion de la grieta (G’I’g’p ) independien-
temente del proceso de preagrietamiento utilizado y es importante considerarlo
siempre que se analice este tipo de composites. A medida que se incrementa el
ntumero de puentes de fibra aumenta G, hasta alcanzar un valor limite donde
se estabiliza coincidiendo con una saturacién de puentes de fibra. Por tanto, las
condiciones de preagrietamiento no tienen ninguna influencia en los valores de

resistencia a la propagacién de la deslaminacién (GY57).
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Después del inicio de la grieta en un compuesto unidireccional, la mayor
causa de la resistencia a la deslaminacién es la formacién de puentes de fibra.
Se sabe que este fendmeno se presenta con menos probabilidad en el caso de
laminados multidireccionales ya que existen menos posibilidades de separacion
de las fibras [38, 35]. Debido a esto, las normas ASTM [17, 18] advierten que
los valores de G mas alld de la iniciacién pueden ser cuestionables. Realizando
andlisis numéricos y empleando la modelizacion de ensayos mediante técnicas
de elementos finitos, son varios los autores que han querido profundizar en el
andlisis de este fendmeno desarrollando leyes de formacién de puentes de fibra
(bridging laws) en materiales compuestos de refuerzo unidireccional sometidos
a deslaminacién bajo modo I estético y a fatiga [39, 40, 41, 42, 43, 44].

En cuanto a la iniciacién, Morais et al. [45] también realizaron ensayos en
modo I con los dos procedimientos para dos compuestos con distintas confi-
guraciones de laminado, uno unidireccional [0°]e4 y otro con capas cruzadas
[0°/90°]12. En su investigacidn, al igual que Stevanovic et al.[32] obtuvieron
valores de (G7%¢) mds altos en el caso de la grieta generada por fatiga, tabla
2.2.

Sistema Film DCB preagrietada
Conﬁguracién [00]24 [00/900] 12 [00]24 [00/900] 12
GWie(J/m?) 273 317 304 518
Desv. est. (%) 2,07 5,74 2,82 4,13

Tabla 2.2: Valores de iniciacién [45].

Como se puede observar en la tabla anterior, cabe destacar que la orienta-
cién de las fibras del laminado tiene una importante influencia en los resultados
de tenacidad a la fractura, este factor se tratard con mayor amplitud en lineas
posteriores.

En la figura 2.2 se presentan los resultados de Gi{gc obtenidos por Pereira et
al. [46] en su andlisis de la fractura interlaminar en modo I de composites con
distintas orientaciones de fibras y con los dos procedimientos de agrietamiento.
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Figura 2.2: Valores de G¥%¢ obtenidos por los dos procedimientos de iniciacién de
grieta para las diferentes orientaciones de fibras [46].

Al igual otros autores, Pereira et al. obtuvieron resultados de G%c supe-
riores en el caso de la pregrieta. Como se puede observar en los resultados
presentados, la diferencia entre los valores de tenacidad obtenidos por ambos
métodos varia en funcién de la orientacién de las fibras de manera considerable.

El empleo del preagrietamiento es valido solamente si la pregrieta se puede
conducir de tal manera que sea interlaminar y no se produzca en la intercara
fibra/matriz. Sin embargo, es probable que este mecanismo de preagrietamiento
provoque la apariciéon de puentes de fibra antes del ensayo con lo que lo que
justifica un valor de tenacidad a la fractura superior a las probetas sin preagrie-

tamiento.

Segun lo expuesto anteriormente, se puede concluir que tanto en el trabajo
llevado a cabo por Todo y Jar [31] como el realizado por Stevanovic et al. [32],
Morais et al. [45] y Pereira et al. [46], demuestran el importante papel que tiene
la morfologia de la pregrieta en las probetas tipo DCB durante el inicio de la
grieta, y que debe ser considerado para el disefio de los ensayos de fractura

interlaminar en compuestos.
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Longitud del inserto o pregrieta, ay

Continuando con la influencia de la geometria de la probeta DCB y los
métodos de iniciacién, se han realizado varios estudios que analizan la influen-
cia de la longitud de la pregrieta o inserto, es decir, de ay.

Rhee et al. [47] realizaron un estudio sobre la influencia de la longitud de la
pregrieta en laminados con distintas orientaciones de fibra. Utilizaron longitu-
des de ap= 50, 90 y 115 mm, llegando a la conclusién, en el caso de materiales
de refuerzo unidireccional [0°]24, de que los valores de G7%¢ varfan tan solo en
un 10 %. Esto significa que la resistencia a la deslaminacién es independiente
de la longitud de la pregrieta, aunque en su investigacién, los autores sugieren
que se realicen mas investigaciones respecto a la influencia de este factor en las

curvas de resistencia.

Shokrieh et al. [48, 49, 50] realizaron recientemente diversos estudios donde
utilizaron varias longitudes de pregrieta. Realizaron ensayos de fractura en mo-
do I en composites de refuerzo unidireccional de fibra de vidrio y resina epoxi.
En sus investigaciones utilizaron longitudes de ag= 15, 35, 45, 55, 65 y 75 mm
en probetas tipo DCB con distintos espesores, [0°]13 ¥ [0°]24.

A partir de los resultados obtenidos en la experimentacién establecieron un
rango en la relacién de tamano, 8,5 <ay/h< 19, siendo h la mitad del espesor
de la probeta DCB, y donde tres caracteristicas de las curvas R se mantienen
practicamente constantes. Estas caracteristicas son: tenacidad a la iniciacién de

la deslaminacién (G74¢), longitud de la zona de formacién de puentes de fibra

(dyp) y el valor umbral de la tenacidad durante la propagacién (G777).

En la tabla 2.3 se presentan los resultados obtenidos por estos autores para
el laminado de espesor [0°]24, donde se puede apreciar la poca influencia de la
longitud de la pregrieta en los valores de tenacidad en el momento de iniciacion

de la deslaminacién (GYE°).
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Initial crack length (ap) Critical values at NL

Gic (J/m?) (+SDV) MBT

(mm) Displacement Load method
(mm) (N)

35.18 177 31.49  B0.56 (+1.66)

45.13 3.14 25.6 87.68 (+3.73)

55.29 4.13 2094  85.31 (%3.41)

Tabla 2.3: Valores medios de G¥%¢ del material de espesor [0°]24 para diferentes ag

[49).

En cuanto a la influencia del espesor del laminado, Shokrieh et al. [48]
demostraron que tanto para la iniciacién como para la propagacion de la grieta,

los valores de Gj¢ aumentan con el espesor para el material analizado, figura

2.3.
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Figura 2.3: Valores medios de G7¢¢ del material de espesor [0°]24 para diferentes

longitudes de ay [48].

Una vez determinada la influencia que tienen las caracteristicas del defecto
artificial de las probetas DCB en la obtencién de la tenacidad a la fractura
interlaminar el siguiente paso seria la determinacién del punto exacto de ini-

ciacién de la deslaminacién. La norma ASTM recomienda tres criterios: NL,

5 %Offset y VIS (método visual). La definicién y caracteristicas de estos méto-

dos se detallan en el capitulo 4 del presente trabajo.
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Una de las particularidades que, a dia de hoy, sigue siendo analizada por
diversos autores y que es un punto fundamental previo a la realizacién de los
ensayos a fractura en modo I, es el sistema de aplicacion de carga a la probe-
ta. Como se ha mencionado en lineas superiores, las cargas son aplicadas a la
probeta mediante bloques o bisagras pegados a la probeta DCB en la zona del
inserto segin la norma ASTM.

Estos sistemas presentan una serie de desventajas. La primera es que in-
troducen la carga con una cierta excentricidad respecto al plano medio de la
probeta apareciendo, por tanto, efectos no lineales. Estos efectos son produci-
dos normalmente por el acortamiento del brazo superior de la probeta entre el
punto de aplicacién de la carga y el frente de grieta. Ademds, cuando se anaden
los bloques de carga los brazos de la probeta se refuerzan artificialmente debido
a la elevada rigidez de estos bloques, siendo la flexibilidad de la probeta més
baja que la esperada.

Otra de las desventajas es el tiempo de preparacién de las probetas (pre-
paracion de las superficies y tiempo de curado del adhesivo) y el hecho de que
hay que alinear tanto las bisagras como los bloques correctamente y evitar que
se desplacen durante el tiempo de curado del adhesivo.

Para superar estos problemas, Brandt [51] disené un nuevo sistema de apli-
cacién de la carga que consiste en dos partes: un cuadro de cierre, que se fija
a la probeta a través de tornillos y una placa de sujecion que se adapta a la
maquina de ensayos, figura 2.4.

a) Fixation screws b) Specimen
m
Ll y (LA \'

Base -~ N\ TR

plate Hole for shaft

Figura 2.4: Vista en seccién del sistema de Brandt: a) cuadro de cierre y b) cuadro
montado en una probeta [51].

Como se observa en la figura la probeta DCB ha de ser modificada con el
fin de poder acoplar el sistema de introduccién de la carga. Para ello se hace
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una ranura o entalla en el extremo donde esta situado en inserto iniciador de
la deslaminaciéon. De esta forma, Brandt consigue una unién segura entre la
probeta y los agarres y ajustable para simplificar la alineacién de la carga.

Casi una década mas tarde, siguiendo el tipo de sistema propuesto por
Brandt, Blanco et al. [52] disenaron un nuevo tipo de agarre. En la figura 2.5
se muestra una comparacién de ambos sistemas.

Fixing
Grip —>7 bolts Grip
B plate Eljl ﬁjl plate
Fixation screws
4 | Top case

\ IS
Hole for shaft i

|
|:'|:| «— Metallic plate

i i of thickness t

Base plate

Specimen |
1
[
T 2
/ | Specimen
A ¥ R Bottom _j ;
case
(a) Brandt hinges without and with a (b) Blanco hinges for an ELS or
mounted DCB or MMB specimen MMELS specimen

Figura 2.5: Sistemas de aplicacién de carga disefiados por: a) Brandt [51] y b) Blanco
et al. [52].

A diferencia de Brandt, en el diseno realizado por Blanco et al. el sistema
esta formado sélo por el bloque de carga y un agarre. El bloque de carga po-
see dos partes: la cubierta o placa inferior y la superior. Ademas el diseno de
Blanco evita la generacion de tensiones previas en el frente de grieta antes de
aplicar la carga, como se demostré en varios estudios [53, 54]. En ambos casos
es necesario la realizacién de una entalla en la probeta.

Posteriormente, Renart et al. [55] disenaron otro sistema que denominaron
SCB (Side Clamped Beam), figura 2.6, donde no es necesario ni adhesivo como
los sistemas de la ASTM, ni modificacién de las probetas como los disenos de
Brandt y Blanco.
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Figura 2.6: Componentes y dimensiones (mm) del sistema de carga SBD disenado por
Renart et al. [55].

Renart et al. realizaron ensayos en modo I estatico, donde observaron que
su método de introduccién de la carga no influye en los valores de tenacidad
obteniendo resultados similares a los obtenidos empleando el sistema disenado
por Blanco et al.

Recientemente Vina et al. [56] analizaron la influencia del sistema de apli-
cacion de la carga en la deslaminacién en modo I. Para ello compararon los
resultados obtenidos en ensayos realizados en materiales carbono/epoxi utili-
zando bisagras, bloques (ASTM) y un sistema similar al disenado por Blanco
et al. y que es el método de aplicacién de carga utilizado en el presente trabajo.
De los tres métodos analizados observaron que los bloques de carga ofrecian
mayores aperturas del frente de grieta, ademdas de una mayor dispersién en los
resultados de tenacidad. Las bisagras y los agarres mecanicos dan buenos re-
sultados pero los autores recomiendan el uso de agarres para evitar problemas
con el adhesivo durante ensayos de larga duracién (fatiga) o bajo condiciones
ambientales adversas (elevadas o bajas temperaturas).
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2.2.2. Influencia de la orientacion y volumen de las fibras.

Como se ha avanzado en la seccion anterior, las caracteristicas del refuerzo
(tipo, volumen, orientacién, etc.) tienen una elevada influencia en el comporta-
miento de los FRP frente a la deslaminacién [57, 58].

Se han realizado diversos estudios sobre la influencia que ejerce la orientacién
de las ldminas sobre la tenacidad del material compuesto, figura 2.7.

Figura 2.7: Orientaciones de las fibras en las capas adyacentes al plano medio de las
probetas DCB: a) intercara 0/0, b) intercara 0/90 y c) intercara +6/ — 6 [59].

Pereira y Morais, ademas de evaluar el procedimiento de preagrietamien-
to en sus investigaciones, también evaluaron la orientacién de las fibras en el
laminado en varios tipos de materiales compuestos sometidos a deslaminacion
[60] y [46]. Realizaron un estudio basado en ensayos mecdnicos y andlisis por
elementos finitos en composites formados por tejidos de vidrio/epoxi multidi-
reccionales. En su estudio, ademds del progreso de la grieta observaron roturas
intralaminares, y ramificaciones de la grieta. A pesar de ello, demostraron que
eran aplicables los cdlculos de Gj¢ [17] para obtener los valores de iniciacién
de la grieta y la existencia de una buena concordancia entre los resultados ex-
perimentales y tedricos. Los valores de Gj¢ obtenidos para laminados 6°/ — 6°
fueron mas altos que para laminados 0°/0°. Sin embargo el nimero de ensayos
realizados a # = 15° y 8 = 30° fueron demasiado bajos para establecer unas
conclusiones definitivas. Por otra parte, los valores de iniciacién para laminados
0°/6° fueron practicamente independientes del dngulo 6 [60].

Por otra parte, Morais et al. [45] realizaron ensayos en Modo I con probetas
de fibra de carbono y resina epoxi con fibras orientadas perpendicularmente
en el plano, [0°/90°];2 y unidireccionales [0°/0°]24. La grieta se configuré en
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el plano medio entre las capas 0°/90°. Sin embargo, durante los ensayos, la
grieta se propagé entre las capas de 0°/90° y también dentro de la capa de
90° (intralaminar). A pesar de ello, los resultados de los ensayos son coherentes
con la hipdtesis de la Teoria de la Viga Modificada utilizada para obtener los
valores de Gj¢ interlaminar. Los valores obtenidos fueron mas altos que los
encontrados para una configuracién [0°]24 especialmente en los valores finales
de propagacién de la grieta, tabla 2.4.

Configuracién — [0°]24  [0°/90°]12
Grc(J/m?) 369 1295
Desv. est. (%) 1,93 14,52

Tabla 2.4: Valores de propagacién (maximo)[45].

En los resultados se observa que los valores de Gy son maés altos para las
configuraciones [0°/90°],, que para las [0°],.

Pereira y Morais [46] también realizaron un estudio experimental de la frac-
tura interlaminar en Modo I de materiales compuestos multidireccionales de
carbono/epoxi con estructura 0°/6°. Evaluaron la idoneidad de las probetas
tipo DCB mediante un analisis de elementos finitos en 3D, donde se abordaron
los problemas asociados a este tipo de probetas.

El mayor problema encontrado en esta configuracién fue el desarrollo del
dano dentro de la lamina, frecuentemente asociado con puentes de fibra y no
linealidades. Estos fenémenos dan lugar a curvas R pronunciadas, con una Gj¢
final entre 3 y 4 veces superior a la correspondiente a muestras de configuracién
[0°],,, figura 2.8. Segun estos autores, dichos valores no pueden ser considerados
medidas véalidas de la resistencia a la deslaminacion.
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Figura 2.8: Gj¢ para distintas configuraciones [46].

Recientemente, Sebaey et al. [61] analizaron el comportamiento frente a la
deslaminacién bajo modo I de materiales compuestos carbono/epoxi (AS4/8552)
multidireccionales para validar el modelo numérico que habian utilizado en in-
vestigaciones previas [62]. Entre las conclusiones obtenidas, cabe destacar que
comprobaron que la formacién de puentes de fibra ofrece una mayor influen-
cia en los valores de tenacidad que la orientacién de las fibras, del orden del
47% al 29%, respectivamente. También observaron que, para los materiales
analizados, la orientacién de las fibras no influye en los valores de GY&¢, ya
que en el frente del inserto los efectos de los dngulos en la intercara son insig-

nificantes debido a la existencia de una zona rica en resina en el frente de grieta.

Respecto a la propagacién de la grieta observaron, al igual que otros autores
(63, 64], que los valores de G77 de los laminados multidireccionales son mds
elevados que los unidireccionales. Al igual que Morais et al. [45], demostraron
a partir de un andlisis fractogréafico que en los laminados 0°/6° la fractura no
era totalmente interlaminar si no que tenia parte de intralaminar.

Otros trabajos como los realizados por Schon et al. [65] y Shivakumar et al.
[66] analizan la influencia de la orientacién de las fibras pero bajo deslaminacién

a fatiga en modo I.



Capitulo 2. Fstado del arte 38

En su trabajo Schon et al. realizan un andlisis experimental, numérico
(mediante elementos finitos) y fractografico (SEM) para tres tipos de mate-
riales compuestos con distintas configuraciones de laminado (0°/0°, 45°/45° y
90°/90°). En la figura 2.9 se presentan las curvas da/dN — AG obtenidas en
los ensayos a fatiga realizados para las distintas orientaciones de uno de los
compuestos.

IM7/8552
o Interface 0/0  Layup 24/24-0-0
A Interface 45/45 Layup 24/16-4-4

.01 -+ O Interface 90/90 Layup 24/12-12-0

.001 A

1E-4+

1E-54

Delamination Growth Rate da/dN (mm/cycle)

1E-6 e
10 100 1000

Energy Release Rate AG (N/m)

Figura 2.9: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién de la tasa de relajacién
de energia (AG) para una probeta DCB con distintas orientaciones de fibras [65].

Como se puede observar en la figura, los laminados unidireccionales 0°/0°
ofrecen una menor resistencia a la deslaminacién a fatiga, mientras que los de
configuracién 90°/90° son los que ofrecen mayor resistencia con tasa de creci-
miento de grieta més bajas. Este comportamiento es similar al observado en los
ensayos estaticos realizados por otros autores.

Por otra parte, Shivakumar et al. [66] desarrollaron un modelo de vida a

fatiga para laminados con distintas orientaciones de fibras a partir de ensayos
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en modo I estaticos y a fatiga. Para caracterizar los diferentes mecanismos de
fractura en funcién de la orientacién del laminado realizaron un andlisis frac-
tografico. En los compuestos unidireccionales observaron que la resistencia a
la deslaminaciéon aumentaba debido a la formacién de puentes de fibra y de

microgrietas en la matriz.

Solaimurugan y Velmurugan [59] analizaron la influencia de la orientacién
de las fibras en el plano de la intercara para un composite reforzado con tres
tipos de cosidos (fibras perpendiculares a las ldminas) y sin coser. Como cabe
esperar los materiales cosidos presentaron mayores resistencias a la fractura
interlaminar en modo I. En la figura 2.10 se presentan los valores de Go del
material sin reforzar en funcién de las distintas orientaciones de fibras de la

intercara.
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Figura 2.10: Variacién de G ;¢ para diferentes orientaciones de fibra en la intercara, 6
de 6/ — 0 [59].

Se puede observar que los valores de Gj¢ aumentan hasta llegar a los 45° y
después disminuyen, presentado los valores de mayor resistencia los que tienen
una orientacién cercana a los 45°/ —45°. Esta tendencia se observé tanto en los
valores de iniciacién como de propagacion de grieta, al contrario que Sebaey et
al.[61], que no determinaron una influencia de la orientacién de las fibras en la

resistencia a la deslaminacion durante la iniciacion.
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Otros autores, para aumentar la resistencia a la deslaminacién reforzaron la
intercara fibra/matriz mediante el uso de nanoparticulas [67, 68] o mediante el

tratamiento de fibras en el laminado, aumentando en algunos casos el volumen
de fibras [69].

Deng y Ye [70] analizaron la influencia de la unién fibra/matriz en las pro-
piedades mecénicas de un compuesto de grafito/epoxi sometido a deslaminacién
bajo modo I y II de fractura. Los compuestos tenian diferentes volimenes de
fibra (V) y las fibras fueron tratadas durante el proceso de fabricacién con el
fin de aumentar la adhesién fibra/matriz y por tanto aumentar la resistencia a
la deslaminacion.

En la figura 2.11 se presentan los resultados de Gjc obtenidos durante la
iniciacién (VIS) y propagacién (PROP) de la grieta para diferentes fracciones
volumétricas de fibras (V) en dos composites con y sin tratamiento de fibras.
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Figura 2.11: Valores de G;¢ de dos materiales compuestos con diferentes volimenes
de fibras [70].

Como se puede observar, los valores de GY%¢ (VIS) no se ven afectados de
manera significativa, ni por V; ni por el tratamiento de fibras. Sin embargo, los

valores de G?E?p son del orden del 30 % superiores en el caso de los compuestos
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con fibras tratadas. Deng y Ye demostraron que para los compuestos unidirec-
cionales analizados, el V; no influye en los valores de tenacidad. No ocurre lo
mismo en compuestos formados mediante tejidos donde el volumen de fibras
afecta considerablemente a la resistencia a la deslaminacién como demostraron
Gill et al. [71], figura 2.12.
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Figura 2.12: Comparacién de las curvas R para diferentes Vy en compuestos tejidos
[71].

En el gréafico de Gill et al. se puede apreciar como aumenta la tenacidad
a medida que aumenta el volumen de fibras (FVF), en el caso de compuestos

tejidos.

En base a la literatura consultada se puede concluir que la orientacién de las
fibras tiene una mayor influencia que el volumen de fibras, ya que éste estd con-
dicionado por la orientacién del laminado.

2.2.3. Influencia de las propiedades de la matriz en el laminado.

Como ya se ha comentado, la matriz es el componente que envuelve y li-
ga las fibras repartiendo los esfuerzos en el composite, no menos importante
que las fibras, su influencia en la tenacidad a la fractura interlaminar (IF'T,
“Interlaminar Fracture Toughness”) ha de tenerse en cuenta.
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En el trabajo actual, se experimenta con dos tipos de compuestos reforzados
con fibras de carbono y dos tipos matriz de resina epoxi, una tipo 3501-6 y la
otra tipo 8552 modificada para aumentar su tenacidad.

En los dltimos anos, se ha desarrollado un trabajo muy extenso para deter-
minar la influencia que tiene la tenacidad de la matriz sobre la tenacidad del
material compuesto [72]. Los ensayos realizados en un gran nimero de materia-
les han demostrado que entre la tenacidad de la matriz y la del laminado existe
una relacién no lineal [73]. La relacién entre la tenacidad en modo I para el
compuesto y la matriz es ligeramente superior a la unidad para matrices fragi-
les (principalmente matrices termoestables) y es inferior a uno para matrices
dictiles (fundamentalmente matrices termoplasticas).

Se han realizado intentos de predecir la tenacidad de los materiales com-
puestos a partir de sus propiedades constitutivas [74, 75]. Estos esfuerzos no
han dado lugar a predicciones correctas, pero han identificado las propiedades
esenciales de la matriz que determinan la tenacidad del laminado.

Otros trabajos experimentales y analiticos han puesto de manifiesto la nece-
sidad de restringir las superficies de la matriz con objeto de realizar predicciones
correctas sobre la tenacidad del material compuesto [76]. En este sentido Chai
[77] demostré experimentalmente que la tenacidad de la matriz restringida en
sus condiciones de contorno (obtenida mediante un film extremadamente fino
de resina como adhesivo) era similar a la tenacidad del material compuesto.

La principal conclusion extraida de la literatura consultada respecto a la
influencia de la matriz, es que el comportamiento de la matriz puede ser utili-
zado para comprender los mecanismos de deformacién en los composites, pero
es dificil utilizar las propiedades de la matriz para predecir cuantitativamente
las propiedades a fractura del laminado. A medida que la mecédnica de la frac-
tura estd siendo progresivamente mas utilizada para predecir la vida a fatiga
del material, es importante determinar si las propiedades de la matriz y del la-
minado siguen las mismas relaciones observadas para la resistencia del material
compuesto. Reeder et al. [78] midieron la resistencia a la deslaminacién en modo
I de un composite de fibra de carbono y matriz termoplastica en funcién de la
temperatura y la velocidad de carga y observaron que los valores de tenacidad
no formaban una curva “master” viscoelastica (curva WLF).
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Fractura de materiales compuestos con matrices modificadas

Algunos autores estudiaron procedimientos para incrementar la resistencia
a la deslaminaciéon del material compuesto modificando las propiedades de la
matriz o disponiendo capas intermedias entre las distintas ldminas con objeto
de aumentar la energia consumida durante el proceso de crecimiento de la grieta.

Stevanovic et al. [79] utilizaron mezclas de resina viniléster y ABS (Acrilo-
nitrilo Butadieno Estireno) como capas intermedias entre laminas de un com-
puesto de fibra de vidrio/viniléster con objeto de incrementar su resistencia a
la deslaminacién bajo los modos de carga I y II. Para ello mezclaron ABS en
polvo con resina liquida de viniléster en las siguientes proporciones en peso: 3,
5,7, 11 y 15 partes de ABS por cada 100 partes de resina. Las capas tenian
un espesor entre 150 y 500 um. Los resultados obtenidos muestran una mejora
notable de la resistencia a fractura. Estos autores observaron que el modo I era
dependiente del espesor de la pelicula y del contenido en ABS. Los mecanis-
mos que incrementan la tenacidad son los procesos de deformacién plastica y la
generacion de microfisuraciones en los materiales que formaban el compuesto.
En la tabla 2.5 se muestran los resultados obtenidos por estos autores para
distintas mezclas de viniléster/ABS.

% E Oy Omax Emazx Grc Kic Tp
ABS (MPa) (MPa) (MPa) (%) (J/m?) (MPaym) (pm)
0 3.297 51,2 72,8 3,9 307 1,1 23
3,9 3.043 39,8 57,6 2.9 737 1,6 86
7 2.948 34,2 49,2 2.8 711 1,5 108
11 2.781 31,7 46,5 3,9 993 1,8 166
15 2.585 30,8 41,4 3,3 1182 1,9 195
100 2.540 35,6 35,6 1,6 1382 2 167

Tabla 2.5: Propiedades mecanicas de las mezclas viniléster/ABS [79].

Segun los estudios realizados por Stevanovic et al. [79] existe un cambio de
tendencia de las propiedades en torno al 7% de adicién de ABS. Esto es debido
a que se produce un fenémeno de migracion del butadieno hacia el viniléster
después de los procesos de mezclado y curado. Por encima del 7%, se produce
la saturacién en butadieno causando un cambio significativo en las propiedades
a fractura.
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Hojo et al. [80] estudiaron el modo I de deslaminacién a fatiga de com-
puestos carbono/epoxi con dos tipos de materiales interlaminares: una lamina
heterogénea con particulas finas de poliamida (T800H/3900-2) y otra con un
nuevo tipo de ionémero termoplastico (UT500/111 /ionémero), figura 2.13.

Particulas Fibras de carbono Fibra de carbono

poliamida,
} Epoxi
i ; oo }Intcrfasc
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9o L] .
Inter amlr%... L] % . I E_ } [ondémero
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| } Interfase

T8OOH3900-2 UT500/111/iondomero

CFl/epoxy

Figura 2.13: Estructura de los materiales estudiados por Hojo et al. [80].

Con el material T800H/3900-2 entre ldminas, el proceso de crecimiento de
la grieta sufrié dos etapas. En la primera etapa la grieta crecié a través de es-
ta interldmina mientras que en la segunda etapa la grieta se movié desde esta
lamina a la intercara con el material base.

La tenacidad del material se multiplicé por 3 respecto a la tenacidad del
material base CFRC en la primera etapa. En la segunda etapa, la tenacidad
resulté ser 1,5 veces superior a la del material base. En el caso del material
UT500/111 /ionémero, la tenacidad se mantuvo en un orden tres veces superior
al del material base CFRC.

En un estudio similar realizado por los mismos autores pero en los que in-
clufan el modo II de fractura [81], llegaron a la conclusién de que la tenacidad
de la interlamina era el factor clave para mejorar las propiedades de la fractura
interlaminar en modo I tanto bajo cargas estaticas como a fatiga. Sin embar-
go, para el modo I determinaron que el factor clave no era la tenacidad de la
interlamina sino su espesor.

Argiielles et al. realizaron estudios recientes [82, 83], donde analizaron ex-
perimentalmente la influencia del tipo de matriz bajo modo I y II de fractura
en condiciones de solicitacion estatica y a fatiga. Utilizaron el mismo tipo de
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compuestos que en el presente trabajo, dos compuestos con refuerzo unidirec-
cional de fibra de carbono (tipo AS4) y distintas matrices, una de ellas resina
epoxi tipo 3501-6 y la otra epoxi modificada tipo 8552.

En su investigacién, demostraron que el material de matriz modificada pre-
senta una mayor resistencia a la deslaminacién bajo modo I de fractura tanto
en los ensayos estaticos como a fatiga. Sin embargo, cuando analizaron el mo-
do II, el material que ofrecia un mejor comportamiento era el de matriz mas
fragil, resina epoxi sin modificar. En la figura 2.14 se presentan los valores de
tenacidad en el momento de iniciacién estatica obtenidos por varios métodos de
reduccién de datos para ambos materiales en los diferentes modos de fractura.

400.0 e — [ AS4735013 | 200 ] | — B AS4/8552 |-

. m AS4/8552 1 AS4/3501-6 ;
300.0 1600
250.0

200.0 -
150.0 -

1200

800 - i
400 - ‘ | i
=1 I - 0 1 {
MET - -
s

G [Wim?]
Gy [Iim]

P
o
o oo
o S
\
\

v 5
D cC : 52
23 reducj, Mec il

n mE!hod useq

v,te

D .

ata iEdUCth” ITIEHIOd Used
S

Figura 2.14: Tenacidad a la fractura (G¥%¢). Modo I y Modo II [83].

2.2.4. Parametros experimentales

Dentro de los aspectos experimentales que pueden influir en la determinacién
de la IFT (tenacidad a la fractura interlaminar) cabe destacar en primer lugar
que en el presente trabajo se realizan ensayos tanto estaticos como dindmicos y
por tanto, son varios los factores que pueden influir en los cdlculos de tenacidad:
velocidad de solicitacién, frecuencia, coeficientes de asimetria (R), etc. A con-
tinuacion se presenta una revision de la literatura de los factores mas relevantes.
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Influencia de la velocidad de solicitacién sobre la tenacidad a la frac-
tura interlaminar

Son varios, los autores que han analizado la influencia de la velocidad de
solicitacién sobre la tenacidad a la fractura interlaminar estética (IFT). La nor-
ma ASTM [17] recomienda utilizar una velocidad de carga entre 1 y 5 mm/min.

Yaniv et al. [84] y Aliyu et al. [85] utilizaron probetas DCB con diferentes
configuraciones para medir la tenacidad a fractura en modo I en materiales
compuestos carbono/epoxi. En sus ensayos, las probetas fueron cargadas en
una maquina Instron empleando control de desplazamiento. Limitados por la
velocidad de desplazamiento de la cruceta, la maxima velocidad de propagacion
de grieta que alcanzaron fue de 26 ms~!. La tasa de sensibilidad a la tenacidad
a la fractura en modo I en compuestos esta controlada fundamentalmente por la
matriz. Se ha observado que los compuestos poliméricos presentan tres compor-
tamientos en funcién de la velocidad de solicitacién: insensible a la velocidad
(rate-insensitivity), sensibilidad positiva a la velocidad (positive rate sensiti-
vity) y sensibilidad negativa a la tasa (negative rate sensitivity), siendo posible
que un material compuesto muestre mas de un tipo dependiendo de factores
como la temperatura, estructura molecular o rango de velocidad de solicitacion.
Yaniv et al. demostraron que la tasa de relajacion de energia aumentaba con
el incremento de la velocidad de grieta hasta 1m/s. A partir de ese valor ob-
servaron que la tasa de relajacion de energia disminuia con el incremento de
la velocidad de solicitacion. Esta variacion caracteristica de la tenacidad a la
fractura en funcién de la velocidad de propagacién fue relacionada con la tasa
de sensibilidad positiva y negativa que pueden presentar los materiales com-
puestos de matriz polimérica.

Otros autores como Kusaka et al. [86] estudiaron la influencia de la veloci-
dad de solicitacion en el modo I de fractura en un rango de velocidades desde
régimen cuasiestatico (dd/dt = 0,01 —500mm/min), hasta velocidades propias
de impacto (dé/dt = 5 — 20m/s). Observaron que la tenacidad a fractura iba
disminuyendo a medida que se incrementaba la velocidad de aplicacién de la
carga. El comportamiento a fractura frente a la velocidad de solicitacién podia
dividirse en tres zonas de comportamiento diferenciado: dos zonas insensibles
a la velocidad y una zona sensible a este pardmetro. El comportamiento del
crecimiento de la grieta varia con la velocidad de carga: en la regién de tran-
sicién y antes, la grieta crece de manera inestable con crecimientos a grandes
velocidades y paradas. Por encima de la region de transicién la grieta crece de
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manera estable y continua. Este comportamiento lo justificaron en base a la
influencia de la velocidad en la tenacidad a fractura y la influencia de la energia
cinética.

Gong et al. [87] también evaluaron la influencia de la velocidad de la carga
en el comportamiento a fractura dindmica y el proceso de propagacién de la
grieta interlaminar en modo I en compuestos reforzados con fibras de vidrio
unidireccionales. Para ello realizaron ensayos dindmicos de reflexién caustica
(técnica Optica potente en los mecanismos de fractura debido a su elevada sen-
sibilidad a los gradientes de esfuerzos) a dos velocidades de aplicacién de carga
distintas: una de 7,68 - 10* N/s y otra de 3,53 - 106 N/s. Utilizaron dos ti-
pos de probetas, una denominada GFPF-0 con la superficie de grieta paralela
a las fibras y otra denominada GRPF-90 con la grieta perpendicular a las fibras.

Observaron que la tenacidad a la fractura dinamica bajo una elevada veloci-
dad de carga es significativamente mayor que para una velocidad de carga baja,
esto indica que la concentracion de esfuerzos alrededor del frente de grieta es
mas intensa en el primer caso. Una velocidad de carga elevada conduce a una
mayor velocidad de crecimiento de grieta y a una iniciacién de la misma més
temprana. Ademsds, estudiaron las rutas de crecimiento de la grieta y las su-
perficies de fractura mediante SEM. Del andlisis fractografico se observé que la
ruta de crecimiento de grietas del compuesto GFRP-90 es més recta que para el
otro compuesto bajo elevadas velocidades de carga. Por tanto, la velocidad de
carga juega un papel muy importante, y debe ser considerado en los andlisis del
comportamiento a fractura de los materiales compuestos reforzados con fibras.

Crecimiento de grietas por fatiga

La degradacién de un material compuesto puede ser debida a la aplicacién
de una carga estatica a un elemento estructural o bien puede producirse pro-
gresivamente al someter el material a esfuerzos ciclicos, dano por fatiga.

A pesar de que las metodologias tradicionales para abordar la problemética
del célculo de la vida a fatiga en el disefio estructural en componentes de ma-
teriales compuestos, son las mismas que para los metales, la degradacion de los
compuestos por la acciéon continuada de cargas ciclicas, conllevan una serie de
particularidades que requieren distintos tratamientos.
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El valor del coeficiente de asimetria, R = Fyin\Fmaz = Omin \Omaz, Puede
tener una gran influencia en la tasa de propagacién de grieta bajo solicitacion
dindmica (da/dN). En diversas investigaciones se ha observado que para deter-
minados composites, la velocidad de crecimiento de la deslaminaciéon aumenta
con el aumento del valor de R. Sin embargo, para otros laminados el efecto de
R en la tasa de propagacién es el contrario, bajos valores de da/dN para valores
altos de R, o simplemente una influencia insignificante.

Gustafson y Hojo [88] analizaron la influencia de R en la propagacién de
grietas sometidas a fatiga bajo modo I y modo mixto de fractura. Determina-
ron los valores umbrales de iniciacién de grieta a fatiga (Gy,), y observaron que
el coeficiente R no tenia influencia en estos valores para el modo 1. A conti-
nuacién, analizaron la influencia de diferentes valores de R en los valores de
tasa de crecimiento de grieta observando una gran dependencia en las curvas
da/dN — Gmaz, sin embargo, s6lo obtuvieron una curva cuando representaron
da/dN en funcién de AG. En su investigacion, los autores recomiendan reali-
zar un mayor nimero de ensayos para determinar un modelo a fatiga aceptable.

Hojo et al. [89] analizaron la influencia de R en el crecimiento de grieta en
modo I en dos tipos de laminados grafito/epoxi (uno con una intercara mas débil
y otro con una matriz mas tenaz). Durante los ensayos realizados emplearon
un sistema de desconexién de carga para mantener normalizado el gradiente de
velocidad de propagacion de grieta, (1/G)dG /da, entre -0,3 y -0,8 mm ™!, figura
2.1.
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Figura 2.15: Dispositivo de ensayo empleado por Hojo et al.[89).

Representaron graficamente los valores da/dN en funcién del rango del fac-
tor de intensidad de tensiones (AK), los valores maximos de tenacidad (G paq)
y el rango de velocidad de relajacién de energia (AG), para diferentes valores

de R, figura 2.16.
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Figura 2.16: Relacién entre la tasa de crecimiento de grieta y los diferentes
pardmetros analizados por Hojo et al. [89].
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Observaron que la tasa de crecimiento de grieta aumenta con el valor de R
cuando es representada en funcién de (AK), sin embargo al representarla en
funcién de (Grmae) la tendencia es la inversa. Cuando representaron da/dN en
funcién de AG observaron que la influencia de R era muy pequena, especial-

mente para uno de los laminados analizados.

Apoyandose en el andlisis fractografico realizado en su investigacién, Hojo
et al. determinaron un nuevo parametro para realizar una mejor correlacién de
los datos experimentales, que denominaron factor de intensidad de tensiones
equivalente (AKcq):

AK.,, =AK(1—R)™ =AK"K) (2.1)

donde, v es un parametro que representa el efecto de R y varia de 0 a 1.
Cuando el valor de vy esta cerca de 0 el parametro que controla la fractura es AK
mientras que para valores cercanos a 1, la fractura estd controlada por K,,q..
En el caso de los laminados analizados por Hojo et al. los valores corresponden
al rango controlado por Kj,q.;. Los resultados muestran claramente una tnica
curva cuando se representan las curvas da/dN — AK., para los distintos valores
de R.

Posteriormente, Hojo et al. [90] analizaron el efecto de R cerca de los valores
umbrales de la deslaminacién a fatiga (Gy,) en modo Iy modo II. Para ello uti-
lizaron laminados con diferentes combinaciones de fibra de carbono y diferentes
matrices (epoxi fragil, epoxi tenaz y una termoplastica PEEK). En base a los
resultados obtenidos observaron que el tipo de fibra tenia un pequeno efecto en
la deslaminacién a fatiga, mientras que la matriz jugaba un papel fundamental.
Para matrices fragiles la tasa de crecimiento de grieta estaba controlada por el
factor K, y en menor medida, por los componentes de la ley de Paris. Sin em-
bargo, para las matrices tenaces el pardmetro que controlaba la deslaminacion
era AK. Determinaron que los pardmetros de la ley de Paris dependian de los
valores de R, para valores elevados de R, exponentes mas elevados y viceversa.
Sin embargo, concluyeron que a pesar de que R influia en los exponentes de la
Ley de Paris, esta influencia era despreciable comparada con la que ofrecia la
tenacidad de la matriz en el laminado.

Las diferentes investigaciones empiricas realizadas para relacionar la influen-
cia de R con la tasa de propagacién de la deslaminacién a fatiga, se puede clasi-
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ficar en dos categorias. Las que a través de un parametro efectivo obtienen una
curva master para los diferentes R y los estudios que analizan los exponentes
de la Ley de Paris en funcién de R o con valores diferentes de los exponentes
en funcién de R.

Anderson et al. [91] propusieron un modelo empirico, basado en la Ley de
Paris, para evaluar el efecto del nivel de tensién sobre la velocidad de crecimiento
de la grieta por fatiga bajo un modo de carga simple:

da AK — AKy,

oy = ¢l Ko K. )’ (2.2)

donde C y b son parametros caracteristicos del material, K. es la tenacidad
a fractura para un determinado modo de solicitaciéon, K,, el factor medio de
intensidad de tensiones aplicado y Ky, es factor intensidad de tensiones umbral.

El modelo estd basado en consideraciones heuristicas de acumulacién de
dano en el frente de la grieta. Para comprobar el modelo realizaron numerosos
ensayos en compuestos reforzados con fibras de carbono, vidrio y altiimina. El
modelo proporciona valores muy préximos a los resultados experimentales.

Shivakumar et al. [92] por su parte proponen una expresién para modelizar
las tres zonas de comportamiento de la velocidad de crecimiento de grietas por
fatiga: subcritica, lineal y fractura final. La expresion es la siguiente:

dN Gir ~ [1- (G(I;T;I)DQ] .

donde los valores de A, m, D; y Ds son pardmetros caracteristicos del ma-
terial que deben ser determinados por ajuste mediante ensayos de fatiga.

Otros autores como Turon et al. [93] desarrollaron un modelo para simular
la propagacién del dano en fatiga de alto ntimero de ciclos. La base de la for-
mulacién es una ley de cohesiéon que relaciona la fractura con los mecanismos
de fallo para establecer la evolucion de la variable dano en términos de veloci-
dad de crecimiento de grieta da/dN. El estado del dafio se obtiene como una
funcién del estado de carga y de los coeficientes de la ley de Paris determinados
experimentalmente. Estos autores demostraron que utilizando este modelo de
dano a fatiga, los resultados obtenidos en los ensayos se pueden reproducir sin



Capitulo 2. Fstado del arte 52

la necesidad de otros ajustes experimentales.

Argiielles et al. [94] investigaron recientemente la iniciacién y el crecimien-
to de grieta de un compuesto unidireccional carbono/epoxi bajo solicitacién
dindmica en Modo I para diferentes coeficientes de asimetria (R = 0,2y R =
0,5). Los objetivos del trabajo fueron: determinar el niimero de ciclos necesa-
rios para iniciar la deslaminacién para una tasa de relajacion de energia dada
y caracterizar la fase de propagacién por medio de la curva de propagacion de
la grieta da/dN-AG, figuras 2.17 y 2.18. También analizaron las superficies de
fractura mediante un analisis fractografico.
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Figura 2.17: Curvas de fatiga del material ensayado [94].
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Figura 2.18: Tasa de propagacién (da/dN) vs. longitud de la grieta para los
coeficientes de asimetria de 0,2 y 0,5 [94].

De los ensayos realizados por Argiielles et al. [94] se concluyé que las curvas
a fatiga para la iniciacion de la grieta estan fuertemente influenciadas por el
proceso de fabricacién del laminado, la acumulacion de resina en el frente de
grieta y probablemente por el espesor del inserto. Por lo que el anélisis a fatiga
de este tipo de materiales requiere ensayar un elevado nimero de probetas. En
cuanto a la propagacién de la grieta se observé que se ralentiza conforme avanza
la grieta, esto puede ser debido al aumento de la flexibilidad en los brazos de
la probeta bajo carga ciclica por efectos viscoelasticos o por la formacién de
puentes de fibra como muestran las curvas R del material.

Pagés et al. [95] trataron el tema de la fatiga en el diseno estructural con
materiales compuestos, describiendo los distintos mecanismos microscépicos que
conducen a la degradacion del material y, posteriormente, propusieron una es-
trategia para predecir la esperanza de vida de un elemento estructural sometido
a cargas de fatiga. A nivel microestructural, el dafio en un compuesto, como
propusieron Pagés et al., sélo puede obedecer a alguno de los siguientes meca-
nismos: rotura de fibras, formacion de grietas en la matriz, rotura en la interfase
entre la fibra y la matriz (“debonding”), pandeo de la fibra bajo esfuerzos de
compresion y el despegue entre laminas adyacentes o deslaminacién, figura 2.19.
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Figura 2.19: Mecanismos de dano en compuestos. a) rotura de fibras, b) pandeo de
fibra por esfuerzos de compresién, c¢) “debonding”, d) agrietamiento de la matriz, e)
deslaminacién [95].

Estos autores realizaron un modelo macroscépico empirico a partir de las
curvas S-N (o de Wholer) y la Ley de Goodman Modificada que permite reducir
el niimero de ensayos necesarios. A la degradacién microestructural se le asocia
una variable de dafio que se suele identificar con una propiedad del compuesto
(resistencia o rigidez residual, Sg).

El problema del tratamiento a fatiga de los materiales compuestos se acentua
al estudiar la degradacién del compuesto sometido a un estado complejo de ten-
siones (no coincidiendo mayoritariamente la tensién principal con direccién de
la fibra). Pagés et al. [95] intentan solventar este problema dividiendo la pro-
blematica de la anisotropia de un compuesto en dos. Partiendo de las tensiones
ciclicas, las curvas S-N y de la regla lineal de disminucién de la resistencia resi-
dual del compuesto para cada una de las dos orientaciones, se puede conocer la
degradacién microestructural en la direccion de las fibras y en la perpendicular
a ella. Es decir, estima el dafio acumulado en los refuerzos y en la matriz por
separado.

Aportaciones recientes

Estudios recientes realizados por Maillet et al. [96] demostraron la influen-
cia que tiene la frecuencia (f) en los ensayos a fatiga en modo I. Desarrollaron
una nueva metodologia de ensayo basada en resonancia vibratoria donde, man-
teniendo las condiciones de ensayo que recomienda la norma ASTM, lograron
realizar ensayos a 100Hz reduciendo notablemente el tiempo de duracién de los
ensayos y sin generar efectos de calor perjudiciales. En esta nueva aportacién
los autores observaron mediante la comparacion de los resultados obtenidos con
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otros resultados estdndar a 10Hz, que al aumentar la frecuencia la tenacidad
disminuia durante la propagacién de la grieta. Mediante una modificacién del
método de reduccién de datos lograron que ambas frecuencias fueran unificadas,
obteniendo una curva G-N fidedigna y reduciendo el tiempo de ensayo en un
factor de 10, figura 2.20.
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Figura 2.20: Curva G-N para frecuencias de 10Hz y 100Hz [96].

Ademsds de la larga duracién de los ensayos a fatiga, uno de los principales
problemas de los ensayos de deslaminacién es el seguimiento de la grieta que
normalmente se realiza mediante dispositivos épticos o mediante el método de
calibracién de la flexibilidad. Sans et al. [97] mediante el uso de sensores FGBs
[98, 99] han superado estas limitaciones ya que proporcionan una medida directa
y objetiva de las longitudes de grieta. Ademés este método es completamen-
te independiente del operador y la ubicacién del sensor en el centro del frente
de grieta evita cualquier problema con la forma del frente de grieta que puede
causar medidas erréneas cuando el seguimiento se realiza en uno de los laterales.

El estudio realizado por Sans et al. propone el uso de los sensores FGBs pa-
ra seguir el crecimiento de grieta en ensayos a fatiga en modo I, calculando las
curvas de tasa de crecimiento de grieta a partir de los datos obtenidos. Realiza-
ron una comparacién del método con las técnicas comunes (medidas visuales).
Los resultados mostraron que, aunque todas las curvas presentaban las mismas
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pendientes, los valores umbrales de tenacidad (Gy,) son muy dependientes del
método de medida utilizado. Teniendo en cuenta la elevada precisiéon de esta
metodologia, este estudio demuestra que, para los GFRP ensayados, los errores
en los calculos de Gy, por el método visual son del orden del 11 %. Es decir, los
valores de tenacidad son infraestimados por el método visual (VIS), tabla 2.6.

Specimen Method — Ay n r? Q m G (J/m?)
FAT1 VIS 4247 -3.01 0.985 2.62x107°° 20.57 129.93
FBG  46.37 -4.06 0.995 4.62x107°0 20.83 119.25
FAT?2 VIS  46.88 -6.42 0.993 1.55x10~% 18.77 135.82
FBG  51.87 -6.42 0.997 3.64x10~% 18.83 117.22
FAT3 VIS  46.12 -4.49 0.991 6.50x107%0 20.74 120.34

Tabla 2.6: Resultados de Gy, y pardmetros de la ley de Paris (Q y m) obtenidos por
los diferentes métodos de seguimiento de grieta [97].

2.3. Influencia de las condiciones ambientales

Las condiciones ambientales, como pueden ser la temperatura o la humedad,
tienen una elevada influencia en el fenémeno de deslaminaciéon de materiales
compuestos y han de ser consideradas en funcién de las futuras aplicaciones de
estos materiales (navales, aeronduticas, civiles, etc.).

A continuacion se presentan algunos de los estudios realizados hasta el mo-
mento donde se analiza la influencia que las condiciones ambientales tienen
sobre la degradacion de los materiales compuestos, en concreto, en la deslami-
nacién bajo modo I de fractura.

Uematsu et al. [100] analizaron el comportamiento de un material compuesto
reforzado con fibra de carbono unidireccional y matriz polimérica termopléstica
(PEEK) a fractura interlaminar en modo I, a temperatura ambiente y a eleva-
das temperaturas (50, 100, 150 y 200°C"). Examinaron las propiedades eldsticas
del material a las distintas temperaturas para evaluar el factor intensidad de
tensiones, K, como un parametro principal de los mecanismos de fractura. De
las conclusiones obtenidas en su trabajo se puede destacar que demostraron que
la tenacidad a la fractura aumenta a elevadas temperaturas para este tipo de
material, mientras que por encima de los 150°C' (423K), la fluencia debilita la
resistencia al agrietamiento a bajas velocidades de carga. Ademads bajo cargas
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continuas y a elevadas temperaturas, la deformacion a fluencia de la matriz se
limita cerca de la punta de la grieta como resultado de las restricciones de las
fibras, por lo cual aparecen las condiciones de fluencia a pequena escala (SSC),
y se produce una buena correlacién de la tasa de propagacién de la grieta con
el factor de intensidad de tensiones.

Cowley et al. [101] analizaron la resistencia a la fractura interlaminar en
modos I y IT de dos composites (ITA/IM8 y 954-2/IM8, ambos con dos configu-
raciones de laminado [0°]24 ¥ [0s/90/0g]) a temperatura ambiente y a elevadas
temperaturas (60, 80 y 100°C). Al igual que demostraron Uematsu et al. [100],
observaron un aumento de la tenacidad en modo I al incrementarse la tempe-
ratura de ensayo. En la figura 2.21 se presentan los resultados obtenidos para

la configuracion unidireccional de ambos materiales.
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Figura 2.21: Tenacidad a la fractura interlaminar en modo I en funcién de la
temperatura de ensayo [101].

Ashcroft et al. [102], llevaron a cabo ensayos a fractura en modo I estatico
en materiales compuestos reforzados con fibra de carbono y matriz polimérica.
Las probetas DCB estaban constituidas por dos laminados reforzados con fibras
unidireccionales de 2 mm de espesor cada uno, unidos en el plano medio por una
capa de resina epoxi. Los ensayos se realizaron a distintas temperaturas: —50,
22 y 90°C, que es el rango de temperaturas tipico de los limites esperados por
una aeronave. En los ensayos estaticos se observaron que los modos de fractura,
la zona de fallo y la energia de fractura estan totalmente influenciadas por la
temperatura: a bajas temperaturas (—50°C') predomina la fractura fragil mien-
tras que a 22°C' existe un crecimiento de grieta discontinuo tipo “stick-slip”. A
90°C' se promueve un crecimiento de grieta estable y ductil. También la zona de
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fractura varia con la temperatura cambiando de dentro del compuesto a bajas
temperaturas, a la zona del adhesivo a elevadas temperaturas.

Posteriormente Ashcroft et al. [103] realizaron ensayos a fatiga a partir de los
datos obtenidos en los ensayos estaticos. Observaron que a medida que aumenta
la temperatura aumenta Gy, y disminuye la relacién Gy, /Gro, figura 2.22.
También se observé que la zona de rotura, al igual que ocurria en los ensayos
estaticos, se transfiere del composite a la zona del adhesivo conforme aumenta la
temperatura. En todos los casos se observaron predicciones razonables, excepto
para las muestras ensayadas a 90°C, en las que se produjo una rotura prematura
probablemente debido a los efectos de la fluencia en el adhesivo.
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Figura 2.22: Curvas tension — de formacion para el adhesivo a las distintas
temperaturas objeto de estudio [103].

La investigacion experimental ha demostrado que la temperatura, en el ran-
go visto de aplicaciones aeroespaciales, tiene un efecto significativo en la pro-
pagacién de grietas a fatiga en uniones de CFRP.

Otros autores como Sjogren et al. [104] analizaron los efectos de la tempera-
tura (20 y 100°C) en compuestos carbono/epoxi bajo cargas a fatiga en modo
I, modo IT y modo mixto. Para la realizacién de los ensayos a fatiga utilizaron
los valores de G¢ obtenidos en investigaciones previas realizadas con el mismo
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material y mismas temperaturas de ensayo por Asp [105] y Juntti et al. [106].
Posteriormente realizaron un andlisis fractografico de las probetas ensayadas
previamente para relacionar los resultados obtenidos con los mecanismos de
dano observados en las superficies de fractura.

En las tablas 2.7 y 2.8 se presentan los resultados obtenidos durante los
ensayos estaticos y a fatiga respectivamente.

Método de ensayo  Tasa de relajacién de energfa critica, G.. (J/m?)

20°C 100°C
DCB, puro Modo I~ 260 (£10) 249 (£26)
MMB; Gi7/G = 0,5 447 (£23) 535 (£26)
ENF, puro Modo IT 1002 (463) 701 (£84)

*Los valores entre paréntesis indican la variacién estdndar para 5 probetas.

Tabla 2.7: Resultados de los ensayos estaticos a deslaminacién
interlaminar [104].

Método de ensayo 20°C 100°C
C r Gu(J/m?) c r Gu(J/m?)
DCB 1.2:1077 5.5 60 4.2.1076 4.2 30
MMB 2.51077 6.3 66 141076 4.6 42
ENF 7.51077 4.4 100 9.1.1077 4.6 70

Tabla 2.8: Constantes de la vida a fatiga (ley de Paris modificada) y valores de Gy,
[104].

Sjogren et al. [104] observaron que los valores de Gy, estan significativamen-
te afectados por la carga a fatiga siendo notablemente inferiores a los valores
criticos (G¢) obtenidos en los ensayos estaticos para los tres modos ensayados.
En cuanto a la influencia de la temperatura en la resistencia a la fractura en
modo I a fatiga observaron una disminucién de los valores de Gy, con el au-
mento de la temperatura. En las superficies de fractura analizadas para este
modo no apreciaron una influencia de la temperatura, observando las mismas
morfologias que en el modo I estatico.

Asp [105] ademas de evaluar los efectos de la temperatura, también inves-
tigo la influencia de la humedad en la resistencia a la deslaminacién interlaminar
de materiales compuestos de carbono/epoxi bajo cargas estaticas en modos I,
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IT y mixto. Los ensayos se realizaron a -50°C, 20°C y 100°C, con probetas secas
y con una humedad relativa del 95%. La configuracién de los laminados era
[012//(£5/04)s]. Realizaron dos tipos de ensayos, unos basados tinicamente en
la carga y otros basados en la carga y el desplazamiento. En las tablas 2.9 y
2.10 se presentan los resultados obtenidos para las distintas metodologias de
ensayo, para el modo I de carga.

Temperatura Muestras secas Muestras hiimedas
de ensayo (°C) Gic (J/m?)  Gis (J/m?)  Gic (J/m®)  Grs (J/m?)
-50 2424 (£26,8) 251.1 (£19,4) 229.8 (£12,4) 2439 (+3,1)
20 219.5 (£29,9) 229.4 (£24,8) 229.7 (£13,6) 248.3 (4+9,9)
100 249.1 (£25,9) 263.5 (+14,3) 261.9 (+30,4) 313.7 (£19,5)

*Los valores entre paréntesis indican la variacién estandar para 5 probetas.

Tabla 2.9: Resultados de los ensayos basados en las medidas de carga y
desplazamiento, para las probetas secas y humedas ensayadas en modo I, ensayo DCB

[105].
Temperatura Muestras secas Muestras hiimedas
de ensayo (°C)  Gic (J/m?)  Grs (J/m*)  Gio (J/m?*)  Gis (J/m?)
-50 201.5 (£26,1) 2054 (£17,8) 209.5 (+£28,9) 241.8 (£15,7)
20 207.7 (£19,2) 230.6 (£18,2) 192.1 (£6,4) 237.8 (£9,2)
100 256.7 (£25,6) 298.6 (£32,4) 227.5 (£21,3) 313.0 (£45,1)

*Los valores entre paréntesis indican la variacién estdndar para 5 probetas.

Tabla 2.10: Resultados de los ensayos basados en las medidas de carga, para las
probetas secas y himedas ensayadas en modo I, ensayo DCB [105].

En su estudio, Asp [105] comprobé que los valores de G¢ no se ven afecta-
dos por los cambios de humedad pero si detecté que aumentaba ligeramente a
elevadas temperaturas, tanto en la iniciacion como durante la propagacion de
la grieta. También observé que durante la propagacién de la grieta, aumentaba
la formacién de puentes de fibra al aumentar la temperatura y el contenido en
humedad. También demostré que los métodos basados inicamente en la carga
ofrecen resultados poco fiables.

Pavlick et al. [107] analizaron la influencia de la temperatura y del espesor
del material de un composite grafito/epoxi sometido a deslaminacién estética
bajo modo I. Las temperaturas de ensayo fueron de -196, 22 y 196°C y las
configuraciones del laminado eran de 8 y 16 capas. A partir de los resulta-
dos obtenidos observaron que los valores de tenacidad para los dos laminados
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aumentan al subir la temperatura de ensayo debido a un incremento de la duc-
tilidad de la matriz. No se observé influencia del espesor del laminado, excepto
en los ensayos realizados a 196°C, donde el material con mayor niimero de capas
presenté una mayor resistencia a la deslaminacién, tabla 2.11.

8-ply IM7/977-2 16-ply IM7/977-2
[05/ + 3/ — 3/03] [07/ 43/ —3/07]

Temperature Gy Temperature Gy
°C (°F) J/m?(Ib/in) °C (°F) J/m?(Ib/in)
-189.5 (-309.1) | 241.9 (1.382) | -191.0 (-311.7) | 266.4 (1.521)
26.1 (78.9) 297.3 (1.698) 21.5 (70.7) 316.4 (1.806)
N/A N/A 94.3 (201.8) 390.0 (2.227)
157.9 (316.1) 577.0 (3.295) 165.1 (329.1) 709.4 (4.051)

Tabla 2.11: Tenacidad a la fractura interlaminar en funcién de la temperatura y
espesor del material IM7/977-2 [107].

Algunos autores analizaron el efecto de las bajas temperaturas y tempera-
turas criogénicas en la deslaminacion de composites debido, en gran parte, a
las condiciones de trabajo de una aeronave.

Perrin et al. [108] realizaron ensayos en modo I bajo cargas estéticas a tem-
peratura ambiente y a -40°C en un material compuesto de fibra de vidrio y
matriz de polipropileno que fue fabricado utilizando tres condiciones diferentes
de moldeo: NM (moldeo normal), SC (enfriado lentamente) y LT (baja tempe-
ratura). En la tabla 2.12 se presentan los valores de Gjc obtenidos durante la
iniciacion y los valores medios obtenidos en la propagacion de la grieta para las
distintas temperaturas y condiciones de moldeo analizadas.

Temperatura Condiciones Grconset Grcprop
de ensayo de moldeo  (J/m?)  (J/m?)

NM 1270 2000
23°C SC 200 770
LT 220 960

NM 1060 1900
—40°C SC 220 920
LT 230 900

Tabla 2.12: Valores de Gj¢ durante la iniciacién y propagacién de la deslaminacion
[108].
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De los resultados obtenidos por Perrin et al. se puede observar que los va-
lores de tenacidad aumentan ligeramente con la disminucién de la temperatura
de ensayo, excepto para la condicién de moldeo NM. Para las temperaturas
analizadas y las diferentes condiciones de moldeo observaron, al igual que otros
investigadores, que los valores de tenacidad durante la propagacion de la grieta
son mayores que durante la iniciacion debido a la formacién de puentes de fibra.

Otros autores como Kalarikkal et al. [109] realizaron estudios sobre la in-
fluencia de las temperaturas criogénicas (—196°C) en la tenacidad a la fractura
interlaminar en materiales compuestos. Ensayaron distintos tipos de probeta
DCB de grafito y resina epoxi. Adicionalmente, también obtuvieron la tena-
cidad a la fractura de algunos tejidos de compuestos y probetas tratadas con
nanoparticulas (38umm de Al2O3) en la intercara de la capa, para determinar
su efecto en la tenacidad a la fractura.

Los valores de Gr¢ obtenidos por Kalarikkal et al. [109] para las probetas
unidireccionales muestran que las probetas 90D90 ofrecen una mayor resistencia
a la fractura comparada con las muestras 0DO (unidireccionales). En cuanto a
la influencia de la temperatura, observaron que todos los laminados muestran
un deterioro de la tenacidad a temperaturas criogénicas, excepto el tejido. En
la tabla 2.13 se presentan los resultados obtenidos por los autores para ambas

temperaturas.
Probeta Tenacidad a la fractura Gjc (N/m) Variacién respecto a
Temperatura Temperatura la temperatura ambiente
ambiente criogénica (77K) Gre(%)
0DO0 225 (1,28) 164 (0,94) -27
90D90 395 (2,25) 236 (1,34) -40
90T0 177 (1,01) 174 (0,99) -2
0DO0 20 % nano 216 (1,23) 189 (1,08) -12
0DO0 9 % nano 443 (2,53) 251 (1,43) -43
TEX 422 (2,41) 827 (4,72) 96

Tabla 2.13: Efecto de la temperatura criogénica en la tenacidad [109)].

Los resultados de este estudio sefialan las ventajas potenciales del uso de
tejidos de compuestos en estructuras a temperaturas criogénicas.

Sumikawa et al. [110] investigaron tedrica (CBT) y numéricamente (me-
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diante un anélisis de elementos finitos) el comportamiento frente al dano y a la
fractura interlaminar de compuestos laminados reforzados con tejidos de fibra
de vidrio y matriz polimérica (GFRP) a temperaturas criogénicas en probetas
tipo CT (Compact Tension). Dichos resultados se compararon con un analisis
experimental efectuado en investigaciones previas realizadas por Shindo et al.
[111] donde los valores de Gj¢ fueron calculados mediante el método BT (Teorfa
de la Viga).

Las temperaturas de ensayo fueron: temperatura ambiente (22°C), tempe-
ratura del nitrégeno liquido (-196°C) y temperatura del helio liquido (-269°C).
Utilizaron dos compuestos de tejidos de fibra de vidrio y resina epoxi (bisfenol-
A) con diferente grosor, anchura y distintas fracciones volumétricas, del 47 %
para el compuesto denominado G-11 y del 56 % para el denominado SL — EC.

Sumikawa et al. [110] demostraron en su estudio una buena concordancia
entre los resultados numéricos obtenidos por la Teoria de la Viga Modificada
(CBT) y el anélisis lineal de elementos finitos (linear FEA), tabla 2.14.

Gic (kJ/m?)
P, (N) ac(mm) Lincar FEA CBT BT [111]

RT 86.4 15.5 0.450 0.505 0.385
96.4 14.9 0.576 0.584 0.445
7K 12838 13.4 0.629 0.652 0.517
145.1 12.8 0.730 0.760 0.603
164.6 13.1 0.983 1.021 0.818
4K 1141 13.3 0.441 0.460 0.376
115.7 13.3 0.454 0.473 0.384

Tabla 2.14: Tenacidad a la fractura del SL — EC' (Sumikawa et al.[110])

De los resultados obtenidos cabe destacar que al igual que Perrin et al.
[108] y que Kalarikkal et al. [109], el material analizado por Sumikawa et al.
presenta un aumento de la tenacidad con la disminucién de la temperatura
de ensayo. Cabe destacar que todas las configuraciones de laminado utilizadas
por los autores eran tejidos, excepto Perrin et al., que utilizaron composites
unidireccionales pero con distintas condiciones de moldeo (SC y LT). También
cabe destacar que el andlisis de elementos finitos realizado puede ser utilizado
para predecir las zonas de dano y los valores de Gj¢.
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Basdndose en el estudio realizado por Sumikawa et al., Shindo et al. in-
vestigaron la influencia de las temperaturas criogénicas en el comportamiento
a fractura interlaminar en modo I, pero bajo cargas dindmicas empleando los
mismos materiales, G — 11 [112] y SL — EC [113]. En la figura 2.23 se pre-
sentan las curvas da/dN — AJ obtenidas para cada material a las diferentes
temperaturas de ensayo.
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Figura 2.23: Tasas de crecimiento de grieta a fatiga para los materiales G — 11 [112] y
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De los resultados obtenidos se puede observar como las tasas de crecimiento
de grieta son mucho mas bajas al disminuir la temperatura de ensayo respecto
a la temperatura ambiente, para ambos materiales. Ademaés al igual que ocurria
en los ensayos estéaticos [110] se observa un aumento de la resistencia al creci-
miento de grieta al disminuir de la temperatura ambiente a 77K (-196°C). Sin
embargo, a 4K (-269°C) la resistencia disminuye respecto a 77K para ambos
materiales. Este comportamiento es atribuido a una rotura molecular por con-
gelacién de la matriz de resina epoxy a la temperatura de 4K.

Recientemente los mismos autores han realizado una investigacién donde
emplearon condiciones similares de ensayo y uno de los materiales (G-11). Es-
tudiaron la posibilidad de controlar la deslaminacién en modo I a temperatura
ambiente [114] y a temperaturas criogénicas [115] con actuadores piezoeléctricos
de ceramica. Demostraron, en ambos casos, que bajo determinadas condiciones
era posible controlar las tasas de relajacién de energia en modo I en las probetas
DCB mediante el campo eléctrico proporcionado por los actuadores.

Ademads de la temperatura, Franco et al. [116] analizaron el contenido en
humedad. Para ello, realizaron una investigacién consistente en el anélisis frac-
tografico de las superficies de fractura. Este estudio, permite relacionar la re-
sistencia a fatiga en distintas condiciones ambientales a partir del analisis frac-
tografico realizado. Las temperaturas de ensayo utilizadas fueron: -55°C, 20°C
y 80°C , las condiciones de humedad fueron: seco y con un 75 % de humedad,
y el material estaba compuesto de fibra de carbono y matriz PPS con una con-
figuracion (0, 90,45)s.

De los ensayos se puede observar que: a -55°C, la humedad parece aumen-
tar la resistencia a la fatiga en comparaciéon con los resultados obtenidos sin
humedad. A 20°C y principalmente a 80°C la humedad es un factor de degra-
dacién para la resistencia a fatiga de los compuestos. La temperatura ambiente
es la Unica donde los compuestos muestran una mayor resistencia a la fatiga,
sin importar el contenido en humedad. Por tanto, la influencia del contenido de
humedad en la vida a fatiga del material analizado depende de la temperatu-
ra. En general, para el material analizado observaron que, a temperaturas por
debajo del punto de congelacién del agua, la humedad potencia la resistencia a
fatiga y por encima de esta temperatura la humedad disminuye la resistencia.

La fractografia permitié a los autores identificar donde ocurria preferente-



Capitulo 2. Fstado del arte 66

mente la rotura: a -55°C, la rotura es fragil y se produce principalmente en la
matriz. A 20°C, la fractura es ductil y principalmente se produce en la inter-
cara. A 80°C, la fractura es frégil y se produce principalmente en la matriz. El
analisis fractografico también sefial6 las caracteristicas que explican porque la
rotura ocurre en cada componente del compuesto.

Davidson el al. [117] determinaron la tenacidad a la fractura interlaminar
en modo I de un material compuesto carbono/epoxi en un rango de ambientes
tipicos de las condiciones de operacién de aeronaves y naves espaciales. Ensa-
yaron probetas tipo DCB secas y saturadas a -43, 21 y 98°C, y a 125°C, secas.

Para obtener los valores de G ¢ utilizaron un método de reduccién de datos
(LBCC) que los autores determinaron que obtenia con precisién la tenacidad
en las diferentes condiciones de ensayo en una investigacién paralela [118].

En la figura 2.24 se presentan las curvas de resistencia obtenidas en el estudio
para las distintas condiciones de ensayo, siendo: LTD (-43°C, seco), LTW (-
55°C, himedo), RTD (21°C, seco), RTW (-21°C, himedo), ETD (98°C, seco),
ETW (98°C, himedo) y HTD (125°C, seco).
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Figura 2.24: Curvas de Resistencia para las distintas condiciones de ensayo [117].
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De los resultados obtenidos por Davidson et al. se puede observar como los
valores de Gj¢ aumentan con el aumento de temperatura que se corresponde
con un incremento de la ductilidad de la matriz. La humedad no influye de
manera significativa excepto para la temperatura de 98°C donde disminuye no-
tablemente la tenacidad respecto la misma temperatura en seco. Cabe destacar
que para los ensayos realizados a temperatura ambiente y bajas temperaturas
las curvas de resistencias muestran una tendencia atipica, decrecen con el avan-
ce de la grieta. Este comportamiento es debido, segtin el andlisis fractografico
realizado por los autores, a que la grieta se inicia a partir del inserto con una
punta roma en una regién (relativamente) dictil, la propagacién sin embargo,
una vez iniciada la deslaminacién se produce a partir de un frente de grieta
afilado y en una regién mas fragil.

Algunos investigadores como Selzer y Friedrich [119] analizaron la influencia
de la humedad en las propiedades mecdnicas y el comportamiento a fractura
en modo I y II de compuestos FRP. En su investigacién utilizaron tres tipos
de materiales compuestos, dos de ellos con matriz termoestable (epoxi y epoxi
modificada) y uno termoplastica (PEEK), todos ellos con refuerzo de fibra de
carbono y distintas configuraciones del laminado. Para analizar las propiedades
mecdnicas estos autores también realizaron ensayos a traccién, compresién y
fatiga.

La saturacién de las probetas se realizé con agua a diferentes temperaturas
y demostraron que esta condiciéon no tenia influencia en el comportamiento de
los laminados. De las conclusiones obtenidas, y en cuanto a la deslaminacién en
modo I se refiere, cabe destacar que la humedad no influye en el comportamien-
to a fractura del laminado con matriz termopléastica. En cuanto a los laminados
de matrices termoestables, sélo se ven afectados por la absorcién de humedad
en los materiales cuyas fibras estan orientadas perpendicularmente a la carga,
disminuyendo la adhesién fibra/matriz.

Otros autores como Candido et al. [120] realizaron recientemente, un estudio
sobre los efectos higrotérmicos en laminados carbono/epoxi con distintos tipos
de bordes (mecanizados y moldeados, lijados). Realizaron ensayos a traccién de
tres tipos de probetas [45/90/0/ —45]s , [0/90/ 445/ —45]s y [+45/—45/0/90]5.

Los compuestos de matriz polimérica, cuando se exponen a condiciones de
humedad y temperatura, se someten a cambios en el estado tensional y dimen-
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sionales debido a que la humedad induce hinchamiento y expansiéon térmica.
Los resultados obtenidos por Candido et al. [120] indican que la humedad pue-
de aumentar o disminuir la resistencia a traccién estatica de los laminados con
bordes moldeados o mecanizados dependiendo del mecanismo que predomine
(endurecimiento de la matriz o degradacién de la intercara) que, a su vez, de-
pende de la secuencia de apilamiento y el tipo de acabado de los bordes.

En general, los resultados obtenidos por Candido et al. muestran que el con-
tenido en humedad del compuesto aumenta rapidamente con el tiempo en la
primera semana de acondicionamiento higrotérmico y alcanza el nivel de equi-
librio después de 4 semanas de exposicion a un ambiente de elevada humedad.
También los resultados indican que la secuencia de apilamiento y la orientacién
de las fibras influyen en el proceso de absorcién de la humedad, como compro-
baron Selzer et al. [119]. Una distribucién no favorable de fibras y matriz en
la regién de los bordes libres, con la presencia de zonas ricas en resina en la
capa superior e inferior del laminado de bordes moldeados, puede explicar la
disminucién de la resistencia a traccién, de aproximadamente un 20 %, en com-
paracién con los laminados de bordes mecanizados. No obstante, esta ultima
explicacién requiere de una mayor investigacién segin los autores.

En base a la literatura consultada, cabe destacar que la temperatura tiene
una gran influencia en el comportamiento de los materiales compuestos frente a
la deslaminacion, mucho mayor que la influencia de la humedad que, por norma
general, estd condicionada por la temperatura de ensayo.
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Descripcion de los materiales
empleados

3.1. Descripcion

En la caracterizacion del comportamiento ante el proceso de deslaminacién
de los materiales compuestos es importante conocer la influencia de los mate-
riales constituyentes. En particular, el comportamiento de la matriz juega un
papel esencial en la determinacion de la resistencia a la deslaminacién.

El material mas comtn usado como matriz para la fabricacién de laminados
es la resina epoxi que consiste en un polimero termoestable fragil que apenas
sufre deformacién ni plastificacién antes del fallo aportando una buena resis-

tencia a la deslaminacion.

Para el desarrollo de la presente tesis se han empleado dos materiales com-
puestos de calidad aeronautica fabricados a partir de preimpregnados comer-
ciales.

El material base empleado fue fabricado por Hexcel Composites. Uno de ellos
estd compuesto por cinta preimpregnada de resina epoxi 3501 — 6 y refuerzo de
fibra de carbono tipo AS4 (comercialmente denominado Hexply® AS4/3501-
6 RC37 AW190) y el otro sistema estd compuesto por cinta preimpregnada
de resina epoxi 8552 y refuerzo de fibra de carbono tipo AS4 (comercialmente
denominado Hexply® AS4/8552 RC34 AW196). Para ambos compuestos el re-
fuerzo es unidireccional de fibra carbono de alta resistencia y alta deformacién,

69
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fabricado utilizando poliacrilonitrilo (PAN) como precursor, cuyas propiedades
(de acuerdo con el fabricante) se muestran en la tabla 3.1.

Propiedad Valor SI
Resistencia a traccién 4433 (MPa)
Moédulo elastico 231 (GPa)
Deformacién méxima 1.8%
Densidad 1.79 (g/em?)
Peso/longitud

3K 0.210 (g/m)
6K 0.427 (g/m)
12K 0.858 (g/m)
Rendimiento aproximado

3K 4.76 (m/g)
6K 2.34 (m/g)
12K 1.17 (m/g)
Area transversal Tow

3K 0.12 (mm?)
6K 0.24 (mm?)
12K 0.48 (mm?)
Didmetro del filamento 7.1 micras
Contenido de carbono 94 %

Tabla 3.1: Propiedades de la fibra de carbono AS4.

En la figura 3.1 se muestra una imagen del corte transversal de las fibras de
carbono donde se puede apreciar su microestructura interna:
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Figura 3.1: Imagen SEM del corte transversal de fibras de carbono (Advanced
Composite Manufacturing Centre).

El proceso de fabricacién de ambos materiales consiste en el apilamiento se-
cuencial de l1dminas de preimpregnado y curado mediante autoclave que permite
altos volumenes de fibra y bajo contenido en poros, resultando una fraccién vo-
lumétrica de fibra de carbono del 62 % para el material AS4/3501-6 y del 60 %
para el material AS4/8552.

La configuracién del laminado para ambos compuestos es de 32 laminas
con 0° de orientacién (16 ldminas a 0°/inserto/16 laminas a 0°), empleando
un film desmoldeante de 13 pum de espesor (RF — 242 Tygavac) para crear
la deslaminacion artificial de las probetas para los ensayos de crecimiento de
grieta, como se puede observar en la figura 3.2.
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Figura 3.2: Film desmoldeante (RF-242 Tygavac) en probeta completamente
deslaminada.

3.2. Material AS4/3501-6

Este material se compone de fibra de carbono unidireccional tipo AS4 y
matriz de resina epoxi tipo 3501-6. El nombre comercial del compuesto es
AS4/3501-6, también denominado en el presente trabajo como “L”, siendo la
identificacién de las probetas para este material 5LX /XX /XX, que corresponde
a 5LX/n° de panel/orden de probeta.

De acuerdo con la informacién obtenida del fabricante del preimpregnado,
la resina 3501 —6 es una resina epoxi curada por amina reforzada habitualmente
con fibras de carbono o vidrio, unidireccionales o formando tejidos. Esta resina
fue desarrollada para trabajar en condiciones de temperatura inferiores a 177°C.
El compuesto AS4/3501-6 estd recomendado para aplicaciones estructurales de
proposito general. En la tabla 3.2 se presentan las propiedades de la resina pura
proporcionadas por el fabricante.
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Propiedad Valor SI
Densidad 1.265 (g/cm?
Temperatura de transicién vitrea en seco 210 (°C
Temperatura de transicién vitrea en himedo 151 (
Resistencia a traccién 45.51 (M
Modulo elastico 4.24 (GP
Deformacién méxima 1.10 (%
Tenacidad a fractura, K¢ 0.454 (MPay/m
Tasa de liberacién de energia, Grc 128.13 (J/m?
Tiempo de gel 4-10 (min

Tabla 3.2: Propiedades de la resina pura 3501-6.

El laminado fabricado para este trabajo es simétrico, de estructura [0°];4,5-

Los laminados fueron caracterizados previamente con el objeto de determinar

las constantes eldsticas y resistencias dltimas en direccién longitudinal (direc-

cién de las fibras) y transversal de acuerdo a la norma ASTM D 3039 [121] y a

cortadura utilizando la norma ASTM D 3518 [122].

En la tabla 3.3 se muestran los resultados medios obtenidos a partir de los

7 ensayos realizados para la determinacion de cada constante.

Propiedad Valor SI
Moédulo eléstico longitudinal, Eq11 131 (GPa
Moédulo elastico transversal, Eoo 8.9 (GPa
Resistencia a traccién longitudinal, 017 1954 (MPa
Resistencia a traccién transversal, ooo 24 (MPa
Moédulo de elasticidad a cortadura, G2 5.09 (GPa

Tension de rotura a cortadura, 719 79.3 (MPa

*11- paralelo a las fibras, 22- perpendicular a las fibras

Tabla 3.3: Propiedades mecénicas del laminado AS4/3506-1.
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3.3. Material AS4/8552

Material compuesto de fibra de carbono tipo AS4 y matriz de resina epoxi
tipo 8552. El nombre comercial del compuesto es AS4/8552, también denomi-
nado en el presente trabajo como “K”, siendo la identificacién de las probetas
para este material 5KX /XX /XX, que corresponde a 5KX/n° de panel/orden
de probeta.

De acuerdo con la informacién obtenida por el fabricante del preimpregnado,
la resina 8552 es una resina epoxi curada por amina reforzada habitualmente
con fibras de carbono o vidrio, unidireccionales o formando tejidos. Esta resina
fue desarrollada para trabajar en aplicaciones estructurales que requieran alta
resistencia, rigidez y tolerancia al dano. La temperatura limite de servicio de
esta resina es de 121°C. Las propiedades basicas de la matriz proporcionadas
por el fabricante se muestran en la siguiente tabla 3.4:

Propiedades Valor SI
Densidad 1.301 (g/cm?)
Temperatura de transicién vitrea en seco 200 (°C)
Temperatura de transicién vitrea en himedo 154 (°C)
Resistencia a traccién 121 (MPa)
Moédulo elastico 4. 67 (GPa)
Deformacién méaxima 7 (%)
Tenacidad a fractura, K;¢ 1.62 (MPa\/Fn)
Tasa de liberacién de energia, Gro 679. 7 (J/m?)
Tiempo de gel 13 (min)

Tabla 3.4: Propiedades mecdanicas de la resina pura 8552.

El laminado fabricado para este trabajo es simétrico de estructura [0°];4,5-
Los laminados fueron caracterizados previamente con el objeto de determinar
las constantes eldsticas y resistencias dltimas en direccién longitudinal (direc-
cién de las fibras) y transversal de acuerdo a la norma ASTM D 3039 [121] y a
cortadura utilizando la norma ASTM D 3518 [122].

En la tabla 3.5 se muestran los resultados medios obtenidos a partir de los
7 ensayos realizados para la determinacion de cada constante.
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Propiedad Valor SI
Modulo eléstico longitudinal, Eqq 144 (GPa)
Modulo elastico transversal, Egy 10.6 (GPa)
Resistencia a traccién longitudinal, 17 1703 (MPa)
Resistencia a traccién transversal, oaa 30.8 (MPa)
Moédulo de elasticidad a cortadura, Gi2  5.36 (GPa)
Tension de rotura a cortadura, 79 67.7 (MPa)

*11- paralelo a las fibras, 22- perpendicular a las fibras

Tabla 3.5: Propiedades mecénicas del laminado AS4/8552.
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Descripcion de los ensayos

4.1. Geometria de las probetas

Para caracterizar la deslaminacién en modo I tanto estdticamente como a
fatiga, se utilizaron probetas tipo DCB (Double Cantilever Beam) de acuerdo
con las normas ASTM D 5528-01 [17] y ASTM D 6115-97 [18], respectivamente.

La geometria de las probetas DCB (también denominadas doble viga en vo-
ladizo) consisten en un compuesto laminado rectangular, de espesor uniforme
(h) y refuerzo unidireccional, con un inserto no adhesivo de longitud ag conte-
nido en su plano medio, que sirve como iniciador de la deslaminacién, como se

observa en la figura 4.1.

Figura 4.1: Probeta DCB con inserto y bloques de carga.

De acuerdo con la norma [17], el laminado objeto de ensayo debe contener
un ndmero par de ldminas unidireccionales. En el presente trabajo la configu-
racién del laminado para ambos materiales consiste en 32 ldminas con 0° de

7
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orientaciéon donde se colocéd un inserto antiadherente en el plano medio del la-
minado durante el proceso de fabricacién [16 laminas a 0°/inserto/16 laminas
a 0°].

En las probetas utilizadas en el presente estudio se empleé un film des-
moldeante de fluoropolimero (RF — 242 Tygavac) de 13um de espesor. En el
extremo de la probeta, por el lado del film desmoldeante, se colocan unas bisa-
gras o bloques para permitir su sujecién a la maquina de ensayo.

Las dimensiones normalizadas de esta configuraciéon de probeta son las si-

guientes (figura 4.2):

B =25 mm
h =6 mm

Ay = 50 mm
L =200 mm

Figura 4.2: Geometria de la probeta DCB con inserto y bisagras pegadas para aplicar
la carga.

De acuerdo con la norma, para materiales con un médulo eldstico bajo o con
alta tenacidad a fractura, puede ser necesario incrementar su namero de capas
(aumentar su espesor) o disminuir su longitud de deslaminacién con el objeto
de evitar deflexiones excesivas de los brazos de la probeta. El espesor de la
probeta y la longitud inicial de grieta (ag) deben ser escogidos adecuadamente
para satisfacer las siguientes relaciones:
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h3E
ag < 0,042 = (4.1)
Gic
jSa%
h > 8,28y 190 (4.2)
Ei

donde:
ao = longitud inicial de la deslaminacion,
h = espesor de la probeta, y
FE11 = Médulo de elasticidad del laminado en la direccién de la fibra.

Por otra parte, si en el momento de inicio de la deslaminacién se cumple
que §/a > 0,4 (siendo § el desplazamiento vertical del extremo de la probeta),
se debe aplicar una correccién matemadtica (anexo I de la norma ASTM [17])
debido a la gran deflexién que estan experimentando los brazos de la probeta.

La norma recomiendo ensayar al menos cinco probetas de cada material y
de cada temperatura para obtener un valor representativo.

4.2. Procedimiento de ensayo general

4.2.1. Acondicionamiento de las probetas

Las probetas preparadas fueron acondicionadas previamente a la realiza-
cién de los ensayos de acuerdo con el procedimiento C de la norma ASTM D
5229/D5229M — 92(2010) [123].

Antes del ensayo y durante éste, las condiciones ambientales deben ser
23+3°C' y 50+10 %HR. En el presente programa de investigacién, donde se pre-
tende analizar la influencia de la temperatura en el comportamiento mecanico
del material, éstas condiciones variaran en los ensayos realizados tanto a bajas
como elevadas temperaturas.

Previamente a los ensayos, se mide el espesor y ancho de las probetas con
una precision de 0,05 mm en el punto medio de la probeta y a 25 mm de
cada extremo y se determina la longitud inicial de la grieta (ag). La variacién
del espesor a lo largo de la longitud de la probeta no debe ser superior a 0,1 mm.
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Las probetas se graduaron en uno de los laterales de las mismas cubierto
con pintura de spray blanca, cada milimetro los primeros y dltimos 5 mm desde
el inserto, y cada 5 mm los restantes puntos intermedios, figura 4.3. Estas mar-
cas permiten seguir el avance de la deslaminacion durante los ensayos estaticos.
Para mejorar el seguimiento de la deslaminacion en los ensayos de fatiga se
marcd cada milimetro en las probetas en toda su longitud, facilitando asi la
determinacion de la posicién del frente de grieta durante los mismos.

Zona de crecimiento de grieta
= = = = =

Figura 4.3: Marcas de graduacién en una de las probetas

4.2.2. Equipo empleado

El equipo utilizado para realizar los ensayos, tanto estaticos como a fatiga,
estd formado por una ma&aquina servohidraulica, marca MTS, con una célula
de carga de 1 kN, controlada por ordenador usando el programa original. Los
ensayos se realizaron en control de desplazamiento. Para realizar los ensayos a
temperaturas elevadas (50 y 90°C) se utilizé una cdmara térmica acoplada a
la maquina de ensayos. La misma cdmara térmica pero conectada a un termo
dewar de nitrégeno liquido, se empled para realizar los ensayos a bajas tem-
peraturas (0, -30 y -60°C), en la figura 4.4 se puede observar el dispositivo de
ensayo.
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Bastidor de ensayos
de magquina (MTS)

Celula de carga (1KkIN)

Camara termica

Termo dewar

Videocamara

Figura 4.4: Dispositivo de ensayo.

La norma ASTM D 5528-01 [17] recomienda que a medida que se aplica la
carga a la probeta, se vaya midiendo la longitud de la deslaminacién en uno de
los lados de la probeta (lateral donde se dibujaron las marcas de graduacién).
Para su medida, se ha utilizado una videocdmara con un zoom éptico de 100
aumentos (marca Pulnix modelo TM-7CN) enfocada al borde graduado de la
probeta y conectada a un monitor como se aprecia en la figura 4.5. Esto fue
necesario ya que en los ensayos realizados en el interior de la cidmara térmica
(90, 50, 0, -30 y -60°C) no era posible seguir el avance de grieta con el micros-
copio segun indica la norma tal como se realizaron los ensayos a temperatura
ambiente.
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Ao

Figura 4.5: Videocamara y monitor empleados para visualizar el avance de la grieta.

En cuanto al sistema de aplicacién de la carga a la probeta, la norma propo-
ne emplear bisagras o bloques de carga. Para ello, es necesario que las superficies
de los extremos de la probeta estén preparados superficialmente mediante un
lijado y desengrasado con acetona o metiletilcetona (MEK o butanona) con
objeto de obtener una buena unién adhesiva con las bisagras o bloques.

Alternativamente a este procedimiento y con el fin de asegurar la correcta
aplicacién de las cargas de fatiga, se han utilizado agarres mecanicos, figura 4.6.
Para ello, se realizé una entalla de 15 mm de profundidad y 2 mm de ancho
en la zona delantera del inserto de todas las probetas, figura 4.7, con el fin de
acoplar los mencionados agarres mecanicos, figura 4.8. Las entallas se realizaron
en una maquina de corte marca Buehler (modelo Isomet 4000) utilizando un
disco de corte por abrasién de 250 x 1,8 x 32 mm, figura 4.9. Posteriormente
las probetas se introdujeron en una estufa desecadora a 60°C durante 24 horas
para eliminarles la humedad provocada durante el proceso de corte.
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entalla

Figura 4.7: Entalla realizada en una de las probetas.

Figura 4.8: Probeta con agarres mecanicos.
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Figura 4.9: Disco de corte y probeta con entalla

Esta variacién en el sistema de fijacion de las probetas a la maquina de
ensayos permite evitar problemas de despegue de bisagras o bloques por fallo del
adhesivo durante la realizacién de los ensayos a elevadas y bajas temperaturas.
Los agarres mecanicos empleados son similares a los utilizados por N. Blanco
et al. [52] y Vina et al. [56] en trabajos previos, figura 4.10.

Figura 4.10: Agarres mecénicos disefiados durante un ensayo MMELS [52]
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Una vez preparadas las probetas, se colocan correctamente alineadas en la
méquina de ensayo. En la figura 4.11 se puede observar una probeta prepara-
da para realizar uno de los ensayos a temperatura ambiente, donde se puede
apreciar un extensémetro colocado en la zona del inserto de la probeta.

Figura 4.11: Probeta preparada para realizar uno de los ensayos a temperatura
ambiente.

En este trabajo, una variacién a la metodologia del ensayo propuesta por
las normas ASTM D 5528-01 [17] y ASTM D 6115-97 [18], que describen los
ensayos estaticos y a fatiga respectivamente, consistié en la utilizaciéon de un
extensometro con el objetivo de obtener una relacién entre la apertura del fren-
te de grieta y la longitud de la deslaminacién. El extensémetro utilizado MTS
de 12,5 mm, se acoplé mediante muelles en unos pequenios bloques metélicos
atornillados a los agarres mecanicos. La relacién obtenida durante los ensayos
estaticos se utilizé para programar los posteriores ensayos a fatiga tal y como
se indica en el apartado de descripcién de los ensayos dindmicos del presente
capitulo.
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4.3. Ensayo en Modo I estatico

4.3.1. Introduccion

La norma que describe este ensayo es la ASTM D 5528-01 (“Standard Test
Method for Mode I Interlaminar Fracture Toughness of Unidirectional Fiber-
Reinforced Composites”)[17].

El ensayo consiste en hacer crecer una grieta formada artificialmente me-
diante un inserto antiadherente en una probeta (tipo DCB) en la que se mide
la resistencia a la iniciacion y propagacion de la deslaminacion.

Este ensayo es apropiado para la determinacion de la tenacidad a fractu-
ra de materiales compuestos unidireccionales con matrices ductiles o fragiles
monofasicas. Se utiliza para determinar la tasa de relajacién de energia G en
modo I, es decir, la pérdida de energia (dU) sufrida por una probeta por uni-
dad de ancho para un incremento infinitesimal de la longitud de la grieta (da)
en un proceso de deslaminacion con velocidad de desplazamiento constante.
Matematicamente se puede expresar de la siguiente manera:

1dU

—__-= 4.
G b da (4.3)

Se denomina tenacidad a fractura interlaminar en modo I (Gy¢) al valor
critico de G para el que comienza a producirse la deslaminacién cuando se apli-
ca una carga o desplazamiento de apertura de la grieta.

En este ensayo se asume un comportamiento lineal elastico. Esta hipdtesis
es valida cuando la zona de dano o de deformacion no lineal en el frente de la

grieta es pequena en relacién con la menor dimensién de la probeta.

Mediante este ensayo también se pueden obtener las curvas de resistencia
a la deslaminacién (Curvas R), donde se representa la tenacidad a la fractura
interlaminar en modo I (G¢) frente a la longitud de grieta (a). En estas curvas,
en general, se observa que el valor Gjo aumenta de forma lineal para después
estabilizarse a medida que se incrementa la deslaminacion, figura 4.12.
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Figura 4.12: Curva de resistencia a la deslaminacién (R Curve) obtenida de un ensayo
DCB [17].

Esta resistencia al avance de la grieta, generalmente, es debida a la forma-
cién de puentes de fibra entre dos capas a 0°, morfologia tipica en laminados de
fibras unidireccionales. En una estructura real multidireccional, estos puentes
de fibra no se formarian, por lo que los valores de Gjo obtenidos durante la
propagacion de la grieta pueden, en ocasiones, ser cuestionables. Debido a esto,
la norma ASTM especifica que es preferible utilizar el ensayo tnicamente para
determinar el valor de iniciacion.

Para determinar el punto de iniciacién la norma recomienda utilizar los
siguientes criterios:

1. La desviacién respecto a la linealidad de la curva carga-desplazamiento
(NL).

2. El punto en el que se observa visualmente el comienzo de avance de la
grieta (VIS).

3. El punto en el cual la flexibilidad de la curva aumenta un 5% (5 %max).

En esta tesis se ha utilizado el método visual (VIS) a la hora de obtener la
resistencia a la deslaminacién en el momento de iniciacién de la grieta (GY4¢) ya

que se pudo observar correctamente con la ayuda de la videocdmara conectada
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al monitor.

En la figura 4.13 se representa graficamente una curva tipica carga - despla-
zamiento durante el proceso de iniciacién de la deslaminacién estédtica, donde
se pueden observar los tres criterios que la norma recomienda para obtener los

valores de iniciacién.

A
Carga (P)
Puss
R 3
VNS
P-‘\IL ....... aof ’ ‘/\-\\_,.\
0 >

8u0us B Desplazamiento (3)

Figura 4.13: Criterios de iniciacién de grieta.

De acuerdo con la norma, en este método de ensayo, la grieta puede progre-
sar de dos maneras distintas:

1. Por crecimiento estable de la grieta.

2. Por un arranque y parada de la grieta en un movimiento brusco.

En este método de ensayo, sélo el primer tipo de crecimiento es de interés.
Un salto inestable desde el inserto puede ser indicativo de problemas con el
inserto. Algunos problemas tipicos son: que el inserto puede estar adherido a
una de las ldminas, tener un espesor demasiado grande con lo que se forma una
bolsa de resina en el frente de la grieta o que el inserto esté doblado o arrugado,
figura 4.14.



Capitulo 4. Descripcion de los ensayos 89

Final del inserto

Bolsa de resina

Figura 4.14: Dibujo esquematico de la formacion de una bolsa de resina en el frente
de grieta [124].

No obstante, cabe mencionar que la norma japonesa (JIS K 7086 1993)[19]
y la norma internacional ISO (ISO 15024: 2001)[21] recomiendan también los
siguientes métodos:

1. MAX (Maximum Load Point): En este criterio, el punto de carga méxima
es considerado el punto critico donde la carga alcanza su maximo valor
durante todo el proceso de carga, tomando dicho valor y su correspondien-
te desplazamiento para calcular la tenacidad en el momento de iniciaciéon
de grieta.

2. AE (Acoustic emission) y medidores de deformacién (strain gages): Es-
tos métodos son relativamente complicados comparado con el resto de
métodos y requieren un equipamiento adicional y de coste elevado. Es-
te es quiza el método maés sensible ya que el equipo de emisién acuistica
detecta procesos microscopicos en los compuestos FRP. Estos procesos
normalmente se producen antes de que se observe la deslaminacién a es-
cala macroscépica [29]. No se ha empleado en la presente tesis.

Son varios los trabajos realizados para determinar cudl es el mejor criterio
para determinar el instante exacto en el que se produce el inicio de la delami-
nacién [22]. Trabajos realizados en el Instituto Federal Suizo de Investigacién
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y Prueba de Materiales y Tecnologias (EMPA) por Kalbermatten et al. [125]
y Flueler et al. [126] coinciden en que la iniciacién en el centro de la probeta
(diferente del observado en los bordes) se corresponde con el punto de pérdida
de linealidad de la curva carga — desplazamiento (método NL) y durante varios
anos éste se ha convertido en uno de los métodos mas comunes. Sin embargo,
este criterio no siempre es valido ya que cuando se examinan en profundidad
los graficos P — § se puede detectar una pérdida de la linealidad temprana. El
método 5% offset fue utilizado inicialmente por ASTM para la determinacién
de la tenacidad en metales [127] y luego fue adaptado por la ESIS para polime-
ros [128]. El valor del 5% es arbitrario pero corresponde aproximadamente a
Imm de avance de grieta desde el final del inserto (normalmente de 50 mm de
longitud). Este método no es vélido si el punto que proporciona corta la curva
carga — desplazamiento después del punto de carga méxima, en este caso, se
coge el valor de carga maxima como punto de iniciacién de la deslaminacion
(método MAX). Una serie de ensayos Round Robin demostraron que el método
5% offset tiene menos dispersién que el método NL pero proporciona valores
mas elevados de G"flcic [129]. El método VIS, a pesar de que depende del ope-
rario, si se realiza con un equipo eficiente (cAmara de video, microscopio, etc.),
es considerado uno de los métodos més efectivos y es cominmente utilizado.

4.3.2. Procedimiento experimental

Una vez preparada la probeta DCB y colocada correctamente en la maquina
de ensayos se procede a realizar el ensayo que consta de dos fases: carga inicial
(para obtener los valores de iniciacién de la deslaminacién) y proceso de recarga
(donde se obtienen valores del crecimiento de grieta).

Carga inicial

Esta primera parte del ensayo, permite determinar la tasa de relajacién
de energia, es decir, el cambio diferencial de la energia eldstica por unidad de
area generada en el crecimiento inicial de la grieta. Para ello, la norma ASTM
recomienda que se aplique un desplazamiento controlado a los extremos de la
probeta a una velocidad de ensayo comprendida entre 1 y 5 mm/min; en el
presente estudio se opté por utilizar una velocidad de 1 mm/min. Durante el
ensayo se registra de manera continua la carga, el desplazamiento y el avance de
la deslaminacién con una precisién de +0,5 mm. Durante esta fase del ensayo se
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debe anotar el punto donde comienza a observarse el avance de la deslaminacion
y debe detenerse el ensayo cuando la deslaminacién haya avanzado entre 3 y 5
mm.

Si se observa un crecimiento inestable de la grieta, se debe anotar este he-
cho en el informe y continuar hasta que la grieta se incremente entre 3 y 5 mm
desde el punto en el que se detuvo el incremento brusco de la deslaminacion.

Después de este proceso se debe descargar la probeta a una velocidad de 25
mm/min y se marca el punto final en el que se ha detenido la grieta, en ambos
bordes de la probeta. La diferencia de longitud entre ambos bordes no debe ser
superior a 2 mm, si esto sucede puede ser indicio de una falta de alineacién de
la probeta.

Proceso de recarga

Una vez se encuentra la probeta en la misma posicién a la que se encontraba
previamente al proceso de carga inicial se vuelve a iniciar otro proceso de carga
(proceso de recarga). En esta fase de ensayo se pretende analizar la velocidad de
propagacion de la deslaminacién del material. Para ello, se debe volver a cargar
la probeta a la misma velocidad que en el caso anterior (entre 1y 5 mm/min);
en el presente estudio para obtener las medidas épticas con mayor precision se
empled una velocidad de 0,5 mm/min, que aunque sea menor que la indicada
en la norma y alargue la duracién del ensayo, se ha preferido utilizar para poder
llevar un correcto seguimiento de la posicion del frente de grieta. Se continia el
ensayo hasta que se alcanza el maximo punto de deslaminacién (la iltima marca
de graduacién realizada en las probetas). Se registran la carga, desplazamiento
y posicién de la grieta. Durante el avance de la deslaminaciéon, se debe anotar
la posicion de la grieta cada milimetro en los 5 primeros milimetros de avance.
Después, se anota la posicién cada 5 mm hasta que la grieta se haya propagado
45 mm y otra vez cada mm durante otros 5 mm de avance. De esta forma se
registrard la posicién del frente de grieta durante un avance de 50 mm desde
el vértice de la pregrieta. De nuevo, la diferencia entre el frente de grieta en
ambos lados de la probeta no deberia ser superior a 2 mm.
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4.3.3. Calculo de resultados

Como ya se ha comentado previamente, el pardmetro utilizado para cuanti-
ficar el comportamiento frente a deslaminacién de los materiales ensayados es la
tasa de relajacién de energia en Modo I (G¢). Para su determinacién la norma
propone tres formulaciones: MBT “Modified Beam Theory”, CC “Compliance
Calibration” y MCC “Modified Compliance Calibration”, siendo el primero el
mas conservador de acuerdo la norma.

Teoria de la Viga Modificada (MBT).

Esta teoria se basa en el calculo tensional de una viga empotrada y cargada
en su extremo. En esta situacién el desplazamiento (§) del extremo de la viga
sera:

B 2Pa3

Yol (4.4)

Siendo P la carga aplicada, E el médulo de elasticidad e I el momento de
inercia respecto al plano medio de una seccién rectangular:

bh3
[ =— 4.
5 (4.5)
Teniendo en cuenta que:
P2dC
= — 4.6
2b da (4.6)

En la que la flexibilidad C se define como ¢/ P. Sustituyendo y diferenciando
la ecuacion tendremos:

Gic=— (4.7)

Esta expresion sobrestima Gro ya que la viga no estd perfectamente em-
potrada (la viga puede girar en el frente de la grieta). Una manera de corregir
esto es tratar la probeta como si presentara una longitud de grieta ligeramente
mayor a + A.

3Py

Gro=—"o"
197 9b(a + |A])

(4.8)
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|A| se determina experimentalmente mediante la representacién gréfica de
C'/3 frente a la longitud de la grieta a (figura 4.16). Se genera un ajuste lineal
por minimos cuadrados. Esta recta se extrapola hasta que cruce al eje x. En
estas condiciones, la abscisa en el origen serd A.

F 3

Cl;’S

Y

|4—>U a

Figura 4.15: Célculo de A.

Es decir, este método asume que la grieta inicial es inferior a la generada
por el inserto, por lo que la longitud real de cada uno de los brazos de la probeta
son representados como dos vigas en voladizo de longitud a + A, como se puede
observar en la figura 4.16.
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Figura 4.16: Esquema de la probeta DCB.

Método de Calibracién de la Flexibilidad (CC).

Este método utiliza la expresién propuesta por Berry [130] para el calculo
de la flexibilidad:

C=k-a" (4.9)
Asi, teniendo en cuenta que:
P2dC
= —— 4.10
2b da ( )

Se obtiene la expresién para el célculo de G:
Gio = — (4.11)

Para obtener el pardmetro n se traza la curva log(C) frente a log(a). La

pendiente de la recta determina el pardmetro n:
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log C

n=4,/4,

log R

<

log a
Figura 4.17: Célculo del parametro n.

Método Modificado de Calibracién de la Flexibilidad (MCC).

Este método se basa en la hipdtesis de que la flexibilidad de la probeta
verifica la siguiente expresion:

a

E:k—i—z‘h‘cé (4.12)

Diferenciando la expresién anterior y sustituyendo, la tenacidad a la fractura

interlaminar en modo I se puede obtener como:

3P2C3

T —— 4.1
¢ = "9 A.0h (4.13)

En este caso es necesario obtener el parametro A;. Para ello es necesario
construir la curva experimental a/h frente a C'/3. El pardmetro A; serd la
pendiente de la recta ajustada por minimos cuadrados:
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a/h

A=D, /B,

Cl/%
Figura 4.18: Célculo del pardmetro A;j.

4.4. Ensayo en Modo I dinamico

4.4.1. Introduccién

La norma que describe el ensayo dindmico en modo I es la norma ASTM D
6115 — 97, “Standard Test Method for Mode I Fatigue Delamination Growth
Onset of Unidireccional Fiber-Reinforced Polymer Composites” [18].

Este método de ensayo permite determinar el nimero de ciclos (N) nece-
sarios para que comience a crecer una grieta en una probeta DCB (Double
Cantilever Beam) sometida a cargas ciclicas en Modo I, en funcién del nivel de
tensién aplicado (%Gr¢). Este método es aplicable para un ensayo de fatiga de
amplitud constante y estado tensional de traccién-traccién. Cuando se ensayan
varias probetas con distintos niveles de G, los resultados se pueden utilizar para
construir una curva G-N, figura 4.19. Los materiales compuestos utilizados en
el ensayo deben ser unidireccionales de fibras largas y matriz monofésica.
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Figura 4.19: Curva Gmq.-N tipica.

De acuerdo con la norma ASTM [18] el ensayo consiste en someter los ex-
tremos de la probeta a un desplazamiento ciclico a una frecuencia determinada
entre un valor minimo y maximo (dmaz ¥ Omin)- El desplazamiento maximo es
funcién del desplazamiento critico obtenido en la caracterizacion estatica del
material, siendo el desplazamiento minimo: d,,;, = R * dmaz, donde R es el
coeficiente de asimetria. Asumiendo que las deflexiones que se producen son
pequenas ( §/a < 0,4) y que el material trabaja en régimen eldstico lineal,
entonces la relacion ,in /Omaz €S proporcional a la relacion Fiin/Frngs-

Durante el ensayo se registra el niimero de ciclos necesarios para el inicio de
la deslaminacién y se calcula G por cualquiera de los métodos de calculo des-
critos en el apartado anterior (MBT, CC y MCC). Ensayando varias probetas
con distintos niveles de solicitacién se obtendra la curva G — N mostrada en la
figura anterior para una determinada frecuencia y relacion de carga. Siguiendo
una metodologia semejante se puede determinar la velocidad de crecimiento de
grieta 6 tasa de propagacién de la deslaminacién (da/dN), tras la iniciacién de
la grieta.

De acuerdo con la norma, se pueden utilizar tres definiciones para establecer
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el nimero de ciclos a los que se comienza a producir la deslaminacién (creci-
miento de grieta interlaminar):

1. El nimero de ciclos en los que se observa visualmente en los bordes el
crecimiento de la grieta (NY).

2. El ntimero de ciclos para los que la flexibilidad se incrementa un 1%
(N2%).

3. El nimero de ciclos para los que la flexibilidad se incrementa un 5%
(N2%).

Logicamente los tres criterios dan lugar a tres resultados distintos. El va-
lor méas conservador es el criterio Ng% por lo que es el més utilizado. En este
trabajo se ha utilizado, al igual que en los ensayos estaticos, el criterio visual
puesto que con la ayuda del equipamiento utilizado se logré realizar un correcto
seguimiento del proceso de iniciacién de la grieta.

La norma ASTM recomienda tener especial precaucion cuando se utilicen
frecuencias altas ya que la temperatura generada en el proceso puede afectar al
comportamiento del material. Para evitar estos problemas se debe tomar una
frecuencia comprendida entre 1 y 10 Hz asegurandose de que la temperatura
generada no afecta a la matriz. En todos los ensayos dinamicos se ha utilizado
una frecuencia, f=3Hz. Por otra parte se debe tener en cuenta que la relacion de
desplazamientos dmin /Omar Puede tener una influencia muy significativa sobre
los resultados, debiendo mantenerse por tanto en el siguiente rango: 0 < R < 1.
El coeficiente de asimetria empleado en este trabajo ha sido: R=0,2.

4.4.2. Procedimiento experimental

Una vez acondicionada y preparada la probeta se procede a realizar la parte
experimental, como se describe a continuacién. Para ello se utilizardan los datos
obtenidos en los ensayos estdticos, para cada material y temperatura de ensayo.

Calibracion de la flexibilidad

Antes de comenzar el ensayo de fatiga se deben realizar ensayos estaticos
con objeto de determinar todos los pardmetros necesarios para el cdlculo de G.
Por ejemplo, si se utiliza la teoria de la viga modificada, se realizan los ensayos
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previos necesarios para el cdlculo del pardametro A, obteniendo la media de los
ensayos realizados (|Al,,). Este ensayo se puede emplear también para obtener
Grc v dc (estaticos), los cuales son datos necesarios para fijar posteriormente
los parametros y niveles de solicitacién en los ensayos de fatiga.

Como formulacién para el calculo de Gio se utilizé el método de la viga
modificada (MBT) por ser el mas conservador de acuerdo con la norma ASTM.
Los valores medios obtenidos en los ensayos estaticos para cada material y
temperatura de ensayo se presentan en la tabla 4.1.

1A o
Material T2 =90°C T =50°C T2=20°C T*=0°C T*=-30°C T*=—60°C
AS4/3501 — 6 19,38 11,37 5,85 1,79 9,08 15,68
AS4/8552 15,14 9,54 12,46 10,65 8,65 7,23

Tabla 4.1: Valores de |A|,, obtenidos en los ensayos estdticos.

Una vez calculadas las medias de A se pueden procesar los datos obtenidos
durante los ensayos a fatiga y calcular la tenacidad a la fractura interlaminar
en modo I. Para trazar una curva tipica de fatiga G-N, la norma recomienda
empezar los ensayos con una Grpg. igual al 50% de Gjc (obtenida de los
ensayos estaticos). Si las probetas de los ensayos estaticos son idénticas a las de
fatiga, como es el caso de este estudio, entonces 6,4, se puede obtener de los
ensayos estaticos, a partir de la siguiente expresién:

(52 GIma:c

maz _ =05 4.14
[0c)2,  Gic (4.14)

donde [0¢]qy es el valor medio del desplazamiento critico obtenido durante
los ensayos estaticos.

Una vez escogido el coeficiente de asimetria y determinado el valor de 4z
para el correspondiente nivel de tensién se puede calcular el desplazamiento
minimo (). En la presente tesis los ensayos se realizaron con control de
desplazamiento tanto para los ensayos estaticos como dinamicos, por tanto la
relacién que se utiliza es: R = dpin \ Omaz = 0,2.
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En la figura 4.20 se representa el tipo de onda aplicada durante los ensayos
de fatiga.
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Figura 4.20: Curva tipica de fatiga que representa el desplazamiento del actuador del
equipo de ensayo frente al tiempo.

Con el objetivo de controlar de forma continua el inicio y posterior avance
de la deslaminacién se ha utilizado un extensémetro colocado en el frente de la
probeta. Para lo cual ha sido necesario establecer durante los ensayos estaticos,
una relacién entre la longitud de la deslaminacién medida visualmente (Aa)
y los valores de apertura del frente de grieta, obtenidos directamente del ex-
tensémetro (AL). Esta relacién serd utilizada en el programa de control del
equipo de ensayo para regular adecuadamente el nivel de solicitaciéon aplicado
a la probeta durante todo el ensayo dindmico. En las figuras 4.21, 4.22, 4.23 y
4.24 se ha representado estas relaciones para ambos materiales a las diferentes
temperaturas de ensayo.
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Figura 4.21: Lectura del extensémetro en funcién del avance de la deslaminacion
obtenida en los ensayos estéticos del material AS4/3501-6 a 20, 50 y 90°C.

AS4/3501-6 Material

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
Aa (mm)

Figura 4.22: Lecturas del extensémetro en funcién del avance de la deslaminacion
obtenida en los ensayos estdticos del material AS4/3501-6 a 0, -30 y -60°C.
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Figura 4.23: Lectura del extensémetro en funcién del avance de la deslaminacion
obtenida en los ensayos estéaticos del material AS4/8552 a 20, 50 y 90°C.
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Figura 4.24: Lectura del extensémetro en funcion del avance de la deslaminacién
obtenida en los ensayos estdticos del material AS4/8552 a 0, -30 y -60°C.
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Para ello, se creé un procedimiento de ensayo donde cada etapa del mismo
varia en funcién de la lectura ofrecida por el extensémetro, dado que durante la
ejecucién del ensayo de fatiga, en la fase de crecimiento de grieta, se ha decidi-
do mantener la tasa de relajacién de energia constante. Para lo cual, se han de
variar los niveles de solicitacion a medida que avance el proceso de deslamina-
cion. Esto se ha conseguido programando el equipo de ensayo, utilizando como
parametro de control adicional las lecturas proporcionadas por el extenséme-
tro utilizado. Modificando los valores de desplazamiento a2 ¥ Omin, @ los que
se estd sometiendo la probeta, a medida que progresa la deslaminaciéon. Los
datos proporcionados por el extensémetro permiten conocer en todo momento
durante el ensayo, la posicién de la fisura y la programacién del nivel de despla-
zamiento. De esta manera, la regulacién del proceso se realiza en tramos entre
0y 2mm,2y5 mm, etc.

En la tabla 4.2 se presenta un ejemplo de los pardmetros de control para
un ensayo a fatiga del material AS4/8552 a 50°C y 90 % de los valores de G
obtenidos, en funcién de las lecturas proporcionadas por el extensémetro de los
ensayos estaticos previos.
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Material AS4/8552 a 50°C y 90 % N.T
‘ Extensémetro (mm) ‘ Desplazamiento (mm) ‘ Carga (N) ‘ Aa (mm)
Max Min Max Min Max Min

rampa ‘ 0,05 mm en 5 seg. 0

fatiga00 1,4 14 1,55 0,31 101,92 50,96 0

fatiga0 1,4 1,77 1,55 0,31 101,92 20,384 0-2

fatigal 1,77 2 1,785 0,355 93,455 18,691 25

fatiga2Z 2 2.3 2.02 0,4 84,99 16,998 57

fatiga3 2,3 2,6 2,225 0,445 81,285 16,257 7-10
fatigad 2,6 2,9 2,43 0,49 7758 15516 10-12
fatigab 2,9 3.2 2.59 0,52 749 1498 1215
fatiga6 3,2 3,5 2,75 0,55 72,22 14,444 15-17
fatiga7 3,9 3,8 2,965 0,595 69,355 13,871 17-20
fatiga8 3,8 4,1 3,18 0,64 66,49 13,298 20-22
fatiga9 41 4.4 3,415 0,685 63,825 12,765 22-25
fatigal0 4.4 47 3.65 0,73 61,16 12,232 2527
fatigall 4,7 ) 3,895 0,78 59,445 11,889 27-30
fatigal2 5 5,3 4,14 0,83 57,73 11,546 30-32
fatigal3 5,3 5,6 44 0,88 55,63 11,126 32-35
fatigald 5,6 5,9 4,66 0,93 53,53 10,706 35-37
fatigals 5,9 6,2 4,905 0,975 51,53 10,306 37-40
fatigal6é 6,2 6,5 5,15 1,02 49,53 9,906 40-42
fatigal? 6.5 6,8 5,395 1,065 47,53 9,506 42-45
fatigal8 6,8 71 5.64 1,11 4553 9106  45-47
fatigal9 7,1 7.4 5,885 1,155 43,53 8,706 47-50
fatiga20 7.4 7.7 6,13 1,2 4153 8,306 750

Tabla 4.2: Datos de programacion para ensayos a fatiga a 50°C al 90 % para el

Iniciacién de la deslaminacién

material a AS4/8552.

Una vez seleccionados todos los parametros se puede comenzar el ensayo

de fatiga. En el caso de las probetas que se vayan a ensayar a temperatura

diferente de la temperatura ambiente, antes de comenzar el ensayo, se espera el

tiempo necesario para que las probetas alcancen la temperatura deseada, con-

trolando continuamente que mantengan su temperatura durante todo el ensayo.

Se considera que el proceso de deslaminacién a fatiga se ha iniciado en el

material cuando se observa visualmente el inicio de la deslaminacién (NY15).
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Para determinar el momento en que comienza a crecer la grieta la norma reco-
mienda que se debe monitorizar de manera continua la flexibilidad de la probeta
de ensayo (curva carga-desplazamiento).

En el momento en que se produce la iniciacién de la deslaminacion se anota
el desplazamiento maximo y minimo, el nimero de ciclos aplicado hasta que se
produce la deslaminacién, la longitud de grieta, y las cargas maxima y minima.

Propagacion de la deslaminacién

Una vez se ha iniciado el proceso de deslaminacion, se continta fatigando la
probeta, con el objetivo de conocer la evolucién del proceso de propagacién. Es
decir, la determinacién de la velocidad de crecimiento de grieta (da/dN) frente
al nivel de solicitacién aplicado (AG).

Para poder determinar la velocidad de crecimiento de grieta se deberd fa-
tigar la probeta durante un nuimero determinado de ciclos e ir anotando la
longitud de deslaminaciéon que se produce transcurridos ese nimero de ciclos.
Como se ha comentado anteriormente, para cada longitud de deslaminacién se
deberan variar los pardmetros de control de la méquina en funcién de la longi-
tud de deslaminacién alcanzada.

Dado que para la presente tesis, se ha utilizado un procedimiento de ensayo,
mediante el cual, en funcién de la apertura del extensémetro (relacionada con el
avance de la deslaminacién) variardn los desplazamientos maximos y minimos
a los que se fatiga la probeta, no sera necesario parar el ensayo en ningin mo-
mento. Cada cierto tiempo se realizan mediciones, anotando la longitud de la
grieta y el nimero de ciclos correspondientes. Posteriormente, se relacionan los
datos obtenidos visualmente con los datos registrados en la méquina y en una
hoja de cédlculo se analizaran los datos para obtener las curvas correspondientes.

En la figura 4.25 se puede observar el proceso de fatiga en la superficie de
una probeta ensayada, donde se pueden ver las lineas de propagaciéon de la
deslaminacién dinamica.
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Figura 4.25: Lineas de propagacién de la deslaminacién por fatiga.

4.4.3. Calculo de resultados

Para calcular la tasa de relajacién de energia méxima ciclica (Grmaz) en el
momento de iniciacién de la deslaminacién se procede de la siguiente manera:

A partir de los valores de 6maz, Prmae ¥ @ en el ciclo inicial, junto con el
pardmetro |Aalq, se calcula el valor de Gypq, mediante la siguiente expresién
(método de la viga corregida):

3Pmaz 677’1/0.(13

— —_madmar 4.1
GIma:c 2b(a+A) ( 5)

En la presente tesis se ha escogido la Teoria de la Viga Corregida (MBT)
como método de cédlculo, por ser el més conservador de acuerdo con la normati-
va, aunque también se puede utilizar cualquiera de los otros criterios de célculo
descritos en la norma ASTM D 5528 [17](ensayos estéticos).

Para calcular la tasa de relajacion de energia durante la propagacion de la
grieta se utilizan los valores de 042, Pmaz ¥ N (ntimero de ciclos) asociados
a cada longitud de grieta (a), junto con el pardmetro |Aal,, (para el caso del
método MBT) se calcula el valor de Grpqz-
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Para analizar el comportamiento a fatiga durante la deslaminaciéon en ma-
teriales compuestos Wilkins et al. [131] propone utilizar una expresién basada
en la ley de Paris en funcién de G para predecir el crecimiento de grieta en
materiales compuestos:

da

— = B(AG)" 4.16

o = B(AG) (4.16)
Para ensayos con un coeficiente de asimetria (R) pequeno, los valores de

Gmin son pequenos comparados con los de Gugr y por tanto AG se puede

expresar como [132]:

AG = Grmaz — Gmin =~ Gmas (4.17)

Basandose en esta aproximacion, la ley modificada de Paris se puede expre-
sar como:

da
o = BGonaa)" (118)
Si se representa graficamente la velocidad de crecimiento de grieta da/dN en
funcién de Grmaz 0 Grmaz/Gro (G normalizada con la tasa critica de relajacién
de energia estdtica) se obtiene una curva similar a la representada en la figura

4.26:
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Figura 4.26: Relacién entre la velocidad de crecimiento de la grieta y la energia
aplicada [92].

Esta curva estd dividida en tres zonas. Las grietas crecen muy lentamente o
dejan de crecer por debajo de un valor umbral Gy, (zona I). En la regién, II el
crecimiento es lineal en coordenadas logaritmicas, siendo el proceso gobernado
por la ley de Paris, ecuacién 4.16. En la zona III, el crecimiento de la curva es
muy rapido estando cerca de la fractura completa del material, momento en el
que Grmaz iguala el valor critico Gpe.

Para caracterizar el fenomeno de propagacién de la deslaminacién a fatiga
y analizar la influencia de la temperatura y el tipo de matriz, en este trabajo
también se ha representado graficamente la longitud de grieta (Aa) frente al
numero de ciclos (N), la tasa de relajaciéon de energia (G ;) frente al nimero
de ciclos y la tasa de relajacién de energia frente a la velocidad de crecimiento
de grieta, tal como han utilizado gran variedad de autores en sus investigaciones
sobre la deslaminacion a fatiga de materiales compuestos.



Capitulo 5

Resultados experimentales de
los ensayos estdticos

5.1. Introduccién

En este capitulo se describen los resultados obtenidos de los ensayos estati-
cos y a fatiga realizados bajo modo I de fractura a las distintas temperaturas
objeto de estudio: 90, 50, 20 (ambiente), 0, -30 y -60°C, para los dos materiales
compuestos analizados: AS4/3501-6 (“L”) y AS4/8552 (“K”).

5.2. Modo I estatico

El ensayo en modo I estatico fue llevado a cabo segun el procedimiento des-
crito en el capitulo 3. La tenacidad a fractura interlaminar en modo I (Gy¢) se
calcul6 empleando los métodos descritos en la norma ASTM D5528 [17] y en
dicho capitulo. No obstante, a la hora de representar graficamente los resultados
y analizar la influencia de la matriz y de la temperatura, se optd por utilizar el
método de la Teorfa de la Viga Modificada (“Modified Beam Theory”, MBT),
por ser el método mas conservador segin recomienda la norma.

Los principales objetivos de este ensayo son:

1. Determinacion de la tenacidad a la fractura interlaminar (IFT, G¢) tanto
en el punto de iniciacién (G7%°) de la deslaminacién como en la zona de
crecimiento de la grieta (propagacién, Gi7).

2. Establecer cuantitativamente el efecto de las variables medioambientales,

109
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en concreto de la temperatura, sobre el valor de resistencia a la deslami-
nacién, Gro.

3. Comparar cualitativamente los valores relativos de Gy para materiales
compuestos con diferentes componentes, en este caso, diferentes matrices
de resina epoxi. Es decir, analizar la influencia del tipo de matriz en el
comportamiento frente a la deslaminacién ante fluctuaciones térmicas.

4. Desarrollar criterios de fallo por deslaminacion para tolerancias de dano
en compuestos y andlisis de durabilidad.

5. Desarrollar un procedimiento de ensayo especifico para cada temperatura
y material para programar los posteriores ensayos a fatiga.

5.2.1. Proceso de carga inicial. Particularidades.

El proceso de carga inicial consiste en hacer crecer la grieta iniciada por el
inserto dispuesto en la probeta, antes de que alcance una longitud de 5 mm,
registrando la posicién de la grieta con una precisiéon de, al menos, +0,5 mm.
Este proceso se llevé a cabo con una velocidad de desplazamiento de 1 mm /min.

Durante este proceso de carga, han de registrarse el valor de carga y des-
plazamiento correspondientes al momento en el que se aprecia el inicio de la
deslaminacion en el borde de la probeta (método VIS). Como se ha avanzado
en el capitulo 3, el seguimiento de la grieta se ha realizado con la ayuda de
una camara de video (marca Pulinex, modelo TM-7CN con una resolucién de
imdgenes de 1/2 y zoom de 100x aumentos) conectada a un monitor para los
ensayos realizados en el interior de la cdmara térmica (90, 50, 0, -30 y -60°C).
En los ensayos efectuados a temperatura ambiente (20°C) se emple6 un micros-
copio éptico mévil con un zoom de 100x aumentos.

Determinacion del punto de inicio de la deslaminacién

Se analizara seguidamente el punto méas adecuado para la determinacion de
la tasa de relajacién de energia bajo modo I de solicitacién. Como se ha descri-
to anteriormente, existen diversos métodos para determinar el valor de carga
y desplazamiento correspondiente a la iniciacién de la deslaminacién a partir
de las curvas carga-desplazamiento obtenidas en esta fase del ensayo. De acuer-
do con la norma ASTM son tres los criterios a utilizar: VIS, NL y 5 %Offset,
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mientras que la norma JIS e ISO anaden los criterios MAX (Punto de carga
maxima) y AE (Emisién actstica) descritos en el capitulo anterior del presente
trabajo.

Para justificar el método empleado a la hora de calcular el punto de inicio
de la deslaminaciéon durante los ensayos estaticos, se presenta la figura 5.1,
donde se puede observar la curva carga-desplazamiento y los métodos de calculo
descritos, obtenidos durante uno de los ensayos, en concreto para una probeta
del material AS4/3501-6 (5L1/6/05) ensayada a 50°C.

100
4 MAX
VIS
@ NL
80 s, ‘S%Offset
7 s
7,
4 o
(44
rd
60 2
3 1%
m 1 7 7
S 27
3 40 ///,
//
- ///
//%
20
7
2
1 /7 Material AS4/3501-6 (5L1/6/05) |
0 r r r r
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0

Desplazamiento ( mm)

Figura 5.1: Curva carga-desplazamiento de una probeta del material AS4/3501-6
ensayada a 50°C.

En la tabla 5.1 se representan los valores de tenacidad obtenidos para esta
probeta (5L.1/6/05), obtenidos por los distintos métodos de célculo en el punto
de inicio de la grieta recomendados por las normas ASTM, JIS e ISO.
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CARGA INICIAL Material AS4/3501-6 (5L1/6/05) a 50°C

Métodos Gic[J/m2](MBT) | Gic[J/m?|(CC) | Gre[J/m*(MCC)
NL 150.00 159.57 156.60
5% Offset 143.13 152.27 146.79
VIS 151.81 161.50 158.78
MAX 153.54 163.34 162.21

Tabla 5.1: Valores de Gj¢ en el punto de iniciacién calculados por los distintos
métodos para una probeta del material AS4/3501-6 ensayada a 50°C.

Como se puede observar en la tabla, los resultados obtenidos no presentan
diferencias significativas y en cualquier caso estan dentro del margen de variabi-
lidad que se presenta en estos materiales. Para las tipologias de registro grafico
P — ¢ obtenidos, figura 5.1, el método 5% Offset presenta valores ligeramente
inferiores y el método del punto de pérdida de linealidad (NL) se aproxima
bastante a los resultados obtenidos por los métodos VIS y MAX. Los métodos
NL y 5% Offset, dependen de la forma que tenga la curva.

En la presente tesis, debido a que las curvas de ensayo (P - §) presentaban
una gran linealidad, los cdlculos en el punto de pérdida de linealidad (NL) y los
obtenidos por el método visual (VIS) fueron casi coincidentes con los calculos
obtenidos en el punto de carga méxima (MAX). Algunos autores como Kalber-
matten et al. [133] descartan el método NL ya que aunque se encuentre cerca
del punto de iniciacién, consideran que es un método ambiguo. Por tanto, en
este trabajo se ha optado por tomar como punto critico en el que se inicia la
deslaminacion el VIS, ya que se realiz6 un correcto seguimiento visual. Durante
los ensayos se ha observado que para todas las probetas lo valores obtenidos
tanto por el método MAX como VIS, son practicamente coincidentes y por tan-
to en los casos en los que no fue posible obtener el valor por el método visual,
se empled el método de punto de carga maxima (MAX).

Influencia de la temperatura en las pendientes de las curvas Carga -
Desplazamiento (P - ¢).

En las figuras 5.2 y 5.3 se presentan las curvas carga-desplazamiento obteni-
das durante la fase de iniciacién de grieta de las probetas mas representativas, a
las distintas temperaturas de ensayo para el material AS4/3501-6 y AS4/8552,

respectivamente.
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Figura 5.2: Curvas carga-desplazamiento del compuesto AS4/3501-6.
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Figura 5.3: Curvas carga-desplazamiento del compuesto AS4/8552.
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Observando las curvas obtenidas para el material de matriz sin modificar
(AS4/3501-6), figura 5.2, se puede observar como los ensayos realizados a tem-
peraturas cercanas a la ambiente (20, 50 y 0°C) presentan pendientes similares,
disminuyendo las pendientes de las curvas a medida que las temperaturas se
hacen més extremas (90, -30 y -60°C). La disminucién de la pendiente en las
curvas carga-desplazamiento se puede atribuir a una pérdida de rigidez del ma-
terial. También se puede observar como los valores de carga necesarios para
iniciar la deslaminacién son mayores en los ensayos realizados a 20, 50 y 90°C,
obteniendo cargas superiores a los 80 N, lo cual puede ser un indicativo de una
mayor resistencia del material a la deslaminacién a estas temperaturas de en-
sayo.

En cuanto a las curvas carga - desplazamiento obtenidas para el material
de matriz modificada (AS4/8552), figura 5.3, se puede apreciar en general, un
aumento de las pendientes resultantes en los ensayos realizados a todas las
temperaturas en comparacioén con las curvas obtenidas a temperatura ambien-
te. Por tanto se produce un ligero aumento de la rigidez del material.

No obstante, debido a la corta duracion de esta fase de ensayo, es logico
no obtener una tendencia muy significativa en funcién de la temperatura dado
que el ensayo comienza una vez estabilizada la temperatura en la probeta. Sin
embargo, comparando ambos materiales si que se pueden apreciar diferencias
en cuanto a su comportamiento frente a la deslaminacion bajo modo I y solici-
tacién estatica.

Observando ambos graficos, se puede apreciar como el material de resi-
na epoxi modificada (AS4/8552) necesita valores de carga y desplazamiento
més elevados que el material AS4/3501-6 para poder iniciar la deslaminacién
para todas las temperaturas analizadas. Las curvas obtenidas para material
AS4/3501-6 no llegan a los 100 N de carga ni 2 mm de desplazamiento en nin-
guna de las temperaturas analizadas mientras que las curvas obtenidas para el
material AS4/8552 superan entre un 20 y un 25 % estos valores, tanto para la
carga (por encima de los 100 N) como para el desplazamiento (un incremento
aproximado de 0,5 mm) para todo el rango de temperaturas analizado. De esta
forma, se puede deducir que los valores de tenacidad obtenidos para el material
de matriz 8552 seran més elevados que los obtenidos para el material de matriz
3501-6 y esto ocurre para todas las temperaturas consideradas.
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Ademas comparando las pendientes obtenidas en ambos materiales con su
comportamiento a temperatura ambiente, se puede observar que el material
AS4/3501-6 presenta pendientes mas pequenas al variar la temperatura de en-
sayo, mientras que el material AS4/8552 presenta pendientes més elevadas al
variar la temperatura de ensayo respecto de la ambiental.

Resistencia a la iniciacion de la deslaminacién, influencia de la tem-
peratura de ensayo.

En las tablas 5.2 y 5.3 se representa la tenacidad a la fractura bajo modo I y
solicitacién estdtica en el momento de iniciacién (GYEC), calculada por los tres
métodos de célculo propuestos por la norma ASTM, (Teoria de la viga modifi-
cada, MBT, Método de calibracién de la flexibilidad, CC y Método modificado

de calibracién de la flexibilidad, MCC) para ambos materiales objeto de estudio.

Giie AS4/3501 — 6 | T*=90°C T®=50°C T*=20°C T®=0°C T?=-30°C T*=-60°C
MBT (.J/m?) 160.60 145.69 128.93 95.02 104.67 111.25
CC (J/m?) 183.13 159.56 135.50 96.88 111.71 117.29
MCC (J/m?) 165.67 156.42 129.81 93.52 107.98 116.93
Media [ 169.80 153.89 131.41 95.14 108.12 115.16
Des. Tipica 11.82 7.27 3.57 1.68 3.53 3.39
Desv. % 6.96 473 2.71 1.77 3.26 2.94

Tabla 5.2: Valores medios de Gé”cic obtenidos en los ensayos estaticos realizados para
el material AS4/3501-6.

GTge AS4/8552 | T*=90°C T?*=50°C T?=20°C T*=0°C T*=-30°C T?=-60°C
MBT (J/m?) 292.84 248.51 279.55 273.00 258.95 237.59
CC (J/m?) 330.38 263.52 325.90 285.25 250.50 247.89
MCC (J/m?) 299.33 257.96 288.47 276.91 254.72 251.32
Media | 307.52 256.66 297.97 278.39 254.72 245.60
Des. Tipica 20.06 7.59 27.04 6.26 4.23 7.15
Desv. % 6.52 2.96 8.88 2.25 1.66 2.91

Tabla 5.3: Valores medios de G¥%¢ obtenidos en los ensayos estdticos realizados para
el material AS4/8552.
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Como cabia esperar tras la evaluacién de las curvas carga - desplazamiento,
se obtienen valores de tenacidad més elevados para el material AS4/8552 para
todas las temperaturas analizadas, ofreciendo una mayor resistencia a la inicia-
cion de la deslaminacion estatica bajo modo 1.

En cuanto a los métodos de calculo, se puede apreciar que tal y como indica
la norma ASTM, el método MBT ofrece los resultados més conservadores, y
serd por ello el elegido como método de referencia para todo el estudio posterior.
En la figura 5.4, se han representado los valores de tenacidad en el momento
de iniciacién (GYE¢), obtenidos mediante la Teorfa de la Viga Modificada, de
todas las probetas ensayadas para ambos materiales.

350
Il ~s4/8552
[ AS4/3501-6
300
250
. 200
S .
3
o 150
] .
100
50
0 T T T T T 1
-60 -30 0 20 50 90

T2 (°C)

Figura 5.4: Valores de G¥%¢ durante la iniciacién de la grieta para los dos tipos de
compuestos a las distintas temperaturas de ensayo (MBT).

Para el material de resina sin modificar, AS4/3501-6, se puede apreciar que
existe una diferencia significativa en su tenacidad a fractura interlaminar (G¢)
cuando varia la temperatura de ensayo. Se observa una tendencia creciente a
medida que aumenta la temperatura, es decir, para temperaturas de 50 y 90°C
se obtienen tenacidades sensiblemente superiores a las obtenidas a temperatura
ambiente. Por el contrario, para bajas temperaturas: 0, -30 y -60°C, la tendencia
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es justamente la contraria, los valores de tenacidad son sensiblemente inferiores
a los obtenidos a temperatura ambiente, esta tendencia es mas acusada a 0°C,
aunque los valores obtenidos a bajas temperaturas no presentan diferencias sig-
nificativas.

Para el material de matriz modificada, AS4/8552, estas variaciones son me-
nos acusadas, aunque puede apreciarse una ligera tendencia a bajas tempe-
raturas. Es decir, a medida que baja la temperatura de ensayo disminuye la
tenacidad, mientras que a elevadas temperaturas, considerando la temperatu-
ra ambiente como valor de referencia, el comportamiento es méas erratico dado
que se produce una acusada disminucion de la tenacidad a 50°C respecto a los
resultados obtenidos a 20 y 90°C.

Una conclusion previa extraida de las tendencias observadas seria que la
matriz 3501-6 sufre alteraciones importantes en su comportamiento cuando se
somete a fluctuaciones térmicas. Alteraciones que se traducen en una fragiliza-
cién a bajas temperaturas y un aumento de su tenacidad a altas temperaturas,
lo que justificaria el comportamiento del compuesto. En cuanto a la matriz
8552 se ve menos afectada por el factor térmico no siendo un parametro deter-
minante en su comportamiento frente a la fractura interlaminar en modo I bajo
solicitacion estatica en la fase de inicio de grieta.

5.2.2. Evolucion de la tenacidad a fractura con la longitud de
la deslaminacién.

Seguidamente se analiza la influencia de la temperatura en la evolucién del
proceso de deslaminacién de ambos materiales a medida que aumenta la lon-
gitud de grieta. Para ello, una vez iniciada la deslaminacién, se determinan
los valores de tenacidad a distintas longitudes de crecimiento de grieta, siendo

GU57 1a tenacidad durante la propagacion de la deslaminacion.

En las figuras 5.5 y 5.6 se han representado graficamente los valores de
GY& (obtenidos por el método MBT) en funcién del avance de la fisura (de-
nominando Aa a la longitud de deslaminacién alcanzada a partir del inserto
iniciador dispuesto en la probeta durante su fabricacién) una vez iniciada la

deslaminacién, para el material AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente.
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Figura 5.5: Valores de tenacidad (G7") en funcién del avance de la deslaminacién de
las probetas més representativas del material AS54/3501 — 6.
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Figura 5.6: Valores de tenacidad (G7”) en funcién del avance de la deslaminacién de
las probetas mds representativas del material A54/8552.
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Para el material AS4/3501-6, en general, se observa como a medida que
aumenta la temperatura y la longitud de grieta aumenta su resistencia a la des-
laminacién bajo este modo de solicitacién a fractura. Para el material AS4/8552,
de matriz modificada, la tendencia es similar en cuanto al efecto de la tempera-
tura, mientras que la longitud de la deslaminacién no modifica sustancialmente
su tenacidad a fractura. Para este material se presenta una excepcién a esta
tendencia a 50°C donde la resistencia es menor que a temperatura ambiente, al
contrario de lo que cabria esperar, pero coherente con lo observado durante la
fase de iniciacién.

Comparando ambos materiales, el compuesto AS4/8552 ofrece una mayor
resistencia a la deslaminacién, obteniendo valores de GY7¥ superiores a los ob-
tenidos para el material AS4/3501-6 para todas las temperaturas objeto de
estudio. El aumento de la resistencia frente al avance de la grieta observado, en
general, para el material AS4/3501-6 se puede justificar debido a la presencia
de numerosos puentes de fibra, lo que origina un aumento significativo de su
resistencia frente a la deslaminacion. En la figura 5.7 se puede ver una imagen
de los puentes de fibra formados en las probetas durante la ejecucién de los
ensayos. La formacién de puentes de fibra resulta del crecimiento de la desla-

minacién entre dos capas unidireccionales de orientacién 0°.

Figura 5.7: Puentes de fibra durante un ensayo para el material AS4/3501-6.
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5.2.3. Curvas de resistencia (R-curves)

De acuerdo con la norma ASTM [17], en los ensayos tipo DCB, a medida que
avanza la delaminacion a partir del inserto, se desarrolla un comportamiento
tipico de resistencia a la fractura, donde los valores de G ¢ calculados primero
crecen gradualmente y después se estabilizan cuando se alcanza una determi-
nada longitud de grieta. De este tipo de ensayo se puede obtener una curva de
resistencia (R curve), que representa G en funcién de la longitud de avance
de la deslaminacién (Aa) con el fin de caracterizar conjuntamente la iniciacién
(G7%e) y propagacién (Gh5?) de la deslaminacién en un material compuesto
unidireccional.

Las figuras 5.8 y 5.9 representan las curvas de resistencia obtenidas con los
valores medios de Gy de las probetas ensayadas a cada temperatura para el
material AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente. Los puntos de iniciacién y
propagaciéon, como se ha mencionado anteriormente, se obtuvieron mediante
el criterio visual (VIS) y los valores de tenacidad se calcularon por el método
MBT que, de acuerdo con la norma ASTM, es el més conservador.
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Figura 5.8: Curvas de resistencia del material AS4/3501-6 para todas las
temperaturas objeto de estudio.
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Figura 5.9: Curvas de resistencia del material AS4/8552 para todas las temperaturas
objeto de estudio.

Comparando los dos tipos de materiales se puede observar una clara dife-
rencia en cuanto a su comportamiento frente a la resistencia a la deslaminacion.
El material AS4/3501-6 presenta curvas de resistencia tipicas (forma crecien-
te), con un ligero incremento de la tenacidad al iniciar la deslaminacién y una
posterior estabilizacion de su resistencia a medida que avanza. Sin embargo, el
material AS4/8552 presenta curvas bastante horizontales e incluso decrecientes.
Como ya se ha avanzado, la razén principal de la resistencia a la deslaminacién
observada es la formacion de puentes de fibra. Sin embargo, pese a que en el
material de matriz modificada también se evidenciaron puentes de fibra, los
valores de tenacidad en el punto de iniciacién fueron superiores a los de propa-
gacién obteniendo curvas de resistencia decreciente o horizontales.

Para el material AS4/3501-6 las curvas de resistencia obtenidas, a pesar de
tener la forma caracteristica de las curvas R, son relativamente planas compa-
radas con las observadas en otros materiales compuestos (ensayados a tempe-
ratura ambiente). Por ejemplo, para un material compuesto de fibra de vidrio y
viniléster, Shivakumar et al. [66] obtuvieron que el valor de G;¢ aumentaba un
140 % a los 50 mm de propagacién de grieta, tomando como referencia el valor
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de Gj¢ de iniciacién, debido a la formacién de puentes de fibra y microgrietas
en la matriz.

En el presente trabajo, en todas las probetas ensayadas del material AS4/3501-
6, la tenacidad aumenté menos del 30 % después de los 50 mm de avance de la
deslaminacién o cuando se consider6 el valor de GY7¥ estable, tabla 5.4. Estas
curvas de resistencia planas son tipicas de materiales compuestos con matrices
fragiles como se demostré en algunos ensayos comparativos (round robin test)

realizados por Hojo et al. [27].

Temperatura | G7%¢ (J/m?) | GEEP (J/m?) | GEEP - Gige (J/m?) || AG %
T2=90°C 160.60 197.24 36.64 22.8
T2=50°C 145.69 184.06 38.37 26.34
T2=20°C 128.93 152.08 23.15 17.96
T2=0°C 95.02 132.54 37.52 39.48
T2=-30°C 104.67 116.5 11.83 11.3
T2=-60°C 111.25 103.2 -8.05 -7.23

Tabla 5.4: Variacién de los valores de GY? y G para el material AS4/3501-6.

Respecto a la forma decreciente de las curvas de resistencia obtenidas para
el material AS4/8552 se puede justificar por la presencia de bolsas de resina en
el frente del inserto lo cual puede producir una iniciacién de grieta inestable, tal
como se describe en el capitulo 2 y valores de iniciacién superiores o similares
a los de propagacion. Este fenémeno es més notable en este material ya que la
resina 8552 ha sido modificada por el fabricante, para incrementar su tenacidad.
En la tabla 5.5 se presenta la diferencia de los valores de tenacidad durante la
propagacién (GYF) y la iniciacién (G74°) a temperatura ambiente y elevadas
temperaturas, la diferencia entre estos valores es muy pequena, obteniéndose

curvas de resistencia planas o con una ligera pendiente decreciente.

A bajas temperaturas el material de matriz modificada presenta un mayor

decremento de la tenacidad pero en todo caso, siempre por debajo del 20 % de

inic
los valores de G7¢€.
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Temperatura | G{%¢ (J/m?) | GiiP (J/m?) | GG - Gige (J/m?) || AG %
T2=90°C 292.84 300.82 7.98 2.73
T2=50°C 248.51 232.21 -16.3 -6.56
T2=20°C 279.55 261.22 -18.33 -6.56
T2=0°C 273 229.7 -43.3 -15.86
T2=-30°C 258.95 225.31 -33.64 -12.99
T?=-60°C 237.59 200.81 -36.78 -15.48

Tabla 5.5: Variacién de los valores de G477 y GY¢¢ para el material AS4/8552.

En general, en las curvas R, los valores de iniciacién (GY¢€) son los mas
bajos y se consideran los valores mas criticos. Ademas, la tendencia normal de
estas curvas, es estabilizarse durante la propagacion alcanzando un valor de G¢
practicamente constante, que puede ser considerado como el limite superior de
Gjc. Sin embargo, en los resultados obtenidos, especialmente para el material

AS4/8552 el valor més elevado corresponde a la iniciacion.

Johnson et al. [134], en su investigacién sobre la deslaminacién bajo modo I
de fractura a temperaturas extremas para un compuesto IM7/977-2, obtuvieron
curvas de resistencia inversas (forma decreciente) especialmente, en sus ensayos
realizados a temperaturas criogénicas, figura 5.10.
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Figura 5.10: Curvas de resistencia a temperatura criogénica (—196°C') [134].
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Segun Johnson et al. las curvas de resistencia de pendiente negativa, también
llamadas desfavorables, implican que al aumentar la longitud de la deslamina-
cién se requiere menos energia para propagar la grieta, lo cual podria inducir
a un fallo catastréfico. Por tanto, el material necesitaria una elevada cantidad
de energia para iniciar la grieta pero una vez formada, se propaga rapidamente
sin necesidad de aplicar grandes esfuerzos. Para el caso del material AS4/8552,
no se puede concluir un fallo catastréfico ya que las pendientes de la curvas, a
pesar de ser decrecientes, son muy suaves con una diferencia entre los valores
de tenacidad durante la iniciacion y la propagacién bastante baja.

Johnson et al. confirman que el compuesto se vuelve més rigido a tempera-
turas criogénicas. En investigaciones previas realizadas por los mismos autores
demostraron que la resina utilizada aumentaba su rigidez y resistencia al dis-
minuir la temperatura. Sin embargo, al calcular la tenacidad, obtuvieron que
disminuia a bajas temperaturas. Esto implicaria que el esfuerzo requerido para
iniciar la grieta en el compuesto debe ser mayor a bajas temperaturas ya que la
resistencia de la matriz es mayor. Por tanto, la tenacidad de la matriz durante
la propagacién puede ser inferior a la de iniciaciéon. Este razonamiento concuer-
da con la diferencia de comportamientos entre los materiales analizados en el
presente trabajo ya que el material AS4/8552 tiene una matriz mas tenaz.

No obstante, en el presente trabajo se realiza un analisis fractografico donde
se estudian las superficies de fractura de las probetas previamente ensayadas,
con el fin de relacionar los mecanismos de fractura con los resultados obtenidos
en el procedimiento experimental con el fin de determinar tanto la influencia de
la temperatura como del tipo de matriz en los compuestos objeto de estudio.



Capitulo 6

Resultados experimentales de
los ensayos a fatiga

6.1. Introduccién

En este capitulo se describe el comportamiento bajo solicitacién dindmica
de ambos materiales. Para ello se realizaron ensayos de fatiga cuyo objetivo es
obtener informacién sobre los procesos de iniciacién y propagacién de la grieta
bajo este modo de solicitacion, modo I de fractura, para los dos tipos de mate-
riales y las temperaturas consideradas.

6.1.1. Iniciacion de la deslaminacion

El estudio experimental realizado bajo solicitacién dindmica ha permitido
determinar la influencia de la temperatura y el tipo de matriz en la fase de
inicio de la deslaminacién para todo el campo de trabajo de los compuestos
analizados comprendido desde la zona de bajo nimero de ciclos hasta la zona
de alto nimero de ciclos. Para ello se han realizado ensayos empleando varios
niveles de solicitacién. El inicio de la grieta se determiné mediante observa-
cién directa en la probeta, estableciendo el nimero de ciclos de iniciacién (NN),
como el niamero de ciclos transcurridos desde el comienzo del ensayo hasta la
apreciacién visual de una grieta en el frente de la deslaminacion de 3 a 5 mm
de longitud (método NYT9).

Esta etapa del ensayo a fatiga bajo modo I se caracterizé mediante la curva
Grmaz — Na, que define graficamente el nimero de ciclos necesario para iniciar

125
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el crecimiento de la deslaminacion en funcién de la tasa de relajacién de energia
méxima aplicada calculada mediante el método de la Teoria de la Viga Modifi-
cada, como recomienda la norma ASTM D 6115 [18], para la determinacién de
la vida a fatiga de materiales compuestos sometidos a amplitud de solicitacién
constante:

3Pmax 6max

2(a + [Ala) (6.1)

Glmax =

siendo |Alg, el valor medio del factor de correccién obtenido de los ensa-
yos estaticos previos para cada material y temperatura como se describio6 en el
capitulo anterior del presente trabajo.

Para realizar un mejor andlisis de la influencia de la temperatura en ambos
materiales se presentan los resultados obtenidos a elevadas y bajas temperatu-
ras por separado empleando en ambos casos la temperatura ambiente (20°C)
como temperatura de referencia. En las figuras 6.1 y 6.2, se presentan las cur-
vas Grmazr — [N, Obtenidas en los ensayos realizados a 20, 50 y 90°C para los
materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente.

Las tendencias presentadas en dichas figuras se han elaborado representando
los valores medios obtenidos en los ensayos para los distintos niveles de solici-
tacién. En todos los casos se ha considerado 2 millones de ciclos como limite de
fatiga.
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Figura 6.1: Ndimero de ciclos necesarios para iniciar la deslaminacién (INV,) en funcién

de la tenacidad maxima obtenida, para distintos niveles de solicitacién, para el
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Figura 6.2: Nimero de ciclos necesarios para iniciar la deslaminacién (IV,) en funcién

de la tenacidad maxima obtenida, para distintos niveles de solicitacién, para el

material AS4/8552 a 20, 50 y 90°C.
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De las curvas G-N obtenidas para ambos materiales ensayados a elevadas
temperaturas, se puede observar que el nimero de ciclos necesarios para iniciar
la deslaminacién (N,) es mayor para el material AS4/8552 (figura 6.2) para
el rango de temperatura representado. Por tanto, al igual que en los ensayos
estaticos, el material de matriz modificada ofrece una mayor resistencia al inicio
de la deslaminacién a temperatura ambiente y elevadas temperaturas.

Analizando la influencia de la temperatura para cada material se puede apre-
ciar que el composite AS4/3501-6 presenta valores de tenacidad maximos que
aumentan a medida que se incrementa la temperatura de ensayo. Ademas los
valores disminuyen como cabe esperar con la disminucién del %G¢, aumentan-
do por consiguiente el niimero de ciclos necesarios para iniciar la deslaminacion.
El material AS4/8552 muestra una tendencia similar, si bien, en este caso y al
igual que ocurria en los ensayos estaticos, a 50°C muestra un comportamiento
distinto al esperado, obteniéndose valores de tenacidad ligeramente inferiores
a los determinados a temperatura ambiente. Sin embargo, comparando para
un mismo nivel de solicitacion, se puede observar como el nimero de ciclos es
mayor que los obtenidos a temperatura ambiente, al igual que ocurre cuando el
material es ensayado a 90°C.

En general, ambos materiales presentan un comportamiento de la matriz
mas ductil a medida que aumenta la temperatura de ensayo y por consiguiente
presentan una mayor resistencia a la deslaminacion ofreciendo un mayor niime-
ro de ciclos a medida que se incrementa la temperatura de ensayo. Debido a la
proximidad entre las curvas G-N obtenidas para el material de matriz modifica-
da, puede concluirse que el material AS4/3501-6 presenta una mayor influencia
de la temperatura de ensayo. Al igual que en los ensayos estaticos previos, el
material de matriz modificada presenta una mayor resistencia al inicio de la
deslaminacién.

En las figuras 6.3 y 6.4, se presentan las curvas Gq: — N, obtenidas en los
ensayos realizados a bajas temperaturas (0, -30 y -60°C) y a 20°C como tem-
peratura de referencia, para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectiva-
mente. Las curvas representan los resultados medios de los ensayos realizados
empleando diferentes niveles de solicitacién ( %Gr¢).
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Figura 6.3: Nimero de ciclos necesarios para iniciar la deslaminacién (N, ) en funcién
de la tenacidad maxima obtenida, para distintos niveles de solicitacién, para el
material AS4/3501-6 a 20, 0, -30 y -60°C.
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Figura 6.4: Nimero de ciclos necesarios para iniciar la deslaminacién (NV,) en funcién
de la tenacidad maxima obtenida, para distintos niveles de solicitacién, para el
material AS4/8552 a 20, 0, -30 y -60°C.
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Analizando la influencia del tipo de matriz en las curvas G-N obtenidas a
bajas temperaturas, se puede observar, como al igual que ocurria a elevadas
temperaturas y a lo observado en los ensayos estaticos previos, el material de
matriz modificada (8552) presenta una mayor resistencia al inicio de la deslami-
nacién bajo solicitacién dindmica, alcanzando un mayor nimero de ciclos (N,)
y de valores tenacidad méxima (Gppmq,) para todo el rango de temperatura
analizado.

En cuanto a la influencia de la temperatura en el proceso de iniciacién de
la deslaminacién bajo modo I de fractura y cargas dinamicas se puede obser-
var como ambos materiales presentan una menor resistencia al disminuir la
temperatura de ensayo. Bajo estas condiciones ambas matrices presentan un
comportamiento mas fragil lo que produjo, en varios de los ensayos realizados,
un inicio de la deslaminacién inestable potenciado por la formacion de bolsas
de resina en el frente de la grieta.

En base a los resultados obtenidos para ambos materiales se puede obser-
var un comportamiento similar al obtenido en los ensayos estaticos, si bien,
la influencia de la temperatura es mas notable en los ensayos realizados bajo
cargas ciclicas debido a la duracién de estos y, por tanto, al mayor tiempo de
exposicién al efecto térmico.

Los datos experimentales obtenidos a elevadas temperaturas y temperatura
ambiente, han sido tratados mediante un modelo probabilistico basado en una
distribucién de Weibull propuesto por Castillo et al. [135, 136] que proporciona
una descripcion global de todo el campo de vida a fatiga tanto en las zonas
de bajo como alto ntimero de ciclos y permite determinar el valor del limite
verdadero de vida a fatiga, es decir, el nivel de solicitacién bajo el cual un de-
terminado elemento es capaz de soportar un numero ilimitado de ciclos. Este
limite de fatiga tiene la caracteristica de ser tinico para cualquier probabilidad
de fallo y es insensible al efecto del tamafo.

Para aplicar este modelo es necesario un elevado nimero de ensayos que
no se ha alcanzado en la experimentacién realizada a bajas temperaturas por
lo cual para estos casos no se ha empleado este modelo. La aplicacién de un
modelo de estas caracteristicas ha permitido identificar aspectos relevantes en



Capitulo 6. Resultados experimentales de los ensayos a fatiga 131

el comportamiento a fatiga de ambos materiales, tales como la estimacién de
la resistencia a fatiga para duraciones superiores a los valores ensayados, o el
analisis de la fiabilidad de los resultados.

El modelo utilizado por Castillo et al. (ec. 6.2) permite obtener todo el
campo de fatiga (en la presente tesis G pq:— Ny ) para una muestra de resultados
de ensayos bajo solicitacién dindmica de amplitud constante:

Pf = F(N7 G) —1_ exp[(log(N/NO) . lOggGImaz/GO) — )‘)B] (62)

siendo log(N/Ny) - 10g(G 1maz/Go) > 6.

Donde N es la vida a fatiga medida en ciclos, G es el rango de tensién, Pf
es la probabilidad de fallo; y Gg, Ng , 5, A y d son los pardmetros a estimar,
con el siguiente significado:

Gy = Energia de fractura limite.

Ny = Valor umbral o nimero de ciclos limite.

B = Parametro de forma de la distribucién de Weibull.

A = Parametro que fija la posicién de la curva limite, o de probabilidad
nula.

6 = Parametro de escala.

En las figuras 6.5, 6.6 y 6.7 se presentan las curvas de fatiga para diferentes
probabilidades de rotura para el material AS4/3501-6. Estas curvas representan
la probabilidad de fallo a fatiga de acuerdo a un modelo de Weibull utilizado,
en la que se presenta la energia de fractura maxima frente al niimero de ciclos
necesarios para la iniciacién de una grieta por fatiga en el dicho composite
cuando es ensayado a 20, 50 y 90°C, respectivamente. En la figura 6.8, para
el mismo material, se presenta todo el campo de fatiga considerando que los
resultados experimentales obtenidos para todas las temperaturas ensayadas es
una unica muestra de resultados que representaria el comportamiento global
del material en condiciones de servicio en el que se produzcan fluctuaciones
térmicas.
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Figura 6.5: Curvas de fatiga del Figura 6.6: Curvas de fatiga del
material AS4/3501-6 a 20°C. material AS4/3501-6 a 50°C.
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Figura 6.7: Curvas de fatiga del Figura 6.8: Curvas de fatiga del
material AS4/3501-6 a 90°C. material AS4/3501-6 a 20, 50 y 90°C.

De las curvas obtenidas para el material AS4/3501-6 se observa que el com-
portamiento a fatiga del material mejora a medida que aumenta la temperatura
de ensayo, aprecidandose un aumento significativo del limite de fatiga a 50 y
90°C frente al obtenido a temperatura ambiente, debido al aumento del com-
portamiento ductil de la matriz con el incremento de la temperatura de ensayo.
Cuando se consideran todos los resultados realizados a las distintas tempera-
turas como tdnica muestra de resultados (figura 6.8), lo que permite obtener
una informacién global del comportamiento a fatiga, se aprecia que el limite de
fatiga estimado es superior al obtenido a temperatura ambiente y sensiblemente
inferior al obtenido en ensayos a 50°C y 90°C.
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Las figuras 6.9, 6.10 y 6.11 muestran las curvas que representan la probabi-
lidad de fallo a fatiga de acuerdo a un modelo de Weibull utilizado, en la que
se presenta la energia de fractura maxima frente al niimero de ciclos necesarios
para la iniciacién de una grieta por fatiga en el material de matriz modifica-
da, AS4/8552, ensayado a solicitacién a fractura bajo modo I a 20, 50 y 90°C,
respectivamente. En la figura 6.12, para el mismo material, se presenta todo
el campo de fatiga considerando que los resultados experimentales obtenidos
para todas las temperaturas ensayadas es una tnica muestra de resultados y
por tanto, representaria el comportamiento global del material en condiciones
de servicio en el que se produzcan fluctuaciones térmicas.

Figura 6.9: Curvas de fatiga del Figura 6.10: Curvas de fatiga del
material AS4/8552 a 20°C. material AS4/8552 a 50°C.

Figura 6.11: Curvas de fatiga del Figura 6.12: Curvas de fatiga del
material AS4/8552 a 90°C. material AS4/8552 a 20, 50 y 90°C.
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Para el material AS4/8552 se aprecia una menor dependencia del limite de
fatiga con la temperatura, aunque cuando se consideran todas las temperaturas
como una unica muestra, el limite de fatiga es sensiblemente inferior al obtenido
cuando se consideran cada una de las temperaturas de forma independiente, lo
que indicaria que, desde el punto de vista de la seguridad, es necesario realizar
ensayos para todo el campo térmico de trabajo del material.

Los resultados obtenidos con el modelo probabilistico empleado muestran
una buena correlacién con los resultados determinados en las curvas Gre. — N,
obteniendo, para el rango de temperaturas analizado, una mayor resistencia a
la deslaminacion para el material de matriz modificada y una tendencia similar
en funcién de la temperatura de ensayo para ambos materiales més acusada
para el material AS4/3501-6.

6.1.2. Propagacién de la grieta

Una vez definida la resistencia a la iniciacién se procede al andlisis de la
evolucién de la deslaminacién bajo cargas ciclicas en modo I de fractura.

Como se ha descrito en el capitulo anterior, durante esta etapa de ensayo
se registra la longitud de la deslaminacién que se va originando por el efecto
dindmico y el ntimero de ciclos correspondiente. De esta forma, se pueden ob-
tener parametros representativos del comportamiento de estos materiales en el
proceso de propagacion de la deslaminacién a fatiga, como son: la tasa o velo-
cidad de crecimiento de grieta (da/dN), la tenacidad méxima en cada longitud
de grieta (Grmaz) 0 la tasa de relajacién de energia (AG), que es la diferencia
entre la resistencia méxima y minima en el ciclo correspondiente para determi-
nada longitud de grieta (Grmaz — Grmin)-

Al igual que en la etapa de iniciacién de la deslaminacion a fatiga, en esta
fase se puede calcular la tenacidad a la fractura por los tres métodos de calculo
que recomienda la norma ASTM [17]. De acuerdo con el procedimiento utili-
zado en los ensayos estaticos, se ha elegido el método de la Teoria de la Viga
Modificada (MBT) a la hora de calcular y representar graficamente los resulta-
dos obtenidos, por ser el mas conservador de acuerdo con esta norma.
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Influencia de Gj,,qz

Para comenzar con el andlisis del proceso de crecimiento se han represen-
tado los valores de la tenacidad méxima (Gppmq) en funcién del avance de la
deslaminacién (Aa) una vez que la grieta se ha iniciado y ha alcanzado 5 mm
de longitud. Para facilitar el andlisis de la influencia de la temperatura en el
proceso, se han representado los resultados obtenidos de forma independiente,
por una parte a elevadas temperaturas y por otra a bajas temperaturas. En
ambos casos se ha tomado como temperatura de referencia la temperatura am-
biente.

En las figuras 6.13 y 6.14 se muestran las curvas Gme: - Aa obtenidas de
los ensayos realizados a 20, 50 y 90°C para el material AS4/3501-6 y AS4/8552,
respectivamente, a un nivel de solicitacién del 75 % de la tasa de relajacién de
energia obtenida de la caracterizacion estética a cada temperatura.

300
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0 5 10 15 20 25 30 35 40
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Figura 6.13: Tenacidad maxima (Grmaes) en funcién del avance de grieta (Aa), para el
material AS4/3501-6 a 20, 50 y 90°C.
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Figura 6.14: Tenacidad maxima (Grmaes) en funcién del avance de grieta (Aa), para el
material AS4/8552 a 20, 50 y 90°C.

De los resultados obtenidos para el material AS4/3501-6 se puede observar
como a medida que se incrementa la temperatura de ensayo, aumenta su resis-
tencia a la deslaminacién, al igual que en los resultados obtenidos en los ensayos
estaticos. También se puede apreciar como las curvas de tendencia en los ensa-
yos realizados a 50 y 90°C son inicialmente rectas y practicamente horizontales
y a partir de una cierta longitud de grieta las curvas aumentan su pendiente
ofreciendo valores mas elevados de tenacidad, este fenémeno puede ser causado
por un aumento de la ductilidad de la matriz o un incremento en la forma-
cién de puentes de fibra. En el caso de los ensayos realizados a temperatura
ambiente (20°C), la pendiente aumenta desde el principio de la deslaminacién
debido a la formacién temprana de puentes de fibra como se observé durante
la experimentacion.

En cuanto al material de matriz modificada, AS4/8552, puede observarse
un aumento de la resistencia a la deslaminacién a 90°C, en comparaciéon con
la observada a temperatura ambiente, y una disminucién de dicha resistencia a
50°C. Respecto a la evolucién de la tasa de relajacién de energia maxima con
la longitud de grieta se aprecia un aumento significativo de dicho parametro a
medida que progresa la zona deslaminada, debido probablemente a un aumento
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del comportamiento dictil de la matriz lo que puede favorecer la formacién de
puentes de fibra. Los mecanismos de fractura que pueden ser responsables de
estos valores de tenacidad se analizaran en detalle en el capitulo de anadlisis
fractogréfico.

Comparando ambos materiales podemos apreciar como para el material de
matriz modificada (8552), al igual que ocurria en los ensayos estaticos, se ob-
tienen valores de tenacidad mds elevados que en el material AS4/3501-6, con
un incremento del 15 al 30 % aproximadamente para todas las temperaturas de
ensayo analizadas.

En las figuras 6.15 y 6.16 se representan las curvas Grmae: - Aa obtenidas
de los ensayos realizados a bajas temperaturas (0, -30 y -60°C) y 20°C como
temperatura de referencia, para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respec-
tivamente. Los resultados representados en estas figuras, al igual que a elevadas
temperaturas, se corresponden a un nivel de solicitacién del 75 % de G¢.
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Figura 6.15: Tenacidad méxima (Grmas) en funcién del avance de grieta (Aa)
obtenidos para el material AS4/3501-6 en los ensayos realizados a 20, 0, -30 y -60°C.
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Figura 6.16: Tenacidad maxima (Gmaz) en funcién del avance de grieta (Aa)
obtenidos para el material AS4/8552 en los ensayos realizados a 20, 0, -30 y -60°C.

Se puede observar, figura 6.15, que el material AS4/3501-6 presenta valores
de tenacidad méxima (Grpe.) mas bajos a medida que disminuye la tempera-
tura de ensayo. También cabe mencionar que al contrario que ocurre a tem-
peratura ambiente o a altas temperaturas, el material de matriz sin modificar
presenta curvas Grme.-Aa practicamente horizontales a bajas temperaturas.
Es decir, no existe un aumento de la resistencia a la deslaminacién a medida
que la grieta progresa, lo cual puede atribuirse al aumento del comportamiento
fragil de la matriz y disminucién de la formaciéon de puentes de fibra en las
temperaturas consideradas.

El material AS4/8552, figura 6.16, muestra una tendencia similar al mate-
rial AS4/3501-6 ofreciendo una disminucién de los valores de tenacidad maxima
a medida que disminuye la temperatura de ensayo. Sin embargo, al contrario
que el material de matriz sin modificar, este compuesto si que presenta un li-
gero incremento de la tenacidad a medida que avanza la deslaminacién en los
ensayos realizados a bajas temperaturas.

Respecto a la influencia del tipo de matriz en el proceso de deslaminacién
a bajas temperaturas se puede apreciar una tendencia semejante a la observa-
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da a elevadas temperaturas, asi el material de matriz modificada (AS4/8552)
presenta valores de tenacidad méxima més elevados del orden de un 60 % més
altos que los obtenidos para el material AS4/3501-6.

De lo anteriormente expuesto se puede concluir que en el rango de tempe-
raturas analizadas ambos materiales ofrecen valores de Gm.e mas elevados a
medida que aumenta la temperatura de ensayo, debido principalmente al au-
mento del comportamiento dictil de la matriz en ambos materiales. El material
de matriz modificada presenta una singularidad a 50°C, donde los valores de
tenacidad obtenidos son ligeramente inferiores a los obtenidos a temperatura
ambiente, al contrario de la tendencia general. Este fenémeno se analizara con
mayor detalle en el capitulo siguiente, donde se observan los micromecanismos
de fractura mediante un analisis fractografico de las superficies de fractura de
las probetas previamente ensayadas.

Influencia del Niimero de ciclos

Uno de los métodos para analizar la velocidad de propagacion de la desla-
minacién a fatiga es mediante las curvas Aa - N°ciclos , es decir, relacionando
longitud de avance de la deslaminaciéon con el nimero de ciclos de carga apli-
cados.

En las figuras 6.17 y 6.18 se presentan las curvas Aa - N°ciclos obtenidas
durante los ensayos realizados a elevadas temperaturas (20, 50 y 90°C) para
los materiales AS4/3501-6 y AS4/8852, respectivamente. Como en los casos
anteriores, los resultados representados corresponden a un nivel de solicitacién

el 75% de jS.



Capitulo 6. Resultados experimentales de los ensayos a fatiga

140

40

35

Material AS4/3501-6 |

30

25

£ 20

Aa (

15

10

T%=20°C
T?=50°C
T?=90°C

10°

N° ciclos

10°

Figura 6.17: Ndmero de ciclos necesarios (N° ciclos) en funcién del avance de grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/3501-6 en los ensayos realizados a 20, 50 y 90°C.
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Figura 6.18: Nimero de ciclos necesarios (N° ciclos) en funcién del avance de grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/8552 en los ensayos realizados a 20, 50 y 90°C.
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En los graficos Aa - N°ciclos obtenidos para ambos materiales se puede
observar un tendencia similar en cuanto a la influencia de la temperatura de
ensayo. Ambos laminados precisan de un mayor nimero de ciclos para avanzar
la deslaminacién a medida que se incrementa la temperatura de ensayo.

Comparando ambos materiales, se puede apreciar como el niimero de ciclos
necesario es més elevado para el material de matriz modificada, para todas las
temperaturas analizadas (20, 50 y 90°C). También cabe destacar que la tem-
peratura tiene una mayor influencia en las curvas obtenidas para el material
AS4/3501-6 donde, como se puede observar en la figura 6.17, presentan una
mayor dispersiéon en comparacién con las obtenidas para el material de matriz
modificada en estados avanzados de deslaminacién (aproximadamente 20 mm)
donde la influencia de la temperatura es escasa, especialmente en los ensayos
realizados a 20 y 50°C.

En las figuras 6.19 y 6.20 se ha presentado el niimero de ciclos (N° ciclos) en
funcién del avance de la deslaminacién (Aa), a bajas temperaturas (0, -30 y -
60°C) y a 20°C como temperatura de referencia, para los materiales AS4/3501-6
y AS4/8852, respectivamente, para un nivel de solicitacién del 75 %.
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Figura 6.19: Nimero de ciclos necesarios (N° ciclos) en funcién del avance de grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/3501-6 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.
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Figura 6.20: Ntumero de ciclos necesarios (N° ciclos) en funcién del avance de grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/8552 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.

En general para ambos materiales a bajas temperaturas se puede apreciar la
misma tendencia. Disminuye el nimero de ciclos necesarios para lograr avanzar
la deslaminacién a medida que disminuye la temperatura de ensayo.

También se han observado que cuando el material AS4/3501-6 (figura 6.19)
es ensayado a la temperatura més baja (-60°C), el niumero de ciclos disminuye
notablemente en comparacién con los resultados obtenidos a 0 y a -30°C. Para
el material de matriz modificada, figura 6.20, a pesar de que el nimero de ciclos
también se reduce considerablemente a la temperatura de -60°C, el cambio no
es tan significativo.

En cuanto a la influencia del tipo de matriz, al igual que ocurria a elevadas
temperaturas, el nimero de ciclos necesarios es mayor para el material de matriz
modificada, obteniendo una propagacién de la grieta mas lenta en comparacién
con el material AS4/3501-6 y por tanto, un mejor comportamiento mecanico
frente al avance de la deslaminacién a bajas temperaturas de ensayo.

Cabe destacar que, para ambos materiales, los ciclos necesarios para avan-
zar los primeros milimetros de grieta son del mismo orden de magnitud para
todos los ensayos realizados a bajas temperaturas. A medida que avanza la des-
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laminacién (aproximadamente 10 mm) la velocidad de propagacién disminuye
(aumenta el nimero de ciclos).

De este andlisis se puede concluir que para ambos materiales las velocidades
de crecimiento de grieta disminuyen a medida que aumenta la temperatura de
ensayo. Considerando la influencia del tipo de matriz en los laminados, el ma-
terial de matriz tipo 8552 requiere un mayor ntimero de ciclos para propagar
la grieta mas bajas y por tanto presenta una mayor resistencia al avance de la
deslaminacién para todas las temperaturas analizadas.

Influencia de la tasa de crecimiento de grieta

Uno de los parametros mas utilizados para evaluar el comportamiento a
fatiga es la tasa de crecimiento de grieta (da/dN). Las figuras 6.21 y 6.22
presentan las curvas obtenidas de este pardmetro en funcién del avance de la
deslaminacién (Aa) a elevadas temperaturas (20, 50 y 90°C) para los materiales
AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente. Los resultados presentados en ambos
graficos corresponden a ensayos realizados a diferentes niveles de solicitacién
dindmica (65, 75, 85 y 90 % de Gj¢ estético).
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Figura 6.21: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién del avance de la
deslaminacién (Aa) obtenidos para el material AS4/3501-6 ensayado a 20, 50 y 90°C.
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Figura 6.22: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién del avance de la
deslaminacién (Aa) obtenidos para el material AS4/8552 ensayado a 20, 50 y 90°C.

De las curvas da/dN — Aa obtenidas para el material AS4/3501-6, figura
6.21, se puede observar que para pequenas longitudes de grieta, la tasa de pro-
pagacion disminuye a medida que aumenta la temperatura de ensayo. Con el
avance de la fisura, esta tendencia se invierte, hasta obtener valores de velocida-
des de crecimiento practicamente iguales para las temperaturas analizadas. Una
vez la deslaminacién ha progresado por encima de los 20 mm de longitud, se pro-
duce una tendencia contraria a la presentada durante los primeros milimetros
de crecimiento, obteniendo tasas de propagacién de grieta ligeramente superio-
res a medida que aumenta la temperatura de ensayo. No obstante la diferencia
de resultados obtenidos entre las temperaturas analizadas es muy pequena es-
pecialmente en las tasas de crecimiento obtenidas en los ensayos realizados a
20 y 50°C.

En las curvas da/dN — Aa obtenidas para el material de matriz modificada
(8552), figura 6.22, se puede apreciar que la influencia de la temperatura en
las tasas de crecimiento de grieta tampoco es significativa especialmente en las
primeras longitudes de deslaminacién. Una vez avanzada la fisura, las tasas de
crecimiento de grieta muestran una ligera tendencia a aumentar con la tem-
peratura de ensayo, si bien cabe destacar que las curvas obtenidas son muy
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préximas especialmente en los resultados obtenidos de los ensayos realizados a
50 y 90°C.

Comparando ambos materiales se puede apreciar como las tasas de creci-
miento de grieta obtenidas para el material de matriz modificada (AS4/8552)
son inferiores para todas las temperaturas analizadas, ofreciendo por tanto, una
mayor resistencia a la propagacién de la deslaminacién. En cuanto a la forma
de las curvas obtenidas para ambos materiales, todas ellas presentan un ligero
aumento de la pendiente a medida que avanza la deslaminacién, especialmente
para el material de matriz modificada. No obstante, como se ha mencionado
previamente, no existe una influencia significativa de la temperatura en las ta-
sas de crecimiento de grieta en funcién del avance de la deslaminacién para los
materiales considerados.

En las figuras 6.23 y 6.24 se ha presentado la tasa de crecimiento de grieta
en funcién del avance de la deslaminacién (Aa) de los ensayos realizados a bajas
temperaturas (0, -30 y -60°C) y 20°C como temperatura de referencia, para los
materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente y para diferentes niveles
de solicitacién (65, 75, 85 y 90% de Gy¢).
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Figura 6.23: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién del avance de la grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/3501-6 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.
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Figura 6.24: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién del avance de la grieta
(Aa) obtenidos para el material AS4/8552 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.

Al contrario de lo expuesto anteriormente para elevadas temperaturas, a
bajas temperaturas hay una influencia significativa de la temperatura en las
tasas de propagaciéon de grieta, para ambos materiales.

Para el material AS4/3501-6, figura 6.23, se constata un aumento de los
valores da/dN a medida que disminuye la temperatura de ensayo. Ademas, las
curvas obtenidas presentan una pendiente decreciente a medida que avanza la
deslaminacion hasta que se estabilizan, alcanzando un valor umbral donde las
tasas de propagacion de grieta se mantienen constante a lo largo del avance de
la deslaminacién. A temperatura ambiente y elevadas temperaturas estas cur-
vas, sin embargo, eran practicamente horizontales o de pendiente ligeramente
creciente. De estos resultados se deduce, para este material a bajas tempera-
turas las pendientes decrecientes obtenidas aumentan conforme disminuye la
temperatura de ensayo hasta alcanzarse cierto valor umbral donde tienden a
estabilizarse.

El material de matriz modificada (8552), figura 6.24, también presenta tasas
de propagacién de grieta mas elevadas a medida que disminuye la temperatura
de ensayo. Las pendientes de las curvas, también son inicialmente decrecientes
hasta alcanzar cierta longitud de grieta donde tienden a estabilizarse. A dife-
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rencia del otro laminado, en este material, la temperatura no modifica préacti-
camente las pendientes de las curvas obtenidas.

Velocidad de crecimiento en funcién del nivel de solicitacion maximo

Las curvas da/dN — AG permiten representar el comportamiento a fatiga de
polimeros reforzados con fibras sometidos a deslaminacién. Muchos autores [92,
132, 137] utilizaron esta representacién grafica para obtener una caracterizacién
del material en funcién de los pardmetros de la ley de Paris modificada [131]:

da
— = B(AG)" 6.3
o5 = B(AG) (63)

Para ensayos realizados con relaciones de asimetria (R) pequenos, Gy,in €s
despreciable comparado con Gz, y por tanto la expresion para AG puede ser
definida como:

AG = Gmax - Gm'm ~ Gmax (64)

A partir de esta aproximacién, la Ley modificada de Paris puede expresarse
como:

= C(Grmas) (65

Siendo C y r los coeficientes de la Ley de Paris y constantes de vida a fatiga
segtin Asp et al. [132]. Esta aproximacién es la que se ha utilizado en el presente
trabajo donde los ensayos a fatiga se han realizado empleando un coeficiente de
asimetria R= 0,2. Para obtener las constantes de la vida a fatiga se represen-
tan graficamente las tasas de crecimiento de grieta en funcién de la tenacidad
maxima empleando una escala doble logaritmica.

En las figuras 6.25 y 6.26 se presentan graficamente las tasas de crecimiento
de grieta (da/dN) en funcién de la tenacidad méxima (Grmqz), calculada por
el método MBT, para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente.
Los ensayos se realizaron a 20, 50 y 90°C, empleando diferentes niveles de
solicitacion.
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Figura 6.25: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién de la tenacidad
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Figura 6.26: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién de la tenacidad
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De estas curvas, se deduce que el material AS4/3501-6, tiene pendientes mas
pronunciadas en comparacién con el material de matriz modificada. El valor de
las pendientes viene definido en la ley modificada de Paris en funcién del valor
del coeficiente 7 que como se puede observar en las leyes de Paris modificadas
obtenidas, es mayor para el material de matriz 3501-6 para todo el rango de
temperaturas considerado.

Analizando la influencia de la temperatura en la ley de vida a fatiga, se
observa que ambos materiales tienen una tendencia general a aumentar lige-
ramente la pendiente (valor de r) a medida que se incrementa la temperatura
de ensayo. Al igual que en curvas representadas previamente, la influencia de
la temperatura es més notable para el material AS4/3501-6. El material de
matriz modificada, sin embargo, no muestra una gran influencia de los valores
de tenacidad maxima obtenidos en funcion de la temperatura ni de la tasa de
crecimiento de grieta.

Varios estudios han demostrado que el exponente de la ley modificada de
Paris es mucho mayor para los materiales compuestos que para los metales,
esto indica que pequenas incertidumbres en las cargas aplicadas pueden con-
ducir a grandes incertidumbres en la prediccion de la tasa de crecimiento de
la deslaminacién. Por tanto, diversos autores [138, 139, 140] sugieren que para
pendientes pronunciadas la ecuaciéon de Paris es menos ttil para la prediccion
de la vida a fatiga en compuestos y sugieren que la determinacién del valor
umbral de relajacién de energia (Gyp,) es mas importante que las constantes de
vida a fatiga.

En las figuras 6.27 y 6.28 se ha representado la tasa de crecimiento de grieta
(da/dN) en funcién de la tenacidad méxima (G rmas), calculada por el método
MBT, para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente. Los ensa-
yos se realizaron a 0, -30 y -60°C,empleando diferentes niveles de solicitacién,
representando los resultados obtenidos a 20°C como referencia.
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da/dN (mm/ciclos)

Figura 6.27: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién de la tenacidad
méxima (Grmas) para el material AS4/3501-6 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.

da/dN (mm/ciclos)

Figura 6.28: Tasa de crecimiento de grieta (da/dN) en funcién de la tenacidad
méxima (Grmas) para el material AS4/8552 ensayado a 20, 0, -30 y -60°C.
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En las curvas obtenidas en los ensayos realizados a bajas temperaturas se
puede observar un incremento de las pendientes, para ambos materiales, res-
pecto a las curvas de referencia (20°C) superior al obtenido en los ensayos
realizados a elevadas temperaturas. Los valores del coeficiente de r aumentan
considerablemente para ambos materiales. Ademas estos valores aumentan su
valor a medida que disminuye la temperatura de ensayo.

De nuevo el material de matriz 3501-6 parece estar més influenciado por la
temperatura, obteniendo un decremento de la tenacidad mucho mayor a medi-
da que disminuye la temperatura de ensayo en comparacién con el material de
matriz modificada.

Los valores umbrales del crecimiento de la deslaminacion a fatiga bajo modo
I de fractura (Gpy) y las contantes de Paris se presentan en la tablas 6.1 y
6.2 para el material AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente. Estos valores
han sido obtenidos a partir de las curvas da/dN - Gppq. obtenidas para cada
material y temperatura de ensayo, considerando el valor umbral como el valor a
partir del cual no se produce avance de la deslaminacion o éste es muy lenta.

Material AS4/3501-6
Temperatura (°C) C r Gy, (MBT) (J/m?)

90 9E-17 | 5.1857 135

50 5E -13 | 3.5554 122.07

20 9E-12 | 3.2616 101.99

0 2E-37 | 17.672 61
-30 3E-35 | 18.126 50.05
-60 1E-43 | 24.208 39.45

Tabla 6.1: Constantes de la vida a fatiga para el Material AS4/3501-6.

Material AS4/8552
Temperatura (°C) C r Gy, (MBT) (J/m?)

90 2E-08 | 1.3006 166.48

50 4E-07 | 0.7531 114.13

20 2E-07 | 1.164 124.50

0 4E-33 | 13.195 123.05
-30 4E-57 | 25.393 108.81
-60 8E-82 | 38.349 99.45

Tabla 6.2: Constantes de la vida a fatiga para el Material AS4/8552.
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Debido a las pendientes tan pronunciadas, especialmente en los ensayos rea-
lizados a bajas temperaturas y por tanto, los valores elevados del coeficiente r
obtenidos, es recomendable determinar el parametro Gy, para caracterizar la
deslaminacién bajo cargas ciclicas especialmente para los ensayos realizados a

bajas temperaturas.

En las tablas 6.3 y 6.4 se comparan los valores umbrales (Gy,) obtenidos
durante el crecimiento de la deslaminacién a fatiga y los valores de tenacidad
criticos (Gr¢) obtenidos durante la deslaminacién bajo modo I de fractura y
cargas estaticas en todo el rango de temperatura analizado para los materiales
AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente.

Material AS4/3501-6

Temperatura (°C) | Gre (J/m?) | Gy, (J/m?) | %Grc
90 160.60 135 84.06

50 145.69 122.07 89.78

20 128.93 101.99 79.10

0 95.02 61 64.20

-30 104.67 50.05 47.77

-60 111.25 39.45 35.46

Tabla 6.3: Variacién de Gy, y G para el material AS4/3501-6.

Material AS4/8552

Temperatura (°C) | Gie (J/m?) | Gy (J/m?) | %Gic
90 292.84 166.48 56.92

50 248.51 114.13 45.93

20 279.55 124.50 44.54

0 273 123.05 45.07

-30 258.95 108.81 42.02

-60 237.59 99.45 41.85

Tabla 6.4: Variacién de Gy, y Gro para el material AS4/8552.

Se puede observar una gran diferencia entre los valores de Gy, y Gro ob-
tenidos para ambos materiales. Esta diferencia indica que la resistencia a la
deslaminacién bajo modo I de fractura que ofrecen los composites considerados
bajo cargas estaticas es significativamente inferior cuando se consideran cargas

ciclicas.
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Analizando la influencia del tipo de solicitacién, se puede observar que el
material AS4/3501-6, presenta valores del orden del 80 % de G¢ en los ensayos
a elevadas temperaturas y temperatura ambiente. Sin embargo, la resistencia
disminuye notablemente cuando los ensayos se realizan a bajas temperaturas
donde los valores de tenacidad bajo cargas ciclicas son inferiores al 50 % de la
tasa de relajacién de energia obtenida en los ensayos estaticos.

El material de matriz modificada, sin embargo a pesar de presentar una ma-
yor resistencia a la deslaminacién tanto bajo solicitacién estatica como dindmi-
ca, presenta una mayor diferencia entre los resultados obtenidos en ambos tipos
de solicitacion, salvo en los ensayos realizados a 90°C donde los valores um-
brales alcanzan valores casi del 60 % de la tenacidad critica, para el resto de
temperaturas consideradas es del orden del 45 %. No obstante, la resistencia a
la deslaminacién sigue siendo mayor a la ofrecida por el material AS4/3501-6,
especialmente a bajas temperaturas.
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Capitulo 7

Anadlisis fractogrdfico

7.1. Introduccion

El andlisis fractogréfico (examen de las superficies de fractura para deducir
informacién) es la clave para entender los mecanismos de fractura de los compo-
nentes de un material compuesto ya que, proporciona un nuevo punto de vista
de los procesos fisicos por los cuales los composites son danados y fallan. En
comparacién con los materiales isotrépicos (ej. metales) al andlisis fractogréfico
de materiales compuestos le queda aun por madurar respecto a la influencia
de ciertos factores como las condiciones ambientales o las cargas ciclicas. Sin
embargo, la fractografia estd demostrando ser una herramienta potente y fiable
para la ingenieria de composites y es una técnica vital para el desarrollo global
de estructuras de materiales compuestos [141].

En la presente tesis se analiza la influencia de la temperatura y del tipo de
matriz en los micromecanismos de dano que aparecen en compuestos sometidos
a deslaminacién bajo modo I de fractura. Para ello se ha realizado un estudio
fractogréafico con un microscopio electrénico de barrido (SEM) sobre muestras
obtenidas de las probetas ensayadas previamente en modo I en régimen estatico
y a fatiga, para ambos tipos de materiales y para las diferentes temperaturas
de ensayo. Estas muestras fueron extraidas en el borde del inserto (con el fin
de analizar la iniciacién de la grieta) y en la zona central de la probeta (para
analizar la propagacion de la deslaminacién). En la figura 7.1 se muestra un
esquema de las zonas de observaciéon SEM:
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Figura 7.1: Zonas de observaciéon SEM

Para abordar un analisis fractografico es importante entender los modos de
fallo basicos en los materiales constituyentes. Sin embargo, los materiales com-
puestos fallan de numerosos modos diferentes, y en general todos ellos pueden
interactuar entre si. El grado en que lo hacen depende de factores como las
condiciones de carga, arquitectura del material, geometria de los componentes,
condiciones ambientales, etc. Estos modos de fallo se pueden agrupar en tres
clases: translaminar, interlaminar e intralaminar, como se muestra en la figura

7.2.

Intralaminar Translaminar

Interlaminar

Figura 7.2: Clases de modo de fallo en laminados poliméricos [141].

El fallo translaminar implica la fractura de las fibras e incluye modos como
rotura fragil de las fibras (cleavage), pandeo o cortadura. Los otros dos mo-
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dos de fallo no implican ninguna fractura de fibras significativa. La fractura
interlaminar (deslaminacién) conlleva rotura entre las capas mientras que la
intralaminar implica fractura a través del espaciado entre fibras. Estos dos cla-
ses incluyen modos como la separacion de la unién fibra/ matriz (“fiber/matrix
debonding”), rotura fragil de la matriz (“matrix cleavage”) o fractura cohesiva
y cortadura de la matriz o de la intercara fibra/matriz.

En la figura 7.3 se presenta un dibujo esquematico de los principales meca-
nismos de absorcién de la energia durante la fractura interlaminar, que es la
que produce el fenémeno de deslaminacién [142].

- Side
Fibers _ Fiber
Breakage ECracis
| |—> Length

-
N ]

; M’“‘" s
T s
A

Real k==
Fracture e
Surface e ;
Profile / \ \
Polymer Crack Bridging  Plastically Deformed/

Matrix of Fibers Microcracked Matrix

Figura 7.3: Dibujo esquematico de las posibles mecanismos de absorcién de energia
durante el crecimiento de grieta interlaminar en un compuesto de refuerzo
unidireccional [142].

Como se puede ver en la imagen los principales micromecanismos en la
fractura interlaminar son los siguientes:

1. Formacién de puentes de fibra, en fibras aisladas o haces de fibras, y que
origina rotura de fibras.

2. Formacion de la superficie de fractura de la grieta principal,

3. Formacién de grietas laterales,
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4. Deformacién plastica y/o formacién de microgrietas en la matriz entre
fibras.

En general, Friedrich et al. [142] determinaron que los dos factores que do-
minan la fractura bajo modo I son la ductilidad de la matriz y la resistencia de
la unién fibra/matriz.

A continuacién se presentan las micrografias extraidas de las probetas mas
representativas obtenidas para las temperaturas analizadas para ambos mate-
riales en los ensayos realizados bajo solicitacién estdtica y dindmica, donde se
estudian los principales micromecanismos de dano.

7.2. Modo I estatico

Al igual que en el andlisis de los resultados experimentales realizado en
capitulos previos, se estudia primero el proceso de iniciacién de la deslamina-
cién. Para ello se analizan las imagenes obtenidas en la zona del inserto. Con
el fin de facilitar la determinacién de la influencia de la temperatura y el ti-
po de matriz se presentan las micrografias obtenidas a elevadas temperaturas
y temperatura ambiente y posteriormente a bajas temperaturas, para ambos
materiales.

7.2.1. Iniciacién de la deslaminacién bajo solicitacion estatica
Fase calor

En la figura 7.4 se presentan las superficies de fractura en la zona de inicia-
cion de la deslaminacién de probetas ensayadas a 90, 50 y 20°C bajo solicitacién
estética del material AS4/3501-6.
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x1000  10pm -J"_

(a) Material AS4/3501-6 a 90°C(x1000) (b) Material AS4/3501-6 a 50°C(x1000)

(c) Material AS4/3501-6 a 20°C(x1000)

Figura 7.4: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 ensayado bajo solicitacién
estatica en modo I a: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona iniciacién).

En las imagenes presentadas en la zona de iniciacion de la grieta para el
material AS4/3501-6 se aprecia claramente la presencia de grandes cantidades
de resina en el frente del inserto (bolsas de resina). Esta morfologia es produci-
da, como se coment6 en paginas previas, durante el proceso de fabricacion del
laminado, y derivada del emplazamiento del film desmoldeante (inserto).

En cuanto a la influencia de la temperatura, se observa un ligero aumento
de la deformacién ductil a medida que se incrementa la temperatura de ensayo.
La presencia de las bolsas de resina hace que el proceso de iniciacién esté con-
trolado principalmente por la matriz. El aumento del comportamiento dtctil
de la misma con la subida de la temperatura de ensayo hace que la resistencia
a la deslaminacién, para este material, sea mayor tal y como se observé en los
ensayos experimentales, tabla 5.2 (capitulo 5), donde los valores de tenacidad
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(G1c) aumentan con la temperatura de ensayo desde 128 J/m? a 20°C hasta
160 J/m? a 90°C.

En la figura 7.5 se presentan las superficies de fractura en la zona de inicia-
cion de la deslaminacién de probetas ensayadas a 90, 50 y 20°C bajo solicitacién
estdtica del material AS4/8552.

(c) Material AS4/8552 a 20°C(x1000)

Figura 7.5: Superficies de fractura del material AS4/8552 ensayado bajo solicitacién
estdtica en modo I a: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona iniciacién).

Este material, en comparacién con el AS4/3501-6, ofrece superficies de frac-
tura con un mayor grado de rugosidad, aunque también presenta bolsas de
resina en el frente del inserto como consecuencia del proceso de fabricaciéon. En
cuanto a la influencia de la temperatura, como se puede apreciar en las iméage-
nes, no existe mucha diferencia entre las deformaciones sufridas en las probetas
ensayadas, especialmente entre las obtenidas a 20 y 50°C. Esto concuerda con
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los resultados obtenidos en los ensayos donde la influencia de la temperatura
en los valores de G¢ no era significativa, tabla 5.3 (capitulo 5).

Fase frio

En la figura 7.6 se presentan micrografias obtenidas de la zona de inicio de
la deslaminacién de las probetas ensayadas bajo solicitacion estatica a 0, -30 y
-60°C del material AS4/3501-6.

(a) Material AS4/3501-6 a 0°C(x1000) (b) Material AS4/3501-6 a -30°C(x1000)

microflow lines

x1000 © 10PM  —

™,

x1000  10UM ——

(c) Material AS4/3501-6 a -60°C(x1000)

Figura 7.6: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 ensayado bajo solicitacién
estédtica en modo I a: a) 0°C, b) -30°C y c¢) -60°C (zona iniciacién).
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A bajas temperaturas el material AS4/3501-6 presenta grietas en la ma-
triz de forma ramificada conocidas como “microflow lines”, morfologia tipica
de matrices epoxi fragiles [143, 144]. Se observaron en todas las temperaturas
analizadas.

Este comportamiento mas fragil de la matriz se corresponde con los resul-
tados obtenidos en los ensayos realizados donde los valores de tenacidad critica
fueron més bajos a los obtenidos a temperatura ambiente y temperaturas ele-
vadas para este material, tabla 5.2 (capitulo 5).

En la figura 7.7 se presentan las superficies de fractura para el material
AS4/8552 de probetas ensayadas a 0, -30 y -60°C en la zona de iniciacién y
solicitacion estatica.

(a) Material AS4/8552 a 0°C(x1000) (b) Material AS4/8552 a -30°C(x1000)

(c) Material AS4/8552 a -60°C(x1000)

Figura 7.7: Superficies de fractura del material AS4/8552 ensayado bajo solicitacién
estdtica en modo I a: a) 0°C, b) -30°C y c¢) -60°C (zona iniciacién).
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Aligual que a elevadas temperaturas, el material AS4/8552 no presenta una
influencia muy marcada por la bajada de la temperatura de ensayo en la zona
de iniciacion, tal y como se puede ver en los resultados experimentales obteni-
dos, las tenacidades criticas no difieren mucho en funcion de la temperatura de
ensayo, tabla 5.3 (capitulo 5).

Comparando ambos materiales, la matriz 3501-6 tiene un mayor grado de
deformacién (mayor densidad de estrias) que la matriz 8552.

7.2.2. Estudio de la zona de propagaciéon de la deslaminacion
bajo solicitaciéon estatica

En este punto se analiza el proceso de propagacion de la grieta en micro-
grafias extraidas a una distancia entre 10 y 15 mm del final del inserto.

Fase calor

En la figura 7.8 se presentan las micrografias mas representativas obtenidas
durante la etapa de propagacién de la deslaminaciéon estatica a 90, 50 y 20°C,
del material AS4/3501-6.
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(b) Material AS4/3501-6 a 50°C(x1000)

“River markings" ™

(c) Material AS4/3501-6 a 20°C(x1000)

Figura 7.8: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 ensayado bajo solicitacién
estdtica en modo I a: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona propagacién).
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En estas imagenes se pueden observar varias de las morfologias tipicas del
modo I de fractura.

Una de las més caracteristicas y que ademds aparece de manera recurrente
en todas las temperaturas consideradas son las denominadas marcas de rio
(“river markings”). Segun estudios realizados por Purslow [145] y Smith [146]
estas marcas parecen indicar una fluencia plastica de la matriz. La confluencia
de estas lineas, también conocidas como “corrugated roof” por Hibbs et al.
[147], indican la direccién de propagacién de la grieta como se puede observar
en la figura 7.9. Las marcas de rio son el resultado de la interaccién de los
planos de fractura adyacentes y consisten en una deformacién preferencial de
la matriz como lineas inclinadas respecto al eje de la fibra. A 20°C, donde el
comportamiento de la matriz es mas fragil, aparte de la formacién de marcas
de rio se detectaron “cusps” o“hackles” [142, 145], morfologia observada en la
matriz 3501-6 por varios autores [148, 149, 150]. Esta morfologia se aprecia en la
matriz entre fibras que han sido desprendidas (fiber pull out) y son indicativas
de una fractura rapida y de la presencia de esfuerzos cortantes.

Direccidn avance grieta

Direccidn /

textura matriz ~

Fibra/hueco

Figura 7.9: Dibujo esquematico de la direccién de deformacién de la matriz en el
entorno de la fibra.

También se constata de manera generalizada la presencia fibras rotas. Estas
morfologias son indicativas de la formacién de puentes de fibra (“fiber brid-
ging”), figura 7.10, fenémeno habitual en los laminados de refuerzo unidireccio-
nal y del modo I de carga.
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Figura 7.10: Rotura de fibras por formacién de puentes de fibra. Material AS4/8552
ensayado a 90°C, x850.

Como se ha comentado en lineas superiores, de manera ocasional, aparecen
marcas “hackle” también conocidas como “lamellae structures” [151], “cusps”
o “serrations”, figura 7.11. Esta caracteristica que se consideraba propia del
modo II de fractura debido a los esfuerzos cortantes que se producen ha sido
observada por varios autores en el modo I de fractura [149, 152] y para la matriz
de resina epoxi tipo 3501-6 [153]. Sin embargo, Smith y Grove [154] y Morris
[155] no observaron las marcas hackle en la deslaminacién bajo modo I de frac-
tura, probablemente porque en sus investigaciones la grieta se propagd por una
zona rica en resina sin exposicién a las fibras. Otra posibilidad es que la confi-
guracién de los ensayos minimizara cualquier esfuerzo cortante en modo II que
algunos investigadores creen necesarios para el desarrollo de marcas hackle [149].

Otra de las morfologias tipicas del modo I de fractura que se observa en las
micrografias de manera generalizada son los huecos limpios dejados por las fi-
bras (“fiber prints”) lo cual es indicativo de un avance preferente de la grieta por
la intercara fibra-matriz. A medida que aumenta la temperatura de ensayo se
observaron menos huecos y mas cantidad de matriz adherida a las fibras debido
al incremento del comportamiento dictil de la matriz. Ademads esta caracteristi-
ca implica una unién fuerte de la fibra/matriz con el consiguiente aumento de
la tenacidad como se observd en los resultados obtenidos. Ademas se puede
apreciar como las superficies se suavizan con el incremento de la temperatura
de ensayo.
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(b) Material AS4/3501-6 a 90°C (x3500)

Figura 7.11: “Hackle markings” en material AS4/3501-6 ensayado a 90°C
estdticamente (zona propagacion).

A continuacién, en la figura 7.12, se presentan las micrografias més repre-
sentativas obtenidas durante la propagacién de la deslaminacién estatica a 90,
50 y 20°C del material AS4/8552.
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(c) Material AS4/8552 a 20°C(x1000)

Figura 7.12: Superficies de fractura del material AS4/8552 ensayado bajo solicitacién
estdtica en modo I a: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona propagacion).
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Las morfologias dominantes para este material son las tipicas del modo I
como son las marcas de rio (que indican la direccién de la deslaminacién y
una fluencia pldstica de la matriz), huecos de fibra limpios (indicativo de un
progreso de la grieta por la intercara fibra/matriz) y fibras rotas debido a la
formacién de puentes de fibra. Cabe destacar, que la presencia de marcas de
rio, hackle y fibras rotas es inferior a la observada en el material AS4/3501-6.

Respecto a la influencia de la temperatura, este material no presenta una
diferencia notable entre las micrografias obtenidas a 50°C y temperatura am-
biente, a 90°C, sin embargo, se aprecia un ligero aumento de la ductilidad de
la matriz con una mayor cantidad de matriz adherida a las fibras, indicativo de
una fuerte unién fibra/matriz.

Como se puede observar en las micrografias anteriores, las superficies de
fractura del material ensayado a 50°C presentan un menor grado de deforma-
cién y por lo tanto un comportamiento ligeramente més fragil. Presenta “marcas
de rio” més rugosas en comparacion con las obtenidas a 20 y 90°C. Esta carac-
teristica se ajusta a los resultados obtenidos en los ensayos estaticos para este
material, donde los valores de Gj¢ a 50°C son inferiores a los obtenidos a 90°C
y similares a los obtenidos a temperatura ambiente.

Con el fin de analizar el comportamiento de ambas matrices se presenta en
la figura 7.13, dos imégenes tomadas de superficies de fractura de probetas en-
sayadas bajo modo I y solicitacién estatica de ambos materiales a temperatura
ambiente, en la zona de propagacién de grieta.
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(a) Material AS4/3501-6 a 20°C (x1000)

(b) Material AS4/8552 a 20°C (x1000)

Figura 7.13: Superficies de fractura bajo solicitacién estatica en modo I (zona
propagacion).

Se puede apreciar un mayor niimero de fibras rotas y una cantidad mayor de
estrias (marcas de rio y “cusps”) para el material AS4/3501-6 [148, 149] y por
tanto una mayor deformacién de la matriz. En ambos materiales se presentan
huecos limpios de fibra como consecuencia de la propagacién preferencial de la
grieta por la intercara fibra/matriz.

La menor deformacién de la matriz junto con la fuerte unién fibra/matriz
para el material AS4/8552 para las temperaturas consideradas, junto con la
textura mas rugosa de la matriz, concuerda con el hecho de que sea una ma-
triz mas tenaz y por tanto mas resistente a la deslaminacion que el material
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AS4/3501-6, (superficie suave, crecimiento estable).

Comparando ambos materiales, las superficies obtenidas para el material
AS4/3501-6 presentan una mayor influencia de la temperatura. Esta carac-
teristica se corresponde con los resultados obtenidos en el procedimiento expe-
rimental realizado para las temperaturas consideradas.

Fase frio

En las figuras 7.14 y 7.15 se presentan las micrografias mas representativas
obtenidas durante la propagacién de la deslaminacién estatica a 0, -30 y -60°C,
para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, respectivamente.

En todos los casos para el material AS4/3501-6, figura 7.14, se observaron
marcas de rio y lineas “microflow” en varias zonas. Estas lineas son carac-
teristicas de la fractura cohesiva, rotura fragil de la matriz y lo que origina un
comportamiento del laminado mas fragil que el observado a elevadas tempera-
turas. En las micrografias se puede observar la rotura del conjunto fibra/matriz,
especialmente a -60°C donde se aprecia el despegue de varias laminas lo cual
es indicativo de un progreso de la grieta intralaminar y rotura del conjunto
fibra/matriz (translaminar) como consecuencia del comportamiento més fragil
de la matriz y por tanto consecuente con la disminuciéon de su tenacidad para
esta temperatura.

En cuanto al material de matriz modificada (8552), figura 7.15, al igual que
ocurria a elevadas temperaturas no se aprecian cambios sustanciales en las su-
perficies de fractura. Las morfologias presentes son las tipicas de modo I junto
con fibras separadas con cantidades de resina adherida, lo cual es indicativo de
que a pesar de las bajas temperaturas de ensayo este material mantiene una
unién fuerte fibra/matriz.

En comparacién con el AS4/3501-6, la matriz del material AS4/8552 pre-
senta una menor deformacién, lo cual es indicativo de un crecimiento de grieta
mas estable y continuo y de una matriz mas tenaz.
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Figura 7.14: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 ensayado bajo
solicitacién estdtica en modo I a: a) 0°C, b) -30°C y ¢) -60°C (zona propagacién).
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(c) Material AS4/8552 a -60°C(x1000)

Figura 7.15: Superficies de fractura del material AS4/8552 ensayado bajo solicitacién
estdtica en modo I a: a) 0°C, b) -30°C y ¢) -60°C (zona propagacién).
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En la figura 7.16 se presentan dos micrografias ensayadas estaticamente a
bajas temperaturas de ambos materiales.

x1000 10pm

(b) Material AS4/8552 a -30°C(x1000)

Figura 7.16: Superficies de fractura del material bajo solicitacion estatica en modo I
ensayado a bajas temperaturas (zona propagacién).

En las imédgenes se aprecia que el material AS4/3501-6 tiene una matriz
més deformada y de topografia méas dspera como consecuencia del aumento
del comportamiento fragil de su matriz. También presenta grietas en la matriz
paralelas a la direccion de la deslaminacién, lo cual denota la rotura fragil de
la misma (“matrix cleavage”), especialmente en las cercanias de la unién fi-
bra/matriz lo que justifica la baja resistencia a deslaminacién de este material
a bajas temperaturas.

El material AS4/8552 tiene de origen una buena unién fibra/matriz aunque
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al disminuir la temperatura de ensayo se observa una ligero aumento del com-
portamiento fragil y disminucién de su tenacidad, caracterizado por el aumento
de fibras rotas y rotura entre laminas.

En resumen, cuando se comparan ambos materiales se puede observar cla-
ramente como el material AS4/3501-6, en general estd mds afectado por la
temperatura. Ademads la unién fibra/matriz es mas débil (comportamiento mas
fragil) y por tanto de comportamiento menos resistente frente a la deslamina-
cién bajo solicitacion estatica.

Analizando todo el rango de temperaturas (90 a -60°C) el material AS4/8552
no presenta una clara influencia de la temperatura excepto a bajas temperatu-
ras en las que se aprecia una cierta tendencia fragil, especialmente durante la
propagacién de la grieta. El material AS4/3501-6 presenta un comportamiento
mas ductil a medida que se incrementa la temperatura de ensayo y por tanto
se produce un aumento de la resistencia frente a la deslaminacién (mejora la
unién fibra/matriz).

En el proceso de inicio de la deslaminacién, la acumulacién de resina en el
frente de grieta, generada durante la etapa de fabricacién de estos laminados,
condiciona su comportamiento. Esta acumulacién es més acusada en la matriz
3501-6. El hecho de que la iniciacién esté, por tanto, controlada principalmente
por la matriz provoca que los valores de iniciacién de ambos materiales mues-
tren esa diferencia de resultados, siendo més elevada para el material de matriz
modificada (AS4/8552). Este comportamiento se ha observado para todo el ran-
go de temperatura analizado.

La propagacion de la grieta fue estable en todos los casos, lo que es una
evidencia también de la formacién de estas estructuras, en los que las fibras se
salen de la superficie de fractura formando un puente entre los dos brazos de
la probeta. La formacién de puentes de fibra se considera un mecanismo propio
de la geometria de ensayo adoptada, que incrementa de manera artificial los
valores de tenacidad del material, este fendmeno se observé para todas tempe-
raturas objeto de andlisis y para los dos materiales.

Las micrograffas muestran una buena concordancia con los resultados ex-
perimentales obtenidos en ambos materiales.
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7.3. Modo I dinamico

En este apartado se analizaran las superficies de fractura obtenidas de las
probetas més representativas ensayadas bajo modo I de fractura y solicitacion
dindmica para ambos materiales y temperaturas de ensayo.

Al igual que se ha realizado en el analisis fractografico de las probetas en-
sayadas bajo solicitacion estatica, se comentan primero las obtenidas en la fase
de iniciacién (a altas y bajas temperaturas) y posteriormente en la fase de pro-
pagacion de la deslaminacién (altas y bajas temperaturas).

7.3.1. Iniciacion dinamica de la deslaminacion
Fase calor

En las figuras 7.17 y 7.18 se muestran las micrografias obtenidas en la zona
de iniciacién de la deslaminacién para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552,
respectivamente, ensayados a fatiga a 90, 50 y 20°C.

Al igual que en los ensayos estaticos, en la zona de iniciacién, se observan
grandes cantidades de resina para ambos materiales y de nuevo una mayor de-
formacién ductil para la matriz 3501-6 a medida que aumenta la temperatura
de ensayo. Esta deformacion es mas notable para ambos materiales debido a
la duracién de los ensayos bajo cargas ciclicas, que es mucho mayor que en los
ensayos estaticos y por tanto estan sometidos a un mayor tiempo de exposicion

al efecto térmico.
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(a) Material AS4/3501-6 a 90°C(x1000) (b) Material AS4/3501-6 a 50°C(x1000)
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(c) Material AS4/3501-6 a 20°C(x1000)

Figura 7.17: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 bajo solicitacién
dindmica en modo I: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona iniciacién).
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(c) Material AS4/8552 a 20°C(x1000)

Figura 7.18: Superficies de fractura del material AS4/8552 bajo solicitacién dindmica
en modo I: a) 90°C, b) 50°C y c) 20°C (zona iniciacién).

Fase de frio

Las figuras 7.19 y 7.20 muestran micrografias obtenidas en la zona de ini-
ciacién de la deslaminacién para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, res-
pectivamente, ensayados a fatiga a 0, -30 y -60°C.

La influencia de las bajas temperaturas en la zona de iniciacién en similar
a la observada en los ensayos estaticos para ambos materiales. Si bien, en las
micrografias obtenidas de las probetas ensayadas a fatiga, al ser mayor el tiem-
po de exposicion térmica, se aprecia un aumento de la fragilidad de la matriz,
especialmente en el material AS4/3501-6.
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(a) Material AS4/3501-6 a 0°C(x1000)
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(c) Material AS4/3501-6 a -60°C(x1000)

Figura 7.19: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 bajo solicitacién
dindmica en modo I: a) 0°C, b) -30°C y ¢) -60°C (zona iniciacién).
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(a) Material AS4/8552 a 0°C(x1000)
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(c) Material AS4/8552 a -60°C(x1000)

Figura 7.20: Superficies de fractura del material AS4/8552 bajo solicitacién dindmica
en modo I: a) 0°C, b) -30°C y c¢) -60°C (zona iniciacién).

7.3.2. Propagaciéon dindamica de la deslaminacién
Fase calor

Las figuras 7.21 y 7.23 muestran micrografias obtenidas en la zona de pro-
pagacién de la deslaminacién para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, res-
pectivamente, ensayados a fatiga a 90, 50 y 20°C.

Al igual que durante la propagacién estatica, en las imagenes obtenidas en
la zona de crecimiento a fatiga se pueden apreciar morfologias tipicas del modo
I de fractura como son: marcas de rio, huecos de fibra, fibras rotas, etc.
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Figura 7.21: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 bajo solicitacién
dindmica en modo I: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona propagacién).
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La influencia de la temperatura en el material AS4/3501-6 queda reflejada
en el aumento de la ductilidad de la matriz, mas alta que en las imégenes obte-
nidas de los ensayos estaticos, debido al mayor tiempo de exposicién térmica.

En las imagenes obtenidas a elevadas temperaturas se pudo apreciar una
deformacién de la matriz en forma de parabola, figura 7.22. Esta morfologia
es caracteristica de una deformacién ductil segiin observaciones realizadas por
Gregory et al. [72] en un anélisis fractogréfico realizado en compuestos ensaya-
dos a elevadas temperaturas [142]. Este aumento de la ductilidad se corresponde
con el incremento frente a la resistencia a la deslaminacién obtenido en los re-
sultados experimentales.

Figura 7.22: Textura de la matriz del material AS4/3501-6 deformada en forma de
parabola ensayado a fatiga a 90°C (x500).

También cabe destacar que en los ensayos realizados bajo cargas ciclicas
al igual que en el modo estatico, la propagacién de la grieta se realizé funda-
mentalmente a través de la intercara fibra/matriz. Este hecho se muestra como
huecos limpios dejados por las fibras y superficies de fibras “limpias” con poca
matriz adherida. Sin embargo, junto con los huecos dejados por las fibras, se
puede apreciar un aumento de la cantidad de resina adherida a las fibras en
los ensayos realizados a elevadas temperaturas como consecuencia lo cual im-
plica un aumento de la unién fibra/matriz y su consecuente incremento de la
tenacidad.
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Figura 7.23: Superficies de fractura del material AS4/8552 bajo solicitacién dindmica
en modo I: a) 90°C, b) 50°C y ¢) 20°C (zona propagacion).
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Para el material AS4/8552 también se aprecian claramente morfologias tipi-
cas del modo I de fractura en las micrografias obtenidas de los ensayos realizados
bajo solicitacién dinamica.

En las imagenes obtenidas se puede apreciar que la influencia de la tempe-
ratura es mas alta que en los ensayos estaticos. Al aumentar la temperatura
de ensayo la matriz presenta un comportamiento mas dictil como se puede
apreciar en el aumento de la cantidad de resina adherida a las fibras en las
imégenes obtenidas de las probetas ensayadas a 50 y 90°C, en comparacién con
las obtenidas a temperatura ambiente. La cantidad de resina adherida a las
fibras es indicativo de la fuerte unién fibra/matriz que adquiere el material con
el incremento de la temperatura que se traduce en un aumento de su tenacidad.
Ademsds esté caracteristica se observé en mayor medida para este composite en
comparacién con el AS4/3501-6, de unién fibra/matriz mas débil y por tanto
un comportamiento menos resistente frente a la deslaminacion.

En la figura 7.24 se presentan dos imagenes del material ensayado a tem-
peratura ambiente con el fin de observar las diferentes matrices ensayadas bajo
cargas ciclicas.
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Figura 7.24: Superficies de fractura bajo solicitacién dindmica en modo I (zona
propagacion).

Comparando ambos materiales ensayados a la misma temperatura bajo car-
gas ciclicas se constata que el material AS4/3501-6 tiene una mayor deformacién
de la matriz: mayor cantidad de marcas de rio, deformacién en forma de parabo-
la, lineas “microflow” y superficies més suavizadas (deformacién plana). Por el
contrario, el material AS4/8552 presenta una fuerte unién fibra/matriz, con
grandes cantidades de resina adherida a las fibras y una textura de la matriz
mas rugosa (de grano grueso) lo cual justifica su mayor resistencia al tener una
matriz mas tenaz.
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A continuacién se presentan iméagenes obtenidas del material ensayado bajo
cargas ciclicas y elevadas temperaturas donde se pueden observar otras morfo-
logias peculiares localizadas, no propias del modo I de fractura.

En estas imagenes se observaron estrias en la matriz que corresponden a
marcas de rio en cuyos extremos se puede apreciar zonas de alta deformacién
debido al aumento del compostamiento ductil pudiendo llegar a la formacién
de “ribbons” o incluso “matrix rollers” [141], morfologia tipica de composites
sometidos a fractura bajo cargas ciclicas y cuyo origen es similar a la formacién
de “cusps”, figura 7.25.

e

x1,000 10pm

Figura 7.25: Textura de la matriz deformada en torno a la fibra del material
AS4/3501-6 ensayado a fatiga a 50°C.

En la figura 7.26 se pueden observar marcas “hackles” y deformacién en
forma de parabola debido al aumento del comportamiento ductil de la matriz
3501-6 ensayada a 50°C.
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Figura 7.26: Detalle de marcas “hackle” y deformacién en forma de pardbola en el
material AS4/3501-6 ensayado a 50°C bajo cargas ciclicas

En las figuras 7.27 y 7.28 se pueden apreciar las marcas de fatiga en probetas
ensayas a 90°C del material AS4/3501-6. Cada marca corresponde a un ciclo
de carga.

x1,000 10pm

Figura 7.27: Marcas de fatiga del material AS4/3501- ensayado a 90°C.
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Figura 7.28: Marcas de fatiga del material AS4/3501- ensayado a 90°C.

Fase de frio

Las figuras 7.29 y 7.30 muestran micrografias obtenidas en la zona de pro-
pagacién de la deslaminacién para los materiales AS4/3501-6 y AS4/8552, res-
pectivamente, ensayados a fatiga a 0, -30 y -60°C.

En las micrografias obtenidas de las probetas ensayadas a bajas temperatu-
ras para el material AS4/3501-6 se puede apreciar un incremento del compor-
tamiento fragil de la matriz debido a la presencia de superficies més asperas y
formacién de esferas de resina, aunque con las mismas morfologias tipicas del
modo I de fractura, figura 7.29.
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(c) Material AS4/3501-6 a -60°C(x800)

Figura 7.29: Superficies de fractura del material AS4/3501-6 bajo solicitacién
dindmica en modo I: a) 0°C, b) -30°C y ¢) -60°C (zona propagacion).
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Figura 7.30: Superficies de fractura del material AS4/8552 bajo solicitacién dindmica
en modo I: a) 0°C, b) -30°C y c) -60°C (zona propagacién).
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Para el material AS4/8552, figura 7.30, se observé un aumento de la den-
sidad de estrias en la matriz (como marcas de rio) con la disminucién de la
temperatura de ensayo. También se puede apreciar una menor densidad de
fibras con resina adherida y mayor cantidad de huecos de fibra, lo cual es indi-
cativo de un progreso de la grieta por la intercara fibra/matriz y de una unién
fibra/matriz mas débil y frégil a medida que disminuye la temperatura de en-
sayo, concordante con los resultados experimentales obtenidos.

En este material se observaron burbujas de aire formadas en la resina, esta
morfologia nada tiene que ver con la temperatura de ensayo o tipo de solicita-
cién, sino simplemente con el proceso de fabricacién del laminado, figura 7.30b.

En la figura 7.31 se presentan imégenes obtenidas del material AS4/3501-6
sometido a bajas temperaturas y solicitacién dinamica. En las imégenes apare-
cen pequenas esferas de resina que se formaron cuando el material fue ensayado
a -30 y -60°C y cuya formacién fue consecuencia del notable aumento del com-
portamiento fragil de la matriz. Esta morfologia no ha sido observada en el
material de matriz modificada para ninguna de las temperaturas consideradas.

(a) Material AS4/3501-6 a -30°C(x350) (b) Material AS4/3501-6 a -60°C(x250)

Figura 7.31: Bolas resina (zona propagacién).
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En resumen, el andlisis fractografico de probetas fracturadas a fatiga mues-
tra un aspecto similar a las probetas fracturadas en régimen estatico tal como
ha sido observado por otros autores [89]. Si bien en los ensayos a fatiga, es
mas notable la influencia de la temperatura debido a que la mayor exposicion
térmica. En general, la deslaminacién es atribuida a diferentes mecanismos do-
minantes de fractura resultantes de la variacion simultanea entre la tenacidad
de la matriz y la unién de la intercara fibra/matriz, como ha sido observado
también por varios autores [156]. El material AS4/8552 presenta, para todas
las temperaturas analizadas, una fuerte unién de la intercara fibra/matriz apor-
tando una elevada resistencia a la deslaminacién siendo ésta controlada por la
tenacidad de la matriz. Sin embargo, para el material AS4/3501-6 la deslami-
nacién estd fundamentalmente controlada por la adhesién de la fibra/matriz
(“debonding”), més débil que la del material de matriz modificada, y de la
fractura fragil de la matriz (“matrix cleavage”) ofreciendo por tanto, una me-
nor resistencia frente a la deslaminacién [144, 147], tal y como se ha obtenido

en los resultados experimentales.



Capitulo 8

Conclustones

En esta tesis doctoral se analiza el comportamiento de dos materiales com-
puestos de calidad aerondutica (AS4/3501-6 y AS4/8552) sometidos a deslami-
nacién en modo I de fractura bajo solicitaciones dinamica y estatica a diferentes
temperaturas de ensayo: 90, 50, 20, 0, -30 y -60°C. Para ello se ha realizado un
analisis experimental y un posterior analisis fractografico de las superficies de
fractura de las probetas previamente ensayadas.

Las principales conclusiones derivadas de esta tesis son:

8.1. Respecto al comportamiento de ambos materia-
les bajo solicitacion estatica

» El material AS4/8552 (fabricado a partir de una matriz epoxi modificada
para mejorar su comportamiento a fractura) presenta, en general, un me-
jor comportamiento frente a la deslaminacién para todas las temperaturas
objeto de estudio, mostrando valores de tenacidad a fractura més altos
tanto para la iniciaciéon (Gj¢) como para la propagacion de la grieta.

» La temperatura afecta de forma similar a los dos materiales compuestos
analizados. Asi para altas temperaturas, los materiales tienen un compor-
tamiento mas ductil en comparacién con el que presentan a temperatura
ambiente, mientras que a bajas temperaturas tienen un comportamien-
to mas fragil, ofreciendo una mayor tenacidad con el incremento de la
temperatura de ensayo.

» Para el material AS4/8552, la temperatura, en el rango entre 50 y -30°C,
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8.2.

no afecta a la resistencia a la deslaminacién puesto que los valores de
tenacidad obtenidos son bastante préximos. A diferencia del material
AS4/3501-6, donde resistencia aumenta con la temperatura de ensayo
y las curvas R ofrecen una forma tipica creciente al aumentar la longi-
tud de la grieta debido a la formacién de los puentes de fibra. Para el
material de matriz modificada (8552) se obtuvieron curvas R decrecien-
tes (también conocidas como desfavorables) en los ensayos realizados a
bajas temperaturas. Este comportamiento es debido fundamentalmente
a la gran resistencia que ofrece la matriz debido a su elevada tenacidad
potenciado por la formacién de bolsas de resina producidas en el proceso
de fabricacién del laminado al introducir el inserto y por el aumento de
la rigidez de la matriz al disminuir la temperatura de ensayo. Cabe desta-
car que las pendientes de las curvas de resistencia del material AS4/8552
son muy suaves con lo cual no se considera la posibilidad de un fallo
catastréfico una vez iniciada la fisura.

En general, en los ensayos estaticos realizados es més notable la influencia
del tipo de matriz que la de la temperatura, donde a pesar de obtener dife-
rentes valores de tenacidad para las temperaturas analizadas la diferencia
entre estos valores es relativamente pequena y estd dentro del margen de
dispersion habituales en estos materiales.

Respecto al comportamiento a fatiga

En cuanto a la influencia del tipo de matriz en el proceso de iniciacién de
fisura, el material de matriz modificada (8552) ofrece una mayor resisten-
cia al inicio de la deslaminaciéon obteniendo, al igual que en los ensayos
estaticos, valores de tenacidad méxima (Gppq,) Superiores y un nimero
de ciclos necesarios (IV,) superior para todo el rango de temperaturas
considerado.

Considerando el efecto de la temperatura en los valores de iniciacién de
la deslaminacién a fatiga, se observa que el limite a fatiga va aumentando
a medida que se incrementa la temperatura para ambos materiales y que
ambas matrices ofrecen un comportamiento méas ductil con el incremento
de la temperatura.

Del anélisis probabilistico realizado para ambos materiales en la etapa de
iniciacién cabe destacar que los resultados obtenidos muestran una buena
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8.3.

correlacién con los resultados mostrados en las curvas Grme: — N, obte-
niendo para el rango de temperaturas considerado (90, 50 y 20°C) una
mayor resistencia al inicio de la deslaminacién para el material AS4/8552
y una tendencia similar para ambos materiales en funcién de la tempera-
tura, aumentando su resistencia con el incremento de la temperatura de

€ensayo.

En cuanto a la influencia del tipo de matriz en el proceso de propagacién
dindmica de la deslaminacién, al igual que lo observado en los ensayos
estaticos, el material AS4/8552 ofrece un mejor comportamiento mecanico
para todas las temperaturas analizadas, obteniendo valores de tenacidad
maxima (Gmae) més elevados, un mayor nimero de ciclos y tasas de
propagacion de grieta (da/dN) ligeramente més bajas.

Considerando la influencia de la temperatura durante la propagacion
dindmica se aprecia en general una mayor resistencia a la propagacion
a medida que se incrementa la temperatura de ensayo para ambos mate-
riales. De las curvas G-N obtenidas para ambos composites se observa, en
general, un aumento de la tenacidad con el aumento de la temperatura
de ensayo. También cabe destacar que los valores de tenacidad aumentan
a medida que avanza la deslaminacién en los ensayos realizados a tem-
peratura ambiente y elevadas temperaturas. Sin embargo, para ambos
materiales, las curvas obtenidas a bajas temperaturas son planas lo cual
es debido al comportamiento fragil de la matriz y a la disminucién de la
formacién de los puentes de fibra que suele ser el responsable del aumento
de la tenacidad con el incremento de la deslaminacién en materiales de
refuerzo unidireccional.

En general la temperatura no genera una tendencia clara en cuanto a la
tasa de crecimiento como se observé en las curvas obtenidas para ambos
materiales, especialmente a elevadas temperaturas.

Respecto al analisis fractografico

En general, el andlisis fractografico de probetas fracturadas a fatiga mues-
tra un aspecto similar a las probetas fracturadas en régimen estatico, tal
como ha sido observado por otros autores en cuanto a las morfologias
observadas, que son principalmente tipicas del modo I de fractura. Sin
embargo, en los ensayos realizados bajo cargas ciclicas, la influencia de la
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temperatura fue mas notable para ambos materiales debido al aumento
del tiempo de ensayo y por tanto, a la exposicion térmica.

= A elevadas temperaturas, ambos materiales presentan un comportamiento
maés ductil de la matriz (deformacién en forma de pardbola, mayor den-
sidad de resina adherida a las fibras, etc.) y por tanto presentando una
mayor resistencia a la deslaminacién con el incremento de la temperatura
de ensayo.

= En los ensayos realizados a bajas temperaturas, ambos composites tienen
un comportamiento mas fragil de su matriz, mas relevante para el material
AS4/3501-6 como se pudo observar en las micrografias obtenidas a -30 y
-60°C donde presentaba pequenas esferas de resina fruto del aumento del
comportamiento fragil de la matriz con la disminucién de la temperatura
de ensayo.

= De manera ocasional se observaron marcas “hackle”. Estas marcas a pesar
de ser tipicas del modo II de fractura han sido observadas por diversos
autores en el modo I de fractura como en la presente tesis. Esta morfologia
se observ6 mds en el material AS4/3501-6, de matriz de comportamiento
mas fragil.

= En cuanto a la influencia del tipo de matriz se pudo observar que el
material AS4/8552 presenta una fuerte unién fibra/matriz y el fallo por
deslaminacién, por tanto, se produjo principalmente por la fractura de la
matriz, indicativo de matrices tenaces. Por el contrario, para el material
AS4/3501-6, de unién fibra/matriz més débil, el mecanismo predominan-
te en la deslaminacién fue la separacién fibra/matriz (“debonding”) que
disminuye la resistencia a la fractura.

= De manera ocasional, aparecen morfologias en las que se puede apreciar
que la deslaminacién no es 100 % interlaminar, sino que también aparecen
algunos mecanismos de fallo propios de fractura intralaminar como la
fractura del conjunto fibra/matiz, especialmente a bajas temperaturas.

= Existe una relacién entre los micromecanismos de fractura observados en
el analisis fractografico y los resultados obtenidos en los ensayos tanto
estaticos como a fatiga.



Conclusions

In this thesis the behavior of two aircraft quality composites (AS4/3501-6
and AS4/8552) subjected to delamination in mode I fracture under static and
dynamic load is analyzed for different test temperatures: 90, 50, 20, 0, -30 and
-60°C. For this purpose, an experimental analysis and a subsequent fractograp-
hic analysis of the fracture surfaces of the specimens previously tested has been
conducted.

The main conclusions of this thesis are:

8.4. Regarding the behavior of both materials under
static solicitation

» AS4/8552 material (made from a modified epoxy matrix to improve its
fracture behavior) presented, in general, a better behavior against delami-
nation for all temperatures analyzed, showing higher fracture toughness
values both for the initiation (Gr¢) and the propagation of the crack.

= Temperature affects in a similar trend to both composites tested. Thus,
for high temperatures, the materials have more ductile behavior compared
with the presented at room temperature. However, at low temperatures
they have more brittle behavior, offering a greater toughness when the
test temperature increases.

» For the AS4/8552 material the temperature, in the range between 50 and
- 30°C, does not affect to the delamination resistance obtaining toughness
values quite close. AS4/3501-6 material shows an increase in its resistance
with the increase of the test temperature and offers R curves with an
increasing typical shape due to the formation of fiber bridging. However,
for the modified matrix material (8552) decreasing R curves (also known
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8.5.

as unfavorable) in the tests carried out at low temperatures were obtained.
This behavior is due to the great resistance that provides the matrix due to
their high toughness enhanced by the formation of resin bags produced in
the manufacturing process of the laminate when the insert is introduced
and for the increased stiffness of the matrix with the decrease of test
temperature. It should be noted that the slopes of the resistance curves
of AS4/8552 material are very soft so it is not possible to consider the
possibility of a catastrophic failure once the crack has been initiated.

In general, in the static tests is more important the influence of the type
of matrix than the influences of the temperature, where despite getting
different values of toughness to the analyzed temperatures the differences
between these values is relatively small and it is within the range of normal
dispersion in these materials.

Regarding the fatigue behavior

In terms of the influence of the type of matrix in the crack initiation
process, the modified matrix material (AS4/8552) offers greater resistance
to the onset of delamination. Obtaining as in the static tests, values of
maximum toughness (Grpmq,) higher and a number of cycles needed (V)
superior to all the range of temperature analyzed.

Considering the effect of temperature on fatigue delamination initiation
values, shows that the fatigue limit increases as the temperature increases
for both materials, whose matrix offer a more ductile behavior with the
increase of test temperature.

The probabilistic analysis performed for both materials in the stage of
initiation, showed that the results have a good correlation with the results
obtained in the curves Gre: — N obtaining for the temperature range
considered (90, 50 and 20°C). Obtaining a greater resistance to the onset
of delamination for the AS4/8552 material and a similar trend for both
materials depending on the temperature, increasing its resistance when
increasing test temperature.

In terms of the influence of the type of matrix in the process of dynamic
propagation of delamination, as observed in the static tests, the AS4/8552
material offers better mechanical behavior for all the temperatures tested,
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8.6.

obtaining higher values of maximum toughness (Gmaz), & greater number
of cycles and crack growth rates (da/dN) slightly lower.

Considering the influence of the temperature during dynamic propaga-
tion it can be seen, in general, a greater resistance to the propagation
as the test temperature increases for both materials. In the G-N curves
obtained for both composites it can be observed, generally, an increase
in toughness with increasing test temperature. Also should be note that,
the toughness values increase as delamination progresses in the tests con-
ducted at room temperature and high temperatures. However, for both
materials, the curves obtained at low temperatures are flat which is due to
the brittle behavior of matrix and the decreased formation of fiber brid-
ging which is usually the reason of the increase of delamination toughness
in unidirectional reinforced materials.

In general, the temperature does not generate a clear trend in terms of
the growth rate as was observed in the curves obtained for both materials,
especially at high temperatures.

Regarding the fractographic analysis

In general, the fractographic analysis of the specimens fractured under
fatigue loading shows a similar aspect with the specimens fractured in
the static regime as it has been observed by other authors in terms of
the morphologies observed, which are mainly typical of mode I fracture.
However, in the tests carried out under cyclic loading, the influence of
temperature was most notable for both materials due to the duration of
test and, therefore, to their increase thermal exposure.

At high temperatures, both materials have more ductile behavior of the
matrix (parabola-shaped deformation, higher density of resin bonded fi-
bers, etc.) and thus presenting a greater resistance to delamination with
test temperature increasing.

In tests conducted at low temperatures, composites have more fragile
matrix behavior, which is more relevant for AS4/3501-6 material as was
analyzed in micrographs obtained at -30 and -60°C where small spheres
of resin, as a result of increasing the brittle behavior of the matrix with
the decrease in test temperature were observed.
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= “Hackle” marks were observed occasionally in both materials. These marks
despite being typical of mode II fracture have been observed by different
authors in the mode I fracture as in this thesis. This morphology was
observed in greater magnitude in AS4/3501-6 material, which has more
brittle matrix.

» In terms of the influence of the type of matrix, it was observed that
AS4/8552 material has a strong fiber/matrix adhesion and the failure by
delamination, therefore, was produced mainly by matrix cleavage, indica-
tive of toughness matrices. On the other side, for AS4/3501-6 material,
with weaker fiber/matrix adhesion, the predominant mechanism in the
delamination was fiber/matrix debonding which decreases the resistance
to fracture.

» Occasionally, morphologies where not 100 % interlaminar delamination
were observed, as intralaminar failure mechanisms as fracture of fiber /matrix
set, especially at low temperatures.

s There is a relationship between the fracture micromechanisms observed
in the fractographic analysis and the results obtained in both static as a
fatigue tests.
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