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RESUMEN

Dentro de los diferentes tipos de fallos que puede sufrir cualquier componente, la fractura destaca
como uno de los mds peligrosos por su inmediatez e irremediables consecuencias. En un afan por
explorar nuevas alternativas a los materiales convencionalmente utilizados en aplicaciones
ingenieriles, se presenta un andlisis del comportamiento en fractura del compuesto formado por
resina epoxi y 6xido de grafeno en presencia de defectos de tipo entalla. Esta optimizacién supondria
la implementacién de este compuesto en aplicaciones sustituyendo a materiales convencionales,

posibilitando ahorro econdmico, energético y nuevas perspectivas.

De ello se deriva el objetivo de este trabajo, que es el estudio del comportamiento en condiciones de
fractura de una serie de probetas fabricadas a partir de una matriz de resina epoxi reforzada con

distintas proporciones de 6xido de grafeno (GO), desde el 0,05% al 1%.

Se ha estudiado tanto la tenacidad a fractura de las diversas concentraciones como la influencia que
tiene en su tenacidad la presencia de defectos tipo entalla de diferente radio, partiendo de un radio
nulo (fisura) hasta uno de 2 mm en probetas tipo SENB. Asi mismo, se ha realizado un analisis

microestructural de los mecanismos de fractura que complementa los demas ensayos.

Los resultados obtenidos en dichos ensayos han sido analizados mediante la Teoria de las Distancias

Criticas (TDC) para tratar de contrastar la influencia de la adicién de 6xido de grafeno.

Se ha observado cdmo la Teoria de las Distancias Criticas es capaz de producir buenas predicciones
del comportamiento a fractura del material entallado una vez se ha calibrado la distancia critica del
material analizado. Sin embargo, los resultados muestran cdmo el refuerzo de GO empeora casi todas

las propiedades mecdanicas del material, lo que descartaria este material para ciertas aplicaciones.



ABSTRACT

Among all the different types of failures any component can suffer, fracture stands out as one of the
most dangerous ones due to its immediacy and it’s irremediable consequences. In an effort to find
new alternatives to conventional materials used in engineering applications, the fracture behaviour of
the composite formed by epoxy resin and graphene oxide is analysed in the presence of notch-type

defects.

From this it is derived the main objective of this work, which is the study of the fracture behaviour on
a series of specimens made by an epoxy resin matrix reinforced with different proportions of graphene

oxide (GO), from 0.05% to 1 %.

Both the fracture toughness of the various concentrations and the influence that the presence of
notch-type defects of different radii has on their toughness, starting from a zero radius (crack) to one
of 2mm in SENB-type specimens, have been studied. Likewise, a microstructural analysis of the

fracture mechanisms has been carried out that complements the other tests.

The results obtained in these tests have been analysed using the Theory of the Critical Distances (TCD)

in order to contrast the influence of graphene oxide reinforce.

It has been observed how the Theory of Critical Distances is able to make good predictions about the
fracture behaviour of the notched material once the critical distance of the analysed material has been
calibrated. However, the results obtained show us the GO reinforcement worsens almost all the

mechanical properties of the material, which will discard it for certain applications.
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1 INTRODUCCION

La fractura subita e impredecible en componentes estructurales es una problematica que lleva
siendo estudiada desde hace largo tiempo. En este aspecto, gran cantidad de estudios e
investigaciones se han dedicado a tratar de prevenir este tipo de fallo estructural y a buscar

materiales y compuestos alternativos que la contrarresten.

La disciplina encargada del estudio y prevencion de fracturas causadas por presencia de defectos
se denomina Mecanica de la Fractura. Dentro de ella podemos realizar una diferenciacion clara
entre los defectos de tipo afilado, denominados fisuras, y aquellos que presenten cierto grado

de enromamiento, conocidos como entallas.

Habitualmente, a la hora de estudiar los defectos de tipo entalla, se les estudia del mismo modo
que a las fisuras, lo que deriva en calculos conservadores. Esto va en contra del denominado
efecto entalla, que demuestra que un material entallado tendra una mayor capacidad resistente

a fractura que cuando se encuentra fisurado.

A raiz de dicho efecto, se han ido desarrollado todo tipo de estudios, teorias y metodologias que
han tratado de analizar y predecir el comportamiento en fractura de componentes entallados,
teniendo como premisa que existe una diferencia de comportamiento respecto a los
componentes fisurados. Una de las metodologias mas relevantes y por ende mas utilizadas en
la actualidad, que engloba diferentes métodos, es la denominada Teoria de las Distancias

Criticas (TDC).

La historia de la TDC tiene su origen en los afios treinta, con los trabajos de Neuber y Peterson,
que trataban de predecir el fallo por fatiga en elementos metalicos con defectos de tipo entalla.
En décadas posteriores diversos autores han seguido desarrollando dichos trabajos vy
especialmente en los Ultimos afios ha aumentado su aplicacidn para el analisis de diferentes

materiales y mecanismos de fallo.

Dentro de esta metodologia destacan dos métodos principales, el método del punto (PM, “Point
Method”) y el método de la linea (LM, “Line Method”). Ambos tienen en comun el uso de un
parametro de longitud caracteristico del material, la distancia critica L, que requiere de una

calibracion cuando el comportamiento de este no es completamente lineal.

Teniendo en cuenta todos los aspectos previamente enunciados, en el presente trabajo se
pretende estudiar el comportamiento en fractura de un compuesto formado por una matriz de

resina epoxi reforzada con diferentes proporciones de éxido de grafeno (GO).



Mediante diferentes métodos de analisis de comportamiento en fractura de probetas tipo SENB

con entallas en U de diferentes radios, se tratard de caracterizar dicho material.

Para ello, el capitulo 2 proporciona el marco tedrico del trabajo, incluyendo tanto aspectos
tedricos propios de la mecdnica de la fractura, incluido al analisis del efecto entalla, como una
descripcién de la metodologia de la TDC utilizada. En el capitulo 3 se explican los materiales
empleados en este trabajo, y el capitulo 4 describe el programa experimental. En el capitulo 5
se presentan los resultados experimentales obtenidos en los diferentes ensayos y se analizan.
Asi mismo, mediante el uso de la metodologia TDC, se predicen las capacidades de carga
estimadas junto a un analisis de estas. Para finalizar, el capitulo 6 resume las principales

conclusiones obtenidas de este trabajo.

Este trabajo ha sido desarrollado bajo la tutorizacién de D. Sergio Cicero Gonzalez y D. Borja
Arroyo Martinez, pertenecientes al grupo de investigacidn del Dpto. de Ciencia e Ingenieria del
Terreno y de los Materiales, utilizando los recursos técnicos disponibles en el Laboratorio De
Ciencia e Ingenieria De Materiales (LADICIM) de la Universidad de Cantabria. Mencién especial
merece mi compafiero de titulacion D. Marcos Sanchez Matias, por su desinteresado apoyo

durante la realizacién de este proyecto y su inestimable amistad.



2 ESTADO DEL ARTE

2.1 MECANICA DE LA FRACTURA ELASTICA LINEAL

2.1.1 Introduccion

La mecanica de la fractura es una vertiente del estudio del comportamiento mecdanico de los
materiales de reciente investigacién y desarrollo si lo comparamos con otro tipo de criterios de
fallo. Tiene como objetivo la determinacién de los criterios de rotura o solicitacidon ultima
asociados a un determinado material, cuando podemos hallar en él discontinuidades o defectos

gue se propagan e inducen a la rotura o fallo de éste.

Dichos defectos, pueden estar presentes en el material de forma previa, bien por un defecto de
fabricacion, por un disefio a propdsito o, por el contrario, aparecer durante el ciclo de vida del
componente a estudio debido a las solicitaciones a las que es sometido. A partir de estos
defectos y el estado tensional local, se podran determinar las condiciones criticas a partir de las

cuales se produzca el fallo o rotura.

Debido a necesidades histdricas, durante el siglo XX se comenzé a estudiar el comportamiento
en fractura en materiales metdlicos, pero con el paso de los afios, este estudio se ha ido
extendiendo a todo tipo de materiales. En los citados inicios se comenzd estudiando materiales
fragiles, como pueden ser cerdmicos, vidrios y algunos metales que no desarrollan una excesiva
plasticidad previa a la rotura. Todos estos materiales se engloban dentro del comportamiento
elastico lineal y su estudio a fractura se recoge en la Mecdnica de la Fractura Elastico Lineal

(MFEL).

Aquellos materiales que por el contrario poseen elevada ductilidad, siguen las normas de la
Mecanica de la Fractura Elastoplastica (MFEP). Este es el caso de una parte de los materiales
metalicos y de los polimeros, grupo dentro del cual se encuentran las resinas epoxi, que se

estudian en este trabajo.

2.1.2 Concentracion de tensiones en el fondo de un defecto

A comienzos del siglo XX, Inglis estudid que, en presencia de defectos, las tensiones se
concentran en el fondo de éstos, generando una situacién critica cuando el material es incapaz

de soportar esa situacion local [1].



Analizé una placa plana infinita con un agujero pasante eliptico, de longitud 2a y de ancho 2b, a
la que se le aplica una tensién remota perpendicular al eje mayor de la elipse, como se ve en la

Fig. 2.1.

Fig. 2.1 Placa plana infinita de espesor B, con agujero pasante eliptico [1].
Dado que el defecto es muy pequefio en comparacién con las dimensiones de la placa, las
condiciones de contorno de ésta no le afectan, y por tanto la tensién en un punto A es (2.1):

oy =O'(1 +27a) (2.1)

Siendo la relacidn entre el radio de entalla (p) y las dimensiones de la elipse (2.2):

p=— (2.2)

Y resultando la tensiéon en el punto A mencionado (2.3):

a
op=0(1+2 |—= (2.3)
p
Si analizamos esta geometria, las tensiones externas no se redistribuyen de forma uniforme,
sino que alcanzan un valor maximo en el fondo del defecto que va disminuyendo a medida que

nos alejamos hacia los extremos de la placa. Dicha concentracion de tensiones en el fondo del

defecto puede hacer que el material llegue a colapsar.

En caso de que nos encontrdramos ante una fisura, en la que p = 0, segun la teoria de Inglis
04 — 0, algo que desde un punto de vista fisico seria imposible. Este resultado animé a Griffith

a desarrollar una teoria basada en la energia en vez de en la concentracidon de tensiones.



2.1.3 Criterio energético de rotura

Este enfoque, desarrollado por Griffith en 1920, propuso un criterio de fractura basado en
consideraciones energéticas, segun el principio de conservacién de energia[2]. Tiene su base en
los estudios que realizé sobre fractura de vidrio, que se encuentran dentro del comportamiento

elastico lineal.

Se determina que una grieta crece cuando la energia que libera al propagarse (U) iguala o supera
la energia consumida en el crecimiento de esta (W), conduciendo al sistema a una situacion de
minima energia. Por lo tanto, en un estado de equilibrio energético, se puede plantear la
siguiente ecuacion (2.4):

U _ dw

7 2.4
da da @4

Si se expresan los términos de la ecuacidn anterior en funcidn del drea de fisura creada, se
obtiene la ecuacion (2.5), donde G es la tasa de liberacidon de energia o fuerza motrizy R la
energia necesaria para generar dicha drea de grieta, la cual es una caracteristica propia del

material. Por tanto, el criterio energético de rotura se puede expresar como:
G=R=0G, (2.5)
G, serd el valor critico, que, asociado al material, defina su resistencia a rotura.

2.1.4 Modos de fractura

En la mecanica de la fractura podemos encontrar 3 modos de carga fundamentales en funcidn
de las direcciones de los esfuerzos respecto al plano y al frente de fisura, que favorecen la

propagacion de los defectos. Podemos visualizarlos en la Fig. 2.2:

MODO | MODO Il MODO Il

- i

Fig. 2.2 Diferentes modos de fractura. [1]



e Modo I: De apertura o traccién, los esfuerzos son perpendiculares al plano de fisura.

e Modo II: De deslizamiento o cortante, los esfuerzos son paralelos al plano de fisura y

perpendiculares al frente de fisura.

e Modo lll: De desgarramiento o torsion, los esfuerzos cortantes son paralelos tanto al

plano de fisura como al frente de fisura.

Un elemento podria estar sometido a uno o mas modos tensionales a la vez, pero dado que el
modo | es el que se puede encontrar con mayor frecuencia, y ademas es el mas peligroso, sera

el modo que se estudiara durante este trabajo.

2.1.5 Estado tensional en el frente de un defecto

En 1957, Irwin consiguid expresar mediante formulas dependientes de tensiones vy
desplazamientos la propagacion de defectos[3]. Se supuso un material elastico-lineal y con una

composicion que tuviera las mismas propiedades en todas las direcciones del material.

Utilizando coordenadas polares con origen en el fondo del defecto, segln la Fig. 2.3 podemos
observar un esquema de las tensiones que afectan a un elemento préximo al frente de un
defecto. Debemos tener en cuenta las coordenadas del punto de estudio (r,0), el tamafio de la

fisura (a) y la tensidon remota aplicada (o).

y

Fig. 2.3 Distribucion de tensiones en un punto préximo al fondo de entalla. [1]

Basandonos en las series de Williams[4], y tomando el primer término de sus desarrollos para
una placa plana infinita con una fisura pasante de longitud 2a, podemos determinar que las
tensiones en un elemento sometido a un modo | de carga, pueden expresarse de la siguiente

forma:



[a 6 6 30
Oy =0 o [cos 5(1 - senzsen7)] (2.6)
a 6 6 30
Oyy =0 /Z[COS 5(1 + senzsen7)] 2.7)
a 0 0 36
Ty = ;[cos Esenzsen7 2.8)

Si trabajamos con placas delgadas, nos encontraremos en condiciones de tension plana, donde:

0, =0 (2.9)

En caso de trabajar con placas gruesas, tendremos condiciones de deformacién plana:

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

2.1.6 Factor intensidad de tensiones

Las formulas anteriores se pueden expresar en funcidn de un nuevo término que aparece y
gracias al cual podemos relacionar la geometria del elemento, las dimensiones del defecto y las
solicitaciones que actuan sobre dicho elemento. Esta nueva variable recibe el nombre de factor
de intensidad de tensiones (K) con unidades en el SI [Mpa-m?/2] y viene definida por la

expresion (2.11):

K = Mora (2.11)

Siendo o la tensién externa aplicada, a la longitud de la fisura y M un factor adimensional
dependiente de las condiciones geométricas del elemento de estudio, tabulado para las
probetas normalizadas. Para el caso concreto de una placa plana infinita con una fisura de doble

frente de longitud 2a, M toma valor 1, resultando (2.12):

K = ona (2.12)

Esta variable resulta de gran valor, debido a que define por completo el estado tensional y de
deformaciones en la zona cercana al frente de un defecto. Por lo tanto, podemos expresar las

tensiones en dicha zona segun la siguiente ecuacion (2.13):

K
03(r,6) = =—1;j' (6) (2.13)

, . . s . 1 .. . . . s
El término de la expresion anterior f;;* (6) representa la funcién que define la orientacion en el

modo |. Su valor puede obtenerse comparando con las ecuaciones (2.6), (2.7) y (2.8), o bien si



trabajamos con probetas normalizadas, las formulas que lo desarrollan aparecen recogidas en

tablas[5][6][7].

Si nos paramos a analizar las ecuaciones anteriores, podemos afirmar que el estado tensional
en la zona del defecto decrece a medida que nos alejamos y depende linealmente de la tensién

remota aplicada (o), asi como del término va dependiente de las dimensiones de la grieta.

Algunos investigadores ya han determinado el valor del factor de intensidad de tensiones para
diversos componentes con geometrias sencillas y cominmente utilizadas, pero para que K se
considere una variable relevante, deberiamos de ser capaces de determinarlo en cualquier
condicién. La determinacidon del factor de intensidad de tensiones puede llevarse a cabo
mediante métodos analiticos o experimentales. Los primeros deducen el valor de K; tras haber
determinado el estado tensional o de deformaciones a través de la teoria de la Elasticidad, o
bien mediante el apoyo en programacién de elementos finitos en geometrias mas complejas.
Por el contrario, los métodos experimentales, se apoyan en las mediciones realizadas en

diversos ensayos para deducir K;.

2.1.7 Condiciones criticas de rotura

Como ya se ha explicado, al estar trabajando con materiales fisurados, o bien que desarrollan
propagacion de grietas o defectos durante su ciclo de vida, encontramos una concentracion de
tensiones en el entorno de estos defectos. Estas tensiones, relacionadas con la solicitacion
exterior, irdn aumentando hasta alcanzar un punto limite estudiado mediante el factor de
intensidad de tensiones critico, K;.. Cuando el componente fisurado de estudio alcanza dichas

condiciones macroestructurales limites, se produce la rotura del material (2.14).

KI = KIC (2.14)

Por lo tanto, si nos encontramos ante un material que desarrolla fractura elastico-lineal,
determinaremos que una fisura propagara de forma brusca cuando el factor de intensidad de
tensiones alcance el valor critico K. Hay una serie de factores que afectan al valor critico del
factor de intensidad de tensiones, como pueden ser la temperatura, la velocidad de carga y el

espesor del elemento.

La influencia del espesor en el valor K;- estd relacionado con el tamafio de la zona plastica
desarrollada en la fisura, como representa la Fig. 2.4. Esto nos plantea dos tipos de situaciones,

los estados de tensidn plana y de deformacién plana:



Tension plana

KO! I‘(|L; /
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Fig. 2.4 Diferente estados tensionales en funcidn del espesor [67].

e Tension plana: Se produce cuando la zona plastica es grande en comparacion con el

espesor.

e Deformacion plana: Se produce cuando la zona plastica es pequefia o bien el espesor es

considerablemente grande.

Segln podemos observar en la Fig. 2.4, los valores maximos del factor de intensidad de
tensiones se producen en condiciones de tensidon plana, mientras que el valor minimo
permanece estable a partir de un cierto espesor Bmin en condiciones de deformacién plana. En
base a esto, se consideran mas restrictivas las condiciones de deformacidn plana, con un valor
de K critico, con valor minimo. Esto nos lleva a buscar espesores, suficientemente grandes

como para asegurar las condiciones de deformacién plana (2.15):

e > Bmin (2.15)

Si tenemos en cuenta la temperatura como factor que repercute en el valor de la tenacidad a
fractura, podemos determinar que generalmente, la tenacidad a fractura aumenta a mayor
temperatura de ensayo. Asi mismo, siaumentamos la velocidad de ensayo y, por tanto, pasamos
de régimen estatico a régimen dindmico, comprobamos que se produce una disminucion del

valor del factor de intensidad de tensiones.

Ademas, ya que el criterio energético y el criterio tensional nos deben conducir a la misma
solucion, ambos se comparan, obteniendo la siguiente ecuacion (2.16), que relaciona la tasa de
liberacién de energia G, y la tenacidad a fractura K, de la siguiente forma:

Kic?
GC = El

(2.16)



Diferenciando el mddulo de elasticidad del material (E) del término de la ecuacion (E’), siendo

su valor para condiciones de tensidn plana (2.16):
E'=E (2.17)
Y para condiciones de deformacién plana (2.17):

E
E'=1g (2.18)

Siendo v el coeficiente de Poisson del material.

2.2 MECANICA DE LA FRACTURA ELASTOPLASTICA

2.2.1 Introduccion

Mediante la mecanica de la fractura eldstica lineal (MFEL) somos capaces de predecir
correctamente el comportamiento en fractura de materiales fragiles. Pese a ello, en las zonas
del fondo del defecto esta teoria proporciona valores que tienden a infinito, algo imposible en
la realidad. Esta anomalia es debida a que en el fondo de la grieta los materiales desarrollan
cierto grado de plasticidad. Aun asi, con ciertas correcciones, la MFEL sigue siendo util para estos

casos de minima plasticidad.

Sin embargo, cuando nos encontramos ante un grado elevado de plasticidad del material previo
a la fractura, en el entorno del defecto, debemos recurrir a la mecanica de la fractura

elastoplastica (MFEP).

2.2.2 Plasticidad en el frente del defecto

Como ya se ha comentado, los materiales no pueden resistir tensiones infinitas en el fondo del
defecto, por lo que debe existir un cierto radio en la punta de la grieta, que haga el valor de
tension finito. Esto nos lleva a deducir que en esta zona se produce una deformacién plastica
gue provoca un enromamiento de la punta de la grieta y evita que la tensién local alcance los

valores tendientes a infinito comentados en apartados previos.

Como se ha visto antes, podemos definir el estado tensional en la zona cercana al frente de un

defecto segln la siguiente ecuacion (2.19):

K,
0;(r,0) = \/%fi,-’(@) (2.19)

10



Si se analiza en el plano de propagacién de una fisura (6=0), podemos obtener una primera

aproximacion de la longitud de la zona plastificada r;,*, que, en condiciones de tension plana se

alcanza cuando la tension coincide con el valor del limite elastico del material (0y,), y seria (2.20):
2
1 (K
==L (2.20)
2m\o,

Con el tiempo, experimentalmente se confirmé que la zona plastica era mayor que la calculada
en la aproximacion anterior. Irwin propuso una correccién, asumiendo que al haber una mayor
zona plastica habria también un crecimiento de grieta, con lo que se tomé una longitud de zona

plastificada r, = 2r,*[3]. De manera que resulta la ecuacion (2.21):

ro==(2 (2.21)

Fig. 2.5 Distribucion de tensiones en el fondo de un defecto, y tamaiio de la zona plastica [68].

EnlaFig. 2.5 puede resumirse de forma gréfica tanto el estado tensional en el fondo del defecto,

como los diferentes tamafios de zona pldstica enunciados.

Cabe resefiar que posteriormente Dugdale y Barenblatt desarrollaron una correccion distinta a
la de Irwin [7][8]. Su analisis se basaba en la distribucidn continua de dislocaciones, pero hallaron

resultados similares a los obtenidos por Irwin.

Habiendo comprobado la relevancia de la zona plastica, podemos afirmar que para poder aplicar
de forma vilida la MFEL, debemos asegurar que (1, < a). En los casos que no se cumpla esta
premisa, y encontremos zonas plasticas considerables, nos veremos obligados a aplicar otras
teorias para determinar el campo tensional y de deformaciones en fractura. Los dos parametros

mas extendidos en la MFEP son: CTOD (apertura del frente inicial de fisura) y la integral J.
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2.2.3 CTOD: Crack Tip Opening Displacement

Esta teoria surge al observar que al ensayar a fractura materiales elastoplasticos fisurados, se
genera en el frente de grieta un enromamiento elevado, que aumentaba con la tenacidad del

material.

Se define al CTOD como la apertura existente entre las caras de una fisura en el frente original
de dicha fisura, como se puede apreciar en la Fig. 2.6. Si el material fisurado alcanza un
determinado valor critico CTOD¢, rompe, siendo este valor caracteristico del material, y

pudiendo ser determinado mediante ensayos.

Grieta enromada

Griet aguds——= 8

Fig. 2.6 Diferencias entre una grieta aguda y una enromada, con detalle de CTOD,
expresado como & [68].

2.2.4 Integral de contornoJ

La integral J, propuesta por Rice en 1968 [10], es una extensién del criterio energético de rotura,
basado en la tasa de liberacidn de energia propuesta por Griffith, pero en vez de aplicado en la

MFEL, ampliada a la MFEP.

Se trata de una integral curvilinea, cerrada en torno al frente de grieta y que no depende del
camino de integracién, que define el cambio de energia potencial del sistema en un diferencial

de fisura, esquema en Fig. 2.7. Se expresa segun la ecuacion (2.22):

] = f (wdy - T%ds) (2.22)

r

Siendo w la densidad de energia de deformacién, T el vector de traccién, u; las componentes
del vector desplazamiento y ds un elemento diferencial del arco (I"). Tal como se puede apreciar
en la Fig. 2.7.
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Fig. 2.7 Camino de integracidn arbitrario alrededor del fondo de grieta.[1]

Mediante la integral J se puede caracterizar el estado tensional y deformacional en el entorno
del frente de grieta de materiales elastoplasticos. Por lo tanto, se puede utilizar este parametro
para caracterizar la fractura y como criterio de rotura, de manera que un determinado
componente comenzara su proceso de fractura al sobrepasar un valor critico J.. Este valor es

una constante caracteristica propia del material, que se obtiene por medio de ensayos.

2.3 ANALISIS DE DEFECTOS TIPO ENTALLA

2.3.1 Introduccion

En las paginas previas se ha explicado la mecanica de la fractura en componentes fisurados, con
grietas y defectos afilados, definidos por el factor de intensidad de tensiones K;. Pero, en
muchas ocasiones, los defectos no son completamente afilados y presentan un determinado
radio o enromamiento, por lo que, si aplicasemos los mismos calculos, obtendriamos resultados

excesivamente conservadores [11].

La MFEL plantea para materiales fragiles que al despejar la ecuacion (2.11), el producto de la
tensidn critica aplicada por la raiz cuadrada del tamafio de fisura es igual a una constante que

asegura una situacién critica (2.23).

oiva = ctey (2.23)

Por otro lado, las entallas provocan en los materiales situaciones menos solicitantes, que

modifican la ecuacidn (2.23) de la siguiente manera (2.24):
o.a% = ctey; (2.24)
Siendo « una constante relacionada con el radio de entalla.

Por tanto, hablando en términos de capacidad resistiva, podemos comprobar que las fisuras tipo
entalla posicionan al material en un punto intermedio entre los elementos sin presencia de

defectos y aquellos en los que el material se encuentra fisurado.
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2.3.2 Distribucion de tensiones en el fondo de entalla

Unrazonable nimero de autores ha estudiado la distribucidn de tensiones en el frente de entalla
segun su plano medio (g,,y), dando lugar a diversas expresiones mas o menos complejas [11-

18].

Segun explicé Pluvinage [20], en la imagen inferior Fig. 2.8, se puede apreciar para una probeta
flexionada en tres puntos, la distribucién de tensiones en el plano medio de una entalla. Se trata
de una grafica adimensionalizada, que relaciona la tension local en el fondo de grieta oy,

dividida entre la tensidn neta oy, frente a la distancia dividida entre la longitud del defecto a.

Los datos se obtuvieron mediante métodos de elementos finitos para diferentes radios de

entalla p, adimensionalizados también al dividirlos entre la longitud de la grieta a.

—a— pla="0,0003
—— pfa= 0005
——pfa= 0,013
e = 0,013
—a— a= 0,02
—a—pfa= 0,03
—a—pia= 0,04
— pla= 0,056

1 T T T T
a 0,01 02 008 0p4 1,05
ria

Fig. 2.8 Curva de tensidén adimensionalizada frente a distancia al fondo de entalla
adimensionalizada. Influencia del radio de entalla [23].
En la Fig. 2.8 podemos observar cdmo en contraposicién a las fisuras afiladas, donde el valor
resultaba infinito, el valor de la tensidn en el frente de la entalla adquiere un valor maximo finito.
Ademas, podemos concluir que, a mayor radio de entalla, menor pendiente adquiere la curva,
y, por tanto, menores valores de tensién resultan. Estudios recientes han determinado que la
expresion desarrollada por Usami (1985) [14] es la que mas se ajusta a los resultados obtenidos

mediante métodos de elementos finitos.

2.3.3 Factor intensidad de tensiones de entalla

La distribucién de tensiones en el frente de entalla que relaciona la tensién local en el fondo de
grieta gy, dividida entre la tensién neta gy, frente a la distancia r dividida por la anchura de la
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probeta B, representada en la Fig. 2.9 A), puede ser mostrada también de forma bilogaritmica

Fig. 2.9 B).
En esta ultima grafica se pueden diferenciar tres zonas bien definidas [21]:

. Zona |: Zona mas proxima al frente de entalla. La tensién maxima es practicamente
constante, su valor es igual a K;g, donde tenemos K; como factor de concentracion

elastica de tensiones y 0 como la tension del componente si no existiese la entalla.
. Zona ll: Zona de transicion entre las zonas | y II.

. Zona lll: Zona con pendiente constante que, para valores de distancia r tendientes a
cero, nos permite expresar la distribucidn de tensiones en el frente de entalla segun el

plano medio de la misma, g,,5, segun la ecuacion (2.25):

K

_ p
% = Gy (2.25)

Siendo K, el factor de intensidad de tensiones de entalla, conocido como NSIF (Notch Stress
Intensity Factor), y & una constante que depende del radio de entalla [22]. Gracias a este factor,
es posible definir el campo de tensiones y deformaciones en la zona préxima a una entalla. Asi
mismo, dicho factor nos permite obtener la tenacidad a fractura aparente del material,

representada como K;y 0 KN, 4¢.

g O
¥¥/ N
/ ¥
A) i
' Ili1
10lf
B 8§ B g ’--.,
& & amagm“A
00 T v Ty
10 0 0?2 ot i Log (VB)

Fig. 2.9 A) Distribucién de tensiones adimensionalizada en el fondo de entalla en funcion
del propio radio de entalla. B) Distribucion de tensiones en escala logaritmica. [23]

2.3.4 Criterios de fractura fragil en componentes entallados

A raiz de la distribucidon de tensiones en el frente de una entalla, podemos diferenciar dos

criterios de fractura: el criterio global [23] y los criterios locales [24].
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Criterio de fractura global

El criterio de fractura global propone que el fallo ocurre cuando el factor intensidad de tensiones
de entalla (NSIF) alcanza un valor critico K5, dependiente del radio de entalla y del material,
como se ve en la expresion (2.26):

K, =Ky (2.26)

El término K; es una medida de tenacidad a fractura expresada en MPa- m® y relacionado con

las cargas externas aplicadas.

Criterios de fractura locales

Los criterios de fractura locales estdn basados en el campo tensional y deformacional en el frente
de entalla y son mas practicos que los criterios de fractura globales. Los criterios de fractura
tratan de predecir el fallo en componentes fisurados y entallados, mediante el estudio tensional

en el fondo del defecto. [25]-[34].

Se han desarrollado diversos criterios locales, entre los que se puede resefiar el de la tension
media critica, que considera que una entalla propaga cuando la tensién media a la distancia

efectiva X¢f supera la resistencia del material g¢, expresado como (2.27):

1 rXer
35 = - T (2.27)
30[s N ]
i Log oy
g s} -
S i
b; 200 .
o C ]
g [ ]
s ! i ]
10F Lag X .
1 i e i L R —— e i e L

-1.0 -0E 0.0 0.5

Fig. 2.10 Distribucién tensional bilogaritmica que defina la zona de dafio local [69].

Esta distancia efectiva Xr se entiende como la distancia desde el frente de entalla hasta el punto
de interseccién entre las zonas | y |l, de la Fig. 2.10, que es el punto de menor gradiente de

tensiones de la curva.

Posteriormente Kim et al. [35] demostraron que la distancia efectiva X, r depende del radio de

entalla p, de manera lineal, a partir del ensayo de dos metales mediante ensayos de flexién en
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tres puntos. Asi mismo, a través del modelo de las tensiones medias criticas, expresaron la
relacién entre la tenacidad a fractura del material K, y la tenacidad a fractura aparente K;, de

la siguiente manera (2.28):

(2.28)

(a} AlITI75-T74

T T
Predicted eqn.
= Static
16 o Dynamic
14t
2
12 =
08 !
001 01
Notch root radius, p (mm)
(b) 17-4PH

Fig. 2.11 Evolucién de la tenacidad aparente en funcion del radio de entalla para dos
materiales diferentes [35].
También mostraron como la tenacidad aparente a fractura K;y va aumentando de la mano del

radio de entalla p, cuando este supera un determinado punto, Fig. 2.11.

Hasta ahora hemos comentado criterios muy tedricos de fractura, pero en la practica se
demanda otro tipo de metodologia que permita analizar los componentes de manera acorde a
toda la teoria explicada, pero de forma sencilla. En este punto surge la Teoria de las Distancias

Criticas, que sera utilizada en profundidad mas adelante, y desarrollada en el siguiente apartado.

La aplicacién de la teoria de las distancias criticas (TDC) ha sido ampliamente validada en la

literatura para gran cantidad de materiales, como polimeros [35][36], metales [37][38],

17



composites [40] o ceramicos [40][41]. Ademads, la TDC ha sido validada para analizar fenémenos
como la fatiga [43] o la degradacién ambiental [44], y ha sido aplicada en varias escalas

dimensionales [42][44][45].

2.4 TEORIA DE LAS DISTANCIAS CRITICAS

Se conoce como Teoria de las Distancias Criticas (TDC) a un grupo de diversos métodos que se
utilizan para predecir el efecto de las entallas en los componentes de estudio. Todas ellas tienen

en comun el uso de un pardmetro de longitud caracteristico del material, la distancia critica L.

En comparacidn con la MFEL, donde es necesario un solo parametro resistente caracteristico, la
tenacidad a fractura K;;, en la TDC son necesarios dos, tenacidad a fractura K, y la ya

mencionada distancia critica L [47].

La historia de la TDC tiene su origen en los afios treinta, con los trabajos de Neuber [48] y
Peterson [49], que trataban de predecir el fallo por fatiga en elementos metalicos con defectos
de tipo entalla. Dichos trabajos fueron desarrollados posteriormente en la década de los afios

50 [50][51] . Utilizaron los siguientes graficos para explicar sus teorias desarrolladas, Fig. 2.12:

kJ/ [ %max ————

(a) (b)

Fig. 2.12 Primeros diagramas que mostraron la distancia critica: (a) Método de la Linea de Neuber, siendo €
la distancia critica y (b) Método del Punto de Peterson, tomando 6 como la distancia critica [47].

Neuber centré su trabajo en lo que llamé el Método de la Linea (LM), que se basaba en
promediar el valor de la tensién elastica a lo largo de una cierta distancia critica 2L desde el

fondo de entalla.

Por otro lado, Peterson desarrollé un método propio que denominé Método del Punto (PM), en

el cual media la tensién en un punto a una determinada distancia critica L/2.
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Ambos, se encontraron con dos problemas fundamentales. El primero de ellos fue establecer
qué valor se debia asociar a la distancia critica. Peterson inicialmente tratd de relacionar este
valor con el tamafio de grano, pero debido a dificultades de medida, al igual que Neuber, lo
determiné de forma empirica, ajustando las predicciones de fatiga con valores obtenidos en
ensayos. La segunda problemdtica residia en calcular con precisiéon las tensiones en
componentes reales entallados. Para eludir esta problematica se tuvo en cuenta que la tensién
local se puede determinar conociendo el radio de entalla y el factor de concentracién de
tensiones. De este modo, se puede obtener un analisis de las tensiones lo suficientemente

aproximado como para poder aplicar con certeza el PM y LM [47].

2.4.1 Analisis y parametros caracteristicos del material segin la TDC

Como se ha comentado, la TDC no recoge una sola metodologia, sino que son varios los métodos
que se utilizan para predecir la tenacidad a fractura de materiales con defectos con un
determinado radio, y que comparten el uso de la longitud caracteristica L. Con objeto de
predecir dicha capacidad resistente del material, se lleva a cabo un analisis tensional en el
mismo, centrando el estudio en la zona en torno a la entalla. Mediante un analisis elastico, se
calculan tensiones y deformaciones eldasticas en el elemento, que no producen plastificaciones
o dafos permanentes. En muchas ocasiones, los materiales con entallas no se ajustan a
comportamientos lineales, pero, aun asi, la TDC es capaz de realizar predicciones bastante
acertadas utilizando Unicamente el analisis elastico lineal. El parametro caracteristico L se puede

expresar para un estudio a fractura como (2.29):

T o

1 <KNmat )2 (2.29)

Siendo g, el otro parametro caracteristico de la TDC, llamado tensién inherente. Cuando el
material se comporta de forma totalmente lineal, la tensién inherente coincide con la tension
de rotura o,. Si el comportamiento no fuera lineal, se deberia calibrar la g, de forma
experimental. Mediante esta ecuacién (2.29) se establece una relacién entre la tenacidad a

fractura del material KV ,,,4; v las dos constantes propias de la TDC, Ly d.

2.4.2 Métodos de la Teoria de las Distancias Criticas

Como se ha enunciado en el apartado anterior, son varios los métodos englobados dentro de la
TDC. Encontramos cuatro aproximaciones que emplean el parametro caracteristico L junto con

un analisis elastico lineal: el Método del Punto (PM), el método de la linea (LM), el Método de
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la Fisura Imaginaria (ICM) y el Método de la Fractura Finita (FFM). Los dos primeros se basan en
el campo tensional en las inmediaciones del defecto, mientras que los otros dos se centran en
el estudio del factor de intensidad de tensiones K. En principio, las cuatro metodologias arrojan
resultados bastante parejos, pero en este trabajo se utilizan Unicamente los dos primeros, el

Método del Punto y el Método de la Linea.

2.4.3 Método del punto

El método del punto utiliza como criterio de fallo la condicidn de que la tensidn a una distancia

L/2 del fondo del defecto sea igual ala tension inherente. Expresado de la siguiente forma (2.30):

L

o(3) =0 (2.30)

El método del punto se puede utilizar para calibrar las constantes L y gy de un determinado
material. Para ello se deben ensayar a fractura dos probetas de distintos radios de entalla,
pudiendo asi determinar la carga de rotura correspondiente. Si en una grafica representamos la
distribucién de tensiones frente a la distancia al frente de la entalla de ambas probetas, el punto

donde ambas se corten nos determinara los parametros L/2 y g, segun nos indica la Fig. 2.13:

A

Entalla roma

Entalla afilada

>

/2 o

Fig. 2.13 Obtencion de los pardmetros L/2 y g, utilizando el Método del Punto.

Como se ha explicado previamente, la capacidad resistente de un determinado material con
presencia de entallas es mayor que en el mismo material con presencia de fisuras. Se parte de
las teorias expuestas por Creager y Paris [52], que comparan el campo tensional en el fondo de
una entalla con el existente en el fondo de una fisura, pero con un desplazamiento en el plano

de propagacién de la grieta, igual a la mitad del radio de entalla. De manera que resulta (2.31):

K 2(r+p)

o(r) = 3
Vr(2r +p)2

(2.31)
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Donde p es el radio de entalla, r la distancia al fondo de entalla y K el factor de intensidad de

tensiones para una fisura de igual longitud que la entalla.

Mediante este método se consigue predecir un valor de tenacidad a fractura del material en
funcién del radio de entalla, conocido como tenacidad aparente a fractura KV, 4. Esto es
posible gracias a combinar las ecuaciones anteriores (2.30) y (2.31), en la situacion de rotura

(K =KN..).

N|w

VS
[y
+ | +
NI~
N——r

(2.32)

N
Kmat - Kmat

2.4.4 Método de lalinea

El método de la linea enuncia como criterio de fallo que la tension eldstica media a lo largo de
una longitud 2L sea igual al valor de la tensién inherente. Expresada analiticamente como (2.33)

y de forma grafica como vemos en la Fig. 2.14:

1 2L

il = 2.33
2L ), o(r)dr = gy (2.33)

 d
Defecto 2L P

Fig. 2.14 Representacion de los pardmetros Ly g, segun el criterio del Método de la Linea.

Al igual que hemos visto en el método del punto, para poder predecir los valores de K ,,, se
intercalan las expresiones del campo tensional de Creager-Paris (2.31) y la ecuacion (2.33) que

expresa las condiciones de rotura para este método. Resultando la expresion (2.34):

D
Khat = Kimar |1+ 4L (2.34)
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3 MATERIALES

3.1 INTRODUCCION

En este trabajo se ha estudiado el comportamiento en traccién y fractura de un total de 155
probetas con base de resina epoxi, aditivadas con diferentes concentraciones de dxido de

grafeno (GO).

La mezcla y dispersién de las diferentes concentraciones de 6xido de grafeno en la resina epoxi
ha sido realizada por la empresa ApplyNano Espafia, mientras que el mecanizado de las
diferentes probetas y radios de entalla ha sido llevado a cabo por el Instituto de Fisica de

Cantabria (IFCA).

Por lo tanto, podemos diferenciar, aparte de las probetas de epoxi puro, cinco concentraciones
diferentes, 0,05 %, 0,1 %, 0,25%, 0,5% y 1% de contenido de GO en la base de epoxi. Se han
mecanizado tanto probetas normalizadas de traccidn, como probetas tipo SENB para la

caracterizacion a fractura.

3.1.1 Resina epoxi

Las resinas epoxi, conocidas también como poliepdxidos, son un tipo de polimeros y
prepolimeros reactivos, que contienen grupos epdxidos, Fig. 3.1. Se utiliza el concepto epoxi
para referirse tanto al producto final curado de las resinas epoxi, como al grupo funcional
epoxido en conjunto. Los primeros intentos de comercializacién tuvieron lugar en 1927, pero las

primeras patentes registradas no aparecen hasta 1938 [53].

Fig. 3.1 Grupo epdxido.

Las resinas epoxi se encuentran entre los mejores materiales de matriz para muchos compuestos
de fibras debido a diversos motivos [54]. Se adhieren facilmente a una amplia variedad de
rellenos, agentes de refuerzo y sustratos. La amplia variedad de resinas epoxi y agentes de
curado disponibles se pueden formular para brindar una amplia gama de propiedades después

del curado y para cumplir con un gran rango de requisitos de procesamiento. La reaccion
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guimica entre las resinas epoxi y un agente de curado no libera volatiles ni agua. Por lo tanto, la

contraccién después del curado suele ser mas baja que el de las resinas fendlicas o de poliéster.

Las aplicaciones de este material son muy diversas, desde su uso en pinturas y acabados, en
adhesivos, en el campo de la aerondutica, como recubrimiento de sistemas eléctricos y
electrdnicos, asi como en materiales compuestos para diversos usos industriales. En general, los
epoxis son mas caros que otros tipos de resinas, pero su desempefio superior amenudo los hace

mas econdmicos a largo plazo.

3.1.2 Oxido de grafeno (GO)

El 6xido de grafeno (GO) es una forma oxidada del grafeno, que se sintetiza a partir de la
oxidacion y exfoliacion del grafito. El 6xido de grafeno posee la misma estructura que el grafeno,
pero contiene grupos funcionales intercalados que contienen oxigeno. Las propiedades y

aplicaciones posibles del éxido de grafeno dependen del grado de oxidacién.

Fig. 3.2 Estructura molecular del 6xido de Grafeno (GO) [70].

El 6xido de grafeno fue reportado por primera vez en 1840 por Schafhaeutl, y en 1859 por
Brodie. Desde entonces se han sucedido diversos métodos de sintesis y la estructura quimica
del GO se ha revisado continuamente. En la actualidad, podemos destacar varios métodos de
sintesis interesantes, aunque el mas utilizado es el propuesto por Hummers y Offeman en 1958.
En la siguiente tabla se pueden apreciar las diferencias entre los métodos de Brodie,

Staudenmaier y Hummers y Offeman [55]:

Tabla 3.1 Diferentes métodos de obtencién de GO [55].

Tiempo de c/0

Método Oxidantes Solvente Oxidacién | Ratio Ventajas Inconvenientes
Muy estable,
poco
Brodie KClO, HNO, 3-4 dias 2.16 contaminante, Lento
poca distancia
entre capas
Staudenmaier KCIO, HNO:;, H,S0, 4 dias 2.6 No reportado No reportado
Hummers | NaNO,, KMnO,| H.SO, 1h 9.5 | Répidaresccifn, | Muy contaminantey
pocos efectos alta degradacion
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En la actualidad, para producir grandes cantidades de grafeno u 6xido de grafeno (GO) de
manera econdmica se recurre a los métodos top-down, que obtienen el grafeno a partir de otro
material que lo contiene, como puede ser el grafito. Esta metodologia es atil para aplicaciones
como el desarrollo de nanocompuestos poliméricos estructurales, dispositivos de
almacenamiento de energia o nuevas baterias, ya que todas ellas requieren grandes cantidades

del material.

El método top-down mas comun para obtener éxido de grafeno es el de Hummers y Offeman,
gque como podemos apreciar en la Tabla 3.1, parte de un material grafiticoy en el que
intervienen permanganato potasico y nitrato sédico en acido sulfurico concentrado. Estos
reactivos se intercalan entre las capas de carbono del grafito, incrementando el espacio entre
ellas y dando lugar a lo que se denomina dxido de grafito. Este producto de la reaccién se somete
a una exfoliacion por ultrasonidos de forma que se separan las capas y se obtiene finalmente el

oxido de grafeno. En la imagen inferior, Fig. 3.3, pueden apreciarse las fases de dicho proceso.
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Fig. 3.3 Proceso de oxidacidn de grafito, para posterior exfoliacion y obtencion de GO [55].

El 6xido de grafeno es un compuesto no estequiométrico que consiste en una red de 4tomos de
carbono sp2, similar a la del grafeno, pero que incluye grupos funcionales intercalados que
contienen oxigeno [56]. Estos grupos oxigenados se incorporan a la estructura en los planos y
en los bordes de las capas, como se puede apreciar en la Fig. 3.2. El 6xido de grafeno (GO) puede
considerarse un precursor de grafeno (que consiste en una red de atomos de carbono
sp2 exclusivamente), y supone el camino mas viable para obtener grafeno monocapa en

cantidades considerables.

Por su estructura, tanto el grafeno como el éxido de grafeno poseen muchas propiedades en
comun, como por ejemplo la transparencia, pero también tienen otras diferencias importantes

como la movilidad electrénica, es decir, la conductividad. Dependiendo de la aplicacién del
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material, puede necesitarse un proceso de reduccidon para transformar el GO en d6xido de

grafeno reducido (rGO), lo cual sera indispensable en casos en que se requiera conductividad.

Podemos comprobar que, a diferencia del grafeno, el GO se dispersa facilmente en agua y otros
solventes organicos. Ademads, destaca por ser muy adecuado para ser usado en compuestos, ya

gue puede ser mezclado facilmente con polimeros y otros materiales.

3.1.3 Epoxi + Oxido de grafeno

El abanico de posibilidades que muestra el grafeno es realmente amplio, con lo que se estdn
continuamente realizando mas descubrimientos y mediciones, tratando de traducir sus
propiedades microestructurales a la macro escala. La introduccién de ldminas de grafeno en
matrices poliméricas se ha propuesto como una alternativa o un complemento al refuerzo mas

tradicional de nanotubos de carbono (CNT) [57].

En la actualidad existe un debate sobre qué estructura de grafeno es mas adecuada utilizar en
composites poliméricos, si 6xido de grafeno (GO) o una forma reducida (rGO), con menos grupos
de oxigeno presentes. Aunque varios grupos de investigadores han publicado resultados
prometedores trabajando con formas reducidas de grafeno en matrices epoxi [58][57], parece
que la literatura mas reciente se encamina hacia el estudio de formas oxidadas de epoxi, con

mas ventajas en términos de sintesis y desarrollo futuro [59].

En este aspecto varios autores han seguido esta linea de investigacion, como Prusty [60] que
observé mejoras en las propiedades del material atribuidas a la buena unién entre la matriz de
epoxi y el GO. Del mismo modo, se reportaron estudios con mejoras de las propiedades del
material para diferentes concentraciones de refuerzo [61] y se estudiaron las diferencias al

utilizar diferentes tamafios de dxido de grafeno [62].

3.1.4 Fabricacion epoxi + GO

Como ya se ha enunciado previamente, la mezcla y dispersién de las diferentes concentraciones
de oxido de grafeno en la resina Epoxi ha sido realizada por la empresa ApplyNano Espafia. Se

siguieron los métodos empleados en estudios previos [59].

La matriz de Epoxi utilizada en este trabajo esta formada por una resina comercial convencional
de baja viscosidad mezclada con un agente de curado. La densidad de la mezclaesde 1,12 g/ml,

la viscosidad de 250 Mpa-s a 252 C y temperatura de transicién vitrea de 1112C.
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La resina fue afiadida a una mezcla de 6xido de grafeno y acetona y fue calentada a 602C durante
12 horas para permitir la evaporacion lenta del solvente. Un calentamiento durante 12 horas
extra bajo condiciones de vacio permitid la completa eliminacién de acetona. La mezcla
resultante se introdujo en un molino de calandra de tres rodillos con separacion de 5 um y
velocidades de 30, 60 y 180 rpm. La disolucién con resina pura dio lugar a nanocompuestos
finales con concentraciones de 0,05, 0,1, 0,25, 0,5y 1 % de contenido en refuerzo, ademas de la
resina pura analizada en el trabajo. El endurecedor de diamina se afiadid a las dispersiones en
un proporcion de 100:17 y se mezclé con un mezclador de laboratorio a 5000 rpm durante 5

minutos.

Las mezclas resultantes se vertieron en un molde de silicona y se desgasificaron a una presion
de 1 bar durante 30 minutos. Los especimenes resultantes fueron extraidos de sus moldes
después de 12h a 40°C. Posteriormente se llevaria a cabo un proceso de curado durante 15h a
602C y de postcurado a 1102C durante 6 horas en un horno programable de laboratorio.
Finalmente, con objeto de eliminar defectos superficiales concentradores de tensiones, se
alisaron las muestras con papel de carburo de silicona de grano 600 antes de su mecanizado y

caracterizacion.
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4 PROGRAMA EXPERIMENTAL

4.1 INTRODUCCION

El programa experimental llevado a cabo para desarrollar este trabajo de caracterizacién a
fractura del compuesto formado por resina epoxi y éxido de grafeno (GO) en presencia de
entallas, engloba varios pasos, desde la preparacion de muestras, la definicién de los ensayos a

realizar y la obtencién de todos los pardmetros necesarios.

Durante todo el proyecto se ha trabajado con diferentes concentraciones de éxido de grafeno
presentes en la mezcla Epoxi + GO, véase la Tabla 4.1, para analizar la influencia que tiene la

adicion de este material en el compuesto. Asi mismo, se han realizado ensayos con Epoxi pura.

Tabla 4.1 Diferentes concentraciones de GO analizadas durante el trabajo.

Concentraciones de GO en matriz de resina Epoxi

0% 0,05 % 0,1% 0,25% 0,5% 1%

En primer lugar, se han realizado ensayos de traccidn para las diferentes concentraciones, con
objeto de poder determinar las principales propiedades mecanicas del material y estudiar si

presenta un comportamiento fragil o ductil.

El siguiente paso en el programa experimental fue la realizacidn de una bateria de ensayos de
fractura con diferentes radios de entalla. De este modo se pudo estudiar el efecto del contenido
de GO en la resistencia a fractura del material y, ademas, analizar el efecto que las entallas

provocan en el mismo.

El ultimo apartado del programa experimental consistio en el analisis microestructural mediante
el SEM de las superficies de fractura de las probetas ensayadas. Con el objetivo de ligar los
resultados experimentales obtenidos previamente con los cambios microestructurales

observados en el material.

27



4.2 ENSAYOS DE TRACCION

Los ensayos de traccion se realizaron de acuerdo con la norma ASTM D638 [63], buscando
determinar las propiedades mecanicas de cada concentracién. Obteniendo valores del Mdédulo
de Young (E), el limite eldstico proporcional al 0.2% (ay,29), la tension de rotura (ay) y la
deformacién bajo carga maxima (gcy). Se ensayaron un total de 19 probetas, con las

dimensiones especificadas en la Fig. 4.1.

170
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Fig. 4.1 Dimensiones en mm de las probetas de traccion ensayadas [71].

Los ensayos de traccion se llevaron a cabo en una mdquina servohidraulica universal Instron
8501 dotada de una célula de carga de + 100 kN de capacidad. La velocidad de desplazamiento
fue de 5 mm/min en todos los ensayos y se tomd un registro continuo tanto de la carga aplicada
como del alargamiento, el cual fue medido con un extensémetro cuya base de medida era de

12.5 mm. El montaje experimental que se prepard se muestra en la Fig. 4.2.

Fig. 4.2 Maquina servohidraulica universal Instron utilizada y detalle del montaje experimental.
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4.3 ENSAYOS DE FRACTURA

El siguiente paso en el programa experimental fue la caracterizacién del comportamiento en
fractura mediante ensayos de flexion en tres puntos utilizando probetas tipo SENB (del inglés,

“Single-Edge Notch Bending”), mostradas en la Fig. 4.3.

44 4
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Fig. 4.3 Dimensiones en mm de las probetas de fractura tipo SENB ensayadas [71].

Para poder caracterizar el material a fractura, se prepararon un total de 136 probetas tipo SENB.
Se encontraban divididas en cinco radios de entalla diferentes: 0 mm (defecto tipo fisura), 0,25
mm, 0,5 mm, 1 mm y 2 mm. Todas las entallas fueron realizadas mediante mecanizado por
control numérico, salvo las de p = 0 mm, que fueron generadas manualmente con una cuchilla
afilada, tal como describen las normas ASTM D5045 [64] o ASTM 6068 [65]. En la Fig. 4.4 se

muestran imagenes de su preparacion.

Fig. 4.4 Preparacion de entallas de p = 0 mm mediante cuchilla afilada.

Esta preparacién, denominada en inglés “tapping”, consiste en colocar una cuchilla afilada en la
prefisura y, mediante leves golpes perpendiculares a la probeta, introducirla en ella, generando

una fisura lo mas fina posible.

Tras haber preparado todas las fisuras, se introdujeron en un horno a 602C, durante dos horas
todas las probetas a ensayar, para asi poder eliminar la posible humedad remanente, y que no

influyese en el comportamiento de las muestras en los ensayos.
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Los ensayos de fractura se llevaron a cabo en una estancia a temperatura ambiente, aplicando

una carga continua de 1 mm/min, segin nos indica la norma ASTM D6068.

Para poder llevar a cabo los ensayos de flexidn en 3 puntos que indica la norma se ha utilizado
una maquina universal electromecanica de ensayos Zwick Roell Z 2.5, con capacidad de carga de
t 2,5 kN y rango de desplazamiento de +450 mm. Se adjuntan imagenes pertenecientes al

montaje experimental de fractura en la Fig. 4.5.

Fig. 4.5 Maquina universal electromecanica de ensayos Zwick Roell Z 2.5 y detalle
de montaje experimental.

Una vez iniciado el ensayo, se toma registro continuo de datos de carga y desplazamiento. Con
dichos datos se procede a representar una curva fuerza-desplazamiento para cada ensayo

realizado y extraer de ella los datos mas significativos para el analisis a fractura del compuesto.

Inicialmente se aplicd la norma ASTM D5045, que posee un enfoque elastico lineal. Para poder
ser utilizada, se debe cumplir una condicién de linealidad tal que en el ensayo realizado no se
exceda una proporcion entre la carga condicional, Py, y la carga maxima del ensayo, Py, tal

como indica (4.1):

Prax < 1.1 P, (4.1)

En la citada norma aparecen dos criterios adicionales. En primer lugar, que la relacién entre la

longitud del defecto (a) y la anchura de la probeta (W), debe cumplir la expresién (4.2):

a
045 < < 0.5 (4.2)

En segundo lugar, se deben cumplir tamafios minimos de grieta (a) y espesor de probeta (B) para

asegurar condiciones de deformacion plana, asi como que el ligamento remanente (W-a) sea
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suficiente como para evitar una excesiva plasticidad en las muestras, tal como indica la ecuacién
(4.3):
2
B,a,(W —a) > 2.5(K,/0y) (4.3)
Siendo K, el factor de intensidad de tensiones condicional.

Si se cumplen las condiciones (4.2) y (4.3), que aseguran una situacion de deformacién planay
de alto confinamiento tensional, podemos asegurar que los resultados obtenidos de K, son
propiedad del material, determinandose por tanto la tenacidad a fractura del material K;,

resultando la ecuacion (4.4):

Ko = K¢ (4.4)

En caso de no cumplirse las condiciones (4.2) y (4.3), tendriamos unos resultados caracteristicos
del material sélo para las mismas condiciones del ensayo, es decir, sélo valdria para este espesor

y tamafio de grieta concretos.

Si se ha cumplido la condicién de linealidad necesaria (4.1), se procede a calcular la tenacidad a
fractura del material del siguiente modo. En primer lugar, se obtienen a través de las graficas el
valor de carga maxima Py, y el valor de Py, que se obtiene de la interseccion de una pendiente
al 95% con la curva. Posteriormente, hallamos el factor de intensidad de tensiones condicional,

K, de la siguiente forma (4.5):

PQS a
ke = () () *+5)
Siendo S = 40 mm la distancia entre los dos apoyos inferiores sobre los que asienta la probeta y

el factor geométrico f( ) para las probetas SENB utilizadas en este trabajo, tal que (4.6):

199 ()1 ) (215 -399() 427 3)')
2(1+2())(-5)"

En caso de que no se cumpla la condiciéon de linealidad para poder aplicar la norma ASTM D5045,

76 =3()

(4.6)

ecuacion (4.1), y nos encontremos en el régimen elastoplastico, se utilizard la norma ASTM
D6068. En ella podemos encontrar el procedimiento para calcular la tenacidad a fractura K, 4+

de un modo diferente, a través de la denominada integral J.

En primer lugar, debemos apoyarnos en las graficas carga desplazamiento que hemos obtenido

en los ensayos y, con ellas calcular la energia necesaria para ampliar la grieta, U, segin vemos
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en laFig. 4.6. Este paso se llevard a cabo mediante una integral que encierre el drea bajo la curva

Carga—Desplazamiento hasta el punto de carga maxima, expresada en unidades de energia.

Load-Point Displacement

Load

Fig. 4.6 Area bajo curva carga-desplazamiento, energia necesaria para ampliar
la grieta, U[72].
En ese momento podremos calcular el valor de J, una expresion matematica que nos permite

caracterizar el campo tensional-deformacional alrededor del fondo del defecto. Dicha expresidon
se desarrolla como (4.7):

nu

]=m (47)

Sabiendo que para las probetas tipo SENB utilizadas, n toma valor igual a 2 y se considera a,

como la longitud inicial de la fisura.

Para poder expresar el valor de | en términos de K, recurriremos a la expresion (4.8):

E]
T (4.8)

Kinat =
Siendo v el coeficiente de Poisson, el cual no fue obtenido experimentalmente y que en la
literatura toma un valor de aproximadamente 0,35 [66].

Cuando nos refiramos a resistencia a fractura de probetas fisuradas, la tenacidad a fractura del

material pasara a ser K4, mientras que cuando hablemos de probetas entalladas (“Notch” en

inglés) pasard aser KN, ..
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4.4 ESTUDIO SEM DE LAS SUPERFICIES DE FRACTURA

Con objeto de completar el estudio del compuesto Epoxi-GO sobre el que versa este trabajo y,
de igual manera corroborar los resultados experimentales, se ha decidido realizar un estudio
microscopico de las superficies de fractura del material. De esta manera podremos confirmar si

los resultados macroestructurales concuerdan con la microestructura del compuesto.

Para ello, se ha utilizado un microscopio electrénico de barrido, en inglés SEM “Scanning
Electron Microscope”, de la marca ZEIS, modelo EVO MA 15, mostrado en la Fig. 4.77. El principio
basico de este tipo de microscopios, y que los diferencia de los convencionales, radica en que se
aplica un haz de electrones sobre la superficie de estudio, en vez de un haz de luz, para formar

la imagen.

& o N \ 5 n 7

Fig. 4.7 Microscopio electrénico de barrido (SEM) del LADICIM (UC).
Debido a este motivo, y ya que estamos trabajando con un material no conductor, es necesaria
una preparacion de las muestras, metalizando las superficies de fractura. En nuestro caso se ha
aplicado una pelicula de oro, que nos permite visualizar tanto los puntos de iniciacién de las
fracturas, como otros puntos de interés en sus superficies, como puede ver en la Fig. 4.8. En los
apartados posteriores de resultados y conclusiones se podran visualizar ejemplos de las

imagenes en alta resolucion obtenidas con este equipo microscépico.

Fig. 4.8 Probetas SENB metalizadas con polvo de oro para su estudio en el SEM.
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5 RESULTADOS Y ANALISIS

En este capitulo se mostraran los resultados obtenidos en cada uno de los ensayos realizados y

se tratardn de interpretar dichos resultados.

5.1

RESULTADOS DE ENSAYOS DE TRACCION

A continuacidn, se pueden visualizar en la Tabla 5.1 los resultados obtenidos en los ensayos de

traccion realizados. Se han agrupado las probetas por concentraciones de GO presente en el

compuesto y se han obtenido valores como el Mddulo Elastico (E), el limite elastico proporcional

al 0,2 % (0y,0,29), la tensién de rotura (o) y la deformacion bajo carga maxima (e¢p). Del mismo

modo, se recogen los valores medios de estas caracteristicas del material junto a la desviacion

estandar para cada concentracion.

Tabla 5.1 Propiedades mecanicas de las probetas ensayadas a traccion.

Probeta E [MPa] G029, [MPa] o, [MPa] €cm (%)
0-1 3077,99 58,45 73,51 3,46%
0-2 2671,00 50,01 75,37 4,93%
0% 0-3 2885,50 47,36 78,08 6,89%
0-4 2907,32 48,92 78,81 4,93%
Media 2885,45 *+ 166,87 51,18 + 4,96 76,44+2,45 5,06%1,41
0,05-1 3791,38 37,07 37,07 0,99%
0,05% 0,05-2 4577,50 42,63 42,63 0,95%
0,05-3 2790,09 32,23 32,23 1,12%
Media 3719,66 * 895,86 37,31+5,21 37,31+5,21 1,02+0,09
0,1-1 3567,34 34,39 36,73 1,20%
0,1% 0,1-2 3256,52 31,68 31,68 1,03%
Media 3411,93 + 219,79 33,03+1,92 34,20+3,57 1,12+0,12
0,25-1 3246,36 51,44 51,44 1,75%
0,25% 0,25-2 2693,65 49,93 56,23 2,82%
0,25-3 2906,96 49,75 49,75 1,91%
Media 2948,99 + 278,74 50,37 £ 0,93 52,47 +3,36 2,16+0,58
0,5-1 3743,31 38,84 38,84 1,21%
0,5% 0,5-2 2598,67 20,47 20,47 0,68%
0,5-3 2975,03 26,41 26,41 0,88%
Media 3105,67 + 583,39 28,57 £9,38 28,57+9,38 0,92+0,27
1,0-1 2879,09 47,94 47,94 1,78%
1,0% 1,0-2 3056,62 46,67 46,67 1,65%
1,0-3 2502,68 37,15 37,15 1,48%
Media 2812,80 *+ 282,86 43,92 + 5,90 43,92+590 1,64+0,15
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Si nos detenemos a analizar los resultados de la Tabla 5.1 podemos apreciar varios detalles

interesantes.

En primer lugar, nos centraremos en los valores medios de Mddulo Elastico. Si comparamos con
la resina Epoxi pura, vemos como 4 de las 5 composiciones analizadas superan al material base.
Concretamente las muestras de 0,05 % GO alcanzan un valor medio de 3719,66 MPa, lo que
supone un incremento del 28,91 % en dicha propiedad respecto al epoxi puro. Cabe resefiar que
para dicha proporcién de GO, nos encontramos también frente a la desviacidén estandar mas

elevada, con + 895,96 MPa.

Al analizar el limite elastico proporcional observamos como el mayor valor obtenido, 51,18 MPa,
corresponde al epoxi puro. Todas las demds proporciones muestran valores inferiores, aunque
si bien es cierto, para 0,25 % GO obtenemos valores cercanos, tan solo un 1,6% inferiores al
material puro. En el punto opuesto se encuentra la mezcla de 0,5 % GO, que obtiene una gy, 59,

un 44,2 % por debajo del valor de las muestras puras.

A la hora de estudiar los resultados de tensidn de rotura percibimos claramente una diferencia
de comportamiento entre el epoxi puro y las probetas con adicion de GO. En la bateria de
probetas puras, observamos una diferencia notable entre gy 5y, Y 0y, siendo esta dltima un
49,3 % mayor. Sin embargo, en el resto de las concentraciones, los valores de estos dos términos
son idénticos o muy similares, lo que nos indica un comportamiento propio de materiales
elastico-lineales, con Unicamente variaciones del 3,5 % vy 4,2 % para el 0,1y 0,25 % de material

reforzado.

Esta similitud de valores concuerda también con los resultados de deformacién bajo carga
maxima obtenidos, que muestran valores maximos del 5,06 % para el material sin refuerzo y
resultados claramente inferiores para las muestras con contenido en GO. El valor mas préximo

aparece para la mezcla de 0,25 % GO, con una deformacién del 2,16 %.

A continuacidn, en las Fig. 5.1y Fig. 5.2 se muestran las curvas tensién — deformacién de todas

las probetas recogidas en la Tabla 5.1, agrupadas por concentraciones de refuerzo.
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Fig. 5.2 Curvas tension-deformacion obtenidas en los ensayos de traccion para las concentraciones:
A) 0,25% GO, B)0,5% GOy C) 1% GO



Al analizar las Fig. 5.1 y Fig. 5.2 podemos ver una clara diferencia de comportamiento entre el
epoxi puro y el resto de las concentraciones. En términos deformacionales, observamos como
en las probetas aditivadas los valores medios de &, se encentran entren el 1y 2 % mientras
que para el epoxi puro el valor medio se sitda en el 5,06%. Lo que se plasma en las gréaficas con

un avance mucho menor en el eje de abscisas.

Apreciamos también como las probetas con contenido en refuerzo se comportan de forma mas
elastico lineal, ya que, a diferencia del epoxi puro, las pendientes practicamente no decaen de
forma previa a la rotura. No se aprecia en practicamente ninguna muestra comportamiento

plastico y por tanto parece que la adicion de GO fragiliza el material.

En resumen, tanto mediante la Tabla 5.1 como mediante las Fig. 5.1y Fig. 5.2, podemos percibir
como el compuesto disminuye casi todas sus propiedades mecanicas al afadir GO. Se obtienen
valores menores de limite elastico proporcional al 0,2 % (0y,029), tensién de rotura (o) y
deformacién maxima (ecp). Por el contrario, si que se pueden apreciar valores mayores del

Maddulo de Young (E).

Si nos cefiimos a los resultados obtenidos en este trabajo, podemos sefialar que la adicién de
GO nos conduce a una rigidizacién del material, que iria de la mano de la fragilizacion

previamente comentada.

5.2 RESULTADOS DE ENSAYOS DE FRACTURA

Los principales resultados obtenidos del ensayo de fractura se recogen en la Tabla 5.2. Se indican
para cada ensayo, el radio de entalla (p), su longitud inicial de fisura (a), la relacién entre la
longitud inicial de fisura y la anchura de la probeta (a/w), la carga maxima registrada (P,,4,), 12
relacién entre la carga maxima registrada y la carga condicional (Ppqx/Pg) v €l valor calculado

de tenacidad a fractura (K" ,4¢).

Tomaremos los datos medios obtenidos en los ensayos de traccién para complementar los datos

obtenidos en los ensayos de flexién en 3 puntos realizados en el laboratorio.

Debido a que durante la preparacidon y ensayo de las probetas se encontraron muestras
defectuosas vy, otras arrojaron resultados excesivamente desviados, debido a defectos en la
mezcla del compuesto o del mecanizado, finalmente se han tenido en cuenta los resultados de

123 probetas ensayadas correctamente.

38



Las probetas se han designado segun la nomenclatura “GO-0-0-1". Los nimeros que componen

esta designacién indican de izquierda a derecha: el contenido de refuerzo, el radio de entalla 'y

el numero identificativo de muestra.

Tabla 5.2 Dimensiones relevantes y resultados obtenidos en ensayos de fractura.

N

N.2 Espécimen p (mm) a (mm) a/w Pax (N) Prax/Pq (Mll>(a .‘“;;0‘5)
GO0O-0-0-1 0,00 5,49 0,55 43,85 1,00 1,34
GO-0-0-3 0,00 5,05 0,51 45,81 1,00 1,21
GO-0-0-4 0,00 5,25 0,52 55,54 1,00 1,57
GO-0-0-5 0,00 5,64 0,55 42,37 1,00 1,32
GO0-0-0,25-1 0,25 4,60 0,45 184,28 1,00 4,08
G0-0-0,25-2 0,25 4,80 0,47 153,24 1,00 3,60
G0-0-0,25-3 0,25 5,05 0,50 141,57 1,00 3,63
GO0-0-0,25-4 0,25 4,63 0,46 208,14 1,00 4,84
G0-0-0,25-6 0,25 4,92 0,49 197,71 1,00 4,96
GO0-0-0,5-1 0,50 5,00 0,50 200,70 1,00 5,17
GO0-0-0,5-2 0,50 5,37 0,52 185,01 1,00 5,07
GO0-0-0,5-3 0,50 4,97 0,49 180,51 1,00 4,56
G0-0-0,5-4 0,50 4,79 0,47 231,63 1,00 5,37
G0-0-0,5-6 0,50 4,84 0,48 192,36 1,00 4,61
GO-0-1-1 1,00 4,90 0,49 296,58 1,23 9,95
GO-0-1-2 1,00 5,37 0,52 261,43 1,20 8,65
GO-0-1-3 1,00 4,97 0,49 244,50 1,07 8,20
GO-0-1-5 1,00 4,86 0,48 262,05 1,06 8,35
GO-0-1-6 1,00 5,05 0,50 251,47 1,17 8,12
GO0O-0-2-1 2,00 4,86 0,48 281,20 1,19 9,65
GO-0-2-2 2,00 4,96 0,49 267,76 1,24 9,77
GO0O-0-2-4 2,00 5,08 0,50 274,35 1,28 10,34
GO-0-2-5 2,00 4,81 0,48 285,50 1,28 10,27
GO-0-2-6 2,00 4,73 0,47 287,32 1,17 9,66
GO0-0,05-0-1 0,00 5,16 0,51 53,48 1,00 1,44
GO0-0,05-0-3 0,00 5,54 0,55 54,74 1,00 1,69
G0-0,05-0,25-1 0,25 4,83 0,47 79,40 1,00 1,90
GO0-0,05-0,25-2 0,25 4,53 0,45 127,87 1,00 3,31
GO0-0,05-0,25-3 0,25 4,89 0,49 119,08 1,00 3,14
G0-0,05-0,5-1 0,50 4,91 0,48 176,84 1,00 4,31
G0-0,05-0,5-2 0,50 5,19 0,51 117,99 1,00 3,39
G0-0,05-0,5-3 0,50 5,04 0,50 137,01 1,00 4,00
G0-0,05-0,5-4 0,50 5,08 0,50 158,64 1,00 4,20
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N.2 Espécimen p (mm) a (mm) a/w Pax (N) Pmax/Pq (MPa - m95)
GO0-0,05-1-1 1,00 5,22 0,51 169,09 1,00 6,61
GO0-0,05-1-2 1,00 5,24 0,51 201,29 1,11 8,15
GO0-0,05-1-3 1,00 5,38 0,53 179,13 1,11 7,91
GO-0,05-1-4 1,00 5,25 0,51 143,18 1,00 5,40
GO0-0,05-2-1 2,00 5,47 0,53 212,84 1,19 10,00
GO0-0,05-2-2 2,00 5,18 0,51 189,90 1,10 7,89
GO0-0,05-2-3 2,00 5,21 0,51 201,54 1,21 9,94
GO-0,1-0-1 0,00 5,45 0,53 37,06 1,00 1,05
GO-0,1-0-3 0,00 4,74 0,47 41,02 1,00 1,14
G0O-0,1-0-4 0,00 5,10 0,50 49,00 1,00 1,31
GO-0,1-0-5 0,00 4,79 0,49 40,23 1,00 1,03

G0-0,1-0,25-1 0,25 5,01 0,50 108,79 1,00 3,24

G0-0,1-0,25-3 0,25 4,55 0,45 134,98 1,00 3,02

G0-0,1-0,25-4 0,25 4,72 0,47 118,54 1,00 2,76
G0-0,1-0,5-1 0,50 5,18 0,51 133,60 1,00 4,09
G0-0,1-0,5-2 0,50 4,87 0,48 135,98 1,00 3,47
G0-0,1-0,5-3 0,50 5,25 0,52 153,02 1,00 4,31
G0-0,1-0,5-4 0,50 4,92 0,49 149,99 1,00 3,72
G0-0,1-0,5-5 0,50 5,05 0,50 93,45 1,00 2,89
GO-0,1-1-1 1,00 5,17 0,51 203,90 1,11 7,45
GO-0,1-1-2 1,00 5,07 0,50 162,55 1,12 7,06
G0O-0,1-1-3 1,00 5,22 0,51 130,92 1,00 4,75
GO-0,1-2-1 2,00 4,98 0,49 166,95 1,11 7,36
G0-0,1-2-2 2,00 5,27 0,52 148,25 1,05 6,52
GO0-0,1-2-3 2,00 4,67 0,45 166,80 1,11 7,28
G0-0,1-2-4 2,00 5,00 0,49 194,38 1,22 9,20
GO0-0,25-0-1 0,00 4,82 0,48 52,64 1,00 1,28
GO0-0,25-0-2 0,00 4,94 0,49 50,51 1,00 1,27
GO0-0,25-0-3 0,00 5,03 0,50 27,77 1,00 0,82
GO0-0,25-0-4 0,00 5,58 0,54 43,41 1,00 1,25

GO0-0,25-0,25-1 0,25 5,01 0,49 117,06 1,00 3,35

GO0-0,25-0,25-2 0,25 4,94 0,48 96,07 1,00 2,63

GO0-0,25-0,25-3 0,25 4,85 0,48 104,69 1,00 2,85

GO0-0,25-0,25-4 0,25 4,84 0,47 109,57 1,00 3,01

GO0-0,25-0,5-1 0,50 4,99 0,49 102,94 1,00 2,95

G0-0,25-0,5-2 0,50 4,92 0,48 93,70 1,00 2,63

G0-0,25-0,5-3 0,50 5,43 0,53 77,77 1,00 2,58

G0-0,25-0,5-4 0,50 5,31 0,52 127,13 1,00 3,95
G0-0,25-1-1 1,00 5,01 0,49 122,69 1,00 3,11
GO0-0,25-1-2 1,00 5,09 0,50 146,69 1,00 3,83
G0-0,25-1-3 1,00 4,98 0,49 132,16 1,00 3,83




N
K mat

N.2 Espécimen p (mm) a (mm) a/w Pax (N) Prmax/Pq (MPa - m5)
G0-0,25-1-4 1,00 5,21 0,51 162,95 1,10 4,54
GO0-0,25-1-5 1,00 4,93 0,49 175,57 1,00 4,33
GO0-0,25-2-2 2,00 5,27 0,51 171,57 1,10 6,96
GO0-0,25-2-3 2,00 5,46 0,54 174,03 1,14 7,33
G0-0,25-2-4 2,00 5,14 0,51 150,29 1,00 5,90
GO-0,5-0-1 0,00 4,98 0,50 45,14 1,00 1,15
GO-0,5-0-3 0,00 4,56 0,45 66,89 1,00 1,50
GO-0,5-0-5 0,00 4,67 0,46 43,68 1,00 1,16

GO0-0,5-0,25-1 0,25 4,84 0,48 107,88 1,00 2,99

GO0-0,5-0,25-2 0,25 4,79 0,47 54,40 1,00 1,32

GO0-0,5-0,25-3 0,25 4,60 0,45 102,64 1,00 2,65

G0-0,5-0,25-4 0,25 5,05 0,50 101,79 1,00 3,01

GO0-0,5-0,25-5 0,25 4,72 0,47 93,80 1,00 2,18
G0-0,5-0,5-1 0,50 5,08 0,50 100,15 1,00 2,70
G0-0,5-0,5-2 0,50 5,32 0,52 143,27 1,00 3,98
G0-0,5-0,5-3 0,50 5,23 0,52 129,64 1,00 4,07
G0-0,5-0,5-4 0,50 5,12 0,50 123,63 1,00 3,58
GO-0,5-1-1 1,00 4,84 0,48 116,71 1,00 3,26
G0-0,5-1-2 1,00 4,96 0,49 133,07 1,00 3,42
GO-0,5-1-3 1,00 5,28 0,51 121,22 1,00 3,72
GO-0,5-1-4 1,00 5,01 0,48 160,50 1,00 3,88
GO0-0,5-1-5 1,00 5,20 0,51 101,20 1,05 3,08
GO0-0,5-2-1 2,00 5,23 0,51 123,78 1,00 5,08
GO0-0,5-2-2 2,00 5,09 0,51 200,77 1,00 6,95
G0-0,5-2-3 2,00 5,11 0,50 149,50 1,00 6,02
G0-0,5-2-4 2,00 5,03 0,50 198,59 1,20 8,13

GO-1-0-1 0,00 5,03 0,49 53,22 1,00 1,35

GO-1-0-3 0,00 5,28 0,52 33,64 1,00 1,09

GO-1-0-4 0,00 4,86 0,48 55,22 1,00 1,35

GO-1-0-5 0,00 4,93 0,49 43,47 1,00 1,08
GO-1-0,25-1 0,25 4,80 0,47 82,11 1,00 2,00
GO0-1-0,25-2 0,25 5,01 0,49 90,80 1,00 2,30
GO-1-0,25-3 0,25 4,87 0,48 86,11 1,00 2,38
GO-1-0,25-4 0,25 4,91 0,48 76,16 1,00 2,09
GO0-1-0,25-5 0,25 5,02 0,49 73,24 1,00 2,07
GO-1-0,5-1 0,50 5,06 0,50 102,62 1,00 2,68
GO-1-0,5-2 0,50 5,26 0,52 86,87 1,00 2,67
GO-1-0,5-3 0,50 5,29 0,52 61,83 1,00 1,96
GO-1-0,5-4 0,50 5,16 0,51 106,49 1,00 2,81
GO-1-0,5-5 0,50 5,06 0,50 82,77 1,00 2,47
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N.2 Espécimen

p (mm)

a (mm)

a/w

Prax (N)

Pmax/ PQ

N
K mat

(MPa - m%%)
GO-1-1-1 1,00 5,06 0,50 133,28 1,00 3,55
GO-1-1-2 1,00 5,13 0,50 117,58 1,00 3,50
GO-1-1-3 1,00 5,56 0,53 131,09 1,00 3,77
GO-1-1-4 1,00 5,08 0,50 112,75 1,00 3,08
GO-1-1-5 1,00 5,20 0,52 134,35 1,00 4,20
GO-1-2-1 2,00 5,17 0,50 160,24 1,04 4,00
GO-1-2-2 2,00 4,86 0,48 150,04 1,00 4,18
GO-1-2-3 2,00 5,04 0,50 116,12 1,00 3,37
GO-1-2-4 2,00 5,18 0,51 160,69 1,00 4,39

Como ya se explicd anteriormente, tratamos de aplicar la norma ASTM D5045, pero en aquellos
casos en que no se cumplid el requisito de linealidad (4.1), hubo que aplicar la norma ASTM
D6068. Para seguir un mismo criterio, y no aplicar distinta normativa en un grupo de ensayos de
la misma concentracién y radio de entalla, cuando alguna probeta del grupo no cumplié la
condicidn necesaria, se aplicé la norma ASTM D6068 a todas ellas. En la Tabla 5.2, los valores en

negrita de la columna KN, corresponden a estos casos.

Como se explico en el capitulo 4, en todos los ensayos anteriores se ha tomado registro continuo
de carga y desplazamiento. A partir de estos datos, se compusieron graficas fuerza-

desplazamiento para cada ensayo y se realizaron los cdlculos pertinentes.

En las Fig. 5.3 a iError! No se encuentra el origen de la referencia. se han agrupado los ensayos
de fractura por concentraciones y se han representado curvas fuerza-desplazamiento. Debido
al volumen de ensayos, y para facilitar la comprension de los lectores, en dichas figuras tan sélo

se ha representado el ensayo mas significativo para cada radio de entalla estudiado.
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Fuerza (N)

Fuerrza (N)

0% GO

300
250
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150
=02 mm
100 plmm
=0 0,5 mm
50 = 0,25 mm
pOmm
0 T T T T T T T T
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00
Desplazamiento (mm)
Fig. 5.3 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracion 0% GO.
0,05% GO
300
250
200
150
—p 2 mm
100 plmm
=0 0,5 mm
50 =0 0,25 mm
pOmm
O T T T T T T T T
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00

Desplazamiento (mm)

Fig. 5.4 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracién 0,05% GO.
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Fuerza (N)

Fuerza (N)

0,1% GO

300

250 A

200 A

150 A
——p 2 mm

100 A plmm
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50 =0 0,25 mm
pO0Omm
O T T T T T T T T
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00
Desplazamiento (mm)
Fig. 5.5 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracion 0,1% GO.
0,25% GO

300

250 A

200 A

150 A
——p2mm
———p 0,5mm

50 1 ———p 0,25 mm
pOmm
/
O T T T T T T T T
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Fig. 5.6 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracién 0,25% GO.
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Fuerza (N)

Fuerza (N)

0,5% GO

300
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200 A
150 -
—p 2 mm
100 A plmm
=0 0,5 mm
50 A = 0,25 mm
/ pOmm
O / T T T T T T T T
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00
Desplazamiento (mm)
Fig. 5.7 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracion 0,5% GO.
1% GO
300
250 A
200 A
150 -
—p 2 mm
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50 A ———p 0,25 mm
pO0Omm
O T T T T T T T T
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Fig. 5.8 Curvas fuerza-desplazamiento para la concentracién 1% GO.
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Si analizamos las figuras anteriores podemos observar varios hechos a tener en cuenta.

Comenzamos estudiando la Fig. 5.3, correspondiente al epoxi puro. Podemos observar como a
medida que aumenta el radio de entalla también lo hacen los valores de carga y desplazamiento.
Se puede apreciar como los ensayos de p = 0,5y p = 0,25 toman valores practicamente iguales
de carga, aunque el radio mayor obtiene un desplazamiento un 43 % mayor. También cabe
resefiar una diferencia de comportamiento entre las probetas de p =1y p = 2 y las de menor

radio, teniendo estas ultimas un comportamiento elastico lineal claro.

Al analizar la Fig. 5.4, relativa al 0,05 % GO, también vemos como a medida que aumentamos el
radio de entalla p, se obtienen valores superiores tanto de carga como de deformacion. Si
comparamos las probetas fisuradas, p = 0, con las de mayor radio de entalla, p =2, observamos
una mejora del 374 % en cuanto a capacidad de carga y del 621 % en cuanto a desplazamiento
registrado. Asi mismo podemos observar como a medida que aumenta p, las pendientes de las

curvas van disminuyendo.

En el caso de la concentracién de 0,1% GO, Fig. 5.5, vemos como se repite el mismo patrdn, en
que a medida que aumentamos p, se mejoran tanto la carga como el desplazamiento registrado.
Para los radios de entalla p =0,25y p =0,5, las curvas practicamente se superponen, obteniendo
en el momento de rotura valores de carga un 15 % mayores, y un 23 % mayor desplazamiento

el radio p =0,5.

Centrandonos en las muestras de 0,25 % GO, Fig. 5.6, observamos como los resultados
obtenidos de carga y desplazamiento disminuyen respecto a los ensayos de 0,1 % GO. En el caso
de las probetas con p = 2, observamos una disminucién de los valores de carga del 6,58 % y de

desplazamiento del 17,3 %.

Al analizar la composicion de 0,5% GO, Fig. 5.7, percibimos unas pendientes en las graficas de
los diferentes p mucho mads similares entre si que en otras composiciones. Los valores de carga
y desplazamiento siguen mejorando a medida que se aumenta el radio de entalla, pero de

manera mucho mas lineal.

En las muestras con mayor cantidad de GO, 1 % Fig. 5.8, se observan claramente los peores
resultados. Si comparamos con los ensayos realizados en la muestra de menor refuerzo, la del
0,05 %, notamos que, para p = 2, se empeoran un 27 % los valores de carga y un 49,2 % los de

desplazamiento.

46



De forma general podemos concluir que a medida que aumentamos el radio de entalla p, para
cada concentracién, los valores tanto de carga como de desplazamiento aumentan, lo que

demuestra que se produce el efecto entalla.

Asi mismo, si nos centramos en la proporcién de GO anadida, vemos como los valores de carga,
y sobremanera desplazamiento, se reducen a medida que aumentamos la proporcién de éxido

presente en el compuesto.

5.3  ANALISIS DE LA TENACIDAD A FRACTURA DEL COMPUESTO

Para poder caracterizar correctamente el compuesto en términos de tenacidad a fractura, se

han agrupado los ensayos por concentraciones de GO. En las siguientes graficas, Fig. 5.9 y Fig.

5.10, se comparan los valores obtenidos de KV ,,,,; frente a \/E, siendo p el radio de entalla.

Se han representado para cada concentracién los valores de KV, obtenidos en cada ensayo

y en un tono mas oscuro la KV, promedio para cada radio de entalla.
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Fig. 5.9 Valores de K, ¢ frente a Jf) para las concentraciones de 0% GO, 0,05% GOy 0,1% GO.

48



0,25 %

12,00
10,00

8,00
6,00 '

4,00 o
o ®
2,00

KNmat (Mpa-m©53)

0,00
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60

Vp (mm)

0,5%
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00

' [ e
2,00
o

0,00
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60

Vp (mm)

KNmat (Mpa-m©53)

1%
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00 ® .
2,00 PS e e

0,00
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60

Vp (mm)

KVNmat (Mpa-m©%5)

Fig. 5.10 Valores de K", frente a ﬁ para las concentraciones de 0,25 % GO, 0,5 % GO y 1 % GO.
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A medida que se aumenta el radio de entalla podemos observar una dispersion de resultados

algo mayor, aunque por norma general los resultados obtenidos no difieren demasiado entre si.

Para un analisis mds sencillo, en la Fig. 5.11 se han agrupado los valores medios de tenacidad
aparente K", para cada composicién y radio de entalla en una misma figura, que utilizaremos

para realizar el analisis de resultados.

L4

Kmat promedio por composicion

12,00
10,00
o
3 8,00
o 7
.E Epoxi 0%
g $ Epoxi 0.05%
[ ] .05%
S 600 poxi
Ts’ Epoxi 0.1%
ZE 4,00 P Epoxi 0.25%
4 Epoxi 0.5%
v A
Epoxi 1%
2,00 -~
0,00
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60

Vp (mm)
Fig. 5.11 Valores medios de KV ., frente a \/;_) para cada concentracion y radio de entalla.

Si analizamos la anterior grafica, Fig. 5.11, podemos extraer varias conclusiones. Se observa
cémo casi por norma general en todas las concentraciones el valor de KV,,,; aumenta en
funcién del radio de entalla. Asi mismo, se aprecia que a medida que se aumenta el porcentaje
de GO presente en el compuesto, los valores de KV, .+ disminuyen progresivamente, con lo que

no solo no mejoran las capacidades resistivas del compuesto a fractura, sino que se empeoran.

El epoxi puro vuelve a obtener los valores mas altos, al igual que ocurre en el resto de los
ensayos. En términos de resistencia a fractura, si comparamos la KV, promedio para p=2,
el epoxi puro supera en un 7,11 % los resultados de la concentracién 0,05 % GO, la siguiente mas
resistente. Si lo comparamos con la menos resistente, la de mayor indice de refuerzo, resultan

valores 2,5 veces mayores.
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Podemos apreciar también como en las probetas fisuradas los valores de KV, son muy
préximos entre las diversas composiciones, mientras que a medida que aumentamos el radio de

entalla, las diferencias de KV ,,,,+ entre unas composiciones y otras se hacen mas visibles.

Resulta interesante ver como en todos los radios de entalla se sigue una misma tendencia, es
decir, al aumentar la proporcién de refuerzo, disminuyen los valores de tenacidad. Algun caso
concreto se sale de esta tendencia, en las concentraciones de 0,25 % y 0,5 %, para el radio de
entalla p = 1 se obtienen valores muy bajos de KV ,,,,+ que igualan e incluso caen por debajo de
los valores obtenidos para el contenido de refuerzo 1 % GO. Algo similar ocurre con p = 0,25, ya

que la concentracién 0,05 % GO obtiene valores menores que las mezclas 0,1 % y 0,25 % GO.

Con todo esto, podemos ver que en nuestro trabajo se aprecia el efecto entalla, al aumentar
claramente los resultados de tenacidad aparente a fractura a medida que aumenta el radio de
entalla en las probetas. También percibimos un empeoramiento de la capacidad resistiva del

compuesto a medida que se aumenta la cantidad de refuerzo presente.

5.4 RESULTADOS DE LA APLICACION DE LA TDC

Una parte importante del trabajo en que nos encontramos es la aplicacidon de la ya explicada
TDC, para poder comparar las predicciones que resultan con los datos experimentales

obtenidos.

En primer lugar, utilizando los resultados de tenacidad aparente obtenidos experimentalmente
para cada radio de entalla, se calculé la distancia critica (L) para cada concentracién. Esto se llevé
a cabo aplicando tanto el método del punto (PM) como el método de la linea (LM), segun las
ecuaciones mostradas en el capitulo 2. Utilizando los valores de KV, obtenidos
experimentalmente se realizé un ajuste de minimos cuadrados en funcién de L, obteniendo los

valores que recoge la Tabla 5.3 para cada concentracion de refuerzo.

Tabla 5.3 Valores obtenidos de L para cada concentraciéon mediante LM y PM

% GO
0% 0,05 % 0,1% 0,25 % 0,5% 1%
LM 0,008 0,015 0,011 0,015 0,023 0,041
PM 0,008 0,015 0,010 0,015 0,022 0,038

Se aprecian minimas diferencias entre las predicciones de L que nos aportan ambos métodos,

tan solo podemos ver una cierta variacién en las predicciones de la concentracion de 1 % de GO.
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Por otro lado, en la Tabla 5.3 podemos observar como la distancia critica (L) va aumentando de
forma lineal a medida que afiadimos mayor cantidad de GO. Tan solo percibimos un cambio de
tendencia en las muestras de 0,05 % GO, que presentan valores superiores a lo esperado, e
iguales a las probetas de 0,25 % GO. En la Fig. 5.12 se representa el resumen de la Tabla 5.3 de

manera visual:

Lvs % GO
0,05
004 e ®
e
= 0,03 i
g el
T002 e L4 @ LM
.-.-.\‘ @ cee@-or PM
001 &
0,00
0 0,25 0,5 0,75 1
% GO

Fig. 5.12 Relacidn entre la distancia critica L y el porcentaje refuerzo.

A continuacion, se muestran una serie de figuras que reflejan para cada concentracidn las
diferencias entre las predicciones de la TDC y los valores de tenacidad a fractura obtenidos

experimentalmente.

12

KN ot (MPa-m?3)

¢ RESULTADOS EXPERIMENTALES
0 T T T T
0,00 0,50 1,00 1,50

pO,S (mmO,S)

LM -—==-PM

Fig. 5.13 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentracién 0 % GO frente a las
predicciones del PM y LM.
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0 T
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0,00 0,50 1,00 1,50
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Fig. 5.14 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentracion 0,05 % GO frente a las
predicciones del PM y LM.
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0,1% GO

<& RESULTADOS EXPERIMENTALES — M ===-PM
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0,00 0,50 1,00 1,50
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Fig. 5.15 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentraciéon 0,1 % GO frente a las
predicciones del PM y LM.
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Fig. 5.16 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentracion 0,25 % GO frente a

12

10

las predicciones del PM y LM.
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Fig. 5.17 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentracion 0,5 % GO frente a las

predicciones del PM y LM.
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Fig. 5.18 Resultados experimentales de tenacidad aparente de la concentracion 0,5 % GO frente a las
predicciones del PM y LM.
Podemos observar de forma clara como las predicciones de PM y LM son practicamente
idénticas en todas las concentraciones. También se puede apreciar como por norma general las
predicciones se ajustan bastante a los datos experimentales obtenidos para cada concentracion
y radio de entalla. Si vamos analizando cada concentracién por separado podemos encontrar

puntos interesantes a comentar.

Si nos centramos en la grafica de epoxi puro, Fig. 5.13 apreciamos como ambas predicciones
practicamente se superponen. Ademas, podemos observar cdmo dichas predicciones coinciden
con los valores medios de los resultados experimentales, salvo en el caso radios de entalla
elevados. Para p = 1, todos los ensayos obtuvieron valores de tenacidad razonablemente
superiores a los prondsticos, pero, por el contrario, con p = 2 los valores de los ensayos fueron

ligeramente inferiores a la prediccién.

Al observar la grafica de 0,05 % GO, Fig. 5.14, vemos como las predicciones sobreestiman
ligeramente la tenacidad a fractura para radios de entalla pequefios, p =0,25y p = 0,5, mientras

que para los radios de entalla superiores p =1y p =2, se sitlan en puntos intermedios entre los

diversos ensayos.

En el compuesto de 0,1 % GO, Fig. 5.15, apreciamos como para los radios de entalla menores, p
=0,25y p =0,5 las predicciones concuerdan con los ensayos realizados. En p = 1 vemos una gran

dispersidn de los resultados, siendo los prondsticos inferiores por norma general. Sin embargo,
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en el caso de p = 2, las predicciones se encuentran por encima de la mayoria de los resultados

experimentales.

Centrandonos en la figura de 0,25 % GO, Fig. 5.16, observamos como las predicciones cortan
para todos los radios de entalla por un punto intermedio a los ensayos. En el caso de p = 0,25 Ia
TDC se muestra algo inferior a los resultados de tenacidad, coincidiendo con el ensayo mas

desfavorable para ese radio de entalla.

Al visualizar la figura relativa al compuesto 0,5 % GO, Fig. 5.17, podemos encontrar una
prediccion muy cercana a los valores obtenidos empiricamente, salvo en el caso de las probetas
con p =1, en que todas y cada una de ellas se encuentran por debajo de las lineas que marcan

tanto el PM como el LM.

En la composicién con mayor indice de GO, 1 %, Fig. 5.18, notamos como las predicciones son
inferiores a todos los resultados obtenidos para p = 0,25. En el caso de las muestras con p=0,5
y p = 1, los prondsticos se encuentran en puntos intermedios a sus correspondientes ensayos.
Para un radio de entalla maximo, p = 2, ambos métodos sobreestiman las prestaciones del

material, encontrandose ligeramente por encima del ensayo mas resistente.

Como podemos comprobar a través de las Fig. 5.13 a Fig. 5.18, menor cantidad de refuerzo, o lo
gue es lo mismo, menores valores de L se ven reflejados en una mayor sensibilidad al efecto

entalla, lo que conlleva una mayor tenacidad a fractura del material.

5.5 RESULTADOS DEL ANALISIS MICROESTRUCTURAL

En este apartado se tratardn de analizar los resultados obtenidos en el analisis microestructural
de las superficies de fractura de las diferentes probetas ensayadas. Mediante la comparacion de
las diferentes imagenes obtenidas en el SEM, tratamos de corroborar los fendmenos observados
en dichas instantdneas, con los resultados obtenidos en el resto de los ensayos. De este modo,

se podran interpretar las diferencias entre las diversas concentraciones y radios de entalla.

En primer lugar, se comparan probetas con el mismo contenido en refuerzo y diferente radio de

entalla, para después ir variando la concentracién de GO.
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En esta primera figura, Fig. 5.19, podemos observar imagenes de tres radios de entalla
diferentes para probetas de epoxi puro. Comprobamos como a medida que se aumenta el radio
de entalla, la superficie pasa de ser lisa a rugosa. Esto nos muestra como a mayor p, el
comportamiento pasa a ser mas ductil, observando al mismo tiempo un aumento de KV ,,.;,
debido a una bajada del confinamiento tensional. Se observa en las imagenes de probetas
entalladas como aparece un punto de iniciacién en la zona central y cerca del frente de entalla,

a partir del cual desencadena toda la fractura.

200 ym EHT = 15.00 kv Signel &= SE1 Aperture Size = 100.0 ym EHT = 1500 kv Signel A = SE1 Aperture Size = 100.0 ym
WD = 8.0mm Mag= 26X IProbe = 500 pA WD = 85mm Mig= 28X | Probe = 500 pA

200 um EHT = 15.00 K/ Signal A= SE{ Aperture Size = 100.0 um
= WD =100 mm Mag= 28X | Probe = 600 pA

Fig. 5.19 Fractografia de probetas 100% epoxi. A) p =0,B) p=0,5,C) p =2

Este comportamiento nos demuestra la existencia del efecto entalla, ya que el cambio en el
comportamiento microestructural y el aumento de los valores de tenacidad aparente a fractura

se ven influenciados por el aumento del radio de entalla.
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EHT=1500kv  Signal A= SE1 Apstture Sizs = 1000 ym EHT=2000kv  Signal A=SE1 Apedura S = 1000 pm
= 95mm Mag= 28X IProbe = 500pA [l WD =105 mm Mag= S0X IProie = GO0 pA

EHT=2000 kY Signal A= SE1 Aperture S2e = 100.0 um EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Aperture Size = 100.0 ym
Weg= 30X IProbe = 5OORA [l WD = e0mm Mag= 30X | Probe = 500 pA

o ek e efADICIM i e mx v s GeDICIM
Fig. 5.20 Fractografia de probetas con p = 0,5 y concentraciones de A) 0% GO, B) 0,05 % GO,

) 0,1% GOy D) 0,25% GO, E) 0,5% GO y F) 1% GO.

Asi mismo, apreciamos en la Fig. 5.20 cdmo se han comparado varias muestras con el mismo
radio de entalla, p=0,5, pero con diferente concentraciéon. Podemos observar como todas, salvo
el caso de 1 % GO, tienen un punto de iniciacién mas o menos centrado y préoximo al fondo de
entalla, que comienza propagando de un modo similar a pesar de presentar concentraciones
sustancialmente diferentes. Desde el punto de iniciacién observamos una propagacion en forma

de explosidn hacia el resto del plano de fisura, como se aprecia en la Fig. 5.21.

Esta similitud de forma en el plano de fractura para diferentes contenidos en refuerzo nos
confirma que una adicién de GO no repercute en un cambio en la microestructura del material.
De este modo se corroboran los resultados experimentales que nos mostraban que a mayor
cantidad de GO afiadido, las propiedades mecdanicas del material no mejoraban, sino que incluso

empeoraban.
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EHT=2000K/  SIP@A=SE!  Apsrure Siza=100.0 um EMT=2000kv  Sgnel A=SE1 Aperture Size = 100.0 ym

WD =105mm Nag= 375K IProbe = 500 pA WD = 85 mm Mag= 500X IProbe = 500 pA

EMT=o000ky  SereA=SE1  Apete Sgs= 1000 pm
WD = 80mm Mag= 360X IProbe= 500pA M

Fig. 5.21 Detalle de puntos de iniciacion de diversas probetas. A) 0,05 % p =0,5,B) 0,1 % p =
0,5C)0,25%p=2

Una vez vamos aumentado el contenido de refuerzo, podemos comprobar como el material
comienza a ser cada vez mas denso, lo cual provoca que tiendan a aparecer mayor nimero de
defectos en las superficies de fractura. Si nos centramos en las Fig. 5.22 y Fig. 5.23, podemos

apreciar una gran cantidad de zonas no homogéneas de material, asi como poros y cavidades.

EHT = 20.00 kv A= SEY Aperiure S2e = 100.0 pm EHT = 20.00 kK¢ Signal A= SE1 Apenure Se = 100.0 pm
WD = 85 mm 2% | Prabo = 500 pA WE = 8.0mm Mag= 115X 1 Probe = 500 pA

N tom e wax o e GADICIM
Fig. 5.22 Fractografia de probetas con p = 0y proporcién de 1 % GO para con diferentes
aumentos.
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En este sentido podemos ver como la no homogeneidad del compuesto puede haber sido
contraproducente, actuando mas como defecto que como refuerzo de la matriz base. Esto
explicaria que a medida que se aumenta la proporcion de GO se disminuyan tanto los valores de

tenacidad a fractura del material.

EMT=2000k  SagnelA=SE1 Aperture Size = 100.0 um
WD = 800 mm Mag= 27X IProbo = 500 pA

EHT=2000kv  Swgnal A= SE! Aperure Size = 100.0 um
WD = g8 mm Mag= 351X IProbe = 500pA ‘m’M

Fig. 5.23 Fractografia de probeta con p = 0,5 y proporcién de 1 % GO.

El andlisis microestructural, apoyado por los resultados experimentales, podria resumirse en que
podemos apreciar claramente el efecto entalla en todas las composiciones del material, ya que
se mejoran los resultados al aumentar el radio de entalla y se refleja en las imagenes del SEM,
pero por contra, en mismas condiciones de confinamiento tensional, las concentraciones con
menor porcentaje de GO son las que mejores resultados de resistencia a fractura muestran,

mostrando un comportamiento mas ductil microestructuralmente.
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6 CONCLUSIONES

En el presente trabajo se ha tratado de caracterizar el comportamiento en fractura en presencia
de defectos tipo entalla de epoxi reforzada con éxido de grafeno. Este estudio se ha apoyado en
la Teoria de las Distancias Criticas para resolver las limitaciones que plantea el uso de la

Mecanica de la Fractura al analizar el comportamiento a fractura en presencia de entallas.

Se han estudiado muestras puras de resina epoxi, asi como resina con contenido en refuerzo del
0,05, 0,1, 0,25, 0,5y 1% de GO, para radios de entalla de 0, 0,25, 0,5, 1y 2 mm, con el objetivo
de analizar el grado de influencia de ambos factores en los resultados tenacidad aparente a

fractura del material.
A través del trabajo de andlisis realizado, podemos extraer las siguientes conclusiones:

e El refuerzo de la matriz de epoxi con dxido de grafeno empeora tanto las propiedades
mecanicas a traccién como la tenacidad a fractura del material, salvo el médulo elastico,
gue mejora ligeramente.

e A mayor cantidad de refuerzo presente en el compuesto, se obtienen unas peores
propiedades mecanicas del material.

e Se observa cémo con la adicién de 6xido de grafeno se produce una clara fragilizacidn
del material.

e Todos los resultados obtenidos experimentalmente en los diferentes ensayos
concuerdan con lo observado en el estudio microestructural de las superficies de rotura.
Una mayor proporciéon de refuerzo de GO no repercute en cambios en los
micromecanismos de fractura.

e Se ha observado como la Teoria de las Distancias Criticas es capaz de producir buenas
predicciones del comportamiento a fractura del material entallado una vez se ha

calibrado la distancia critica del material analizado.

Aunque este trabajo no ha obtenido resultados satisfactorios en términos de mejora de las
propiedades mecanicas del material, abre la puerta al estudio de las causas que han podido
provocarlo y anima a proseguir la busqueda e investigacion de las condiciones y los
nanocompuestos idoneos que nos permitan seguir avanzando en el desarrollo de la mecanica

de la fractura.
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