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4. PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES

En este capitulo, se describen en detale las técnicas utilizadas para llevar a cabo las
diferentes caracterizaciones de los materiales preparados. Para una mayor claridad, €
capitulo se ha estructurado de una manera similar a siguiente capitulo donde se presentan
los resultados obtenidos.

4.1. CARACTERIZACION PRELIMINAR

4.1.1. Determinacion del contenido en peso de carga mineral
El contenido de fase mineral de cada compuesto fue determinado mediante e ensayo

normalizado de determinacién del contenido en cenizas de materiaes pléasticos tal como
viene descrito en lanorma UNE 53-090 [UNE, 1976].
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Este ensayo consiste en calcinar una muestra de material compuesto, proceso durante el
cua toda la fase orgénica se ve eliminada. Para ello, se aplica en un primer tiempo la
llama de un Bunser a crisol conteniendo la muestra hasta desaparicién de cualquier tipo
de Ilama o humo dentro del crisol. Una vez eliminados los compuestos voldtiles, se
mantiene la muestra a 600°C en un horno de mufla. Se determina asi la fraccion en peso
de cenizas, W;en, mediante la ecuacion:

W, =—°¢ (4.1)

donde M. y M, se refieren alos pesos de cenizasy de muestra original, respectivamente.

Para determinar e porcentgje de hidréxido de magnesio y de aluminio de las muestras
estudiadas, se debe tener en cuenta que, a 600°C, todo € hidroxido se ha descompuesto en
el dxido correspondiente, segun las reacciones (3.1) y (3.2). Se tiene, por lo tanto, que
corregir e contenido de cenizas con la ayuda de las masas molares, para obtener la
fraccion en peso de cargamineral, W:

77.98
W_(AI(OH),) =W, —— 4.2
S (AIOH),) =Wy, - @2
58.30
W, (Mg(OH),) =W, " —— 4.3
,(MG(OH),) =W, " 2222 @3

Los valores de contenido en peso de carga mineral son los promedios de tres
determinaciones.

4.1.2. Determinacion de la densidad

Las muestras utilizadas para determinar la densidad de los materiaes estudiados fueron
obtenidas a partir de las probetas de traccion moldeadas por inyeccién. Para cada material,
se prepararon tres muestras de 13 x 10 mm? de &rea perteneciendo ala zona central de una
misma probeta. EIl méodo empleado fue e de la balanza hidrostética. El volumen de una
muestra de peso M, conocido se determina a partir del peso My de esta muestra
suspendida en € seno de un liquido de densidad controlada, r jig,. La diferencia My-Mp,
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entre los dos pesos se debe a la fuerza de Arquimedes, la cual es equivalente a peso del
liquido desplazado. El valor de la densidad de cada material, r, se obtiene con la
formula:

(4.4)

El liquido utilizado como referencia fue un alcohol n-butilico (r jiq= 0.81 g/ml).

4.1.3. Determinacion del porcentaje volumétrico de carga mineral

La fraccion en volumen de carga minera puede determinarse a partir de los vaores
experimental es obtenidos para\W, y r c mediante |a siguiente expresion:

vV, =low (4.5)
donde r, se refiere a la densidad de la carga minera (r o(Al(OH)3) = 2.42 g/ml y rp
(Mg(OH),) = 2.38 g/ml).

Por otra parte, la fraccion volumétrica puede obtenerse directamente a partir de los
va ores de densidades, seglin la expresion:

sz =_¢ m (46)

donder m esladensidad tedricade la matriz polimérica.

Asimismo, se puede calcular la densidad corregida de la matriz, r ', €s decir, la densidad
rm para la cua las fracciones volumétricas obtenidas mediante las expresiones (4.5) y
(4.6) proporcionan & mismo valor (Vp=Vp):

r -V.r

rg=-—° "¢ 4,
= (@7
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El concepto de la densidad corregida es equivaente a uso de la fraccion volumétrica de
huecos (), seglin la ecuacion:

rC rC
U e

p m

1- W,) (4.8)

La cantidad de vacios en & materia es un factor importante, a haber sido reportado que
la presencia de vacios puede conllevar modificaciones importantes de las propiedades
mecanicas [Jancar, 1989-4].

4.1.4. Determinacion del indice defluidez (MFI)

El indice de fluidez, cominmente Ilamado MFI (Met Flow Index), corresponde a la
cantidad de material en peso que fluye a través de un capilar durante un tiempo de 10
minutos, para unas condiciones de temperatura 'y de presion predefinidas. A pesar de no
proporcionar resultados caracteristicos de la viscosidad de un material como serian los
obtenidos mediante reologia capilar, € indice de fluidez es un pardmetro muy utilizado en
laindustria para determinar la procesabilidad de un material.

El indice de fluidez de los materiaes preparados fue determinado utilizando un equipo
MeltFlow de Ceast SA. y siguiendo € procedimiento descrito por la norma ASTM D-
1238 [1990]. Al ser todos los materiales basados en una matriz de polipropileno, los
ensayos se realizaron con un peso de 2.160 Kg y unatemperatura de 190°C o 230°C.

Ademas, con @ fin de determinar s € proceso de moldeo por inyeccién provocd una
degradacion de la matriz polimérica, € indice de fluidez se determiné, para cada material,
antesy después de la transformacion.

4.1.5. Determinacion de la temperatura de reblandecimiento Vicat

L a temperatura de reblandecimiento Vicat es la temperatura, expresada en grados Celsius,
alacual unaaguja normalizada de 1 mm? de superficie de apoyo alcanza una profundidad
de 1 mm en & materia bgo la accion de una fuerza constante. Esta temperatura es
indicativa de latemperatura maxima de utilizacion del material.
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La determinacion de los vaores de temperatura Vicat se realizé en acuerdo con la norma
UNE 53-118 [UNE, 1978], mediante un equipo Ceast. La carga aplicada fue de 9.81 N y
la velocidad de calentamiento 120°C/h. El calentamiento de la probeta se redlizo a través
de un bafio de silicona, para asegurar una buena uniformidad de la temperatura durante e

ensayo.

Las muestras utilizadas fueron obtenidas de la parte central de las probetas de traccién
(descritas en e apartado 3.4) con unas dimensiones 13 x 10 x 3.1 mm°. Para cada
material, se realizaron tres determinaciones.

4.1.6. Determinacion de la temperatura de defor macion por calor
(HDT)

Al igua que latemperatura de reblandecimiento Vicat, la temperatura de deformacion por
caor (HDT) caracteriza € limite méximo del rango de temperatura en € cua € material
es utilizable. La principal diferencia entre ambos parametros reside en €l tipo de solicitud
mecénica que se aplica. En efecto, s latemperatura Vicat representa la resistencia térmica
a la penetracion de una aguja, la temperatura de flexién bgo carga caracteriza la
temperatura a la cua la flecha de un ensayo de flexion por tres puntos alcanza un valor
fijado por norma

Los experimentos fueron realizados en e mismo equipo Ceast anterior siguiendo las
recomendaciones de la norma UNE 53-075 [UNE, 1979]. Latension aplicada fue de 1.8
M Pa, la distancia entre apoyos 100 mm y lavelocidad de calentamiento de 120°C/h.

Las probetas utilizadas fueron unas barras prismaticas de dimensiones 6.35 x 12.7 x 127
mm?, tal y como vienen descritas en el apartado 3.4. Con estas dimensiones, |a flecha
méxima correspondiente a la temperatura HDT es de 0.26 mm. Para cada material se
realizaron tres determinaciones.

4.1.7. Caracterizacion delaresistencia alallama

El estudio de la resistencia a la llama y, por lo tanto, de la €ficiencia de la carga
ignifugante, se rediz6 siguiendo los procedimientos sugeridos por Underwritters
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Laboratories y que corresponden a las clasificaciones UL94 V-0, V-1y V-2 (combustion
vertical) y UL 94HB (combustion horizontal). Estas clasificaciones son muy utilizadas en
laindustria

4.1.7.1. Ensayo de combustion vertical

Se trata en redlidad de un ensayo de autoextincién. Como se ilustra en la figura 4.1, se
suspende una probeta en posicion vertical segun su ge longitudina y se aplicalallamade
un Bunser a su extremidad libre durante 10 s. Se mide € tiempo, t,, quetardalallamaen
apagarse y se gplica de nuevo la llama durante otros 10 s. Se vuelve a medir € tiempo de
autoextincion. El vaor final del tiempo de extincion para esta probeta es €l promedio de
los dos tiempos medidos.

Para cada material, se realizan cinco ensayos. La clasificacion del material depende del
tiempo promedio de autoextincién, de la duracion de la incandescencia 'y del eventual
derrame de gotas ardientes:

-V-0: S d tiempo promedio no superalos 5 s, no se obtiene ningln tiempo mayor
de 10 s, no caen gotas ardientes y la incandescencia residual desaparece antes de
30s.

- V-1. Si d tiempo promedio de autoextinccion es inferior a 25 s, con un valor
maximo de 30 s, no caen gotas ardientes y la incandescencia residua no tarda més
de 60 s en desaparecer.

- V-2: Cuando se cumplen las exigencias de las clases V-0 0 V-1 pero acompafiados
de gotas ardientes.

Los ensayos de combustion vertical se realizaron sobre barras prismaticas inyectadas de
dimensiones 6.35 x 12.7 x 127 mm®, descritas en e apatado 3.4. Se limpié
cuidadosamente las probetas de cuaquier tipo de rebaba debida al proceso de inyeccion,
de maneraaimpedir que lallama pueda propagarse por esta zona de la probeta.
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— Probeta

O Bunser

Algodon
Cirurgical

Figura 4.1. Ensayo de combustion vertical segin la normativa UL-94.

4.1.7.2. Ensayo de combustion horizontal

El objetivo dd ensayo de combustion horizontal es de determinar la velocidad de
propagacion de la llama a lo largo de una probeta de material. Al igual que € ensayo de
combustion vertical, este ensayo viene normalizado por Underwritters Laboratories y
permite atribuir la clasificacion UL 94HB (Horizontal Burning) a un materia cuando la
velocidad de propagacion de la llama es inferior a una velocidad critica, 1a cua depende
del espesor de la probeta.

El ensayo consiste en colocar una probeta en posicién horizontal, sujetada por una
extremidad, tal como se muestra en la Figura 4.2, y aplicar la llama de un Bunser a su
extremidad libre durante un tiempo de 30 s. Se mide € tiempo que tarda la [lama en
recorrer la distancia entre dos marcas Situadas a 25.4 y 102 mm de la extremidad libre de
la probeta. Se obtiene la clasificacion UL 94HB cuando la velocidad de propagacion de la
[lama, v, no supera los 38 mm/min, o s la llama se extingue antes de alcanzar la marca
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situada a 102 mm. Se coloca una reja metdica debajo de la probeta para evitar que, a
reblandecer € material, lallama se coloque por debajo de la probeta, lo que modificariala
velocidad de propagacion de lallama.

Las probetas utilizadas para este ensayo fueron las barras prisméticas inyectadas que
vienen descritas en e apartado 3.4. Tal como se explicd para € ensayo de combustion
vertical, se limpio la probeta de cualquier tipo de rebabas, las cuales podrian influir sobre
lavelocidad de propagacion de lallama.

Marcas

R

102.0

Rejametélica

Figura 4.2. Ensayo de combustién horizontal segiin la normativa UL 94.

Los vaores reportados de velocidad de propagacion de lallama son los promedios de tres
determinaciones.
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4.2. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL

La estructura de los materiales poliméricos puede ser dividida en varios niveles. Los
nivees de mayor interés son la microestructura (cristalinidad y orientacion) y la
macroestructura de la pieza, esto es, la estructura multicapa. A continuacion se presentan
las técnicas experimentales utilizadas para caracterizar la estructura de los materiales
estudiados.

4.2.1. Calorimetria Diferencial de Barrido

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una herramienta imprescindible para
caracterizar las transformaciones de fase en materiales poliméricos. Esta técnica se basa
en los intercambios de calor que resultan de los cambios de fases durante € calentamiento
o € enfriamiento de los materiales poliméricos.

En la presente tesi's, se ha realizado una serie de ensayos para caracterizar lainfluencia de
la carga mineral sobre la microestructura cristalina de la matriz polimérica. El equipo
utilizado fue un equipo Mettler DSC-30, que fue calibrado seguin las recomendaciones del
fabricante, a partir de muestras de indio y de estafio. La refrigeracion del equipo fue
asegurada por medio de un circuito de nitrégeno.

Para cada material, se preparé una pegquefia muestra (aproximadamente 5.5 mg) a partir de
una probeta de traccién obtenida por moldeo por inyeccion. La zona de extraccion fue la
misma paratodos |os materiales, de maneraano introducir error en lamedicion.

El procedimiento experimental ha sido € mismo para todos los materiales. En primer
lugar, se caentd la muestra hasta 200°C y se mantuvo a esta temperatura durante 4 min.,
para borrar la historia térmica del material. Los ensayos de cristalizacion dinamica se
realizaron de 200°C hasta 10°C con varias velocidades de enfriamiento: 2, 5, 10, 20, 40
°C/min. Entre cada proceso de cristalizacion, la fusién de la muestra se llevd a cabo con
unavelocidad de 10 °C/min.
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A partir de los termogramas obtenidos, se han determinado, para cada materia, los
valoresde:

- Latemperatura de cristalizacion, T.: temperatura en e méaximo del pico exotérmico
de crigtaizacion.

- La temperatura de fusion, T, temperatura en e maximo del pico endotérmico de
fusion.

- Laentapiadefusion, DHy: &reade pico endotérmico de fusion de la muestra.

El contenido de fase cristaling, o cristalinidad, del material, X, € cual tiene unainfluencia
considerable sobre las propiedades mecénicas de los compuestos de polipropileno, se
puede determinar a partir de la entalpia de fusién del material:

DH
X, =—" 4.9
DH,

donde DH, es la entalpia de fusion del material, en Jg de matriz polimérica, y DHp es €
valor tedrico de la entapia del polipropileno cristalino a 100% (DHo=207.1 Jg
[Wunderlich, 1990]). El valor de DH, se obtiene a partir de la entalpia de fusion del
compuesto, DHy, y de la concentracion de carga mineral:

DH = ™ (4.10)

El procedimiento que se ha seguido para determinar la actividad de nucleacion de la carga
mineral es e desarollado por Dobreva et al. [1991], para € estudio de la cinética de
cristalizacion dinamica de polimeros fundidos en presencia de agentes nucleantes:

B
logq » cste- ) 3;1_ 5 (4.11)

donde g eslavelocidad de enfriamiento, DT es e subenfriamiento (DT=T.T¢), y Bp viene
definido por :
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_ 16ps, V2

= 412
3KT..DS2N, #4123

D

donde s, es la energia libre superficial de la interfaz cristal-fundido, Vi, es € volumen
molar del fundido, DS, laentropia molar del fundido y n. €l exponente de Avrami.

Los autores definen la actividad de la carga, f, como la relacion entre los trabgjos de
nucleacion tridimensional del material cargado y del materia sin cargar, A, Y A%,
respectivamente:

As
A (4.13)

lacual se puede expresar de lasiguiente forma:

f=—2 (4.14)

donde los superindices * y O corresponden a polimero cargado y sin cargar,
respectivamente. Un valor menor def corresponde a una mayor actividad nucleante.

El valor de Bp se obtiene mediante |la representacion grafica de las curvas log g frente a
1/DT?y d gjuste de los puntos experimentales por una linea recta. Para cada material, se
obtiene de esta manera una pendiente diferente, la cua es directamente proporcional a Bp,
de acuerdo con la ecuacion (4.11).

Findmente, a partir del valor de Bp, se pueden determinar la energia superficia dd cristal
(S) y d espesor de lamela (e.), mediante la ecuacion (4.12) y la expresién siguiente
[Llorente, 1991].

é 2S, U
T, =Tod- — (4.15)
e € DH m U

donde T es latemperatura de fusion en e equilibrio (T, = 479K [Velasco, 1996-a]). Se
han considerado valores de Vi, = 28 cm®.mol ™, DS,=24.2 JK . mol ™y n=3.
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4.2.2. Difraccion de Rayos X

Ladifraccién de los rayos X a atos angulos (WAXS) permite obtener informacion sobre
la estructura cristaling, la cristdinidad y la morfologia de las muestras. En € caso de
materiaes poliméricos cargados con particulas anisotrépicas, se ha observado, en € caso
de compuestos PP-talco [Fujiyama, 1991-b; Diez-Gutiérrez 2000] y de compuestos PP-
Mg(OH), [Cook, 1998], que esta técnica es también una herramienta potente para poner
de manifiesto la orientacion de las particulas durante e proceso de moldeo por inyeccion
y laorientacién de lafase cristalina de lamatriz.

Las probetas utilizadas para este estudio fueron mecanizadas de diferentes zonas de discos
inyectados, tal como se muestra en la Figura 4.3, con unas dimensiones nominales de B x
Wx L =4 x 4 x 25 mm?>. W corresponde ala altura del disco inyectado por lo que su valor
depende del nivel de contracciones post-moldeo. Se denomina L la probeta obtenida en
direccion longitudina en la zona del disco cerca del punto de inyeccion y T la probeta
obtenida en la direccién transversal en la zona del disco més algjada de la entrada de la
cavidad. Larazon de esta orientacion transversal de la probeta T es obtener una distancia
méxima entre las dos probetas de manera a favorecer la observacion de diferencias entre
las dos zonas bajo estudio.

Probeta T

Probeta L

/

Direccion del
fundido

Figura 4.3. Localizacion delas probetas L y T dentro del disco inyectado y direcciones de ensayos,
Sy P. Laentrada de la cavidad y € frente de avance del material fundido vienen también indicados.
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Los experimentos de Difraccion de Rayos-X se redlizaron mediante un difractometro
Philips PW 1050/71, con una radiacion filtrada de Cu Ka. Los registros de la intensidad
(Irx) frente a angulo de difraccién (2q) fueron obtenidos en € rango 10-40°. Para cada
probeta, se realizaron dos mediciones, una en direccién normal ala cara correspondiente a
la superficie del disco (direccién S) y otra en la direccién perpendicular a la anterior
(direccién P), tal como se muestraen laFigura4.3.

El patron de difraccion de rayos X ha sido producido para formas aidadas del
polipropileno a, b y g[Turner-Jones, 1964]. Se ha encontrado que & polipropileno a
difracta fuertemente en los planos (110) y (040), mientras que la forma b difracta
fuertemente en & plano (300).

La unidad cristalografica del polipropileno a ha sido descrita anteriormente (ver Figura
3.2). El nivel de orientacion de los gjes a'y b del polipropileno puede ser obtenido a partir
de lafraccion entre las intensidades de los planos (110) y (040), l110/lo40. ASimismo, Cook
y Harper [1998] sugieren diferentes niveles de orientacion de la fase cristdina de la
matriz:

- Paraunvalor delafraccion inferior a 1.3, € ge b es predominantemente paralelo ala
direccion deandisis.

- Para un valor de la fraccion mayor que 1.5, € ge a es pard€eo a la direccion de
andlisis.

- Paravaoresentre 1.3y 1.5, setiene una mezclaisotropica de cristalitas.

En & caso del hidroxido de magnesio, la estructura cristalina es hexagona y la superficie
plana de la particula corresponde a plano (001). Las unidades cristalograficas de los
hidréxidos de auminio y de magnesio se muestran en la Figura 4.4. Los dos planos de
méxima difracciéon del hidroxido de magnesio son los planos (101) y (001). El hidréxido
de aluminio, por su parte, tiene una estructura cristalina monoclinica y difracta
fuertemente en los planos (110) y (002). Sin embargo, se ha reportado que € pico de
intensidad correspondiente a plano (002) se superpone con un pico de intensidad
correspondiente a polipropileno a [Liauw, 1996]. Por esta razon, se ha considerado el
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pico de intensidad del plano (004), € cua, aunque es de menor intensidad, presenta la
ventgjade no coincidir con ningun otro pico de intensidad.

(004) (001)
4
a) b) 1 >/
110 o
(10 a (101) )

Figura 4.4. Unidad cristal ogréfica monoclinica del hidroxido de aluminio (a) (a= 8.641A,
b= 5.070A; c= 9.719A) y unidad cristal ogréfica hexagonal del hidréxido de magnesio (b)
(a=b=3.146A; c= 4.769A).

4.2.3. Analisis Térmico Mecanico Dinamico (DMTA)

En e presente trabgjo, € objetivo de la aplicacion del Andisis Térmico Dinamico
Mecéanico ha sido poner de manifiesto la heterogeneidad y |a anisotropia de los materiaes
preparados, de manera a completar los resultados obtenidos durante € estudio de la
difracciéon de los rayos X. En efecto, € Andisis Térmico Dindmico Mecanico es una
herramienta potente para caracterizar la estructura de los materiales poliméricos.

Los ensayos fueron reaizados mediante un equipo Perkin-ElImer DMA7, & cud fue
calibrado siguiendo las recomendaciones del fabricante. Las probetas utilizadas fueron las
probetas L y T descritas en € apartado 4.2.2. La configuracion de ensayo fue lade flexién
por tres puntos. Debido a la importante rigidez de los materiales cargados a estudiar, las
tensiones dindmicas y estéticas aplicadas fueron las tensiones maximas que pueden ser
obtenidas con € equipo, a saber, una tension estatica de 6 MPay unatension dinamica de
5 MPa, con una frecuencia de 1 Hz. De manera similar a los ensayos de Difraccion de
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Rayos-X, los ensayos se redlizaron en las dos direcciones Sy P, normales ala superficiey
a la seccion de la pieza inyectada, respectivamente. La Figura 4.5 presenta € estado
tensiona de una probeta sometida a flexion por tres puntos y las configuraciones de
ensayo Sy P. Se puede observar que, en ladireccion S, la piel coincide con la zona de
méxima tension, por lo que la respuesta del materia ensayado en esta direccidon serd
predominantemente caracteristica de la piel. Por otra parte, en la direccién P, la piel
representa solamente una peguefia parte de la zona de maxima tension y la respuesta del
materia serdmés caracteristica del niicleo de la probeta.

O
—G— o
== 5
o

Figura 4.5. Configuracién de flexion por tres puntos. @) Estado tensional de la probeta;
b) Configuraciones de ensayo Sy Py estructura multicapa de la probeta (en gris, la

piel).

Se han redlizado dos tipos de ensayos.

- Por una parte, se ha estudiado la evolucién de la respuesta dinamica de los materiales
con la temperatura, de manera a caracterizar la temperatura de transicion vitrea, Tg, y
lainfluenciade la cargaminera sobreella

- Por otra parte, se han redlizado ensayos a temperatura ambiente (20°C+2°C) para

obtener unos vaores consistentes caracteristicos de la respuesta mecanica del
material. En efecto, se ha reportado que los ensayos con gradiente de temperatura
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presentan una gran dispersion de resultados, en cuanto a pardmetros mecanicos
[Diez-Gutierez, 1998].

Ensayos no isotérmicos:

Los ensayos se llevaron a cabo en un rango de temperatura de —40°C a 60°C, con una
velocidad de calentamiento de 5°C/min. Antes de cada ensayo, se mantuvo la muestra a
—40°C durante cinco minutos, como norma general, de manera a obtener una temperatura
homogénea en la probeta.

A partir de los registros de la amplitud del desplazamiento del punto de aplicacion de la
fuerza y dd desfase entre la respuesta y la solicitacion frente a la temperatura, se
determinaron la tangente de perdidas, tan d, € moédulo de almacenamiento, E', y €
maodulo de perdidas, E’’, de la siguiente manera:

s & a@VoY
E'= él+28 —+ - 084¢c— = u—cosd 4.16
4BW° g 59 Sg 8438@ G Dy (419
e- S &, 285(;—2 - 084(?’—\/9 i2P cend (4.17)
4BW* g Se &Sy gDy '

donde S es la distancia entre los dos puntos de apoyo (S=20mm), DP es la variacion de la
fuerza aplicaday Dy lavariacion de la posiciéon del punto de apoyo de lafuerza.

El valor de la temperatura de transicion vitrea, Ty, se determinG a partir del registro del
maodulo de perdidas con latemperatura, como € valor maximo deE’’ .

Ademés, la intensidad de la transicion vitrea ha sido caracterizada mediante € uso del
parametro Sry definido por Jancar [1991] como laintensidad de latransicion:

E',-E'Yy
Srq :% (4.18)
d

donde E'y y E'y son los valores del modulo de almacenamiento antes y despues de la
transicién vitrea. Este parametro proporciona informaciones sobre la cantidad y la
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movilidad de la fase amorfa; cuanto mayor es € valor de Sy, mayor es & contenido y/o
movilidad de fase amorfa

Ensayos isotérmicos:

Para estudiar la influencia de la estructura de las probetas inyectadas sobre las
propiedades mecanicas, asi como € efecto de la carga mineral sobre dicha estructura, se
realizaron ensayos dinamico-mecanicos de manera similar a la descrita para |os ensayos
térmicos pero a temperatura ambiente. En efecto, se ha observado [Diez-Gutiérrez, 1998]
que & Andlisis Témico Mecanico Dinamico (DMTA) presenta una baja reproducibilidad,
por lo que se requeriria un alto nimero de ensayos para obtener unos valores consistentes
de los médulos de almacenamiento y de perdidas, E' y E'’, y de la tangente de pérdidas,
tan d. Por otra parte, se observd que, aplicando una solicitacion dinamica a temperatura
ambiente, lareproducibilidad era mayor.

El equipo utilizado, las probetas y la configuracion de ensayo han sido descritos en €
apartado anterior. Los ensayos se redlizaron a una temperatura de 20£2°C. Como norma
genera, lamedicion delosvaoresde E', E’’ y tan d se reaizd unos tres minutos después
de aplicar la solicitacion dinamica, es decir, una vez desaparecidas las oscilaciones
iniciales en la respuesta del material. Para cada probeta, se han realizado dos ensayos en
cada direccion de ensayo (Sy P) para comprobar la reproducibilidad del método. Los
valores reportados son |os promedios de estas dos mediciones.

4.2.4. Microscopia Electronica de Barrido

Para estudiar la orientacion de las particulas, se observé directamente la superficie de
fractura de las probetas mediante Microscopia Electrénica de Barrido (SEM). Se ha
utilizd un equipo Jeol JSM-820. L as probetas utilizadas fueron fracturadas en condiciones
fragiles, a saber a dta velocidad y baja temperatura, para minimizar la deformacién del
material. Para mejorar la conductividad eléctrica de las muestras, y asi la calidad de
imagen, se depositd unafina capa de oro sobre la superficie de fractura.

107



Microestructuray Propiedades Mecéanicas de PP con Mg(OH), y Al(OH); Moldeados por Inyeccion

4.3. CARACTERIZACION MECANICA

4.3.1. Ensayos detraccion

Los ensayos de traccién fueron realizados en acuerdo con e procedimiento descrito en la
norma ASTM D-638 [ASTM, 1995], utilizando las probetas de traccion descritas en €
apartado 3.4. Los ensayos se llevaron a cabo mediante una méaquina universal de ensayos
ADAMEL modelo DY -34, con una célula de carga de 25 kN. Para determinar los valores
de deformacion de la zona de seccidén congtante, se utiliz6 un extensometro Optico
Hounsfiel modelo 500-L. Este equipo consiste en un haz laser que permite localizar las
dos marcas adhesivas que delimitan laregién central de seccion constante de las probetas.

Para estudiar la influencia de la velocidad de deformacion sobre las propiedades a
traccion de los materides estudiados, los ensayos fueron redlizados a diferentes
velocidades de desplazamiento de mordazas, en € rango 1-500 mm/min. La velocidad de
deformacion, e , puede determinarse a partir de la ecuacion:

XV

e=—

I0

(4.19)

donde v esla velocidad de desplazamiento de las mordazas y |y eslalongitud inicia entre
las marcas adhesivas.

En la Figura 4.6, se muestra un registro tensién-deformacion tipico para un material
basado en polipropileno, para el cua € mecanismo de deformacion pléstica es la cedencia
por cizala. A partir de estos registros, se determinaron las siguientes caracteristicas:

El modulo eléstico o de Young (E). Se determina como la pendiente de la region
elésticay lineal del registro tension-deformacion.

La resistencia a la traccion se determina como la tension de cedencia (Sy). Existen
varios criterios para definir la cedencia del material. En e caso de los materiales
estudiados, se ha considerado € valor maximo de la tenson. También se ha
considerado € valor de ladeformacion en este punto, ;.
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El momento de la rotura de la probeta ha sido también considerado. Se define asi la
tension derotura, Sq, Y € aargamiento alarotura, €.

>

Tension, s

S rot’ erot i

>

Deformacion, e

Figura 4.6. Tipico registro tension-deformacion y representacion esqueméticade las
definiciones de | os parametros determinados.

Para cada material estudiado, se han realizado, para cada velocidad de desplazamiento de
mordazas, un minimo de siete ensayos.

4.3.2. Ensayos derebote

La caracterizacion del comportamiento mecénico a una relativamente ata velocidad de
deformacion se llevé a cabo mediante ensayos de rebote con un equipo de caida de dardo
instrumentado. Con este equipo, se puede someter una probeta a un impacto en una
direccion perpendicular. El ensayo es multiaxial a estar solicitada la probeta en todas las
direcciones. Para llevar a cabo este andisis, se han seguido los procedimientos
desarrollados inicidmente por Martinez et al. [Sullcahuaman, 1999; Sanchez, 2000] para
materiales poliméricos frégiles y también por Veasco et al. [Velasco, 1999-a 'y 2000]
para espumeas poliolefinicas.

El equipo de caida de dardo utilizado fue un DART TESTER (CEAST). El dardo, con
una cabeza semi-esférica de 6.35 mm de radio y de 743g de peso, lleva incorporado un
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sensor de fuerza de 3.2 KN. Aungue este equipo es bésicamente un equipo de impacto, los
baj os niveles de energia utilizados en este trabajo han implicado la ausencia de fractura, e
incluso de deformacion plastica a escala macroscopica.

La caracterizacién mecénica se llevo a cabo utilizando configuraciones de indentacion y

de flexion. Los ensayos se realizaron sobre discos inyectados de 4 mm de espesor y 78
mm de diametro (descritos en € apartado 3.4).

Confiquracion de indentacion:

Ta como se muestra en la Figura 4.7, se colocd una placa de acero de 20 mm de espesor
bajo la probeta para impedir deformaciones por flexion y asegurar Unicamente la
penetracion del dardo dentro de la probeta. Para cada material, se realizar6 un promedio
de 25 ensayos con diferentes dturas iniciaes de dardo, hy, en € rango de 13 mm hasta 80
mm. El limite inferior corresponde a la altura minima autorizada por € equipo mientras
que e limite superior resulta en valores de fuerza maxima muy cercanos a valor maximo
de 3.2 kN soportado por € sensor de fuerza.

Placa de acero

Figura 4.7. Esqguema del ensayo de indentacion (a) y esquemade un registro F-t (b).

Se redlizaron varios ensayos con cada probeta en diferentes localizaciones. En concreto,
se redlizaron 4 ensayos en cuatro puntos situados a 2 cm del centro del disco y repartidos
de manera uniforme. Para todos los discos se han ensayados los mismos puntos,
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utilizando € punto de inyeccion como referencia para poder observar la influencia de la
localizacién del punto de ensayo dentro de la probeta sobre la respuesta del materia. El
uso de puntos menos céntricos present6 la ventagja de reducir una ligera flexion que pudo
ser observada durante e ensayo de rebote en los discos debido a la contraccion que sufre
el material. Esta es més marcada en e centro del disco que en los bordes. Esto implica
que pueda existir un espacio entre el centro de la probeta y la placa de metal, lo cua
resulta en una peguefia contribucién de flexion durante el ensayo. El hecho de realizar 1os
ensayos a equidistancia del centro y del borde del disco resulta entonces en una menor
contribucion de laflexion.

Para cada ensayo, se determinaron |os siguientes factores.

i) La velocidad tedrica del dardo en € instante del contacto, vo. Se determina a
partir de ladturainicial del dardo mediante la ecuacion:

Vo =-/2ghg ¥0.9662 (4.20)

donde g es la constante de aceleracion (g = 9.81 m.s?) y 0.9662 es un factor de
correccion  determinado  experimentalmente para @  equipo  utilizado
[Sullcahuamén, 1999], que tiene que ver con las perdidas por friccion. Esta
velocidad se compara con la experimental, medida mediante célula fotoel éctrica.

ii) Lafuerzaméxima, Pray, medida durante el primer rebote.
iii) El tiempo de contacto, t, del primer rebote.

iv) El tiempo sin contacto, ts, definido como el tiempo entre €l final del primer
rebotey e principio del segundo rebote.

v) La velocidad de sdlida, vi, del impacto a fina del primer rebote, la cua se
puede determinar apartir del tiempo sin contacto:

g X
2

vi = (4.21)
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vi) El coeficiente de restitucion del material, e, definido como la relacion entre la
velocidad del impactor a inicioy d fina del rebote:

e=_" (4.22)

Una aproximacion analitica para € estudio de los materiales compuestos e isotropicos
sometidos a impacto fue descrita por Greszczuk [1982]. Para elo, se asume que €
impactor y la muestra son linealmente elasticos y que € tiempo de contacto es muy largo
respecto alos tiempos transitorios de las ondas de tension en € impactor y en la muestra.

Los resultados obtenidos por Rayleigh [1906] muestran que s € tiempo de contacto es
muy largo en comparacion con € periodo natural del impactor o de la muestra, las
vibraciones del sistema pueden ser despreciadas, por |0 que se puede considerar laley de
Hertz [1881]:

P=n,a?? (4.20)

donde P esla carga aplicada, a esla profundidad de penetracion del impactor dentro de la
probetay ny viene definido como:

Ny :ﬂ (4.21)
3p (kg + k)

R es € radio de impactor esférico, y k; y ko relacionan las propiedades elasticas del
impactor y de la muestra, respectivamente:

2
k=1 E (4.22)
p

dondeny E son el coeficiente de Poisson y € modulo eléstico del material.

El trabajo de Greszczuk proporcionalas siguientes expresiones de lafuerza maxima, Prax:

..3/5
&5 0
P =N3°6¢— % v° 4.23
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y del tiempo de contacto, t:

.2/5
2 0
=204 0 2 (4.24)
AMiny o
donde M; eslainversade lamasade impactor:
M. S (4.25)
m

Se puede obtener € vaor de ny mediante la linearizacion de la carga maxima 'y del
tiempo de contacto en funcién de la velocidad iniciad elevada a 6/5 y -1/5,
respectivamente.

Sin embargo, a no tratarse de materiales puramente elasticos y lineales, se haintroducido
una correccion en € valor de lafuerza méxima mediante € coeficiente de restitucion:

. P
Py = & 4.26
N (4.26)
de acuerdo con € trabgjo de Williams [1987]. En efecto, e coeficiente de restitucion
relaciona las propiedades elasticas de la muestra antes y después de la indentacion, siendo
el valor de eigua a1l paraun materia perfectamente el éstico.

Confiquracion de flexion:

En la geometria de flexion, la probeta sufre una deflexion transversal como consecuencia
de la colisién producida por e impactor, resultando méaximos los desplazamientos y 1os
esfuerzos en su centro.

Las probetas y € equipo de impacto utilizados para este estudio son similares a los
descritos para la configuracion de indentacion. Las probetas estén sujetadas a lo largo de
su borde, para limitar los efectos dindmicos. Para cada material, se han ensayado un
minimo de 10 probetas con unas alturas iniciaes de dardo entre 13 y 50 mm. Se han
determinado, para cada ensayo, lafuerza maxima, Py, Y € tiempo de contacto, t..
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Como viene descrito en € trabgo de Sullcahuamén et al. [1999], € impacto de bga
energia en geometria de flexion puede ser estudiado usando un modelo masa-muelle,
donde la muestra viene representada por una masa equivalente m y un muelle de
constante elasticak.

Se relacionan € vaor de la fuerza maxima, Pray, ¥ del tiempo de contacto, t., con la
constante el astica del material:

P =/2U,k (4.27)

t.=p \/T (4.28)

donde Uy esla energiadel impactor en e momento del impacto:

U, = ; mvg (4.29)

El valor de k se puede determinar mediante la linealizacién de los valores de Prax con €
valor de la velocidad inicia. El vaor de E se puede entonces determinar mediante las
expresiones desarrolladas por Roark [1954], para un disco simplemente apoyado en sus
bordes:

3
= 4PEN; 5 (4.30)
32-n)@B+n)rs
y paraun disco sujeto alo largo de su borde:
3
k= ﬂfz (4.31)
32-n)rs

donde hp y rp son & espesor vy @ radio del disco. Estas expresiones son validas para platos
circulares de material isotropico y elastico lineal s hp/(2rp)<0.2. De esta forma, los
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valores dd médulo eléstico obtenidos por flexion pudieron ser comparados con los
obtenidos a partir de los ensayos de indentacion, y asi se pudo verificar la aplicabilidad
del método de indentacion.
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4.4. CARACTERIZACION DEL COMPORTAMIENTOA LA
FRACTURA

4.4.1. Ensayos de la Mecanica dela Fractura Eléastica-Lineal

La determinacion de los valores criticos ddl factor de intensidad de tensiones, K¢, y dela
energia de fractura, G, se ha redizado aplicando la Mecanica de la Fractura Elastica
Lineal. Los ensayos fueron realizados siguiendo las recomendaciones de la ESIS para
materiales plésticos [EGF, 1990 y ESIS, 1995], a saber, a velocidades moderadas de
impacto y usando un equipo pendular instrumentado.

Los ensayos se realizaron sobre probetas prismaticas entalladas en € centro (SENB), que
se prepararon a partir de las barras prismaticas obtenidas por moldeo por inyeccion y
descritas en € apartado 3.4. Con € fin de estudiar la independencia de los parametros de
lafractura con la profundidad de la grietainicia, ag, se utilizé para cada material una serie
de 13 probetas con diferentes valores de ap (de 1 mm a 7 mm de profundidad). Las
entallas fueron mecanizadas mediante una entalladora motorizada Ceast equipada con una
cuchilla en forma de “V” de 45° y 0.25 mm de radio. La raiz de la entalla se agudiz6
posteriormente con una cuchilla de afeitar de unas 2 mm de radio, para completar la
profundidad inicia ap y generar una pregrieta. Las dimensiones de las probetas SENB se
presentan en laFigura4.8.

L os ensayos de equipo se realizaron mediante un equipo pendular Ceast de tipo Charpy,
instrumentado en & martillo y en los apoyos, con una distancia entre apoyos, S de 50.8
mm. De esta manera, se garantizo una relacién S\W=4 para las probetas SENB utilizadas.
L os registros fuerza-tiempo fueron transmitidos a un equipo de adquisicion de datos.

Los ensayos se redlizaron a temperatura ambiente y con una velocidad de
aproximadamente 1 m/s (0.965 m/s parala matriz sin cargar y |os materiales cargados con
40% de Al(OH)3 y 0.973 m/s para los materiales cargados con 40% de Mg(OH),). Con
estas vel ocidades moderadas de ensayo, se consiguio limitar la deformacion plésticay los
efectos dinamicos.
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Figura 4.8. Geometria SENB y dimensiones nominales de las probetas utilizadas.

4.4.1.1. Determinacion delatenacidad a lafractura

El valor critico del factor de intensidad de tensiones, K¢, también llamado tenacidad a la
fractura, ha sido determinado mediante la siguiente expresion para la geometria SENB
[ESIS, 1990]:

Prax

e (4.32)

Kic =

donde Prax €s € valor maximo de la fuerza durante € ensayo de impacto, y f es un factor
geomeétrico adimensiona funcion de x=a/W:

f(x)= ;’ x¥2y (4.33)

Y estambién funcion de (a/W) y viene dado por:

v(x)= 199 XL x)(2.15- 393x + 2.7x)

L+ 21 ) @39

El valor de K|c se puede determinar, por |o tanto, a partir de la pendiente del guste lineal
de los puntos experimentales (Prax, 1/f). Los valores obtenidos son los promedios de los
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valores proporcionados por cada captador de fuerza (en € martillo y en los puntos de
3poyo).

Una vez determinado € valor critico de factor de intensidad de tensiones, se verificd que
el estado tensional de la probeta estuviera en condiciones de deformacion plana. Paraello,
se empled € criterio establecido por ASTM [Brown, 1966] para metales:

o,

B,a,(W- a)> 2.5?:"3j (4.35)

y

Q.

donde sy eslatension de cedencia uniaxial del material.

4.4.1.2. Determinacion de la energia de fractura

El valor critico de energia de fractura, Gc, se determind de una manerasimilar a valor de
Kic. Paradlo, se utiliz6 la siguiente expresion [ESIS, 1990]:

U
G =—= 4.36
= o (436

donde U, representa la energia absorbida por la probeta. Se calcul6 como € areabgjo la
curva fuerzal/desplazamiento, corregida por la indentacion de los puntos de apoyo. F es
un factor geométrico adimensional que viene dado, para la geometria SENB, por [ESIS,
1990]:

F- A+18.64 (4.37)
dA/ dx
donde
_ 16x° 2 3 4 5
= 1- % 5 8.9- 33.717x + 79.616x“ - 112.952x> + 84.815x™ - 25.672x (4.38)
y
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2
dA/dx = ( 116’()2 - 3.717 +159.232x - 338.856x” + 339.26X" - 128.36x4]+
- X
E2x(1- 20
16[8.9- 33.717x + 79.616x2 - 112.952x° + 84.815x* - 25.672X5]é2X(1 X) +32X u
¢ @-x° aq
(4.39)

De manera equivalente a K¢, € valor de G,c se obtuvo como la pendiente del guste lineal
de los datos experimentales (Unux; BWF ). Los valores fueron los promedios de los valores
obtenidos para cada uno de los tres sensores de fuerza del equipo.

4.4.1.3. ConvergenciaentreK,cy Gic

La Mecanica de la Fractura Eléstico-Lined (LEFM) establece una relacion entre Kic y
GIC através del modulo eléstico (Eie):

— K|2c (1' n 2)
G|c

E (4.40)

donde n es & coeficiente de Poisson del material estudiado. En € caso de materiales
compuestos, € valor de coeficiente de Poisson, n;, se puede determinar a partir de los
valores de cada componente mediante laley de las mezclas:

n.=Von, +@-V)n, (4.41)

Por elo, la comparacion entre E y E*® permite verificar la bondad de los resultados. El
valor de E*® se determiné mediante ensayos de rebote (E™), para los cuales se utilizaron
probetas prisméticas [Martinez, 1994]. Los ensayos se redizaron en las mismas
condiciones gque los ensayos de impacto. A partir de los registros fuerza-desplazamiento,
se aplico larelacidn de flexibilidad para una barra prismética [Dutton, 1991], y corregida
por los efectos de cizalla

PS® & oo . aol
E = él+2.85C—+ +0.84c—* ( 442
mwiag “PEsy TM¥s, 442
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donde [P/d] representala pendienteinicial del registro P-d.

Para cada material, se realizaron un minimo de tres ensayos, siendo € valor reportado el
promedio de estas tres mediciones.

4.4.2. Ensayos de la Mecanica dela Fractura Elastoplastica

Debido a la deformacion pléstica de los compuestos de polipropileno, sobretodo a bagja
velocidad de deformacion, se ha utilizado e concepto de la integral J [Rice, 1968]
descrito en el apartado 2.3, para determinar su resistenciaalafractura

La determinacion de un valor critico de resistencia a la fractura se realiza generalmente a
través de la construccion de la curva de resistencia a la fractura del material, |lamada
curva J-R, la cua representala evolucion del valor de laintegral J frente a crecimiento de
lagrieta, Da. El valor critico de iniciacion de propagacion de grieta se obtiene mediante la
aplicacion de uno de los diferentes criterios generamente aceptados, s bien existe
bastante controversia sobre laidoneidad de |os mismos.

El vaor de la integra J se obtiene iniciamente del registro fuerza-desplazamiento, a
través dela ecuacion [ESIS, 1990]:

U+

= =1 443
B(W - ap) 449

Jo

donde U+t es la energia amacenada, calculada como € érea bgjo la curva P-d, corregida
por los efectos de laindentacion.

El valor de la integral J puede ser corregido para tener en cuenta la propagacion de la
grieta[ESIS, 1991]:

Da
W - a,

J= Jogl- (0.75h - 1) (4.44)
&

oOCNC/
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La principal dificultad para la construccion de la curva de resistencia reside en conocer €
valor del incremento de longitud de grieta durante €l ensayo de fractura. Existen varias
técnicas que permiten medir indirectamente la longitud instantanea de una grieta que se
propaga durante una probeta. Sin embargo, éstas técnicas estén basadas en fenébmenos que
no son aplicables para materiadles plésticos (conductividad eléctrica, carga-descarga
repetitiva) o requieren un equipamiento costoso. Por ésta razon, € método que mas se
utiliza para construir la curva J-R de un material pléstico es e método llamado de
multiples probetas, propuesto por Begley y Landes [Begley, 1972]. Este méodo requiere
la utilizacion de tantas probetas como puntos de la curva J-R, y la medicion de Da se
realiza directamente sobre |a superficie de fractura.

Aunque se han obtenidos buenos resultados mediante este método, € importante nimero
de ensayos a redizar ha promovido la redizacién de varios estudios dedicados a
desarrollar un método que implique un menor consumo de probetas y de tiempo. En este
sentido, € método de normalizacion propuesto por Landes y Herrera [Landes, 1988]
permite idealmente determinar la curva J-R a partir del registro de un Unico ensayo de
fractura.

4.4.2.1. Método de multiples probetas

Desde su desarrollo por Begley y Landes [Begley, 1972] este método se ha convertido en
el més utilizado para congtruir la curva de resistencia de materiales plasticos. Por esta
razén, € protocolo de ensayo ha sido € objeto de varias normalizaciones, tanto por parte
de ASTM para materiales metdlicos [ASTM 1981, 1987-a, 1987-b], como de ESIS para
materiales plasticos [ESIS, 1991]. En la presente tesis, 10s experimentos de fractura a bgja
velocidad se realizaron siguiendo e procedimiento descrito en esta Ultima normativa.

Este método se basa en la reproducibilidad del ensayo de fractura. Tal como se muestra en
la Figura 4.9, varias probetas idénticas se ensayan hasta diferentes niveles de
desplazamiento. Las probetas se descargan y fracturan totalmente en condiciones fragiles.
El incremento de longitud de grieta debido ala propagacién se mide directamente sobre la
superficie de fractura de la probeta. Como € vaor de laintegral J se obtiene a partir del
registro de cada ensayo de fractura, se obtiene, para cada probeta, un punto de la curva de
resistenciadel material.
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Figura 4.9. Esquema del método de multiples probetas. @) Registros fuerza-desplazamiento
hasta varios niveles de desplazamiento y b) Construccion de la curva J-R mediante los
puntos (J,Da) correspondientes.

Los ensayos de fractura se llevaron a cabo sobre probetas con geometria SENB de
dimensiones B x W x L = 6.35 x 12.7 x 63.5 mm®, ta como vienen descritas en €
apartado 4.4.1, con una profundidad de entalla nomina de 6 mm. Laraiz de la entalla fue
afilada dedizando manuamente una cuchilla de afeitar de aproximadamente 2 mm de
radio, hasta completar una profundidad de grieta inicial de 6.35 mm, aproximadamente.
El valor de ay se determind unavez fracturada la probeta, sobre la superficie de fractura.

La configuracion de los ensayos fue la de flexion por tres puntos. Se utilizé una maquina
de ensayos universales ADAMEL modelo DY-34, con una célula de carga de 25 kN. Los
ensayos se redlizaron a temperatura ambiente con una velocidad de desplazamiento de las
mordazas de 1 mm/min.

Los vaores de energia de fractura se corrigieron para restar la contribucion de la
indentacion de los puntos de apoyo. Para €llo, se realiz6 un ensayo en condiciones
similares a las de los ensayos de fractura, pero con la geometria indicada en la Figura
4.10.
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§+¥+=

Figura 4.10. Ensayo de indentacion de acuerdo con ESIS.

Con esta configuracion, la deformacion del materia se limita a la indentacidon de los
puntos de apoyo dentro del material. La correccidn se realiza entonces mediante:

) =UQ - Uing (4.45)

donde Uqg Y Uing SON las &reas bgjo la curva P-d del ensayo de fracturay del ensayo de
indentacion, respectivamente hasta el valor de Po.

Para la determinacion de las condiciones limites necesarias para asegurar que los
resultados obtenidos son independientes del tamafio de la probeta, se ha seguido €
procedimiento para materiales ductiles de ESIS [ESIS, 1991]. Como limite inferior, se ha
considerado una linea de exclusion a 0.05 mm, debido a hecho de que incrementos de
grieta inferiores son dificiles a medir y, por lo tanto, sujetos a errores importantes. Una
segunda linea de exclusion representa € limite superior, a una abscisa:

Da=0.1W - ag) (4.46)
En efecto, mientras que para los materiales metdlicos, las normas ASTM sugieren que €
criterio de crecimiento méximo de grieta corresponde a 6% de la longitud de ligamento

inicial, varios autores reportaron que este valor era demasiado restrictivo para los
materiaes plasticos [Hashemi, 1986; Chung 1989]. El protocolo de la ESIS considera
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entonces que un vaor equivalente a 10% del ligamento inicia representa un buen
COMPromiso.

En la Figura 4.11, se ensefia una curva tipica de resistencia, asi como las lineas de
exclusén definidas anteriormente. El protocolo de ESIS introduce una divisén del
intervalo entre las dos lineas de exclusidn en cuatro regiones. Un minimo de tres puntos
debe existir en la primera regiéon y cada una de las otras regiones deben contener, como
minimo, un punto.

Una vez cumplidos estos requerimientos, se procede al guste de los puntos
experimental es situados entre | as dos lineas de exclusion, mediante unaley potencial:

J=BDa" (4.47)
donde B y C son constantes.
I I I
J 1, 2 | 3 | 4

| | |

| ! ! X
| | |

| |
| |
X | |
| |
X | |
| | |
X | | |
| ! |
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e f T f -

| | |

0.05 mm ! ! Da,_
| |
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Figura 4.11. Curvatipicaderesistencia J-Ry lineas de exclusion segiin [ESIS, 1991].

Para determinar € valor critico de laintegral J correspondiente a inicio de la propagacion
de grieta, se utilizaron los criterios generamente aceptados. De acuerdo con ASTM
[1981], € vaor critico de J, Jic, se obtiene como la interseccién de la curva J-R con la
linea de enromamiento la cual se obtiene mediante la ecuacion (2.55). El criterio
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propuesto por la ESIS [1991] define el pardmetro Jo» como € valor de Jr correspondiente
aun incremento de longitud de grieta de 0.2 mm.

4.4.2.2. El méodo de normalizacion dela carga

El mé&odo de normalizacion de la carga ha sido desarrollado por Landes y Herrera
[Landes, 1988] y sus fundamentos tedricos se han descrito en € apartado 2.3.

Al estar este método basado en € principio de la separacién de la carga, su aplicabilidad
viene condicionada por la comprobacion de la validez de este principio, la cua ha sido
demostrada analiticamente para materiales de Ramberg-Osgood [Kumar, 1981], pero
Unicamente comprobada experimentalmente para agunos materides metdlicos
[Sharobeam, 1991, 1993-ay 1993-b] y plasticos [Bernal, 1995, 1996-ay 1996-b; Landes,
1993; Garcia-Brosa, 1999; Morhain, 2001].

Separabilidad de la carga:

La determinaciéon de la validez de la separacidon de la carga se rediz6 mediante la
aplicacion del criterio de separacion de la carga propuesto por Sharobeam y Landes
[1991] y descrito en € apartado 2.2.2.2. Ello se rediza a través de experimentos de
flexion por tres puntos sobre probetas con grietas estacionarias.

Para cada material, se preparé una serie de probetas SENB con varias longitudes de
ligamento, b (0.25<b/W<0.65). La medicion de la longitud de ligamento se realizé antes
del ensayo usando una lupa equipada con un micrémetro. El valor de b fue el promedio de
las dos mediciones realizadas sobre los laterales de la probeta. No se &il6 la raiz de la
entalla de manera a mantener una longitud de ligamento constante durante el ensayo.

L os ensayos de flexion por tres puntos se llevaron a cabo mediante una méquina universal
de ensayos INSTRON 4507 a temperatura ambiente y con una velocidad de
desplazamiento de 1 mm/min. Los registros fuerza-desplazamiento fueron tratados de la
siguiente manera (ver Figura4.12):
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i)  Se aplicd una primera correccion para que la parte lineal de la curva
fuerza-desplazamiento corregida pase por € origen del grafico. En efecto,
habitualmente los registros de ensayos de flexion por tres puntos suelen
presentar una zona inicial donde e comportamiento del material no es linead y
gue se puede atribuir a la adaptacion entre la probeta y las mordazas. La
existencia de esta zona inicia implica que la linea de tendencia obtenida a partir
delazonalined delacurvacruzad ge del desplazamiento a un cierto vaor diy.
Si no se corrige la curva, @ desplazamiento pléstico obtenido mediante la
expresion (2.92) por sustraccion del desplazamiento eléstico tendrd un valor
constante, ny=d;n, durante la etapa de comportamiento elastico, lo que no tiene
ningun sentido fisico. Por lo tanto, se ha corregido la curva mediante trandacion
paralelamente al g e de desplazamientos:

deor =dcort - dini (4.48)

i)  Sequito la parte del desplazamiento debida a la indentacion de los puntos
de apoyo dentro de la probeta. Para €llo, se rediz6, para cada material, un
ensayos de indentacion, tal como se ha descrito en € apartado 4.4.2.1, y se
realizo unaregresion linea de los puntos experimentales para obtener larelacion
funcional entre e desplazamiento debido a la indentacion, ding, ¥ la fuerza
aplicada. Se obtiene, de esta manera, las curvas fuerza-desplazamiento
corregidas mediante la expresion:

dcorl =d- dind (P) (4-49)

Una vez corregidos los registros fuerza-desplazamiento, se ha determinado €
desplazamiento pléastico, n,, mediante las expresiones (2.92) y (2.93). Para la geometria
SENB, la expresion de la flexibilidad en funcién de la longitud de grieta es [ASTM,
1987-b:

ed_ 1 & S

2
o €
: —é‘l. 103- 1.9822 94 4476829
nga EﬁBgW ageg 8(; W g 8(; W g
; " (4.50)
- 4443977 +1.73932 2 G
W g eWg g
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Figura 4.12. Modificacion de la curva original fuerza-desplazamiento (@) paratener en cuentala
adaptacion entre probetay mordazas (b) y de laindentacion de los puntos de apoyo en la muestra ().

donde Ex es e madulo eléstico efectivo. Como primera aproximacion, se considerd que la
longitud de la entalla se mantiene constante durante todo e ensayo por lo que:

Claw)=Co (4.51)

donde Cy es la flexibilidad inicia, para a=ap, obtenida como € inverso de la pendiente
DP/Dd en laregion lineal.

Ta como se describe en € apartado 2.3.3, la aplicacion dd criterio de separacion de la
carga pasa por la construccion de curvas representando & parametro de separacion, S;,
frente al desplazamiento plastico.

Los valores del pardmetro de separacion fueron también utilizados para determinar el

valor del factor geométrico hy que relacionalaintegral Jy laenergiabajo la curvafuerza-
desplazamiento a través de la expresion (2.52). Para ello, se representd la evolucién del
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valor de S; frente & valor del ligamento normalizado, bi/W. Los datos experimentales se
gjustaron con unaley potencial (ec. (2.78)).

Aplicacion del método de normalizacion:

En la presente tesis, la aplicacion del método de normalizacion se puede separar en dos
partes distintas. En primer lugar, se utilizan los registros obtenidos durante la aplicacion
del método de mlltiples probetas para los materiales basados en PP copolimero en
blogue. De esta manera, se puede comparar las curvas obtenidas mediante normalizacion
con las obtenidas por multiples probetas. En base a esta comparacion, se puede evaluar la
validez del método de normalizacion para los materiaes estudiados y determinar cua de
los diferentes procedimientos de aplicacion presentados en la literatura y ya comentados
en € apartado 2.3.4 proporciona los mejores resultados. Los ensayos de fractura de los
materiales basados en PP copolimero en bloque han sido descritos previamente en €
apartado 4.4.2.1.

Una vez fijados los diferentes factores para una correcta aplicacion del método de
normalizacion, éste se aplicd a los materiales basados en PP homopolimero. Para cada
material, se prepararon varias probetas con una longitud inicial de grieta de
aproximadamente 6.35 mm, después del afilado de la raiz de la entala. Los ensayos se
realizaron del mismo modo que para e estudio de la validez de la separacion de la carga,
s bien las entallas fueron afiladas para promover la propagaci on.

4.4.3. FRACTOGRAFIA

El estudio de los mecanismos de deformacion y de fractura se complet6é por un andisis
fractografico mediante la observacién de la superficie de fractura de las probetas
ensayadas. Para ello, se utiliz6 un microscopio electronico de barrido (SEM) Jeol JSM-
820, después de recubrir las superficies de fractura por unafina capa de oro.
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