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RESUMEN

La relacion existente entre la geometria de un tejido de refuerzo y los mecanismos de fractura bajo condiciones de tension
han sido analizados para un material compuesto reforzado con textil de arquitectura tipo petatillo. El uso de textiles con una
estructura definida ha aumentado en el estudio de la manufactura de compositos con el objeto de conocer con mas detalle
los mecanismos de fractura que los gobiernan. Estas investigaciones son importantes por dos razones esenciales:
primeramente con el objeto de conocer sus aplicaciones potenciales y en segundo lugar, obtener informacion sobre el dafio
acumulado, el cual esta relacionado con la capacidad de absorcion de energia, una de las mayores ventajas que ofrecen
estos materiales. En esta investigacion se analizaron dos factores muy importantes que afectan las propiedades finales del
material, el efecto del proceso de curado de la resina epdxica (matriz) y la direccion a la cual esta sometida la carga de
tension en el material. Para este caso, tres orientaciones principales del textil fueron estudiadas (0°, 45° y 90°). Los
resultados indican que los factores investigados estan intimamente relacionados con el comportamiento mecanico final del
material compuesto demostrando que la orientacion y la geometria del patron formado por las fibras en el textil también
son factores importantes que controlan tales mecanismos. De acuerdo a éstos, la direccion a 0° es la mas resistente al
contener la mayor cantidad de fibras unidreccionales paralelas al eje de la carga tensil y la direccion a 90° presenta
propiedades mecénicas cercanas al de 0° mientras que a 45° se exhibi6é un comportamiento mecénico menor.
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Effect of curing process of a thermosetting resin on the
mechanical properties of a composite material

ABSTRACT

The relationship between textile geometry and the mechanisms of failure under tensile loading has been analyzed for
composite materials reinforced with woven architecture textile fiber. Composites of this type, based on textiles with a
defined geometry, are being used increasingly for manufacturing a new class of materials. Extensive analysis in the area of
damage development has not yet been carried out deeply for understanding the mechanism of failure. Such investigations
are important for two reasons: firstly, in order to give confidence in the wider use or potential applications of these
materials and, secondly, to gain a better understanding of damage accumulation which is intimately related to one of the
major advantages of textile reinforced composite: energy-absorbing characteristics. In this research, two important factors
that affect the final properties of the material intimately were examined, firstly the effect on the epoxy resin (polymer
matrix) curing process and secondly the direction under the applied tensile stress, for this case three directions were
analyzed (0° 45° and 90°). Results indicated that the factors investigated are intimately related with the final mechanical
behavior of the composite materials and have demonstrated that the arrangement of the fiber geometry is also an important
factor which controls such mechanisms. According to these, 0° direction exhibits better properties for containing the higher
amount of unidirectional fibers oriented parallel to the applied stress axis. On the other hand, 90° direction presented
mechanical properties similar to that found at 0°; however, at 45° lower values in the mechanical behavior were exhibited.
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INTRODUCCION

Los polimeros reforzados tienen una historia que data
de principios del siglo XX. Las fibras naturales
obtenidas de madera o lino fueron las primeras usadas
como refuerzos, preparadas en forma de papeles o
redes y embebidas en resinas fenodlicas. Estos
compuestos presentaban considerables ventajas con
respecto a los materiales no reforzados; los materiales
compuestos asi obtenidos competian con el acero y el
aluminio debido a sus atractivas propiedades
mecanicas. En los tltimos afios se ha notado un gran
interés en el estudio de los materiales compuestos
reforzados con fibras de diferentes tipos, de las cuales
existen gran variedad, tanto naturales como sintéticas,
que se han empleado con diferentes matrices
termoplasticas y termofijas para la obtencion de
materiales de alto rendimiento (Anwar et al. 1997,
Czigany et al. 1998). Los materiales compuestos de
una matriz polimérica reforzada con fibras sintéticas
han recibido mucha atencion debido a la facilidad de
obtencion de éstos y a la regularidad de sus
propiedades fisicas (Leong et al. 1997; Ratna et al.
1994). Por otro lado, las fibras naturales, a pesar de
sus enormes ventajas tales como excelentes niveles en
el modulo elastico y en la resistencia a la tension,
peso ligero, obtencion de fuentes renovables y
caracteristicas biodegradables, no han recibido la
atencion que se merecen debido a su pobre dispersion
en la matriz, a su incompatibilidad con algunas
matrices poliméricas y a su alta higroscopicidad. Es
evidente por tanto, que tales desventajas se reflejan en
una disminucion de las propiedades mecanicas de los
materiales compuestos en los que se utilizan fibras
naturales. Durante muchos afios los materiales
compuestos han sido manufacturados empleando
particulas y fibras unidireccionales como refuerzo con
el objeto de incrementar la resistencia del material en
la direccion de las fibras, sin embargo el problema
aparecia cuando el material necesitaba soportar
esfuerzos multiaxiales (Verpoest et al. 1992; Rios et
al. 2007a). La solucion consistid en la elaboracion de
compuestos que unian diversas capas de textil
uniaxialmente direccionados cuyas fibras de refuerzo
se encontraban orientadas en diferentes planos (Cross-
ply). El resultado fue el incremento de las propiedades
mecanicas en un plano multiaxial, sin embargo la
elaboracion de elementos de forma compleja
continuaba siendo considerado exclusivo de los
metales y ceramicos. En la manufactura de las
preformas para materiales compuestos avanzados, la
tecnologia textil ha estado bajo intenso estudio debido
al potencial de estos materiales para producir
estructuras de alta calidad a bajo costo con gran
mejora en las propiedades mecanicas en situaciones
de esfuerzo multiaxial, ademas de su particular
importancia para la eclaboracion de materiales
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compuestos con formas complejas tridimensionales
debido a que las estructuras con esta complejidad
pueden ser muy dificiles y costosas de producir
utilizando tecnologias estandares (Fujii et al. 1993).
Por otro lado, la eleccion del agente de
endurecimiento (curado) también es un factor muy
importante que afecta las propiedades finales de la
matriz epoxica en un material compuesto. Rios et al.
(2007a, 2007b) determinaron las propiedades
mecanicas de materiales compuestos reforzados con
textiles tipo “Knitted” empleando NMA (Nadic
Methylene Anhydride) como agente de curado
obteniendo valores de resistencia tensil cercanos a los
7 GPa en la direccion a 0% en esta investigacion
también se observa la influencia de la arquitectura del
textil. Una variacion en los porcentajes de NMA en
resina epoOxica fue empleado por Tripathi et al.
(1997), con el objeto de normalizar los efectos de las
propiedades mecénicas de la matriz plastica sobre el
valor de corte interfacial en pruebas de fragmentacion
evaluando los efectos del endurecedor. Para apoyar al
fabricante, las grandes empresas comerciales que
suministran quimicos establecen en su informacion
las diversas opciones a elegir entre los agentes de
curado y resinas epodxicas, sin embargo, esta
informaciéon no contempla la infinidad de variantes
mecanicas que pueden obtenerse con los diversos
tipos de refuerzos existentes aunado a la complejidad
de su geometria y arquitectura (Dow Plastics 1999).
Por otro lado, el agente de curado Diaminodifenil
Sulfona (DDS) es uno de los agentes entrecruzantes
mas empleados en la actualidad al otorgar altos
niveles de rigidez en materiales compuestos
avanzados de matriz epdoxica (Cheng & Paik 1993;
Mclntyre et al. 2005; Whitea et al. 2002). Este
estudio se enfoca en la determinacion de los
parametros mecanicos en materiales reforzados con
textiles tipo petatillo (plain woven) tomando como
factor de variacion tres diferentes procesos de curado
de la resina epoxica empleada como matriz
polimérica, asi como la direccion del esfuerzo en
relaciéon con la geometria del textil en el material
compuesto.

METODOLOGIA

Materiales

Los materiales empleados para el desarrollo de este
trabajo fueron: Resina Epoxica D.E.R. 331, de DOW
Company, de baja viscosidad y un alto contenido de
grupos epoxicos; agente de curado Ancamine 1784,
de Air Products, la cual es una amina modificada con
una viscosidad de 50 cps y densidad de 0.950
disefiado para curar el sistema epdxico a temperatura
ambiente; agente de curado DDS, (4,4, Diamino
difenil sulfona), de Aldrich, es una amina aromatica
con punto de fusion de 175° C disefiado para curar el
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sistema epdxico a elevadas temperaturas; textil de
refuerzo biaxial con arquitectura tipo petatillo de fibra
de vidrio, con tenacidad de 0.4 N/tex de Norteen
Fiberglass, Inc.

Experimental

Elaboracién de muestras curadas con Ancamine
1784. Para la elaboracion del sistema de resina se
emplearon 137.45 g de resina epoxica y 62.55 g del
agente de curado Ancamine 1784 los cuales se
mezclaron hasta obtener un sistema homogéneo. La
resina fue sometida a un proceso de desgasificacion
en una estufa de vacio a 50° C con el objeto de
eliminar el contenido de aire para evitar burbujas en
el material curado. El material compuesto se elabord
mediante un proceso en humedo (wet lay up) de la
siguiente manera: del total de la mezcla de resina, la
mitad fue depositada sobre un molde en cuyo interior

a) DER 331 (Bisfenol A)
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se encontraba una placa de vidrio cuya superficie se
encontraba lubricada con cera y sobre ésta una capa
de pléstico antiadherente. Posteriormente se coloco
una pieza de 30 x 30 cm del textil tomando en cuenta
la direccion en que posteriormente se cortan las
probetas: largo del textil (warp a 90°) y ancho del
textil (weft a 0°) sobre la resina para después
depositar el resto sobre la tela textil tratando de
esparcirla uniformemente en toda el area del tejido.
Finalmente fue cubierto con otra capa de plastico
antiadherente esparciendo el exceso de resina con un
rodillo hacia los extremos procediéndose al curado
del material a temperatura ambiente sin ningun tipo
de tratamiento posterior (es decir, un postcurado).

La reaccion quimica entre la resina epoxica y la
Ancamine 1784 se lleva al cabo de acuerdo al
siguiente esquema:

b) Reaccion con la Ancamine 1784 (diamina alifatica primaria)
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El desmolde de la lamina de material compuesto se
realizd6 una vez cumplido el tiempo de curado
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respectivo; para después cortar de ella las probetas de
acuerdo a la norma ASTM de tension. Las probetas
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para ensayos mecanicos de tension fueron elaborados
tomando en consideracion las dos principales
direcciones del tejido textil: largo del textil (warp, 0°)
y ancho del textil (weft, 90°).

Asi mismo, se elaboraron probetas de resina epoxica
sin refuerzo con el objeto de evaluar la respuesta
mecanica del termofijo la cual se analiz6 a tension e
impacto.

Elaboracion de muestras curadas con DDS. Antes
de agregar la amina DDS, la resina se mantuvo a una
temperatura controlada de 135° C inmersa en un bafio
de glicerina para mantener un calentamiento
uniforme. Al afiadir la amina el sistema se agitd hasta

a) Primera reaccion entre los componentes:

obtener una solucion clara y libre de soélidos
suspendidos, se procedié a manufacturar las laminas
reforzadas con el textil siguiendo el mismo proceso
en humedo (wet lay up) que en el caso anterior con la
unica diferencia de que en este proceso se utilizé un
molde cerrado dada la baja viscosidad del sistema
después de realizada la mezcla. La etapa de curado de
las placas con este sistema de resina se realizé por un
proceso de calentamiento dentro de un horno de
convexion a 160° C por 2 horas. Este sistema se
utilizo6 con el objeto de tener un material estructural
de mayor rigidez para comparar con el de Ancamine
1784 curado al ambiente.

Reaccion entre la resina epoxica y el agente DDS:

DDS Epoxy resin
(6]
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b).- El anillo del grupo epoxico es abierto por la amina primaria formando una amina secundaria y un grupo
hidroxilo:
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El punto de gelacion en el que la densidad del sistema
comienza rapidamente a aumentar, es crucialmente
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dependiente de la cantidad de amina presente en el
DDS en relacion con los grupos epdxicos, por lo tanto
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la densidad final y la resistencia mecanica dependeran
de la reaccion estequiométrica.

estudiados (sin refuerzo). Las probetas fueron
sometidas a prueba de tension en la maquina
universal de pruebas Shimadzu modelo AG-I 100 KN

RESULTADOS Y DISCUSION usando una celda de carga de 5 kN y una velocidad de

Resina epdxica
Los primeros resultados se enfocan a la evaluacion
mecanica a tension de ambos sistemas epoxicos

cabezal 0.5 mm/min. Los resultados se presentan en
la Tabla lexhibiendo el modulo de rigidez (E), el
esfuerzo maximo (o) y la elongacion (g).

Tabla 1. Valores promedio de los pardmetros mecanicos a tension.

Tension
Ancamine DDS
1784
E (MPa) 2123.13 2623.88
O max. (MPa) 21.85 55.63
& mix. (%) 219 3.29

Es muy clara la superioridad mecanica del sistema
epoxico DDS sobre el Ancamine 1784 exhibiendo un
modulo superior asi como un esfuerzo maximo mayor
al doble. Aunque la deformacién no fue muy alta en
el DDS, éste presenta una resistencia y tenacidad
(energia absorbida por el material durante el proceso
de fractura) mayor. Es evidente el beneficio en la
obtencion de un material mas rigido al ser
manufacturado con un proceso de alta temperatura
(DDS) que permite una velocidad de reaccion mayor
que, a su vez, incrementa el porcentaje de los nodos
(enlaces quimicos primarios) en la red tridimensional
polimérica del sistema epoxico.

Asi mismo, se realizaron pruebas de impacto Izod
para comparar ambos sistemas de resina. La
propiedad estudiada en esta prueba es la energia
absorbida por la muestra al momento del impacto. En
este andlisis se observa la tendencia rigida de la

matriz polimérica curada con DDS la cual absorbe
menos energia mientras que la curada con Ancamine
a temperatura ambiente se aprecia mas ductil al
absorber mayor cantidad de energia. Este
comportamiento no es significativo cuando las
muestras presentan muescas para iniciar una fractura
ya que los valores observados no son muy distantes.
La energia absorbida por probetas con muesca son
menores si el material es sensible a las muescas. Sin
embargo, cuando se realizaron las pruebas a las
muestras sin muescas, los valores arrojados fueron
significativamente  diferentes  evidenciando el
comportamiento rigido/plastico de ambos sistemas.
Los resultados para resistencia al impacto y energia
absorbida presentados en la Tabla 2, indican que el
sistema de resina con DDS es un material capaz de
fracturarse con una energia menor que el material
curado con Ancamine 1784 a temperatura ambiente,
aproximadamente el 50% menos.

Tabla 2. Valores en promedio de energia obtenida en los ensayos de impacto 1zod

Con muesca
Ancamine 1784 DDS
media desy. estandar media desv. estandar
Resistencia al
impacto (KJ/m?) 2.84 0.56 3.38 1.52
Energia abgorbida (J) 0.1 0.01 0.12 0.06
Sinmuesca
Ancamine 1784 DDS
media desv. estandar media desv. estandar
Resistencia alimpacto
(KJ/m?) 17.88 4.93 8.17 2.53
Energia abgorbida (7) 0.87 0.26 0.35 0.13
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Material compuesto

El textil de refuerzo fue caracterizado en sus dos
direcciones principales: warp y weft (terminologia en
inglés). Es muy importante enfatizar que la direccion
warp se refiere a lo largo del textil (0°) y la direccion
weft al ancho (90°). La Figura 1 presenta una
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fotografia del textil original donde es posible
identificar las dos principales direcciones y su
arquitectura. Notese que el petatillo empleado como
refuerzo contiene aproximadamente 6 mechas a lo
largo y 3 a lo ancho en un 4rea aproximada de 2 cm’.

2.3 Tm

14.04 mm

Figura 1. Arquitectura: (a) original, (b) dimensiones de las ondulaciones.

Las probetas obtenidas de los laminados fueron
ensayadas a tension para observar las posibles
variaciones del comportamiento mecanico en funcién
del proceso de curado del sistema epoxico y tomando

en cuenta la direccion a la cual el esfuerzo de tension
fue aplicado con respecto a la arquitectura del
refuerzo textil (Figura 2).

45°

90°

Figura 2. Direccion de las muestras respecto a la arquitectura del textil.

Los resultados obtenidos se presentan examinando y
discutiendo el comportamiento mecanico tomando en
cuenta los valores de los parametros. La Figura 3
exhibe los valores obtenidos del modulo de
elasticidad en relacion con el tipo de sistema epdxico
empleado (RA=Ancamine, DDS=Diaminodifenil
Sulfona) y la orientacion del textil con respecto al eje
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del esfuerzo de tension aplicado (0°, 45°, 90°). Es
posible observar un aumento del modulo de
elasticidad en los materiales curados con DDS al
aumentar el angulo de orientacion del textil. Por otro
lado los materiales elaborados con Ancamine no
presentan variaciones significativas al variar la
orientacion del textil.
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Figura 3. Valores del médulo de elasticidad con respecto a la orientacion de la muestra y sistema
epoxico empleado.

El esfuerzo maximo tolerado por los materiales
analizados se presenta en la Figura 4. En esta grafica
es evidente la superioridad de los materiales cuyo
sistema epoxico se encuentra manufacturado con
agente DDS. El esfuerzo méaximo indica el punto de
la resistencia a la tension maxima que un material es

capaz de desarrollar, es decir, los materiales con
mayor esfuerzo son capaces de resistir y oponerse a
las deformaciones plésticas. Esta propiedad fue
exhibida con mayor valor por los materiales
compuestos cuyo refuerzo textil se encontraba en
direccion de los 90°.
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Figura 4. Valores del esfuerzo maximo con respecto a la orientacion de la muestra y sistema
epoxico empleado.

En la Figura 5 se observan los resultados de la
deformacion maxima obtenida para cada uno de los
sistemas  epoxicos. El parametro mecanico
correspondiente a la deformacion, limite de la fractura
total del material, indica nuevamente un ligero
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aumento para los materiales elaborados con DDS.
Estos exhibieron una mayor tenacidad que les permite
una absorcion de energia mayor antes de presentar
fractura total. Respecto al efecto mecanico por la
orientacion del textil en referencia al eje del esfuerzo
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aplicado, la direcciébn a 90° exhibe una mayor
deformacion tanto para materiales con DDS y con
Ancamine. Esto indica una relacion directa de la

orientacion de las fibras unidireccionales paralelas al
esfuerzo de tension que soportan la carga aplicada.
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Figura 5. Valores de deformacion con respecto a la orientacion de la muestra y sistema epoxico
empleado.

Las muestras fracturadas fueron analizadas a través de
estudios de fractografia para analizar las zonas de
fractura del material compuesto. Este estudio permite
relacionar los efectos intimos del modo de fractura
con la geometria o arquitectura del textil tipo petatillo
con respecto a la generacion y propagacion de las
grietas.

Las muestras ensayadas en la direccion a 0° fallaron
sobre las mechas transversales que inicialmente

Direccionde la carga

sufren una falla interfacial entre la fibra y la matriz,
posteriormente se genera la grieta, se propaga y
coalesce transversalmente originando la fractura total.
En la Figura 6 se observa la muestra completamente
fracturada y algunas pequefias grietas que alcanzaron
a formarse antes de fracturarse. De acuerdo a la
geometria del textil la grieta aparentemente se forma
en la interfase fibra/matriz de los filamentos
transversales sefialados por la linea segmentada
(Figura 6a).

b)

45

00

Direccidn de la carga

90°

Figura 6. a) Muestra fracturada en direccion 0°. b) Muestra fracturada en direccion 45°.
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De los resultados obtenidos en los parametros
mecanicos a tension, se determina que las muestras
elaboradas a 45° son las menos resistentes. Esto se
debe a la posicion de las fibras del textil de refuerzo
en relacion con la direccion del esfuerzo de tension
aplicado ya que no existen fibras unidireccionales
orientadas en la direccion de la carga lo cual
disminuye su resistencia. Aparentemente, la primera
falla se desarrolla en la region interfacial fibra/matriz
y se propaga en las zonas “ricas en resina” situadas en
donde las mechas se cruzan haciendo un angulo de

Con el simple analisis de fractura anterior es posible
afirmar que la geometria/arquitectura del refuerzo de
textil tipo petatillo confiere el medio para el
desarrollo transversal del dafio generado por la carga
sobre el material, efectos que son observados tanto en
los valores de los parametros mecanicos como en la
forma de desarrollo y progreso de las grietas y la falla
final del material compuesto. Estos mecanismos y
modos de fractura fueron observados en todos los
materiales sin importar la naturaleza del sistema de
resina.

CONCLUSIONES

Un material compuesto reforzado con fibra textil de
arquitectura tipo petatillo fue estudiado 'y
caracterizado para evaluar el efecto del sistema de
resina empleado para su elaboracion, el proceso de
curado y la orientacion angular del textil en tension.
Se optimizé el proceso para la elaboracion del
material compuesto analizando dos agentes de curado
cuya diferencia fue la temperatura de fraguado. Al
emplear DDS (Diaminodifenilsulfona) como agente
de curado a altas temperaturas, se obtuvo un material
mucho mas rigido con mejores propiedades
mecanicas que el utilizado por el Ancamine 1784. Sin
embargo, éste presenta buen comportamiento
mecanico con la ventaja de no necesitar consumo de
energia adicional (calor) para su curado. La
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45° y colaescen perpendicularmente a la direccion de
la carga aplicada (Figura 6b).

Para las muestras ensayadas en direccion a 90° el
comportamiento de la zona de fractura fue muy
semejante a la observada a 0°, es decir el progreso de
la grieta se desarrolld en direccion de los filamentos
de la mecha que corren transversalmente originado
por la delaminacion de la interfase fibra/matriz
(Figura 7).

Direccion de la carga

90°
Figura 7. Muestra fracturada en direccion weft (90°).

temperatura en el proceso de curado influye
directamente en la cinética de reaccion, es decir, en la
velocidad de entrecruzamiento durante la formacion
de la red tridimensional de las cadenas poliméricas de
la matriz epodxica; si la temperatura es alta, la reaccion
sera mas rapida lo que conllevara a un mayor
porcentaje de entrecruzamiento final, esto finalmente
se verd reflejado en la rigidez y resistencia del
material. La capacidad de absorber energia
(tenacidad) por medio de la deformacién pléstica es
mayor al emplear DDS aunque se obtiene un material
mas rigido.

El material curado con Ancamine 1784 presenta
valores mecanicos menores porque su proceso de
curado a temperatura ambiente no le permite
incrementar el nivel de entrecruzamiento reticular de
la matriz epdxica como ocurre en un curado a altas
temperaturas. Por otro lado, con respecto a la
orientacion de las fibras en relacion con la direccion
de la carga aplicada, las muestras a 0° (warp)
presentaron mejor transferencia y soporte de la carga
al encontrarse una mayor cantidad de fibras paralelas
a la direccion del esfuerzo. Esto permite que el
desarrollo de las grietas sea mucho mas claro de tal
manera que la densidad de las grietas puede ser
evaluada en funcion de la deformacion a lo largo de la
muestra.
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Finalmente los estudios de fractura indican la material compuesto sin importar el sistema epoxico al
influencia de la geometria de las fibras y entramado presentar un desarrollo del dafio transversal a la
del textil petatillo en los mecanismos de fractura del muestra siguiendo la interfase fibra/matriz epoxica.
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