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PROLOGO

El uso de polimeros en los ultimos afios ha adquirido una atraccién interesante por parte de
la industria del plastico debido a sus ventajosas propiedades mecanicas y aplicaciones
versatiles en comparacion a las caracteristicas de los metales. El presente trabajo de
investigacion, utilizando el método del Trabajo Esencial de Fractura (EWF por sus siglas en
inglés), ha sido empleado debido a la facilidad que ofrece para separar contribuciones de
energia en dos diferentes términos: el trabajo esencial y no-esencial de fractura, siendo la
técnica mas adecuada para estudiar el comportamiento de las fracturas en polimeros de
espesores delgados. Es relevante mencionar que fue Broberg quien sent6 las bases de este

estudio en 1968 y poco después fue desarrollado por Cotterell y Mai U

El capitulo 1 muestra la introduccion de la tesis dividida en cinco subcapitulos describiendo
los antecedentes, objetivos, alcances, limitaciones y justificaciones del presente trabajo de

investigacion.

Ademas, en el capitulo 2 se mencionan las generalidades del material usado en este

trabajo, desde su composicién quimica hasta su morfologia en sus diferentes fases.

El capitulo 3 describe las diferentes técnicas para experimentar fracturas mecanicas dando
mayor énfasis al Trabajo Esencial de Fractura asi como a los diferentes factores que alteran

sus parametros.

El capitulo 4 explica el desarrollo de las tres técnicas empleadas (Calorimetria de

Exploracion Diferenciada, Rayos X y Microscopia) estableciendo la metodologia propuesta



para hallar las propiedades quimico — mecanicas del material usado asi como también el

funcionamiento de las maquinas.

En el capitulo 5 los resultados y comparaciones son mostrados de acuerdo a las técnicas
que se emplearon en las diferentes pruebas. También, se hizo un analisis detallado de la

zona plastica en donde ocurre la fractura del material.

Finalmente, en el capitulo 6 se presentan las conclusiones generales de este trabajo de

investigacion de acuerdo a los resultados obtenidos en las pruebas realizadas.



CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1 ANTECEDENTES

Fue en 1920 cuando se reconocio6 el alto peso molecular de los polimeros y sus respectivas
estructuras de cadena creando una gran esceptismo entre los cientificos de la época por
aquel descubrimiento. En ese entonces, se conocian y se trabajaban con materiales tales
como el polietileno de baja densidad, el poliestireno y el nylon que fueron utilizados

principalmente en herramientas.

Sin embargo, después de que Ziegler y Natta ganaran el Premio Nébel de Quimica en
1963 por el descubrimiento del Polipropileno, el interés por crear diferentes usos y
aplicaciones llevé al mundo a una gran revolucioén plastica (reemplazando al metal) siendo
usados principalmente en artefactos electrodomésticos, muebles e incluso en prendas de

vestir.

El reto de la industria del plastico en el futuro encara un horizonte lleno de pruebas. Las
Areas de Investigacion y Desarrollo de distintos laboratorios tratan de determinar diversas
propiedades que otorguen al B—Polipropileno mejores caracteristicas para disminuir su
costo de produccion pero al mismo tiempo para ofrecer mejores propiedades mecanicas
con la finalidad de llegar a desplazar a los metales en la mayoria de sus aplicaciones. Es
asi que la introduccion de una nueva metodologia para medir el Trabajo de Fractura resulta

fundamental para obtener datos mas precisos.



1.2 OBJETIVO

Establecer una metodologia que permita obtener el minimo espesor del B—Polipropileno
usando el protocolo de pruebas - Trabajo Esencial de Fractura — estudiando el
comportamiento de la fractura tanto para las probetas de laminas gruesas del material
estudiado como para aquellas con espesores mas delgados relacionando los parametros

del protocolo con el espesor.

El logro del presente objetivo permitira emplear menor cantidad del material estudiado para
poder realizar pruebas de fractura (ya que en la actualidad se emplea 1.0 mm de espesor
de probeta) y asi determinar las cargas maximas a las que puede estar sometido este

material verificando pardmetros mecanicos y quimicos.

1.3 ALCANCES

El presente trabajo de investigacion estd basado en determinar el minimo espesor del
p—Polipropileno mediante el protocolo de pruebas llamado Trabajo Esencial de Fractura
estableciendo una metodologia secuencial que ayude a su desarrollo. Por tal motivo, solo

se han evaluado los siguientes espesores: 1 mm, 0.5 mm, 0.3 mm, 0.2 mmy 0.1 mm.

Asimismo, se han introducido tres diferentes ensayos para verificar la composicion del
material asi como su morfologia para comprender su comportamiento ante las pruebas
realizadas y establecer una relacién entre el espesor y los parametros del Trabajo Esencial

de Fractura.

1.4 LIMITACIONES
Asi como el p—Polipropileno presenta una amplia versatilidad para adaptarse a cualquier
uso, requiere también de una cuidadosa preparacion al momento de hacer las pruebas en el

laboratorio pues el uso constante de este material impedia lograr las mismas caracteristicas



que se obtenian cuando se le evaluaba por primera vez influyendo en los calculos de

fractura mecanica.

La preparacion de las diferentes probetas se realizaba en la maquina Collin P200 P
estableciendo los espesores en un molde metalico. Sin embargo, al tratar de obtener 0.1
mm se observaba que era muy dificil llegar a esa medida ya que el material se contraia
aumentando su volumen lo cual obligaba a pulirlo para disminuir el espesor llegando al

tamafo deseado.

Al hacer los cortes manualmente en las muescas de las probetas no se obtenia un
resultado homogéneo, lo cual originaba curvas muy variadas en los ensayos de traccion

requiriendo mayor cantidad de material para la preparacién de las probetas.

1.5 JUSTIFICACION

El presente trabajo de investigacion se basa en el protocolo del Trabajo Esencial de
Fractura que fue aprobado por la Sociedad Europea Integrada de Estructuras en el afio
1993 usando el B-Polipropileno como material de prueba. Para poder definir las
justificaciones que llevaron a la realizacion de este detallado andlisis se han evaluado dos

aspectos fundamentales: el técnico y el econémico.

En el aspecto técnico, se debe mencionar que todos los trabajos se desarrollaron en la
Universidad Tecnoldgica de Viena (TU Viena) que cuenta con una infraestructura de gran
nivel lo que permite una exploracion minuciosa de todos los procesos que se desarrollan. El
ensayo de traccion, el de calorimetria y el de microscopia hechos en la TU Viena refuerzan
los conocimientos adquiridos en la UNI motivando el aprendizaje a través de la experiencia.
Asimismo, es necesario establecer una metodologia en el ensayo de fractura que permita

generar datos con una alta precision.



En el aspecto econémico, el desarrollo de probetas de espesor delgado permitira a futuros
investigadores usar laminas de PB-Polipropileno incurriendo en un costo mucho menor al
hacer diversos analisis. Asi también, con el mismo presupuesto se podran evaluar
diferentes campos tales como la medicina, el rubro automotriz o la decoracién que llevaran

a contribuir la evolucion del uso del B—Polipropileno.



CAPITULO Il

GENERALIDADES SOBRE EL B—POLIPROPILENO

2.1 HISTORIA DEL POLIPROPILENO

Hace mas de 80 afios el alto peso molecular de los polimeros y su estructura de cadena
fueron reconocidos por primera vez. Sin embargo, este descubrimiento causé diversas
confrontaciones y descréditos por parte de muchos investigadores. En la década de los 30s,
diferentes plasticos como el poli-estireno o nylon fueron considerados materiales adecuados
para herramientas, pero si los comparamos con los estandares o normas actuales, estos no

serian capaces de cumplir los requisitos minimos necesarios para su fabricacion.

Siguiendo el trabajo de Ziegler de Alemania, fue el profesor Natta de Italia quien encontro6 la
alta cristalinidad y la estructura cristalina de los polimeros en marzo de 1954. Mas aun, el
profesor Natta desarrollé diferentes catalizadores que le permitieron producir diversos tipos
de Polipropileno con altos pesos moleculares que difieren en sus propiedades. Al mismo
tiempo Ziegler, trabajando para si mismo, desarrollé la misma estructura. Esta fue la razén
por la que, luego de afios de discusion entre ambos, ganaron juntos el Premio Nébel de

Quimica en 1963.

La versatilidad del Polipropileno (habilidad para adaptarse a diversas aplicaciones y

métodos de fabricacion), considerando que posee una baja densidad y es mas resistente

que el polietileno, lo hace conveniente para su comercializacion >4,



Hay muchas aplicaciones donde el Polipropileno puede ser empleado:

e Empaque flexible

e Empaque rigido

e Enlaindustria automotriz
En los ultimos tiempos, la explotacion comercial del Polipropileno es muy rapida teniendo en
cuenta que Asia es el lider del consumo mundial de este material y también por su uso

sanitario y su resistencia al calor ..

Para poder entender mejor al Polipropileno es necesario comprender su composicion

quimica.

2.2 COMPOSICION QUIMICA

De acuerdo a Pasquini, Polipropileno (PP) es todo lo que puede ser obtenido polimerizando
Propileno ® Una de sus principales caracteristicas es la presencia de estereo-regularidad.
Para explicar este punto, tres factores seran introducidos y podran ser apreciados en las
siguientes figuras para una mejor comprension sobre el control de estéreo arreglo del
Polipropileno: Grado de ramificacion (Fig. 2.1), secuencia metilica (Fig. 2.2) y orientacion

similar u opuesta (Fig. 2.3).

a. Grado de ramificacion:

a. Lineal ©

O Ol nle
06060606
<
b. Ramificado ©

Fig. 2.1 Estos son adiciones de mondémeros a la cadena de propileno, lineal (a) y ramificado (b), los
atomos de hidrégeno son excluidos y los de carbono son sefialados en color blanco



b. Secuencia metilica

Smtie Mo s o
06 06060606

a. Cabeza a cola

@ B )
60 06060606
b. Cola a cola

Fig. 2.2 Las inclusiones de propileno a la cadena de Polipropileno pueden ser también del tipo:
cabeza a cola (a) y cola a cola (b)

C. Orientacion similar u opuesta

PRI

a. Orientacion similar ©

et

e )
- .
4!
b. Orientacion opuesta

Fig. 2.3 Tomando en cuenta la orientacion, estas inclusiones de propileno a la cadena de
Polipropileno pueden ser: orientacion similar (a) y orientacion opuesta (b)

El resultado de unir las inclusiones de propileno tales como linear, cabeza a cola y
orientacion similar conducen a la formacion del Polipropileno isotactico (como se muestra
en la figura 2.4a) a quien su regularidad le permite cristalizar. La figura 2.4b ilustra al
Polipropileno sindiotactico el cual es una insercion de un monémero en orientacion opuesta

al mondémero anterior y posee un diferente tipo de estéreo-regularidad que no es comercial
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aun. El Polipropileno atactico (Fig. 2.4c) proviene de la inconsistencia de los tres factores

mencionados anteriormente.
Q- Q 322 0220222220
l.i.g

a. Polipropileno isotactico

b. Polipropileno sindiotactico

O
O
@,

200 o]

O

L

c. Polipropileno atactico ™

Fig. 2.4 Esquemas del Polipropileno isotactico (a), sindiotactico (b) y atactico (c)

2.3 POLIPROPILENO ISOTACTICO

El isomerismo del Polipropileno isotactico es presentado (IPP por sus siglas que provienen
del inglés) en la Fig. 2.5 donde la orientaciéon de cada grupo metilico (CHj3) relativa a los
grupos metilicos de los mondémeros cercanos tiene un fuerte efecto en la habilidad final del
polimero para formar cristales, porque cada grupo metilico ocupa un espacio y restringe la
cadena principal dobldndose y debido al consistente grupo metilico de un lado, dichas

moléculas tienden a enrollarse en forma eliptica (ver Fig. 2.6); estas hélices luego se
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alinean una junto a otra para formar cristales dando un caracter mas fuerte al polipropileno
comercial”), el cual fue creado en un inicio adicionando catalizadores de cloruro de titanio

(TiCl3) de Ziegler-Natta. Este cristaliza en tres diferentes formas cristalinas:

- a monoclinico (el mas estable entre todos)
- B hexagonal

-y ortorrombico

?H3 CH, CH,

| |
—C—CH—~C—CH~C—CH,~
H H H

Fig. 2.5 Isomerismo del Polipropileno Isotactico ©

Adicionalmente, polimorfismo es la habilidad del material en estado sélido para existir en
mas de una estructura . Natta y sus trabajadores, quienes sintetizaron el Polipropileno
Isotactico en 1954, lo describieron por su cristalinidad con una distancia repetida en el eje
de cadena de 6.4 a 6.7 A en una hélice de 3/1"" pero difiere por su simetria en una unidad

de célula, por su desorden estructural y por sus paquetes de inter-cadenas.
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Fig. 2.6 Hélice 3/1 del Polipropileno isotactico ©

En la actualidad, el desarrollo de catalizadores de metaloceno conduce a la aparicion de
nuevas tecnologias, las cuales establecen una mejor morfologia a bajos costos. La mas
importante caracteristica de los catalizadores de metaloceno consiste en proveer a los
plasticos mejores propiedades de control para ser mas homogéneo que los heterogéneos

catalizadores de Ziegler y Natta""".

La temperatura de fusion del a—Polipropileno es 165 °C con una alta resistencia térmica y
eléctrica, que permiten su uso en hornos. Mas aun, tiene una baja densidad (0.91 g/cm®) en
comparacion con otros polimeros que hace al Polipropileno Isotactico un material mas
versatil que puede ser manufacturado por medio de todos los métodos termoplasticos de

transformacion.

En la Tabla 2.1, es posible observar las diferentes propiedades del Polipropileno Isotactico

de acuerdo a su forma cristalina (a y B) realizados a condiciones cuasi-estaticas.
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Tabla 2.1 Caracteristicas de tension cuasi-estaticas del o— ”3— Polipropileno
(Condiciones de la prueba: vg= 1 mm/min) [*?

Propiedad Unidad  o-iPP B-iPP
Moédulo de Elasticidad (E) MPa 2000,0 1800,0
Esfuerzo de fluencia (o) MPa 36,5 29,5
Elongacion en fluencia (gy) % 12,0 7,0
Tensién de cuello (o,) MPa 27,5 28,0
Elongacion de cuello (e,) % 22,0 -
Esfuerzo maximo (o) MPa 39,5 44,0
Elongacion a la rotura (g) % 420,0 480,0

2.4 CRISTALINIDAD Y ESTEREO-REGULARIDAD

El factor que gobierna la morfologia resultante del Polipropileno es la capacidad de la
cadena para formar cristales y el grado de cristalinidad es gobernado por la tacticidad (o
estéreo-regularidad) de la cadena, y la que se refiere a la consistencia de la ubicacién del

grupo metilico es la estéreo-especificidad[el.

El descubrimiento y produccién de catalizadores de metaloceno varia el nivel de tacticidad,
la estructura de la cadena y la cristalinidad del Polipropileno Isoctactico, que es un
termoplastico rigido, en un Polipropileno atactico que posee bajo modulo de elasticidad y
carece de cristalinidad e integridad dimensional. La cristalizacion de la cadena de
Polipropileno (isotactico o sindiotactico) puede resultar en un alto grado de cristalinidad en

el rango de 40 % a 70 %.

Inclusive, los parametros del proceso (tales como condiciones del proceso de fusion,
método de orientacion, historia termal o adicion de nucleantes y aditivos), el efecto de
tacticidad, el peso molecular y la composicién de mezclas son esenciales para comprender

y proveer al polimero las propiedades requeridas .
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2.4.1 Morfologia del Polipropileno Isotactico en su forma -a

Conocida como la mas estable de las formas del Polipropileno, la forma —a tiene una
celda unitaria monoclinica con las siguientes dimensiones: a = 6.65 A, b =20.96 A, ¢

=6.50 A, donde el eje ¢ corresponde al eje de la cadena del polimero.

Natta originalmente anexé la celda unitaria monoclinica en un espacio de grupo al que
llamé C2c¢ (forma-a4). Esta asignacion estructural ha sido asociada con la
cristalizacién a un alto enfriamiento caracterizado por desérdenes estadisticos de
orientaciones de cadena hacia arriba y abajo. Por otro lado, un grupo que permite el
orden especifico de las orientaciones de cadena hacia arriba y abajo ha sido asociado
con la cristalizacion a bajo enfriamiento o alta temperatura de recocido llamado
espacio del grupo P2,/c (forma-a,). Estas caracteristicas explicadas sugieren que el
P2,/c es ligeramente preferido termodinamicamente '%. Es importante mencionar que
a temperatura ambiente, el volumen de la celda unitaria tiende a incrementarse
(decrece la densidad de la fase cristalina) con el incremento de la velocidad de
enfriamiento y disminuyendo la tacticidad debido a la correspondiente frustracion del

paquete de la cadena.

Asimismo, la morfologia de lamelas del Polipropileno Isotactico ha sido usada para
explicar la clasificacion optica de los esferulitos de la forma-a, indicando la fuerte
unioén entre las morfologias lamelar y esferulitica. Luego, exhibe una tendencia unica
para organizar las lamelas en un patrén llamado “cruzado” representado en la figura

2.7.



15

{010}

*

a -

R

/ (Radial growth)

T
(Tangential growth)

Fig. 2.7 Esquema cruzado de la morfologia lamelar del Polipropileno Isotactico 16}

El patrén llamado “cruzado” puede también tener un rol en la relativa débil
dependencia de los largos espacios en la cristalinidad durante la cristalizaciéon que

llega a ser ligeramente mas pronunciada a altas temperaturas.

Durante la cristalizacion, los largos espacios, el espesor de los cristales y la
cristalinidad linear dentro de un bloque permanecen relativamente constantes para la

forma-o. .

Mas aun, Norton y Keller han clasificado a los esferulitos de la forma-o. como Tipo |,
Tipo Il y esferulitos combinados. El esferulito Tipo | es formado a bajas temperaturas
(<138 °C) y contiene cantidades incrementales de las lamelas tangenciales y el Tipo

es formado a altas temperaturas (>138 °C) y es dominado por las lamelas radiales.

Adicionalmente, la temperatura de fusién del Polipropileno Isotactico de la forma-a

depende de la tacticidad y de su historia termal. La tecnologia de los catalizadores de
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metaloceno Ziegler-Natta puede ofrecer diferentes caracteristicas de fusion y

cristalinidad que dependen de la tendencia a producir varios tipos de defectos 8,

2.4.2 Morfologia del Polipropileno Isotactico en su forma-f§

La cristalinidad de la forma P es conocida por resultar en una estructura de celda
unitaria hexagonal con una baja densidad, altas velocidades de cristalizacion sobre un
rango de temperaturas de cristalizacién, aparentes bajas temperaturas de fusién y de
meta-estabilidad con respecto a la forma-a bajo adecuadas condiciones de

calentamiento y de deformacion aplicada.

Detallados aspectos morfolégicos han sido analizados y generalmente sugieren que la
micro estructura de las lamelas de la forma-p exhibe mas similaridades a la
convencional micro estructura de los homopolimeros semi-cristalinos que a la forma-a.
(esta Ultima posee una unica tendencia a la formacién de lamelas “cruzadas”).
Investigaciones relacionadas al tema muestran que la forma-p también tiende a
presentar un largo espacio y un alto grado de llenado de lamelas cuando se le

compara con la forma-o. a la misma temperatura de cristalizacion .

La literatura ha sugerido dos tipos de formacién de la forma-f: By y Bi; siendo mas
relevante en la forma-a. La primera tiene un rango de formacion debajo de los 142 °C
y la dltima un rango entre los 126 °C y los 132 °C. El equilibrio del punto de fusion es
estimado entre 170 °C y 200 °C. Asimismo, para bajos niveles de nucleantes-§ hay un
incremento en la resistencia al impacto, dureza y tenacidad pero con una disminucion

en su rigidez relativa a la forma-o. .



CAPITULO 1lI

FRACTURA MECANICA EN POLIMEROS

3.1 FRACTURA MECANICA ELASTICA LINEAR

La Fractura Mecénica Elastica Linear (FMEL) es actualmente aceptada por Ila
caracterizacion de materiales poliméricos y sus compuestos. De acuerdo con la FMEL, la
resistencia a la fractura puede ser representada por el factor de intensidad de tension K y
la velocidad de liberacidon de energia de deformacion G. La primera esta basada en las
concentraciones de tension alrededor de la punta de la fractura. La FMEL prescribe que
cuando K alcanza un valor critico, la falla puede ocurrir y el factor critico de intensidad de

tension sera:

2 2, y2
Ke =o,aY (1)
donde o, es la resistencia de fluencia, a, es el tamafio critico de la fallay Y es el factor

geométrico de la muestra. Procesos experimentales para la determinaciéon de K_ estan

estandarizados por la norma ASTM E399-83.

La velocidad de liberacion de energia de deformacién G es una medida de la energia
requerida para extender una fractura por unidad de area. Para una muestra deformada en

forma totalmente elastica, se puede definir como sigue:

Gz_ldiu (2)
t da

donde ‘t’ es el espesor de la muestra, ‘dU’ es la energia impresa y ‘da’ es la extension de la

fractura.
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Asi también, el valor critico de G, G, puede ser calculado de la siguiente manera:
e Para esfuerzo plano:

K2

GC
E

e Para deformacion plana:

2
c

G, - KE 1-v?) @)

donde E es el modulo de Young y U es la relacion de Poisson.

Ambos G, y K. son constantes de material bajo condiciones de esfuerzo plano. Por esta
razon, la siguiente ecuacion debe ser completamente evaluada:

Kc 2
a,W-a),t=25(-*%) (5)

o

y

donde aes la profundidad de la muesca inducida en las muestras. Esta ecuacion satisface
los requerimientos de materiales tales como el poliestireno (PS) y como el polietileno de alta
densidad (HDPE). Sin embargo, en algunos casos el uso del método Fractura Elastica
Mecanica Linear es restringido ya que a altas velocidades y baja temperatura el esfuerzo de

fluencia se incrementa o lleva a tamarios ireales como el caso de la Poliamida (PA) que con

K= 8.5 MPa.m®?, o,= 50 MPa se obtiene como resultado t >70mmy W >140mm. Estos

requerimientos no son faciles de satisfacer en términos de las muestras o equipos de

prueba.

3.2 METODO DE LA J — INTEGRAL

De acuerdo a Rice y Cherepanov, la J-integral es un parametro que caracteriza la fractura
bajo condiciones de total plasticidad y elasto-plasticidad. Aunque la primera derivacion de la
J-integral fue hecha para problemas cuasi-estéaticos sin energia cinética, el concepto puede

ser extendido a problemas dinamicos incluyendo energia cinética .
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Rice definié la J-integral para un cuerpo bajo condiciones de fractura mediante la siguiente
ecuacion (6):

ou,
J= l (Wnl -, a—xjds (6)

donde:

W = densidad de energia bajo deformacion elastica

T = vector de traccion

u = vector de desplazamiento

I' = contorno en sentido horario empezando en la superficie por debajo de la fractura y

terminando en algtn punto de la superficie por encima de la fractura ',

En 1968, Rice concluyd que la J-integral puede ser considerada como la diferencia de la
energia potencial entre dos cuerpos idénticamente cargados con una ligera diferencia en las

longitudes de la fractura como se muestra en la ecuacion (7).

j-Ldu 7)
B da

donde:

B = espesor del cuerpo

U = energia potencial total

a = longitud de la fractura

El analisis usando la J-integral es preferido cuando se emplean polimeros duros y de
relativas composiciones. Técnicas experimentales tradicionales de la fractura mecanica
elastica linear no son aplicables debido a las restricciones de la geometria de la probeta
para estos sistemas ["®.. Otra desventaja de este método es el uso de una gran cantidad de

probetas para obtener la curva de la J-integral.
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Estas son las razones por la cual este trabajo esta enfocado en el Trabajo Esencial de

Fractura por su versatilidad y simplicidad usando materiales poliméricos.

3.3 TRABAJO ESENCIAL DE FRACTURA

El Trabajo Esencial de Fractura (EWF) es un método muy util para analizar las propiedades
de laminas de espesor delgado de materiales ductiles cuando son sometidas a fractura. Fue
Broberg " quien sento las bases de este procedimiento y luego fue desarrollado por

Coterell, Reddel y sus colaboradores ",

El concepto del Trabajo Esencial de Fractura estd basado en la suposicién que para
condiciones de esfuerzo plano, el trabajo total de fractura W; es disipado en dos zonas las
cuales envuelven dos diferentes procesos: la zona interna del proceso de fractura (ZIPF) y
la zona externa de deformacion plastica (ZEDP). La primera corresponde a la inestabilidad
de la punta de la grieta, en otras palabras, es la regién donde ocurre el proceso real de
fractura y la ultima, a la tenacidad de los alrededores. Asi, el trabajo total de fractura puede
ser descrito en la siguiente ecuacion:

Wi =W, + W, = 0eL-B + @y f-L°B (8)

Donde W, es el término de energia superficial y su valor numérico es proporcional al area
del ligamento (LB) donde L- es la longitud del ligamento y B- es el espesor de la probeta. El
término w. es el trabajo esencial especifico de fractura (por unidad de area del ligamento),
el cual es considerado una constante del material para un espesor determinado. W, es el
término relativo a la energia por volumen y su valor es proporcional al volumen de la zona
fracturada. El término @, es el trabajo no esencial especifico de fractura y g es el factor de
forma de la zona plastica '®. Después de dividir la Ec. (8) entre el area del ligamento, el

trabajo total especifico de fractura («x) es obtenido de la siguiente manera:

o = we + fapl 9
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De acuerdo a la Ec. (9), el ploteo de ax como funcion de L deberia ser una relacion lineal
donde la interseccion del eje Y y la pendiente serian w. y fw, respectivamente (esfuerzo
plano) tal como se representa en la Fig. 3.1. Se debe mencionar que para deformacion

plana o la transicion esfuerzo y deformacion planos, o= f (L) es no linear.

tan 6 = fay

\ 4

Fig. 3.1 Representaciéon esquematica del Trabajo Esencial de Fractura vs. Longitud del ligamento [l

3.3.1 Condiciones del Trabajo Esencial de Fractura

Existen diversas condiciones que deben ser asumidas con el objetivo de aplicar el
concepto del Trabajo Esencial de Fractura el cual es supervisado por el Protocolo de

la Sociedad Europea Integrada de Estructuras #°*":

(i) Existe similaridad geométrica entre las probetas de diferente longitud de
ligamento durante la propagacion de la grieta (ver Fig. 3.2).

(i) La longitud del ligamento cede completamente antes del inicio de la
propagacioén de la grieta.

(iii) La fractura ocurre bajo condiciones de esfuerzo plano (ver prerrequisitos de

linealidad en la siguiente pagina).
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I <1< ly< 1, <,

>

d

Fig. 3.2 Similaridad geométrica entre probetas de diferente longitud de ligamento M
Para mantener la linealidad de @ y L tal como se muestra en la Ec. (9), han sido

sugeridos los siguientes prerrequisitos:

(i) L <2R;: Para asegurar la completa fractura de la regiéon del
ligamento antes de la propagacion de la grieta (R, es el radio de la zona plastica en
el extremo de la grieta).

(ii) L<W/3: Para asegurar los efectos de borde (limites laterales) en la
probeta (W es el ancho de la probeta).

(iii) L >3B - 5B: Para asegurar estado plano de esfuerzo.

Asi, la longitud del ligamento L puede ser expresado como:

3B - 5B <L <min (W/3; 2R,) (10)



donde 2R, puede ser descrito como:

Ew, i
2R, = - ; para una zona plastica circular (11)
o
y
Ew, e
2R, = 8—2; para una zona plastica linear (12)
o

y
donde E es moédulo de elasticidad (MPa) y o, es el esfuerzo de fluencia (MPa) del

material.

3.3.2 Trabajo Plastico Especifico

Para obtener g, el protocolo del Trabajo Esencial de Fractura recomienda tres
diferentes posibilidades para identificar la forma de la zona plastica (circular, eliptica o

diamante), descrita en la Fig. 3.3:

+—> —> —>
L L L
(a) circular (b) eliptica (c) diamante

Fig. 3.3 Representacion esquematica de la zona plastica de acuerdo al protocolo ESIS:
(a) circular, (b) eliptica, (c) diamante [22]

forma circular: B= % (13)
forma eliptica: L= Lh (14)
' 4L
, h
forma diamante: f=—— (15)

N
—
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Sin embargo, ha sido sugerido en la literatura que esta zona es un intermedio entre la
forma eliptica y diamante llamada “region en forma de 0jo” como puede ser visto en la

Figura 3.4.

Fig. 3.4 Forma parabdlica de la zona plastica y

Esta forma es descrita en la siguiente ecuacion:

h=k-AL (16)

donde h es la altura de la zona plastica. De acuerdo al Protocolo de la Sociedad
Europea Integrada de Estructuras (1993), k es una constante que puede tomar los
siguientes valores:

k=127 caso de forma de elipse

k=2 caso de forma de diamante

Y en el caso de la forma parabdlica:

k=15

La pendiente de la regresion lineal h vs. L determinara g, dividido entre 1.5.
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3.3.3 Efecto de diferentes parametros en el Método del Trabajo Esencial de

Fractura
El método de Trabajo Esencial de Fractura experimenta diversos resultados cuando
es afectado bajo diferentes condiciones externas. Las mas importantes seran

enfatizadas en las siguientes lineas.

EFECTO DE LA TEMPERATURA

Muchos autores han enfocado sus estudios en la influencia de la temperatura en los
resultados de las pruebas del Trabajo Esencial de Fractura. De acuerdo a Hashemi
31 quien evalud una probeta amorfa PEEK (poli éter — éter cetona) de un espesor de
0.125 mm y una temperatura de transicion vitrea de 140 °C, concluy6 que a pesar que
el trabajo especifico esencial de fractura (w.) decrece con el incremento de
temperatura, ésta representa no mas del 10% de caida debajo del valor de T,
(temperatura de transicion vitrea). Se menciona también que el trabajo no esencial

especifico de fractura (@,) crece con el incremento de la temperatura pero cae

significativamente en la Ty.

Ademas, el autor mencionado ha trabajado también con Politereftalato de polietileno
(PET) y Naftalato de polietileno (PEN) mostrando tres regiones en donde hay una
dependencia de w. variando la temperatura, esta caracteristica fue similar para ambos
materiales. Se encontr6 también que en el rango de 23 °C y 80 °C, w. es
independiente de la temperatura. A su vez, incrementa su valor en el rango entre 80
°C y 120 °C y finalmente para valores mayores a 120 °C decrece su valor. En el
mismo trabajo de investigacion, para el Tereftalato polibutiieno (PBT), w. fue
independiente de la temperatura en el rango entre 23 °C y 80 °C pero decrecid su
valor para temperaturas superiores a 80 °C. Asimismo, el valor de fa, es

dependiente de la temperatura para los tres materiales en mencion 4.
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Adicionalmente, algunos experimentos en diferentes tipos de polipropileno comercial
fueron llevados a cabo entre —40 °C y +70 °C y se encontrdé que @, €s sensible a la
temperatura para homopolimeros del polipropileno comparado al bloque de
copolimeros etileno propileno (EPBC). Para el primero, @, incrementa rapidamente su
valor con la temperatura hasta que el material empieza a perder su cohesion
estructural alcanzando un maximo. El ultimo tiene valores similares de w. hasta la

temperatura maxima del rango ?°.

EFECTO DE LOS BORDES
Para evaluar los efectos de los bordes, algunas mediciones fueron hechas en el
polietileno tereftalato glicol (PETG) encontrando que era conveniente hacer pequefas

perforaciones en los extremos de las grietas antes de emplear una cuchilla %%,

Adicionalmente, los siguientes tipos de bordes han sido evaluados exitosamente
mostrando que ®. Yy f@, son independiente y dependiente de la geometria,
respectivamente: DDENT mostrado en la Fig. 3.5a, SENT que se puede observar en

la Fig. 3.5b y SENB en la Fig. 3.5¢ "],

~~—

a) DDENT b) SENT c) SENB

Fig. 3.5 Diferentes tipos de cortes: a) DDENT, b) SENT y c) SENB ¥}
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EFECTO DE VELOCIDAD DE DEFORMACION

El método del trabajo esencial de fractura ha sido realizado bajo condiciones cuasi-
estaticas, de hasta 200 mm/min y se observé que no hubo influencia en los resultados
debido a la velocidad de deformacion. Sin embargo, cuando w. y /@, son evaluados
en materiales como el polioximetileno, muestran una ligera variacién en el rango de
0.002 mm/min y 2 mm/min. Ademas, materiales como el naftalato de polietileno (PEN)

son realmente sensibles a las fracturas en el rango de 1 mm/min y 100 mm/min (28],

Asi también, los efectos de velocidad de deformacién en los parametros del EWF
fueron evaluados por primera vez a una velocidad muy alta de hasta 1000 mm/min en
materiales como el copoliéster. Se encontré que la velocidad de deformacién afecta el
trabajo esencial especifico de fractura en dos mecanismos: fragiliza el material y
presencia de calentamiento adiabatico. El primero decrecera la tenacidad cuando la
velocidad de deformacion se incrementa, el ultimo experimenta un comportamiento

opuesto %,

EFECTO DE LA LONGITUD DEL LIGAMENTO

En la literatura, cientificos argentinos desarrollaron un trabajo de investigacion
encontrando los siguientes resultados: en teoria, se necesitan diversas probetas para
mejorar la precision de las pruebas del Trabajo Esencial de Fractura cubriendo el
rango necesario de la longitud de ligamento. Sin embargo, probetas con pequenas
longitudes de ligamento son dificiles de preparar y medir. Una de las razones que
estos investigadores mencionaron fue que la relativa incertidumbre en el trabajo de
fractura (ax) es una funcién de la longitud del ligamento. En otras palabras, mientras
mas pequefo el ligamento, mas grande es la incertidumbre en los valores que toma
ax, producido por pequefias areas de fractura en combinacion con la falta de

sensibilidad en los instrumentos para bajas energias 29,
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3.4 COMPARACION ENTRE LA J-INTEGRAL Y EL TRABAJO ESENCIAL DE
FRACTURA

Diversos trabajos han sido realizados con el objetivo de encontrar una relacién entre la J-
Integral y el Trabajo Esencial de Fractura. De acuerdo con Mouzakis y Karger-Kocsis % el
trabajo esencial especifico de fractura es un parametro inherente de la tenacidad del
material que fue comparado con el valor de la J-Integral critica (J;) hallando una buena
correlaciéon. Es mas, Mai y Coterrell encontraron que el trabajo no esencial de fractura
establece que f.a, = ¥4 dJ/da (para probetas DDENT), donde dJ/da es la pendiente de la

curva J-R (a-longitud actual de la grieta) *%.

Sin embargo, algunos problemas fueron discutidos por diversos autores al obtener una
curva J -Aa valida para un volumen del 20% de Kaolin (particulas usadas en aplicaciones
de moldeo por inyeccion), que estan relacionadas con patrones de propagacion de la grieta
(tamario de la zona de proceso) en la superficie de la fractura de los extremos de las grietas
usadas para las pruebas J. Por un lado, las probetas DDENT son pre-fracturadas con
diferentes tamafos de grieta dando una exacta determinacion a la zona del proceso. Por
otro lado, el frente de la grieta durante la prueba J es no uniforme. Este es el problema mas
significativo al comparar el método de la J-Integral con el método de Trabajo Esencial de

Fractura ®".

Es importante notar que la fractura en el método del Trabajo Esencial de Fractura ocurre
bajo condiciones de esfuerzo plano mientras que la J-Integral sucede bajo condiciones de
esfuerzo/deformacion planos. Sin embargo, pruebas recientes han experimentado fractura

bajo deformacion plana usando el método de la J-Integral ',



CAPITULO IV

DETERMINACION DEL COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL EN EL

ENSAYO

41 DIAGRAMA DE FLUJO DEL PROCESO

A continuacién se presenta el diagrama de flujo que muestra detalladamente la estructura
basica de este trabajo de investigacion. Como se vera mas adelante, el material fue
proveido por el Instituto de Polimeros de Brno la Republica Checa y se cortaron en
espesores finos para luego pulirlos e introducirlos en la maquina de compresién COLLIN

P200 P. Esta ultima determinara los espesores requeridos.

Una vez obtenida la muestra, se empleaba una guillotina cortapapel para conseguir lados
rectos segun el Protocolo de pruebas Trabajo Esencial de Fractura. Se cortaban muescas y
se empleaba una cuchilla para obtener las longitudes de ligamento necesarias. Al ser este
un proceso manual, se incurria en errores de precision por lo que se analizaba visualmente,
con la ayuda de un microscopio electronico, si los cortes eran rectos y paralelos. De no

serlo, se procedia a preparar una nueva probeta.

Al conseguir las probetas mas adecuadas, se iniciaban las pruebas segun el Trabajo
Esencial de Fractura y aquellas probetas que no presentaban similaridad entre ellas, eran

desechadas del proceso.

Finalmente, mi aporte como Ingeniero consiste en proseguir con los andlisis microscopicos,

calorimetria diferencial de barrido y rayos X evaluando en cada uno de ellos la influencia del
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espesor en el método del Trabajo Esencial de Fractura estableciendo una nueva

metodologia de medicion.

DIAGRAMA DE FLUJO DE LA NUEVA METODOLOGIA DE MEDICION

Preparacian de
probetas

!

Corte de muescas

|

Corte de longitud de
ligamento L

}

El corte es paralelo
y exacto?

s

Prueba de Traccidn

!

La probeta cumple
Frincipios EWF?

S

Analisis
Micrascdpico

l

aniliziz OSC

l

Analiziz de Fayos ¥
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MATERIAL DE ENSAYO

4.2.1 B—Polipropileno Isotactico

El material usado en esta investigacion fue el Polipropileno homopolimero
isotactico de grado comercial llamado Mosten 52412 con una nucleacion de 0,03 %

de contenido B, que fue proveido cordialmente por el Instituto de Polimeros de Brno

de la Republica Checa. El nucleante B, NJ Star NU-100 fue suministrado por la

compaiiia Rika International /',

Inicialmente, los bloques de p-—Polipropileno (B—PP) tuvieron las siguientes
dimensiones: 90 x 20 x 5 mm®>. Sin embargo, este experimento requeria tamafios
estandar: 90 x 30 mm? con diferentes espesores tales como 1 mm, 0.5 mm, 0.3 mm,
0.2 mm y 0.1 mm. Para evitar posibles efectos de orientacion, los bloques originales
fueron cortados con una sierra obteniendo espesores gruesos y luego usando una

pulidora se conseguia un acabado mas fino.

La maquina COLLIN P200 P P2 (Fig 4.1a) realizo el proceso de compresion con la
finalidad de obtener tamafos estandar bajo condiciones de calentamiento vy
enfriamiento. La precision para ajustar parametros, particularmente aquellos
concernientes a los espesores y temperaturas trabajan en combinaciéon con un
secuencia inteligente de control para asegurar una produccion confiable de las
probetas analizadas. Las fases experimentadas por esta maquina son representadas

en la Fig. 4.1b y en la Tabla 4.1 para proveer un mejor entendimiento del proceso.
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Fase 1:

Fase 2:

Fase 3:

Fase 4:

Fase 5:

(a) Maquina COLLIN P2002, Universidad Tecnoldgica de Viena

Parametros Iniciales
Calentamiento
Compresion
Enfriamiento

Fin del proceso

) )

Temperatura (°C)

©

Presion (bar)

(&)

: Tiempo (s)

(b) Diagrama que indica las diferentes fases de la maquina COLLIN P200 P

Fig. 4.1 COLLIN P200 P, Universidad Tecnoldgica de Viena

A 4



33

Tabla 4.1 Datos requeridos por la maquina COLLIN P200 P, condiciones para el f—Polipropileno

p—Polipropileno

Temperatura (°C)

Tiempo (min)
Presion (bar)
Velocidad de Enfriamiento
(60/X °C/min)

Es importante notar que los parametros iniciales (tales como la Temperatura y
Presion) usados en esta prueba fueron establecidos después de diversos
experimentos. La morfologia final de la probeta confirmaba si los datos introducidos

en la maquina fueron los correctos o no.

Finalmente, se us6 una guillotina para cortar papel con objeto de conseguir los
tamafios estandar indicados usando un corte fino y uniforme. Una evaluacion visual
de la calidad de los materiales primitivos (proveido por diferentes laboratorios) debe
ser hecha antes de las pruebas y también la preparacién de las probetas debe ser
cuidadosamente controlada. Cuando el material se funde, determina zonas débiles
especialmente en probetas con espesores considerables donde el Trabajo Esencial

de Fractura a pesar de su versatilidad, determinaria calculos errados.

4.3 PRUEBAS EMPLEANDO EL TRABAJO ESENCIAL DE FRACTURA

Pruebas experimentales fueron desarrolladas por muchos investigadores concluyendo que
los mejores resultados, usando el método del Trabajo Esencial de Fractura (EWF), se
lograron con las probetas DDENT. Tal como se muestra en la Fig. 4.2, las probetas DDENT
se prepararon por medio de una fresa produciendo muescas a los lados de las probetas, en
su parte central, manteniendo un alineamiento adecuado. Finalmente, con la ayuda de una
hoja de afeitar y de un microscopio, se definieron los cortes que se necesitaban para las

pruebas.
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Fig. 4.2 Probeta DDENT usada para la aplica

cion del método del Trabajo Esencial de Fractura [33]

Previo al calculo de las longitudes de ligamento tedricas, cinco probetas de p—Polipropileno

fueron empleados para obtener el valor del Médulo de Young (E) y el esfuerzo de fluencia

del material (o, ) en la maquina de traccion MTS Synergie 200. La temperatura ambiente

del lugar y la velocidad de las abrazaderas

fueron de 23 °C and 1 mm/min respectivamente.

Los resultados de la Synergie 200 para el B—PP son mostrados a continuacion:

E =

Oy

El siguiente cuadro muestra longitudes
B—Polipropileno (Tabla 4.2). Los calculos

detallada lineas arriba y la Ec. (10).

1527 MPa

25 MPa

de ligamento para diferentes espesores del

fueron realizados por medio de la informacién
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Tabla 4.2 Tabla patron de comparacion para el B—Polipropileno

B—Polipropileno

t (mm) WI3 2rp (circ) \ 2rp(lin) | min tedrica (mm) | max tedrica (mm)
1 10 4,99 1,96 3-5 4,99
0,5 10 12,80 5,02 1,5-2,5 10,00
0,3 10 18,72 7,35 0,9-1,5 10,00
0,2 10 3,12 1,22 0,6-1,0 3,12
0,1 10 2,77 1,09 0,3-0,5 2,77

CALCULO DEL FACTOR DE FORMA j
Para obtener g, la altura de la zona plastica (h) fue medida para las diferentes probetas

DDENT como se muestra en la Fig. 4.3.

[27]

Fig. 4.3 Altura de la zona plastica

La pendiente del ploteo h vs. L representa el factor de forma g.

De acuerdo al protocolo de la Sociedad Europea Integrada de Estructuras (ESIS), este

resultado debe ser dividido entre 1.5 para poder obtener el valor correcto.
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4.4 ENSAYO DE FRACTURA
Siguiendo los parametros dados en el protocolo ESIS, la maquina de traccion MTS Synergie

200 (Fig. 4.4) con 1 KN de carga, realiz6 las pruebas de Fractura %,

El software llamado TestWorks Testing cred una interfase entre la maquina y la

computadora obteniendo datos precisos. Se analizaron 90 probetas en total.

Para el proceso del Trabajo Esencial de Fractura, las abrazaderas tuvieron una velocidad
constante (v = 1 mm/min) dentro de un ambiente en donde la temperatura fue en todo
momento 23 °C. Para prevenir el deslizamiento de la probeta, se emplearon pedazos de lija
entre las caras de las abrazaderas y el material de prueba. Esto aseguraba que la gréafica

ploteada sea mas fina y detallada.

Fig. 4.4 Maquina de tracciéon MTS Synergie 200, Universidad Tecnolégica de Viena
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Al término del proceso, la curva Fuerza — Desplazamiento fue ploteada (un ejemplo se
esquematiza en la Fig. 4.5). Es importante mencionar que el area total localizada bajo la

curva representa el Trabajo Total de Fractura (Wj).

Load vs Deformation Curve

80 - @ [®

Load (N)
5
|

'10 T T T T T T T T I T
0 1 2 3 4 5

Deformation (mm)

Fig. 4.5 Ejemplo de una curva carga - deformacion para el f—Polipropileno, L =7 mmyt=0.3 mm

Las siguientes figuras (Fig. 4.6 hasta la Fig. 4.12 estan relacionadas con la secuencia de la
fractura respectivamente) representan la deformacion del p—Polipropileno con las siguientes
caracteristicas, L = 7 mm y t = 0.3 mm, de acuerdo a la carga instantanea aplicada. Es

posible observar el desarrollo y forma de la zona plastica.

Una vez ploteado ax vs. L, @ ¥ [, son calculados para los diferentes espesores (Ec. 9).
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Fig. 4.6 Carga maxima aplicada: 75.82 N, Deformacién: 0.69 mm (1)

Fig. 4.7 Carga aplicada: 76.49 N, Deformacion: 0.90 mm (2)
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Fig. 4.8 Carga aplicada: 61.6 N, Deformacién 2.17 mm (3)

Fig. 4.9 Carga aplicada: 45.83 N, Deformacion 3.16 mm (4)
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Fig. 4.10 Carga aplicada: 33.12 N, Deformacion 3.89 mm (5)

Fig. 4.11 Carga aplicada: 21.08 N, Deformacion 4.56 mm (6)
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Fig. 4.12 Fin del proceso (7)

El Protocolo de pruebas - Trabajo Esencial de Fractura - termina con las mediciones hechas
para determinar el trabajo esencial y no esencial de fractura. Sin embargo, se realizaron
tres pruebas adicionales para implementar una metodologia de estudio que contribuya a la
mejor comprension y determinacién de los parametros otorgando resultados mas
confiables. Es asi que se introducen los siguientes métodos: Calorimetria de Exploracién
Diferenciada, Analisis de Difraccion de Rayos X y Microscopia, para evaluar los parametros

obtenidos del Protocolo Trabajo Esencial de Fractura.

El desarrollo de estas pruebas experimentales adicionales refleja el aporte de mi persona
hacia el Protocolo en mencion aplicando conceptos de Ciencia de Materiales,

Termodinamica, Mecanica de Fluidos y Resistencia de Materiales.
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4.4.1 Calorimetria de Exploracién Diferenciada

La calorimetria de exploracion diferenciada (Differential Scanning Calorimetry o DSC)
es una medida de la diferencia del flujo de calor entre una muestra de la probeta y
otra llamada muestra de referencia mientras estan sujetas a un programa de control

de temperatura [33] que esta regido por las normas ASTM D3417, D3418.

El flujo de calor es un parametro diferencial que es proporcional a la diferencia de
temperaturas entre la muestra del polimero (introducido en un porta objeto de
aluminio) y la referencia (ver Fig. 4.13). Ambas se mantienen a la misma temperatura
a lo largo del experimento. Generalmente, la temperatura del programa para el
analisis DSC es definido tal que la temperatura de la muestra se incrementa

linealmente en funcién del tiempo.

Cuando la muestra entra en una fase de transicion como de soélido a liquido o en el
proceso inverso, el calor es absorbido (proceso endotérmico) o emitido (proceso

exotérmico) sin el correspondiente cambio en la temperatura de la muestra.

Incluso, el flujo de calor medido muestra un pico en la curva ®**"*® Una caracteristica
de la Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) es que la sefal medida es

proporcional al flujo de calor y no al calor como en el caso de los calorimetros.
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polymer
sample sample reference
Pa-“\ / pati

N y -
& L )
f AT

L heaters

Rl e

computer to monitor temperature
and regulate heat flow

Fig. 4.13 Configuracion basica de las pruebas DSC %!

Es importante mencionar que el DSC es mayormente usado por especialistas en
polimeros determinando la temperatura de fusién del material, la temperatura de

40 Es una excelente

transicion vitrea, el grado de cristalinidad o calor de fusion
técnica para investigar la falla de polimeros debido a que se requiere sélo una
pequefia muestra del material, su habilidad para revelar la historia termal del
polimero, y su habilidad para medir la temperatura de transicion vitrea (T,), que es

sensible al recocido y al envejecimiento ",

Se sabe bien que la primera prueba realizada usando la técnica del DSC fue
relacionada con la historia térmica del polimero como por ejemplo, la morfologia
desarrollada durante el moldeo por compresion. Por lo tanto, es importante comparar

resultados con otras exploraciones de la muestra.

PREPARACION DE LA MUESTRA
El método de la Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) usa muestras en el rango
de 5-10 mg. Las probetas con espesores de 0.1 mm y 0.2 mm fueron cortadas en

pequefos rectangulos (1.0 mm x 5.0 mm), se colocaron en un porta objeto de
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aluminio y fueron cubiertas con su respectivas tapas usando una herramienta a

presion.

Las probetas con espesores de 0.5 mm y 1.0 mm fueron cortadas en pequefias capas
de 200 pm usando la maquina Microtome *?. Luego, son colocadas en el porta objeto
3 capas por cada espesor, cubiertas con su tapa y presionadas adecuadamente con
una llave Alen para asegurar un mejor contacto que permita una mejor transferencia

de calor.

Finalmente, éstas son introducidas en la maquina DSC para analizar el

comportamiento térmico de las muestras.

En la Universidad Tecnologica de Viena, el DSC estaba conectado al sistema de
refrigeracion DSC TA Instruments (ver Fig. 4.14) y controlado por el software

Universal Analysis 2000. Se utilizé una purga de nitrégeno con un flujo de 50 mL/min

que fue empleada a lo largo de todos los experimentos.

Fig. 4.14 Maquina DSC usada en este proyecto, Universidad Tecnolégica de Viena
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4.4.2 Andlisis de Difraccidon de Rayos X

La difraccion de rayos X (Wide-Angle X-Ray o WAXD) es una técnica usualmente
empleada para determinar la estructura cristalina de los polimeros. Durante los
experimentos, solo los cristales difractan, los cuales son paralelos a la capa de la
superficie. El patrén de difraccion permite determinar la composicién quimica o de

fase de la capa ..

La cantidad de fase-B, en las muestras de p—Polipropileno, fue determinada usando
la ecuacion (17) propuesta por Turner-Jones. Esta formula es caracterizada por el

maximo valor de la fase-§ y tres picos de la fase-a.

Hﬁ
k= (17)
Hﬂ+Hal+Ha2+Ha3

donde k es el ratio empirico de la fase-, Hy es la altura del pico p mas sobresaliente,
H.1, He ¥ Hys son las alturas de los tres picos o que pueden ser vistos en la Figura

4.15 asi como una curva ejemplo en la Fig. 4.16.

4 5 6 7 8 9 10 0N 12 B ®

Fig. 4.15 Difraccién de Rayos X mostrando una combinacion de las formas cristalinas a y y



46
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Fig. 4.16 Curva obtenida mediante el estudio de difraccion de rayos X para el —Polipropileno

4.4.3 Andlisis de Microscopia Electrdnica

Un micrétomo y un microscopio electronico fueron utilizados en el presente proyecto
para verificar la morfologia interna del p—Polipropileno revisando y comparando los

tamarfios de los esferulitos.

Al inicio, las muestras eran cortadas en pequefios rectangulos de 5 mm x 5 mm con
una hoja de afeitar y luego colocadas en el micrétomo, el cual es un instrumento
mecanico usado para cortar probetas en muy finas capas para usarlo en los analisis
microscoépicos, donde las cuchillas de vidrio seran empleadas para obtener una capa
ultra delgada de 200 um. Esta ultima, sera colocada en el porta objeto para su

respectivo examen.

Las Figuras 4.17 y 4.18, muestran fotografias del micrétomo y del microscopio
electrénico respectivamente en donde se hicieron los experimentos y son propiedad

de la Universidad Tecnoldgica de Viena.
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MICROMN.

Fig. 4.17 Micrétomo HM360, Universidad Tecnolégica de Viena

Este instrumento posee una extraordinaria caracteristica ergondémica para

operaciones comodas mientras se hacen los cortes con precision.
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AxioCam

Fig. 4.18 Microscopio Axiolab Pol, Universidad Tecnoldgica de Viena



CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSIONES

Después de diversas pruebas, los resultados y discusiones se presentan en este capitulo.
No sdlo la morfologia de las muestras seran evaluadas sino también, el comportamiento en
la fractura, la zona plastica y se hara un final andlisis que envuelve los parametros del

Trabajo Esencial de Fractura con el espesor de las probetas.

51 MORFOLOGIA DE LAS PROBETAS DE B—-POLIPROPILENO
En este punto, dos diferentes pruebas son experimentadas para verificar la morfologia de
las muestras preparadas: Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) y Andlisis de Difraccion

de Rayos X (WAXD).

CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

El método de Calorimetria Diferencial de Barrido (Differential Scanning Calorimetry -DSC)
fue usado para analizar el comportamiento en los cambios de fase y la recristalizacion de
las muestras. Los experimentos fueron realizados en un rango de temperaturas entre 20 °C
y 180 °C. En los siguientes diagramas correspondientes al B—Polipropileno se pueden
observar diferentes caracteristicas, las cuales seran explicadas por separado para clarificar

las representaciones obtenidas.

El diagrama de la Figura 5.1 ilustra los resultados que se consiguieron al haber hecho
mediciones en la maquina DSC donde los espesores de las muestras fueron siempre 200

um. El primer pico muestra el comportamiento en la fusion de la fase f, la cual es seguida
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por una caida en la curva que describe la recristalizacion del material. Inclusive, es evidente
el diferente comportamiento para las probetas con espesor delgado y grueso. Una posible
razoén para ello es el mayor contenido de la fase B, la cual esta presente en ambos tipos de

probetas y realza la altura del pico.

Adicionalmente, la probeta con un espesor de 0.5 mm presenta una diferente caracteristica
a la de 1 mm. El segundo pico de la primera puede ser debido a la poca estabilidad de la
fase B tendiendo asi a recristalizar con mayor facilidad que la segunda. La explicacion para
este fendmeno es la siguiente: probetas con espesores delgados tienen menor resistencia

al flujo de calor que los de espesores gruesos, debido a la mayor cantidad de material de

los mismos.
B

1,0mm
3
c 0,5mm
)
5
¢
©
o
x
()

| ' | ' | ' | ' | ' | ' | '
60 80 100 120 140 160 180
T(°C)

Fig. 5.1 Curvas DSC del pB-Polipropileno para diferentes espesores de las probetas, las muestras
fueron siempre 200 um
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DIFRACCION DE RAYOS X
La siguiente figura permite observar el perfil de difraccion de la fase B (Fig. 5.2) que se
puede apreciar en casi todas las muestras analizadas, y que fue hecha mediante el estudio

de Difraccién de rayos X (WAXD).

Intensity

10 15 20 25 30
20

Fig. 5.2 Curva obtenida mediante el estudio de difraccion de rayos X para el p—Polipropileno

Por medio de la Ec. (17), la cantidad de fase B fue calculada. El pico mas alto (16°) y tres
picos ecuatoriales de la fase a (14°, 17°, 19°) pueden ser observados. Al emplear la
ecuacion mencionada, se obtiene 0.90 como ratio de la fase p. Este alto valor refleja una
eficiente nucleacién y también una optima velocidad de enfriamiento de las probetas
analizadas. Esta ultima gobierna la cantidad de fase B y es importante mencionar que

ambas son indirectamente proporcionales.

El siguiente diagrama (Fig. 5.3) se compara el contenido de la fase B vs. diferentes

espesores. Se observa que estos ultimos no dependen del primero por lo que las
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diferencias en el comportamiento durante el cambio de fase son debidas a la poca

estabilidad de la fase 3 en las probetas delgadas.

p—content vs. thickness

5-¢ontent

0.1 02 05 1,0
Thickness {mm)

Fig. 5.3 Contenido de la fase 3 vs. espesor, B-Polipropileno

ANALISIS EN EL MICROSCOPIO ELECTRONICO

Todas las probetas fueron observadas (Fig. 5.4) con un microscopio de luz polarizada para

poder identificar las diversas morfologias esferuliticas. Cinco diferentes espesores fueron

analizados:
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(c) 0,3 mm (d) 0,5 mm
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Fig. 5.4 Morfologia esferulitica para diferentes espesores del p—Polipropileno: (a) 0,1 mm; (b) 0,2 mm;
(c) 0,3 mm; (d) 0,5 mm; (e) 1,0 mm

De acuerdo a la grafica ilustrada arriba, los diametros de los esferulitos son muy
comparables para los diferentes espesores. Todos ellos tienen una estructura esferulitica
del orden de 30 um a 50 um. Asimismo, se observa que el material presenta una grieta en
su composicion debida a la presencia de la fase o al recalentamiento del material. Es
importante notar que las areas nebulosas son originadas por los finos cortes en el

Micrétomo.



55

52 COMPORTAMIENTO EN LA FRACTURA

Los siguientes diagramas (desde la Fig. 5.5 hasta la Fig. 5.9 para el p—Polipropileno)
representan los comportamientos de las probetas con diversos espesores usando el criterio
DDENT. A la curva del Trabajo Esencial de Fractura (EWF) se le adicion6 una
complementaria que es la de fuerza vs. desplazamiento con el objetivo de analizar el
comportamiento del material. Para el primer caso, se muestra el logro de uno de los
requerimientos del Protocolo de la Sociedad Europea Integrada de Estructuras (ESIS), la

similaridad entre las graficas y el segundo caso corresponde al ploteo de la curva ax vs. L

para obtener los valores w. y £ .

De acuerdo a los resultados, se ha confirmado que la longitud del ligamento ha sido
totalmente afectada antes de la propagacion de la grieta (una condicion del Protocolo ESIS

para el EWF).

En la primera parte, se prepararon muestras con cinco diferentes espesores: 1,0 mm; 0,5
mm; 0,3 mm; 0,2 mm y 0,1 mm. Adicionalmente, para finalizar las muestras, diversas
longitudes de ligamento fueron cortadas (2 mm, 3 mm, 4 mm, 5 mm, 6 mm, 7 mm, 8 mm, 9
mm y 10 mm) para cada espesor. En algunos casos, se prepararon mas probetas para

tener un resultado mas exacto.

Sin embargo, la mayor dificultad en este procedimiento es la prueba de traccion en las
probetas de espesor delgado (0.1 mm y 0.2 mm) con pequefias longitudes de ligamento en
el rango de 2 mm y 4 mm. En general, para el p—Polipropileno, mientras mas cortas sean
las longitudes de ligamento de las probetas, mas dificultoso sera satisfacer las condiciones

del Trabajo Esencial de Fractura.

Durante la fractura, se observaron algunas grietas en el p—Polipropileno indicando algunas

fallas. Es muy probable que material se haya degradado debido al recalentamiento en el
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proceso de preparacion de las probetas cuando estas fueron colocadas en la maquina

COLLIN P 200P.

5.2.1 Curvas obtenidas del Trabajo Esencial de Fractura para el B-Polipropileno

Las curvas obtenidas del Trabajo Esencial de Fractura se muestran en las siguientes

gréficas.

Load (N)
3
1

B-Polypropylene 1,0 mm

100
90—-
80 +
70
60—-
50-

40 4

w, (KJ/mmz)

30
20

10

Extension (mm)

B-Polypropylene 1.0 mm (b)

o, = 17,622 + 10,010L

R*=0,9929

L (mm)

Fig. 5.5 Andlisis del Trabajo Esencial de Fractura para probetas de f—Polipropileno con un
espesor de 1.0 mm, (a) curvas de similaridad Fuerza vs. desplazamiento, (b) calculo del we
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B-Polypropylene 0,5 mm (a)
1604 1.L=1,53mm
1 2.L=2,37 mm
140 3.L=2,40 mm
120 4.L=4,13mm
| 5.L =474 mm
] 6.L=5,38 mm
100 - ;
3 00_ 7.L=5,55mm
T 80 8.L=6,93 mm
g - /\ 9.L=9,80 mm
- /
60 -
40 -
4 ‘//
204 ff
‘( 9
01 1 2 3 45 6 7 8
T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6
Extension (mm)
B-Polypropylene 0,5 mm (b)
120
o, = 16,347 + 10,666L
100
R*=0,9902
80 -
£
g 60
=
40
20 -
0 ! T T T T T
0 2 4 6 8 10
L (mm)

Fig. 5.6 Analisis del Trabajo Esencial de Fractura para probetas de B—Polipropileno con un
espesor de 0.5 mm, (a) curvas de similaridad Fuerza vs. desplazamiento, (b) calculo del we
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B-Polypropylene 0,3 mm (a)

Extension (mm)

8-Polypropylene 0,3 mm (b)

o, =12,518 + 16,015L

R®=0,9826

80 -
60 -
g |
T 40+

(@]

_I -
20 -
04
120
100
80 -

NE -

£ 604

S

¥

= 404
20 -
0

0

Fig. 5.7 Analisis del Trabajo Esencial de Fractura para probetas de f—Polipropileno con un
espesor de 0.3 mm, (a) curvas de similaridad Fuerza vs. desplazamiento, (b) calculo del we
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60 — B-Polypropylene 0,2 mm (a)
%0 1.L=1,99 mm
1 2.L=2,62mm
40 3.L=3,13 mm
| 4.L =6,69 mm
= 5.L=7,05mm
> 07 6.L=811mm
© . ’
cU -
(@)
-
20
10
0 6
T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7
Extension (mm)
B-Polypropylene 0,2 mm (b)
90
7 o, =5,636 + 10,008L
80 - f
704  R*=0,9937
60 -
"€ 50
E |
& 40
= 304
20 -
10
0 T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
L (mm)

Fig. 5.8 Analisis del Trabajo Esencial de Fractura para probetas de f—Polipropileno con un
espesor de 0.2 mm, (a) curvas de similaridad Fuerza vs. desplazamiento, (b) calculo del we
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s B-Polypropylene 0,1 mm (a)
30
25 -
—~ 20 -
<
= 1
T 15+
_I -
10 4
5
04
T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5
Extension (mm)
p-Polypropylene 0,1 mm (b)
60l =3,544 +2538L

1404  R®=0,9969
120

100

o

L (mm)

Fig. 5.9 Analisis del Trabajo Esencial de Fractura para probetas de B—Polipropileno con un
espesor de 0.1 mm, (a) curvas de similaridad Fuerza vs. desplazamiento, (b) calculo del we
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Después de analizar todas las graficas del B—Polipropileno es posible afirmar que a
pesar de no demostrar curvas homogéneas y regulares como en el caso ideal (hay
pequeias diferencias con respecto a la perfecta similaridad), el area debajo de ellas
provee los mismos resultados que se describen en libros tedricos. Esto indica que la
variacion de la longitud del ligamento no tuvo un efecto significativo en el
comportamiento en la fractura . En otras palabras, el material empleado logré las
condiciones impuestas por el método del Trabajo Esencial de Fractura y se confirma
esta sentencia con las graficas mostradas. Es importante resaltar que una posibilidad
para la determinacién de curvas no homogéneas seria la presencia de contenido de
fase B en el material y la degradacién del B—Polipropileno a causa de los diversos
recocidos. Para evitar lo ultimo, se debe trabajar el material propiamente evitando el

reuso de los mismos.

Asimismo, mientras mas grueso es el espesor de las probetas, mas alta seré la carga

aplicada. Se demuestra en las graficas la proporcion directa entre ambos parametros.

5.3 INTRODUCCION DEL ANALISIS DE LA ZONA PLASTICA
Para completar el estudio de la aplicacién del Trabajo Esencial de Fractura, las siguientes

lineas explicaran los resultados obtenidos al analizar la zona plastica en el B—Polipropileno.

Primeramente, como se describe en la Ec. (9), el trabajo total de fractura puede ser dividido
en dos zonas: la interna y externa, las cuales son representadas por el trabajo esencial y no
esencial de factura, respectivamente. En el presente capitulo, este ultimo es analizado y
discutido de acuerdo a la teoria mencionada anteriormente. Es importante notar que para
lograr los valores del trabajo no esencial de fractura «,, tiene que realizarse un profundo
analisis en la geometria de la zona plastica para conseguir g (factor de forma). La literatura

sigue el método descrito por el Protocolo de la Sociedad Europea Integrada de Estructuras
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(ESIS), donde la zona plastica debe ser comparada e identificada con una de las tres

posibilidades propuestas, la forma circular, diamante o eliptica.

Sin embargo, Ferrer Balas [27] propuso un nuevo método para medir la zona plastica como
se explica en la literatura. La interseccion de las dos parabolas (region en forma de 0jo)
determina resultados mas precisos en comparacion a las tres clasicas formas (circular,
eliptica y diamante). La constante k de la Ec. (16) adopta el valor de 1.5 porque es un valor

intermedio entre la forma eliptica y diamante.

Después de calcular h (altura de la zona plastica de las dos mitades de la probeta
analizada), se plotea la curva h vs. L (longitud del ligamento) y la regresion lineal por

minimos cuadrados determinara la pendiente, la cual es . Para ambos casos, es posible

observar que ges independiente del espesor del material.

El término fSa, ha sido considerado en la literatura como un parametro del método del
Trabajo Esencial de Fractura. Asi, se debe tener en cuenta a g (factor de forma que
describe el tamario de la zona donde la fractura toma lugar) y a @, (densidad de la energia
plastica consumida) simultdneamente para tener una completa descripcion de la zona

plastica y la energia plastica consumida durante el método del Trabajo Esencial de Fractura

(48]

Las siguientes gréaficas representan la zona plastica para diferentes ejemplares. Tres
longitudes de ligamento fueron escogidos para clarificar el comportamiento de la muestra de
acuerdo a su espesor:L=2mm,L=5mmyL =10 mm. Los resultados se muestran en las

figuras a continuacion.
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5.3.1 Analisis de la zona plastica del B—Polipropileno

Las figuras 5.10, 5.11 y 5.12 representan las microfotografias de las probetas DDENT
del p—Polipropileno para una longitud de ligamentode L =2 mm,L=5mmyL =10
mm respectivamente. Las muestras fueron analizadas a una temperatura ambiente de

23 °C.

En los diagramas, se confirma tal como lo describe Ferrer Balas, que la zona plastica
tiene una forma parabdlica en lugar de las establecidas en el Protocolo ESIS. Es
posible observar que hay similaridades en el tamafio de la zona plastica para cada
longitud de ligamento (L). En otras palabras, las microfotografias representan una

independiente relacién entre el espesorty L.

Ademas, las figuras muestran un ligamento irregular de la probeta empleada en el
laboratorio cuando hay un incremento del espesor. Las muestras de 0.1 mm de
ancho, presentan un comportamiento que no es ductil. Una de las razones para este
efecto es la poca cantidad de material en una probeta fina o el constante

recalentamiento después de su uso para producir mas muestras.
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(e)t=0,1mm

Fig. 5.10 Microfotografias del p—Polipropileno con una longitud de ligamento de 2 mm. La zona
plastica puede ser vista en la forma parabdlica de color negro



65

L =5,44mm }inm,r_i ]
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(c)t=0,3mm (d)t=0,2mm

L = 4,95mm

(e)t=0,1 mm

Fig. 5.11 Microfotografias del p—Polipropileno con una longitud de ligamento de 5 mm. La zona
plastica puede ser vista en la forma parabdlica de color negro
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Fig. 5.12 Microfotografias del p—Polipropileno con una longitud de ligamento de 10 mm. La
zona plastica puede ser vista en la forma parabdlica de color blanco y negro
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El siguiente diagrama muestra una relacion lineal entre h y L. Después de medir todas
las alturas de la zona plastica para cada probeta el valor de h fue determinado. El
valor de fSes derivado de la pendiente en la Fig. 5.13 y mostrado en la Tabla 5.1 para
el p—Polipropileno. Por lo tanto, se afirma que g (el cual esta determinado por la
pendiente de las lineas de regresion) permanece constante incluso cuando los

espesores cambian debido a que es una propiedad interna del material.

10 - hvs.L

h (mm)

0 2 4 6 8 10

Fig. 5.13 Altura de la zona plastica h vs. longitud del ligamento L para el p—Polipropileno

12
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Tabla 5.1 Célculo de f para diferentes espesores del —Polipropileno

Espesor

t (mm) B
1 0,52
0,5 0,44
0,3 0,53
0,2 0,50
0,1 0,53

5.4 ANALISIS DEL METODO DEL TRABAJO ESENCIAL DE FRACTURA

Como se explica en la literatura, la linea de regresion del trabajo total de fractura @ versus
la longitud del ligamento L determinara . y S, tal como se describe en la Tabla 5.2 para

el p—Polipropileno.

Tabla 5.2 Parametros del trabajo de fractura para el p—Polipropileno

t(mm) @ (KIM?  Ba, (MIIM?) Jij @, (MJI/m®)

1,0 17,6 10,0 0,5 19,2
0,5 16,3 10,6 0,4 23,9
0,3 12,5 16,0 0,5 30,2
0,2 5,6 10,0 0,5 20,0
0,1 3,5 25,3 0,5 47,7

A pesar que se experimentaron diversas probetas por cada espesor, no todos ellos lograron
las condiciones establecidas por el Protocolo de la Sociedad Europea Integrada de
Estructuras (ESIS). Por ejemplo, seis muestras de 1 mm de espesor presentaron similaridad
en las curvas del Trabajo Esencial de Fractura pero no todas ellas respetaron los limites
mostrados en la Tabla 4.2. Hubieron valores debajo del limite inferior (L = 1,67 mm y L =
1,96 mm) y otra que sobrepasé el limite superior (L = 5.90mm) que cumplen perfectamente
los requerimientos del Trabajo Esencial de Fractura y linealidad (representados en la Fig.
5.5). Inclusive, las muestras analizadas con un espesor de 0.2 mm presentaron el mismo

comportamiento que las de 1.0 mm. Consecuentemente, el limite inferior (3B-5B) y el limite
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superior (2R;) vuelven la Ec. (10) en una férmula restrictiva que discrimina puntos reales del

Trabajo Esencial de Fractura.

Esta tabla representa el comportamiento en la fractura del material experimentado. Por lo
tanto, algunas conclusiones pueden ser derivadas de las graficas Fig. 5.5 hasta la Fig. 5.9y
de la Tabla 5.2. Haciendo una comparacion general de los resultados, se encontré que el
minimo espesor de ensayo de fractura resulta ser de 0.2 mm al cumplir satisfactoriamente
el criterio descrito en el Protocolo de pruebas — Trabajo Esencial de Fractura. Asimismo, el
trabajo esencial especifico de fractura decrece proporcionalmente de acuerdo al espesor
(Fig. 5.14). A pesar del haber preparado dieciséis probetas por cada espesor, los resultados
no fueron los que se esperaron. Asi, el Trabajo Esencial de Fractura no funciona para

probetas delgadas.



70

Parametros del EWF vs. Espesor

OWe
OWp

Parametros del EWF

Espesor (mm)

Fig. 5.14 Parametros del Trabajo Esencial de Fractura vs. espesor, B-Polipropileno

Adicionalmente, se puede notar la independencia de parametros entre el trabajo no esencial
especifico de fractura a, y el factor de forma g con el espesor tal como puede ser visto en
las dos graficas mas arriba. En otras palabras, estos dos primeros términos son
propiedades del material. Como se explica en el capitulo 5.3, ambos necesitan ser
analizados juntos para poder completar la descripcidon de la zona plastica y de la energia
plastica consumida durante el proceso del Trabajo Esencial de Fractura. En este caso,
probetas delgadas son relevantes durante el experimento, ellas desarrollan diferentes

comportamientos como aquellos de mayor grosor y necesitan un tratamiento especial.
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Finalmente, es importante mencionar que el analisis de los parametros del Trabajo Esencial
de Fractura es un proceso delicado y demanda mucha precision. Muchos puntos del
Trabajo Esencial de Fractura pueden ser ploteados pero ellos deben ser seleccionados
propiamente para tener los resultados adecuados que se sugieren en el Protocolo de la

Sociedad Europea Integrada de Estructuras (ESIS).

5.5 ANALISIS FINAL

Este es el segundo trabajo de investigacion que ha sido realizado usando el método del
Trabajo Esencial de Fractura y asimismo el f—Polipropileno como material de prueba. El
primero fue desarrollado hace tres afios y en este nuevo proyecto de investigacion se han
introducido mas probetas por espesor para tener un resultado mas veridico. Luego de

realizar las pruebas respectivas se menciona lo siguiente:

Para empezar, la preparacion de las probetas fue la misma. Los ejemplares fueron cortados
usando el procedimiento explicado en el capitulo 4.2. Sin embargo, hubo una pequefia
diferencia con respecto a los parametros empleados en la maquina Collin P200 P. La
temperatura de fusion del B—Polipropileno empleada en el dltimo trabajo fue de 200 °C y
esta vez se utilizé 210 °C para poder obtener diferentes comportamientos del

B—Polipropileno cuando es evaluado bajo el método del Trabajo Esencial de Fractura.

Los resultados obtenidos en el primer trabajo son mostrados en la Tabla 5.3 y también los
parametros del Trabajo Esencial de Fractura son comparados con el espesor (Fig. 5.15)

para observar alguna relacion.
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Tabla 5.3 Resultados tomados del trabajo previo !

tmm)  we(KIm?)  Bw, (MIm°)

1,0 15,47 13,15 0,58 22,81
0,5 10,30 12,45 0,53 23,66
0,2 8,95 12,71 0,52 24,49
0,1 3,96 14,30 0,58 24,59

Parametros del EWF vs. Espesor

25+

20+
LL
=
[11]
L 151
S
= f OWe

10
% EWp
T
o -

5,

0,

1.0 0.5 0.2 0.1
Espesor (mm)

Fig. 5.15 Parametros del EWF vs. espesor tomados el trabajo anterior y

Los valores obtenidos por el trabajo esencial y no esencial de fractura son representados en
el cuadro anterior. Se aprecia que el primero es altamente dependiente del espesor
mientras que el ultimo no lo es. Ha sido mencionado en el primer trabajo que ambos
términos tienen una estrecha relacion con el espesor y fue considerado un parametro del

material. Esta afirmacion ha sido confirmada en esta investigacion y también vale
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mencionar que una mayor cantidad probetas fueron analizadas en comparacion al primer

trabajo.

Incluso, mientras mas probetas se analicen, mas precisos seran los resultados. En el
trabajo anterior, se usaron seis muestras para cada espesor y en el presente estudio el
nuamero de probetas fue incrementado considerablemente (alrededor de 16 probetas por
cada espesor). Esto contribuyd a una mejor tendencia linear de los datos adquiridos. Los
valores finales indicaron que apenas el analisis se acerca a muestras finas, la informacion
obtenida experimenta una tendencia aleatoria por su dificultad al medir parametro del

Trabajo Esencial de Fractura.

Adicionalmente, los analisis de Calorimetria de Exploracion Diferenciada y Rayos X
mostraron los mismos resultados en ambos estudios. El comportamiento de probetas
delgadas fue diferente que los de mayor grosor mostrando un alto pico para el primero y
una recristalizacion en la fase o para el ultimo. La cantidad de fase j fue tan alta como en el

trabajo anterior.

Ademas, el analisis de microscopia electronica fue llevado a cabo para diferentes
espesores mostrando que los diametros de los esferulitos eran muy similares. Esta
afirmacion final se debe interpretar como herramienta para futuras investigaciones. Diversas
pruebas fueron realizadas (Calorimetria de Exploracion Diferenciada, Pruebas de Rayos - X
y Microscopia Electrénica) y lamentablemente no se logré determinar el origen de los altos
valores de los parametro del Trabajo Esencial de Fractura en el caso de probetas de

espesor delgado.

Finalmente, después de evaluar los resultados obtenidos durante diferentes pruebas, dos
conclusiones parciales se detallan a continuacién: por un lado, se deberian verificar y

cambiar la forma de preparacién de las probetas, en otras palabras, el trabajo manual que
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ha sido realizado utilizando una cuchilla de afeitar causando cortes que no fueron precisos
deben ser reemplazados por una maquina mas exacta que lo permita. Por otro lado, el
trabajo esencial de fractura no es un analisis adecuado para probetas de 0.1 mm de

espesor.



CONCLUSIONES

El minimo espesor de ensayo de fractura a emplear es de 0.2 mm cumpliendo
satisfactoriamente el Protocolo de Pruebas del Trabajo Esencial de Fractura y la
metodologia introducida para el calculo del mismo, requiriendo una alta precision
durante la preparacién y medicion debido a la cierta incertidumbre producida por

las pequefias areas fracturadas y por la falta de sensitividad en los instrumentos.

El trabajo esencial especifico del fractura we, el cual es considerado un indicador
de la tenacidad del material, muestra una relacion proporcional con el espesor de

las probetas.

El trabajo no esencial especifico de fractura a, y también el factor de forma g son
independientes del espesor del material. A pesar de las pruebas hechas, no es
posible determinar las causas reales de los altos valores para probetas de

espesor fino (0.1 mm) las cuales deben ser analizadas mediante otro método.

De acuerdo a los resultados logrados por el analisis de Calorimetria Diferencial de
Barrido y por la técnica de Rayos - X, el B—Polipropileno muestra una alta
eficiencia de nucleacion debido a la 6ptima velocidad de enfriamiento empleada

en la preparacion de las probetas.
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5. La aplicacion de la metodologia propuesta en el presente trabajo permite una
comprension mas profunda del comportamiento del material. Las pruebas de
Calorimetria de Exploracion Diferenciada, Anadlisis de Difraccion de Rayos — X y el
ensayo de Microscopia deben ser realizados en conjunto con el Método del

Trabajo Esencial de Fractura.

6. Las pruebas de Calorimetria de Exploracién Diferenciada asi como la Difraccion
de Rayos X son complementarias determinando la eficiencia de nucleacién del
B—Polipropileno el cual es un pardmetro directamente proporcional a la velocidad
de enfriamiento realizada en la maquina Collin P200 P. La cantidad de nucleantes

establecera las caracteristicas mecanicas del material.

7. El ensayo de Microscopia Electronica determiné que la morfologia esferulitica del
B—Polipropileno es comparable en todos sus espesores de prueba. Es decir, los
esferulitos presentan un tamafo similar tanto para los espesores gruesos como
para los delgados lo cual determina que la eficiencia de nucleacién es el factor
principal que origina los diferentes resultados al momento de emplear el método

del Trabajo Esencial de Fractura.

8. La fase pdel B—Polipropileno recristaliza con mayor facilidad en los espesores
gruesos que en los delgados debido a que la fase g es inestable para los

primeros a pesar de su alto contenido de nucleacion.
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ANEXOS

Usted puede acceder a los anexos consultando el formato fisico
de esta tesis.
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