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Se presenta un dispositivo especialmente disefiado y construido para la medicién de constantes eldsticas mediante
la técnica de excitacién por impulso (IET). El mismo permite aplicar un impulso corto puntual provocado por el
impacto de una masa de forma esférica sobre una barra del material a estudiar en configuraciéon de viga
simplemente apoyada sobre soportes que permiten excitarla en modo de flexién. Mediante un micréfono se
obtiene la curva de vibracion resonante que exhibe un amortiguamiento exponencial en su amplitud. Del an4lisis
de dichas curvas usando la transformada rdpida de Fourier se obtienen frecuencias caracteristicas que permiten
evaluar el médulo de elasticidad del material en estudio. En este trabajo, se presentan los primeros resultados
obtenidos en la medicién del médulo de elasticidad en muestras de polimeros epoxy y compuestos particulados
de matriz epoxy con cargas de aluminio, cobre y cuarzo. Dichos resultados exhiben un buen acuerdo con los
reportados en la bibliografia y se discuten en el marco de modelos que describen los cambios del médulo de
elasticidad en funcién del porcentaje de carga en el compuesto.
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A device specifically developed in our laboratory to measure elastics constants of solids by means of the impulse
excitation technique (IET) is presented. Using a spherical mass this device apply a short point impulse impact on
a rod of the material under study. This rod simply sustained on two points is then excited in the flexion mode. By
means of a microphone the natural resonant vibration curve is obtain. The amplitude of this curve exhibits an
exponential damped behavior. Through the fast Fourier transformation the characteristic frequencies of such
curves were obtained. These frequencies are used to evaluate the elasticity modulus of the materials studied. In
this work, first results on the measurement of the elasticity modulus in some polymers are reported. Specifically,
samples of epoxy resin and epoxy-matrix composites with the addition of aluminum, cooper and quartz particles
were studied. The results obtained shown a good agreement whit results reported in the literature. Besides, the
experimental results are discussed in the frame of different models that describe the modifications in the elasticity
modulus as a function of particle charge in such composites.

Keywords: impulse excitation technique, elasticity modulus, epoxy composites.

I. INTRODUCCION del impacto, que da origen a una excitacién con un

Entre las técnicas no destructivas usadas para el ~amplio espectro de frecuencias asociado, la muestra
estudio de materiales se pueden citar aquellas que ©scilard en resonancia a las frecuencias naturales de la
utilizan las frecuencias de vibracién para obtener el ~ Misma; de este modo todo el sistema actuard como un

moédulo de elasticidad E, el médulo de corte G o el filtro para el resto de las frecuencias. Segin la
médulo de Poisson v. Las mismas técnicas también se ~ Pibliograffa, en materiales isGtropos de la frecuencia
usan a los efectos de estudiar la existencia de natural de flexién de una viga de seccion rectangular es
. . . : . o (12),
irregularidades o defectos en materiales como, para  POsible obtener la constante eldstica £ segin =
analizar el cambio de los pardmetros eldsticos arriba mf2 3

mencionados en funcién de pardmetros tales como la E=0.9465 b |3 (D
temperatura -6 f

Entre las citadas técnicas, la excitacién por impulso  donde m es la masa de la muestra, f es la frecuencia de
(IET), dependiendo de la geometria del dispositivo de  resonancia, b, ¢ y L son el ancho, espesor y longitud de
medicién, permite obtener informacién sobre los la muestra, respectivamente, y 7 es un factor de
moédulos E y/o G. El método mds reportado consiste en  correccién que depende de la relacién L/t y del médulo
colocar una muestra con una geometria definida (o mds  de Poisson cuyo valor se obtiene de la literatura®.
habitual es una barra de seccién rectangular) sobre Asimismo se observa que la amplitud de la
SOporteS y excitar las frecuencias naturales de la misma oscilacion disn]jnuye exponencialmente con el tiempo;
mediante un impacto para lo cual, generalmente se |a constante de decaimiento estd vinculada con la
utiliza un martillo o una bolilla en caida libre?. Luego  friccién interna del material. Sin embargo, debido a las
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condiciones experimentales que se asocian con esta
técnica (ubicacion de la muestra, tipo de soporte y
demds factores externos), que producen un decaimiento
mas rapido que el esperado, resulta dificil y complejo
obtener informacién acerca de la friccion interna. Es por
ello que una forma de evaluar la calidad de la medicién
consiste en relevar la constante de decaimiento.

En el marco de investigaciones en curso en
compuestos particulados de matriz epoxy'”, en este
trabajo se reportan los primeros resultados de
mediciones de constantes eldsticas en estos materiales,
obtenidos utilizando un dispositivo disefiado y
construido en nuestro laboratorio.

II. EXPERIMENTAL

El dispositivo que se disefid y construyé consta de
dos soportes con bordes agudos, los cuales sostienen
una viga de la muestra a estudiar (ver esquema en Fig
1). La distancia de dichos soportes (puntos nodales),
medida a partir de los extremos, fue de 0.224 veces la
longitud de la muestra de la cual se midieron las
frecuencias naturales.

Muestra

Amplitud (u.a.)
Amplitud

0.000 0.005 0010 0015

Tiempo (seg)

0 500 10000 15000 20000 25000
Frecuencia (Hz)

Figura 1. Esquema del dispositivo experimental, espectro
tipico obtenido y el resultante de la descomposicion en
frecuencias usando transformada de Fourier.

El funcionamiento del dispositivo bdasicamente
consiste en liberar una bolilla plastica desde un soporte
la cual, en caida libre, impacta sobre la barra del
material en estudio de modo tal que se logra excitar las
frecuencias naturales de resonancia de la misma. La
informaciéon sobre dichas frecuencias se obtuvo
mediante un micréfono electrete de uso comercial
adaptado a un circuito de amplificacién, siendo el
mismo desarrollado en el laboratorio. La eleccion de
este sistema de adquisiciéon de datos resulta ser muy
simple y de bajo costo, si se lo compara con sistemas
mas complejos reportados en la literatura. El micréfono
se colocé en el punto medio de la longitud de la barra y
muy préximo a la muestra evitando el contacto con la
misma. Atendiendo a diferentes experiencias reportadas
en la bibliografia’?, el punto de excitacién se eligié
también, en el centro de la muestra.
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La sefal obtenida se almacené en una PC usando un
software de uso habitual en procesamiento de sefiales
sonoras. Los valores temporales medidos fueron del
orden de 0.02 milisegundos. Los espectros se analizaron
utilizando la Transformada Répida de Fourier (FFT)
obteniendo, asi, la distribucion de frecuencias presentes
en el espectro.

Los materiales estudiados fueron compuestos de
matriz epoxy con carga particulada de aluminio y cuarzo
(tamafio de particula 106um-125um), y de cobre
(tamafio promedio de particula 75um). La matriz epoxy
utilizada fue DGEBA curada con un anhidrido
(MTHPA) en presencia de una amina (1-Metil
Imidazol), a 120°C durante 14h (ver detalles en Refs. a-
10)). Las muestras medidas se cortaron con un disco
diamantado, posteriormente fueron mecanizadas en una
fresadora y, finalmente, pulidas con lija al agua. La
geometria de las muestras, tal cual se menciond, constd
de barras de seccién rectangular, cuya longitud se
selecciondé de modo que siempre superara en un factor 5
a las dimensiones laterales.

Con el objeto de contar con valores de referencia y
para evaluar la eficiencia del dispositivo se midié el
modulo de elasticidad de una barra de cobre electrolitico
puro. Dicha medicién se repitié para el mismo tipo de
muestra la cual fue previamente tratada térmicamente
(recocido a 860°C durante 2h seguido de un
enfriamiento lento en el horno).

III. RESULTADOS Y DISCUSION

El valor de la frecuencia de resonancia de las barras
de cobre se obtuvo promediando, al menos, 20
mediciones. La frecuencia de resonancia que se obtuvo
para el cobre recocido fue de 2927 + 0.2 Hz. Usando la
ec. (1), el valor del médulo de elasticidad resultdé E=
135 = 3 GPa; este valor es levemente superior al
reportado (110 GPa-130 GPa)"'". Respecto de la barra
sin recocer, se obtuvo un mddulo de elasticidad de E=
87 £ 2 GPa; este resultado muestra un buen acuerdo con
el reportado para cobre puro, el cual se obtuvo
utilizando una variante de la técnica IET"?.

Los valores del médulo de elasticidad en funcién de
porcentaje en volumen de carga obtenidos en este
trabajo para los distintos compuestos se presentan en la
Fig 2. En los paneles a, b y ¢ se presentan los resultados
medidos para los compuestos cargados con aluminio,
cobre y cuarzo, respectivamente. En la mayorfa de los
casos y dado que las muestras no tenian dimensiones
laterales iguales, las mismas se midieron utilizando dos
disposiciones diferentes. De este modo, fue posible
obtener dos mediciones independientes de la misma
muestra. En cada uno de estos modos de medicion, el
factor 7 de la ec.(1) resulté ser diferente; sin embargo,
los resultados obtenidos coincidieron, dentro del error
experimental.
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Figura 2. Valores del modulo de elasticidad E en funcion del
contenido en volumen de las particulas con que se cargé la
matriz epoxy: particulas de aluminio (panel a), de cobre
(panel b) y de cuarzo (panel c). Las lineas representan la
evolucion de E cuyos valores fueron calculados utilizando
modelos tedricos (ver texto). Se muestran, también,
micrografias opticas (escala: 100 um) tipicas de los distintos
compuestos.

Del andlisis de la Fig. 2, se puede observar que, en
todos los casos, el modulo de elasticidad crece con el
aumento del porcentaje de carga (¢). El valor medido
para el epoxy puro fue E= 3.84 + 0.15 Gpa. A partir de
la aplicacion del modelo de Hashin-Shtrikman, el cual
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permite calcular el valor de E en funciéon de ¢
suponiendo que los compuestos estdn cargados con
particulas esféricas(s), se obtuvieron los valores limite,
superior e inferior, para dicho pardmetro. Los mismos se
representaron con linea llena en los tres paneles de la
Fig. 2. Cabe destacar que para compuestos cargados con
particulas de aluminio, los resultados experimentales se
encuentran dentro de los valores limite. Por su parte, en
compuestos cargados con particulas de cuarzo se
observa que los resultados experimentales se encuentran
proximos al limite inferior predicho por el modelo
citado. En el caso del compuesto cargado con particulas
de cobre, los resultados obtenidos también se encuentran
dentro de los limites calculados usando el modelo de
Hashin-Shtrikman, con una tendencia hacia el limite
inferior no tan marcada como en el andlisis del
compuesto con carga de cuarzo.

Por otra parte, las lineas de trazo de la Fig. 2 son el
resultado de un ajuste efectuado utilizando un modelo
de la literatura, el cual también permite describir la
variacién del médulo de elasticidad con la carga en

compuestos. En este caso, se utilizé la ecuacién de
13)

Kerner generalizada por Lewis y Nielsen' ™, que se
describe a continuacién:
E. 1+AB
c A9 @
Ey 1-Byg
donde:
Ep/Ey -1
Ep/Ey +A
1-
y=1410n 4)
m

en esta ecuacion, A es una constante que toma en cuenta
la geometria de la particula y el médulo de Poisson de la
matriz, ¢,, es la fracciéon de empaquetamiento maximo
de la carga, y Ec, Ey y Er son los médulos de
elasticidad del compuesto, de la matriz y de la carga,
respectivamente.

De Ia bibliograffa se obtuvo el valor del pardmetro
¢n= 0.637"*_El pardmetro A se obtuvo del mejor
ajuste a los resultados experimentales usando la ec.(2).
Los valores obtenidos fueron 1.72, 1.02 y 2.14 para
carga de aluminio, cobre y cuarzo, respectivamente. Los
valores del parametro A reportados muestran cierta
variacion, lo cual es esperable ya que dicho pardmetro
depende de la geometria de las particulas usadas como
carga y, también, se ha encontrado una dependencia del
grado de dispersién de las particulas en la matriz,
especialmente cuando los porcentajes de carga son
altos"*'®. Se estima A= 1.17 usando un modelo de la
bibliografia considerando particulas esféricas"*'¥ y
tomando un valor del mddulo de Poisson de 0.35
reportado para una matriz epoxy . Sin embargo, es
posible obtener valores mayores del pardmetro A si se
considera que las particulas pueden aglutinarsem’m. Se
puede observar en las micrografias Opticas presentadas
en la Fig. 2, que la distribucién de las particulas en la
matriz no es totalmente homogénea. Ademads, se puede
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ver que las particulas de cobre presentan una geometria
mas cercana a la esférica. No se observa lo mismo en el
caso de las particulas de cuarzo, mientras que los
compuestos cargados con aluminio exhiben una
situacion intermedia. Del andlisis de la microestructura
de los compuestos podria inferirse que de los distintos
valores de A obtenidos de los ajustes de los datos
experimentales, para los diferentes compuestos, el
correspondiente a la resina cargada con cobre es el que
muestra un mejor acuerdo con el valor estimado
mediante célculos (1.17); este acuerdo podria atribuirse
a la cuasi-esfericidad de las particulas de cobre.

De todos modos, cabe resaltar que los resultados que
aqui se presentan de los valores de los pardmetros de los
modelos, obtenidos por ajuste de los datos
experimentales, muestran un razonable acuerdo con los
calculados tedricamente, brindando la oportunidad de
efectuar andlisis mds detallados acerca de la influencia
de las particulas sobre la microestructura de la matriz
polimérica. Trabajos en curso seguramente permitirdn
profundizar el estudio presentado en este trabajo.

IV. CONCLUSIONES

Se disefié y construyé un dispositivo adecuado para
la determinacién del mddulo de elasticidad E de
compuestos particulados de matriz epoxy utilizando la
técnica de excitacién por impulso. En una primera etapa,
se evalud la performance de dicho dispositivo midiendo
muestras de Cu puro. Los resultados obtenidos muestran
un buen acuerdo con los reportados en la bibliografia
utilizando otras técnicas. A partir de estos resultados, en
una segunda etapa se obtienen valores de E para el
polimero blanco y para distintos compuestos cargados
con particulas de aluminio, cobre y cuarzo, usando
como pardmetro el contenido de particulas en el
compuesto. Los resultados experimentales se encuentran
dentro de los limites que predice el modelo de Hashin-
Shtrikman. Se encuentra que es posible ajustar con
mayor precision los datos obtenidos si se utiliza la
ecuacion de Kerner generalizada por Lewis y Nielsen.
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