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RESUMEN

En este estudio, se ha utilizado polvo de caucho reciclado proveniente de neumaticos fuera de uso
(NFUs) para el desarrollo de una nueva membrana elastomérica con fines de auto-reparacion, a
través del calentamiento por microondas. No obstante, debido a la exposicion medioambiental de
estos materiales, las condiciones climaticas pueden contribuir al deterioro prematuro de las
membranas reduciendo su resistencia mecénica y durabilidad a lo largo del tiempo. Para mejorar
esto, se pueden incorporar fibras de lana de acero en la matriz de caucho. Las fibras metélicas en
materiales compuestos son conocidas por aumentar las caracteristicas de resistencia y fatiga, asi
como su ductilidad. Estas fibras también pueden ser usadas con propdsitos de auto-reparacion a
través de procesos de calentamiento. Por ello, la adicion de fibras puede influenciar las propiedades
de la nueva membrana, aunque no esta claro de qué forma. Por esta razon, se han estudiado la
distribucion de fibras y el comportamiento mecanico de la membrana de caucho reforzada con
fibras bajo la influencia de diversas condiciones climaticas. Con este fin, se han considerado cuatro
membranas diferentes, empleando el mismo tamafio de polvo de caucho y cuatro porcentajes de
fibras. Ademas, a través de ensayos de resistencia a la traccion se ha estudiado la influencia de las
fibras en muestras pre-acondicionadas en tres diferentes condiciones ambientales: saturacion con
agua, frio y envejecimiento. Finalmente, los resultados muestran que las fibras de lana de acero
presentan una correcta distribucion dentro de la membrana de caucho. Sin embargo, debido al
proceso de mezclado las fibras largas utilizadas pueden producir clusters en el area central de las
membranas, mientras que las fibras cortas se dispersan muy bien en el contorno de las membranas.
Adicionalmente, se ha encontrado que las fibras de lana de acero no contribuyen significativamente
a mejorar las propiedades mecénicas de traccion de las membranas evaluadas bajo diferentes
condiciones medioambientales.

Palabras claves: Membrana de caucho; Influencia de fibras; Clusters; Dafio medioambiental;

resistencia a traccion.

8494 + 21 Figuras/Tablas*250 + 1 Figura/Tabla* 500 = 14244 Palabras Totales.
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ABSTRACT

Recycled rubber powder from shredded End of Life Tyres (ELTs) has been used for the
development of a new elastomeric membrane with self-healing purposes via microwave heating.
Nevertheless, due to the environmental exposure of this rubber-based material, the environmental
conditions may contribute to premature deterioration of membranes, reducing their mechanical
strength and durability over time. To improve it, steel wool fibres can be incorporated in the rubber-
based matrix. Metallic fibres in composite materials are known for enhancing its strength and
fatigue characteristics while increasing ductility. These fibres can also be used for self-healing
purposes via heating process. Hence, the addition of fibres may influence the properties of the new
membrane, although it is not clear how this influence works. For these reasons, fibres distribution
and mechanical behaviour of fibre-reinforced rubber membrane under the influence of different
environmental conditions have been studied. With these purposes, four different membranes, with
the same rubber powder gradation, but with four different percentages of steel wool fibres, have
been considered. In addition, the influence of fibres on preconditioned test samples under three
different environmental conditions: water-saturated, cold and ageing, have been evaluated via
tensile strength test. Finally, fibre distribution results showed that steel wool fibres presented a
good distribution into the rubber-based membrane. However, due to the mixing process long fibres
used may produce clusters in the central area of membranes, while short fibres disperse very well
in the contour of the membrane. Additionally, it was found that steel wool fibres do not
significantly contribute to improve the tensile mechanical properties of the membranes evaluated
under different environmental conditions.

Keywords: Rubber membrane; Fibres influence; Clusters; Environmental damage; Tensile

strength.
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1 INTRODUCCION

1.1 Antecedentes

El creciente nimero de vehiculos en los paises industrializados y desarrollados genera millones de
neumaticos de deshecho cada afio. En base a las estadisticas actuales, cada afio cerca de 1.4 billones
de neumaticos se venden en todo el mundo hasta que finalmente pueden considerarse como
Neumaticos Fuera de Uso (NFUs) (Lo Presti, 2013). Los NFUs suponen uno de los mayores
problemas en cuanto a residuos, debido al volumen producido y su durabilidad en el tiempo. En el
caso de Chile, de acuerdo a un diagndstico realizado en el afio 2009 por el Consejo Nacional de
Produccion Limpia (CPL) y la Camara de la Industria del Neumatico de Chile (CINC), alrededor
de 3 millones de NFUs se generan cada afio, lo que representa una cantidad de 42000 toneladas de
desechos (Pino Salinas, 2013). Es por esto que una eliminacion inadecuada de los neumaticos
puede constituir en una potencial amenaza para la salud humana y aumentar los riesgos para el

medioambiente.

Como consecuencia y con el fin de minimizar estos riesgos, los vertederos estan reduciendo la
aceptacion de neumaticos para su almacenamiento. Esta situacion ha llevado a los investigadores
a buscar usos alternativos para los Neumaticos Fuera de Uso. De esta forma, los NFUs y sus
derivados, como el polvo de caucho y las fibras rigidas de acero, se han convertido en candidatos
para el desarrollo de nuevos materiales en Ingenieria Civil con propiedades mejoradas (Eldin and
Senouci, 1992; Li et al., 2014; Lo Presti, 2013; Pino Salinas, 2013; Shu and Huang, 2014; Siddique
and Naik, 2004). Por ejemplo, el caucho proveniente de NFUs se ha usado en diversas aplicaciones
en ingenieria civil como son la construccion de carreteras (Eldin and Senouci, 1992), el refuerzo
de hormigones (Siddique and Naik, 2004) y su empleo en asfalto y hormigén de cemento Portland
(Shu and Huang, 2014), entre otros.

Adicionalmente, el polvo de caucho reciclado en diferentes tamafios se ha usado en el desarrollo
de nuevas mezclas asfalticas y materiales cementicios, pisos para parques infantiles y estadios
deportivos, y también como amortiguadores de golpes, adoquines y materiales para techos (Li et
al., 2014). Sin embargo, en la literatura no se han encontrado aplicaciones del polvo de caucho en
la fabricacion de membranas poliméricas con propdsitos energéticos, tales como: membranas
inteligentes para muros con aislamiento acustico o impermeabilizacidn de cubiertas y membranas
reforzadas con propiedades de auto-reparacion. En el campo de la ingenieria, se han desarrollado

membranas poliméricas con diferentes objetivos. Por ejemplo, las membranas de fluoruro de
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polivinilideno (PVDF) (Kang and Cao, 2014), que tienen aplicaciones en el tratamiento de aguas
como membranas de destilacion, separacion de gases, eliminacion de contaminantes, recuperacion
de bioetanol y apoyo para la preparacion de membranas compuestas, entre otros (Hermans et al.,
2015). No obstante, debido a la exposicion medioambiental de estos materiales, las condiciones
climaticas pueden contribuir al deterioro prematuro de las membranas reduciendo su resistencia
mecanica, funcionalidad y durabilidad a lo largo del tiempo. Por consiguiente, con el objetivo de
mejorar el comportamiento mecanico de la nueva membrana de caucho frente a los dafios
mediambientales y prolongar su rehabilitacion, se pueden incorporar fibras de lana de acero en la
matriz de caucho (Garcia et al., 2014b). Las fibras metélicas en materiales compuestos son
conocidas por mejorar sus caracteristicas de resistencia y fatiga a la vez que incrementan su
ductilidad (Fitzgerald, 2000). Concretamente cuando las fibras tienen mayor resistencia a la
traccion que la matriz, pueden mejorar la cohesion y la resistencia a traccion del material
compuesto (Mahrez et al., 2003). En consecuencia, la membrana de caucho reforzada con fibras

puede presentar una buena resistencia al envejecimiento, dafios por humedad y agrietamiento.

Adicionalmente, las fibras metalicas dentro del material compuesto también pueden ser usadas con
el fin de modificar sus conductividades térmica y eléctrica (Garcia et al., 2013a). No obstante, el
uso final de esta nueva membrana de caucho reforzada con fibras es la auto-recuperacién de sus
grietas a través del calentamiento por microondas (Benedetto and Calvi, 2013). Actualmente, la
tecnologia de microondas se considera como una técnica no-destructiva prometedora en el campo
de la auto-reparacion de materiales compuestos con fibras metélicas (Gallego et al., 2013). Esto es
debido a que las fibras metalicas pueden incrementar la velocidad de calentamiento del material
compuesto y en el caso especifico de este trabajo, las fibras metalicas pueden absorber mas energia
térmica que la matriz de caucho. De este modo, empleando un horno microondas, es posible
calentar las fibras metélicas localmente y por medio de la difusion de calor, calentar la matriz de

polvo de caucho y sanar las grietas de la membrana.

Finalmente, esta Tesis ha sido llevada a cabo dentro de una investigacion sobre el desarrollo de
una nueva membrana elastomerica de caucho reciclado con propiedades de auto-reparacion de sus
grietas mediante el calentamiento por microondas. De esta manera, se han incorporado fibras
conductoras de electricidad en la matriz de polvo de caucho. La adicion de fibras puede tener
influencia en las propiedades de la nueva membrana reforzada, aunque ain no esta claro como
funciona esta influencia. Por estas razones, se ha estudiado la distribucion de fibras y el

comportamiento mecanico de la nueva membrana de caucho reforzada con fibras. Para ello, se han
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considerado cuatro membranas diferentes, empleando la misma granulometria de polvo de caucho

pero cuatro porcentajes diferentes de fibras de lana de acero.

1.2 Hipotesis

o Es posible desarrollar una nueva membrana de caucho con propiedades de auto-reparacion
de sus grietas, afiadiendo a la matriz del material fibras de lana de acero y empleando la técnica de
calentamiento por microondas.

o Esta nueva membrana presentara ventajas en sus propiedades mecanicas y termo fisicas
frente a una membrana de caucho no-reforzada con fibras de lana de acero.

o En las nuevas membranas de caucho reforzadas con fibras de lana de acero, es posible medir
las propiedades mecénicas y termo fisicas mediante ensayos experimentales destructivos y no-
destructivos.

o Una vez que el disefio 6ptimo de la nueva membrana de caucho reforzada con fibras de lana
de acero esté definido, es posible llevar a cabo el calentamiento y reparacion de las grietas mediante

el uso de un horno microondas.

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivos generales

o Medir las propiedades volumétricas, fisicas y mecénicas de una nueva membrana
polimérica reforzada, empleando polvo de caucho procedente de Neumaticos Fuera de Uso y fibras
de lana de acero.

o Evaluar la influencia del medioambiente en el comportamiento mecéanico de la nueva

membrana de caucho reforzada con fibras de lana de acero.

1.3.2 Objetivos especificos

o Revisar la literatura existente con el fin de definir el marco teérico en materia de membranas
poliméricas reforzadas con fibras, con especial atencion en los estudios sobre la auto-reparacion de

éstas mediante el uso de diferentes tecnologias de calentamiento.



4

o Caracterizar la morfologia de las fibras de lana de acero, antes y después del mezclado y la
compactacion, mediante el uso de microscopia Optica y electronica, con el fin de evaluar la
influencia en las propiedades fisicas y mecanicas de las membranas.

o Evaluar mediante ensayos no-destructivos la distribucion de las fibras en el interior de las
nuevas membranas de caucho reforzadas con fibras, con el objetivo de no tener un impacto negativo
sobre su disefio.

o Desarrollar un estudio experimental para medir las propiedades fisicas y mecanicas de las
nuevas membranas reforzadas con diferentes porcentajes de fibras, mediante el uso de ensayos
experimentales destructivos y no-destructivos.

o Evaluar el comportamiento mecanico de las nuevas membranas reforzadas con fibras, bajo

la influencia de diferentes condiciones medioambientales simuladas en laboratorio.

1.4  Declaracion de autor
Finalmente, esta Tesis corresponde a una traduccion al idioma Espafiol del articulo cientifico:

“Norambuena-Contreras J, Vivian Gutierrez A, Gonzalez-Torre I. Physical and mechanical
behaviour of a new fibre-reinforced rubber membrane, submitted for review to the Journal
Construction & Building Materials of Elsevier Publishers in Feb 11, 2015”

De este modo, el nimero total de palabras presentes en esta Tesis excede el reglamentario
establecido por el Departamento de Ingenieria Civil y Ambiental de la Universidad del Bio-Bio.



2 MATERIALES Y METODOS

2.1 Materiales

En esta investigacion se ha usado polvo de caucho reciclado con una densidad de 1189g/cm?®. La
granulometria del polvo de caucho se muestra en la Tabla 1. El polvo de caucho fue caracterizado
en cuatro tamafios: 0.425mm, 0.25mm, 0.18mm y menor a 0.18mm. La Fig. 1 muestra la
distribucion granulométrica del polvo de caucho reciclado usado en este estudio. Adicionalmente,
las fibras de lana de acero fueron cortadas manualmente y afiadidas a la matriz de caucho, ver Fig.
2. El material usado en las fibras fue acero de bajo contenido en carbono, con una densidad de
7180g/cm?®. Estas fibras tienen un diametro promedio aproximado de 0.15 mm con una relacion de
aspecto promedio de 45 y una longitud inicial en el rango de 3 a 10 mm, lo que significa que tanto
fibras cortas como largas fueron adicionadas a la matriz de polvo de caucho. Finalmente, se usaron
4 porcentajes de fibras, siendo: 0%, 0.5%, 1% y 2%, del volumen total de polvo de caucho (ver
Tabla 1). En total, se prepararon 4 diferentes tipos de membranas de caucho: 1 membrana de
referencia sin fibras de lana de acero y 3 membranas con diferentes porcentajes de fibras,
manteniendo siempre la misma masa de polvo de caucho, pero cambiando la masa de fibras

afadida.

Tabla 1. Composicién de las membranas de caucho reforzadas con fibras de lana de acero.

Tamafio del % retenido de % retenido Membranal Membrana 2

i ) e e M e
de caucho (g) de caucho (g)

0.425 10.8 10.8 a7 41

0.25 63.6 74.4 278 244

0.18 21.0 95.3 92 80

<0.18 4.7 100.0 20 18

Fibras de lana de Rango de Diémetro promedio Masa de fibora Masa de fibra

acero (% vol. de de lana de de lana de

Longitud (mm)  (mm)

polvo de caucho) acero (g) acero (Q)
1% Fibras (Fibras cortasy ~ 0-157 26 23
2% Fibras largas) 53 46

2.2 Preparacion de las muestras
Los materiales fueron mezclados manualmente dentro de un recipiente metalico a una velocidad

de 80 r.p.m. Para cada una de las 4 membranas se prepararon dos lotes de mezcla de caucho y fibras
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de lana de acero. La cantidad de materias primas de cada mezcla se afiadié de acuerdo a las
proporciones de peso mostradas en la Tabla 1, en el siguiente orden: primero el polvo de caucho y
luego las fibras. Posteriormente, se mezclaron los materiales durante aproximadamente 2 minutos.
El primer lote de membranas de caucho, membrana tipo 1 en la Tabla 1, con dimensiones
350x350x3mm? se us6 para cortar las probetas normalizadas para el ensayo de traccion (ver Fig.

3(a)).

0.180 mm <0.180 mm

Fig. 1. Polvo de caucho reciclado usado en el estudio.

Adicionalmente, el segundo lote de membranas de caucho, membrana tipo 2 en Tabla 1, con
dimensiones 170x190x10mm? se usé para evaluar la distribucion de fibras dentro de las mismas
(ver Fig. 3(b)). Ambas membranas fueron fabricadas usando una placa neumatica de compactacion
estatica de laboratorio a una temperatura de 180°C. Para ello, la mezcla de polvo de caucho y fibras

se colocd dentro de un marco de acero con las mismas dimensiones de las membranas
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anteriormente definidas. Luego, la mezcla de polvo de caucho y fibras se distribuy6 uniformemente
dentro del marco evitando zonas con diferente densidad. Después de esto, la mezcla de polvo de
caucho y fibras se colocd entre dos placas de compactacion calientes con dimensiones de
600x600mm?. Antes de comenzar la compactacion, se coloco una placa separadora alrededor del
marco con el fin de evitar el contacto directo entre los materiales y la placa caliente de
compactacién. La compactacion se llevo a cabo de acuerdo a la funcidn de presion-tiempo que se
muestra en la Fig. 4. Después de la compactacion, todas las membranas se extrajeron del
compactador neumético y se colocaron bajo una masa prismatica de 45kg durante
aproximadamente 1800s (30min), hasta alcanzar la temperatura ambiente.

Fig. 2. Fibras de lana de acero cortadas manualmente.

Finalmente, se fabricaron un total de 16 membranas tipo 1 y 4 membranas tipo 2 de acuerdo a la
metodologia descrita anteriormente. Ademads, se cortaron como promedio 20 probetas
normalizadas para el ensayo de traccion de forma aleatoria a partir de las membranas tipo 1 (ver
Fig. 3(c)), que luego fueron pre-acondicionadas en cuatro estados antes del ensayo de traccion, de

acuerdo a la siguiente configuracion:

o Probetas secas: se acondicionaron las probetas del ensayo de traccion en una habitacion a
una temperatura controlada de 20°C durante 24 horas.

o Probetas saturadas en agua: primero, las probetas del ensayo de traccion fueron saturadas

en vacio y posteriormente, se sumergieron en un bafio de agua a 40°C durante 120 horas.
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o Probetas en estado frio: se acondicionaron las probetas del ensayo de traccién en un

congelador a una temperatura controlada de -30°C durante 24 horas.

o Probetas envejecidas: las probetas del ensayo a traccion se acondicionaron dentro de una

estufa durante 240 horas a una temperatura de 85°C.

Membrane 1

Standard
Tensile Sample

(Type )

Fig. 3. Tipos de membrana y probetas normalizadas usadas en el estudio.

2.3 Densidad aparente y contenido de huecos en las probetas de ensayo

Con el fin de evaluar las propiedades fisicas de las membranas de polvo de caucho con y sin fibras
de lana de acero, se han determinado la densidad aparente y el contenido de huecos de aire de todas
las probetas ensayadas a traccion. La densidad aparente se ha calculado como la relacion entre la
masa en seco Yy el volumen real de cada muestra de ensayo a traccién. Para ello, se han medido la
masa en seco Yy el volumen real, obtenido a partir de la masa sumergida en agua, para cada probeta
de ensayo. Adicionalmente, el contenido de huecos de cada probeta de ensayo se ha calculado en
base al célculo previo de la densidad aparente. Por lo tanto, como la masa en seco y el volumen
teorico sin huecos dado por la geometria estandar de la probeta son conocidos, se ha calculado la
densidad maxima tedrica sin huecos para cada probeta del ensayo de traccion. Ademas, el

contenido de huecos (CH) de cada probeta de ensayo se calculé como:

CH(%) = p"‘;—_p“ @

mt



9

Donde p, es la densidad aparente de cada probeta, medida en g/cm®y p,,,, es la densidad méaxima
tedrica sin huecos de cada probeta del ensayo de traccion, medida en g/cm?. Finalmente, la densidad
aparente y el contenido de huecos de cada membrana han sido calculados como el valor promedio

de las 80 probetas ensayadas a traccion.

3.5
© Force
o
E 3.0
Q@ 25
S
»
g 2.0 |
S Reinforced
- 15 membrane
o
© 10 |
®
o
E 05 |
o
(&)
0-0 i i i i 1 i i i i 1 i i i i 1 i i L
0 500 1000 1500 2000

Compaction time (s)

Fig. 4. Funcion presion-tiempo de compactacion usada en la fabricacion de la membrana.

2.4 Determinacion de la longitud y el diametro de las fibras

La longitud de 80 fibras de lana de acero se determind mediante fotografias realizadas con un
microscopio éptico empleando una magnificacion de 30x y mediante la posterior medicion de la
longitud de fibras individuales con un programa de procesamiento de imagen (ImageJ®). Para ello,
el programa de imagen consideraba que 148 pixeles eran equivalentes a una longitud de 1mm. Para
concluir, se desarrollé un analisis de probabilidad con el fin de evaluar la distribucion media de los
resultados. Por otra parte, el diametro promedio de las fibras fue calculado a partir de la medicion
de 10 fibras individuales usando un micrémetro digital calibrado, tomando para cada fibra tres
medidas de repeticion.
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2.5 Morfologia de las fibras de lana de acero

El aspecto superficial y la morfologia de las fibras individuales se ha estudiado usando un
Microscopio Electronico de Barrido (JEOL JSM-6610/LV) disponible en el Centro de
Biomateriales y Nanotecnologia (CBN) de la Universidad del Bio-Bio. En este estudio, las fibras

fueron examinadas antes y después de su mezcla y compactacion mecénica.

Fig. 5. Resistencia a la traccion de fibras individuales: (a) antes, y (b) después del ensayo.

2.6 Resistencia a traccion de las fibras individuales

La resistencia a tracciéon de las fibras individuales de lana de acero se midié empleando una
maquina estatica universal de ensayos Zwick/Roell con una célula de carga de 20kN y controlada
por computador disponible en el CBN. De esta forma, después de medir el diametro de cada fibra
individual, éstas se pegaron por los extremos dentro de un marco de papel de 80x100mm? con
aproximadamente 55mm de didmetro y se ensayaron a traccion hasta rotura, ver Fig. 5. Todos los
ensayos se realizaron a una velocidad de 5 mm/min. La fuerza resistida por las fibras se definid

como el valor medio obtenido a partir de 10 fibras.
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2.7 Determinacion de la distribucion de las fibras en las membranas

Con el fin de evaluar la distribucion de las fibras en las membranas, se ha medido la velocidad de
pulso ultrasonico a través de membranas con y sin fibras utilizando un equipo de ultrasonidos. Los
ensayos con ultrasonidos son una herramienta no-destructiva valiosa para determinar la integridad
de materiales porosos (Norambuena-Contreras et al., 2010). Un equipo de ultrasonidos funciona
mediante la generacion de sefiales utilizando un transductor emisor, que son recibidas por un

transductor receptor colocado en la superficie de la probeta (Tigdemir et al., 2004).

En este estudio, se ha usado un ensayo directo sobre una membrana, donde los transductores emisor
y receptor estaban alineados en las caras opuestas de la membrana. Ademas, estos transductores
estaban acoplados a la superficie de la membrana usando dispositivos que permitian la mayor
transferencia de energia. De esta forma, la onda viajaba a traves de la seccién transversal y era
capturada por el transductor receptor, localizado a una distancia (1) del transductor emisor, el cual

al mismo tiempo convertia la energia mecéanica de la onda en energia eléctrica (ver Fig. 6).

El tiempo de transmisién ultrasénica (t) se determiné electronicamente en ps y la velocidad del
pulso ultrasénico (V) se calculd utilizando la ecuacion (2). Esta velocidad de pulso ultrasénico esta
relacionada con las propiedades fisicas del material evaluado. Por lo tanto, las velocidades mas
bajas se asocian a materiales con mayor porosidad, mientras que una mayor velocidad de
propagacion del pulso implica materiales de baja porosidad o zonas con mayor densidad de
materiales (por ejemplo, agrupaciones de fibras).

V=- 2

Con estos fines, el procedimiento consistié en aplicar una onda de compresién de alta frecuencia
(kHz) sobre cuatro membranas con dimensiones 170x190x10 mm?® y con cuatro diferentes
porcentajes de fibras, usando un transmisor electro-acustico en contacto con una cara, a
temperatura ambiente. La Fig. 6 muestra el dispositivo de ensayos de ultrasonidos utilizado en este
estudio. Se utilizd un equipo ultrasénico Pundit Lab para generar los impulsos ultrasénicos a una
frecuencia de 250kHz, donde los transductores emisor y receptor fueron piezoeléctricos. Ademas,
se utilizd vaselina para evitar los huecos en la zona del contacto entre el transductor y la cara de la
membrana. Por lo tanto, para desarrollar los ensayos en las cuatro membranas cada una se dividio

en 16 cuadriculas de igual dimensidn, y a continuacion, las muestras se colocaron entre dos placas
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fijas a fin de garantizar el paralelismo de la probeta (ver Fig. 6). Finalmente, después de verificar
la calibracion del equipo de ultrasonidos, se determiné el tiempo de transmision ultrasonica (t;)
para cada i-esima cuadricula de la membrana. El valor de tj se definié como el valor medio obtenido
a partir de tres repeticiones. Por lo tanto, en base a la ecuacion (2), la velocidad del pulso ultrasénico
para la membrana evaluada puede representarse como una matriz bidimensional que contiene la

velocidad ultrasonica (V;) de cada cuadricula medida, de la siguiente manera:

©)

Donde [; es el espesor de la cuadricula 1, 2, 3...i-ésima en metros, respectivamente y V; es la matriz

bidimensional promedio de la velocidad ultrasénica de la membrana en m/s.

Membrane

sample \

Ultrasonic
equipment
_ transducer

Fig. 6. Dispositivo de ensayo de ultrasonidos usado para evaluar la distribucion de fibras dentro
de las membranas.

Emitter

2.8 Medida de clusteres de fibras dentro de las membranas

El porcentaje de clusteres de fibras (PC) de cada membrana reforzada ha sido estimado en base al
calculo previo de la matriz bidimensional de la velocidad ultrasénica. Por ello, basado en la
hipotesis de que los clusteres de fibras se encuentran en las zonas con mayores velocidades

ultrasonicas, el porcentaje de clusteres de fibras en la membrana reforzada se ha calculado como:
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A
PC(%) = 25 o

m

Donde, A, es el area de clusteres de fibras en la membrana calculado a una velocidad méaxima

especifica V;_; y A,, es el area total de la membrana de ensayo.

2.9 Resistencia a traccion de las probetas pre-acondicionadas

Con el objetivo de evaluar el efecto de las condiciones ambientales en las propiedades de las
membranas, un total de 320 probetas han sido ensayadas a traccion. Para ello, se han realizado
ensayos mecénicos de traccion de acuerdo a la norma ASTM D638-10, como ensayo comparativo
entre las diferentes condiciones ambientales aplicadas. La resistencia a traccion de cada muestra
pre-acondicionada (ver Fig. 3(c)) se calculdé usando la maquina universal de ensayos estatica
Zwick/Roell con una célula de carga de 20kN y con control computarizado disponible en el CBN.
Todos los ensayos se realizaron a una velocidad de 5 mm/min. Finalmente, se han calculado la
resistencia a traccion, la deformacion méaxima, el modulo elastico al 10% de la deformacion y la

relacién de Poisson, para cada probeta ensayada.

2.10 Variables experimentales evaluadas en el estudio

Finalmente, en la Tabla 2 se han representado las abreviaturas para las variables incluidas en este
estudio. Se han analizado un total de 10 variables, de las cuales dos son referentes a las
caracteristicas de las fibras de lana de acero: el didmetro y la longitud de las fibras; cuatro estan
relacionadas con las propiedades fisicas de las membranas: los porcentajes de fibras en la
membrana, la densidad aparente, el contenido de huecos y el porcentaje de clusteres; y cuatro se
definen en relacion con las propiedades mecénicas de las membranas: la resistencia a traccion, la

deformacion bajo carga maxima, el mddulo elastico y la relacion de Poisson.



Tabla 2. Variables incluidas en el estudio experimental.
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Clasificacion Nombre Abreviacion Unidad

1. Caracteristicas de las Diémetro de fibras DF mm

fibras Longitud de fibras LF mm
Porcentaje de fibras PF %

2. Propiedades fisicas de Densidad aparente DA g/cm?®

las membranas Contenido de huecos CH %
Porcentaje de clusteres PC %
Resistencia a traccion FT N

3. Propiedades mecanicas  Deformacion bajo carga maxima DT mm

de las membranas Madulo eléstico (al 10%.def) E MPa
Relacion de Poisson Y )
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3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Longitud y diametro de las fibras antes de la mezcla y compactacion

Las fibras de lana de acero deben tener una longitud optima con el fin de garantizar una buena
distribucion e integracion en la matriz de caucho. Por lo tanto, se ha desarrollado un andlisis
probabilistico considerando todos los resultados de longitud con el objetivo de demostrar que la
longitud de las fibras cortadas mecanicamente sigue una ley de probabilidad. Para ello, todas las
fibras con el mismo diametro e independientemente de su longitud original, se han representado
como una funcion de distribucion de probabilidad de tipo Weibull, ver Fig. 7(a). Este puede ser
considerado un buen ajuste debido al hecho de que todos los resultados, independientemente de su
longitud original se pueden alinear en una recta con pendiente 1:1. Este resultado es similar al
publicado por otros autores tras realizar estudios sobre las fibras de lana de acero en materiales
compuestos (Garcia et al., 2013b). La funcion de distribucion de probabilidad de tipo Weibull se
ha empleado en este analisis como una funcion de dafio del material, teniendo en cuenta que el
corte de las fibras se produce debido al esfuerzo de cizalla que ocurre durante cada ciclo mecanico
de corte vibratorio. Ademas, con el fin de conocer la probabilidad de ocurrencia de la variable
analizada, la Funcién de Distribucion Acumulada (FDA) para la longitud de las fibras también ha
sido representada en la Fig. 7(b). En base a esta Figura, la probabilidad acumulada para conseguir
una cierta longitud de la fibra antes de la mezcla y la compactacion se ha calculado como:

p, = i—0.5 (5)

n

Donde P, es la probabilidad acumulada para una longitud de fibra determinada, n es el nimero de
fibras medidas inicialmente e i es la longitud de cada fibra ajustada a la funcion de distribucién de
probabilidad de Weibull.

A partir de la Fig. 7(b), se puede demostrar que independientemente de la cantidad de fibras de
lana de acero afiadidas a la matriz de caucho, hay una alta probabilidad de que la mayoria de las
fibras sean largas. Por ejemplo, la probabilidad de que las fibras sean mayores a 7mm es del 50 %
mientras que la probabilidad de obtener fibras cortas es cuatro veces menor. Como se puede ver,
hay una probabilidad del 10% de que las fibras sean inferiores a 4mm. En consecuencia, la longitud
de las fibras oscila entre 3.2 y 9.8mm, siendo la longitud promedio de 7mm. Este valor puede ser

considerado como una fibra larga de acuerdo a los resultados obtenidos en un estudio previo usando
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fibras de diferentes tamafios (Garcia et al., 2014b). Por otro lado, el didmetro de las fibras calculado
a partir de la medida de 10 fibras individuales usando un micrometro digital calibrado, ha sido en
promedio 0.157mm. Este valor puede considerarse como una fibra gruesa en relacion a los
resultados obtenidos en un estudio previo que empleaba fibras de lana de acero con diferentes
diametros (Gallego et al., 2013; Garcia et al., 2014b).

1
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(a) (b)
Fig. 7. Resultados del analisis de probabilidad sobre la longitud de fibras: (a) grafico de
probabilidad-probabilidad, y (b) funcion de distribucién acumulada en base a la funcién de

probabilidad Weibull.

Adicionalmente y con el fin de confirmar este resultado, se ha realizado una caracterizacion de
fibras individuales usando un Microscopio Electrénico de Barrido (SEM). Como ejemplo, en la
Fig.8 se muestran el aspecto superficial y morfoldgico (Fig.8(a)), y la seccidn transversal de la fibra
(Fig.8 (b)). En estas Figuras, se puede observar que las fibras de lana de acero presentan algunos
defectos en su longitud y seccidn transversal. La razon es que las fibras de lana de acero fueron
cortadas de cables de acero de mayor diametro (aproximadamente 2mm). Las cuchillas utilizadas
para ello se sometieron a diferentes tipos de vibraciones, que crearon defectos en la superficie de
la fibra, ver Fig. 8(a). Finalmente y de acuerdo a esto, la seccion transversal de las fibras puede
presentar distintos didmetros dependiendo de la vibracion de corte, ver Fig.8 (b). En este estudio,
se ha considerado como valor representativo el mayor didmetro medido de las fibras, debido a que

supone una mayor superficie en contacto con la matriz de caucho.
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(a) (b)
Fig. 8. Imagenes SEM de fibras de lana de acero antes de la mezcla y compactacion: (a) aspecto
superficial y morfologia de la fibra, y (b) seccion transversal de la fibra.

3.2 Propiedades fisicas de las probetas de ensayo a traccion y membranas

La Fig.9 muestra todos los resultados de la densidad aparente medidos en las probetas de ensayo
de traccién en funcion del contenido de huecos en las mismas. En esta Figura, se puede observar
que la relacion entre el contenido de huecos y la densidad aparente de las probetas es lineal, y que
la densidad se reduce con el incremento del contenido de huecos. Adicionalmente, en la Fig.9 se
puede observar gue el valor méas bajo de densidad aparente obtenido fue para la membrana de
referencia sin fibras (densidad aparente promedio 1134g/cm?®), mientras que un mayor porcentaje
de fibras como 0,5%, 1% y 2% presentaron valores de densidad aparente promedio méas altos
(1,142g/cm?®, 1164g/cm® y 1.216g/cm?3, respectivamente). Este aumento de densidad se puede
explicar mediante la regla de las mezclas en materiales compuestos (Newell, 2009), que establece
que la densidad de un material compuesto (pc) puede obtenerse como la suma lineal de la
multiplicacién de las densidades y volimenes proporcionados por cada materia prima en el

compuesto, como sigue:

Pc = PmVim + prVy (6)

Donde p,, Y V;,, son la densidad especifica y la proporcion en volumen de la matriz de caucho en
la membrana con fibras y ps y V¢ son la densidad y la proporcion de volumen de fibras de lana de
acero en la membrana, respectivamente. Por ello, de la Ecuacién (6) y considerando que la matriz

de caucho tiene una densidad de 1189g/cm?® y las fibras de 7180g/cm?®, cuanto mayor es el
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porcentaje de fibras en la membrana, mayor es la densidad de la membrana reforzada. Ademas, en
la Fig.9 se observa que las membranas con mayor porcentaje de fibras presentan mayor contenido
de huecos y dispersion de los datos. De acuerdo a esto, puede observarse que el menor contenido
de huecos se obtuvo en la membrana de referencia sin fibras (contenido de huecos promedio de
4.61%). Esto ocurre debido a que la superficie especifica total es menor que en los casos donde se

usaron fibras.
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Fig. 9. Densidad aparente de las probetas del ensayo de traccion en funcion del contenido de
huecos de las mismas.

El segundo punto a destacar en la Fig. 9 son los datos del contenido de huecos en el caso de tener
0,5% y 1% de fibras, donde se obtuvieron 6.57% y 6.70% de huecos promedio, respectivamente.
Ademas, en el caso de las probetas con 2% de fibras se obtuvo un menor contenido de huecos
(10.69% de huecos promedio). Esto ocurre debido a que, como se puede ver en la Fig.7 (b), la
membrana con mayor porcentaje de fibras tiene mas probabilidad de tener fibras largas y por lo
tanto un mayor incremento del volumen total en la membrana debido a la formacién de grupos de
fibras. Sin embargo, estos resultados podran ser mejor entendidos cuando se analice la distribucion

de fibras en las membranas.
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3.3 Distribucion de las fibras y existencia de clUsteres en las membranas

En la Fig.10 se muestran los resultados medios obtenido para la velocidad del pulso ultrasénico
dentro de las membranas para los cuatro diferentes porcentajes de fibras. De esta forma, la Fig.10(a)
representa la membrana de polvo de caucho de referencia sin fibras, la Fig.10 (b) representa una
membrana con un 0.5% de fibras cortas y largas, la Fig.10(c) representa una membrana con un 1%
de fibras cortas y largas, y la Fig.10 (d) representa una membrana con un 2% de fibras cortas y
largas. En estas Figuras, la velocidad del pulso ultrasonico en las membranas evaluadas se ha
representado como una matriz bidimensional que contiene la velocidad promedio medida en cada

cuadricula y la distribucion de acuerdo a la Ecuacion (3).
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Fig. 10. Resultados medios de la velocidad del pulso ultrasénico en membranas con: (a) 0%
fibras, (b) 0.5% fibras, (c) 1% fibras, y (d) 2% fibras.
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En consecuencia, los resultados de la velocidad del pulso ultrasonico se pueden interpretar como
una representacion cualitativa de la distribucion de fibras dentro de las membranas después del

proceso de fabricacion. De esta forma, las menores velocidades (400 a 900m/s) pueden asociarse a
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zonas con mayor contenido de huecos o a areas con buena distribucion de fibras, mientras que las
mayores velocidades (1000 a 1500m/s) pueden asociarse a zonas con menor contenido de huecos
de aire 0 a areas con mayor densidad y peores distribuciones de fibras, por ejemplo, zonas con
clusteres de fibras de menor o mayor densidad. Asi, la membrana de referencia sin fibras muestra
un comportamiento uniforme registrando mayor velocidad del pulso ultrasénico, lo que representa
una membrana con una menor distribucion de huecos. Sin embargo, en el caso de las membranas
con fibras (Fig.10 (b), (c) y (d)), se puede observar que la distribucién de fibras es muy similar en
las distintas membranas, incluso cuando se usaron diferentes porcentajes y longitudes de fibras (ver
Fig. 2). Este fendmeno se puede explicar debido al proceso de mezcla manual de las membranas
con fibras, en el cual las fibras pueden separarse en dos grupos: fibras cortas y largas. Como
resultado, las fibras largas pueden producir clisteres en el area central de las membranas (zonas

con mayores velocidades del pulso ultrasénico).

7 CiuseWWth low fibre density Clusfe‘rv with high fibre ensirty>

1
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Fig. 11. Ejemplos de la existencia de clusteres de fibras en las membranas con: (a) 0.5%
fibras, y (b) 2% fibras.

Como conclusion, se puede establecer que las fibras cortas presentan una mejor distribucion dentro
de las membranas reforzadas. Ademas, cuando las fibras largas no se dispersan durante el proceso
de mezcla, pueden aparecer agrupaciones (fibras enredadas) con una menor o mayor densidad de
fibras (ver Fig. 11). En este contexto, la Fig. 12 muestra imagenes SEM de fibras de lana de acero
después del proceso de mezcla y compactacion. En esta Figura, se ha encontrado que la formacion
de clsteres ocurrié debido a la elevada adherencia y flexibilidad que presentan las fibras al ser

enredadas con otras. Por lo tanto, la formacion de grupos de fibras en las membranas puede tener
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un efecto negativo en las propiedades mecanicas de las mismas, ya que estos grupos representan
puntos débiles en la matriz de caucho (Garcia et al., 2013b). Ademas, de acuerdo a los resultados
obtenidos después de aplicar la Ecuacion (3), el porcentaje de clusteres calculado en las membranas
con 0.5%, 1% y 2% de fibras a una velocidad limite Vi+=1200 m/s, fue de 22%, 25% y 44%

respectivamente.

Fig. 12. Imagenes SEM de fibras de lana de acero después de la mezcla y compactacion: (a)
aspecto superficial y morfologia de la fibra con particulas de polvo de caucho adheridas, y (b)
seccion transversal flexible de la fibra.

Este resultado demuestra que cuanto mayor sea el porcentaje de fibras en la membrana, mayor es
la probabilidad de que aparezcan grupos de fibras (ver areas rojas no uniformes en las Fig. 10(b) a
la Fig. 10(c)). En consecuencia, también se puede concluir que el porcentaje de clusteres, asi como
el contenido de huecos, son altamente dependientes del porcentaje de fibras en la membrana.
Debido a eso, también se puede observar que el contenido de huecos en las membranas aumenta
con el nimero de grupos de fibras (veéase, Fig. 10 y Fig. 11). Esto comprueba los resultados
obtenidos en un estudio previo en el cual se usaron fibras de lana de acero en materiales compuestos
(Garcia et al., 2013a and 2013b). Finalmente, una solucion para mejorar la distribucion de fibras
en las membranas seria aumentar la velocidad de mezclado durante el proceso manual o intentar
usar un proceso estandar de mezclado mecanico. Otra solucion puede ser reducir la longitud de las
fibras, por ejemplo, se podrian recomendar fibras no mayores a 4 mm. En resumen, durante esta
investigacion se ha observado que las fibras cortas presentan una mejor distribucion que las fibras

largas, que muestran una deficiente distribucion.



22

3.4 Propiedades de las membranas en condiciones secas
En la Tabla 3 se han resumido las caracteristicas de las fibras y sus propiedades fisicas y mecanicas
para todas las membranas evaluadas bajo la condicion seca. En esta Tabla, se puede observar que

las propiedades fisicas promedio de las membranas aumentan con el porcentaje de fibras.

Tabla 3. Caracteristicas de las fibras y propiedades de las membranas en condicion seca.

Caracteristicas Promedio de propiedades Promedio de propiedades
medias de las fibras volumétricas de las membranas mecanicas de las membranas
DF LF PF DA CH PC FT DT E v
(mm) (mm) (%)  (g/em’) (%) (%) (N) (mm) (MPa)  (-)

0.5 1.142 6.57 22 57.25 13.03 3.52 0.25
0.157 7.096 1 1.164 6.70 25 51.23 11.88 4.05  0.24

2 1.216 10.69 44 4754  10.00 4.56 0.31
Membrana de - 1134 461 - 65.62 13.03 358  0.24
referencia

De esta forma, se ve que la densidad aparente (DA) y el contenido de huecos (CH) en las
membranas aumenta con el nimero de clusteres de fibras y que el porcentaje de clusteres (PC) es
altamente dependiente del porcentaje de fibras (PF). Ademas, en la Tabla 3, se puede ver que el
menor contenido de huecos se obtuvo en la membrana de referencia sin fibras (CH promedio
4.61%), mientras que la membrana con un 2% de fibras (CH promedio 10.69%) tiene un mayor
contenido de huecos que el resto de las membranas con fibras (0.5% y 1%). Esto ocurre porque, en
el caso de afiadir un 2% de fibras, existe un mayor volumen total consecuencia de una mayor
cantidad de fibras largas que en las membranas con un menor porcentaje de fibras, ver Fig.10.
Ademas, en cuanto a las propiedades mecanicas de las membranas mostradas en la Tabla 3, se
puede ver que el modulo eléstico (E) y la razén de Poisson (v) de las membranas, aumenta con el
porcentaje de fibras. Sin embargo, la resistencia a traccién promedio (FT) y la deformaciéon (D) de
las membranas se redujeron con el porcentaje de fibras (PF). Esto ocurre porque la presencia de
fibras en las membranas tiende a rigidizar el material. Este comportamiento se puede apreciar mejor
en la Fig.13. Esta Figura muestra las curvas tension-deformacién promedio de las membranas con
y sin fibras comparada con la curva promedio de una fibra individual de lana de acero. De esta
Figura, se puede concluir que la presencia de fibras en las membranas aumenta la rigidez y
resistencia y por lo tanto, mejora los valores del médulo elastico en las membranas calculado a una
deformacion del 10%. Sin embargo, la contribucion mecéanica de las fibras de lana de acero en la

resistencia a traccion de las membranas fue baja, comparando el eje Y de resistencia a traccion de
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la membrana y de la fibra en la Fig. 13. Como conclusion, se puede decir que las fibras afiadidas a
la matriz de caucho pueden modificar en un mayor o menor grado las propiedades fisicas y
mecanicas de las membranas evaluadas bajo condiciones secas, y que este comportamiento es

altamente dependiente del porcentaje de fibras incorporado a la matriz de caucho.
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Fig. 13. Curva tension-deformacion promedio de las membranas con y sin fibras comparada con
la curva de una fibra.

Adicionalmente, en la Tabla 3 se puede observar que el porcentaje de fibras en la matriz de caucho
no tiene una notable influencia en la resistencia a traccién de las membranas ensayadas bajo
condiciones secas. Para apoyar estas conclusiones, en la Fig. 14 se han representado los graficos
de probabilidad-probabilidad para la resistencia a traccién (Fig. 14(a)) y para la deformacion (Fig.
14(b)) usando una funcion de distribucion normal, para todos los resultados de las probetas del
ensayo a traccion en condiciones secas e independientemente del porcentaje de fibras. En estas
Figuras, se puede observar que todos los resultados se pueden alinear a una recta con pendiente
1:1, lo cual indica que el porcentaje de fibras no afecta significativamente a las propiedades
mecanicas de las membranas ensayadas bajo condiciones secas. Por ultimo, cabe destacar que el

contenido de huecos en las membranas independientemente del porcentaje de fibras, tuvo una gran
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influencia en la resistencia a traccion de las membranas ensayadas en condiciones secas (ver Fig.

15(a)). Este resultado sera discutido en la siguiente seccion.

1 1
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2> 0.8 1 > 0.8 -
= 07 1 = 0.7
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o a
2 05 4 © 05
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w 0.4 - = 0.4 4
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< 021 @ Tensile force Z 021 W Tensile
0.1 0.1 deformation
0 r r r . 0 r r r r
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Probability ((i-0.5)/n) Probability ((i-0.5)/n)

() (b)
Fig. 14. Gréafico probabilidad-probabilidad Normal para: (a) fuerza de traccion maxima, y (b)
deformacion en traccion maxima.

3.5 Influencia de las condiciones ambientales en las propiedades mecénicas

La Fig.15 representa la relacion entre la resistencia a traccion y el contenido de huecos para las
probetas pre-acondicionadas bajo diferentes condiciones ambientales: seca (Fig.15(a)), saturada en
agua (Fig.15(b)), fria (Fig.15(c)) y envejecida (Fig.15(d)). En estas figuras, se observa que la
resistencia a traccién decrece exponencialmente al aumentar el contenido de huecos en las
membranas. Como referencia, en la Fig. 15(a), las probetas del ensayo de traccién en condiciones
secas mostraron una resistencia a traccion relativamente mas baja que el resto de las probetas pre-
acondicionadas bajo diferentes condiciones ambientales. Para confirmar este resultado, la Tabla 4
muestra un resumen de las propiedades mecanicas promedio obtenidas de las probetas de ensayo
pre-acondicionadas y mostradas en la Fig. 15. En general, de la Tabla 4 y Fig. 15, se puede concluir
que el comportamiento de la resistencia a la traccion de las membranas con fibras de lana de acero
puede variar positivamente dependiendo del tipo de condicién ambiental a la que se exponga la
membrana. Adicionalmente, se ha encontrado que las muestras de ensayo con un 2% de fibras de
lana de acero muestran una resistencia a traccion mayor que las muestras con un 0.5% y 1% de
fibras (ver Fig.15 y Tabla 4).
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Fig. 15. Resultados de resistencia a traccion en funcion del contenido de huecos obtenidos para
las probetas pre-acondicionadas bajo: (a) condicion seca, (b) condicidn saturada en agua, ()
condicion fria, y (d) condicion envejecida.

En resumen, las fibras de lana de acero y las condiciones ambientales mejoran la resistencia a

traccion de las membranas, pero como el contenido de huecos aumenta con el porcentaje de fibras

(ver Fig.9), los efectos favorables se pueden ver reducidos. Tal como ha sido explicado en las

secciones anteriores, el contenido de huecos depende principalmente del porcentaje de grupos de

fibras en la membrana, el cual también esta relacionado con la longitud de fibras y el porcentaje de

fibras en la membrana (ver Tabla 3).

Tabla 4. Propiedades mecanicas promedio de las probetas de ensayo pre-acondicionadas.
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1. Propiedades mecanicas promedio de las probetas bajo condicién seca

PF FT DT E v
(%) (N) (mm) (MPa) ()
0.5 57.25 13.03 3.52 0.25
1 51.23 11.88 4.05 0.24
2 47.54 10.00 4.56 0.31
Ref. 65.62 13.03 3.58 0.24
2. Propiedades mecénicas promedio de las probetas bajo condicién saturada en agua
PF FT DT E v
(%) (N) (mm) (MPa) )
0.5 33.69 12.08 3.43 0.24
1 63.69 14.52 4.59 0.27
2 82.72 14.01 5.21 0.27
Ref. 41.57 13.45 3.18 0.23
3. Propiedades mecénicas promedio de las probetas bajo condicion fria

PF FT DT E Y
(%) (N) (mm) (MPa) ()
0.5 79.22 12.88 3.62 0.25
1 40.20 11.16 4.04 0.28
2 67.16 11.40 4.89 0.22
Ref. 63.91 13.35 3.90 0.23
4. Propiedades mecanicas promedio de las probetas bajo condicion de envejecimiento
PF FT DT E Y
(%) (N) (mm) (MPa) ()
0.5 79.15 12.65 4.59 0.24
1 42.62 10.51 4.65 0.25
2 76.11 12.77 5.00 0.26
Ref. 73.13 13.00 4.28 0.25

Por otro lado, con el fin de identificar que condicion ambiental afecté en mayor o menor grado la
resistencia a traccion de las membranas, se ha definido un Factor de Resistencia a la Traccion
(FRT) como la relacion entre la resistencia a traccion de las probetas pre-tratadas (FT tratada) y no
pre-tratadas (FT no tratada) de las muestras de ensayo bajo una condicion ambiental equivalente y

el mismo porcentaje de fibras:

— FT(N)tratada
FT(N)no—tratada

FRT (6)

Por lo tanto, para evaluar la influencia causada por las condiciones ambientales en las membranas
reforzadas con fibras, se ha calculado el promedio de los valores de FRT para todas las probetas
del ensayo de traccion. Los valores calculados de FRT pueden observarse graficamente en la Fig.



27

16. En esta Figura, se representan los datos de FRT después de los diferentes pre-tratamientos en
funcidn del porcentaje de fibras. A partir de estos resultados, se puede verificar que las condiciones
ambientales mejoraron la resistencia a traccion de las membranas con fibras, y que esta mejora fue
mayor en membranas con un 2% de fibras, sequido de un 0,5% y 1% de fibras. Esto ocurre debido
a que las membranas con un alto porcentaje de fibras presentan mayor rigidez y por lo tanto un
mayor modulo elastico, lo que hace que estas membranas puedan presentar un aumento de la

resistencia frente a los dafios ambientales, pudiendo presentar incluso una notable mejora.

0.5 - § § BAgeing
CLHE

0.5% 1% 2%
Percentage of fibres

Fig. 16. Resultados promedio del Factor de Resistencia a la Traccion (FRT) en funcion del
porcentaje de fibras.

Como resumen de los valores de FRT en la Fig. 16, se puede observar que las condiciones de
saturacion en agua (promedio FRT 1.740), frio (promedio FRT 1.413) y envejecimiento (promedio
FRT 1.601), presentaron una influencia positiva sobre el valor de resistencia a la traccion de las
membranas con un 2% de fibras. Sin embargo, en membranas con un 1% de fibras, las condiciones
de frio (promedio de FRT: 0.785) y envejecimiento (promedio de FRT: 0.832), presentaron una
influencia negativa en la resistencia a traccion, mientras que la condicion de saturacion en agua
(promedio de FRT: 1.243) ha presentado una influencia positiva. Por el contrario, las condiciones
de frio (promedio de FRT: 1384) y envejecimiento (promedio de FRT: 1383), presentaron una
influencia positiva en la resistencia a traccion en las membranas con 0.5% de fibras, mientras que

la condicion de saturacion en agua (promedio de FRT: 0.588) ha presentado una influencia
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negativa. Sin embargo, como se muestra mediante las barras de error en la Fig. 16, estos resultados
medios de FRT pueden no ser representativos de las membranas con 0,5% y 1% de fibras. Como
conclusion, en todos los casos, las fibras de lana de acero y las condiciones ambientales podrian

mejorar la resistencia a la traccion de las membranas.
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Fig. 17. Gréafico probabilidad-probabilidad Weibull para los valores de FRT.

Por todas estas razones, con el propésito de demostrar la influencia real de las fibras de lana de
acero y de las condiciones ambientales en las membranas, se ha llevado a cabo un analisis de
probabilidad usando todos los valores obtenidos para el Factor de Resistencia a la Traccion (FRT).
De esta manera, en la Fig. 17 se ha representado la probabilidad Weibull de todos los FRTs
calculados frente a la probabilidad esperada. La funcién de distribucion de probabilidad de Weibull
se ha usado en este estudio considerando que la pérdida de resistencia a traccién en las probetas
reforzadas con fibras ocurre debido a las pequefias grietas que ocurren durante cada ensayo de
carga. Asi, debido a la repeticion de pequefias fuerzas de traccion durante los ensayos y a los dafios
acumulados, pueden aparecer grietas y separar las fibras de lana de acero de la matriz de caucho,
ver la Fig. 18. De esta forma, los datos de FRT pueden ser modelados como un proceso de fractura
en un material compuesto ajustados a una funcién de distribucion de probabilidad de tipo Weibull.
Estos resultados confirman los obtenidos en otros estudios que modelan procesos de dafio en

materiales reforzados con fibras de lana de acero (Garcia et al., 2014a).
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Fig. 18. Separacion de las fibras de lana de acero de la matriz de caucho: ejemplo de una probeta
de ensayo a traccion con un 2% de fibras pre-acondicionada bajo la condicion de envejecimiento.

Por tanto, a partir de la Fig. 17 se puede observar que la relacion entre la probabilidad tedrica
(Weibull) y la esperada es lineal, para todas las condiciones ambientales aplicadas, como son:
saturacion en agua, frio y envejecimiento. Esto significa que los datos de FRT para cada condicion
ambiental pueden ser representados por una sola funcién de distribucion de Weibull y que la
variabilidad de esta funcion se debe a la dispersion, y no al porcentaje de fibras o a la condicion

ambiental aplicada.

Por esta razon, se puede confirmar que las fibras de lana de acero no contribuyen significativamente
a mejorar las propiedades mecanicas de las membranas evaluadas bajo diferentes condiciones
ambientales. Sin embargo, como este estudio se ha realizado en el marco de una investigacion sobre
el desarrollo de una nueva membrana con fines de auto-reparacion a través de calentamiento por
microondas, las fibras de lana de acero afiadidas a la matriz de caucho siguen siendo beneficiosas
con el fin de aumentar las tasas de calentamiento del nuevo material compuesto, al ser conductoras

de electricidad.
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4 CONCLUSIONES

En este trabajo, se ha evaluado el comportamiento mecénico y fisico de una nueva membrana de
caucho reforzada con fibras de lana de acero con propiedades de auto-reparacion de sus grietas
usando el calentamiento por microondas. Ademas, se han estudiado y cuantificado diferentes
pardmetros que tienen influencia en la adicion de fibras a la membrana de polvo de caucho. Por
ello, se han analizado diferentes membranas con distintos porcentajes de fibras de lana de acero.
En este estudio, se ha encontrado que las fibras de lana de acero pueden mezclarse dentro de la
matriz de caucho, aunque las fibras largas pueden formar clisteres en la zona central de las
membranas. Adicionalmente, se encontr6 que los pardmetros mas criticos para obtener una buena
distribucion de fibras en las membranas fueron el porcentaje de fibras y su longitud. Por otra parte,
en este estudio también se ha cuantificado el efecto de las fibras de lana de acero en las propiedades
mecénicas de las membranas. Las propiedades medidas han sido clasificadas en tres grupos: 1)
Caracteristicas de las fibras de lana de acero, 2) Propiedades fisicas de las membranas y 3)
Propiedades mecanicas de las membranas, considerando la resistencia a traccion de las membranas
en condiciones secas. Ademas, la resistencia a traccion de las membranas reforzadas con fibras se
ha analizado después de someterlas a tres tipos de condiciones ambientales diferentes: saturacion
con agua, frio y envejecimiento. De este modo, en base al analisis de los resultados, se obtuvieron

las siguientes conclusiones:

o Del estudio bibliografico se desprende que los derivados de NFUs estan convirtiéndose en
base del desarrollo de nuevos materiales con aplicacion en la Ingenieria Civil. Ademas las fibras
de lana de acero procedentes de los NFUs se conocen por mejorar las caracteristicas de resistencia
y fatiga, ademas de modificar sus conductividades eléctrica y térmica, por lo que serian
beneficiosas para inducir la auto-recuperacion de sus grietas mediante calentamiento por
microondas.

o Tras la caracterizacion morfoldgica via SEM, se encontrd que las fibras de lana de acero
presentaban algunos defectos en su longitud y seccion transversal. La razon de esto es que las fibras
de lana de acero fueron cortadas de un cable de mayor diametro (aproximadamente 2mm) y, por
consiguiente, las cuchillas usadas para estos fines se sometieron a diferentes tipos de vibracién, lo
que cred defectos en las superficies de las fibras.

o Durante este estudio, se demostro que independientemente de la cantidad de fibras de lana

de acero afiadidas a la matriz de caucho, habia una alta probabilidad de que la mayoria de las fibras
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fueran largas (mayores a 7mm), mientras que la probabilidad de obtener fibras cortas era cuatro
veces menor (menores a 4mm). Por lo tanto, con el fin de garantizar una buena distribucion e
integracion en la matriz de caucho, se recomienda el empleo de fibras con longitudes menores a
4mm.

o En relacion a las propiedades fisicas de las membranas, se encontrd que la relacion entre el
contenido de huecos y la densidad aparente de las probetas de ensayo analizadas fue lineal, donde
la densidad se reducia con el incremento de los huecos. Este aumento de la densidad se justifico
empleando la regla de las mezclas en materiales compuestos, y se obtuvo que cuanto mayor era el
porcentaje de fibras en la membrana, mayor era también la densidad de la misma.

o Ademas, las membranas con un alto porcentaje de fibras presentaron un elevado contenido
de huecos y gran dispersion de datos. Esto ocurrié debido a que cuanto mayor era el porcentaje de
fibras en la membrana, mayor era la probabilidad de tener fibras largas y por consiguiente un
incremento del volumen total de la membrana debido a formaciones de clusteres de fibras.

o También, se observd que la distribucion de fibras fue muy similar en los diferentes tipos
de membranas, incluso cuando se emplearon distintos porcentajes. No obstante, debido al proceso
de mezclado, las fibras largas produjeron cllsteres en el area central de las membranas, mientras
que las fibras cortas se dispersaron correctamente en el contorno de la membrana.

o Adicionalmente, en este estudio se ha demostrado que la formacion de grupos de fibras
ocurre debido a la gran adherencia y flexibilidad que éstas presentaron, lo que facilité que se
enredaran entre ellas. Por ello, la formacion de clUsteres en las membranas tuvo un efecto negativo
en sus propiedades mecénicas ya gque estos grupos representan puntos débiles en la matriz de
caucho.

o Ademas, también se concluyd que el porcentaje de cllsteres asi como el contenido de
huecos, eran altamente dependientes del porcentaje de fibras en la membrana. Debido a ello,
también se observo que el contenido de huecos en las membranas aument6 con el nimero de grupos
de fibras.

o Por otro lado, se determino que las fibras afiadidas a la matriz de caucho podian modificar
en mayor o menor grado las propiedades fisicas y mecénicas de las membranas evaluadas en
condiciones secas y ademas, que este comportamiento fue altamente dependiente del porcentaje de
fibras incorporado a la matriz de caucho.

o Se observo que el porcentaje de fibras en la matriz de caucho no tenia una influencia

relevante en la resistencia a traccion de las membranas ensayadas en condiciones secas. También,
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el porcentaje de fibras no tenia un efecto significativo en las propiedades mecanicas de traccion de
las membranas ensayadas bajo condicidn seca.

o Por otro lado, se observo que la resistencia a traccion decrecia exponencialmente con el
aumento del contenido de huecos en las membranas. Por otra parte, el comportamiento de la
resistencia a traccion de las membranas con fibras vario positivamente dependiendo del tipo de
condicion ambiental al que se sometié la membrana. Sin embargo, ya que el contenido de huecos
aumenta con el porcentaje de fibras, estos efectos se reducen. Ademas, las membranas con mayor
porcentaje de fibras, presentaron un mayor médulo elastico, lo que hace que estas membranas
presenten mayor resistencia frente a dafios medioambientales.

o Finalmente, en base al andlisis de probabilidad, se confirmo que las fibras de lana de acero
no contribuian significativamente a mejorar las propiedades mecénicas de traccion de las
membranas evaluadas bajo diferentes condiciones ambientales. No obstante, las fibras de lana de
acero afiadidas a la matriz de caucho siguen siendo beneficiosas con respecto a incrementar la
velocidad de calentamiento de una nueva membrana reforzada con fibras con propdsitos de auto-

reparacion de sus grietas usando calentamiento por microondas.
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