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Resumen:

Este trabajo consiste en determinar el coeficiente de expansién térmica (CTE) de
materiales poliméricos mediante el empleo de técnicas alternativas a las técnicas mas
habituales para su determinacién. Con este proposito, se han empleado equipos ya
disponibles en el Instituto Tecnoldgico de Aragén (ITA), que permiten la determinacion
del CTE estableciendo las condiciones de ensayo apropiadas para su obtencion. La
viabilidad de las técnicas seleccionadas para la determinacién del CTE depende en gran
medida del conocimiento de la técnica, asi como de un adecuado manejo de los equipos.
De este modo, es posible aprovechar al maximo las funcionalidades de los diferentes
equipos disponibles en las instalaciones del Instituto. EI ITA es un centro tecnoldgico
publico dependiente del Gobierno de Aragén, cuya principal funciébn es ofrecer
soluciones tecnoldgicas a empresas, por lo que en su naturaleza esté implicito disponer
de equipamiento verséatil que pueda ser utilizado por técnicos especialistas para diversos
propositos. Por esta razon, los equipos de los que dispone presentan una gran
flexibilidad de uso para la caracterizacion de materiales. En el caso del presente trabajo,
se han utilizado cuatro técnicas diferentes, una por contacto, y otras tres de video para

la determinacioén del CTE.

En la primera, se utilizé un analizador dinamico mecanico (DMA). Este es un equipo que
permite realizar una gran variedad de ensayos, entre los cuales se encuentran los
ensayos de dilatometria. Para ello, se realiza una rampa de calentamiento de forma
controlada mientras se registran los desplazamientos asociados al incremento de
temperatura del material. En primer lugar, se realizan estos ensayos a un material cuyo

CTE sea conocido, para asi después poder determinar el CTE de los otros materiales.

Posteriormente se realizaron los ensayos de video. En estos ensayos, se utilizé una
camara de alta velocidad, y la técnica de correlacién digital de imagenes (DIC, por sus
signas en inglés) para el registro de la expansion de los materiales analizados. El
sistema DIC utiliza cAmaras y un sistema de correlacion de las imagenes para medir
deformaciones en los materiales. Esta Ultima técnica se aplicé en dos variantes, en dos
dimensiones (2D) y en tres dimensiones (3D) utilizandose una cAmara para la grabacion
en dos dimensiones, y dos camaras para la grabacion en tres dimensiones. La
configuracion empleada en las técnicas de video consiste en el uso de una o dos
camaras, segun la tecnologia empleada, un termopar, que se conecta a un sistema de
adquisicion para poder registrar la temperatura, y una placa calefactora, con la que se

suministra el calor necesario para poder observar las dilataciones del material.



Se utilizaron muestras de tres tipologias diferentes (probetas de compresién de 12 mm
de alturay 29 mm de didmetro nominales y prismas rectangulares de 36x10x4 mm? para
los ensayos de DMA vy films con un espesor que varia entre 85 um y 186 um y 28 mm
de didmetro para las técnicas de video) de tres materiales poliméricos (polipropileno,
PP, poliamida, PA, caucho de etileno propileno dieno, EPDM), de los cuales, se conoce
bien por medio de bibliografia, para el caso del PP y de la PA, o bien por la obtencién
del CTE del EPDM en un laboratorio externo, los rangos en los que se encuentra el CTE
de estos materiales. Posteriormente, se compararon esos datos con los resultados

obtenidos en los ensayos realizados a lo largo del presente trabajo.

Finalmente, una vez se terminaron los ensayos, se compararon los resultados obtenidos
entre ellos, determinando que la configuracién con el DIC 3D es el sistema que mas se
aproxima a los resultados reales en el caso del EPDM. Sin embargo, esta técnica no es
adecuada con la configuracion empleada en el presente trabajo en los films de
termoplastico (PP y PA), debido a que al realizarse los ensayos en estos materiales las
probetas se doblan impidiendo asi una buena transferencia de calor en toda la probeta
y una correcta visualizacion de los puntos, y, por tanto, impidiendo una buena
correlacion de las imagenes. En estos Ultimos casos, podria utilizarse el DMA para

obtener una aproximacién de la medida del CTE.
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1 Introduccion.
1.1 ¢Qué es el coeficiente de expansion térmica?

Los cambios de temperatura hacen aumentar o
disminuir la agitacion térmica de las particulas, de forma
gue afectan a los materiales modificando ligeramente

sus dimensiones (estos cambios se encuentran

habitualmente entre 10% y 10° mic aunque
generalmente esta medida se expresa en 10° mi"f C), es

decir, por cada grado centigrado que aumenta o
disminuye la temperatura de un material hace que se

. dilate 0 contraiga entre 10y 10 metros por cada metro

de material [1]. A este fendmeno se le conoce como del

B -~ :‘Eg}i ,E';“A. a2 \.::.
llustracion 1. Vias de tren dobladas ~ coeficiente de expansion térmica (CTE, de sus siglas en

por la dilatacion de los railes. . ,
inglés).

Aungue en este trabajo no se va a estudiar este tipo de materiales, es importante saber
gque no en todos los casos la dilatacion del material es positiva, es decir, que el fenébmeno
provoca un incremento de dimensiéon. En la mayoria de los materiales, conforme
aumenta la temperatura estos se dilatan, ocurriendo el caso contrario al enfriarlos. Sin
embargo, en algunos materiales como puede ser el hielo o algunas zeolitas, el CTE
puede ser negativo, es decir, que su volumen puede disminuir conforme aumenta la

temperatura, 0 aumentar en el caso de que se enfrie.

Estos pequefios cambios pueden ser fundamentales a la hora de realizar cualquier tipo
de disefio, desde el disefio de una ventana, o el de estructuras como puentes, por lo
gue es de gran importancia conocer como se van a comportar los materiales empleados

en el mismo ante los cambios de temperatura.

Un claro ejemplo de la importancia del conocimiento del CTE esté en el disefio de las
vias de tren, cuyos railes estan separados por unas juntas de dilatacién que permiten
gue, en verano, cuando las temperaturas son mas altas, estos railes puedan expandirse
sin llegar a estar en contacto unos con otros provocando la deformacion de los railes
(llustracion 1). Otro ejemplo de la relevancia del fendmeno de la dilatacion térmica se
observa en la torre Eiffel; para la que se calcula que puede experimentar diferencias de

hasta 15 cm en su altura maxima entre un dia muy caluroso y un dia muy frio.



Por otro lado, el conocimiento del CTE puede utilizarse para aplicaciones tan cotidianas
como la medicion de la temperatura con un termometro bimetalico. Este sistema
consiste en dos placas soldadas de dos metales diferentes, cuyos CTE son también
distintos, de forma que, al aumentar la temperatura, la diferente dilatacion de ambos
materiales produce una deformacion que puede ser medida y obtener asi la

temperatura, logrando un termémetro sencillo y de bajo coste.
1.2 Técnicas de determinacién del coeficiente de expansion térmica.

Habitualmente, cuando se quiere medir el CTE de un material en un rango superior a 5

10 m_"f o se suele recurrir a un dilatbmetro. Este es un instrumento que permite
cuantificar los cambios dimensionales en materiales cuando estos son calentados o
enfriados y es capaz de medir los cambios dimensionales utilizando un contacto
mecanico de una varilla de empuje o utilizando sensores 6pticos sin contacto. Cuando
el material medido es sometido a un cambio de temperatura, se mide la expansion o

contraccion con un sistema de deteccion de desplazamiento de alta precision [2].

Ademas de los dilatbmetros, existen otros equipos que también son capaces de medir
el CTE con gran precision y exactitud, como es el caso de un TMA (analizador termo-
mecanico), instrumento con el cual se caracterizé, en un laboratorio externo, el CTE del

material EPDM utilizado en el presente Trabajo fin Master.

Para casos en los que el CTE del material presenta valores inferiores a 5 10 debe

m-°C’

emplearse equipos que proporcionan mayor precision, como los interferometros, los
cuales son instrumentos Opticos que emplean la interferencia de las ondas de luz para
medir con gran precision longitudes de ondas de la misma luz. Con este tipo de equipos
se puede determinar la posicion inicial (Lo), el incremento de longitud (AL) y el

incremento de temperatura, para poder calcular asi el CTE (a) utilizando la Ecuacién 1
[3].

LL\_E o AT (Ec. 1)

Sin embargo, debido a que actualmente no se dispone, en las instalaciones del ITA, de
ningun equipo especifico para medir las dilataciones de los materiales (dilatbmetro,
TMA...), se han empleado equipos disponibles en Laboratorio de Caracterizacion de
Materiales del centro que pueden proporcionar datos de CTE aplicando condiciones de
ensayo adecuadas. Para ello, se analizé la viabilidad de medir los coeficientes de
dilatacion de tres tipos de polimeros utilizando cuatro técnicas diferentes, mediante la

adaptacion de la geometria y dimensiones de las muestras a cada una de ellas.



Estas técnicas pueden dividirse en dos grupos, técnicas de contacto y técnicas de video.
En las primeras, las probetas estan en contacto con el instrumento de medida, mientras
que, por otro lado, las técnicas de video consisten en la grabacion de las probetas
durante el calentamiento para posteriormente procesar el video y observar como se
dilata el material. A modo de resumen, se indican a continuacioén las técnicas utilizadas

y las diferentes configuraciones analizadas para cada una.

e Técnicas de contacto:
o DMA (Dynamic Mecanic Analizer).
e Técnicas de video:
o Camara de alta velocidad.
o DIC (Digital Image Correlation).
= DIC 2D.
= DIC 3D.

1.3 Objetivo.

El objetivo de este trabajo fin de master es analizar y determinar el CTE de materiales
poliméricos mediante técnicas alternativas a las mas habituales para ello, utilizando los
equipos y técnicas disponibles en el Laboratorio de Caracterizacién de Materiales del
ITA: DMA, cdmara de alta velocidad y DIC tanto en dos dimensiones (DIC 2D) como en
tres dimensiones (DIC 3D). A pesar de no ser equipos especificos para la determinacién
del CTE, sino gque son equipos versatiles, dada la finalidad para la que el ITA esta
destinado, permiten la determinacion del CTE de muchos materiales. Esto es posible
con un buen manejo de los mismos, conocimiento de la técnica y estableciendo las
condiciones de ensayo apropiadas para su obtencién. Asi, de esta manera, la
funcionalidad de los equipos empleados en este estudio puede verse ampliada. Por lo
tanto, a partir del analisis de resultados de este estudio, se pretende identificar
limitaciones en funcién de la configuracion de la probeta y/o del material de estudio y

establecer la precisiéon proporcionada por cada una de las técnicas analizadas.




2 Materiales.

En este trabajo se han estudiado tres materiales poliméricos, PA, PP y EPDM. Los

motivos para seleccionar estos materiales fueron los siguientes:

e PA. Este polimero es un termoplastico con gran afinidad al agua de forma que
permitia estudiar su comportamiento y realizar una comparativa entre el material
seco y humedo.

o PP. Polimero termoplastico con mayor estabilidad a la temperatura que la PA.

e EPDM. Se selecciond este material puesto que se encontraba tanto vulcanizado
como sin vulcanizar, por lo que se podia vulcanizar con otras dimensiones y

geometrias para adecuarlas a las técnicas seleccionadas.

En el caso de los materiales PA y PP, ambos se encontraban en forma de granza y
probetas inyectadas de 80x10x4 mm?3, y, en el caso del material EPDM se disponia de
unas probetas de compresion vulcanizadas en forma de cilindro con 12 mm de altura 'y

29 mm de diametro nominales y una banda sin vulcanizar.
2.1 Tipologia de probetas

Para la realizacién de estos ensayos, fueron tres los tipos de probetas utilizadas, tal y
como se puede observar en la llustracién 2. Por un lado, en las técnicas de video se
utilizaron unas probetas que se extrajeron de unos films fabricados con los materiales
del estudio, mientras que para el DMA se utilizaron dos tipos de probetas. En el caso
del EPDM se apilaron tres probetas de compresion, para conseguir una altura similar a
la recomendada por el fabricante del equipo para la realizacion de los ensayos. También
se utilizaron, en el caso del PP y la PA, unas probetas en forma de prisma rectangular
de altura similar a las probetas de compresion apiladas. Las muestras inyectadas de las
gue se disponia se cortaron y pulieron hasta alcanzar unas dimensiones aproximadas
de 36x10x4 mm?3. Calandra. Asimismo, se empled un patrén de aluminio de las mismas
dimensiones, suministrado por el taller de mecanizado del ITA, necesario para la

obtencién de los CTE de los materiales en el equipo DMA.
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llustracion 2. Representacion grafica de las probetas utilizadas. De izquierda a derecha se encuentran los
prismas utilizados en DMA para PP, PA y Al, las 3 probetas de EPDM apiladas que se ensayaron en el
DMA y finalmente los films.



2.1.1 Preparacion de los films.

A la hora de realizar los ensayos con las técnicas de video, es muy importante tener una
superficie lo suficientemente grande para poder medir las deformaciones, pero también
tiene que haber una buena transferencia de calor por todo el material, de forma que la
temperatura en la probeta sea lo mas uniforme posible para que este se dilate de forma
homogénea. Por este motivo se decidié preparar unos films ya que con estos se

cumplian ambos objetivos [4].

En la Tabla 1 se pueden observar el estado de los materiales antes de comenzar. Para
preparar los films se utilizaron dos técnicas diferentes en funcion de su estado de
partida.

e Fusion y compresion en la prensa para los materiales en forma de granza.
¢ Reduccién del espesor en la calandra y vulcanizacion en la prensa para el EPDM en

forma de banda.

Tabla 1. Estado de los materiales a ensayar

EPDM PP PA

Inicio
Tabla 2. Condiciones del prensado
_ Presién Temperatura Tiempo Espesor promedio
Material . _
(bar) °C) (min) (Hm)

EPDM 240 180 5 186

PP 240 180 1 85

PA 240 230 1 116

En el caso del PP y la PA, ambos en forma de granza, se pesaron entre 2 y 3 gramos
gue posteriormente se procesaron en la prensa hidraulica (llustracién 3). Esta se
precalentd, y una vez alcanzada la temperatura adecuada (Tabla 2) se colocé la granza

del material entre unos platos metdlicos de la forma mas uniforme posible.
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llustracion 3. Prensa hidraulica (A), calandra (B), muestras de film ya preparadas (C).

Se colocaron estos platos entre los platos de la prensa (llustracion 4) e inmediatamente
después se retir0 el aire haciendo vacio para evitar que los materiales reaccionaran con

el aire y se degradaran.
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llustracion 4. Representacion grafica de la prensa hidraulica con los platos de compresion y la granza
entre los platos.

Se mantuvieron 3 minutos para el PP y 2,5 minutos para la PA, permitiendo asi la fusion
de los materiales. Una vez el material estuvo fundido, se aproximaron los platos de la
prensa hidraulica hasta alcanzar la presion maxima de operacion, que en este caso fue
de 240 bares. Finalizado el tiempo de prensado, de 1 minuto para cada uno, se
disminuyo la presion y se bajo la temperatura de los platos de la prensa, de la forma
mas rapida posible para evitar la degradacién de los materiales, hasta los 40°C. Este
enfriamiento se realizé haciendo pasar agua fria con el maximo caudal posible por los
platos de la prensa.



Por otro lado, el procesado del EPDM en forma de film, disponible en forma de banda
de varios milimetros de espesor, debido a sus caracteristicas y a la forma en la que se

encontraba, fue diferente.

En primer lugar, se corté un segmento de la banda de unos 100 mm de longitud el cual
se llevd a la calandra para minimizar su espesor. La calandra (llustracion 3) es un equipo
empleado para la realizacién de mezclas y/o reduccién de espesores de elastomeros
sin vulcanizar. Consta de dos rodillos calefactados que giran en direcciones opuestas y
que pueden fijarse a distintas distancias entre ellos segun la finalidad de su uso. En este
caso, se colocaron los rodillos a 60°C para evitar la vulcanizacion no deseada del
material durante su manipulacién, ya que la cinética de vulcanizacion a bajas
temperaturas es extremadamente lenta y puede considerarse despreciable (en la
llustracion 5 se representa el tiempo de vulcanizacion del EPDM necesarios a partir de
160°C). Una vez calentados los rodillos, éstos se dispusieron a una distancia por la que
el material pudiera pasar sin grandes dificultades, la cual se redujo progresivamente
hasta conseguir el minimo espesor de film posible; en este caso, aproximadamente, 200

um.

Posteriormente a la calandra, se repitié el proceso aplicado al PP y a la PA en la prensa
de platos calefactados; es decir, se calentd la prensa hasta la temperatura deseada
(Tabla 2) y se introdujo el film entre dos platos, que se colocaron entre los platos de la
prensa. En este caso no se buscaba una fusién y después una compresiéon para tener
un espesor reducido como se buscaba para el PP y la PA, sino de conseguir la
vulcanizacion del elastbmero. ElI motivo de vulcanizar el material era evitar que se
produjera este proceso durante los ensayos pudiendo modificar asi el resultado. El
material utilizado fue una mezcla de EPDM con un reticulante de perdxidos lo que
permitia que, al mantenerlo durante un tiempo determinado en unas condiciones de alta

presién y temperatura, vulcanizara.
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llustracion 5. Curvas de curado del EPDM utilizado.

Puesto que se conocia de antemano la curva de curado del EPDM (llustracion 5), que
indica el tiempo necesario para alcanzar el curado éptimo a 180°C, este material se
mantuvo a 180°C y 240 bar de presién durante 5 minutos (tiempo ligeramente inferior al
tiempo al que se alcanza el 90 % del curado a 180 °C debido a que al ser un film se
requiere reducir el tiempo para evitar la post-vulcanizacion). Transcurrido este tiempo
se enfrid y se saco de la prensa obteniendo asi un EPDM vulcanizado y con un espesor
ligeramente inferior al obtenido después de haber trabajado en la calandra, tal y como
se indica en la Tabla 2.

Una vez realizados los films (llustracién 3), con la ayuda de un troquel circular de 28 mm
de diametro se extrajeron las probetas que después se utilizaron para medir el CTE con
las técnicas de video. Para evaluar la expansion térmica en estas probetas se realizaron
unas marcas dentro de su superficie circular, que permitian su seguimiento durante el
post-proceso del video para la cdmara y de las fotos para el DIC tal y como se explica

en el apartado 3.2.2.

Estas marcas se pintaron realizando un moteado aleatorio (speckle, en su término en
inglés), en el que el tamafio de los puntos debe ser aproximadamente entre 3y 8 veces
el tamafio de un pixel y debe de ocupar aproximadamente un 50% de la superficie
observable (llustracion 6). Habitualmente, cuando se quiere realizar este tipo de
moteado, se utiliza un aerégrafo, pero debido a que los ensayos que se van a realizar
son a alta temperatura y no se conoce cual es el comportamiento de la pintura utilizada
en el aerdgrafo con la temperatura, se decide recurrir a una pintura en spray, la cual es

capaz de soportar hasta 500°C en el caso de la pintura blanca utilizada y hasta 800°C



para la pintura negra. Para realizar el speckle se coloca la probeta a unos 500 mm de
distancia del spray y se pulveriza la pintura en pequefas rachas sobre las probetas.
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llustracion 6. Representacion de como debe ser un speckle correcto.

El color del speckle debe elegirse en funcion del color del material para favorecer el
seguimiento de los puntos mediante ambas técnicas de video, de forma que en el caso
del EPDM y la PA se utilizé pintura blanca, mientras que para el PP se utilizé pintura

negra.

Se utilizé pintura blanca para el caso de la PA porque, al ser un material transparente,
la placa inferior empleada en la configuracion de ensayo se veia a través de las
probetas, que era de un color oscuro, permitiendo, de esta manera, conseguir un
contraste adecuado que facilitaba un mejor seguimiento de los puntos en el post-

proceso de los ensayos.




3 Descripcién de las técnicas utilizadas.

En este apartado se explica con mayor detalle las técnicas utilizadas para medir el CTE

en los materiales seleccionados, asi como el funcionamiento de cada una de ellas.
3.1 Técnica de contacto (DMA).

El DMA es un equipo de medida que se utiliza para determinar, generalmente, las
caracteristicas dinamicas de un material [5]. Este funciona con un agitador dindAmico que
puede generar tensiones y deformaciones sobre una muestra. EI| DMA disponible en el
Laboratorio de Caracterizacion de Materiales del Instituto permite la realizacion de
ensayos hasta 450 N, 3 mm de desplazamiento y consta de una cadmara climatica, la
cual permite enfriar y calentar en un rango desde -150°C hasta +450°C. Este equipo
permite realizar gran variedad de tipos de ensayo en diferentes modos de deformacion,
entre ellos, el ensayo de determinacién del CTE, que puede realizarse tanto a traccion

como a compresion.

En la llustracion 7 se puede observar el esquema de funcionamiento del
DMA. En la parte superior se encuentra el motor, que es el encargado de

generar una carga periodica. Esta carga se transmite hasta la probeta
I I I que se encuentra en la parte inferior, dibujada en color rojo, y el

desplazamiento asociado a la carga impuesta es registrado por un sensor

de desplazamiento de alta precision.

Debido al tipo de probetas de las que se disponia para el estudio, los

ensayos de dilatometria se realizaron a compresion, ya que esta

configuracién era la mas adecuada para el caso del EPDM y era posible

su uso en los otros dos materiales. Para ello, las probetas se pegaron
llustracion 7. entre unos platos de compresion (para imposibilitar movimientos

Esquema de . . .
funcionamiento  indeseados) y se impuso una consigna en fuerza de 0 N a lo largo de

del DMA. . .
todo el ensayo. De esta forma, conforme se dilata el material, los platos
deben separarse para mantener la fuerza impuesta y el desplazamiento de los platos
puede relacionarse con el aumento de la dimensién medida, producido por el aumento

de temperatura. Este incremento de longitud se emplea después para calcular el CTE.
Las condiciones de ensayo fueron las siguientes:

e Fuerza=0N;
e Desplazamiento dindmico =6 - 107 m;

e Frecuencia = 80 Hz.




Para cuantificar la dilatacién de los materiales de estudio, en primer
lugar, se realizé el mismo ensayo para un material referencia, es decir,

un material con CTE conocido [6]. De esta manera, se puede cuantificar

la dilatacion de los materiales de los que se compone el equipo y asi

Ilustracién 8.
platos. En este caso se utilizd una probeta de aluminio (llustracion 8), Patron de aluminio

descontarla de la dilatacion debida s6lo al material colocado entre los

cuyo coeficiente de dilatacion es de 23,5-10° K [7].

Este patrén es un prisma de aluminio de dimensiones 36 x 10 x 4 mm?3, mecanizado en
las instalaciones del ITA. Las dimensiones del patron estan condicionadas por la altura
total de las probetas de EPDM apiladas, ya que, para la realizacion de estos ensayos,
tanto el patron como los materiales de ensayo deben tener alturas similares para obtener
los mejores resultados posibles. La altura de las probetas de ensayo (patrén metélico y
materiales poliméricos) quedé definida por la altura alcanzada en el apilamiento de los
discos cilindricos de EPDM (3 cilindros de 12 mm de altura nominal) que permitia
conseguir la recomendacion minima de altura del fabricante del equipo (mayor o igual a

30 mm e inferior a 60 mm).

Los ensayos consistieron en medir el incremento de longitud de los materiales,
calentando desde temperatura ambiente con una rampa de temperatura de 0,5°C/min
para el caso del EPDM (debido a su mayor tamafio) y de 2°C/min para la PA, el PP,
hasta una temperatura que depende del material, 110°C para el EPDM, 120°C para el
aluminio y 90°C para la PAy el PP, segun su temperatura maxima de uso en condiciones
de servicio normales. El patrén se ensay6 a ambas rampas de temperatura (0,5°C/min
y 2°C/min), aunque a la hora del post-proceso para la obtencién del CTE de los
materiales poliméricos, se utilizé para todos los ensayos los resultados del patrén
obtenidos a 0,5°C/min puesto que no se observaron cambios en la dilatacién asociados

a la rampa de calentamiento.

Posteriormente, conociendo la dilatacién del patrén, se calculé cual habia sido la
dilatacion de los materiales del equipo, platos de compresion, columna del DMA, etc.
(llustracion 9), y de esta forma, al realizar los ensayos con el resto de los materiales, se
pudo determinar, utilizando la Ecuacion 8, la dilatacion asociada a estos polimeros, tal

y como se explica mas adelante.

Se realizaron tres medidas para las muestras de EPDM, PP y PA. En el caso de estos
dos ultimos materiales, se llevaron a cabo unas pruebas para determinar si existia una
diferencia en el CTE entre los materiales en estado seco y en estado hiumedo. Para ello

se realizaron los ensayos dos veces, un primero en la que las probetas se



acondicionaron a 23°C y 50% de humedad relativa, y después de haber realizado el
primer ensayo, se mantuvo la probeta dentro del horno, y una vez alcanzada la

temperatura ambiente se repitio el ensayo.

llustracion 9. Ensayo de compresion de DMA con 3 probetas de EPDM apiladas y pegadas a los platos.

A continuacion, se explica el método de célculo del CTE de los materiales de estudio
considerando la dilatacion de la columna del DMA a partir de un patron de referencia.
Ademas, también se incluye una gréfica explicativa de la dilatacién de los materiales en
la llustracién 10.

En las ecuaciones 1 a 6, se indica como el incremento de longitud medido en la muestra

patrén o muestra de referencia incluye el aumento de longitud de la columna.

Ly = Lol + ac(T, — To)] + Lro[1 + ag(T, — Tp)] (Ec. 3)
Ly = Leo[1+ ac(Ty — To)l + Lgo[1 + ag(Ty — Tp)] (Ec. 4)
L,—L, (Ec. 5)
SR ==
T,-T;
SR = LCOaC + LRoaR (EC 6)
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llustracion 10. Pendiente de la curva longitud (m) frente a temperatura (°C).

e Lc 2 Longitud de la columna del DMA (m).

e Lgr > Longitud de la referencia (m).

e Lco 2 Longitud de la columna del DMA a temperatura ambiente(m).
e Lgro 2 Longitud de la referencia a temperatura ambiente (m).

e ac > CTE de la columna.

e ar > CTE de la referencia.

e Sr - Pendiente de la curva obtenida con la referencia (m/K)

Teniendo en cuenta la expresion de Ss (Ecuacion 7), analoga a la indicada en la
Ecuacion 6, y de la combinacion de ambas, se llega a la Ecuacién 8 para el calculo del

CTE de las muestras, ag:

SS = Lcoac + Lsoas (EC 7)
Ss—Sr+Lry -« )
as = CTE = 0 R (Ec.8)
Lsg

e Ss - Pendiente de la curva obtenida con la muestra (m/K)
e Lro > Longitud de la referencia a temperatura ambiente (m)

e Lsp - Longitud de la muestra a temperatura ambiente (m)
3.2 Técnicas de video.

Estas técnicas consistieron en una grabacion de video del calentamiento de una probeta
sobre una placa calefactora. Para ello, se utilizaron tanto la camara de alta velocidad
como el DIC en 2D y 3D para realizar el registro de las imagenes y un termopar para el
registro de la temperatura, que se incrementa desde temperatura ambiente hasta 110°C,
para el EPDMYy el PP,y 90°C, para la PA. Una vez finalizado el registro de las imagenes,

y con la ayuda de un software, se determiné el desplazamiento de los puntos realizados




en las probetas. Conocido el desplazamiento y el incremento de la temperatura, con la

Ecuacion 1, se determind el CTE.

La diferencia entre el DIC 2D y 3D radica en el nUmero de cAmaras que se utilizan. En
la configuracion de DIC 2D tan solo se utiliza una cdmara, mientras que en la
configuracién DIC 3D se utilizan dos. Por esta razon, el DIC 2D solo es capaz de medir
deformaciones en una superficie plana, mientras que el DIC 3D, como su propio hombre
indica, es capaz de medir deformaciones en tres dimensiones. En estos ensayos es
posible que durante el calentamiento se produzca una dilatacién en el eje vertical, tanto
de la placa calefactora como de la placa metalica que se coloca sobre esta, asi como
de la probeta que se est4 ensayando. Este desplazamiento puede observarse a lo largo

de estos ensayos afectando a la calidad de las mediciones.

Una de las limitaciones encontradas en este tipo de pruebas, es que debido a que estas
técnicas no estan pensadas para trabajar con temperatura, el calor puede distorsionar
las imagenes, tal y como ocurre cuando se circula por una carretera y hay una alta
temperatura ambiente, pareciendo que existen charcos de agua sobre el asfalto
(llustracion 11).

Medio no homogéneo

\\/,"\\/ /
Na |
N

\_~" & -\

Rayo refractado

Rayo incidente

llustracion 11. Reflejos de la luz debido a las altas temperaturas.

Este fendmeno 6ptico ocurre cuando existe una gran variacion de la temperatura en las
capas de aire, de forma que se crea una variacion de la densidad que lo genera. Las
ondas de luz atraviesan estas capas de aire que se encuentran a diferentes

temperaturas, dobldndose y generando un reflejo [8].

Para evitarlo, se plante6 colocar un ventilador que fuera capaz de mover el aire y reducir,
asi, el gradiente de temperatura en el aire existente entre la placa y las camaras. De
esta forma se fomentaba que la luz no refractara, impidiendo el fendmeno descrito. Sin
embargo, la corriente de aire provocaba que la probeta se moviera impidiendo la medida
de la dilatacion del material, por lo que, se descartd el empleo del ventilador. Aunque,
en algunos de los ensayos que se realizaron, se observo este reflejo, debido a que la



correlacion obtenida en el post-proceso de datos era correcta, se llego a la conclusion

de que los resultados no se veian afectados por este fenébmeno.

3.2.1 Cémara de alta velocidad.

La camara de alta velocidad es un equipo que est& pensado para realizar grabaciones
de muchas imagenes por segundo (hasta mas de un
millén) [9], pero en este caso se utilizo para realizar una grabacion de una probeta en la
gue, tal y como se ha explicado anteriormente, tenia marcado un speckle que
contrastaba con el color del material (llustracion 12) y que permitia realizar el
seguimiento de estos puntos para determinar la dilatacion del material.

LU |
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llustracion 12. . Probetas utilizadas en los ensayos con la cdmara de alta velocidad y sistema de DIC 2D y
3D. De izquierda a derecha, EPDM, PAy PP.

En las mediciones con la camara de alta velocidad se utilizé una lente gran angular para
que la probeta quedara encuadrada en la imagen. Junto a la cAmara se conectaron dos
focos que permitian conseguir la iluminaciéon adecuada de la probeta. Esta estaba sobre
una placa lubricada con un aceite de silicona para minimizar la friccibn que se pudiera
encontrar la probeta durante la dilatacion sobre la misma [10]. Junto a la probeta se
colocé otra idéntica, y, sobre ella también un termopar conectado a un registrador para
poder hacer asi el seguimiento en tiempo real de la temperatura a la que se encontraba

la probeta y registrarla. Esta configuracion se muestra en la llustracién 13.

Hay que tener en cuenta que la resolucion de la cAmara es de tan solo 1 Mpx y que los
desplazamientos esperados eran muy pequefios, por lo que se requeria que la imagen

de la probeta fuera lo méas grande posible para la grabacion.

A la hora de seleccionar los pardmetros de configuracion de la camara es muy
importante que el video resultante no ocupe demasiada memoria, puesto que, aunque

la memoria de la camara sea de 70 Gb, lo ideal es que no supere los 6 Gb para poder



trabajar con facilidad. Para conseguir un tamafio de video manejable algunos de los

parametros mas importantes a tener en cuenta son:

¢ Resolucion de la cAmara. Se debe de buscar un equilibrio en el tamafio de laimagen,
puesto que una mayor resolucién permite observar mejor el desplazamiento de los
puntos sefialados, pero también hace que el tamafio del video sea mayor, haciendo
que sea mas dificil trabajar con él. Para ello se ajusté la resolucion a 704 x 704
pixeles, de forma que la probeta quedaba perfectamente encuadrada.

¢ Numero de imagenes por segundo. Se trat6é de tener el minimo nimero de imagenes
posibles. El ensayo duraba varios minutos, entre 3 y 6, y el desplazamiento
observado fue muy pequefio; la variacion de la posicion entre los puntos de las
diferentes imagenes era minima. A pesar de tratarse de una camara de alta
velocidad, se grabdé a 24 imagenes por segundo, minimizando asi el nimero de
imégenes de forma para conseguir un tamafio de video adecuado.

e Tiempo de grabacion. Para minimizar el tiempo de grabacion, se utilizé la placa
calefactora a maxima potencia, tal y como se ha explicado anteriormente. Esto fue
posible al trabajar con films de espesores promedios entre 85y 186 um, ya que el
calor se reparte mejor y se evita la creacion perfiles de temperatura a lo largo del

espesor del material.

Una ventaja adicional de utilizar films, ademas de la rapidez en el calentamiento de la
muestra, es que permiten trabajar con tan s6lo una camara para determinar el CTE. Si
el espesor de las probetas fuera mayor, seria necesario tener en cuenta también la
dilatacion en el mismo, lo que no seria posible con una Unica camara. En nuestro caso,
al tratarse de un espesor tan pequefio, la dilatacion en el espesor puede considerarse

despreciable (2-3 pum).

Como se ha adelantado, ademas de la camara, se cont6 también con unos focos
sincronizados con la esta, de forma que es la propia cadmara la que indica cuando tienen
gue activarse y cuando no, consiguiendo asi una luz pulsante, que maximiza la potencia
en cada pulsacion. Este modo de funcionamiento permite que la camara capte mas luz

que si se mantuvieran los focos constantemente encendidos.



llustracion 13. Configuracion de la camara de alta velocidad. Camara de alta velocidad (1), focos (2),
registrador (3), placa calefactora (4), probeta (5), termopar (6)

Una vez terminado el ensayo se procedio a realizar el post-proceso. Para ello se utilizd
el software “ImageJ” [11] con el que se realiz6 el seguimiento de los puntos marcados
en la probeta, para después, tal y como se indica mas adelante, obtener los valores de
deformacién del material y calcular asi el CTE.

Posteriormente se procedié a medir cual fue el desplazamiento entre los puntos que
estaban enfrentados entre si, tal y como se puede observar en la llustracion 14. Para
ello se toma un punto al inicio de la grabacién (1-8) y el software nos determina la
posicion al final del ensayo; conociendo el desplazamiento en los ejes x e y se obtiene
el desplazamiento total. Después, se mide la distancia que habia inicialmente entre los
puntos que se han considerado como puntos iniciales para determinar Lo. A partir de
aqui, se procede a hacer lo mismo con el resto de los puntos. Cuando ya se tiene todos
los puntos, se mide cual ha sido el incremento de la longitud entre esos dos puntos vy,
conociendo la distancia que los separaba inicialmente, se puede utilizar la Ecuacion 1

para determinar el CTE (a).
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llustracion 14. A la izquierda, medida de la longitud conociendo las coordenadas y utilizando el teorema
de Pitagoras. A la derecha, localizacion de los puntos.

3.2.2 DIC.

El DIC es un sistema que permite visualizar las deformaciones y alargamientos sobre
una superficie plana, DIC 2D (llustracién 15) o sobre un espacio tridimensional, DIC 3D
(llustracion 17) [12]. Al igual que con la camara de alta velocidad, éste se utilizé para
registrar como los films de los diferentes materiales que se prepararon, se dilatan con la
temperatura. El desplazamiento de los puntos del speckle (llustracién 12) se detecta
automaticamente con un software disponible en el equipo, que permite el célculo de la

dilatacion del material estudiado.

La forma de realizar los ensayos con el DIC en dos dimensiones es muy similar a la

forma en la que se realizaron la con camara de alta velocidad.

En este caso se necesité la camara del DIC, la cual se colocé justo encima de una
probeta. Esta probeta estaba en la misma posicién que en los ensayos mencionados
anteriormente, es decir, sobre una placa lubricada con aceite de silicona, que estaba
situada sobre una placa calefactora. Justo al lado de la probeta, se coloc6 otra del mismo
material y encima de ella se situ6 un termopar, que estaba conectado a un registrador
para realizar el registro de la temperatura. De esta forma se conoce cudl es la
temperatura a la que se encuentra la probeta que se quiere medir. En este caso, a
diferencia de la camara de alta velocidad, el DIC no tiene unos focos propios que vayan
conectados a esta camara, de forma que se utilizaran unos focos adicionales colocados
en una posicion de iluminacion fija. Al igual que para las medidas con la camara de alta

velocidad, se colocaron dos focos para lograr una iluminacion uniforme.



llustracion 15. Configuracion del DIC 2D. Camara del DIC (A), focos (B), registrador (C), placa calefactora
(D), probeta (E), termopar (F).

En este caso al tener la cAmara una resolucion mucho mayor (sensor de 5 Mpx) permite
detectar los desplazamientos de los puntos dibujados en la probeta con mayor precision
gue la caAmara de alta velocidad. El procedimiento para la realizacién de los ensayos fue
similar. Se enfoc6 la camara, se comenz6 a registrar tanto las imagenes de la camara
como la temperatura y se conecto la placa calefactora a maxima potencia. Una vez
alcanzada la maxima temperatura se dej6 de registrar y se apagd la placa.
Posteriormente se post-procesaron los datos.

Para calibrar el sistema de 3 dimensiones, se utiliz6 una placa que debe de estar
retroiluminada (llustracion 16), sobre la que se realizaron fotos en diferentes posiciones,
rotdndola en las 3 dimensiones para conseguir imagenes
en diferentes planos que posteriormente fueron utilizadas

para calibrar este sistema.

Se requieren de unas 20 fotos de esta placa en diferentes

e e e e e e e e e

posiciones de manera que se localizan la posicién de

estos puntos, y, mediante un algoritmo, se establece asi

una relacion espacial entre las imagenes. Una vez
calibrado, este sistema es capaz de observar § 1| 19 2o 2

deformaciones en cada uno de estos ejes. llustracién 16. Placa para calibrar

. . , ) el sistema DIC 3D.
Por otro lado, a diferencia de la camara de alta velocidad

gue graba un video, este sistema realiza unas fotos que después se van comparando,



imagen a imagen, determinando los desplazamientos que se han dado durante el
ensayo. En estos casos se realizaron fotos cada 2 segundos. La realizacién de estas
mediciones fueron muy similares a las llevadas a cabo con el DIC 2D, con la salvedad

de que en este caso se utilizaron dos camaras en lugar de una, como ya se ha

comentado. El resto de la configuracion fue exactamente la misma.

llustracion 17. Configuracion del DIC 3D. Camara 1 (A), camara 2 (B), focos (C), registrador (D), sistema
de sincronizacion, adquisicion y disparo (E), placa calefactora (F), termopar y probetas (G).



4 Pruebas experimentales y resultados.
4.1 Resultados del DMA.

En la llustracion 18 se muestra la evolucién de la dilatacion de la muestra patron
(aluminio) frente al incremento de temperatura. A continuacion, en la llustracion 19 se
incluye la evolucién del desplazamiento frente a la temperatura de las primeras probetas
de cada material. En el Anexo | se pueden encontrar todas las graficas de las mediciones
realizadas con el DMA.

Desplazamiento vs temperatura para el patrén de
aluminio
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llustracion 18. Evolucion del desplazamiento medido con el DMA frente al incremento de temperatura de
la probeta de referencia (aluminio).




Desplazamiento vs temperatura para las primeras
muestras de cada material
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llustracion 19. Evolucién del desplazamiento medido con el DMA frente al incremento de temperatura de
las primeras probetas ensayadas de cada material.

En la Tabla 3 se observan cudales son los resultados de las mediciones con el DMA
utilizando la Ecuacion 8.
Tabla 3. Medidas del CTE determinadas con el DMA
Medidas del CTE (m/(m-°C))

Material _
1 2 3 Promedio S cvVv
EPDM 131 -10% 135-10°% 145.10° 136,8:10° 7,2-10°% 52
PP
] 122 - 10% 148 -10% 130.-10% 1334-10°% 13,3-10°% 10,0
(humedo)
PP (seco) 128 - 10% 145-10% 143-10% 138,7-10° 9,3.10° 6,7
PA
) 99.10% 137-10° 124-10% 119,9-10% 19,3-10% 16,1
(htmedo)

PA (seco) 107 - 10® 142 -10°% 139-10°% 128,9-10° 19,4-10° 15,0

4.2 Resultados de la cdmara de alta velocidad.

La Tabla 4 muestra un ejemplo de calculo correspondiente a la probeta 1 del material
EPDM considerando las coordenadas de los puntos en posicion de pixel de la imagen
antes de iniciar el ensayo y al final del calentamiento. El resto de tablas para los

diferentes materiales se encuentran en el Anexo Il. Con estas coordenadas se mide el




desplazamiento de los puntos en los ejes x e y, para después calcular cual ha sido la

deformacién que se ha dado entre dos puntos enfrentados (ver llustracion 14).

Tabla 4. Determinacion del AL de cada uno de los puntos de la muestra 1 de

EPDM
Punto  Posicién Coord Coord Desp Desp Dfo Dny 4L
X y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 In.|C|aI 313 158 1 5
Final 314 153 1 7 707
) Inicial 323 589 5 ) ’
Final 325 591
Inici
3 n.|C|aI 83 360 3 5
Final 80 358 7 0 200
4 InI|C|aI 559 366 4 5
Final 563 364
Inici
5 .ICIal 121 233 2 3
Final 119 230 5 3 583
5 Inicial 510 488 3 0 ’
Final 513 488
7 In.|C|aI 433 158 P 5
Final 435 153 4 5 6.40
Inicial 152 544 ’
3 n.|C|a 5 0
Final 150 544

En la Tabla 5 se determina la distancia inicial entre los pares de puntos, formando unas

lineas que se utilizaran posteriormente en la Tabla 6 para poder determinar el CTE.

Tabla 5. Céalculo de la distancia inicial entre los puntos (Lo) de la muestra 1 de

EPDM
Coord. Coord Distancia entre = Distancia entre
Punto . " puntos en x puntos en y Lo (pixel)
d (pixel) (pixel)

1 313 158

-1 -431 431,12
2 323 589 0 3 31,
3 83 360

47 - 476,04
4 559 366 6 6 6,0
5 121 233

- _2 4 ,1
6 510 488 389 55 65.13
7 433 158
8 152 544 281 -386 477,45

Se forman cuatro lineas, utilizando los puntos 1 y 2 para hacer la primera linea, los
puntos 3y 4 para la segunda, y asi sucesivamente, utilizando la longitud de estas lineas
como Lo. Conociendo Lo, AL y AT (111,1°C - 27,79°C), puede calcularse el CTE




utilizando la Ecuacion 1. Se sigui6 el mismo procedimiento para el resto de las probetas

ensayadas. Esta informacién se encuentra en el Anexo Il

Tabla 6. Determinacion del CTE de la muestra 1 de EPDM
CTE promedio

Linea AL (pixel) Lo (pixel)  CTE (m/m-°C) (m/m-°C)
1 7,07 431,12 197 - 10°®
2 7,00 476,04 177 - 10°® ©
3 5,83 465,13 150 - 10° 171210
4 6,40 477,45 161 - 10°®

A continuacién, en la Tabla 7 se indican los resultados de CTE de cada uno de los
materiales empleados. Para cada probeta se realizé la medida utilizando 4 lineas, tal y
como se ha explicado anteriormente. El resultado que se refleja en esta tabla es el
promedio de estas cuatro medidas. En el Anexo Il se incluyen las tablas con todas las
medidas realizadas.

Tabla 7. Medidas del CTE determinadas con la camara de alta velocidad

CTE (m/(m-°C))
Material
1 2 3 Promedio S Ccv

EPDM 171 -10° 177 -10° 167 -10° 171,2 - 10°® 27,9 -10° 16,3
PP 109 - 10® 98-10°% 95-10° 100,4 - 10°® 14,9 - 10° 14,8
PA* 44 .10° 34-.10° 22-10° 33,1-10° 26,4 -10° 79,8

*Las probetas de PA se doblaron de forma que los resultados que se obtuvieron no son
validos.

4.3 Resultados DIC 2D.

En este caso el analisis de datos se hace utilizando el software “VIC 2D” en el que se
realiza una malla de la region que se quiere analizar y se miden todos los
desplazamientos que han ocurrido a lo largo de la secuencia de imagenes (llustracién
20). Finalmente, se utiliza la herramienta “extensémetro” integrada en el software de
post-proceso del DIC y que mide el AL/Lo que junto al AT es lo que se necesita conocer

para determinar asi el CTE, tal y como lo dice la Ecuacion 1.




i
e
llustracion 20. Medidas del AL/Lo utilizando la herramienta extensémetro en la probeta PA_01.

En la llustracion 21 se observa como es la evolucion del AL/L, frente al AL para la
primera muestra ensayada de PP. Los resultados graficos del andlisis 2D del resto de

repeticiones y materiales se incluyen en el Anexo lll.
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llustracion 21. Evolucion de AL/Lo frente al AL para la primera referencia de PP.



A continuacion, en la Tabla 8, se muestran las medidas realizadas con el DIC. Las tablas
con las medidas realizadas para el conjunto de probetas ensayadas se incluyen en el
Anexo IV. Al igual que en el apartado anterior se realizaron cuatro mediciones para cada
probeta, quedando aqui reflejado el promedio de estos valores.

Tabla 8. Medidas del CTE determinadas con el DIC 2D

CTE medido (m/(m-°C))
Material

1 2 3 Promedio S cvVv
EPDM 156 - 10°% 179 -10% 176-10°% 170,0-10°% 33,5.10° 19,7
PP 94-.10% 91-10% 95.10% 93,6-10° 46 -10° 4.9

PA* 52-10® 61-10° 56-10°® 53,6-10° 16,11-10% 30,1

*Las probetas de PA se doblaron de forma que los resultados que se obtuvieron no son
validos.

4.4 Resultados DIC 3D.

El procedimiento para llevar a cabo el post-proceso de los ensayos con el DIC 3D es el
mismo que para el DIC 2D, salvo que, en este caso, se utilizo el software “VIC 3D” que
permite observar las deformaciones en 3 dimensiones tal y como se puede observar en
la llustracion 22. En este caso también se utilizd la herramienta “extensémetro” con la

que se determind el AL/Lo necesario para calcular el CTE.
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llustracion 22. Post-proceso del DIC 3D. A la izquierda imagen de las deformaciones en 3 dimensiones, a
la derecha en 2 dimensiones.

A continuacion, en la llustracion 23 se puede observar el incremento de longitud dividido

por la longitud inicial, en 4 tramos de la primera probeta de PP. El resto de las graficas




realizadas para todas las probetas de todos los materiales se encuentran en el Anexo
V.
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llustracion 23. Evolucion del AL/Lo frente al tiempo en la primera probeta de PP.

En la Tabla 9 se encuentran los resultados medidos en las diferentes probetas utilizando
esta técnica. Tal y como se ha explicado anteriormente se realizaron cuatro medidas
para cada probeta, calculandose el promedio para cada una de ellas, para finalmente
mostrar ese valor en esta tabla. Tanto las probetas de PA como las de PP se doblaron
durante el calentamiento. En el Anexo VI se representa graficamente la deformacion
registrada con el DIC 3D en el eje vertical para ambos materiales. En el Anexo VII se
encuentra la tabla de los resultados de CTE obtenidos con este equipo.
Tabla 9. Medidas del CTE determinadas con el DIC 3D
CTE medido (m/(m-°C))
Material
1 2 3 Promedio S Cv
EPDM 173-10% 148 -10® 148-10°® 156,1.10° 21,0-10% 135
PP* 91-10° 93 - 10° 85 - 10° 89,8 - 10° 5,7 -10° 6,4
PA* 37 - 10° 35-10° 49 - 10° 40,3 - 10° 16,8 -10°% 41,6

*Las probetas de PA y PP se doblaron de forma que los resultados que se obtuvieron

no son validos.

De todos los materiales ensayados, fue la PA el material que se observo que se doblaba
en mayor medida durante el calentamiento (ver Anexo VI). Este mismo fenémeno se
observd en el PP, lo que confirma que los resultados de CTE en estos dos films de

material no pueden considerarse como validos. Sin embargo, en el material de EPDM




la deformacién en el eje vertical (eje Z) es minima e incluso se puede observar que en
ocasiones el ensayo no parte de un estado plano y tras el ensayo la cota en Z es menor,
por lo que tras el ensayo el film esta plano. Por lo tanto, esto confirma la validez de los

ensayos en el EPDM.



5 Conclusiones.

Para evaluar la validez de los datos obtenidos con cada una de las técnicas aplicadas,
se comparan los datos de CTE obtenidos con los datos de referencia de cada material.
En el caso del PP y de la PA, se han encontrado en bibliografia unos rangos de CTE
entre los que pueden estar dichos materiales. Sin embargo, en el caso del EPDM
empleado en el presente estudio se dispone de un valor de CTE determinado, ya que,
este material fue caracterizado dentro del proyecto MOLDCAUCHO!. Dicha
caracterizacién se subcontratdé a la empresa Moldex3D, que empleé un TMA para la
determinacion del CTE del EPDM, obteniendo el resultado que aparece en la Tabla 10.
Debido a que los otros datos obtenidos en bibliografia no son tan exactos como éste, se
considerara como mejor método, el que proporcione resultados de CTE que se ajuste
en mayor medida a dicho resultado obtenido con TMA.

Tabla 10. Comparativa entre los valores de CTE (10°%) obtenidos con las
diferentes técnicas de medida.

Técnica
Material ) Céamara
Tipo de - .
DMA de alta DIC 2D DIC 3D Bibliografia
dato .
velocidad
EPDM Promedio 136,8 171,2 170,0 156,1 154,6
CV (%) 5,2 16,3 19,7 13,5
PP Promedio 138,7 100,4 93,6 89,8 70-170 [13]
(SECO) CV (%) 6,7 14,8 4,9 6,4
PA Promedio 128,9 33,1 53,6 40,3 50-120 [13]
(SECA)
CV (%) 15,0 79,8 30,1 41,6

El DIC 3D proporciona resultados que pueden considerarse validos, siempre y cuando
la probeta mantenga la superficie de contacto con el material calefactado. Este
proporciona el valor mas cercano al obtenido por la caracterizacion externa del EPDM.
Con los datos obtenidos, podria decirse que esta técnica es la mas precisa para valores

de este orden de magnitud (104).

1 https://www.itainnova.es/blog/proyectos-financiacion-publica/moldcaucho



https://www.itainnova.es/blog/proyectos-financiacion-publica/moldcaucho/

El uso de DMA para la determinacion del CTE puede considerarse una buena forma de
aproximar el resultado cuando necesario conocer el CTE de un material que presente la

limitacién citada anteriormente para el DIC.

El DIC 2D proporciona unos datos similares a los obtenidos con la camara de alta
velocidad, con la diferencia de la facilidad que proporciona este sistema para trabajar
con él. Los resultados de las mediciones de EPDM son superiores al dato de referencia
del laboratorio externo. Por otro lado, la cAmara de alta velocidad y su post-proceso, es
la forma menos fiable (junto con el DIC 2D) de determinar un CTE y no se recomienda
para tal uso, puesto que en el caso de producirse desplazamientos en el eje vertical de
la probeta (en el eje del espesor) con estos sistemas no se pueden detectar estos

desplazamientos.

Otro aspecto a tener en cuenta es la tipologia de las probetas empleada en las técnicas
de video. En este caso se realizaron ensayos en materiales poliméricos, a los cuales se
les puede modificar su forma de manera relativamente fécil para adecuarla a las
configuraciones de ensayo empleadas en las técnicas de video pero hay que tener en
cuenta, que, si se utiliza otro tipo de materiales, podrian encontrarse dificultades a la
hora de realizar alguno de estos tipos de probeta.

Llama la atencion la diferencia de precision, medida con el pardmetro CV (coeficiente
de variacion), que existe en la determinacion del CTE de los materiales entre las
diferentes técnicas (ver Tabla 10). En las técnicas de video, se observa una gran
dispersién en los resultados en la PA, mucho menor para el EPDM, y gran precision
para el PP. Esta variacion se debe a la facilidad con la que las cAmaras son capaces de
leer el speckle. Tanto en la PA como en el EPDM, en ocasiones, aparecian reflejos
provocados porque se doblaban las probetas o porque el material mostraba un color
mas brillante. EI DMA, sin embargo, tiene mucho mayor precision, salvo para la PA,

donde se encuentra la mayor dispersion de datos para esta técnica.

En resumen, se puede concluir gue el mejor método para determinar el CTE es el DIC
3D, siempre y cuando el material lo permita, debido a las limitaciones de la técnica. Por
ejemplo, este sistema ha medido con gran precisién el CTE del EPDM, pero se han
tenido bastantes problemas para trabajar con la PA y PP, debido a que estos se
deformaban y el reparto de temperatura en la superficie del material no resultaba
homogéneo. Por otro lado, en el caso de que solo se requiera de una aproximacién del
CTE o que el material a ensayar no se pueda fabricar en forma de film, pero si con
alguna otra geometria que se pudiera asemejar a las otras tipologias de probetas, podria

utilizarse el DMA.
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Desplazamiento (m)

7 ANEXOS

Anexo |. Graficas desplazamiento-temperatura de los diferentes

materiales medidos con el DMA.
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llustracion 24. Evolucién del desplazamiento frente a la temperatura para las muestras de EPDM

determinado con el DMA.
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llustracion 25. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones hiumedas (H) y secas
(S) para la muestra PP_01 determinado con el DMA.
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llustracion 26. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones hiimedas (H) y secas
(S) para la muestra PP_02 determinado con el DMA.
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llustracion 27. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones hiumedas (H) y secas
(S) para la muestra PP_03 determinado con el DMA.
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llustracion 28. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones himedas (H) y secas
(S) para la muestra PA_01 determinado con el DMA.
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llustracion 29. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones hiumedas (H) y secas
(S) para la muestra PA_02 determinado con el DMA.
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llustracion 30. Evolucion del desplazamiento frente a la temperatura, en condiciones hiimedas (H) y secas
(S) para la muestra PA_03 determinado con el DMA.



Anexo Il. Tablas utilizadas para la realizacion de los calculos de

determinacion del CTE utilizando la cAmara de alta velocidad.

Tabla 11. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del EPDM_01

Punt | Posicié | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 InI|C|aI 313 158 1 5
Final 314 153 1 7 707
5 Inicial 323 589 P P ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 3 2 7 0 200
4 Inicial 559 366 4 2 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
° Final 119 230 2 3 5 3 583
6 Inicial 510 488 3 0 ’
Final 513 488
7 InI|C|aI 433 158 D 5
Final 435 153 4 5 6.40
8 Inicial 152 544 5 0 ’
Final 150 544
Tabla 12. Calculo de la distancia inicial entre los puntos EPDM_01
Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
5 373 589 -10 -431 431,12
3 83 360
4 559 366 -476 -6 476,04
5 121 233
5 510 488 -389 -255 465,13
7 433 158
3 152 544 281 -386 477,45
Tabla 13. Calculo del CTE del EPDM_01
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 7,07 431,12 196,88
2 7,00 476,04 176,51
3 5,83 465,13 150,48 171,21
4 6,40 477,45 160,98




Tabla 14. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del EPDM_02

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 InI|C|aI 313 158 1 5
Final 314 153 1 3 806
2 Inicial 323 589 0 - ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 2 2 5 1 6.08
4 Inicial 559 366 4 3 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
> [ Final 119 230 3 6 5 . 9.2
5 Inicial 510 488 3 1 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 2 ° 5 5 781
3 Inicial 152 544 4 0 ’
Final 150 544
Tabla 15. Calculo de la distancia inicial entre los puntos EPDM_02
Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
2 323 589 -21,00 -519,00 519,42
3 83 360
4 559 366 -517,00 -5,00 517,02
5 121 233
5 510 488 352,00 -400,00 532,83
7 433 158
3 152 544 -418,00 -353,00 547,11
Tabla 16. Calculo del CTE del EPDM_02
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 8,06 519,42 186,44
2 6,08 517,02 141,32
3 9,22 532,83 207,84 176,77
4 7,81 547,11 171,48




Tabla 17. Determinacién del DL de cada uno de los puntos del EPDM_03

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
Inicial 313 158
1 -3 1
Final 314 153
, | Inicial | 323 589 9 9 2 10 10,20
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 ! 4 6 0 6.00
4 Inicial 559 366 5 A ’
Final 563 364
Inicial 121 233
> [ Final 119 230 “ 1 5 6 281
5 Inicial 510 488 1 7 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
" [ “Final | 435 153 B B 3 . 7 62
3 Inicial 152 544 4 3 ’
Final 150 544
Tabla 18. Calculo de la distancia inicial entre los puntos EPDM_03
Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
> 323 589 14,00 -548,00 548,18
3 83 360
4 559 366 -573,00 23,00 573,46
5 121 233
5 510 433 375,00 -419,00 562,30
7 433 158
3 152 a4 -415,00 -400,00 576,39
Tabla 19. Calculo del CTE del EPDM_03
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 10,20 548,18 219,33
2 6,00 573,46 123,35
3 7,81 562,30 163,76 165,55
4 7,62 576,39 155,78




Tabla 20. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del PP_01

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 InI|C|aI 313 158 0 4

Final 314 153 1 4 412
2 Inicial 323 589 1 0 ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 3 3 4 5 447
4 Inicial 559 366 1 1 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
> [ Final 119 230 1 2 P 1 412
5 Inicial 510 488 3 3 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 1 4 5 4 447
3 Inicial 152 544 1 0 ’
Final 150 544
Tabla 21. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PP_01

Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos Distancia entre L
o X Y en x puntos en y 0
1 313 158
> 323 589 -74,00 -519,00 524,25
3 83 360
4 559 366 -482,00 -45,00 484,10
5 121 233
5 510 433 338,00 -256,00 424,00
7 433 158
3 152 44 -376,00 -316,00 491,15

Tabla 22. Calculo del CTE del PP_01
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 4,12 524,25 95,45
2 4,47 484,10 112,11
3 4,12 424,00 118,01 109,02
4 4,47 491,15 110,50




Tabla 23. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del PP_02

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 InI|C|aI 313 158 1 5

Final 314 153 1 5 510
5 Inicial 323 589 5 0 ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 0 3 3 0 3.00
4 Inicial 559 366 3 3 ’
Final 563 364
5 InI|C|aI 121 233 3 4
Final 119 230 3 3 424
5 Inicial 510 488 0 1 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 0 4 4 4 5 66
8 Inicial 152 544 4 0 ’
Final 150 544
Tabla 24. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PP_02

Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos Distancia entre L
0 X Y en x puntos en y 0
1 313 158
2 323 89 -21,00 -536,00 536,41
3 83 360
4 559 366 -482,00 0,00 482,00
5 121 233
5 510 433 299,00 -380,00 483,53
7 433 158
3 152 544 -379,00 -342,00 510,49

Tabla 25. Calculo del CTE del PP_02
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 5,10 536,41 104,24
2 3,00 482,00 68,25
3 4,24 483,53 96,22 97,56
4 5,66 510,49 121,52




Tabla 26. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del PP_03

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
Inicial 313 158
1 Final 314 153 2 ! 0 5 500
) Inicial 323 589 2 4 '
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 4 1 A L 412
4 Inicial 559 366 0 P ’
Final 563 364
Inicial 121 233
5 Final 119 230 0 0 3 3 424
6 Inicial 510 488 3 3 '
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 3 0 3 4 500
8 Inicial 152 544 0 4 '
Final 150 544

Tabla 27. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PP_03

Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
2 323 589 -4,00 -549,00 549,01
3 83 360
4 559 366 -531,00 15,00 531,21
5 121 233
5 510 488 371,00 -405,00 549,24
7 433 158
3 152 544 -333,00 -447,00 557,40
Tabla 28. Calculo del CTE del PP_03
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 5,00 549,01 102,86
2 4,12 531,21 87,66
3 4,24 549,24 87,24 94,71
4 5,00 557,40 101,31




Tabla 29. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del PA_01

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
1 InI|C|aI 313 158 1 1
Final 314 153 3 ’ 343
) Inicial 323 589 P 1 ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 0 1 0 0 0.00
4 Inicial 559 366 0 1 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
° Final 119 230 1 1 ’ 0 200
6 Inicial 510 488 1 1 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 0 ! 0 1 100
8 Inicial 152 544 0 0 ’
Final 150 544
Tabla 30. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PA_01
Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
> 323 =89 -51,00 -521,00 523,49
3 83 360
4 559 366 -546,00 76,00 551,26
5 121 233
5 510 483 -469,00 -206,00 512,25
7 433 158
3 150 544 328,00 -382,00 503,50
Tabla 31. Calculo del CTE del PA_01
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 3,43 523,49 92,08
2 0,00 551,26 0,00
3 2,00 512,25 54,84 43,70
4 1,00 503,50 27,89




Tabla 32. Determinacion del DL de cada uno de los puntos del PA_02

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
Inicial 313 158
Y Final | 314 153 4 2 0 L 100
5 Inicial 323 589 4 3 ’
Final 325 591
Inicial 83 360
* “Final 80 358 3 2 0 L 100
4 Inicial 559 366 3 3 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
> [ Final 119 230 4 2 . . 141
5 Inicial 510 488 3 3 ’
Final 513 488
Inicial 433 158
" " Final 435 153 3 2 0 . 100
8 Inicial 152 544 3 3 ’
Final 150 544
Tabla 33. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PA_02
Punt | Coord. | Coord. | Distancia entre puntos | Distancia entre puntos L
0 X Y en x eny 0
1 313 158
2 323 589 -15,00 -537,00 537,21
3 83 360
4 559 366 -563,00 -10,00 563,09
5 121 233
5 510 488 -301,00 -392,00 494,23
7 433 158
3 152 544 352,00 -340,00 489,39
Tabla 34. Calculo del CTE del PA_02
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 1,00 537,21 29,54
2 1,00 563,09 28,18
3 1,41 494,23 45,41 33,89
4 1,00 489,39 32,42




Tabla 35. Determinacién del DL de cada uno de los puntos del PA_03

Punt | Posici6é | Coord. | Coord. | Desp | desp Dif x Dif y DL
0 n X Y X y (pixel) (pixel) (pixel)
Inicial 313 158
1 Final 314 153 -1 2 0 ) 500
5 Inicial 323 589 1 0 ’
Final 325 591
Inicial 83 360
3 Final 80 358 1 1 0 0 0.00
4 Inicial 559 366 1 1 ’
Final 563 364
Inicial 121 233
S Final 119 230 -1 2 0 ) 500
6 Inicial 510 488 1 0 '
Final 513 488
Inicial 433 158
! Final 435 153 -1 1 0 0 0.00
3 Inicial 152 544 1 1 '
Final 150 544

Tabla 36. Calculo de la distancia inicial entre los puntos PA_03

PuNto Coord. | Coord. | Distancia entre puntos Distancia entre L
X Y en x puntos eny 0
1 313 158
> 323 =89 -15,00 -512,00 512,22
3 83 360
) 559 366 -572,00 -10,00 572,09
5 121 233
6 510 283 -381,00 -330,00 504,04
7 433 158
3 150 544 417,00 -378,00 562,83
Tabla 37. Calculo del CTE del PA_03
Linea DL (pixel) Lo CTE CTE promedio
1 2,00 512,22 42,91
2 0,00 572,09 0,00
3 2,00 504,04 43,61 21,63
4 0,00 562,83 0,00




Tabla 38. Resumen CTE determinado con la caAmara de alta velocidad.

Material

Probeta

Linea

CTE

Promedio

S

CV (%)

EPDM

EPDM_01

=

1,97E-04

1,77E-04

1,50E-04

1,61E-04

EPDM_02

1,86E-04

1,41E-04

2,08E-04

1,71E-04

EPDM_03

2,19E-04

1,23E-04

1,64E-04

1,56E-04

1,71E-04

2,79E-05

1,63E+01

PP

PP_01

9,54E-05

1,12E-04

1,18E-04

1,11E-04

PP_02

1,04E-04

6,83E-05

9,62E-05

1,22E-04

PP_03

1,03E-04

8,77E-05

8,72E-05

1,01E-04

1,00E-04

1,49E-05

1,48E+01

PA

PA_01

9,21E-05

0,00E+00

5,48E-05

2,79E-05

PA_02

2,95E-05

2,82E-05

4,54E-05

3,24E-05

PA_03

4,29E-05

0,00E+00

4,36E-05

ARIWINIRFP|IRWINIRP[ARIWINIFP|IRWINIP[ARIWINIP|IARWINIPIARWINIP|IARWINRP|AWIN

0,00E+00

3,31E-05

2,64E-05

7,98E+01




Anexo lll. Graficas AL/Lo-temperatura de los diferentes materiales
medidos con el DIC 2D.
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llustracion 31. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra EPDM_01 determinado con el

DIC 2D.
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llustracion 32. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra EPDM_02 determinado con el
DIC 2D.
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llustracion 33. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra EPDM_03 determinado con el
DIC 2D.
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llustracion 34. Evolucién del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PP_01 determinado con el DIC
2D.
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llustracion 35. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PP_02 determinado con el DIC
2D.
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llustracion 36. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PP_03 determinado con el DIC
2D.
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llustracion 37. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PA_01 determinado con el DIC
2D.
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llustracion 38. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PA_02 determinado con el DIC
2D.
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llustracion 39. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para la muestra PA_03 determinado con el DIC
2D.



Anexo |V. Tabla resumen de los resultados CTE determinado con el

DIC 2D.

Tabla 39. Resumen del CTE determinado con el DIC 2D.

Material

Probeta

Extensémetro

CTE

Promedio

S

CV (%)

EPDM

EPDM_01

160,72

150,02

182,84

128,41

EPDM_02

180,79

175,91

231,28

126,79

EPDM_03

153,50

192,77

218,52

138,15

169,97-10°

33,46-10°

19,68

PP

PP_01

99,83

89,48

97,87

90,27

PP_02

98,25

91,32

86,07

90,34

PP_03

100,45

93,28

92,03

94,31

93,63-10°

4,56-10°

4,88

PA

PA_01

63,12

45,96

71,40

42,43

PA_02

88,32

32,21

67,79

56,19

PA_03

45,17

45,96

44,22
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40,30

53,59-10°

16,11-10°

30,07




Anexo V. Graficas AL/Lo-temperatura de los diferentes materiales

medidos con el DIC 3D.
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llustracion 40. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el EPDM_01 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 41. Evolucién del AL/Lo frente a la temperatura para el EPDM_02 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 42. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el EPDM_03 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 43. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PP_01 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 44. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PP_02 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 45. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PP_03 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 46. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PA_01 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 47. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PA_02 determinado con el DIC 3D.
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llustracion 48. Evolucion del AL/Lo frente a la temperatura para el PA_03 determinado con el DIC 3D.



Anexo VI. Representacion de la forma de las muestras medidas con el DIC 3D al inicio y al final del ensayo.

Yime)

Ztww)
e

2[wn]

000078 UL Ed 7

o
*[mw)

oanrs 2[mw]

an

o
*[mn]

xpnn)

llustracion 49. Representacion de la muestra EPDM_01 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 50. Representacion de la muestra EPDM_02 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 51. Representacion de la muestra EPDM_03 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 52. Representacion de la muestra PA_01 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 53. Representacion de la muestra PA_02 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 54. Representacion de la muestra PA_03 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 55. Representacion de la muestra PP_01 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 56. Representacion de la muestra PP_02 en el inicio (arriba) y al final (abajo).
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llustracion 57. Representacion de la muestra PP_03 en el inicio (arriba) y al final (abajo).



Anexo VIl: Resumen de los resultados CTE determinado con el DIC
3D.

Tabla 40. Resumen del CTE determinado con el DIC 3D.

Material | Probeta | Extensometro CTE Promedio S CV (%)

1 140,7
205,1
154,4
192,5
143,6
149,9
146,1
150,8
137,1
156,6
154,8
141,6

EPDM_01

EPDM | EPDM_02 156,1-10° | 21,0-10° 13,5

EPDM_03

87,2
93,7
96,3
88,1
89,2
101,0
85,5
96,3
85,4
86,9
85,4
82,1

PP_01

PP PP_02 89,8-10° | 5,7-10° 6,4

PP_03

38,5
37,4
38,3
35,5
57,6
13,9
30,5
37,1
22,0
74,8
37,3
60,7

PA_01

PA PA_02 40,3-10° | 16,8-10° 41,6

PA_03
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