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Resumen. El objetivo de este trabajo es poner en evidencia la diferencia del comportamiento en tension
de aquél en compresion (asimetria en el comportamiento) para adhesivos epoOxicos estructurales a
temperaturas cercanas a la temperatura de transicion vitrea (T;). Dos adhesivos epoxicos comerciales
bicomponentes son estudiados: el E20HP y el D609, ambos de la marca Hysol. Para el adhesivo D609, se
demuestra que el comportamiento en compresion es viscoplastico inclusive para bajos niveles de carga
mientras que en tensidn, existe un rango elastico y después un rango viscoplastico procedido por
fendmenos de dafio en el material. Estos fendmenos no han sido estudiados ni modelados a la fecha.
1. Introduccion
El interés particular de reducir tanto costos y peso en estructuras, especialmente en la industria
aeroespacial, obliga a tener un conocimiento méas profundo en el comportamiento mecéanico de los
materiales empleados. Es evidente que el comportamiento de los adhesivos estructurales es mas complejo
gue el de metales. La viscoplasticidad es un fendmeno presente en polimeros termofijos a temperaturas
cercanas a su T, y es de suma importancia considerarlo en el estudio del comportamiento de los adhesivos
[1]. Este trabajo se dedica a mostrar el comportamiento de los adhesivos D609 y E20HP tanto de la parte
elastica como viscoplastica prestando especial interés en esta Ultima zona, asi como poner en evidencia el
diferente comportamiento tanto a tensién y compresion. Adicionalmente, se propone un proceso de curado
y de post curado para obtener un curado casi completo del adhesivo y estable a temperaturas debajo de los
70° C.
2. Materiales y métodos

El D609® Hysol y el E20HP® Hysol son ambos adhesivos bicomponentes. Para el D609 se tiene una
resina compuesta por epiclorohidrina-4, 4’-isopropildeno difenol, y el E20HP contiene una resina epoxica
con polimeros acrilicos. El catalizador del D609 esta compuesto por un polimecaptano y una amina
terciaria, para el E20HP se compone de: poliamina, poliglicol diamina, &cido salicilico, glicerol,
aminofenol, dietilenglicol-monoetil-éter y glicol etileno. Se trata de adhesivos estructurales. Las probetas
para pruebas mecanicas se elaboraron mediante moldes (ver figura 1) de acuerdo al tipo de pruebas que se
fueran a realizar (tension, compresién, DMA, TGA).
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Pruebas DSC
La finalidad de utilizar esta técnica fue para determinar la temperatura de poscurado y un intervalo de
tiempo para el mismo con la finalidad de asegurar propiedades mecanicas estables. Se depositd una
pequefia muestra de adhesivo en un crisol de aluminio (mezclando la resina y el catalizador), después se
peso para posteriormente depositarla en una cdmara que censa la energia liberada por la reaccién. Durante
la prueba se grafica la potencia calorifica por unidad de masa (W/g) con respecto al tiempo o a la
temperatura seguin sea el tipo de experimento. Se realizaron tres tipos de experimentos con esta técnica. El
primero consistid en determinar el tipo de reaccion que se realizé en el proceso de curado a temperatura
ambiente mediante el analisis de la isoterma que se registré en el aparato. El segundo tipo de prueba
consistid en aplicar una temperatura mayor (temperatura de poscurado) a la temperatura de curado con la
finalidad de estimular reacciones remanentes debido al proceso de curado. En el tercer experimento se
realizé un barrido de temperatura para observar si la temperatura de poscurado fue capaz de estimular la
mayor parte de las reacciones remanentes en la mezcla.
Pruebas TGA
Esta técnica se utiliz6 con el propdsito de determinar un intervalo de temperaturas de trabajo dénde el
material no se degradara por completo. Se depositd resina y catalizador por separado y también se hizo
con la mezcla de ambos sobre crisoles de aluminio.
Pruebas DMA
Esta técnica se utilizé para determinar de forma cuantitativa la variacién de las propiedades mecéanicas del
material en funcion de la temperatura. Las muestras destinadas para esta técnica se depositaron sobre
moldes de uretano y después del curado y poscurado seleccionado se rectificaron las caras en una
fresadora para poder obtener probetas de 12mm de ancho x3mm de espesor x50mm de largo.
Posteriormente, se realizd un barrido de temperatura en el DMA modelo DMA TA instruments RSA3® a
una frecuencia de prueba de 1Hz y recorriendo un intervalo de temperaturas que va desde los -30 C hasta
los 100 C a una velocidad de calentamiento de 5 C/min.
Pruebas mecanicas uniaxiales
Para observar la respuesta mecénica uniaxial del adhesivo, se realizaron ensayos tanto a tension como a
compresion en una maquina universal a diferentes velocidades de carga con el proposito de observar el
fendmeno de viscoplasticidad y diferente comportamiento tanto a tension como a compresiéon. Se
utilizaron inyectores para mezclar adaptables a los cartuchos de adhesivo que a su vez se colocaron en un
dispensador especial para extruir la mezcla de la resina junto con catalizador y asi generar el adhesivo.

3. Resultados y discusion
Las pruebas realizadas en DSC, TGA y DMA permitieron definir el proceso de curado a seguir para
obtener propiedades mecanicas estables en el tiempo para ambos adhesivos: 24 horas a 20°C y un
tratamiento térmico a 70°C durante 2 horas. Adicionalmente, se obtuvieron valores de T, de 30°C y 45°C
para el D609 y el E20HP, respectivamente. La figura 2 muestra curvas de esfuerzo contra deformacion en
pruebas monotonicas a tension para los dos adhesivos a diferentes velocidades de carga. Es evidente que
existe una zona lineal independiente de la velocidad y una zona no lineal dependiente de la velocidad de
carga. No se trata de viscoelasticidad sino de viscoplasticidad. Las velocidades de prueba utilizadas para
realizar estos ensayos son 6 %/min (rapida), 2 %/min (intermedia), 0.2 %/min (lenta). EI médulo de
Young calculado para el D609 y el E20HP fue de 3.43 GPa y 2.54 GPa respectivamente. El coeficiente de
Poisson fue de 0.31 para el D609 y 0.4 para el E20HP.

2 ¥ R
3 == PESA
L Meters | eoiex G Il oty SR TS Qp

Universidad Veracruzana



&

XXVI CONGRESO NACIONAL DE LA
SOCIEDAD POLIMERI(A DE MEXI(O

SPM 7013

COATZACOALCOS

70

60

50

40

30

20

Esfuerzo en MPa

10

—Répida
Smm_min

—Itermedia
2mm_min

==Lenta
0.2mm_min

(@)

= N
wn =3

Esfuerzo en MPa

.
o

——Répida
Smm_min

=——Intermadia
2mm_min

—Lenta
0.2mm_min

(b)

w

0 Deformacién
0.04 0.06 0.08 0

0 0.02 0.04 0.06 0.08

-10 Deformacién

Figura 2. Curva esfuerzo-deformacion en tension monotoénica para el D609 (a) y el E20HP (b).
La figura 3 muestra curvas de esfuerzo contra deformacién en pruebas monotonicas a compresién para los
dos adhesivos a diferentes velocidades de carga. Las velocidades de prueba utilizadas fueron 12%/min
(rdpida), 2%/min (intermedia) y 0.2%/min (lenta). En la figura 3a se puede observar que el D609 no
presenta una zona elastica y que desde el principio de la carga el comportamiento es dependiente de la
velocidad, a diferencia de lo observado en tensién. Existe entonces viscoplasticidad desde el inicio de la
prueba para el D609 en compresion. Para el E20HP, se mantiene como en tension una zona lineal

independiente de la velocidad seguida por una zona no lineal (ver figura 3 (b)).
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Figura 3. Curva esfuerzo-deformacion en compresion monotonica para el D609 (a) y el E20HP (b).
Analicemos ahora en una misma grafica las curvas en tension y compresion. En la figura 4 (a) se puede
observar claramente que existe una asimetria en el comportamiento del D609: en compresion el
comportamiento es viscoplastico sea cual sea el valor de carga pero en tension el comportamiento debajo
de los 10MPa es lineal elastico y arriba de este nivel de carga el comportamiento es viscoplastico. Para el
E20HP (ver figura 4 (b)), existe tanto en tensién como a compresion un rango lineal elastico y después de
que el esfuerzo rebasa un cierto umbral el comportamiento es viscoplastico. Cabe sefialar que para este
adhesivo en el rango viscoplastico se alcanzan esfuerzos mas altos en compresion que en tension. Existe
nuevamente asimetria en el comportamiento.
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Figura 4. Comportamiento uniaxial del D609 (a) y del E20HP (b).
La figura 5 muestra las gréficas esfuerzo-deformacién de pruebas ciclicas a tensién para el D609 vy el
E20HP. En la figura 5 (a) se observa la parte elastica del D609 mediante una linea continua y la linea
punteada muestra la zona elastica en la recarga. Es evidente que ambas pendientes son diferentes, esto es
atribuible al hecho de que al rebasar el limite elastico se activa el “dafio” en el material. Sin embargo, para
el E20HP se observa que aun rebasando el umbral el&stico mantiene la pendiente inicial (ver figura 5 (b)).
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Figura 5. (a) Pruebas ciclica a tension del adhesivo D609. (b) Pruebas ciclica a tension del adhesivo
E20HP.

Finalmente la figura 6 muestra dos pruebas de fluencia realizadas al D609 a diferentes niveles de carga.
Las pruebas consistieron en llegar a cierto nivel de carga a velocidad constante (35 MPa y 40 MPa ambos
a altas velocidades de carga), luego mantener ese nivel hasta llegar a la falla. En la figura 6 se puede
observar que a mayor nivel de carga, la velocidad con la que aumentan las deformaciones plasticas con
respecto al tiempo es mayor. También, se puede apreciar que a partir de una curva a un cierto nivel de
carga no se puede deducir la otra por un simple factor de proporcionalidad entre los niveles de carga, por
lo tanto, el comportamiento no es viscoelastico. Los recuadros punteados en la figura 6 muestran una zona
donde se pueden relacionar proporcionalmente las deformaciones pléasticas con respecto al tiempo de cada
curva. Lo anterior sugiere la aplicacion de la clasica “ley de Norton” [2] para modelar la evolucion de las

deformaciones viscoplasticas con respecto al tiempo.
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Figura 6. Grafica de deformacion vs tiempo a diferentes niveles de carga del adhesivo D609.
4. Conclusiones

Las secciones anteriores ponen en evidencia que a pesar de que ambos adhesivos estudiados son
considerados polimeros termofijos y ambos son bicomponentes, el comportamiento mecanico a tension
puede ser semejante al comportamiento que presenta a compresion (E20HP) o comportarse totalmente
diferente a compresion que a tension (D609). Existen modelos para polimeros termoplasticos que predicen
el comportamiento a tension de manera aceptable [3] y que no pueden aplicarse a los adhesivos aqui
estudiados porque presentan un comportamiento diferente a compresion. Es de suma importancia el
considerar esta diferencia en el comportamiento del material, debido a que en las aplicaciones ingenieriles
éste se encuentra sometido tanto a tensién como a compresion. Para proponer un modelo que prediga de
forma correcta el comportamiento de los adhesivos estructurales, es necesario tomar en cuenta los
resultados expuestos en este trabajo y no ignorar el hecho de la “asimetria en el comportamiento” de este
tipo de polimeros.
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