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Abstract

This experimental work is aimed at the influence of seawater immersion in low impact energy behavior of a novel Colombian fique fiber
reinforced bio-resin laminate. Such material was manufactured by vacuum infusion. The specimens were immersed in seawater during a
bioactivity period of six months. Low energy impact tests were performed in order to obtain the penetration and perforation threshold
according to energy profiles. The damage extent was characterized by means of Ultrasonics. Tensile stress tests were also performed and
the breaking surfaces were analyzed by Scanning Electron Microscopy. The results revealed that the new biocomposite, after seawater
immersion, has higher penetration and perforation thresholds than the biocomposite without immersion. Tensile test results show stiffness
lost and increase of elongation at break. This behavior of the immersed biocomposite is due to a plasticization process of the material.

Keywords: Biocomposite, Fique fiber, Impact resistance, Ultrasonics.

Influencia del agua de mar en el comportamiento frente a impacto de
baja energia de un nuevo laminado de resina natural reforzada con
fibra de fique colombiano

Resumen

Este trabajo estudia el efecto del agua de mar en el comportamiento a impacto de baja energia de un nuevo laminado de resina natural reforzado
con fibra de fique colombiano fabricado mediante infusion en vacio. Las probetas fueron sumergidas en agua de mar durante un periodo de
bioactividad de seis meses. Posteriormente, fueron sometidas a impactos de baja energia para determinar el diagrama de perfil de energias. El
dafio se inspecciond mediante la técnica de ultrasonidos. También se realizaron ensayos de traccion y se analizaron las superficies de rotura
mediante microscopia electronica. Los resultados muestran que el biocomposite, tras su inmersion en agua de mar, presenta unos umbrales de
penetracion y perforacion mas altos que el material sin sumergir. Los ensayos de traccion indican que la inmersion causa una pérdida de rigidez
y un aumento del alargamiento a rotura. Este comportamiento del biocomposite sumergido es debido a un proceso de plastificacion del material.

Palabras clave: Biocomposite, Fibra de fique, Resistencia a impacto, Ultrasonidos.

1 Introduccion aeronautico, el de automocion, el edlico o el naval. Este

hecho se debe fundamentalmente a las ventajas que presentan

En los ultimos afios, los materiales compuestos de matriz en cuanto a resistencia mecanica especifica, bajo peso y

polimérica reforzada con fibras como el vidrio o el carbono, posibilidad de realizar piezas de distintos tamafios y disefios
se estdn utilizando cada vez mds en sectores como el amedida [1-4].
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Sin embargo, presentan una doble problematica, por un
lado, su elevada dependencia del petroleo, y por otro, la
gestion de los residuos tras su fin de vida. En consecuencia
la comunidad cientifica se esta centrando en el desarrollo de
nuevas resinas de origen renovable [5] reforzadas con fibras
naturales como el yute, el kenaf, el lino o el cafiamo [3,6,7].

Entre las caracteristicas que hacen atractivas las fibras
naturales, destacan sus elevadas propiedades especificas de
rigidez y resistencia a impacto [8-11]. Igualmente,
proporcionan aislamiento térmico, aclstico y ligereza
estructural, lo que da lugar a una reduccion de peso y por lo
tanto, menor consumo de combustible y menores emisiones
contaminantes. En consecuencia, en la ultima década, los
composites de matriz polimérica reforzada con fibras
naturales, se estan introduciendo cada vez mas en sectores
como el de automocion, el ocio y el mobiliario [1,12-14].

En Colombia una de las fibras naturales que mas se
producen es el fique, cuyo uso en forma de tejido se limita a
la fabricacion de costales, calzado, bolsos y otros articulos de
uso cotidiano. Sin embargo el tejido de fique se puede utilizar
también como refuerzo estructural en piezas de materiales
compuestos de matriz polimérica [15,16].

En este trabajo se ha desarrollado un nuevo laminado de
resina natural reforzada con fibra de fique Colombiano.
Posteriormente, se estudid su comportamiento a impacto de
baja energia antes y después de su inmersion en agua de mar
durante un periodo de seis meses. El dafio generado en las
pruebas de impacto se inspeccioné mediante técnicas no
destructivas de ultrasonidos. Igualmente se realizaron
ensayos normalizados de traccion analizando las superficies
de rotura mediante microscopia electronica de barrido.

2. Material y técnicas experimentales
2.1. Material

La resina utilizada como matriz ha sido la SuperSap®,
resina epoxidica procedente de materiales renovables y
suministrada por Entropy Resins. El porcentaje de
resina:catalizador fue de 100:33 en peso. Como refuerzos se
utilizaron fibras naturales fique trenzado bidireccional 0/90
no equilibrado 2:1, con un gramaje de 530 g/m? suministrado
por la empresa Coohilados del Fonce LTDA. Los laminados
se obtuvieron mediante el proceso de infusion en vacio con 3
capas de fibra natural como refuerzo. Las dimensiones de los
laminados de biocomposite fueron 350mm x 350mm x 4mm,
con un porcentaje de fibra del 44 % en peso. Después de 6
meses de inmersion en el agua de mar, el porcentaje de
absorciéon de humedad del biocomposite se calculd por
diferencia de pesos entre las muestras sumergidas en agua de
mar y las muestras sin inmersion. El porcentaje de humedad
obtenido fue del 8%.

2.2. Diagrama de perfil de energias

La energia absorbida (E,) es un pardmetro representativo
del comportamiento frente a impacto de los materiales
compuestos. Representando dicha energia en funcion de la
energia de impacto (E¢) se construye el denominado
diagrama de perfil de energias Fig 1. La linea discontinua
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Figura 1. Diagrama del perfil energético tipico de un material compuesto
ensayado a impacto biaxial.
Fuente: Los autores

diagonal en el diagrama representa la linea de equienergias
entre la energia de impacto y la energia absorbida.

En la Fig 1 se muestra el diagrama de perfil energético
tipico para un laminado de material compuesto. En el
diagrama se pueden diferenciar tres regiones AB, BC, CD.
En la region AB la probeta permanece sin penetracion. La
cantidad de dafio que sufre la probeta y la superficie total de
area daflada depende de la energia de impacto. En esta region
la curva se encuentra por debajo de la curva de equienergia,
lo que implica que la probeta no es capaz de absorber toda la
energia (la diferencia entre la curva y la linea de equienergia).
El exceso de energia se acumula en el impactor y produce el
rebote del impactor tras el impacto [17].

A laregion BC se le denomina como region de penetracion,
en esta region probablemente el total de la energia de impacto es
absorbida por la probeta. Por tltimo la region CD se denomina
como region de perforacion. Ademas, el punto B y C representan
el umbral de penetracion (Py) y perforacion (Py), respectivamente.
El umbral de penetracion se puede definir como el punto donde
la energia absorbida iguala a la energia de impacto por primera
vez. Al alcanzar el umbral de penetracion, el impactor se queda
adherido dentro del laminado y no rebota [18]. A partir del
umbral de perforacion, la energia absorbida permanece mas o
menos constante. Esto implica que el impactor no produce mas
dafio en la probeta ni siquiera aumentando la energia de impacto
[17].

2.3. Ensayos de impacto de baja energia

Los ensayos de impacto biaxial de baja energia se han
llevado a cabo en una maquina de caida de dardo
instrumentado comercial Fractovis Plus. La maquina
basicamente consta de dos partes: la cruceta mévil o impactor
y la base. El impactor esta compuesto por el portamasas y el
indentador instrumentado.

El impactor utilizado ha sido instrumentado con una
célula de carga de 20 kN, junto con el indentador de cabeza
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semiesférica y 20 mm didmetro. El utillaje utilizado ha sido
una base plana con forma de cilindro que presenta un agujero
pasante de 40 mm de diametro.

El ensayo de impacto biaxial consiste en dejar caer desde
una altura variable un impactador de cabeza semiesférica,
que colisionara en el centro de una probeta amordazada sobre
el utillaje con una energia de impacto (Eo) determinada.

De los laminados fabricados se mecanizaron 15 probetas
de dimensiones: 70 mm x 70 mm, tanto del biocomposite sin
inmersion, como tras su inmersion en agua de mar. En ambos
casos los ensayos se llevaron a cabo a temperatura ambiente.

El material sin sumergir y tras inmersion en agua de mar, se
han ensayado subiendo la energia de impacto hasta llegar a la
perforacion. Se han realizado ensayos de impacto desde Eq=1J
hasta Ey=50J, para lo que se han combinado diferentes masas y
alturas.

2.4. Inspeccion del daiio por ultrasonidos

Una vez impactadas las probetas tanto sin sumergir como
las sumergidas en agua de mar a diferentes niveles de dafio,
se inspeccionaron mediante la técnica de ultrasonidos por
inmersion. Este ensayo utiliza el agua como medio de
acoplamiento acustico entre el palpador de 1 MHz y la pieza
a examinar. Las probetas seleccionadas para este ensayo son
aquellas cuyas energias de impacto estan por debajo del
umbral de perforacion.

Para este ensayo el palpador y la pieza son sumergidos
total o parcialmente en una piscina con agua de tal manera
que no se requiere tener contacto entre ellos, ya que la onda
de ultrasonido viaja a través del agua, utilizando la misma
como medio acustico entre el palpador y la probeta.

Para esta practica se utilizd un equipo de inspeccién por
ultrasonidos marca TECNITEST C-SCAN, utilizado para
inspecciones automaticas por inmersion total o inmersion local.

El TECNITEST C-SCAN sirve para detectar y evaluar
defectos mediante la técnica no destructiva de ultrasonidos.
Este sistema permite encontrar y determinar el tamafio y la
posicion de defectos tipicos de materiales compuestos.

Como resultado de este ensayo se obtienen imagenes en
una escala de 25 colores que varian de decibelio en decibelio
empezando en 0 Db de atenuacion.

2.5. Ensayo de traccion

La maquina utilizada para realizar los ensayos de traccion es
una INSTRON equipada con una célula de carga de 5 kN. Se ha
utilizado como sistema de medida de deformacién un
extensometro por contacto. De los laminados secos y tras su
inmersion en agua de mar se mecanizaron 5 probetas
normalizadas (ASTM D3039). Los ensayos de traccion se llevan
a cabo a temperatura ambiente T=20-23°C y a una velocidad de
deformacion de 2 mm/min. El objetivo de este ensayo es
comparar las propiedades a traccion del biocomposite antes y
después de su inmersion en agua de mar.

2.6. Microscopia electronica de barrido

Las probetas ensayadas a traccion fueron observadas
mediante un Microscopio Electronico de Barrido (SEM)

marca Joel modelo JSM-6400. Previamente las muestras se
metalizaron para mejorar la conductividad.

El objetivo de esta practica es poder visualizar las
superficies de rotura y analizar la adhesion matriz-refuerzo,
de los biocomposites sin sumergir y tras su inmersion en agua
de mar.

3. Resultados y discusion
3.1. Perfil energético

Con el objetivo de identificar las regiones representativas
del comportamiento del material frente al dafio, se traza la
curva que relaciona la energia disipada por el material Eq4
frente a la energia de impacto inducida Ej.

En la Fig 2 se muestra el perfil energético para el nuevo
biocomposite reforzado con fibra de fique sin inmersion en
agua de mar, en el que se pueden apreciar claramente las
regiones caracteristicas del material sometido a impacto.

En la region AB, la curva se encuentra por debajo de la
linea de equienergia, y comprende los valores de energias
de impacto desde E¢=0J hasta E¢=19,02] ya que las
probetas no disipan toda la energia de impacto. El exceso
de energia se acumula en la probeta en forma de energia
potencial de deformacion produciendo un rebote del
impactor [23,24].

La zona BC pertenece a la region de penetracion, estos
valores de impacto se encuentran sobre la linea de
equienergia, lo que quiere decir que la energia de disipacion
es igual a la energia incidente. Al alcanzar esta region el
impactor se queda adherido al laminado y no rebota [18,25].
El punto B es el umbral de penetracion P,=19,02J, a partir de
este valor la energia absorbida por el material iguala a la
energia incidente E, hasta alcanzar el punto C que es el
umbral de perforacion P,=22,76].

Por ultimo, se encuentra la region CD o region de
perforacion. En esta zona la probeta es perforada por el
impactor de tal manera que ya no puede generar mas dafio, ni
siquiera aumentando la energia de impacto. A partir del
umbral de perforacion P,=22,76], la energia absorbida
permanece mas o menos constante.

40
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Figura 2. Diagrama de perfil energético para biocomposite reforzado con
fibra de fique sin inmersioén en agua de mar.
Fuente: Los autores
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Figura 3. Diagrama de perfil energético para biocomposite reforzado con
fibra de fique tras inmersion en agua de mar
Fuente: Los autores

De igual forma se obtiene el perfil energético del material
tras inmersion en agua de mar Fig 3. En donde se aprecian
las regiones caracteristicas del comportamiento del material
tras inmersion en agua de mar.

La region AB comprende los valores de impacto entre
Eo=0J hasta E¢=30,64J, es decir, el material sumergido en
agua de mar presenta un mayor rango en el cual el impacto
va a rebotar por la energia elastica devuelta por el laminado.
Respecto a la zona BC, que pertenece a la region de
penetracion, tanto el umbral de penetracion (P,=30,64J)
como el umbral de perforacion (P=33,28]) son
significativamente superiores en comparacion con el material
sin sumergir en agua de mar.

Las variaciones entre los perfiles energéticos pueden
explicarse por el efecto plastificante que produce el agua de
mar en el material, es decir, la absorcion de humedad debido
al caracter hidrofilico de la fibra de fique [24], lo cual
conlleva a un retardo en la generacion del daiio durante los
impactos. Este retardo se debe a que la respuesta estructural
del material tras inmersién en agua de mar, es mayor
provocando picos mas altos de fuerza y por consiguiente
permite al material disipar mas energia antes de alcanzar los
umbrales de penetracion y de perforacion.

3.1. Ensayos de impacto de baja energia

La Fig 4 representa las curvas fuerza-tiempo (F-t) y
energia-tiempo (E-t) para ensayos de impacto con energia
incidente de E(=3J. Se observa que las curvas de fuerza
siguen un patron inicial similar para ambos casos hasta
presentar una pérdida de simetria cuando la fuerza alcanza un
valor aproximado de Fq=1500N para el material sin
inmersion y de F¢=2000N para el material tras inmersion en
agua de mar.

Este cambio de pendiente indica una generacion de dafio
sobre el material y esté relacionado con la fuerza del umbral
critico para el inicio de la delaminacion, que es independiente
de la energia de impacto [19-21]

Durante el ensayo de impacto el biocomposite tras
inmersion en agua de mar opone mas resistencia al impactor
lo cual produce una delaminacion mas tardia que la generada
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Figura 4. Curvas de F-t y E-t correspondiente a impactos de biocomposite

reforzado con fibra fique para energia de impacto E;=31J.
Fuente: Los autores
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Figura 5. Curvas de F-t y E-t correspondiente a impactos de biocomposite
reforzado con fibra fique para energia de impacto Eq=20J.

Fuente: Los autores

en el material sin sumergir y consecuentemente picos de
fuerza mas altos. Este comportamiento se debe a la
generacion de un estado plastico en el nuevo biocomposite,
provocado por la absorcion de humedad tras la inmersion en
agua de mar.

Respecto a las curvas de E-t Fig 4 se observa el mismo
patrén en ambos casos. La energia maxima corresponde con
la energia que el impactor trasmite a la probeta (E¢q=3J). A
continuacion la energia disminuye hasta Eq=1,57] para la
probeta sin sumergir y Ema—=1,87] para la probeta tras
inmersion en agua de mar, siendo E, la energia absorbida por
cada material. El resto de la energia es la energia elastica que
devuelve la probeta al impactor, es decir, que la probeta
puede soportar mas dafio.

Con el aumento de la energia de impacto varian los
valores de fuerza pico en ambos casos. La Fig 5 representa
las curvas de F-t y E-t para un ensayo de impacto con energia
incidente Eo=20J, correspondientes a ensayos que generan
delaminacion y rotura de fibras [19,20,22].

Los umbrales para el inicio de dafio son iguales que el
caso anterior puesto que no dependen de la energia de
impacto [19-21]. El efecto plastificante que produce el agua
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de mar aumenta la flexibilidad de la probeta cuando es
impactada, lo cual le permite alcanzar un aumento del
15,89% en la fuerza pico (Fpma=3314,18N) frente al material
sin inmersion (Fps=2787,38N).

El comportamiento post-pico, muestra una caida
progresiva de la carga en el material sin inmersion hasta un
valor aproximado (F=1200N), relacionado con la perdida de
rigidez trasversal de la probeta. En el caso del material tras
inmersion en agua de mar el comportamiento post-pico se
genera una zona de reposo hasta que la carga desciende a un
valor aproximado de (F=2700N). Por ultimo, para ambos
casos la carga disminuye progresivamente debido a la
perdida de rigidez de la probeta.

Respecto a las curvas de E-t Fig 5, el comportamiento es
distinto en el material sin inmersion y tras inmersion en agua
de mar. El biocomposite sin sumergir absorbio la totalidad de
la energia de impacto E=E¢=20J lo que quiere decir que la
probeta esta saturada. En cambio, el material sumergido en
agua de mar ain produce energia elastica lo cual quiere decir
que la probeta esta insaturada y puede soportar mas energia
de dafio.

La Fig 6 representa las curvas de F-t y E-t para un ensayo
de impacto con energia incidente Ey=25]J, correspondientes a
ensayos que generan delaminacion, rotura de fibras y
perforacion [19, 20, 22].

El comportamiento de la fuerza post-pico del material
sin sumergir sufre un cambio significativo al producirse
una caida brusca, debido a la pérdida total de rigidez
trasversal de la probeta. Este comportamiento es tipico de
un ensayo de perforacion [19,20]. En el caso del material
tras inmersion en agua de mar no se observa dicha caida
brusca, sin embargo, si presenta un mayor umbral de dafio
por delaminacion.

Las curvas de E-t Fig 6 muestran que el material sin
sumergir no es capaz de disipar la totalidad de la energia de
impacto Ey=25J, y solamente puede dispar E«=22,89] lo que
quiere decir que la probeta esta perforada o dafiada totalmente
como se ve en la Fig 7a. En cambio, el material tras inmersion
en agua de mar ain devuelve energia elastica al impactor lo que
quiere decir que aguanta mas energia de dafio debido a la
plastificacion generada por el agua de mar Fig 7b.
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Figura 6. Curvas de F-t y E-t correspondiente a impactos de biocomposite
reforzado con fibra fique para energia de impacto Ey=25J
Fuente: Los autores

delante detras

(a) b)

Figura 7. Probetas de biocomposite reforzado con fibra de Fique sin
inmersion (a) y tras inmersion en agua de mar (b) a energia de impacto
Ep=25].

Fuente: Los autores

Tras inmersion

e -y
Figura 8. Imagenes de C-Scan de zonas de impacto de material sin
inmersion y tras inmersion en agua de mar.

Fuente: Los autores

3.3. Inspeccion del daiio por ultrasonidos

En la Fig 8 se observan las imagenes del C-Scan con su
correspondiente fotografia, para distintas energias de dafio
aplicadas al nuevo laminado de matriz bioepoxi reforzado
con fibra natural de fique. Estas imagenes representan la
evolucion del area dafiada en las zonas donde el impactor
hace contacto con la probeta a medida que aumenta la energia
de impacto.

Para una energia de impacto de E¢=3J, valor de energia
comprendido entre la delaminacién y el inicio de rotura de
fibras, el C-Scan detecta una mayor area de del dafio en la
probeta tras inmersion en agua de mar (zona blanca) con
respecto a la probeta sin sumergir en agua de mar. En los
impactos por encima del umbral de rotura de fibras, Eq=10J
y E¢=20J, también se observa mayor area danada en las
probetas inmersas en agua de mar en comparacion con las sin
sumergir.

Ademas el dafio provocado en el material sin inmersion
se encuentra restringido justo a la zona de interaccion entre
el impactor y la pieza, mientras que en el material sumergido,
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s amplia

el dafio po

r el impactor se extiende a una zona ma:

- - "
Figura 9. C-Scan para probeta tras inmersion en agua de mar con energia
de impacto E;=25]
Fuente: Los autores

Tabla 1.
Resultados de los ensayos a traccion del biocomposite seco y tras inmersion
en agua de mar

Propicdad B_iocfompos_i,te Bioc_ompos?t]e
Sin inmersion Tras inmersion
E (MPa) 5723,1+£94,7 4334,4+42
or (MPa) 64,2+1,6 63,0+1,7
er (%) 1,7+0,1 2,7+0,1

Fuente: Los autores

creando un gradiente de dafio en el material a medida que
aumenta la energia de impacto.

En la Fig 9 se observa el impacto a Eq=25J en el material
sumergido. Para esta energia incidente el material sin
inmersion ya ha perforado, mientras que en el material
sumergido se observa penetracion con un amplio espectro de
dafio representado por area blanca y roja.

En definitiva, el material sumergido presenta una
respuesta estructural mas global y por consiguiente, la
extension del dafio es mayor y menos localizada que en el
material sin sumergir

3.4. Ensayo de traccion

En la Tabla 1 se pueden observar los valores de: médulo
elastico (E), tension de rotura (c;) y deformacion de rotura
(&), de las probetas ensayadas a traccion de biocomposite sin
sumergir y tras inmersion en agua de mar.

La caracteristica general del nuevo biocomposite es un
comportamiento  elasto-plastico con una  pequefia
deformacion plastica antes de la rotura, tipico de compuestos
con matriz termoestable tipo epoxi reforzada con fibras [26].

La rigidez del material tras inmersion, es decir, el modulo
elastico o de Young, disminuye un 24% en comparacion con el
biocomposite sin sumergir. La tension de rotura permanece
practicamente igual, pero hay un incremento del 36% en la
deformacion a rotura en el material sumergido en agua de mar.
Este hecho corrobora la hipétesis de plastificacion por absorcion
de humedad del biocomposite tras su inmersion en agua de mar.

3.5. Microscopia electronica de barrido
En la Fig 10 se observan las micrografias al SEM con una

resolucion de X200, de las superficies de fractura tras el
ensayo de traccion para el biocomposite sin inmersion y tras
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su inmersion en agua de mar.

Figura 10. Microscopia electronica de barrido de los bicomposites
reforzados con fibras de fique. a) fique sin inmersion, b) fique después de

inmersion en agua de mar.
Fuente: los autores

En la Fig 10a se puede ver una falta de adherencia entre
la fibra y la matriz con una rotura fragil sin elongacion
apreciable. En cambio, en la Fig 10b, la rotura de la fibra
presenta una mayor elongacion tal y como se observo en los
resultados de los ensayos de traccion

4. Conclusiones

Se fabricaron laminados de un nuevo biocomposite de
resina natural reforzados con fibras naturales de fique trenzado.
La mitad de dichos laminados se sumergieron en agua de mar
durante un periodo de bioactividad marina de seis meses. Luego
se caracterizaron a impacto biaxial de baja energia obteniendo
sus correspondientes perfiles energéticos. Posteriormente se
inspeccionaron por ultrasonidos las zonas de impacto. Ademas
se realizaron ensayos de traccion y las superficies de rotura
fueron observadas en un Microscopio Electronico de Barrido.
Las conclusiones que se han obtenido son las siguientes:

Durante el ensayo de impacto el biocomposite sumergido
en agua de mar opone mas resistencia al impactor lo cual
produce una delaminacion mas tardia que la generada en el
material sin inmersién y consecuentemente picos de fuerza
mas altos.

La absorcion de humedad del material tras su inmersion
en agua de mar, fundamentalmente debido al caracter
hidrofilico de la fibra de fique, genera un efecto plastificante
que permite al laminado disipar mas energia antes de alcanzar
los umbrales de penetracion y de perforacion.

Las pruebas de ultrasonidos muestran que los impactos en
el material sin sumergir, se encuentran restringidos justo a la
zona de interaccion entre el impactor y la pieza, mientras que
en el material sumergido, el dafio por el impactor se extiende
a una zona mas amplia creando un gradiente de dafio en el
material a medida que aumenta la energia de impacto.

Tras la caracterizacion a traccion, se puede concluir que el
biocomposite sumergido pierde rigidez debido a la degradacion
de la matriz. Sin embargo, aumenta ligeramente su elongacion
a rotura debido a la comentada absorcion de humedad.

En el microscopio electrénico se corrobora la
plastificacion del laminado tras su inmersion en agua de mar,
observandose una mayor elongacion a rotura de las fibras.
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