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RESUMEN DEL PROYECTO

ABSTRACT

La industria del adhesivo ha avanzado mucho en los ultimos afios y se han creado
adhesivos sintéticos que han ido sustituyendo otras uniones como el remachado o la
soldadura. Esto ha provocado que se usen adhesivos también en el area de la construccion.
Sin embargo, hay poca informacion acerca de cOmo se comportan estas sustancias a altas
temperaturas, como las generadas en un incendio. Este proyecto tiene como objetivo
investigar acerca de esta problematica y determinar el comportamiento bajo carga y a
fractura de un adhesivo epoxi de construccion al ser sometido a diferentes temperaturas.
Tras el estudio se concluye que al realizar un postcurado del adhesivo se mejoran sus
propiedades mecanicas y se aumenta su temperatura de transicion vitrea, lo que mejora el
comportamiento global del éste en situaciones de alta temperatura.

Palabras clave: Adhesivo, Epoxi, Temperatura, Camara térmica, Horno, Unién
adhesiva.

1.-INTRODUCCION

Los adhesivos son sustancias utilizadas para unir las superficies de dos materiales solidos.
Si bien para muchas aplicaciones se utilizan adhesivos naturales, en los Gltimos afios se
han desarrollado una multitud de nuevos materiales adhesivos basados en polimeros
sintéticos, como poliuretanos, siliconas, resinas epoxi o poliamidas [1]; que permiten
realizar uniones ligeras, con distribuciones uniformes de carga y resistentes a la fatiga [2].
Es por ello por lo que cada vez se usan mas este tipo de uniones en multitud de
aplicaciones estructurales, sustituyendo a otro tipo de uniones como pueden ser el
remachado, la soldadura o el atornillado.

En concreto, en el area de la construccidn, los adhesivos se usan generalmente para el
pegado de refuerzos estructurales, tales como laminados de material compuesto a
hormigon o ladrillo, asi como en la fabricacion de elementos estructurales basados en la
madera. Uno de los elementos méas usados en las ultimas décadas para la construccion de
edificios altos son los perfiles laminados de madera. Estas vigas estan formadas por
laminas de madera que se unen entre si gracias al uso de adhesivos poliméricos,
generalmente adhesivos epoxi. Al ser la madera un material muy susceptible a la
combustion, el uso de estos perfiles genera un debate en torno al comportamiento de los
mismos en caso de incendio, por lo que, en este tipo de estructuras, el tipo de adhesivo
utilizado tiene un impacto significativo tanto en su resistencia como sobre su posible
delaminacidn, influyendo enormemente en las temperaturas del posible incendio, asi



como a su propagacion [3]. Por esta razon, es importante conocer el comportamiento de
dichos adhesivos a altas temperaturas y analizar como varian sus propiedades mecanicas
segun aumenta la temperatura del incendio y segun la cercania de los mismos a la fuente
de calor.

Tradicionalmente los adhesivos se han caracterizado usando dos tipos de probetas muy
diferenciados: probetas de adhesivo en masa y probetas de union adhesiva. Las primeras
son probetas formadas exclusivamente por adhesivo, el cual se introduce en un molde con
una forma determinada y se deja endurecer. Las segundas son probetas que estan
constituidas de adhesivo y de dos sustratos de otro material, los cuales se unen entre si
usando una lamina del adhesivo de estudio. Para este estudio se llevaran a cabo tres tipos
de ensayos: ensayo de traccion, ensayo de calorimetria diferencial de barrido y ensayo
DCB; de los cuales los dos primeros usan probetas de adhesivo en masa y el tercero usa
probetas de union adhesiva.

Figura 1: Ensayo de traccion con probeta de adhesivo en masa

Por ultimo, destacar que para estudiar la influencia de la temperatura en los adhesivos de
construccion se tratard de reproducir el estudio realizado por Carbas et all. [4] en 2014
acerca de la influencia de la temperatura en tres adhesivos epoxi. Es por esta razén por la
que se escoge el adhesivo Sikadur30®, uno de los tres adhesivos de construccion
empleados en ese estudio, en el cual se observo la siguiente evolucion de propiedades
mecénicas del adhesivo en cuestion:

Slkadur®-30 LP
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Figura 2: Evolucidn de la Tg del adhesivo Sikadur30® tras
diferentes postcurados [4]
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Figura 3: Evolucion del limite eldstico y del mddulo de Young
del adhesivo Sikadur30° tras diferentes postcurados [4]

Se llego a la conclusion que la temperatura de transicion vitrea del adhesivo aumentaba
con la temperatura de postcurado de las probetas, hasta llegar a un maximo en el cual la
T4 coincidia con la temperatura de postcurado de la probeta. Asi mismo, se observé que
las propiedades mecanicas del adhesivo iban aumentando a medida que aumentaba la Ty
del mismo. Asi, se puede apreciar en la figura 2 como el Sikadur®-30 alcanza su mayor
valor de T4 para temperatura de postcurado de 120°C, la cual coincide justamente con el
valor de dicha Tg. En la figura 3, se observa que para esa misma temperatura es cuando
los valores de Mddulo de Young y de limite elastico son maximos.

2.- DISENO Y FABRICACION DE LA CAMARA TERMICA

Como se ha comentado anteriormente, para la realizacion de este estudio, uno de los
requisitos es analizar el comportamiento del adhesivo Sikadur30-LP a alta temperatura.
Para ello es necesario crear un entorno en el cual se pueda controlar la temperatura de las
probetas mientras se realizan los ensayos necesarios para caracterizar mecanicamente el
polimero.

Ante esta necesidad surge la idea de disefiar y fabricar un prototipo de camara térmica
que englobe a la probeta durante los diferentes ensayos y que se pueda acoplar a la
maquina universal de ensayos Elib-20 (SAE lbertest®).

Para caracterizar al adhesivo a temperatura se van a realizar principalmente dos tipos de
ensayo: ensayo de traccion con adhesivo en masa y ensayos DCB (double cantilever
beam) o doble viga en voladizo. Cada uno de ellos permite conocer unas propiedades
mecanicas concretas del adhesivo y cada uno usa un tipo de probeta diferente, pero los
dos son necesarios, por lo que la prioridad sera crear una camara suficientemente grande
como para albergar los dos tipos de probeta.

En el ensayo de traccion se usaran probetas de hueso de perro de adhesivo en masa. Este
ensayo se realizara siguiendo la norma UNE EN ISO 527-2_2012 [5], correspondiente a
la norma de determinacion de propiedades mecanicas de plasticos. Se usaran las probetas
del tipo 1B.
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Figura 4: Esquema de la probeta de traccion de hueso de

perro [5]
Medidas en milimetros
Tipo de probetas 1A 1B
L Longitud total® 170 >150
I Longitud de la parte estrecha de caras paralelas 80+2 60.0+0.5
r radio 241 60£0.5
h Distancia entre las partes anchas de caras pm‘alf:lash 109.3+3.2 108t 1.6
b Anchura en los extremos 200+0.2
by Anchura de la parte estrecha 10.0+£0.2
h Espesor recomendado 40102
Ly Longitud de referencia (recomendada) 750105 50.010.5
Longitud de referencia (aceptable si se requiere para el 50.0+ 0.5
control de calidad o cuando se especifique)
L Distancia inicial entre las mordazas 1151 115%1
?  La longitud total recomendada de 170 mm para el tipo 1A concuerda con las Normas ISO 294-1 e ISO 10724-1. Para algunos materiales, puede ser
necesario alargar la longitd de los extremos (por ejemplo s = 200 mm) para evitar la rotura o el deslizamiento en las mordazas de la maquina de
ensayo.
b Iy =+ [4r{By= by) = (Ba— B1)]'?, que resulta de Iy, r, by y by, pero dentro de las tolerancias indicadas

Figura 5: Dimensiones de las probetas de traccion segun la norma UNE EN
1SO 527-2_2012 [5]

El ensayo DCB usa probetas horizontales que se componen de dos adherentes y una capa
de adhesivo que los une. En este tipo de ensayo se ejerce un esfuerzo de traccion en uno
de los extremos de los adherentes para provocar el pelado o despegado de la probeta, el
cual se consigue generando una grieta en el adhesivo, la cual va avanzando durante el
ensayo. El esquema del ensayo es el siguiente:

|

200 mm
— i
— — Adherentes
1
AN -
l Adhesivo

Figura 6: Esquema de ensayo DCB

La ultima condicion es que la cAmara térmica se pueda alojar en el espacio libre que hay
entre las columnas de la maquina de traccion. El espacio que hay entre columnas es de
430 mm y la profundidad de la bancada de fundicion es de 290 mm, por lo que estas son
las dimensiones maximas que puede tener la camara térmica.

Conocidas las dimensiones finales se realizaron pruebas térmicas con diferentes
materiales para escoger el mejor aislante en relacion calidad-precio. ElI material elegido



fue Climaver®, por ser un material asequible, ampliamente utilizado en la industria del
aire acondicionado y por su gran capacidad como aislante térmico.

Una vez fabricada la camara térmica, se automatiz6 para poder realizar un control de
temperatura preciso que permitiese realizar ensayos de manera fiable. Para ello se
utilizaron tubos incandescentes como fuente de calor y termopares como sensores para
poder crear un lazo cerrado de control. Ademas, se incluy6 una Raspberry Pi 3B como
microcontrolador donde ejecutar el control. De esta forma el microcontrolador es capaz
de detectar la temperatura de la cdmara a través del termopar y de encender y apagar
rdpidamente los tubos incandescentes mediante una sefial PWM para controlar la
temperatura de la probeta a ensayar.

El control elegido para el control de la temperatura de la cdmara térmica es un PID, un
control proporcional, integral y derivativo. Un PID es un control automatico sencillo y
robusto ampliamente usado en la industria. Funciona especialmente bien con consignas
de valor constante, como es el caso de esta camara térmica, en la cual el objetivo es
mantener la probeta a una temperatura constante determinada. Este control se programé
usando las herramientas Matlab® y Simulink®.

La cadmara térmica final con todo el control, los actuadores y los sensores implementados
se muestra a continuacion:

Figura 7: Camara térmica finalizada acoplada a la mdquina universal de ensayos de traccion Elib-20



3.- ENSAYOS Y METODOLOGIA

Para la caracterizacion mecénica del adhesivo de estudio se realizaron tres tipos de
ensayos: ensayo de traccion del adhesivo en masa, ensayo DCB (Double Cantilever
Beam) de la unién adhesiva y ensayo de calorimetria diferencial de barrido. Estos tres
ensayos permiten analizar en profundidad el comportamiento del polimero bajo diferentes
situaciones para poder extrapolar posteriormente las conclusiones obtenidas a otros
adhesivos epoxi.

El ensayo de traccion consiste en realizar un estiramiento controlado de una probeta del
material de estudio mediante una maquina de traccidon universal. Este tipo de ensayo
permite conocer una amplia variedad parametros relacionados con el comportamiento
mecanico del material. Algunos de estos parametros pueden ser el limite elastico (Rpo.2),
la resistencia méxima (Rm), el médulo de Young (E) o el coeficiente de Poisson. En
funcion de estos parametros se puede clasificar un material como ductil, fragil, tenaz...lo
que nos permite ver el uso que se le puede dar.

En este proyecto, como se ha comentado anteriormente, el material de estudio es el
adhesivo epoxi Sikadur30. Este adhesivo se forma al mezclar dos componentes que
vienen en envases diferenciados para evitar el endurecimiento del mismo antes de tiempo.
Los componentes se denominan A (blanco) y B (negro) segun la hoja técnica del material
y se mezclan en una proporcion de % de A 'y ¥4 de B, generando una mezcla gris que es
el adhesivo final. Esta mezcla tiene un tiempo de endurecimiento de entre 20 y 90
minutos, aunque el curado se completa varias horas después. Esto permite moldear el
adhesivo con la forma de probeta de hueso de perro que se especifica en la norma UNE
EN 1SO 527-2_2012 de ensayo de traccion de polimeros.

Figura 8: Proceso de moldeo del adhesivo Sikadur30 en
moldes de silicona

Una ver curado el material a temperatura ambiente, se le aplica un postcurado de dos
horas a diferentes temperaturas: 40, 55,70,100,120 y 140°C. Tras el postcurado y una vez
que las probetas se encuentran a temperatura ambiente, se realiza el ensayo de traccion.
Para ello se emplea la maquina universal de ensayos de traccion Elib-20 equipada con
una celula de carga de 2kN, para monitorizar la fuerza ejercida por la maquina, y el
extensometro longitudinal 3542-050M-050_ST. Con los datos obtenidos se calcula el
modulo de Young del material y la resistencia maxima del mismo.



En segundo lugar, se realiza el ensayo DCB. El ensayo DCB (Double Cantilever Beam)
0 doble viga en voladizo es un ensayo de pelado que tiene como objetivo calcular la tasa
de liberacion de energia de un adhesivo en una union. El objetivo es crear una grieta
inicial en el adhesivo y calcular la energia necesaria para que ésta se propague a lo largo
de la union.

Las probetas empleadas en este ensayo se componen de dos sustratos de aluminio
endurecido por precipitacién que se unen entre si con una fina capa de adhesivo. Las
probetas tienen una longitud de 200 mm y se realiza un esfuerzo de traccion sobre uno de
sus extremos para generar una grieta y provocar su avance a lo largo de la capa de
adhesivo. El objetivo es monitorizar la fuerza que esta ejerciendo la maquina de traccién
y el desplazamiento de las mordazas segun va avanzando la grieta, para poder obtener de
esta manera la tasa de liberacion de energia del adhesivo.

Figura 9: Probeta DCB antes y después de ser ensayada

Para este ensayo también se realizaran diferentes postcurados de las probetas para ver la
influencia de estos tratamientos sobre las propiedades mecanicas del material.

Es importante destacar que tanto los ensayos de traccion como los ensayos DCB se
realizaran tanto a temperatura ambiente como a alta temperatura haciendo uso de la
camara térmica descrita en el apartado anterior. De esta manera no s6lo podremos apreciar
la variacion de propiedades mecanicas del adhesivo a temperatura ambiente, sino que sera
posible apreciar el comportamiento del mismo en situaciones de alta temperatura.

Figura 10: Ensayo de traccion realizado a alta temperatura



Por ultimo, se realizara el ensayo de calorimetria diferencial de barrido para poder
estudiar la variacion de la Tg del adhesivo con los diferentes tratamientos térmicos.

El objetivo es ir aumentando la temperatura de la probeta a un ritmo constante. Para ello
el equipo va aportando o quitando energia en funcion de la reaccidn que esté ocurriendo
en la probeta, si se produce una reaccion endotérmica en el polimero, el equipo aporta
energia en forma de calor; y si se produce una reaccidn exotérmica el equipo retira la
energia necesaria para que la temperatura de la probeta aumente al ritmo especificado.
La probeta utilizada en este tipo de ensayo es una capsula de aluminio rellena de 10 mg
de adhesivo en polvo.

El equipo utilizado para este ensayo serd el DSC822 de Mettler Toledo.

Figura 11: Probeta de calorimetria diferencial de barrido dispuesta en el equipo DSC822

4.- RESULTADOS
Los resultados obtenidos se muestran a continuacion:

Evolucion de la resistencia maxima
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Figura 12: Evolucion de la resistencia mdxima del adhesivo Sikadur30 al
variar la temperatura de postcurado de las probetas



Se pudo apreciar un aumento de la resistencia maxima al realizar postcurados por encima
de 55°C, llegando a obtener valores maximos de resistencia al curar las probetas a 120 y
140°C. Sin embargo, no se apreciaron diferencias significativas en otras propiedades
mecénicas del material como el médulo de Young o el coeficiente de Poisson.

Con respecto a los ensayos DCB los resultados obtenidos fueron los siguientes:

Tasa de liberacion de energia

Temperaturas de postcurado

Figura 13: Variacion de la tasa de liberacion de energia del adhesivo
Sikadur30 al variar la temperatura de postcurado de las probetas

Se puede apreciar una caida en la tasa de liberacion de energia del material al realizar un
postcurado a alta temperatura, lo que implica que el material se fragiliza. Este resultado
es coherente con los valores obtenidos en el ensayo de traccion, pues al aumentar la
resistencia y dureza de un material, éste se fragiliza.

Con respecto a la variacion de la Tg del adhesivo se pudo observar la siguiente tendencia:
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Figura 14: Evolucion de la Tg del adhesivo Sikadur30 al variar la
temperatura de postcurado

Se puede apreciar un ligero aumento de la Tg al aumentar la temperatura de postcurado
del material, algo beneficioso para mejorar el comportamiento del material a alta
temperatura.



Por dltimo, con respecto a los ensayos a alta temperatura, se pudieron obtener los
siguientes resultados:

Resistencia maxima a alta temperatura

w Postcurado RT
i = Postcurado 120°C
U N = i
RT 120 RT 120 RT 120

Ensayo a Tamb Ensayo 652C Ensayo 902C

Rm (MPa)
= = N ™~ w
o I o i o

w

Figura 15: Resistencia mdxima del adhesivo Sikadur30 a altas temperaturas.

Modulo de Young a alta temperatura
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Figura 16: Mddulo de Young del adhesivo Sikadur30 a altas temperaturas

Se puede apreciar que las probetas postcuradas a 120°C siempre tienen mayor resistencia
a alta temperatura que las probetas sin tratamiento térmico posterior. También se puede
apreciar que el adhesivo a partir de los 65°C pierde toda su rigidez y se empieza a
comportar como un solido viscoelastico, lo que podria comprometer la estructura a alta
temperatura.

5.- CONCLUSIONES

Con los resultados mostrados en el apartado anterior se puede concluir que un postcurado
a una temperatura de emntre 120 y 140°C es beneficioso para mejorar el comportamiento
mecanico del adhesivo en cualquier rango de temperaturas. Esto a su vez provoca un
ligero aumento de la Tg del adhesivo, lo que retardaria el fallo del mismo en caso de
incendio y daria méas tiempo a reaccionar ante el mismo. Esto es debido a que, al mantener
el polimero a cierta temperatura tras el curado, se generan nuevos enlaces secundarios
entre las cadenas principales que mejoran el comportamiento del mismo.



Por otra parte, es importante destacar que el adhesivo no estaria preparado para soportar
carga a partir de los 65°C independientemente del tratamiento térmico que se le aplique,
pues éste pierde su rigidez a esa temperatura y podria provocar el fallo de la estructura.

Por ultimo, destacar que el control PID elegido para la realizacion de ensayos a
temperatura es muy eficaz a la hora de mantener consignas de temperatura estables. Seria
recomendable mejorar el control y elegir otro de mayor complejidad para simular
aumentos reales de temperatura, pues con consignas variables este control funciona peor.
También seria importante afiadir en la cAmara un ventilador que permitiese generar un
movimiento del aire interno de la cAmara, para crear asi conveccion y evitar gradientes
de temperatura en ella.
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PROJECT SUMMARY

ABSTRACT

The adhesive industry has advanced a lot in recent years and synthetic adhesives have
been created that have been replacing other unions such as riveting or welding. This has
led to the use of adhesives also in the construction area. However, there is little
information about how these substances behave at high temperatures, such as those
generated in a fire. This project aims to investigate this problem and determine the
behavior under load and fracture of a construction epoxy adhesive when subjected to
different temperatures. After the study, it is concluded that the post-curing of the adhesive
improves its mechanical properties and increases its glass transition temperature, which
improves the overall behavior of the latter in high temperature situations.

Keywords: Adhesive, Epoxy, Temperature, Thermal chamber, Oven, Adhesive bonding.

1.-INTRODUCTION

Adhesives are substances used to join the surfaces of two solid materials. While for many
applications natural adhesives are used, in recent years have developed a multitude of
new adhesive materials based on synthetic polymers, such as polyurethanes, silicones,
epoxy resins or polyamides [1]; that allow light joints, with uniform distributions of load
and resistant to fatigue [2]. It is for this reason that this type of joints is increasingly used
in a multitude of structural applications, replacing other types of joints such as riveting,
welding or screwing.

In the area of construction, adhesives are generally used for the bonding of structural
reinforcements, such as laminates of composite material to concrete or brick, as well as
in the manufacture of structural elements based on wood. Laminated wooden profiles are
one of the elements most used in the last decades for the construction of tall buildings.
These beams are formed by sheets of wood that are joined together thanks to the use of
polymeric adhesives, usually epoxy adhesives. As wood is a material very susceptible to
combustion, the use of these profiles generates a debate about the behavior of the same
in case of fire, so, in this type of structure, the type of adhesive used has an impact
significant in both its resistance and its possible delamination, greatly influencing the
temperatures of the possible fire, as well as its propagation [3]. For this reason, it is
important to know the behavior of these adhesives at high temperatures and analyze how
their mechanical properties vary as the temperature of the fire increases and according to
the proximity of the same to the heat source.



Traditionally, adhesives have been characterized using two types of highly differentiated
test specimens: mass adhesive specimens and adhesive bonding specimens. The first are
specimens formed exclusively by adhesive, which is inserted into a mold with a certain
shape and allowed to harden. The second ones are test pieces that consist of adhesive and
two substrates of another material, which are joined together using a sheet of study
adhesive. For this study three types of tests will be carried out: tensile test, differential
scanning calorimetry test and DCB test; of which the first two use mass adhesive
specimens and the third uses adhesive bonding specimens.

Figure 2: Traction test with specimen of adhesive Sikadur30

Finally, it should be noted that to study the influence of temperature on construction
adhesives, we will try to reproduce the study carried out by Carbas et al. [4] in 2014 about
the influence of temperature on three epoxy adhesives. It is for this reason that
Sikadur30® adhesive is chosen, one of the three construction adhesives used in that study,
in which the following evolution of mechanical properties of the adhesive in question was
observed:

Slkadur®-30 LP
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Figure 2: Evolution of the Tg of Sikadur30® adhesive after
different postcurations [4]
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Figure 3: Evolution of the yield strength and the Young’s modulus of
the Sikadur30® adhesive after different postcurations [4]

It was concluded that the glass transition temperature of the adhesive increased with the
post-curing temperature of the specimens, until reaching a maximum at which the Tg
coincided with the post-curing temperature of the specimen. Likewise, it was observed
that the mechanical properties of the adhesive increased as the Tg thereof increased. Thus,
it can be seen in figure 2 how the Sikadur®-30 reaches its highest value of Tg for post-
curing temperature of 120 ° C, which coincides precisely with the value of said Tg. In
Figure 3, it is observed that for that same temperature is when the values of Young's
Modulus and elastic limit are maximum.

2.- DISENO Y FABRICACION DE LA CAMARA TERMICA

Como se ha comentado anteriormente, para la realizacion de este estudio, uno de los
requisitos es analizar el comportamiento del adhesivo Sikadur30-LP a alta temperatura.
Para ello es necesario crear un entorno en el cual se pueda controlar la temperatura de las
probetas mientras se realizan los ensayos necesarios para caracterizar mecanicamente el
polimero.

Ante esta necesidad surge la idea de disefiar y fabricar un prototipo de camara térmica
que englobe a la probeta durante los diferentes ensayos y que se pueda acoplar a la
maquina universal de ensayos Elib-20 (SAE lbertest®).

Para caracterizar al adhesivo a temperatura se van a realizar principalmente dos tipos de
ensayo: ensayo de traccion con adhesivo en masa y ensayos DCB (double cantilever
beam) o doble viga en voladizo. Cada uno de ellos permite conocer unas propiedades
mecanicas concretas del adhesivo y cada uno usa un tipo de probeta diferente, pero los
dos son necesarios, por lo que la prioridad sera crear una camara suficientemente grande
como para albergar los dos tipos de probeta.

En el ensayo de traccion se usaran probetas de hueso de perro de adhesivo en masa. Este
ensayo se realizara siguiendo la norma UNE EN ISO 527-2_2012 [5], correspondiente a
la norma de determinacion de propiedades mecanicas de plasticos. Se usaran las probetas
del tipo 1B.
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Figure 4: Diagram of the dog bone traction specimen [5]

Medidas en milimetros

Tipo de probetas 1A 1B
L Longitud total® 170 >150
I Longitud de la parte estrecha de caras paralelas 80+2 60.0+0.5
r radio 241 60£0.5
h Distancia entre las partes anchas de caras paralelas® 109.313.2 108 £ 1.6
b Anchura en los extremos 200+0.2
by Anchura de la parte estrecha 10.0+0.2
h Espesor recomendado 40102
Ly Longitud de referencia (recomendada) 750105 50.010.5
Longitud de referencia (aceptable si se requiere para el 50.0+ 0.5
control de calidad o cuando se especifique)
L Distancia inicial entre las mordazas 1151 115+1
?  La longitud total recomendada de 170 mm para el tipo 1A concuerda con las Normas ISO 294-1 e ISO 10724-1. Para algunos materiales, puede ser
necesario alargar la longitd de los extremos (por ejemplo s = 200 mm) para evitar la rotura o el deslizamiento en las mordazas de la maquina de
ensayo.
b Iy =+ [4r{By= by) = (Ba— B1)]'?, que resulta de Iy, r, by y by, pero dentro de las tolerancias indicadas

Figure 5: Dimensions of the tensile specimens according to the UNE EN ISO
527-2 2012 standard [5]

The DCB test uses horizontal specimens that are composed of two adherents and a layer
of adhesive that joins them. In this type of test, a tensile stress is exerted on one of the
ends of the adherents to cause the peeling or detachment of the test piece, which is
achieved by generating a crack in the adhesive, which progresses during the test. The
scheme of the test is as follows:

200 mm

I 1

— — Adherentes

l Adhesivo

Figura 6: DCB test diagram

The last condition is that the thermal camera can be housed in the free space between the
columns of the traction machine. The space between columns is 430 mm and the depth
of the cast iron bed is 290 mm, so these are the maximum dimensions that the thermal
camera can have.

Known the final dimensions thermal tests with different materials were made to choose
the best insulator in relation quality-price. The material chosen was Climaver®, as it is



an affordable material, widely used in the air conditioning industry and because of its
great capacity as a thermal insulator.

Once the thermal camera was manufactured, it was automated to be able to perform a
precise temperature control that allowed testing reliably. For this, incandescent tubes
were used as heat source and thermocouples as sensors to create a closed control loop. In
addition, a Raspberry Pi 3B was included as a microcontroller to run the control. In this
way the microcontroller is able to detect the temperature of the chamber through the
thermocouple and quickly turn on and off the incandescent tubes by means of a PWM
signal to control the temperature of the specimen to be tested.

The control chosen to control the temperature of the thermal chamber is a PID, a
proportional, integral and derivative control. A PID is a simple and robust automatic
control widely used in the industry. It works especially well with slogans of constant
value, as is the case of this thermal camera, in which the objective is to keep the specimen
at a certain constant temperature. This control was programmed using the Matlab® and
Simulink® tools.

The final thermal chamber with all the control, actuators and sensors implemented is
shown below:

Figure 7: Thermal chamber placed on the Elib-20 machine



3.- TESTS AND METHODOLOGY

For the mechanical characterization of the study adhesive, three types of tests were carried
out: tensile test of the adhesive in mass, DCB (Double Cantilever Beam) test of the
adhesive bond and differential scanning calorimetry test. These three tests allow to
analyze in depth the behavior of the polymer under different situations in order to
subsequently extrapolate the conclusions obtained to other epoxy adhesives.

The tensile test consists in carrying out a controlled stretching of a specimen of the study
material by means of a universal traction machine. This type of test allows knowing a
wide variety of parameters related to the mechanical behavior of the material. Some of
these parameters can be the elastic limit (Rp0.2), the maximum resistance (Rm), the
Young's modulus (E) or the Poisson's coefficient. Depending on these parameters, a
material can be classified as ductile, fragile, tenacious ... which allows us to see the use
that can be given to it.

In this project, as mentioned above, the study material is Sikadur30 epoxy adhesive. This
adhesive is formed by mixing two components that come in different containers to avoid
hardening it before time. The components are called A (white) and B (black) according
to the technical sheet of the material and are mixed in a ratio of % of A and % of B,
generating a gray mixture that is the final adhesive. This mixture has a hardening time of
between 20 and 90 minutes, although the curing is completed several hours later. This
allows the adhesive to be molded in the shape of a dog bone specimen, which is specified
in the UNE EN ISO 527-2_2012 standard for polymer tensile testing.

Figure 8: Molding process of Sikadur30® adhesive in
silicone molds

Once the material has been cured at room temperature, a post-curing of two hours is
applied at different temperatures: 40, 55, 70, 100, 120 and 140°C. After post-curing and
once the specimens are at room temperature, the tensile test is carried out. For this, the
universal tensile test machine Elib-20 is used, equipped with a 2kN load cell, to monitor
the force exerted by the machine, and the longitudinal extensometer 3542-050M-050_ST.
With the obtained data, the Young's modulus of the material and its maximum resistance
are calculated.



Second, the DCB test is performed. The DCB (Double Cantilever Beam) or double
cantilever beam test is a peeling test that aims to calculate the energy release rate of an
adhesive in a joint. The objective is to create an initial crack in the adhesive and calculate
the energy necessary for it to propagate along the joint.

The specimens used in this test are composed of two aluminum substrates hardened by
precipitation that are bonded together with a thin layer of adhesive. The specimens have
a length of 200 mm and a tensile stress is performed on one of their ends to generate a
crack and cause its advance along the adhesive layer. The objective is to monitor the force
that the traction machine is exerting and the displacement of the clamps as the crack
progresses, in order to obtain in this way, the energy release rate of the adhesive.

Figure 9: DCB specimens before and after being tested

For this test, different postcurations of the specimens will also be done to see the influence
of these treatments on the mechanical properties of the material.

It is important to note that both the tensile tests and the DCB tests will be carried out both
at room temperature and at high temperature using the thermal camera described in the
previous section. In this way we can not only appreciate the variation of mechanical
properties of the adhesive at room temperature, but it will be possible to appreciate the
behavior of the same in high temperature situations.

Figure 10: Traction test carried out at high temperature



Finally, the differential scanning calorimetry test will be carried out in order to study the
variation of the Tg of the adhesive with the different thermal treatments.

The objective is to increase the temperature of the test piece at a constant rate. For this,
the equipment is contributing or removing energy depending on the reaction that is
occurring in the specimen, if an endothermic reaction occurs in the polymer, the
equipment provides energy in the form of heat; and if an exothermic reaction occurs, the
equipment withdraws the necessary energy so that the temperature of the specimen
increases at the specified rate.

The test piece used in this type of test is an aluminum capsule filled with 10 mg of powder
adhesive.

The equipment used for this test was the DSC822 of Mettler Toledo.

Figure 11: Differential scanning calorimetry probe arranged in the DSC822

4.- RESULTS
The obtained results are the following:
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Figure 12: Evolution of the maximum resistance of the Sikadur30® adhesive
by varying the postcuring temperature of the specimens.



An increase in the maximum resistance was observed when performing postcurations
above 55°C, reaching maximum resistance values when curing the test pieces at 120 and
140°C. However, no significant differences were observed in other mechanical properties
of the material such as the Young's modulus or the Poisson's coefficient.

With respect to the DCB trials, the results obtained were as follows:

Tasa de liberacion de energia

Temperaturas de postcurado

Figure 13: Variation of the energy release rate of the Sikadur30®
adhesive by varying the postcuring temperature of the specimens.

A drop in the energy release rate of the material can be seen when performing a post-
curing at high temperature, which implies that the material becomes embrittled. This
result is consistent with the values obtained in the tensile test, because when increasing
the strength and hardness of a material, it becomes embrittled.

With regard to the variation of the Tg of the adhesive, the following trend could be
observed:
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Figure 14: Evolution of the Tg of the Sikadur30® adhesive by varying
the postcuring temperature of the specimens.

Asslight increase of the Tg can be appreciated when increasing the postcuring temperature
of the material, something beneficial to improve the behavior of the material at high
temperature.



Finally, with respect to the high temperature tests, the following results could be obtained:
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Figure 15: Maximum resistance of Sikadur30® adhesive at high temperature
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Figure 16: Young’s modulus of Sikadur30® adhesive at high temperatures

It can be seen that the samples post-cured at 120 ° C always have higher resistance at high
temperature than the specimens without subsequent heat treatment. It can also be seen
that the adhesive from 65 ° C loses all its rigidity and begins to behave like a viscoelastic
solid, which could compromise the structure at high temperature.

5.- CONCLUSIONS

With the results shown in the previous section it can be concluded that a post-cure at a
temperature of emntre 120 and 140°C is beneficial to improve the mechanical behavior
of the adhesive in any temperature range. This in turn causes a slight increase in the Tg
of the adhesive, which would retard the failure of the adhesive in case of fire and give
more time to react to it. This is because, by maintaining the polymer at a certain
temperature after curing, new secondary bonds are generated between the main chains
that improve the behavior of the same.

On the other hand, it is important to note that the adhesive would not be prepared to
support load from 65 ° C regardless of the heat treatment applied, as it loses its rigidity at
that temperature and could cause the structure to fail.



Lastly, it should be noted that the PID control chosen for carrying out temperature tests
is very effective in maintaining stable temperature setpoints. It would be advisable to
improve the control and choose another of greater complexity to simulate real increases
of temperature, because with variable slogans this control works worse. It would also be
important to add a fan in the camera that would allow the internal air movement of the
camera to be generated, thus creating convection and avoiding temperature gradients in
it.
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3.- Introduccion

Los adhesivos son sustancias utilizadas para unir las superficies de dos materiales
sélidos. Si bien para muchas aplicaciones se utilizan adhesivos naturales, en los ultimos
afos se han desarrollado una multitud de nuevos materiales adhesivos basados en
polimeros sintéticos, como poliuretanos, siliconas, resinas epoxi o poliamidas [1]; que
permiten realizar uniones ligeras, con distribuciones uniformes de carga y resistentes a
la fatiga [2]. Es por ello por lo que cada vez se usan mas este tipo de uniones en multitud
de aplicaciones estructurales, sustituyendo a otro tipo de uniones como pueden ser el
remachado, la soldadura o el atornillado.

En concreto, en el area de la construccidn, los adhesivos se usan generalmente para el
pegado de refuerzos estructurales, tales como laminados de material compuesto a
hormigén o ladrillo, asi como en la fabricacion de elementos estructurales basados en
la madera. Uno de los elementos mas usados en las Ultimas décadas para la construccién
de edificios altos son los perfiles laminados de madera. Estas vigas estan formadas por
[dminas de madera que se unen entre si gracias al uso de adhesivos poliméricos,
generalmente adhesivos epoxi. Al ser la madera un material muy susceptible a la
combustién, el uso de estos perfiles genera un debate en torno al comportamiento de
los mismos en caso de incendio, por lo que, en este tipo de estructuras, el tipo de
adhesivo utilizado tiene un impacto significativo tanto en su resistencia como sobre su
posible delaminacién, influyendo enormemente en las temperaturas del posible
incendio, asi como a su propagacidon [3]. Por esta razén, es importante conocer el
comportamiento de dichos adhesivos a altas temperaturas y analizar cdmo varian sus
propiedades mecdanicas segun aumenta la temperatura del incendio y segun la cercania
de los mismos a la fuente de calor.

Este trabajo tiene como objetivo estudiar el comportamiento del adhesivo de
construccion maderera Sikadur®-30 frente al aumento de temperatura producido en un
incendio, para poder extrapolar los resultados posteriormente a otros adhesivos epoxi
y poder predecir el comportamiento de estos haciendo uso de simulaciones de
ordenador basadas en elementos finitos.

3.1.- Revision del estado del arte, motivacion y objetivos

3.1.1.- Descripcion experimental. Determinacién de las propiedades de un adhesivo

Tradicionalmente los adhesivos se han caracterizado usando dos tipos de probetas muy
diferenciados: probetas de adhesivo en masa y probetas de unién adhesiva. Las
primeras son probetas formadas exclusivamente por adhesivo, el cual se introduce en
un molde con una forma determinada y se deja endurecer. Las segundas son probetas
gue estdn constituidas de adhesivo y de dos sustratos de otro material, los cuales se
unen entre si usando una ldmina del adhesivo de estudio.
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Las probetas de adhesivo en masa se usan principalmente para caracterizar el polimero
solidificado por si mismo y obtener algunos de los pardmetros que mejor definen el
comportamiento mecanico de un material como son el médulo de Young, la resistencia
a traccion o el coeficiente de Poisson, entre otros. Para ello se usan probetas de hueso
de perro. Este tipo de probetas se ensayan a traccidn siguiendo las normas ASTM D638-
02 y D882-02 correspondientes a la determinacidn de las propiedades mecanicas de
polimeros reforzados y no reforzados en forma de hueso de perro bajo un esfuerzo de
traccion [4].

ara realizar el ensayo, se dispone el polimero fluido en un molde con la forma de hueso
de perro normalizada y se espera a que cure a la temperatura deseada (normalmente
suele ser la temperatura ambiente) y una vez curado, se somete la probeta a un ensayo
de traccidon en condiciones de temperatura y humedad controladas y se mide la
deformacion de ésta hasta su rotura mediante el uso de un extensdmetro o de galgas
extensiométricas que permitan medir las microdeformaciones del material durante el
ensayo.

Figura 1: Esquema de montaje de ensayo de traccion con extensometro
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Las probetas de unién adhesiva se usan para caracterizar, como su nombre indica, la
unién entre el adhesivo de estudio y ciertos adherentes. Este tipo de ensayos se suelen
realizar desde el punto de vista de la mecdnica de la fractura. Hay tres modos en los que
puede fallar un material desde este punto de vista: el modo | o modo de pelado, el modo
Il o modo de cortante y modo Il o modo de desgarre.

Y

Modo | Modo Il Mode il

Figura 2: Esquema de modos de fractura [5]

El modo | o modo de pelado o apertura es el modo de fallo por fractura mas critico, pues
implica deformacién plana. El fallo de la unién adhesiva por este modo se caracteriza
normalmente usando el ensayo DCB (Double Cantilever Beam o Doble Viga en Voladizo
en espaiol). En este ensayo dos adherentes se unen entre si usando el adhesivo a
ensayar y se someten sus extremos a traccion para analizar el desarrollo de la grieta que
se forma a través del polimero y obtener asi la tenacidad a fractura en deformacion
plana del material.

Figura 3: Probeta de ensayo DCB antes y después de realizar el ensayo

En este tipo de ensayos es importante diferenciar si el fallo de la probeta ha sido
adhesivo, cohesivo o ha fallado el sustrato. Un fallo adhesivo se consigue al formarse la
grieta en el adhesivo que une los dos sustratos. Este es el objetivo de este ensayo, pues
nos permite conocer la tenacidad a la fractura del adhesivo ensayado. Si la grieta se
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produce entre el adhesivo y el sustrato, se habla de un fallo cohesivo, el cual no nos
aportara resultados validos para el estudio; y si el fallo se da en el propio sustrato se
habla de fallo del sustrato. En este tercer escenario tampoco se obtendrian resultados

validos en el estudio.
Adhesivo

Sustrato

Fallo cohesivo Falln adhesivo Fallo sustrato
N . .

Figura 4: Modos de fallo de una probeta de ensayo DCB [6]

El modo Il o modo de cortadura o cizalla es el modo de fractura de un material sufre al
soportar esfuerzos cortantes. El fallo de la unidn adhesiva por este modo se caracteriza
generalmente usando el ensayo de cizalla por traccién (single lap shear test en inglés)
en el cual se usan dos l[dminas de adherente que se solapan entre siy se aflade adhesivo
en la regioén solapada para realizar la unién. Esta probeta se ensaya en una maquina de
traccion que nos permite generar un esfuerzo de cortadura en la unién.

shear area-—

T 7+ Lmm
P —~ v o
1778+ Lmm ~—
LS

Figura 5: Esquema de la probeta de cizalla por traccion [7]

El ultimo modo, el modo Ill o de desgarre es el modo de fractura menos critico de los
tres presentados anteriormente y no se suelen realizar ensayos relacionados con este
modo de fractura, pues se tiende a priorizar los ensayos indicados anteriormente.

Para finalizar, otro ensayo frecuente para caracterizar uniones adhesivas es el ensayo a
tope (butt-joint test en inglés). Este ensayo se realiza para caracterizar la unién adhesiva
entre dos adherentes bajo un esfuerzo de traccidén pura. La probeta consiste en dos
cilindros unidos por su tope con el adhesivo a ensayar. Esta se monta en una maquina
de ensayos de traccion y se caracteriza la union bajo el esfuerzo de traccién.
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Figura 6: Esquema de probeta de union adhesiva a tope y ensayo en mdquina de traccion [22] [23]

Con todos estos ensayos se puede caracterizar la unién adhesiva de una forma bastante
compleja. El procedimiento a seguir para realizarlos segun James K. Strozier [8] es el
siguiente:

1.

Obtener las propiedades mecanicas basicas del adhesivo mediante el uso de un
ensayo de adhesivo en masa. Por ejemplo, se podria usar el ensayo de traccién
de probeta de hueso de perro. Con esta informacién ya se podria comparar el
adhesivo con otros de referencia.

Elegir un ensayo destinado a la caracterizacién de uniones adhesivas y preparar
lotes de probetas para ensayar, realizando controles de calidad de estos para
evitar posibles desviaciones indeseadas en los resultados.

Prestar especial atencién a la preparacion superficial de los adherentes. Una de
las propiedades mas importantes de las uniones adhesivas es que su
comportamiento mecdnico estd muy relacionado con el tratamiento superficial
gue han sufrido los substratos antes de realizar la unién. Es por esta razon, que
los resultados de los ensayos van a ser muy dependientes de este factor, ya que
se debe buscar siempre una rotura cohesiva y nunca una rotura adhesiva.
Realizar ensayos lo mas cercanos posibles a la realidad, para que los resultados
obtenidos en laboratorio sean fiables y lo mas cercanos posibles a la aplicacién
real del adhesivo.

Con todo esto en mente, en este proyecto se realizardan ensayos de traccion con
probetas en masa de hueso de perro y ensayos DCB para uniones adhesivas. En ambos
tipos de ensayos se llevaran a cabo a diferentes temperaturas a fin de determinar el
comportamiento del adhesivo frente al calor producido en un incendio. Para cada
ensayo y condicién de temperatura se prepararan varios lotes de entre 3 y 5 probetas
por lote.
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3.1.2.- Influencia de la temperatura en el comportamiento de adhesivos

Como se ha comentado anteriormente, las uniones adhesivas presentan grandes
ventajas frente a otras tecnologias de union como pueden ser el remachado, la
soldadura o el atornillado. Algunas de estas ventajas son la ligereza de la unién adhesiva,
la capacidad de unir materiales diferentes y componentes delgados, una mejor
resistencia a la fatiga y menores costes de fabricacién; pero uno de los grandes
inconvenientes de este tipo de uniones es la limitacién de la temperatura de servicio.
Los polimeros sélo mantienen su integridad a temperaturas relativamente bajas (por
debajo de los 3002C) [1], y es por esta razdn por la que las uniones adhesivas son muy
susceptibles a fallar en caso de incendio, pues se pueden alcanzar temperaturas mucho
mas altas en pocos minutos. Por ello, una parte muy importante a la hora de caracterizar
una unidn estructural es analizar su comportamiento a diferentes temperaturas para
poder simular el caso de un incendio.

Los ensayos realizados con este objetivo serdn los que ya se han descrito en el apartado
anterior pero llevados a cabo a temperaturas superiores a la temperatura ambiente.
Esto generalmente se consigue realizando los propios ensayos en el interior de hornos
o estufas que permiten regular la temperatura con precision, de forma que el ensayo se
pueda realizar a una temperatura constante. Hay variantes de estos ensayos que, en vez
de mantener una temperatura constante, generan una rampa lineal de aumento de
temperatura para simular el aumento de temperatura real de un incendio. También se
hacen ensayos con variaciones ciclicas de temperatura para estudiar la fatiga térmica
del adhesivo.

Un dato muy relevante acerca de los adhesivos y la temperatura es que las propiedades
mecanicas de un adhesivo estan directamente relacionadas con su grado de curado, que
a la vez esta relacionado con su Tg (temperatura de transicion vitrea) [9]. La temperatura
de transicién vitrea es la temperatura a la cual un polimero experimenta la
transformacion del estado gomoelastico al rigido [1] y esta directamente relacionada
con el grado de entrecruzamiento de las cadenas poliméricas, por lo que a mayor Tg del
polimero, mayor rigidez tendrd el mismo. En concreto Carbas et al. [10] estudiaron este
comportamiento en tres adhesivos epoxi usados en el mundo de la construccién:
Araldite® 2011, Araldite AV 138M y Sikadur®-30 LP.

Para estudiar la relacién que tenian las propiedades mecdnicas de estos adhesivos con
su Tg, realizaron ensayos de traccion de probetas de hueso de perro a temperatura
ambiente. La particularidad estaba en que las probetas habian sufrido un proceso de
curado previo a diferentes temperaturas siguiendo siempre el mismo esquema: se
fabricaba la probeta de adhesivo en masa, se dejaba curar a temperatura ambiente
hasta que el adhesivo se rigidizaba, después se le realizaba a la probeta un postcurado
a diferentes temperaturas durante dos horas (23, 40, 60, 80, 100, 120 y 1402°C) y por
ultimo se dejaban enfriar las probetas durante dos semanas a temperatura ambiente
con una humedad en torno al 55%. Una vez realizado este proceso, se ensayaban las
probetas a traccion, realizandose posteriormente la determinacion de la Ty de cada
probeta. El andlisis de la T¢ se puede hacer por varios métodos (calorimetro diferencial
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de barrido, analisis termomecanico o andlisis mecanico-dinamico). En este estudio,
Carbas et all. [10] realizaron ensayos mecdnicos-dindmicos para la obtencion de los
valores de Tg.

Tras realizar estos ensayos, llegaron a la conclusion de que la temperatura de transicién
vitrea de los tres adhesivos aumentaba con la temperatura de postcurado de las
probetas, hasta llegar a un maximo en el cual la Tg coincidia con la temperatura de
postcurado de la probeta. Asi mismo, observaron que las propiedades mecanicas del
adhesivo iban aumentando a medida que aumentaba la Ty del mismo. Asi, podemos
observar en la figura 7 como el Sikadur®-30 su alcanza el mayor valor de Tg para
temperatura de postcurado de 1209C, la cual coincide justamente con el valor de dicha
Te. En la figura 8, se observa que para esa misma temperatura es cuando los valores de
Mddulo de Young y de limite eldstico son maximos.

Slkadur®-30 LP

140
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= 80
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20
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Figura 7: Evolucion de la Tg del adhesivo Sikadur30 con la temperatura de curado [10]

Sikadur®-30LP

17000 50

16500

16000 =
e F
g’ 14500 35 g’
w >

14000 - 30 °

13500

13000 o

12500 20

0 20 40 €0 80 100 120 140
Cure temperature (°C)

—t=foung's modulus -~ Yield strength

Figura 8: Evolucidn de las propiedades mecdnicas del adhesivo Sikadur30 con la temperatura de curado [10]
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3.2.- Motivacion

En los ultimos afios ha crecido mucho el uso de perfiles laminados de madera en la
construccion de edificios altos. En muchas ocasiones se usa el adhesivo Sikadur®-30 LP
para unir las diferentes ldminas de madera para conformar el perfil. Analizar sus
propiedades ante un incremento de temperatura puede ser critico para prever su
comportamiento en incendios, pues la delaminacion de los perfiles podria modificar
significativamente el comportamiento estructural de estos edificios y causar un colapso
prematuro de los mismos, arriesgando asi la vida de las personas que se pudiesen
encontrar dentro durante el incendio.

El objetivo principal de este proyecto sera caracterizar dicho adhesivo mecanicamente
y estudiar su comportamiento a diferentes temperaturas y con diferentes postcurados,
para poder analizar los tratamientos térmicos idéneos para su uso en perfiles laminados
de madera y su comportamiento como elemento de unién en caso de incendio.

3.3.- Objetivo del proyecto

El objetico principal del proyecto serd determinar el comportamiento bajo carga y a
fractura de un adhesivo empleado en construccién al ser sometido a diferentes
temperaturas, correlacionandolo con su temperatura de transicion vitrea. También se
valoraran posibles mejoras de dicho comportamiento.

Para ello se, se realizardn las siguientes tareas:

e Replicar el estudio realizado por Carbas en 2014 para comprobar que el
comportamiento detectado en su estudio se corresponde con el
comportamiento de nuestro adhesivo.

e Disefiar y construir un horno adaptado para una maquina universal de ensayos
de traccidn para poder realizar ensayos a temperatura.

e Realizar ensayos de traccion de probeta de hueso de perro tanto a temperatura
ambiente como a diferentes temperaturas.

e Realizar ensayos DCB de pelado tanto a temperatura ambiente como a
diferentes temperaturas

e Realizar ensayos DSC para determinar la Tg de las probetas curadas a distintas
temperaturas.
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4.- Disefio y fabricacion de la camara térmica

Como se ha comentado anteriormente, para la realizacién de este estudio, uno de los
requisitos es analizar el comportamiento del adhesivo Sikadur30-LP a diferentes
temperaturas. Para ello es necesario crear un entorno en el cual se pueda controlar la
temperatura de las probetas mientras se realizan los ensayos necesarios para
caracterizar mecanicamente el polimero.

Ante esta necesidad surge la idea de disefiar y fabricar un prototipo de cdmara térmica
gue englobe a la probeta durante los diferentes ensayos y que se pueda acoplar a la
maquina universal de ensayos Elib-20 (SAE Ibertest®).

4.1.- Disefio fisico

Para caracterizar al adhesivo a temperatura se van a realizar principalmente dos tipos
de ensayo: ensayo de traccidon con adhesivo en masa y ensayos DCB (double cantilever
beam) o doble viga en voladizo. Cada uno de ellos permite conocer unas propiedades
mecdnicas concretas del adhesivo y cada uno usa un tipo de probeta diferente, pero los
dos son necesarios, por lo que la prioridad serd crear una camara suficientemente
grande como para albergar los dos tipos de probeta.

En el ensayo de traccidn se usaran probetas de hueso de perro de adhesivo en masa.
Este ensayo se realizara siguiendo la norma UNE EN ISO 527-2_2012, correspondiente a
la norma de determinacién de propiedades mecdnicas de plasticos. Se usardn las
probetas del tipo 1B, las cuales tienen las siguientes dimensiones:

I3
h I
4
|
7 |
N I 7 o8 - . —f 1
@ ——
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L

Figura 9: Esquema de la probeta de traccion de hueso de perro [11]
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Medidas en milimetros

Tipo de probetas 1A 1B
I Longitud total® 170 > 150
Iy Longitud de la parte estrecha de caras paralelas 80+2 60.0£0.5
r radio 24+1 60+ 0.5
I Distancia entre las partes anchas de caras paralelas” 109.3+3.2 108 £1.6
b Anchura en los extremos 20,0+0.2
by Anchura de la parte estrecha 10,0t 0.2
h Espesor recomendado 40102
L Longitud de referencia (recomendada) 75.0+0.5 50.0+0.5
Longitud de referencia (aceptable si se requiere para el 50.0+0.5
control de calidad o cuando se especifique)
L Distancia inicial entre las mordazas 115+1 115+1
*  La longitud total recomendada de 170 mm para el tipo 1A concuerda con las Normas IS0 294-1 e ISO 10724-1. Para algunos materiales, puede ser
necesario alargar la longitud de los extremos (por ejemplo ;5 = 200 mm) para evitar la rotura o el deslizamiento en las mordazas de la maquina de
ENnsayo.
° L=+ [4r(by— by) — (ba— bl)]]l 2 que resulta de [1. r, &y y ba. pero dentro de las tolerancias indicadas.

Tabla 1: Dimensiones de las probetas de traccion segtn la norma UNE EN ISO 527-2 2012 [11]

Estas probetas se ensayan verticalmente, por lo que para calcular la altura minima de la
camara habria que tener en cuenta los 150 mm de longitud de la probeta y las
dimensiones de las mordazas que se van a usar para el ensayo. Las mordazas elegidas
para este ensayo son los cabezales de traccién I1B243, los cuales tienen una altura
aproximada de 150 mm cada uno.

Con este equipamiento se necesitaria una altura aproximada de 450 mm, pero para
proteger la célula de carga de la maquina de traccién se tomo la decisién de acoplar un
brazo alargador para aumentar la distancia entre la fuente de calor y la célula de medida.
Este dispositivo suele ir generalmente puesto en la parte superior de las maquinas de
traccion y, en nuestro caso, la maquina de traccion Elib-20 estaba acondicionada para
admitir la célula de carga en el brazo mévil de la misma. Por esta razén la célula iba a
recibir necesariamente el calor generado en la cdmara térmica por dos vias: la
conveccion natural producida en el interior de la cadmara al calentar el aire y la
conduccién de ese calor a través de las mordazas que conectaban la célula con la
probeta. Al incluir un brazo alargador conseguimos reducir la cantidad de aire caliente
qgue llega al dispositivo de medida y retardamos la llegada de calor a la misma por
conduccidn.
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Figura 10: Montaje de mordazas para el ensayo de traccion.

Con todos estos requerimientos y teniendo en cuenta que los polimeros a alta
temperatura pueden llegar a deformar varios centimetros (<10 cm) durante el ensayo
de traccidn se opto por disefiar la cdmara con una altura de 600 mm.

El ensayo DCB usa probetas horizontales que se componen de dos adherentes y una
capa de adhesivo que los une. En este tipo de ensayo se ejerce un esfuerzo de tracciéon
en uno de los extremos de los adherentes para provocar el pelado o despegado de la
probeta, el cual se consigue generando una grieta en el adhesivo, la cual va avanzando
durante el ensayo. El esquema del ensayo es el siguiente:

|

I :

__—— Adherentes

* Adhesivo

Figura 11: Esquema de un ensayo DCB
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Como se puede ver en el esquema, la probeta tiene una longitud de 200 mm que se
extienden en horizontal y la disposicion de la misma durante el ensayo es la siguiente:

|

Figura 12: Disposicién del ensayo DCB

Como todos los elementos que se muestran en la imagen tienen que ir alojados en el
interior de la cdmara, se opta por crear una cdmara de al menos 380 mm de ancho que
pueda albergar la probeta segin muestra la figura 10.

La ultima condicion es que la camara térmica se pueda alojar en el espacio libre que hay
entre las columnas de la maquina de traccién.
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Figura 13: Mdquina universal de ensayos de traccidn Elib 20

El espacio que hay entre columnas es de 430 mm vy la profundidad de la bancada de
fundicidn es de 290 mm, por lo que estas son las dimensiones maximas que podria tener
la cdmara térmica.

Conocidas las dimensiones maximas de la caja térmica y las dimensiones minimas
necesarias para la realizacion de ambos ensayos en su interior se procedié a investigar
diferentes materiales para la creacion de ésta. El objetivo inicial era aumentar la
temperatura interior de la caja con una pistola de calor o un secador de pelo a modo de
fuente de calor. El accionamiento de esta fuente de calor pretendia ser manual en un
principio para simplificar esta cdmara térmica. Con este objetivo en mente, se disefiaron
diferentes cajas con diferentes materiales para probar la capacidad de los mismos de
mantener la temperatura interior de la caja.

Para realizar este estudio, las cajas se instrumentaban con seis termopares en diferentes
puntos del volumen de aire interior. Cuatro de ellos se introducian al aire y dos de ellos
se encontraban embebidos en una probeta de resina epoxi, para comprobar asi que el
reparto de calor era uniforme en la cdmara y que la temperatura de la probeta era la
misma en ambos extremos. El equipo utilizado para controlar la temperatura era el
equipo de adquisicién de datos Yokogawa MV2020.
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Figura 15: Equipo de adquisicion de datos Yokogawa MV1000

De entre los materiales probados destaca el poliestireno expandido, la lana de vidrio o
el Climaver®. Todos ellos mantenian la temperatura de manera homogénea, pero el
material que mejor resultado dio fue el Climaver®. Este material, vendido por la empresa
Isover®, se vende en planchas de 3x1.19 m (24.99 m?) y consiste en un panel rigido de
lana de vidrio de alta densidad, revestido por la cara exterior con una lamina de aluminio
reforzada con papel kraft y malla de vidrio, que actia como barrera de vapor, y por su
cara interior, con un tejido neto de vidrio reforzado de color negro de gran resistencia
mecanica [12]. Es un material ampliamente usado en el area del aire acondicionado,
pues es un material hecho especificamente para la conduccién de fluido a diferente
temperatura de la temperatura ambiente. Esto permite que sea un material asequible y
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facil de encontrar. Ademds, mantiene la temperatura estable con tan solo 25 mm de
espesor.

Con todas estas condiciones y conociendo el espesor del material se planted un primer
disefio que consistia en una cdmara formada por dos paredes de Climaver® que
mantenian entre ellas una cdmara de aire. El esquema de la caja es el siguiente:

Camara exterior
de Climaver®

Camara interior
de Climaver®

Camara intermedia
de aire

Figura 16: Esquema inicial de la cémara térmica

Como se aprecia en la imagen la cdmara tenia una apertura en la parte frontal para
poder introducir las probetas y poder manipularlas una vez se encontraban en el
interior. Una vez colocada la probeta se cerraba este orificio con una ldmina de
Climaver® que permitia introducir aire caliente a la camara interior de aire. De esta
forma, la cdmara interior donde se realizaba el ensayo se calentaba gracias a las pérdidas
gue tenia el recinto intermedio de aire. Estas pérdidas se repartian entre el exterior, a
temperatura ambiente, y el interior, el cual se encontraba a la temperatura deseada
para el ensayo. De esta forma se conseguia mantener de forma muy estable la
temperatura del habitdculo interior de la cdmara, pues se reducian mucho las pérdidas
de calor del volumen interno de aire hacia el exterior.

Con este disefio en mente se construyd la camara térmica y se hicieron las primeras
pruebas, las cuales mostraron principalmente tres puntos débiles:
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e Las fuentes externas de calor disponibles en el laboratorio no eran lo
suficientemente potentes como para mantener la temperatura interior durante
mucho tiempo, pues se sobrecalentaban a los pocos segundos de empezar la
prueba.

e Era muy complicado mantener la temperatura interna de la cdmara
manualmente, pues debido a que las pérdidas de calor eran muy pequefias era
muy facil sobrepasar la temperatura de consigna rapidamente. Ademds, una vez
sobrepasada esta temperatura, el tiempo que tardaba el sistema en volver a
enfriarse era muy elevado.

e La camara era compleja de montar. Al tener dos camaras anidadas, el montaje
era lento y complicado, y dificultaba el manejo de las probetas que se
encontraban en el interior.

Ante esta situacién y tras varias pruebas se decididé llevar a cabo las siguientes
modificaciones:

e Sustituir la fuente externa de calor por una fuente interna que se encontrase
alojada en el interior de la cdmara y que fuese lo suficientemente compacta
como para no afectar al ensayo. La fuente de calor elegida fueron unos tubos
incandescentes del estilo a los usados en las estufas domésticas. Son elementos
calorificos muy compactos y que a su vez tienen una gran potencia.

e Sustituir el control manual por un control electrénico automatico. Para ello es
necesario dotar a la camara de electrdnica y sensores especificos que permitan
la regulacion de la misma en lazo cerrado. El control elegido es un PID el cual se
explica en detalle en la seccion 2.3 de este proyecto.

e Eliminar la cdmara interior para favorecer las pérdidas de calor necesarias para
corregir las sobretemperaturas de la cdmara, facilitando ademas el montaje y
desmontaje de ésta. Consecuentemente, esto implica también tener un volumen
interno de ensayo mayor, lo que hace mas cémodo el montaje y la manipulacion
de probetas.

Con estas correcciones en mente y con el fin de aprovechar al maximo el material del
gue ya se disponia, se decidié eliminar la cdmara interna y mantener la externa. Esta
camara se acondiciond con tres tubos incandescentes y la electrénica necesaria para el
control de temperatura.

Los tres tubos incandescentes se dispusieron en la cara interior trasera de la cdmara con
la intencién de calentar la probeta sin interferir en el montaje y la manipulacion de la
misma. Se colocaron en horizontal de forma que permitian calentar rdpidamente todo
el volumen interno de aire. Estos tubos transmiten el calor al medio principalmente por
radiacion, por lo que se incluyé una rejilla metalica delante de ellos para reducir la
incidencia directa sobre la probeta a ensayar y evitar asi gradientes de temperatura
indeseados sobre la misma.
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Figura 17: Tubos incandescentes de la cdmara térmica

Para el control de temperatura se coloca una probeta en el interior de la cdmara, la cual
estd sensorizada con termopares tipo K, muy cerca de la probeta ensayada y se asume
que por cercania ambas probetas tienen la misma temperatura. De esta forma, no sélo
se controla la temperatura del volumen de aire interior, sino que también se controla la
temperatura aproximada de la probeta a ensayar, algo de vital importancia.

Por dltimo, se afiaden ldminas de madera de balsa al exterior de la cdmara para
incrementar su rigidez y el aislamiento de la misma. Esta necesidad ayuda a soportar
elementos pesados como los tubos incandescentes, los cuales no pueden ir sélamente
anclados al material aislante Climaver®.
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La cdmara final por tanto queda de la siguiente forma:

Figura 18: Cdmara térmica final
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Y se acopla de la siguiente manera a la maquina de traccion:

Figura 19: Camara térmica acoplada a la mdquina de traccion universal Elib_20

4.2.- Disefio eléctrico y electronico

Como se ha comentado anteriormente, se tomo la decision de automatizar la cdmara
térmica para aumentar la precisidon del control de temperatura de la misma y poder
gestionar los ensayos cdmodamente. Para ello se tuvo que instrumentar la cdmara con
diferentes componentes eléctricos y electrdnicos que se podrian clasificar en tres
grupos: actuadores, sensores y controladores, y elementos de alimentacion.

En relacién a los actuadores, como se ha comentado anteriormente, la cdAmara dispone
de tres tubos incandescentes como actuadores para el control de temperatura. Los
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tubos elegidos son tubos radiantes que emiten ondas electromagnéticas en el rango
infrarrojo. Estos tubos se alimentan a 220V y tienen una potencia nominal de 1000W.

SL ST X TR R R s

Figura 20: Tubos incandescentes en funcionamiento

Para controlar la temperatura de la cdmara estos tubos se accionaran y se apagaran
usando una senal de PWM (Pulse Width Modulation). Una sefial PWM o sefial modulada
por ancho de pulso es una sefal de voltaje usada para enviar informacion o para variar
la cantidad de energia que se destina a un elemento [13]. Esta sefial consiste en una
onda cuadrada de tension en la que, variando el ancho de pulso, se controla el tiempo
gue permanece encendido o apagado un elemento. Este tipo de onda es muy usada en
la industria y se utiliza para controlar gran variedad de elementos mecdnicos. La idea de
usar un tipo de onda de este estilo surge de que las inercias mecanicas generalmente
son infinitamente mas lentas que las inercias eléctricas, por lo que el accionamiento
mecanico no es capaz de ver la rdpida variacién del pulso, sino que simplemente ve una
tensidon media que varia del 0 al 100% de la tensidn de la alimentacidn en funcion del
ancho de pulso de la misma.
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Figura 21: Imagen explicativa de una sefial PWM y del voltaje medio apreciado por un elemento mecdnico [14]

En este caso el accionamiento son unos tubos radiantes eléctricos, que tienen inercias
similares a las eléctricas, por lo que se puede apreciar a simple vista cuando el control
estd actuando los encendidos y apagados de los tubos.

Esta sefial se genera en el microcontrolador que se detalla mas adelante, el cual gestiona
el apagado y encendido de los tubos mediante un relé de estado sélido. Este elemento
es esencial para el control, pues permite al microcontrolador gestionar el encendido de
un elemento de 220V con una senal de tan solo 5V. Se eligié un relé de estado sélido
por la necesidad de conectar y desconectar el circuito muy rapidamente. Para que el
control sea eficaz la frecuencia minima de la seiial de PWM es de 10 Hz, lo que implica
encendery apagar el circuito 20 veces por segundo, de esta forma el tiempo de apertura
y cierre no se ve afectado por la electrdnica y si por la propia inercia mecanica del relé.

23



Comportamiento de un adhesivo de construccién frente al aumento de
temperatura generado en un incendio

Figura 22: Relé de estado solido FOTEK SSR-40.

Por otro lado, tenemos los sensores y controladores del dispositivo. Los sensores
utilizados son termopares tipo K, los cuales son capaces de medir de manera precisa
temperaturas desde -250°9C hasta 12502C. Los termopares son sensores que se
componen de dos cables de materiales diferentes, los cuales enroscan en el punto de
medida para que entren en contacto. Esta union de dos materiales diferentes genera
una pequena diferencia de potencial en los extremos del termopar que es proporcional
a latemperatura a la que se encuentra dicho punto de unién. De esta forma y calibrando
la medida, se puede conocer la temperatura del punto de estudio.

Como se ha comentado anteriormente, para el correcto funcionamiento de la cdmara
térmica, se embeben dos termopares en una probeta de resina epoxi que se coloca en
una regién muy cercana a la de la probeta ensayada. De esta forma se puede aproximar
latemperatura real de la probeta ensayada de forma muy fiable, pues se ha comprobado
experimentalmente que la diferencia de temperatura existente entre ambas probetas
es inferior a un grado centigrado, que es el error base que tiene un termopar. Es
importante recalcar que el control gestiona la temperatura de dicha probeta y no la del
volumen de aire del interior de la cdmara, lo que hace los ensayos mucho mas fiables.

Figura 23: Probeta de resina epoxi sensorizada con termopares.
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La diferencia de potencial generada en estos termopares es muy pequeia, un
incremento de temperatura de 102C genera aproximadamente un voltaje de unos 0.4
mV en los termopares tipo K, por lo que para poder usar los termopares como sensores
en necesario incluir un circuito de acondicionamiento que amplifique esta seial lo
suficiente como para poder ser interpretada por un microcontrolador. El circuito elegido
para la cdmara térmica es el SSTECYT-Grove-High Temperature Sensor. Es un circuito
integrado especificamente disefiado para amplificar sefales de termopares tipo K.
Ademas, es un circuito econémico y facil de adquirir que permite rangos de medida
desde -509C hasta los 6002C. Se adjunta el esquema electrénico de esta placa en el
anexo A.

Figura 24: Imagen del sensor SSTECYT [15]

La sefial generada por este sensor es posteriormente interpretada por el
microcontrolador Arduino®. En concreto se eligié el microcontrolador Arduino® Nano,
pues la cantidad de puertos necesarios era muy pequefa y este tipo de
microcontrolador, aunque tiene un nimero menor de puertos que la mayoria de las
placas de la empresa, es muy econdmico y tiene un tamafio muy reducido, ideal para
esta funcion.

sascuase

=~

=
=
=

>

Figura 25: Microcontrolador Arduino® Nano V3 [16]
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El cédigo empleado en este microprocesador se incluye en el anexo B.

Una vez gestionados los datos por parte del microcontrolador Arduino® Nano, se envian
al controlador mdas importante de la cdmara térmica, una Raspberry® Pi 3B. Este
controlador tiene mds potencia que los controladores Arduino® y una capacidad de
proceso mucho mayor, lo que permite emplearlo para ejecutar controles en vivo de
diferentes dispositivos. El inconveniente de este tipo de placas es que estdn menos
preparadas para poder ser usadas directamente por el usuario y necesitan la inclusidn
de un sistema operativo. Este aspecto se escapa un poco del objetivo de este proyecto
de fin de grado, por lo que el sistema operativo que usa este microcontrolador y el
software encargado del funcionamiento del mismo ha sido cedido por el alumno del ICAI
Carlos Cabrera Criado. Las librerias utilizadas han sido reutilizadas de su propio proyecto
de fin de grado y son una adaptacion del sistema operativo raspbian oficial, el cual esta
basado en el kernel de Linux®.

Con el sistema operativo instalado en la Raspberry Pi®, se incluye un control especifico
para la gestiéon de la temperatura de la cdmara. El control elegido para esta funcion es
un control del tipo PID (Proporcional, integral y drivativo) el cual se explica en detalle
mas adelante. Cabe destacar que, para aumentar la comodidad de uso de la cdmara de
temperatura, el control se ejecuta en vivo en el microcontrolador; pero a la vez se puede
ejecutar de manera externa en un ordenador. Este se puede conectar con la placa a
través de una red WiFi generada por la propia Raspberry Pi®, lo que permite trabajar a
distancia con la cdmara y ver y modificar los diferentes parametros de control en vivo
desde cualquier ordenador que disponga de Matlab® y Simulink®. Estos programas son
necesarios debido a que el diseino del control se ha realizado usando este software.

Figura 26: Microcontrolador Raspberry Pi 3B [17]

Es por tanto este dispositivo el encargado de gestionar toda la informacién proveniente
del sensor de temperatura para poder posteriormente generar, en base al control PID,
la sefial PIWM mencionada anteriormente que abre y cierra el circuito de alimentacién
de los tubos incandescentes mediante el relé de estado solido.
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Por ultimo, con respecto a los elementos relacionados con la alimentacién de la cdmara
térmica, hay principalmente dos tipos de dispositivos: los que funcionan a 220V con
corriente alterna, como son por ejemplo los tubos incandescentes, y los que funcionan
a 5V con corriente continua, que son los diferentes circuitos integrados mencionados
anteriormente. Ante esta necesidad de generar dos voltajes diferentes, se incluye un
pequeio transformador reutilizado de un cargador de un dispositivo movil de 220/5V.
Este tipo de transformadores son muy comunes hoy en dia, pues los teléfonos méviles
usan 5V como tensién nominal. Gracias a esto son muy faciles de adquirir y son
generalmente muy compactos, y ademas incluyen la parte de rectificacién de onda
necesaria para obtener corriente continua.

Para simplificar lo especificado en este apartado se incluye a continuacién un esquema
explicativo del conexionado de todos los elementos descritos anteriormente. Las lineas
negras representan conexiones relacionadas con la alimentacidon y las lineas amarillas
representan flujos de informacién entre elementos en forma de senales continuas de
voltaje:

Acondicionador

Tubos incandescentes

Termopar
]
Relé

Red 220V

éTransformador Rectificador de onda

;T

Fuente de tension de 5V

Figura 27: Esquema de montaje eléctrico y electrénico
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Todos los componentes electrénicos quedan alojados de la siguiente forma:

Figura 28: Montaje electrénico

4.3 .- Control automatico

El control elegido para el control de la temperatura de la cdmara térmica es un PID, un
control proporcional, integral y derivativo. Un PID es un control automatico sencillo y
robusto ampliamente usado en la industria. Funciona especialmente bien con consignas
de valor constante, como es el caso de esta cdmara térmica, en la cual el objetivo es
mantener la probeta a una temperatura constante determinada.

Para poder controlar un sistema es necesario identificar matematicamente el sistema,
la planta a controlar; y crear un lazo cerrado de informacién que permita al
microcontrolador recibir informacién periédicamente de cémo avanzan las variables del
sistema. En nuestro caso, la planta a identificar seria la evolucién de la temperatura de
la camara al dar una consigna de potencia al actuador; y el lazo cerrado se consigue
gracias al termopar, el cual envia informacién al control de cémo evoluciona la
temperatura interior de la cdmara, variable que queremos controlar.

Con respecto a la caracterizaciéon de la planta, hay diferentes métodos para obtener el
modelo matematico de la camara.

Uno de los métodos es obtener las ecuaciones fisicas que rigen el sistema de manera
tedrica, pues conociendo la potencia de los tubos incandescentes y la conductividad
térmica de los diferentes materiales aislantes, se puede calcular el flujo de calor que va
a salir hacia el exterior y por tanto conocer la evolucién de la temperatura interior. Este
proceso es tedioso y hay que tener en cuenta todos los factores que intervienen en el
proceso para obtener una planta fiable. Es por esta razén que este método se tiende a
usar cada vez menos, pues requiere mucho trabajo para obtener una planta aceptable.
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Otro método mucho mas extendido es la caracterizaciéon de la planta de manera
experimental. Este es el método que se ha escogido para calcular la planta de esta
camara térmica y se describe a continuacién.

Lo primero es realizar un ensayo con la planta para obtener una respuesta ante un
cambio en la referencia. Para ello, generalmente se pone un valor de referencia en el
actuador, un valor medio concreto de la sefial de PWM, el cual se cambia en un
determinado momento a un valor diferente. De esta forma se consigue un cambio en la
referencia en forma de escaldn. Este cambio en la referencia genera un cambio en la
evolucién de la variable a controlar, en nuestro caso en la temperatura interior de la
camara, y esta evolucién se graba con respecto al tiempo. De esta forma tenemos una
respuesta del sistema ante un salto en la consigna del actuador y con esta informacién
ya somo capaces de generar un modelo que responda de una manera muy similar al
sistema real.

Para el modelado de la planta se ha utilizado el software Matlab®, ya que todo el control
del sistema se va a realizar entre este software y Simulink®. En concreto se ha usado la
herramienta “pidtool” de Matlab®, en la cual se pueden introducir los datos comentados
anteriormente y obtener el modelo de la planta. Esta herramienta genera diferentes
modelos con diferentes niveles de complejidad. Existe un compromiso en este punto
entre precisién de la planta y complejidad del modelo. El objetivo es coger un modelo
lo mas simple posible pero que a su vez genere una respuesta suficientemente parecida
a la del modelo real. Cuanto mas preciso es el modelo de la planta, mds preciso es el
control, pero el aumento de complejidad hace que el sistema pueda ser mas lento o que
se necesite una capacidad de proceso mayor.
En el caso de la camara térmica se ha escogido una planta de segundo orden, la cual
responde a la siguiente ecuacién:

wp?

S2+ 2% *xw, *S + w,?

Ecuacion 1: Sistema de segundo orden.

Siendo w,, la frecuencia natural del sistema y { el factor de amortiguamiento del
sistema.

Para la caracterizacion de esta planta se ha realizado un ensayo de aumento de potencia
de los tubos incandescentes desde el 25% de su potencia maxima hasta un 50% en forma
de escaldon y se ha monitorizado el aumento de temperatura obteniendo la siguiente
grafica de evolucién:
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Figura 29: Evolucion de la planta fisica ante un escaldn de potencia en el actuador

Tras esto se elimina el offset de la respuesta de la planta para poder utilizar la
herramienta ‘pidtool’ y poder identificar el modelo de la planta fisica.
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Figura 30: Respuesta de la planta fisica sin offset inicial
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Figura 31: Identificacion de la planta mediante la herramienta PIDTool de Matlab ®

El cédigo empleado para la identificacidn de la planta de la cdmara térmica se incluye en
el anexo C.

Con la planta identificada ya se puede generar el control PID. La herramienta “pidtool”
de Matlab® también permite generar valores para el control a partir del modelo de
planta generado previamente. Por comodidad se han escogido estos valores, pero cabe
destacar que para controles avanzados o sistemas complejos se pueden calcular
manualmente los valores del control para obtener una respuesta mucho mas precisa.

El control se ha creado en formato discreto y responde a la siguiente ecuacion:

N

P+1x*Ts* + D *

-1 1
z 1+N*Ts*m

Ecuacion 2: Control PID discreto con factor de filtrado.

Siendo P el parametro de control proporcional, | el pardmetro de control integral, D el
parametro de control derivativo y N el factor de control.
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Los parametros obtenidos son los siguientes:

0.0143325917274885
0.000315546247587717
0.045626232550882
0.0480770280610043

Tabla 2: Valores de control PID

2 0 — v

Por ultimo, es importante destacar que, al ser un sistema real el que se controla, es
necesario incluir la funcidn de anti-windup para eliminar el posible error de seguimiento
que se pueda generar por acumulacion de error en la parte integral.

Con todos los elementos incluidos en el control, se obtienen los siguientes parametros
de funcionamiento y robustez del mismo:

Performance and Robustness
Tuned
Rise time 107 seconds
Settling time 377 seconds
Overshoot 4.16 %
Peak 1.04
Gain margin 18.2 dB @ 0.0964 rad/s
Phase margin 69.2 deg @ 0.0131 rad/s
Closed-loop stability Stable

Figura 32: Pardmetros de funcionamiento y robustez del control
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5.- Ensayos y Metodologia

Para la caracterizacion mecanica del adhesivo de estudio se realizaron tres tipos de
ensayos: ensayo de tracciéon del adhesivo en masa, ensayo DCB (Double Cantilever
Beam) de la unidn adhesiva y ensayo de calorimetria diferencial de barrido. Estos tres
ensayos permiten analizar en profundidad el comportamiento del polimero bajo
diferentes situaciones para poder extrapolar posteriormente las conclusiones obtenidas
a otros adhesivos epoxi.

A continuacidn, se expone en detalle el procedimiento seguido para cada uno de los tres
tipos de ensayos realizados.

5.1.- Ensayo de traccion de adhesivo en masa

El ensayo de traccidn consiste en realizar un estiramiento controlado de una probeta del
material de estudio mediante una mdaquina de traccién universal. Este tipo de ensayo
permite conocer una amplia variedad parametros relacionados con el comportamiento
mecdanico del material. Algunos de estos parametros pueden ser el limite elastico (Rpo.2),
la resistencia maxima (Rm), el mdédulo de Young (E) o el coeficiente de Poisson. En
funcién de estos parametros se puede clasificar un material como ductil, fragil, tenaz...lo
gue nos permite ver el uso que se le puede dar.

En este proyecto, como se ha comentado anteriormente, el material de estudio es el
adhesivo epoxi Sikadur30. Este adhesivo se forma al mezclar dos componentes que
vienen en envases diferenciados para evitar el endurecimiento del mismo antes de
tiempo. Los componentes se denominan A (blanco) y B (negro) segun la hoja técnica del
material y se mezclan en una proporcion de % de Ay % de B, generando una mezcla gris
gue es el adhesivo final. Esta mezcla tiene un tiempo de endurecimiento de entre 20y
90 minutos, aunque el curado se completa varias horas después, lo que nos permite
moldear el polimero antes de que se endurezca definitivamente.

La hoja técnica del material se adjunta en el anexo D, en la cual se puede encontrar mas

informacién acerca del comportamiento del adhesivo o de los tiempos de
endurecimiento del mismo bajo diferentes condiciones.
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Figura 33: Adhesivo Sikadur30 en su envase

Segln la normativa UNE EN ISO 527-2_2012 [11], las probetas que se han de utilizar para
este tipo de ensayo con polimeros son las probetas de hueso de perro, llamadas asi por
su caracteristica forma similar a un hueso de perro. Como se muestra en las figuras 9y
34, este tipo de probetas son anchas en los extremos y estrechas y de seccién constante
en el centro, lo que permite enganchar los extremos correctamente con las mordazas y
generar la rotura del material en la parte central. En concreto usaremos las probetas de
tipo 1B de la norma, cuyas dimensiones se muestran en la tabla 1.

Figura 34: Probeta de traccion de hueso de perro de tipo 1B
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Para dar forma al adhesivo se fabricaron moldes de silicona usando patrones con la
forma normalizada de las probetas. Estos patrones se colocaban en un recipiente y
posteriormente se recubrian de silicona, la cual quedaba con el negativo necesario para
generar probetas de adhesivo posteriormente. Una vez el molde estaba seco, se retiraba
del recipiente y se podia utilizar como molde para las probetas de adhesivo.

El proceso de obtencidn de las probetas es el siguiente:

e Primero se encera el molde para evitar que el polimero se adhiera a la silicona,
permitiendo asi retirar las probetas de adhesivo cdmodamente una vez estén
endurecidas.

e En segundo lugar, se calcula el volumen necesario de adhesivo en funcién de la
cantidad de probetas que se quieran preparar. A este volumen se le aflade un
30% extra para suplir al adhesivo que quedara en los recipientes de mezcla. Con
la densidad del adhesivo, podemos calcular la masa total necesaria y por tanto la
masa que hay que mezclar de cada uno de los elementos. Una vez conocemos la
cantidad a afiadir de cada parte, se realiza la mezcla usando una balanza.

e Una vez mezclados ambos componentes, se introduce la mezcla en una manga
pastelera para poder extender correctamente el adhesivo sobre los moldes de
silicona y evitar asi posibles defectos en las probetas.

e Unavezllenados los moldes, esperamos 24h a que el adhesivo se endurezca para
retirar las probetas posteriormente.

e Por ultimo, se mecanizan las probetas para eliminar la rebaba generada durante
el moldeo. Este mecanizado se realiza usando una fresadora y una lija.

Figura 35: Moldes de silicona para la preparacion de probetas

35



Comportamiento de un adhesivo de construccién frente al aumento de
temperatura generado en un incendio

Figura 37: Desmoldeo de probetas de tipo 1B

Una vez las probetas han sido moldeadas y han curado a temperatura ambiente durante
24 horas, se les aplica un postcurado a una cierta temperatura durante dos horas. En
este estudio, como uno de los objetivos es replicar el estudio realizado por Carbas [10],
se realizan los mismos tratamientos térmicos: postcurados de dos horas a
40,55,70,100,120 y 140°C, para ver la influencia de éstos en las propiedades mecdnicas

del material.
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Por ultimo y tras el tratamiento térmico, se adhieren a las probetas galgas
extensiométricas para poder medir las deformaciones longitudinales y transversales y
poder calcular asi el coeficiente de Poisson. Este coeficiente mide la relacién que hay
entre la deformacién transversal y longitudinal en la zona elastica de un material al
realizar un esfuerzo de traccidn en la direccion longitudinal. Este coeficiente se define
de la siguiente forma:

€z

M=—g

Ecuacion 3: Formulacion del coeficiente de Poisson

Siendo p el coeficiente de Poisson, €z la deformacidn transversal en la zona elasticay €z
la deformacién longitudinal en la zona el3stica.

Una vez la probeta ha sido tratada térmicamente y equipada con galgas
extensiométricas se puede realizar el ensayo de traccién. Para ello se utiliza el siguiente
equipo: tarjeta de obtencién de datos D4 para la medida de las microdeformaciones de
las galgas extensiométricas, maquina de ensayos de traccion universal Elib-20 equipada
con la célula de carga de 2kN, mordazas de traccién 1B243, extensdmetro longitudinal
3542-050M-050-ST de 50mm de longitud base y extensdmetro longitudinal MFA-2 de
50mm de longitud base. La célula de carga es un dispositivo que permite medir la fuerza
gue aplica la maquina de traccion segun va estirando la probeta y los extensémetros son
dispositivos que permiten medir cémo se va elongando la probeta en la direccién
longitudinal.

Figura 38: Célula de carga de 2kN de la maquina de traccion Elib-20
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Figura 39: Extensometro longitudinal 3542-050M-050_ST

De esta forma, la maquina de traccidn estira la probeta a una velocidad determinada
por la norma. Segun la norma UNE EN ISO 527-2_2012 [11], el ensayo debe realizarse a
una velocidad en mm/min de un 1% de la longitud base del extensémetro longitudinal
utilizado, por lo que, en este estudio, la maquina de tracciéon estiraba las probetas a una
velocidad de 0.5mm/min. Durante este estiramiento, todos los dispositivos de medida
van registrando en tiempo real los valores medidos, por lo que podemos relacionar la
fuerza ejercida por la maquina (medida por la célula de carga), con la elongacién que
sufre la probeta bajo este esfuerzo (medida por los extensdometros longitudinales y las
galgas extensiométricas); creando asi un grafico de fuerza-elongacion. Este grafico se
puede transformar en otro de tensién-deformacién usando como datos el drea de la
seccién media de la probeta y la longitud base del extensémetro usando las siguientes
ecuaciones:

F AL

o=z VETT

Ecuacion 4: Relacion entre fuerza y tension y entre elongacion y deformacion.

Siendo o la tension, F la fuerza, A el drea de la seccidn, € la deformacidn, AL la elongacién
y L la longitud base del extensémetro.

Las graficas obtenidas en este ensayo por lo general siguen el siguiente esquema:
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Figura 40: Grdfico de tension-deformacion [18]

Como se puede apreciar en la figura 40, los materiales generalmente presentan dos
zonas claramente diferenciadas: una zona elastica, en la cual la deformacién es
reversible, y una zona plastica, en la cual, se genera una deformacién permanente. Es
en estas graficas donde se pueden calcular los diferentes parametros que definen al
material. Hay ciertos parametros que se miden en la regidn elastica y otros en la regidn
plastica. El médulo de Young se define como la relacidon entre tensidn y deformacidn del
material en la parte lineal:

o=F=xc¢
Siendo o la tensidn, E el médulo de Young y € la deformacidn del material.

El limite eldstico es el valor de tensidn que marca el paso de la zona eldstica a la zona
plastica del material. Si se supera este valor de tension, el material sufrird una
determinada deformacidon permanente.

Por ultimo, la resistencia maxima es el valor maximo de tension que es capaz de soportar
el material. Si se sobrepasa este valor de resistencia durante la vida util del material,
éste se rompera, provocando un fallo estructural.

Todos estos valores son necesarios para poder caracterizar un material y comparar sus
propiedades mecanicas con otros materiales. En este estudio, este tipo de ensayo
permitira analizar qué tratamiento térmico es el idéneo para mejorar las propiedades
mecanicas del adhesivo Sikadur30°.
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Figura 41: Montaje para la realizacion de un ensayo de traccion con extensémetro y galgas extensiométricas.

5.2.- Ensayo DCB (Double Cantilever Beam)

El ensayo DCB (Double Cantilever Beam) o doble viga en voladizo es un ensayo de pelado
gue tiene como objetivo calcular la tasa de liberacién de energia de un adhesivo en una
union. El objetivo es crear una grieta inicial en el adhesivo y calcular la energia necesaria
para que ésta se propague a lo largo de la unién.

En la figura 11 se muestra el esquema de una probeta de ensayo DCB. Para preparar
este tipo de probetas se realizan los siguientes pasos:

e En primer lugar, se preparan los adherentes. En nuestro caso se usa aluminio
endurecido por precipitacion y se cortan laminas de 200x25x6 mm.

e A continuacidn, se realizan con cuatro agujeros roscados en uno de los extremos
de cada ldmina para poder roscar posteriormente el adaptador que permita
ejercer el esfuerzo de tracciéon en uno de los extremos de la probeta.

e Tras esto, se prepara la superficie donde se va a adherir el material. Como se
comentard a continuacion, se desea tener una rotura cohesiva y no adhesiva, por
lo que se hacen dos tratamientos superficiales al aluminio para mejorar su
adhesion al polimero. En primer lugar, se chorrea la superficie para aumentar la
rugosidad de la misma, de manera que se consigue aumentar el area de contacto
entre aluminio y adhesivo y por tanto mejorar la adhesion.; y, en segundo lugar,
se silaniza la superficie para generar un enlace quimico entre el adherente y el
adhesivo, fortaleciendo asi enormemente la unién. El proceso de silanizado
consiste en generar una capa de silano sobre el aluminio mediante la inmersion
del mismo en una solucidén de silano y un postcurado de esta capa a 932C durante
una hora.
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e Por ultimo, se crea una unidon entre dos adherentes usando una lamina de
adhesivo. Para mantener un espesor uniforme se colocan unos alambres de
cierto didametro en los extremos de la probeta, para asegurar asi una capa de
grosor constante de adhesivo. En este estudio se usa alambre de 1mm de
diametro.

Tras este proceso, las probetas se dejan a temperatura ambiente con un peso encima
durante 24 horas para que el adhesivo se endurezca correctamente y asegurar que se
obtiene el espesor requerido.

Figura 42: Probetas DCB en fase de curado

Una vez transcurrido ese tiempo, se realizan los diferentes postcurados para estudiar la
variacion de energia necesaria para generar la grieta. Tras los postcurados se enroscan
los adaptadores para la maquina de traccidon y se anade una regla en el lateral que
permita ir controlando el avance de la grieta durante el ensayo.

Con las probetas listas, se procede a realizar el ensayo, el cual consiste en generar un
pelado de los adherentes para generar una grieta que avance por el adhesivo. Es
importante que esta grieta se genere en el propio adhesivo, generando asi una fractura
cohesiva, y no entre el adhesivo y el adherente, generando una fractura adhesiva; pues
no estariamos calculando la energia necesaria para fracturar el adhesivo, sino la energia
necesaria para producir un despegado entre adhesivo y adherente. Es por esta razén
por la que se hace un tratamiento superficial tan profundo, pues queremos que la unién
sea mas resistente que el propio adhesivo.

Segun la norma ISO 25217 [19], el ensayo se puede dividir en dos partes: la generacion
de la pregrieta y el ensayo propiamente dicho. En la primera parte, se realiza un esfuerzo
de traccion en uno de los extremos hasta generar una grieta que llegue hasta los 35 mm
de la regla lateral. A continuacion, se vuelve a la posicidn inicial y se empieza el ensayo.
Este ensayo segln la norma se tiene que realizar a una velocidad de entre 0.5y 1
mm/min y el objetivo es ir apuntando la fuerza realizada por la maquina y la carrera de

41



Comportamiento de un adhesivo de construccién frente al aumento de
temperatura generado en un incendio

la misma en diferentes puntos de avance de la grieta. Hay que tomar estos datos desde
los 35 mm hasta los 135 mm de avance de la grieta cada 5 mm.

Por lo general un ensayo de este tipo genera una grafica similar a la que se muestra a
continuacion:

CO, CD+5%
Y4 | ga—MAXI5%

Fuerza (kN)

Xy

Carrera (mm)

Figura 43: Grdfica de fuerza-carrera de un ensayo DCB [19]

Como se puede apreciar en la imagen, al inicio la fuerza que tienen que realizar la
maquina es mayor y luego va decreciendo pues la superficie que sigue adherida va
siendo cada vez menor, y por tanto va soportando cada vez menos fuerza.

Figura 44: Probeta DCB antes y después de ser ensayada.
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Una vez rota la probeta es importante realizar una inspeccién visual de la rotura, para
comprobar que ésta ha sido cohesiva y que no habia defectos en la lamina de adhesivo.

3.3.- Ensayo de calorimetria diferencial de barrido

Este ensayo se usa principalmente para calcular la temperatura de transicién vitrea de
un material. El objetivo es ir aumentando la temperatura a un ritmo constante. Para ello
el equipo va aportando o quitando energia en funcién de la reaccién que esté ocurriendo
en la probeta, si se produce una reaccidon endotérmica en el polimero, el equipo aporta
energia en forma de calor; y si se produce una reaccién exotérmica el equipo retira la
energia necesaria para que la temperatura de la probeta aumente al ritmo especificado.

El equipo utilizado para este ensayo es el DSC822 de Mettler Toledo, el cual utiliza en
paralelo el enfriador TC100 de Huber y nitrégeno liquido para poder hacer barridos de
temperatura desde -802C hasta 300°C.

Figura 45: Equipo de ensayo de calorimetria diferencial de barrido DSC822

Las probetas que utiliza este equipo son pequefias cdpsulas metdlicas que pueden
almacenar entre 5 y 15 mg del polimero de estudio. Estas probetas se preparan con
polvo de restos de probetas de ensayos de traccién que ya han sido ensayadas, de forma
que se reutiliza el material ensayado.
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Figura 46: Region de ensayo del equipo DSC822 con probeta de referencia.

Como se puede apreciar en la imagen anterior, el equipo tiene dos zonas en las que
posicionar capsulas para el ensayo. A la derecha se encuentra una capsula de referencia
que esta vacia, no tiene ningun polimero dentro y se usa como referencia para la
realizacion del ensayo. A la izquierda hay un segundo hueco para colocar la probeta a
ensayar.

Un ensayo de este tipo suele aportar graficas del estilo a la que se muestr a continuacion,
grafica en la cual se puede apreciar una ligera caida de la energia que el equipo esta
aportando a la muestra a unos 802C, lo que muestra que se ha producido una transicién
vitrea en el polimero de estudio.

44



Comportamiento de un adhesivo de construccion frente al aumento de
temperatura generado en un incendio
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Figura 47: Ejemplo de grdfico de ensayo de calorimetria diferencial de barrido [20]

El objetivo de este ensayo sera estudiar si existe una variacién de la temperatura de
transicién vitrea del adhesivo Sikadur30® al realizar los diferentes postcurados
propuestos en el apartado de ensayo de traccion. Como se comenté en el apartado de
revision del estado del arte, la temperatura de transicidon vitrea es la temperatura a la
cual el polimero deja de tener un comportamiento estructural y pasa a tener un
comportamiento viscoeldstico, algo peligroso para una estructura, pues podria provocar
un fallo estructural. Aumentar la Tg es algo vital en la prevencién de incendios, pues
permitiria al polimero mantener un comportamiento estructural durante mas tiempo.

5.4.- Ensayos a alta temperatura

Uno de los objetivos de este proyecto es replicar de la forma mads cercana posible el
comportamiento del adhesivo durante un incendio y para ello era necesario realizar
ensayos a altas temperaturas. Por esta razén se diseiié la cdmara térmica de la que se
habla en el apartado 2.

El objetivo es realizar ensayos de traccién y ensayos DCB a altas temperaturas para
poder analizar el comportamiento del adhesivo al encontrarse en un punto cercano al
foco de calor. Para realizar estos ensayos se seguiran los mismos procedimientos
comentados anteriormente, pero en esta ocasion se realizaran los ensayos en el interior
de la cdmara térmica a diferentes temperaturas.

Para que los ensayos sean satisfactorios, se incluye en el procedimiento habitual unos
tiempos de espera entre ensayo y ensayo que permitan al control volver a estabilizar |a
temperatura. Este paso se realiza cada vez que es necesario abrir lacompuerta delantera
del horno, pues a altas temperaturas, las pérdidas de calor son importantes y es
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necesario que el control actle durante unos minutos para devolver la estabilidad
térmica al entorno de ensayo.

Figura 48: Ensayo de traccion realizado a alta temperatura

Otro de los objetivos de este proyecto es replicar el estudio realizado por Carbas [10],
en el cual se expone que al realizar un curado de 1209C a las probetas de adhesivo se
conseguia aumentar la Tg hasta los 1202C. Por esta razén y teniendo en cuenta que
segun la hoja técnica la Tg del adhesivo a temperatura ambiente es de 629C, se han
elegido dos altas temperaturas para realizar los ensayos: 652C, una temperatura algo
superior a la Tg del adhesivo base, para verificar que el adhesivo curado es mucho mas
resistente que el base en esas condiciones; y 902C, una temperatura alta facilmente
alcanzable en un incendio que nos permita conocer si realmente este adhesivo puede
ser usado en edificios tras un cierto tratamiento térmico.
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6.- Resultados

Como se ha comentado en varias ocasiones, uno de los objetivos principales del
proyecto era reproducir el ensayo llevado a cabo por Carbas [10] y su equipo con el
adhesivo Sikadur30®. Para ello se han llevado a cabo ensayos de tracciéon a temperatura
ambiente con probetas que han sido preparadas siguiendo los mismos tratamientos
térmicos. Los resultados se muestran a continuacion.

La resistencia maxima de las probetas ha sido la siguiente:

Evolucion de la resistencia maxima
35

30

25
20
1
1
0
RT 40 55 70 100 120 140

Temperaturas de postcurado

Rm (MPa)
(9]

o

(6]

Figura 49: Evolucion de la resistencia mdaxima del adhesivo Sikadur30® segtin la temperatura de postcurado

Se puede apreciar que segun aumentamos la temperatura de postcurado, la resistencia
maxima va aumentando al igual que en el estudio de referencia, pero encontramos una
primera diferencia importante, y es que no obtenemos el valor maximo de resistencia a
los 1202C y luego observamos una caida de resistencia a los 1402C como mostraba
Carbas en su estudio [10], sino que obtenemos valores de resistencia practicamente
iguales, los cuales no tienen diferencias significativas.

Otra diferencia que encontramos es que en el estudio de referencia obtenian
resistencias maximas cercanas a los 50 MPa, mientras que en este caso se obtienen
valores de resistencia maxima que apenas llegan a la mitad, en torno a los 25 MPa.
Ademas, los resultados que aportan en el estudio tienen desviaciones tipicas muy
pequeiias y en los experimentos que se han llevado a cabo se han apreciado varianzas
en los resultados muy grandes.

Aun asi, si se realiza un analisis ANOVA de los resultados obtenidos, bajo un nivel de
significacion del 5% se obtiene que existen diferencias significativas entre las
resistencias maximas de las probetas con diferentes postcurados.
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ANOVA Table

Prob:>F

85.9112

23.3866

Figura 50: Tabla ANOVA de la resistencia mdxima en funcion de los diferentes grupos de postcurado

Con respecto al modulo de Young de estas probetas, los resultados obtenidos han sido
los siguientes:

Evolucion del médulo de Young

25000

20000

15000
10000
5000 I
0
RT 40 55 70 100 120 140

Temperaturas de postcurado

E (MPa)

Figura 51: Evolucion del médulo de Young del adhesivo Sikadur30® segun la temperatura de postcurado

ANOVA Table

Probk>F

4.63242e+07 T.7207e+06

Z.86255e+08 1.38331e+07
3.3261%e+08

Figura 52: Tabla ANOVA del médulo de Young en funcidn de los diferentes grupos de postcurado

Los resultados obtenidos muestran que no hay diferencias significativas en el médulo de
Young entre los diferentes grupos de postcurado. Al contrario que en el estudio de
Carbas, no se aprecia ninguna tendencia ascendente del médulo de Young al aumentar
la temperatura de curado y los valores obtenidos se encuentran en torno a los 10 GPa,
valores mucho menores que los del estudio de referencia.
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Una medida que se tomd en este proyecto y no en el de referencia fue el coeficiente de
Poisson. Gracias a las bandas extensiométricas de las probetas pudimos medir este
coeficiente en su zona elastica obteniendo los siguientes resultados:

Evolucion del coeficiente de Poisson
0,29

0,28

0,27
0,2
0,2
0,2
0,2
0,22
RT 40 55 70 100 120 140

Temperaturas de postcurado

N (9] [e)]

Coeficiente de Poisson

w

Figura 53: Evolucion del coeficiente de Poisson del adhesivo Sikadur30® segun la temperatura de postcurado

Como se aprecia, esta propiedad del adhesivo tampoco sigue ninguna tendencia
concreta, y es que no hay diferencias significativas entre los diferentes grupos de
probetas.

Para acabar con la reproduccién del estudio de Carbas se analizé cémo evolucionaba la
temperatura de transicién vitrea al realizar diferentes los diferentes postcurados al
adhesivo. Este estudio se realizé usando el ensayo de calorimetria diferencial de barrido,
en el cual se realizaros dos barridos desde -102C hasta 1002C. El primer barrido se utiliza
para eliminar el historial térmico del adhesivo y eliminar las entalpias de relajacion del
polimero; y tras este primer barrido se realiza el segundo en el cual se toman los valores
de Tg. Cabe destacar que el equipo da dos puntos de medida de Tg, la temperatura a la
cual se inicia la transformacién del polimero (onset) y la temperatura media del proceso
(midpoint). Los resultados obtenidos son los siguientes:
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Glass Transition Temperature of Cured Adhesive Specimen

90
875
85
825

80

775 1st Onset

Temperature (in
degrees Celsius)
2y 75 1st Midpoint
% .:.'? 40 Temperature (in
25 g3 725 degrees Calsius)
2828 2nd Onset
2= 70 Temperature (in
degrees Celsius)
67.5 4@ 2nd Midpoint
Temperature (in
degrees Calsius)
65
62.5
60
57.5
55
RT 40 55 70 100 120 140

Cured Temperature (in degrees Calsius)

Figura 54: Evolucion de la Tg del adhesivo Sikadur30® segun la temperatura de postcurado

Se puede apreciar en todas las medidas realizadas una ligera tendencia de la Tg a
aumentar al aumentar la temperatura del postcurado de las probetas. En concreto, si
nos fijamos en la temperatura media del segundo barrido (curva azul), se puede apreciar
un aumento de la Tg de aproximadamente 102C con respecto a la Tg del adhesivo a
temperatura ambiente. Aun asi, aunque se aprecia una tendencia ascendente, los
resultados no se acercan en absoluto a los propuestos por Carbas en su estudio, segun
el cual, al realizar un postcurado a 1202C se obtenia una Tg de 1202C, casi el doble del
valor obtenido al realizar los ensayos.

Ante estas diferencias tan significativas entre ambos estudios, se planted que las
probetas utilizadas en este proyecto no se hubiesen postcurado correctamente durante
las dos horas de tratamiento térmico, por lo que se analizd si un tiempo de curado
superior variaria las propiedades mecanicas del adhesivo y acercaria los resultados a los
del estudio de Carbas. Para ello se utilizé como muestras probetas postcuradas a 1202C
durante 2 horas, 5 horas y 23 horas y se estudié su comportamiento mecanico y su Tg.
Los resultados obtenidos son los siguientes:
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Resistencia maxima segun tiempos de
postcurado
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Figura 55: Evolucion de la resistencia mdxima del adhesivo Sikadur30® segun el tiempo de postcurado

Madulo de Young segun tiempos de
postcurado
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Figura 56: Evolucion del médulo de Young del adhesivo Sikadur30® segun el tiempo de postcurado

51



Comportamiento de un adhesivo de construccion frente al aumento de
temperatura generado en un incendio

Glass Transition Temperature of Further Curing the 120 degrees Celsius Adhesive Spaciman
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Figura 57: Evolucidn de la Tg del adhesivo Sikadur30°® segtin el tiempo de postcurado

Como se aprecia en las tres figuras anteriores, no hay diferencias significativas entre los
diferentes tiempos de curado en ninguna de las tres propiedades evaluadas del
adhesivo, por lo que realizar un postcurado de dos horas ya asegura que la probeta en
su totalidad estd tratada térmicamente.

Por ultimo, y para finalizar con los ensayos realizados a temperatura ambiente, se
realizaron ensayos DCB con probetas postcuradas a temperatura ambiente y con
probetas postcuradas a 1202C, para ver como varia la tasa de liberacién de energia con
los diferentes tratamientos térmicos. Los resultados son los siguientes:
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Tasa de liberacidon de energia
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Figura 58: Evolucion de la tasa de liberacion de energia del adhesivo Sikadur30® segun la temperatura de
postcurado

En este caso se aprecia que hay una diferencia significativa entre ambos grupos y que
en el caso de las probetas postcuradas a 1202C la tasa de liberacidon de energia es menor,
lo que indica que el material es mas fragil. Es un resultado esperable y que cuadra con
los anteriores, pues al aumentar la resistencia con el postcurado, también hacemos mas
fragil el material, un comportamiento muy comun en materiales estructurales.

Una vez finalizados los resultados de los ensayos a temperatura ambiente, se realizaron
ensayos de traccion a alta temperatura para analizar el comportamiento del adhesivo al
encontrarse en un edificio ardiendo. Se realizaron dos tipos de ensayo a alta
temperatura, a 652C y a 902C. Los resultados obtenidos son los siguientes:
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Resistencia maxima a alta temperatura
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Figura 59: Evolucion de la resistencia mdxima del adhesivo Sikadur30® a alta temperatura
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Figura 60: Evolucion del médulo de Young del adhesivo Sikadur30® a alta temperatura

Se puede apreciar que realizando el ensayo a cualquier temperatura, las probetas
postcuradas a 1202C siempre tienen una mayor resistencia que las que no tienen
tratamiento térmico posterior, pero la resistencia en ambos tipos de probetas tiende a
caer segln aumenta la temperatura. Lo mas llamativo de estos resultados es que el
moddulo de Young cae de manera repentina al realizar el ensayo a temperatura, lo que
nos indica que a 659C el adhesivo independientemente del tratamiento térmico pierde
sus propiedades estructurales y tiene un comportamiento viscoelastico. Por tanto las
Tgs identificadas en el DSC son ligeramente mayores a las reales, pues tanto las probetas
postcuradas a 1202C como las que no tienen tratamiento térmico posterior pierden toda
rigidez a partir de esa temperatura.
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7.- Conclusiones

Como se ha visto en el apartado anterior, los resultados obtenidos se alejan mucho de
los propuestos por Carbas en su estudio por lo que la primera conclusion es que su
estudio no es reproducible. Cierto es que el estudio se llevé a cabo en Portugal, una
region de la peninsula mucho mas cercana a la costa, por lo que los niveles de humedad
son mucho mayores que los de Madrid, algo que podria afectar a los resultados, pues
en este proyecto no se ha tenido en cuenta el factor de humedad relativa. Aun asi, una
de las conclusiones importantes de este proyecto es que, con un postcurado a una
temperatura entre 1202C y 1402C, conseguimos generar enlaces secundarios en el
polimero que lo hacen mads resistente y aumentan ligeramente su temperatura de
transicidn vitrea. Esto permite retardar el colapso de una estructura en caso de incendio
en torno a un 15%, pues todas las propiedades mecdnicas mejoran en torno a ese
porcentaje excepto la tenacidad a fractura. Al conseguir que el material sea mas
resistente, lo fragilizamos, algo a tener en cuenta. Aun asi, es recomendable aplicar el
postcurado, pues el aumento de la resistencia del mismo es mucho mds importante en
un incendio que la tasa de liberacion de energia, pues al estar a una temperatura alta el
adhesivo tenderia a tener un comportamiento viscoelastico y no tenderia a fracturarse.

En segundo lugar, hay que destacar que independientemente del postcurado que demos
al adhesivo, éste no esta preparado para soportar cargas a partir de los 652C, pues deja
de tener un comportamiento estructural. Es necesario desarrollar mas este estudio para
poder encontrar algin método que aumente mas todavia la Tg del adhesivo.

Por otro lado, hay que destacar que el adhesivo se comporta de manera extraia, pues
probetas que se han fabricado de la misma forma y se les ha aplicado los mismos
tratamientos térmicos, tenian comportamientos muy diferentes en ocasiones. Esto se
ha visto reflejado en la varianza de resultados. Las desviaciones tipicas de la gran
mayoria de resultados eran muy amplias. Ademas, el material es muy viscoso antes de
curar, lo que provoca que se generen muchos defectos en las probetas como poros y
burbujas. Por estas dos razones, creo que es necesario automatizar el proceso de
fabricacidn de probetas para poder eliminar asi el error humano que conlleva crear una
a una las probetas. El proceso propuesto consistiria en fabricar una Unica plancha grande
de adhesivo de espesor uniforme mediante el uso de una prensa, y cortar
posteriormente mediante el uso de una maquina de corte por control numérico,
probetas de menor tamafio al usado en este proyecto, para reducir asi la probabilidad
de encontrar un defecto en una probeta.

Por ultimo, destacar que el control PID es un control suficientemente bueno para la
realizacion de ensayos a temperatura constante, aunque es aconsejable usar un control
con amortiguamiento critico y no subamortiguado para no sobrepasar la temperatura
de consigna a la hora de establecer la temperatura. Aun asi, considero necesario crear
un control adaptativo que sea capaz de variar la planta a controlar en funcién del rango
de temperaturas de trabajo, pues a mayor temperatura, mayores son las pérdidas y la
camara térmica deberia adaptar su funcionamiento. Otra posible mejora seria modificar
el control automatico para que no solo pudiese llevar a cabo ensayos a una temperatura
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estable, sino que pudiese realizar ensayos de temperatura variable, en los cuales la
temperatura aumentase a un determinado ritmo, similar al aumento de temperatura en

un incendio.
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Anexo A: Esquema electronico del sensor SSTECYT
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Anexo B: Codigo empleado en microcontrolador Arduino® Nano

#include <Wire.h>
#include "High_Temp.h"

HighTemp ht(A0, Al);
float valor =0;
unsigned int ultimaEntrada=0;
void setup()
{
ht.begin();
pinMode(9,0UTPUT);
Serial.begin(9600);
Wire.begin(8); // join i2c bus with address #8
Wire.onRequest(requestEvent); // register event

}

void loop()
{
delay(1000);

}

void requestEvent()

{
Serial.printIn(ht.getThmc());
Serial.print("Valor enviado: ");
valor= ht.getThmc();
byte * b = (byte *) &valor;
Wire.write(b,4);
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Anexo C: Codigo empleado para la identificacion de la planta de la
camara térmica en el microcontrolador Arduino® Nano

#tinclude <Wire.h>
#include "High_Temp.h"

HighTemp ht(A0, Al);

float valor =0;

unsigned long ultimaEntrada=0;

boolean ensayo = true;

void setup()

{
ht.begin();
pinMode(9,0UTPUT);
Serial.begin(9600);

}

void loop()
{
int mando;
if(millis()<100000){
mando=64;
lelse if(millis()<600000){
mando=127;
lelse{
ensayo=false;
mando= 64;

}

analogWrite(9,mando);

if(millis()-ultimaEntrada>500 && ensayo){
ultimaEntrada = millis();
if(mando==64){Serial.print(25);}
if(mando==127){Serial.print(50);}
Serial.print(", ");
Serial.print(ht.getThmc());
Serial.printin(";");
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Anexo D.- Hoja técnica del adhesivo Sikadur30®
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Hoja técnica de producto
Edicién 18/02/2015

N° de identificacion:

01 04 03 01 001 0000001
Sikadur® 30

Sikadur® 30

Adhesivo epoxi para refuerzos de laminas de fibra de carbono

®

CarboDur™.

Definicion General Sikadur® 30 es un adhesivo estructural bicomponente, tixotrépico, libre de
solventes, basado en una combinacién de resinas epoxicas y filler especial,
disefiado para uso a temperaturas normales entre +8°C y +35°C

Usos Adhesivo para pegar refuerzos estructurales, incluyendo:

B Laminas Sika® Carbodur® a hormigén, albafiileria y madera (para detalles ver
fichas técnicas de laminas Sika® Carbodur® y el Método de Aplicacion “Sika®
Carbodur®

B Flejes y laminas de acero a hormigon

Caracteristicas/Ventajas
Sikadur® 30 tiene las siguientes ventajas:

B Facil de mezclar y aplicar

B No requiere imprimante

B Alta resistencia a la deformacion bajo carga permanente

B Muy buena adherencia al hormigén, albafiileria, piedra, acero, hierro fundido,

aluminio, madera y l&minas de acero Sika® Carbodur®

B Su endurecimiento no es afectado por la alta humedad.

B Elevada resistencia adhesiva.

B Tixotropico: no escurre en aplicaciones verticales o sobre cabeza.

B Libre de solventes.

B Endurece sin retraccion.

B Diferente color de ambos componentes (para control de mezclado).

B Elevada resistencia mecanica inicial y final.

B Altas resistencias a la abrasién y al impacto.

B Impermeable a liquidos y vapor de agua.
Aprobaciones / Deutsches Institut flir Bautechnik Z-36.12-29, 2006: General Construction
Estandares Authorisation for Sika® Carbodur®

B |BMB, TU Braunschweig, test report No. 1871/0054, 1994: Approval for
Sikadur® 30 Epoxy adhesive.

B |BMB, TU Braunschweig, test report No. 1734/6434, 1995: Testing for Sikadur-
41 Epoxy mortar in combination with Sikadur® 30 Epoxy adhesive for bonding
of steel plates.

B Ensayado de acuerdo a norma EN 1504-4

Parte A : blanco

Datos del producto
P Parte B :negro

Sikadur® 30 1/5



Parte A+B mezclado : gris

Presentacion

Juego de 5 kg.

Condiciones de
almacenamiento /
Conservacion

24 meses desde la fecha de fabricacion en sus envases de origen bien cerrados y
no deteriorados, en condiciones secas a temperaturas entre +5°Cy +30°C.

Proteger de la accion directa del sol.

Datos Técnicos

Base Quimica

Resina epoxica.

Densidad

1,65 kg/l + 0,1 kg/l (partes A+B mezcladas) (at +23°C)

Consistencia

Sobre superficies verticales no escurre en un espesor de 3 a5 mm.

(De acuerdo a FIP (Fédération Internationale de la Précontrainte))

Extrusion

4,000 mm a+15°C a 15kg
(De acuerdo a FIP (Fédération Internationale de la Précontrainte))

Espesor por capa

30 mm maximo

Cuando use varias unidades, una después de la otra. No mezcle la unidad

siguiente hasta que la anterior se haya utilizado para evitar una reduccion en el

tiempo de manipulacion.

Cambio de volumen

Retraccion :
0,04%

(De acuerdo a FIP (Fédération Internationale de la Précontrainte))

Coeficiente de
expansion térmica

Coeficiente W :
9 x 10-5 por °C (rango de temperatura de —10°C a +40°C)

Estabilidad térmica

Temperatura de transicion vitrea (TG):

(De acuerdo a FIP (Fédération Internationale de la Précontrainte))
Tiempo de curado Temperatura TG
7 dias +45°C +62°C

Temperatura de deformacion por calor (HDT):
(De acuerdo a ASTM-D 648)

Tiempo de curado Temperatura HDT
3 horas +80°C +53°C
6 horas +60°C +53°C
7 dias +35°C +53°C
7 dias +10°C +36°C
Tem peraturas de -40°C a 45°C (Curado a 23°C)
servicio
Propiedades Fisicas /
Mecanicas
(De acuerdo a EN 196)
Resistencia a Tiempo de curado +10°C +35°C
compresion 12 horas -- 80 — 90 N/mm2
1 dia 50 — 60 N/mm2 85 — 95 N/mm?2
3 dias 65 — 75 N/mm 85 — 95 N/mm2
7 dias 70—-80 N/mm2 85 —95 N/mm2

Falla en hormigén (~15 N/mm2)  (De acuerdo a FIP 5.15)

Resistencia al corte

+15°C
3—5N/mm2

+35°C
15 - 18 N/mm2

Tiempo de curado
1dia
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3 dias 13 - 16 N/mm2 16 — 19 N/mm2

7 dias 14 — 17 N/mm2 16 — 19 N/mm2
18 N/mm (7 dias, 23°C) (De acuerdo a DIN 53283)

Resistencia a tracciéon

Tiempo de curado +15°C +35°C

1 dia 18— 21 N/mm2 23 -28 N/mm2
3 dias 21 -24 N/mm2  25-30 N/mm2
7 dias 24— 27 N/mm2 26 — 31 N/mm2

Resistencia de
adherencia

En acero > 21 N/mm (valores medios > 30 N/mm ) (De acuerdo a DIN EN 24624)
sobre substrato correctamente preparado, es decir, tratado segun Sa. 2.5.

En hormigén sobre sustrato correctamente preparado (de acuerdo a

Fédération Internationale de la Précontrainte): falla del hormigén (>4 N/mm2).

Compresion: 9.600 N'mm2 (23°C) (De acuerdo a ASTM D 695)
Traccion:  11.200 N/mm2  (23°C) (Inicial, de acuerdo a ISO 527)

Informacioén del
sistema

Estructura del
sistema

Para detalles de aplicacion de las pletinas Sika® Carbodur® con Sikadur® 30, ver
la ficha técnica del producto Sika® Carbodur® y el Método de Aplicacion “Sika®
Carbodur®”.

Detalles de aplicacion

Calidad del substrato

Consulte el Método de Aplicacion “Sika® Carbodur®

Preparacion del
substrato

Consulte el Método de Aplicacion “Sika® Carbodur®

Condiciones de
Aplicacién /
Limitaciones

Temperatura del
substrato

+8°C min. / +35°C max.

Temperatura ambiente

+8°C min. / +35°C max.

Temperatura material

Sikadur® 30 debe ser aplicado a temperaturas entre +8°Cy +35°C

Humedad del
substrato

Méaximo 4% en peso.
Cuando aplique sobre el hormigén humedo, aplique con brocha fuertemente el
adhesivo sobre el sustrato.

Punto de rocio

Cuidado con la condensacion
La temperatura ambiente durante el uso debe ser por lo menos 3°C sobre el punto
de condensacion (rocio).

Instrucciones de
Aplicacion

Mezclado

Parte A : parte B=3:1 (en peso o volumen)
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Al usar el material a granel se debe procurar mantener la razén de mezcla exacta
pesando y dosificando cada componente.

Tiempo de mezclado

Unidades pre-envasadas:

Mezcle las partes A+B juntas al menos 3 minutos con un mezclador unido a un
taladro eléctrico de velocidad reducida (maximo 600 RPM) hasta que el material
logre consistencia homogénea y un color gris uniforme. Evite la incorporacién de
aire mientras se mezcla. Luego, vierta la mezcla en un envase limpio y revuelva
otra vez por aproximadamente 1 minuto mas a velocidad baja para evitar
incorporacion de aire.

Mezcle solamente la cantidad que se pueda utilizar dentro de su potlife.
Envasado a granel:

Primero, revuelva cada componente por separado.

Agregue los componentes en las proporciones exactas en un recipiente y revuelva
correctamente con un mezclador eléctrico de baja velocidad como se indicé arriba
para las unidades pre-envasadas.

Método de aplicaciéon /
Herramientas

Consulte el Método de Aplicacion “Sika® Carbodur®

Limpieza de las
herramientas

Limpie todas las herramientas y equipos de aplicacion con Sika® Thinner
inmediatamente después de su uso. El producto curado / endurecido sélo puede
ser removido mecanicamente.

Pot-life

(De acuerdo to FIP (Fédération Internationale de la Précontrainte))

Temperatura +8°C +20°C +35°C
Potlife ~120 min ~90 min ~20 min
Tiempo abierto ~150 min ~110 min ~50 min

El potlife comienza cuando se mezclan la resina y el endurecedor. Es mas corto a
altas temperaturas y mas largo a bajas temperaturas. Cuanto mayor la cantidad
mezclada, mas corto es el potlife. Para obtener una trabajabilidad mas extendida
a altas temperaturas, el adhesivo mezclado se puede dividir en porciones. Otro

método es enfriar las partes A+B antes de mezclarlas (nunca bajo +5°C).

Notas sobre la
aplicacion /
limitaciones

Las resinas Sikadur® estan formuladas para tener baja fluencia bajo carga
permanente. Sin embargo, debido al comportamiento en fluencia de todos los
materiales poliméricos bajo carga, la carga de disefio estructural a largo plazo debe
considerar la fluencia. Generalmente la carga de disefio estructural a largo plazo
debe ser menor que 20%-25% de la carga de falla. Por favor, consulte un ingeniero
estructural para el calculo de cargas de su aplicacién especifica.

Valores base

Todos los datos que se indican en esta Hoja Técnica, estdn basados en ensayos
de laboratorio. Las mediciones en obra de estos datos pueden variar debido a
circunstancias mas alla de nuestro control.

Restricciones
Locales

Observe, por favor, que como resultado de regulaciones locales especificas
desempefio de este producto puede cambiar de acuerdo a las regulaciones locales
de pais a pais. Consultar la Hoja Técnica del producto para una descripcion exacta
de los campos de aplicacion.

Informacion de

Para informacién y advertencias sobre el manipuleo, almacenaje y disposicion de
productos quimicos, los usuarios deben referirse a la Hoja de Seguridad en su

hlglen_e y version mas reciente, la cual contienen informacion fisica, ecolégica, toxicoldgica y

segurldad otros datos relacionados a la seguridad. (Consultar la Hoja de Seguridad del
producto solicitandola al fabricante).

Nota Legal Esta informacion y, en particular, las recomendaciones relativas a la aplicacion y

uso final del producto, estan dadas de buena fe, basadas en el conocimiento y la
experiencia actual de Sika de sus productos cuando son correctamente
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almacenados, manejados y aplicados, en situaciones normales, dentro de su vida
util y de acuerdo con todas y cada una de las recomendaciones de Sika. En la
practica, las posibles diferencias en los materiales, soportes y condiciones reales
en el lugar de aplicacién son tales, que no se puede ofrecer de la informacion del
presente documento, ni de cualquier otra recomendacion escrita, ni de consejo
alguno brindado, ninguna garantia en términos de comercializacién o idoneidad
para propésitos particulares, ni obligacién alguna fuera de cualquier relacion legal
gue pudiera existir. Corresponde al usuario evaluar la conveniencia del producto
para la aplicacion y la finalidad deseadas. Sika se reserva el derecho de modificar
las propiedades de sus productos en cualquier momento y sin necesidad de
notificacion alguna. Se reservan los derechos de propiedad de terceras partes. Los
pedidos son aceptados bajo las presentes condiciones y de conformidad con los
términos de las Condiciones Generales de Venta y Suministro al momento de
efectuarlos. Los usuarios deben obligatoriamente conocer y utilizar la version ultima
y actualizada de las Hojas Técnicas de Productos, copias de las cuales se
mandaran a quién las solicite.
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