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Desarrollo de estructuras de material compuesto multifuncionales con
capacidad intrinseca de monitorizacion de la salud estructural

En el presente trabajo se expone la modelizacion a nivel de propiedades eléctricas y el desarrollo
experimental de estructuras de material compuesto con capacidad intrinseca de monitorizacién de la salud
estructural. En particular, se ha analizado el efecto de la geometria y del método de dispersion de las
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En la version revisada 30 de nanoparticulas de carbono en las propiedades electromecanicas de estos materiales mediante el desarrollo
Septiembre de 2021 de modelos analiticos simples. En ese sentido, se observa que una mejora de la dispersién de las
Aceptado 7 de Octubre de 2021 nanoparticulas (reduciendo la ratio de agregados) supone un aumento de la conductividad eléctrica y, en
Accesible online 14 de Octubre de especial, de la sensibilidad electromecanica. De esta forma, el modelo desarrollado permite alcanzar un
2021 conocimiento mas profundo sobre la influencia de diferentes parametros de procesado en las propiedades

eléctricas finales del material.

Por otro lado, el desarrollo experimental de estas estructuras auto monitorizables, ha sido llevado a cabo
e e mediante el empleo de un adhesivo tipo film dopado con nanotubos de carbono. De manera concreta, se ha
Monitorizacién de la salud observado que el adhesivo desarrollado presenta una excelente capacidad de deteccién de fallo prematuro
ﬁg;%‘t:;ub?sl de carbono y de propagacic’)n de este, siendo una herramienta_ compl_ementaria a otras técnicas de inspeccion
Propiedades eléctricas disponibles. Estos ensayos de puesta a punto han sido validados tanto a escala de probeta como de
Uniones adhesivas subelemento mediante el empleo de paneles rigidizados. Asi mismo, también se ha demostrado una alta

capacidad para detectar posibles intercaras débiles, probando la aplicabilidad de la técnica desarrollada.
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Development of a multifunctional self-sensing composite structure

ABSTRACT
In the present work, a model of electrical properties of composites with inherent sensing properties is
Keywords: o proposed. More specifically, the effect of both geometry and dispersion procedure is analyzed for carbon
Structural health monitoring nanostructured polimers, exploring their influence in its electromechanical properties by developing simple
Carbon nanotubes analytical methods. In this context, it is observed that a better CNT distribution (by reducing the aggregate
Electric propieties ratio) leads to a higher electrical conductivity as well as a higher electrical sensitivity to mechanical
Adhesive bonds deformation. Therefore, the proposed model allows to get a deepr knoweledge about the influence of different

processing parametrs in the final electrical properties of the nanocomposite.

Moreover, the experimetal testing of self-sensing structures has been carried out by using a carbon nanotube
doped adhesive film. More specifically, it has been observed that the proposed nanostructured adhesive
presnts an outstanding capability for early damage detection and propagation, being a promising technique
in order to complement other available inspection methods. This tests have been validated at coupon level,
as well as a subelement one, by using stiffened panels. In addition, it has been proved a higher capability for
detecting the presence of possible weak interfaces, demonstrating the applicability of the developed
technique.
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1 Introduccion

En la actualidad, el empleo de materiales compuestos de matriz
polimérica (PMCs) tiene un gran interés en un diverso rango de
industrias tecnolégicas debido a su ligereza, propiedades
mecéanicas y propiedades fisicas como resistencia a la
corrosion.

En ese sentido, ese importante desarrollo de materiales
compuestos ha conllevado un aumento en la complejidad de las
estructuras asociadas y, por tanto, de las técnicas de inspeccion
correspondientes para garantizar un correcto funcionamiento
de dichos materiales.

Con relacién a los métodos de inspeccion desarrollados para
materiales compuestos existe una gran variedad de técnicas
disponibles como la fibra optica (distribuida o mediante redes
de Bragg), emision acustica, ondas elasticas, etc [1-3]. Sin
embargo, la mayoria de estas técnicas requieren de complejos
sistemas de deteccion y, sobre todo, de interpretacién de los
resultados, mediante el empleo de herramientas de analisis de
datos sofisticadas [4,5]. Ademas, en muchos casos no ofrecen
un marco global acerca del estado de la estructura.

Dentro del desarrollo de sistemas de inspeccion, el empleo de
nanoparticulas de carbono, de naturaleza conductora, tiene un
gran interés. Esto es debido a que, al ser introducidas en un
medio aislante, como pueda ser un polimero, forman redes de
percolacion eléctricamente conductoras, pasando el material de
naturaleza aislante a conductora a partir de un determinado
nivel de concentracion de nanorrefuerzo, llamado umbral de
percolacion [6,7]. De esta manera, una deformacién mecéanica
o la presencia de una grieta o defecto produce una alteracién
de la red conductora que provoca un cambio de propiedades
eléctricas en el material [8,9].

En ese estudio se analiza, por un lado, la influencia de los
parametros de procesado en las propiedades electromecanicas
de nanocompuestos mediante el desarrollo de modelos
analiticos simples, a fin de entender como las interacciones
entre nanoparticulas afectan a las propiedades eléctricas
finales del nanocompuesto. Por otro lado, también se explorara
el desarrollo de adhesivos tipo film reforzados con nanotubos
de carbono para su empleo en uniones de material compuesto
con capacidad de auto monitorizacion, llevando a cabo ensayos
a nivel de probeta normalizada y de subelemento tipo panel
rigidizado.

2 Procedimiento experimental

Las nanoparticulas empleadas en el presente trabajo son
nanotubos de carbono NC7000, proporcionados por Nanocyl,
de didmetro en torno a 10 nm y longitudes comprendidas
alrededor de 2 ym.

En el caso del estudio analitico, se empled resina epoxi LY556,
de Araldite, con un endurecedor XB 3473, en una proporcién
100 a 23, respectivamente. En el caso de la monitorizacion de
adhesivos film, éste es el FM300 K, proporcionado por Cytec,
con una malla abierta de poliéster.

La dispersion de los nanotubos se llevd a cabo por dos
procedimientos distintos: por un lado, calandra de tres rodillos
con reduccion progresiva del gap en siete ciclos y un proceso

de agitacion toroidal, para el estudio analitico de las
propiedades electromecanicas y proyeccion mediante
aerografo de una dispersion acuosa de nanotubos lograda
mediante sonicacién para la monitorizacion de adhesivos tipo
film. En ese (ltimo caso, se valié del empleo de un surfactante,
dodecilsulfato sédico, SDS, para lograr una dispersién mas
homogénea de las nanoparticulas.

2.1 Caracterizacion electromecéanica

La caracterizacion electromecanica de los materiales
propuestos se llevé a cabo mediante ensayos de medida de
conductividad eléctrica en cuatro puntos, haciendo uso de un
dispositivo KEYTHLEY 2410, determinando la conductividad
eléctrica a través de la curva I-V tomando diez puntos de
medida.

Por otro lado, las probetas fabricadas fueron sometidas a
ensayos mecanicos (traccion para los materiales fabricados con
resina LY556 y ensayos de apertura de grieta para las uniones
adhesivas dopadas). De manera simultanea, la respuesta
eléctrica fue medida haciendo uso de un hardware Agilent
34401 A, con una frecuencia de muestreo de 10 Hz. Los
electrodos fueron fabricados mediante hilo de cobre adherido
con pintura de plata a la superficie de las probetas a monitorizar
y recubiertas con cinta adhesiva aislante para evitar
interferencias del medio de trabajo.

Los ensayos electromecéanicos fueron realizados a nivel de
probeta normalizada, asi como a nivel de subelemento en el
caso del adhesivo tipo film, en elementos de tipo piel con
rigidizadores en T. A través de los ensayos realizados, se
pretende entender de manera mas profunda el comportamiento
electromecanico de los materiales fabricados.

3 Resultados y discusion

La Figura 1 muestra, de manera esquematica, el fundamento
del modelo analitico planteado para entender los parametros
predominantes en las propiedades electromecanicas de
materiales poliméricos reforzados con nanotubos de carbono.
En dicho esquema se puede observar que el material se divide
en tres zonas claramente diferenciadas: una primera,
correspondiente a la zona del material en la que se encuentran
los principales aglomerados de nanotubos, &, una segunda,
correspondiente a las regiones del material en las cuales los
nanotubos se encuentran bien dispersos, &, y una tercera
region correspondiente a las zonas del material en las que no
hay contacto directo entre los nanotubos y, por tanto, no se
crean redes conductoras, también llamada regién de no
percolacion, &non.

La region de aglomerados esta fundamentalmente dominada
por la resistencia intrinseca de los nanotubos de carbono, que
se mantiene inalterable con los efectos de deformacién
mecanica. Por otra parte, la region bien dispersa esta dominada
por la resistencia asociada al efecto tunel entre particulas
vecinas, que aumenta de manera linear-exponencial con la
deformacion global del material. Finalmente, la region de no
percolacion se considera aislante, al no existir contacto directo
ni por efecto tanel entre las nanoparticulas conductoras.
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Por lo tanto, a partir del modelo de bloques expuesto en la
Figura 1, se puede obtener la expresién que figura a
continuacion:
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Figura 1. Esquema del diagrama de bloques empleado para
modelizar el estado de la dispersion (reproducida con permiso de X.F.
Sanchez-Romate et al. [10]).

En ese sentido, en la figura 2 se puede observar los resultados
obtenidos tras un analisis paramétrico en funcion del grado de
dispersion alcanzado de la distancia entre particulas (IPD). Se
puede observar, de manera general, que una mejora del
proceso de dispersion, que lleva a una disminucién de la ratio
de agregados (definido con el cociente £./€q) redunda en un
aumento de la conductividad eléctrica, ya que las redes
conductoras creadas son mas eficientes y una mejora de la
sensibilidad electromecénica, definida como el cambio de
resistencia eléctrica dividido por la deformacion mecanica
alcanzada. Por lo tanto, para fabricar sensores eficientes, es
necesario alcanzar buenos niveles de dispersion de las
nanoparticulas dentro del material.

Figura 2. Andlisis paramétrico de la sensibilidad (factor de galga, GF)
en funcién de la ratio de agregados, ¢ y de la distancia entre
nanoparticulas (IPD) (reproducida con permiso de X.F. Sanchez-
Romate et al. [10]).

En ese sentido, en la Figura 3 se puede observar la relacion
entre las ratios de agregados y el método de dispersion elegido.
Se puede observar que, por lo general, bajos contenidos de
nanoparticulas y elevados ciclos de calandra llevan a mayores
sensibilidades debido a una reduccién de las ratios de
aglomerados. Esto se explica porque, por un lado, una
disminucion del contenido de nanoparticulas lleva a la creacién
de redes eléctricas mas eficientes al reducir el tamafio de los
aglomerados y, por otro lado, el aumento del nimero de ciclos
de calandra lleva a una mayor eficiencia del proceso de
dispersién por la presencia de mayores esfuerzos de cizalla

presentes al ser éstos inversamente proporcionales a la
distancia entre rodillos.

Gauge Factor, GF
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Figura 3. Valores de la ratio de agregados en funcién del método de
dispersion elegido y del contenido de nanotubos (los simbolos rojos se
refieren a un 0,05% en peso, los negros a un 0,1y los azules a un
0,3%) (reproducida con permiso de X.F. Sanchez-Romate et al. [10]).

Una vez desarrollada la relacién entre los parametros de
procesado y las propiedades electromecéanicas de los
materiales reforzados con nanotubos de carbono, se realizé un
andlisis de las capacidades de deteccion de dafio y de
propagacion de fallos en adhesivos tipo film reforzados con
nanotubos de carbono. En ese sentido, la Figura 4 muestra la
relacién entre resistencia eléctrica y comportamiento mecanico
en ensayos de apertura de grieta en modo | en probetas
normalizadas. Se puede observar que la resistencia eléctrica
aumenta con la longitud de grieta debido a la ruptura de
caminos conductores producida por la propagacion del fallo.
Ademas, es posible distinguir entre distintos tipos de
comportamiento eléctrico en funcion de como se produce la
propagacion del dafio. En ese sentido, la Figura 4a muestra una
propagacion de grieta relativamente uniforme, manifestandose
en un aumento sostenido de la resistencia eléctrica. Por otro
lado, la Figura 4b muestra una propagacion inestable de grieta,
viéndose manifestado en un aumento irregular de la resistencia
eléctrica, donde se observan incrementos subitos de la misma
cuando se producen caidas pronunciadas de la carga. Eso es
debido a una propagacion rapida de la grieta que, por lo tanto,
produce una rotura abrupta de los caminos conductores v,
consecuentemente, un aumento subito de la resistencia
eléctrica.

Lo comentado anteriormente muestra la efectividad de la
técnica desarrollada para la detecciéon y monitorizacion de la
propagacion de grietas en probetas normalizadas. Sin
embargo, un analisis en elementos mas complejos es necesario
para demostrar la viabilidad de los adhesivos desarrollados
para la monitorizacion de la salud estructural a niveles mas
realistas. En ese sentido, la Figura 5 muestra las curvas
electromecanicas de subelementos de tipo piel mas rigidizador
en ensayos de apertura de grieta en modo | y modo II.
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Figura 4. Curvas electromecanicas para un ensayo de apertura de
grieta en modo | en el caso (a) de una propagacion de grieta uniforme
y (b) de una propagacion de grieta inestable (a saltos) (reproducida
con permiso de X.F. Sanchez-Romate et al. [11]).

En estas graficas se puede observar que existe una completa
correlacion entre las propiedades eléctricas y mecéanicas de la
misma manera que ocurria a nivel de probeta normalizada, con
un aumento sostenido de la resistencia eléctrica, méas acusado
cuando se produce una propagacion rapida de la grieta.
Ademas de esa completa correlacion, es interesante comparar
los valores de resistencia normalizada alcanzadas en modo |
(Figura 5a) y modo Il (Figura 5b). Aqui, se puede observar que
el aumento de resistencia normalizada es mayor en modo |
debido a una mayor apertura de la grieta que en modo Il, lo que
demuestra que los resultados alcanzados a nivel de
monitorizacién son completamente coherentes. Por lo tanto, la
técnica desarrollada presenta un enorme potencial para la
deteccién de fallos y de propagacion de grieta también a nivel
de subelementos.
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Figura 5. Curvas electromecénicas de los elementos rigidizados en
apertura de grieta (a) en modo | (donde 1, 2 y 3 corresponden al
estado inicial, la propagacion inicial de grieta y los Gltimos compases
de la propagacion, respectivamente) y (b) en modo Il (reproducida con
permiso de X.F. Sanchez-Romate et al. [12] (Figura 5a) y de X.F.
Sanchez-Romate et al. [13]).

Por otro lado, también se explor6 la capacidad de los adhesivos
desarrollados para la deteccion de fallos en la intercara de
dichas uniones. Para ello, se trabajé con materiales de distinta
naturaleza: metales (aleaciones de aluminio) y materiales
compuestos de fibra de carbono. Los resultados mostrados en
la Figura 6 manifiestan una alta correspondencia entre el
tratamiento superficial llevado a cabo en los adherentes y la
respuesta eléctrica obtenida durante el ensayo de
monitorizacion.

En particular, se observa que la respuesta eléctrica de las
uniones tratadas mediante lijado es mucho mas irregular, con
saltos abruptos de la resistencia eléctrica, que en el caso de las
uniones tratadas con granallado. Eso es debido a que el lijado
genera una intercara mucho mas débil, provocando que se
produzcan continuas roturas y creaciones de caminos
conductores durante el proceso de deformacién, tal y como se
puede observar en el esquema de la Figura 6c. Por lo tanto, la
técnica desarrollada es capaz de detectar intercaras débiles,
pudiendo, de esta manera, servir de técnica de evaluacion de
la calidad de la union adhesiva obtenido, lo que es un punto
clave para que este tipo de uniones puedan tener un uso mucho
mas extendido a nivel industrial, ya que la fiabilidad es uno de
sus puntos débiles.
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Figura 6. Curvas electromecanicas de las uniones de materiales
disimilares en el caso (a) de lijado superficial y (b) de granallado
superficial y (c) esquema del proceso de rotura y creacion de caminos
conductores durante el ensayo de cortadura simple (reproducida con
permiso de X.F. Sanchez-Romate et al. [14]).

Finalmente, también se exploré la viabilidad de los adhesivos
desarrollados para la monitorizacion del avance de grieta en
ensayos de fatiga. En ese sentido, la Figura 7 muestra la curva
electromecanica obtenida para este tipo de ensayos. En ella se
observa que la respuesta eléctrica es totalmente robusta, con
una similar variacién de resistencia eléctrica en ciclos
consecutivos. A nivel mas global, si que se observa que la
resistencia eléctrica base (la obtenida cuando la probeta se
encuentra descargada) aumenta con el nimero de ciclos de
fatiga. Eso se explica por la propagacion de grieta que tiene
lugar, que lleva a una rotura sostenida de los caminos
conductores. A su vez, también se observa que ese aumento
de la resistencia eléctrica base es mayor en los Ultimos tramos
del ensayo de fatiga, debido a que la propagacién de grieta es
mucho mas catastrofica y, por tanto, también lo es el aumento
de resistencia eléctrica asociado.
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Figura 6. Curva eléctrica del ensayo de fatiga a lo largo de todo el
proceso y de manera detallada para ciclos consecutivos (reproducida
con permiso de X.F. Sanchez-Romate et al. [15]).

De esta manera, a la vista de los resultados mostrados, es
posible afirmar que, por un lado, el presente trabajo permite
tener un conocimiento mucho mas profundo de cémo los
parametros de procesado influyen en las propiedades
electromecanicas de materiales compuestos reforzados con
nanoparticulas de carbono, permitiendo poder seleccionar
aquellos procesos Optimos en funcién de la aplicacion buscada.
A su vez, el empleo de adhesivos tipo film reforzados con este
tipo de nanoparticulas ha demostrado ser una via muy eficiente
para la deteccion prematura de fallos, asi como para la
monitorizacion de la propagacion de grietas en uniones de
material compuesto. Ademas, su alta sensibilidad permite
también evaluar la calidad de la intercara resultante entre
adhesivo y adherente, lo que planeta un futuro prometedor para
la inspeccion de este tipo de uniones.

4 Conclusiones

El preste trabajo se ha centrado en el analisis de los parametros
criticos para determinar las propiedades electromecanicas de
nanocompuestos de nanotubos de carbono, asi como la
demostracion del empleo de adhesivos tipo film reforzados con
nanotubos de carbono para aplicaciones de monitorizacién de
la salud estructural.

El desarrollo del modelo analitico se ha centrado en la influencia
de los parametros de dispersion en las propiedades eléctricas
del material. De esta manera, se ha observado que la reduccién
de la ratio de aglomerados lleva a un aumento de la
conductividad eléctrica y, principalmente, de la sensibilidad
electromecanica, al reducirse el impacto de las zonas de no
percolacion y de las zonas de aglomerados, donde la variacion
de la resistencia eléctrica con la deformacion es practicamente
inexistente.

Por otro lado, se han desarrollado adhesivos tipo film reforzados
con nanotubos de carbono. Su empleo en ensayos de apertura
de grieta en modo I, ha demostrado una alta correlacion entre
propiedades eléctricas y mecanicas, con un aumento de la
resistencia eléctrica con la propagacioén de grieta. Este aumento
es mas abrupto cuando la propagacion de grieta es mas
irregular porque también lo es la rotura de caminos
conductores. Estos resultados han sido validados tanto a nivel
de probeta como de subelemento, en cuyo caso se ha
demostrado una menor sensibilidad de la técnica para ensayos
de apertura de grieta en modo Il

A su vez, se han realizado ensayos de uniones adhesivas
monitorizadas entre materiales de distinta naturaleza, a fin de
evaluar el efecto del tratamiento superficial en las propiedades
electromecanicas. Se ha observado que la formacién de
intercaras mas débiles redunda en una respuesta eléctrica mas
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irregular, debido a la continua rotura y creacion de caminos
conductores.

Finalmente, también se han realizado ensayos de uniones
adhesivas sometidos a carga de fatiga, mostrando una
completa coherencia entre los resultados eléctricos y la
propagaciéon de grieta, con un aumento sostenido de la
resistencia base con la longitud de grieta, asi como una
respuesta eléctrica robusta entre ciclos de carga consecutivos.
De esta manera, la técnica desarrollada muestra un alto
potencial para aplicaciones de monitorizacion de la salud
estructural.
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