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La porosidad y los huecos son un tipo de defectologia que puede aparecer durante la fabricacion de
estructuras de materiales compuestos. Su posible presencia es chequeada en piezas de produccién
mediante distintas técnicas no destructivas basadas en la inspeccién de ultrasonidos. Es importante
realizar este chequeo, pues un alto contenido de estos defectos reduce, respecto al disefio original, las
propiedades mecanicas. La microscopia Optica de materiales compuestos se ha convertido en los Gltimos
afios en una herramienta muy potente a disposicion de la industria para visualizar la estructura interna y
ayudar a llegar a conclusiones en el &mbito de la calidad, andlisis de fallos e I+D+i.

Adicionalmente, el empleo de técnicas de barrido automaticas de amplias secciones transversales ha
abierto la posibilidad de cuantificar el porcentaje de porosidad/huecos; de forma alternativa a
procedimientos de ensayos mas laboriosos como la digestién acida de las resinas.

Este estudio incorpora aportaciones a normativas de ensayos existentes dentro del sector aeronautico; en
la estrategia de preparacion de muestras. Para ello se han analizado muestras de matrices epoxi con
fibras de carbono, tanto cintas unidireccionales como tejidos, para evaluar la influencia de la calidad de
preparacién de muestras, la orientacion de los apilamientos y niveles de partida de porosidad, en la
repetibilidad de las medidas y calidad de los resultados.

Se ha intentado correlacionar los resultados del método microscépico con las técnicas procedentes de
analisis fisico/quimicos.

Strategies in the analysis of samples of composites for the
quantification of porosity by image analysis from optical microscopy
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Porosity and voids are a type of defect that may appear during the manufacturing of composite structures.
Its possible presence is checked in production parts by different non-destructive techniques based on
ultrasonic inspection. It is important to perform this evaluation considering that a high content of these
defects decrease the mechanical properties compared to the original design.

In recent years, optical microscopy of composite materials has become a very powerful tool, which is
available for the industry to inspect and look at the internal structure and help to reach conclusions in the
field of quality, failure analysis and [+D+l.

In addition, the use of automatic scanning techniques of wide cross sections has opened the possibility of
guantifying the percentage of porosity/voids, as well as become an alternative to more laborious testing
procedures such as acid digestion of the resins.

This study contributes to existing test standards within the aeronautical sector, in the sample preparation
strategy. For this purpose, samples of epoxy matrices with carbon fibers, both unidirectional and fabric
tapes have been analyzed to evaluate the influence of the quality of sample preparation, the stacking
sequence and the initial porosity levels, the repeatability of the measurements and the quality of the
results.

An attempt has been made to correlate the results with standar physical / chemical analysis.
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1 Introduccidn

Debido a la naturaleza de los materiales compuestos pueden
surgir problemas durante su manipulacién y fabricacién que
dan como resultados diversos defectos, algunos de los cuales
se encuentran ocultos y requieren de técnicas especificas
para su caracterizacién. Algunos de estos defectos son:
contenido en huecos y porosidad, delaminaciones, grietas y
dafios por impacto. La caracterizacion e identificacion de
dichos defectos, como los que se muestran en las figuras 1y
2, es importante para determinar la calidad interna de la
estructura, ya que estos pueden llegar a tener un efecto
significativo sobre las propiedades mecanicas del material [1].
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Figura 2. FOD[2].

Trabajos previos [3] ponen de manifiesto como varian las
propiedades mecanicas en funcién del contenido en poros.
Asi, en la Figura 3a, se aprecia como varia la resistencia a la
cizalladura interlaminar con respecto al contenido en poros.
Por su parte la Figura 3b ilustra la relacion existente entre la
pérdida de resistencia a compresion y el contenido en poros.
En ambas graficas, se observa como un contenido en poros
del un 2% tiene ya un impacto significativo sobre las

"

propiedades. La resistencia a la traccién longitudinal, que es
una propiedad mecanica dependiente de la fibra, se encuentra
minimamente afectada, en cambio, las propiedades
dependientes de la matriz, tales como la resistencia a la
flexion, la resistencia a la cizalladura interlaminar, y la
resistencia a compresion, se degradan con el aumento del
contenido en poros.

Interlaminar Shiar Strength (i)

Figura 3. a) Resistencia a cizalladura interlaminar vs %poros [3]
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Figura 3. b) Resistencia a compresion vs %poros [3]

Para llevar a cabo la cuantificacion de poros, una de las
técnicas mas empleadas es la digestion &cida, donde el acido
se utiliza para romper los enlaces de las cadenas que
componen la matriz y facilitar su eliminacién. Esta prueba
podria proporcionar un valor mas fiable [4].

Una aproximacion alternativa es el empleo de la microscopia
Optica con analisis de imagen; se trata de una técnica visual y,
si es utilizada para inspeccionar el interior de las muestras,
pasa a ser destructiva [5]. Esta técnica permite analizar la
forma y distribucion de los huecos/poros. Es una técnica
ampliamente utilizada en la industria pero también tiene un
error en la seccion inherente, asociada al analisis de
secciones trasversales bidimensionales (2D) de la muestras.

Se considera porosidad (Figura 4) a aquellos poros que
presentan un tamafio igual o inferior a 0,2mm, extendiéndose
generalmente en una region mayor. Los huecos (Figura 5),
son poros cuyo tamafio es mayor a 0,2mm y normalmente se
encuentran de forma aislada.
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Figura 4. Porosidad

Figura 5. Hueco

El objetivo de este trabajo es profundizar en el desarrollo y
mejora del procedimiento por andlisis de imagenes en
materiales compuestos aeronauticos para determinar el
contenido en poros, estudiar el mismo empleando técnicas
Opticas en planos paralelos y secciones tomadas a distintos
angulos, y comparar con la técnica clasica de digestion acida.
Para esto se trabajo sobre la mejora de la preparacion
materialografica de las probetas de material compuesto, en
aras de automatizar la deteccién de los poros por el software
de andlisis de imagenes; y la transicion desde los montajes
micrograficos manuales a los automaticos.

/N

2 Metodologia

El método de la digestion &cida consiste en la disolucion de la
matriz mediante un &cido para, posteriormente, emplear los
pesos y densidades de los constituyentes, con objeto de
calcular el contenido en poros. Este método asume los valores
tedricos de densidad de fibra y resina, debido a esto, se puede
obtener incluso un valor de contenido en poros negativo. A
pesar de que este método da un contenido en poros total, no
aporta informacion acerca de la distribucion de la porosidad.
Ademas de la tasa de porosidad, este procedimiento permite
obtener también el contenido en fibras y resinas.

El método del analisis automatico de imagenes, consiste en
determinar la relacion existente entre el area de los poros vy el
area total de la superficie analizada, a partir de una imagen
fotomontada. Ademas del contenido en poros, permite obtener
la distribuciéon, tamafio y forma de éstos. La imagen
fotomontada se obtiene mediante microscopio o6ptico que
disponga de una pletina motorizada en los tres ejes y una
camara de alta resolucion.

El principal defecto que presenta el método microscopico
frente al resto de técnicas es la obtencion de un valor
tridimensional a partr de imagenes de secciones
bidimensionales.

Al utilizar el método microscopico, el contenido en poros, se
determina a partir de una fracciéon de areas.

Aporos

. 0, = VST
Contenido en poros (%) = 100 * Atotal

)

2.1 Muestras

Se han empleado un total de 7 paneles de material compuesto
utilizados en aeronautica a los que se les ha realizado la
determinacion del contenido en huecos, tanto por microscopia
Optica como por digestion acida. Los materiales sometidos a
estudio han sido el tejido W3T-282-42"-F593 y cinta
unidireccional AS4/8552 RC34 AW194, ambos preimpregnados

en resina epoxy.

Para mejorar la informacion aportada por el método
microscopico, se han extraido un mayor nimero de secciones
de las recomendadas para cada una de las piezas.

La direccion L es paralela a la direccion de la cinta
unidireccional en los laminados sin cambio de orientaciéon y
formados exclusivamente por cintas. En los casos en los que
el laminado cambie de orientacion o esté formado por tejidos,
esta direccion sera paralela al lado de mayor longitud de la
muestra.

- La direccién LT corresponde a la direccion perpendicular y
coplanar a la direccion L.
- La direccion ST es normal al plano formado por las

direcciones Ly L-LT.
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La figura 6 muestra los distintos planos de corte practicados a
las muestras.

L+LT-ST

Figura 6. Planos de corte

2.2 Preparacion de muestras

Tanto el corte como la embuticién son etapas criticas para el
posterior analisis de la muestra. La finalidad de ambas es en
la obtencién de una pastilla de la probeta o probetas que se
desean examinar, con el propoésito de facilitar tanto las etapas
de preparacion superficial como la inspeccién microscopica.

La resina epoxi de curado en frio es la mas adecuada para
rellenar el molde, pues presenta una buena retencion de

bordes indispensable en la medicion de los poros. Las resinas
de curado en caliente no pueden ser empleadas, ya que la
temperatura afectaria a la matriz.

2.2.1 Lijado y pulido

El lijado permite obtener una superficie con una calidad
aceptable para la realizacibn de macrografias. Se han
realizado lijados progresivos, pasando de lijas con granos mas
gruesos a lijas con granos mas finos, empleandose agua
como lubricante.

El pulido permite obtener una superficie apropiada para la
inspeccién microscopica. En este caso se emplea un pafio de
pulido de seda natural. En la etapa de pulido, el tiempo y la
fuerza son criticos, pues de no ser adecuados pueden
ocasionar la presencia de redondeo de los bordes y la
formacion de relieves en la superficie de la pastilla.

A lo largo de las diversas etapas de lijado y pulido, la
superficie objeto de estudio va variando (Figura 7). Cada
etapa de lijado y pulido mejora considerablemente el acabado
superficial de la pastilla, siendo el pulido; la fase que confiere
al plano la reflexion necesaria para llevar a cabo la inspeccion
microscopica

Figura 7. Evolucion de la muestra durante de la preparacion
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3 Resultados

3.1 Microscopia

Los poros son detectados gracias a la diferencia en la
tonalidad de grises que presentan con respecto al resto de
elementos de la imagen fotomontada. Las siguientes
imagenes (Figuras 8, 9,

10 y 11) muestran, en color rojo, los poros detectados por el
software de analisis.

R TR Y e

Figura 9. Imagen representativa de Plano L-LT-ST: a) sin dereccion de poros activada, b) con deteccién de poros (x100)

Figura 10. Imagen representativa de Plano L-ST: a) sin deteccién de poros activada, b) con deteccién de poros (x100)

/)
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Figura 11. Imagen representativa de Plano LT-ST: a) sin deteccion de potos activa, b) con deteccion de poros (x100)

Se observa que al variar la profundidad del plano de pulido se
obtienen cambios significativos del contenido en poros en las
tres probetas de orientacion L-ST, debido a la forma de “aguja”
que presentan los poros.

Tanto las orientaciones L-LT como LT-ST no presentan
variaciones apreciables del contenido en poros con respecto a
la profundidad del plano inspeccionado. Este comportamiento
se mantiene para valores relativamente bajos de porosidad,
pero a medida que aumenta la porosidad detectada también
aumenta las diferencias entre los resultados de probetas con
distintas orientaciones obtenidas de la misma muestra, y entre
distintos planos de pulido tomados de una misma probeta.

3.2 Comparativa microscopiay digestion
acida

Se ha realizado la comparativa de 5 paneles con cambios de
orientacion en su apilado, siendo los paneles 1y 2 de tejido y
3, 4 y 5 de cinta unidireccional. Los valores medios del método
microscopico se obtuvieron calculando la media aritmética de
los distintos contenidos en poros tomados para cada pieza, ya
fuese variando la profundidad o la orientacion de las
mediciones, ya que se demostr6 que no habia cambios
significativos para la misma pieza. En la tabla 1 se exponen
los valores comparativos.

Contenido en poros (%)

Valor o Valor c

0.02 0.01 0.42 0.11

0.06 0.06 0.47 0.23

m 0.03 0.02 0.41 0.05

0.02 0.01 0.40 0.05
m 0.04 0.01 0.32 0.05

Tabla 1. % Poros microscopia vs digestion acida

Los valores medios del contenido en poros de las cinco piezas
medidas mediante el analisis automatizado de imagenes es
muy bajo, menor del 0.10%. En cambio, a través del

/)

procedimiento fisico-quimico, el contenido en poros es mayor,
oscilando el valor medio entre 0.30% y 0.50%. Destacar que la
dispersion de las mediciones, empleando el método
microscopico, es menor que la dispersién obtenida mediante
el procedimiento de digestion acida para estas cuatro piezas.

Igualmente se han analizado paneles con un alto contenido en
poros y laminado unidireccional a 0°:

- Panel de 13 capas de tejido plano y apilado a 0°.

La tabla 2 y la figura 12 contienen los resultados del
andlisis realizado a la pieza de 13 capas.

Contenido en poros (%)

Procedimiento Orientacion Valor c
L-ST 0.12 0.11
M. Microscépico L-LT 0.76 0.92
L+LT-ST 0.51 0.19

i 0.67 0.23

Tabla 2. % Poros microscopia vs digestién acida

Contenido en poros (%)
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Figura 12. Grafica comparativa digestion acida vs microscopia
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- Panel de 11 capas de cinta unidireccional y apilado a
OO

Las figuras 15 y 16 contienen los resultados del analisis
realizado a un panel de 11 capas.

Contenido en poros (%)

Procedimiento Orientacion Valor o
L-ST 3.95 0.99
L-LT 4.89 0.01
M. Microscépico
LT-ST 3.58 0.08
L+LT-ST 3.88 0.22

Figura 15. % Poros microscopia vs digestion acida

Contenido en ponos (%)

&7 T T-5T

Orientacidn - Progedimiento

Figura 16. Grafica comparativa digestion acida vs microscopia

4 Conclusiones

En este trabajo se ha realizado un estudio comparativo de
técnicas de ensayos fisico-quimicas y de microscopia 6ptica /
andlisis de imagen para la cuantificacion del porcentaje en
huecos de laminados de fibra de carbono unidireccional y
tejida.

Se ha optimizado el procedimiento materialografico de
preparaciéon de muestras, que es la etapa critica para la
obtenciéon de iméagenes de alta resolucion, libre de defectos
artificiales, y que genere un buen contraste para la
cuantificacion por andlisis de imagen de secciones
transversales amplias.

Se ha analizado si existian diferencias en el contenido huecos
y porosidad a través de varios planos de corte y niveles de
profundidad. En aquellos paneles que presentaban una baja
tasa de porosidad (<0,1%), no se han encontrado variaciones
en las mediciones. Sin embargo, en porcentajes de porosidad
por encima del 2% existe dispersion de medidas en funcién de
la orientacién y el plano de corte seleccionado, siendo mas
critico el efecto de la orientacion.

Con los resultados obtenidos en los distintos ensayos
realizados no se correlaciona de forma directa las medidas
obtenidas entre el método microscopico y el de digestion
acida, se concluye que ambos métodos se comportan como

complementarios: mientras que la digestién acida aporta
informacién muy general sobre un volumen de probeta (3D), el
método microscopico ofrece una mejor caracterizacion
morfolégica de la muestra ensayada, pero sus resultados se
limitan a una superficie 2D.

Cuando las muestras presentan baja porosidad, las medidas
realizadas en el microscopio son mas fiables que las
obtenidas por el método de digestion. Esto es debido al propio
error implicito y recogido por la normativa de ensayo (+1%)
asumiendo el uso de datos tedricos para la densidad.

Cuando las muestras presentan alta porosidad, la microscopia
las conclusiones de este estudio recomiendad que se realicen
medidas adicionales en nuevos planos de distintas
orientaciones, con objeto de obtener valores mas
representativos.
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