UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

“ESTUDIO DEL CRECIMIENTO SUBCRITICO DE GRIETAS EN PAPEL:
ANALISIS ESTADISTICO Y CORRELACION POR EMISION ACUSTICA”

TESIS
EN OPCION PARA OBTENER EL GRADO DE

MAESTRO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA MECANICA CON
ESPECIALIDAD EN MATERIALES

PRESENTA:
DANA DANIELA AGUIRRE MORALES

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, NUEVO LEON
MAYO 2011



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

NO
i)

|I.'_.____

Clr )

. (]
EI;‘ ‘.
i

“ESTUDIO DEL CRECIMIENTO SUBCRITICO DE GRIETAS EN
PAPEL: ANALISIS ESTADISTICO Y CORRELACION POR EMISION
ACUSTICA”

TESIS
EN OPCION PARA OBTENER EL GRADO DE

MAESTRO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA MECANICA CON
ESPECIALIDAD EN MATERIALES

PRESENTA:
DANA DANIELA AGUIRRE MORALES

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, NUEVO LEON
MAYO 2011



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

“ESTUDIO DEL CRECIMIENTO SUBCRITICO DE GRIETAS EN
PAPEL: ANALISIS ESTADISTICO Y CORRELACION POR EMISION
ACUSTICA”

TESIS
EN OPCION PARA OBTENER EL GRADO DE

MAESTRO EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA MECANICA CON
ESPECIALIDAD EN MATERIALES

PRESENTA:
DANA DANIELA AGUIRRE MORALES

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, NUEVO LEON
MAYO 2011



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON
FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
DIVISION DE ESTUDIOS DE POSGRADO

Los miembros del Comité de Tesis recomendamos que la tesis “Estudio del
crecimiento subcritico de grietas en papel: andlisis estadistico y correlacion por emisién
acustica” realizada por el alumno Dana Daniela Aguirre Morales con nimero de
matricula 1105926 sea aceptada para su defensa como opcidon al grado de Maestro

en Ciencias de laIngenieria Mecdnica con Especialidad en Materiales.

El comité de tesis

Dr. Moisés Hinojosa Rivera

Asesor

Dr. Diego Ledesma Ramirez Dr. Francisco Garza

Revisor Revisor

Vo. Bo.

Dr. Moisés Hinojosa Rivera

Subdirector de estudios de posgrado

San Nicolds de los Garza, Nuevo Ledn, Agosto del 2010



Dedicatoria

@ @LO/Q,

@ mud Jo/a/a/w/o,



Agradecimientos
A Dios.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACYT), por el apoyo financiero

brindado durante esta investigacion.
Al Dr. Moisés Hinojosa Rivera por su confianza.
Al Dr. Juan Antonio Aguilar Garib por creer en mi. Toda mi admiracién.

Al Dr. Loic Vanel por abrirme las puertas de su laboratorio. Pero sobre todo, por
su infinita paciencia para ensefiarme lo imposible y lograr sacar este trabajo
adelante, a él le debo este proyecto. Mi estancia en su laboratorio, me trajo una

gran leccidn de vida.

Al Dr. Stephan Santucci, por su paciencia, por el tiempo que sin obligacién dedicé
a mi trabajo, porque con su peculiar humor alegré los momentos mas cadticos
de este proyecto. Por recordarme que la imaginacion es un ingrediente mas de

esta profesion.

A mis amigas del DIMAT Paola, Gabriela, Karina y muchos mas. Por compartir
conmigo estos bellos afios y por compartir sus conocimientos y aun mas, sus

suefios.
A mi hijo, susonrisa mantuvo la alegria en mi corazén en los momentos dificiles.

A mi padre y mi madre, por el incondicional apoyo brindado en cada momento
de mi vida. A ellos todo mi amor, mi trabajo y les dedico mi vida. Todo lo bueno

que soy, se lo debo a ellos.

Muchas gracias.






INDICE

RESUMEN ..ottt 10
1. ANTECEDENTES ........cccooiiiiiiicetee ettt 12
1.1.1 Fundamentos MeCANICOS .........ccccueueruruiniereirieiinieieieieieieeeeeeeeeeneneaes 13
1.1.2 Fractura Fragil-Fractura DUctil............ccccooooiiiiiie, 14
1.1.2 Fractura Fragil-Fractura DUctil............ccooociiniiiiie, 14
1.1.3 M0odos de falla.........ccourueirieuinineiicinicineciccecee e 14
1.1.4 Concentracion de eSfuerzos ............ccccceeveueiviinicinincinicinccieceeene 15
1.1.5 Mecanica de la fractura lineal elastica MFLE ...........cc.ccoeceiniinnene. 17
1.1.6 Fractura subCritica.........ccoveueririeiniciniiiniicinceccteceeceeeeae 18
1.2.1 Desarrollo de 1a tECniCa......c.covvueirueerieiinieiciniceeccc e 20
1.3.1 Materias Primas .......ccoceeveeieieiieienieneneeeeeeeeeee e 23
1.3.2 Pulpa de papel ..o 29
1.4.1 Ley de POtencias ..o 31
1.4.2 Acumulativo de energia de emision actstica. ..........cccoecueuicinirirucnnnee. 34
1.4.3 Mecanismos de propagacion: emision actstica .........c.cccccceeerereenenenee 36
1.4.4 Crecimiento subcritico; anéalisis termodindmicoO........coeeevuveeeeeeeeeeannn. 36
2. OBJETIVO E HIPOTESIS .......evververveereesiessesses s 38
3. DESARROLLO EXPERIMENTAL.......ccccoiiiiiiiiiiicccccce, 39
3.1.1 Microscopia 6ptica y de barrido. ... 39
3.2.1 DiSpOSitivO MECANICO ....ueeuvemierireniieiieiieieeieteste et 40
3.2.2 Protocolo de carga. ........coeeevieiniiiciniciniiiicccce s 41
3.3.1 Adquisicion y andlisis de emisiOn aclstica ..........cccceveveevueuerierennuenne. 43
3.3.2 Adquisicion y andlisis de imagenes............c.ccccceeveiviriccininiciiinnnnes 44
4. RESULTADOS Y DISCUSION .......coovrierrimrirnriinsissisessssssssssssssesssssssssnssnnes 46
4.1 Microscopia Optica y de barrido.........ccccceciveiviiiiiiiniiiiiiicicce, 46



4.1.1 Revolucion 1€CICIAAO ..coeee e 46

4.1.2. Papel 1eVISta .......ccccucuiiiiiiiiiiiiiiiiic e 47
4. 1.3 Papel DONd .....c.ooiiiiiiiiiieieircc e 48
4.1.4 Papel Kraft......ccoeiiiiiiiiiiiiiiiiiniecceeee e 49
4.1.5 Papel Matte.......ccceoiviiinieiiiiiiciniciecctee e 51
4.1.6 ReC BONA ..o 52
4.1.7 PaPel AIT@Y ..ot 54
4.1.8 Papel de trazado. ........cccccoeuviiiiiniiiiiiiic e 55
4.1.9 Seleccion final.........ccocciiiiiiiiiiiii e 56
4.2 Ensayo de TUptura. .......cccceiiiiiiiiiiiiiicccccecc e 57
4.2.1 Analisis de la emisién actstica y el crecimiento de grieta................ 57
4.2.2 Correlacion de crecimiento de grieta y emision acutstica. ................. 64
4.2.3 Ley de POtencias ........ccccccevieueiiiciniiiiniieineiiccceeeeeee e 67
5. CONCLUSIONES........ccooiiiiiiiiiicci e 80
6. BIBLIOGRAFIA ........coooiiiiirririrrrrrieieiiiiccsssssssssssse s 83
INDICE DE TABLAS. .....ccoiiiiiiiieeieie e 87
INDICE DE FIGURAS ..........coiiiiiiiiiiii i 88



RESUMEN

En este trabajo de investigacion se reporta el andlisis de la emision actstica
(EA) de la fractura subcritica de papel, se realizo el analisis estadistico de los
pardmetros de crecimiento de la grieta y de la EA, asi como el anélisis

cualitativo de ambas variables.

Se realizé el estudio en 3 materiales comerciales con micro estructuras
diferentes en didmetro y distribuciéon del tamafio de fibra, para observar
posibles diferencias en la sefial de EA obtenida tras el ensayo de fractura

subcritica.

Se realiz6 un analisis de caracterizaciéon de las muestras por microscopia
electrénica de barrido (SEM), y el andlisis de datos se realizé6 por medio de
Matlab con un algoritmo propio para la EA, y un anélisis estadistico del

propio programa.

Con el analisis anterior se corroboré la hipotesis de la existencia de una
correlacion entre la EA y el crecimiento individual de la grieta en la region
subcritica. Se obtuvo la estadistica de los pardmetros de crecimiento y de la
EA. Se encontraron diferencias cualitativas de los eventos individuales de
EA, de los diferentes materiales. Se encuentra ademas que la técnica es ttil
para el monitoreo de grietas in situ. No se encontrd evidencia que
correlacione cualitativamente el crecimiento individual de la grieta con una
sefial particular de EA, es probable que lo anterior sea debido a una falla en

la sincronizacién de ambas sefiales.

Por altimo se sugiere continuar estudiando el ensayo para lograr a identificar

por emisién actstica el crecimiento individual de la grieta.
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1. ANTECEDENTES
1.1 Fractura

La fractura se define como la separaciéon de un sélido en dos o mas partes
bajo accién de un esfuerzo (1). Todos los s6lidos se romperan si s aplica
sobre ellos la carga suficiente . El valor de la carga necesaria, las
condiciones, asi como la forma y caracteristicas de la fractura resultante
dependen intensamente de la naturaleza del material y la forma en que se

aplica la carga (2).

Para comprender el proceso de fractura se proponen distintas perspectivas
dependiendo de la escala a la que se esté interesado. Un conjunto de
disciplinas se encarga de estudiar este fenémeno. La ciencia de materiales se
encarga de estudiar el fendmeno de fractura desde la escala atémica hasta la
microscopica, mientras que a escalas superiores la ingenieria civil y la
mecdnica intentan mejorar el disefio de estructuras para prevenir la falla
altima. El mecanismo mediante el cudl se desarrolla la fractura tiene dos
componentes: la nucleaciéon de grietas y la propagacién del frente de grieta.
Respecto al tipo de fractura, en general las fracturas se clasifican en fractura
fragil y fractura dactil. La fractura fragil se caracteriza por una inapreciable
deformacion plastica y muy poca microdeformacion. Por el contrario, en la
fractura ductil se aprecia la deformacién antes y durante la propagacion de la
grieta. La fractura fragil es indeseable en todo sentido pues la falla ocurre sin
aviso con consecuencias desastrosas. En esta seccién se introducen algunos
conceptos basicos para la comprension del fenémeno de fractura, asi como

algunas nociones generales de la mecénica de la fractura.
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1.1.1 Fundamentos mecanicos

La respuesta mecanica de los materiales ante un efecto de carga es
importante para comprender el proceso de fractura. Todos los solidos se
deforman cuando son sometidos a carga. Si un cuerpo homogéneo con
dimensiones L x W se somete a una fuerza uniaxial en tension, el cuerpo se
deforma en proporciones AL y AW, para una elongacion relativa de 6= AL
/L. Para pequenas deformaciones la relaciéon fuerza-deformaciéon es
proporcional, aplicando la llamada elasticidad lineal. Si la fuerza cruza el
umbral del limite elastico, se observa una desviacién de esta relaciéon lineal,
ahi comienza el comportamiento plastico, déonde la deformacién permanece
aun cuando la fuerza ejercida sea retirada del sistema. Por debajo del limite
elastico es valida la ley de Hook y el esfuerzo promedio es proporcional a la
deformacién promedio. Esta tlltima relacion permite definir lo que se conoce
como moédulo de elasticidad o médulo de Young y se expresa como

o/e=E=cte.

Region Region
elastica plastica
1
<_'—>
1
i
1
}' Fractura
1
1
1
i
2 i
3 P
o
w
Modulo
de Young

| Deformacion

FIGURA 1.1 CURVA ESFUERZO DE FORMACION
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1.1.2 Fractura Fragil-Fractura Ductil.

En un diagrama de esfuerzo deformacion Figura 1.1, se puede ilustrar el
concepto de fractura fragil o ductil. Si el material rompe atn estando en el
régimen eldstico, la fractura se dice fragil. De lo contrario si el esfuerzo a la
fractura supera el punto de cedencia y la fractura ocurre en el régimen
plastico, se conoce como fractura ductil. En la fractura ductil es observable

una deformacion caracteristica de la region plastica.

Las caracteristicas de la fractura fragil y ductil estan bien definidas, no asi
para las condiciones a las que ocurren los dos procesos, el tipo de fractura
dependera de las condiciones de carga, la temperatura, la presion y de las
propiedades mismas del material. En 1911 von Karman descubri6 que el
marmol de carrara, el cual usualmente se fractura de forma fragil, a presion
hidrostatica lo hace en forma ductil (2) . Transiciones como esta ocurren al
aumentar la temperatura o disminuir la rapidez de deformacion.
Tecnolégicamente hablando la fractura fragil es indeseable y en general los
esfuerzos en el estudio de la fractura se centran en la prevencioén de esta, ya

que ocurre de forma sdbita sin anuncio previo de falla en la estructura.
1.1.3 Modos de falla

En las aplicaciones reales la carga aplicada a un sistema tiene componentes
mas complejos a la tension uniaxial antes mencionada, donde la deformacién
del s6lido tiene componentes tridimensionales, para su estudio la respuesta
mecanica del sélido se representa a través de tensores, déonde para el sistema
mencionado en 1.1.2 la fuerza aplicada F a la barra se convierte en el tensor
de esfuerzos y la elongaciéon de la barra se representa por el tensor de
deformacion. La tridimensionalidad del sistema repercute sobre el proceso
de fractura, por lo que se manejan tres modos de falla que juntos pueden

representar cualquier sistema de carga.
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FIGURA 1.2 ANALISIS DE LOS TRES MODOS DE FALLA. A) MODO I DE APERTURA

O TENSION, B) MODO II DE DESLIZAMIENTO, C) MODO III DE RASGADO.

1.1.4 Concentracion de esfuerzos

La fractura de un cristal perfecto puede manipularse tedricamente con
relativa facilidad y es posible calcular la fuerza necesaria para la falla del
material; sin embargo en los materiales reales estos cdalculos estan
sobrestimados por varios ordenes de magnitud. La respuesta a esta
discrepancia esta en el desorden del material, los materiales reales tienen
desviaciones serias del cristal perfecto a lo cual el proceso de fractura es
extremadamente sensible al llamado desorden. A nivel microscopico el
desorden significa muchas cosas: vacancias, inclusiones, componentes
estructurales e incluso fronteras de grano, estas heterogeneidades a gran
escala se reducen a ruido aleatorio en las propiedades del material. Este
argumento da entrada a la comprensiéon del fenémeno de fractura y las
teorias bésicas de la mecénica de la fractura, basdndose en el conocimiento de
que la existencia de grietas en el material se promueve la falla por el efecto de

concentracion de esfuerzos en la punta de la grieta.
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FIGURA 1. 3 PLACA BIDIMENSIONAL CON

UNA CAVIDAD ELiPTICA DE LONGITUD L Y

bZ
RADIO DE CURVATURA pc= -

En 1913 Inglis (3) analiz6 la modificacion de esfuerzos en un soélido
bidimensional debido a la presencia de defectos. Considerando la Figura 1.3,
una placa de dimensiones infinitas, con una grieta de forma eliptica con
longitud [ y curvatura pc, sometida a carga en modo I, siendo ¢ el esfuerzo
uniforme aplicado y op el esfuerzo en la punta de la grieta, Inglis determiné
que el esfuerzo efectivo en la punta de la grieta op era mayor, y que este
esfuerzo crecia cudndo la relaciéon 1/b aumentaba. El trabajo determiné que

el esfuerzo en la punta op es,

ap=a(1+2\/%) (1)

Donde el término \/% muestra que el esfuerzo en la punta depende

fuertemente de la forma de la grieta y de su radio de curvatura.

Unos afios més tarde, en 1920, Griffith (4) ataca el problema basandose en el
teorema de minima energia. Su criterio para la propagacién de grietas dice
“Una grieta se propaga cuando la disminucién en la energia eldstica de
deformacién es al menos igual a la energia requerida para crear las nuevas
superficies”. Asi, apoydndose en el trabajo de Inglis, Griffith retoma el

sistema de la placa bidimensional con una grieta de tamarfio 2c y estima que
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la disminucién energética que resulta cuando la grieta de longitud 2c se

introduce al sistema es:

Mientras que la energia necesaria para la formacion de la grieta es
2a x 2y;uniendo lo anterior y considerando U la energia potencial de la placa
en presencia de la grieta y Uo la energia potencial sin ésta, o representa el
esfuerzo aplicado sobre la placa, y es la energia superficial por unidad de

area, E es el moédulo de Young.

ma?o?

o (3)

U-U, = 4ay —

El criterio de Griffith implica un equilibrio entre la deformacion elastica y la
energia superficial del sistema, de acuerdo a esto la grieta crece mientras la
energia de superficie se compense con un decremento de la energia de
deformaciéon. Dado que la ecuacién (3) representa el cambio en la energia
potencial del sistema, la primera derivada representa el cambio en la energia
potencial, e igualando este cambio a cero, obtenemos el esfuerzo critico al

cudl se propaga el frente de grieta.

w 0wl - 1T) @
(4)/_ 1'[2;102) =0 (5

0. = (2)"6)

na

1.1.5 Mecéanica de la fractura lineal elastica MFLE

En vista de la importancia de la fractura fragil, la Mecanica de la Fractura
Lineal Elastica (MFLE) surge como una disciplina que permite obtener una
medida cuantitativa de la resistencia del material contra la propagacion de

las grietas.
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Esta teoria se fundamenta en las siguientes suposiciones:
* Las grietas son defectos microestructurales inherentes al material.

* Una grieta se considera como una superficie libre interna y plana presente
en un campo de esfuerzos eldstico. Con base en lo anterior se calcula el

esfuerzo en la punta como :
K
gre = 5=f(0) (7)

Donde r y 8 son coordenadas polares, K es el factor de intensidad de
esfuerzos y f(8) es una funcién geométrica. El crecimiento de la grieta es
predicho en términos del esfuerzo en la punta de la grieta, y la magnitud de
este esfuerzo puede definirse mediante K, y bajo la consideracién de validez
de la teoria de elasticidad se establece la relacién K =« gvma , dénde o es el
esfuerzo aplicado, a es la mitad del tamafio de la grieta y « es una constante

que depende la geometria del sistema.

1.1.6 Fractura subcritica

La ruptura subcritica ocurre cuando un material sometido a cargas inferiores
al umbral experimental de ruptura falla. Este fenémeno llamado ruptura
subcritica o retardada, genera un dafio progresivo en el material, en este
fenémeno se ha observado que el material presenta un tiempo de vida t que
depende del esfuerzo externo aplicado. El proceso incluye la nucleaciéon y
coalescencia de grietas, el avance lento de la grieta en la llamada region
subcritica, y finalmente la grieta alcanza un tamafio critico tras el cual la falla

es inminente.

Tras las observaciones de Zhurkov y Brenner (5)(6), surge una posible
explicaciéon del crecimiento de la grieta en base a un mecanismo
térmicamente activado, con una energia de activaciéon que depende del

esfuerzo aplicado. Se asume que estadisticamente existe ruido térmico dentro

18



del material, el cual induce fluctuaciones de esfuerzo que pueden superar el
umbral local de ruptura y permitir la nucleaciéon de grietas. Estos modelos
estadisticos consideran que en el equilibrio hay siempre fluctuaciones
estadisticas de esfuerzo con una varianza que depende de la temperatura real

del material.

1.2 Emision Actstica

La actstica como disciplina, es la rama de la fisica que estudia al sonido,
infrasonido y ultrasonido, en general estudia la propagaciéon de ondas
mecanicas a través de la materia. Podemos decir que estudia la produccion,
transmision, almacenamiento, percepciéon o reproduccion del sonido. Como
ciencia estudia los fenémenos sonoros por medio de modelos fisicos y
matematicos, y de esta rama surge lo que conocemos como ingenieria
actstica la cual refiere a las aplicaciones tecnolédgicas de la actstica. Por otra
parte, la emisién actistica como técnica se define como las ondas elésticas
transitorias generadas por la rdpida liberaciéon localizada de energia de
deformacion en el material. (7) . Como técnica ha sido rapidamente aceptada
como una metodologia no destructiva in situ NDT. En lo general, se basa en
la deteccion de estas ondas en la superficie del material para identificar
cambios localizados al interior de este. Sus aplicaciones son tan diversas
como el control de calidad en la manufactura o el estudio de procesos
dindmicos tales como reacciones o transformaciones de fase. Al igual que el
ultrasonido sirve para monitorear componentes estructurales, en la geologia
es la técnica mas utilizada para predecir terremotos y mads recientemente
debido a la similitud con este fenémeno se utiliza en el estudio del proceso
de fractura. En el fenémeno de fractura, la emision actistica se asocia al
rompimiento de enlaces propios de la generacién de dos superficies. Por
ejemplo, durante la fractura a tension, en el proceso de carga atn en la parte
elastica existe un reacomodo del material, mas delante comienza el proceso
de deformacién y finalmente la ruptura, todos estos mecanismos generan

“crackling noise” o ruido de fractura, definido como una serie de eventos
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discretos ampliamente distribuidos en tamafio como consecuencia del
desorden del material (8). Asi, la dindmica de ruptura de materiales
heterogéneos usualmente implica numerosas rupturas a microescala que son
precursores de la falla final, estos precursores generan trenes de ondas
elasticas ultrasonicas, que conocemos como emision actstica. Se ha
observado que la energia, amplitud y tiempos de espera de estos eventos se
describen por distribuciones exponenciales con exponentes ligeramente
dependientes del material y modo de fractura y con valores entre 1-1.5 para

los tiempos de espera y de 1.3-1.9 para la energia EA. (9) (10) (8) (11)
1.2.1 Desarrollo de la técnica

Durante afios la limitante al uso de la técnica es su extrema sensibilidad a
factores externos que interfieran en la lectura correcta de la sefial, ademas de
esto, en todos los sistemas existe un ruido natural de los alrededores que
debe controlarse y calibrarse antes de comenzar el ensayo. El desarrollo de
sensores ultra sensibles y de sistemas de analisis de sefial mas complejos ha
permitido que la técnica evolucione en su capacidad de deteccion y analisis.
Coémo se ha mencionado, el sistema se basa en la deteccién de una onda en la
superficie del material, por medio de un piezoeléctrico que convierte la onda
que llega a la superficie en una sefal eléctrica, esta debera pasar por un
sistema de amplificacion y finalmente pasar a un proceso de andlisis para

identificar los parametros mas importantes que caracterizan el patrén de EA.
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Sistema de
Amplificacion

it

Estimulo

tttt

FIGURA 1.4 ESQUEMA DE DETECCION DE EMISION ACUSTICA

La sefal puede variar dependiendo del material y del mecanismo que genere
el dafio, sin embargo entre los pardmetros mas importantes que describen la

sefial estan los que se discuten a continuacion.

Las Normas Internacionales hacen referencia a mas de 60 términos
caracteristicos de la sefial de emision actstica, aqui se mencionan los
parametros relevantes para este estudio, teniendo en consideraciéon las
caracteristicas de la sefial en cuestién y los datos que se desean obtener de la
sefial. Para una referencia mas completa se puede revisar la fuente original
(9) u otras normas internacionales como ISO/FDIS 12716:2001 - Non-

destructive testing - Acoustic emission inspection - Vocabulary.
Acoplante. Material utilizado en la interface del material y sensor.

Amplitud de EA. El pico de tensiéon de la mayor excursién conseguida por la

forma de onda de la sefial de un evento de emision.
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Arreglo. Conjunto de dos o més sensores dispuestos segiin la estructura a

analizar con el fin de detectar y ubicar las fuentes.

Comienzo de la serial. Instante en que la sefial supera por primera vez el

umbral
Energia del evento. La energia elastica total liberada por un evento de EA

Estimulacion. Aplicaciéon de un estimulo como fuerza, presién o calor, al

objeto en ensayo para causar la activacién de las fuentes de EA.
Evento. Un cambio local en el material que produce un aumento de EA.

Serial de EA. La senal eléctrica obtenida por la deteccion de uno o mas

eventos de EA.

Sensor de EA. Un dispositivo de deteccién, generalmente piezoeléctrico, que
transforma el movimiento de las particulas generado por las ondas elésticas

en una senal eléctrica.

Umbral de ruido. Valor prefijado para el cual se considera como ruido del
sistema a la sefial que se encuentre por debajo de este. Es el valor del ruido

que se detecta en el sistema antes de comenzar la medicion.

1.3 El papel

El papel es un material bidimensional, elaborado por un soporte fibroso y
una matriz que varia en composicion. La funcién principal del papel es servir

para la escritura y las artes gréficas.

La materia prima mds importante en la fabricacién del papel son las fibras,
las cudles por lo general son de fuentes vegetales, principalmente la madera
aunque existen fibras de algodén, bagazo y otras plantas. Por esta razones, el

90% de las fibras utilizadas en la produccién mundial son de madera.
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1.3.1 Materias primas

1.3.1.1 Celulosa

De todos los compuestos naturales del carbono, la celulosa es el mas
abundante en la naturaleza, es el principal componente de la pared celular de
las maderas, pajas ypastos ademdas de formarse como resultado de la
fotosintesis. Su forma fibrosa le confiere propiedades de resistencia a la
tensiéon, ademads de que su insolubilidad en agua fria y caliente la hace una
materia prima excelente para la industria. Siendo un polisacarido se le
relaciona con la estructura base del aztcar y estd formada por repetidas
unidades de esta. La evidencia experimental muestra que el peso molecular
de la celulosa varfa entre 163,000 y 810,000, teniendo un grado de

polimerizacién de unas 1000-5000 unidades.
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FIGURA 1.5 ESTRUCTURA DE LA CELULOSA

La celobiosa es un oligosacarido intermedio formado en la hidrdlisis de la
celulosa que pone en evidencia la estructura de la celulosa. En la Fig. 1.6 se

muestra la estructura de la celobiosa

23




Andémero f de la celobiosa
(B-p-glucopiranosit-(1 — 4)-B-p-glucopiranosa)

FIGURA 1. 6 ESTRUCTURA DE LA CELOBIOSA

A partir de esta estructura se da lo que conocemos como la estructura de la
celulosa, podemos decir que esta formada por celobiosa menos una molécula
de agua. Las ligaduras presentes entre las dos moléculas de glucosa se
llaman beta-glucosidicas, con la adicién de agua estas uniones desaparecen

que es lo que sucede ante cualquier acciéon hidrolitica.

La unidad estructural de la celulosa contiene tres grupos hidroxilicos
alcohdlicos, en los atomos de carbono 2,3,6. Los primeros dos son alcoholes
secundarios y el tercero es un alcohol primario presente en el carbono

terminal.
1.3.1.2 Oxidacion de la celulosa

Se ha observado que la celulosa es relativamente resistente a la oxidacién y el
blanqueo se puede llevar a cabo sin relativos cambios a la estructura. Sin
embargo, ciertos oxidantes en exceso pueden afectar los multiples grupos
hidroxilo de la molécula, generando un deterioro sobre la estructura y sus
propiedades, donde el producto final en una oxidacién es una estructura
muy heterogénea en la que algunas secciones de la molécula quedan sin

ataque.
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1.3.1.3 Solubilidad

La celulosa, ademas de ser insoluble en agua fria y caliente, es insoluble en
compuestos organicos neutros como la gasolina, alcohol, benceno y éter,
incluso en soluciones acidas y alcalinas diluidas. Se disuelve en soluciones de
acido sulftirico al 72 -75% y en &cido clorhidrico al 44%, aunque la
degradacion de las fibras es inevitable en estas condiciones, a menos que se
mantenga el sistema a baja temperatura. La celulosa también es soluble en
acido fosférico al 85% y bajo estas condiciones la degradaciéon es poco

notoria.
1.3.1.4 Estructura submicroscépica.

Cabe mencionar que las moléculas filiformes de la celulosa siempre difieren
en longitud y cualquier valor de grado de polimerizacién obtenido siempre
serd una cifra promedio. Las moléculas de la celulosa forman a nivel
microscopico arreglos filiformes o fibrales, cuyas propiedades han sido
descifradas por medio del rayos X. El microscopio electréonico muestra que a
nivel microscépico se pueden identificar zonas en las que las microfibras se
alinean de forma paralela y compacta, en un arreglo similar al observado en
los cristales. En otras regiones se observa una disposicion desordenada y
aleatoria. Dependiendo de la naturaleza y tratamiento del producto, se dan la
relaciones entre el area de cristalinidad y amorfa. Las diferencias en el
arreglo también tienen un efecto en la reactividad del material. Las zonas
cristalinas, por ser mds compactas y de dificil acceso, son mas resistentes al
ataque quimico que las zonas desordenadas o amorfas. En las zonas
cristalinas los grupos hidroxilo de cada molécula de celulosa estdn
intimamente ligados a los grupos hidroxilo de las moléculas adyacentes. Las
moléculas adyacentes se mantienen unidas por enlaces secundarios que si
bien son mucho mas débiles que los enlaces primarios de la ligadura
glucosidica, es a estas fuerzas que se atribuyen muchas de las propiedades de
las fibras de celulosa. Por otra parte en la zona amorfa donde las microfibras

se acomodan de forma aleatoria, la reactividad quimica es mds evidente ya
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que son zonas mucho mas accesibles que la zona cristalina. De esta manera
podemos decir que las zonas cristalinas son las responsables de la tenacidad
de las fibras, mientras que a la zona amorfa podemos adscribirle la

elasticidad y las propiedades de hinchamiento.
1.3.1.5 Estructura de la fibra.

Se ha mencionado reiteradamente que la molécula de celulosa tiene
numerosos grupos hidroxilos con tendencia a formar puentes con el
hidroxido de la molécula adyacente y que esta tendencia es en parte
responsable de la insolubilidad de la celulosa en agua y de su tendencia a

formar 4areas cristalinas.

Algunos estudios demuestran que la formacion de la estructura de las fibras
de algodoén se da de forma peridédica; durante el dia se alinean las fibrillas y
durante la noche se da paso a un crecimiento menos organizado. Dada la
similitud en la estructura del algodon y la celulosa de madera se cree que el
crecimiento se da con la misma dindamica. Entonces, una fibra esta compuesta
de fibrillas cristalinas acomodadas en grupo, ddndose bundles o ramilletes de
tibras fuertemente unidas, después se encuentran zonas menos organizadas
y asi sucesivamente. Asi, las fibras se mantienen unidas por medio de tres
tipos de uniones, fuerzas de Van der Waals, uniones de hidrégeno polares y

posiblemente uniones primarias.
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FIGURA 1.7 ESTRUCTURA CRISTALINA DE LAS FIBRAS DE CELULOSA

1.3.1.5 Topografia de la superficie de las fibras celulsicas.

En las uniones o enlaces fibra-fibra, la naturaleza de estos recae en la
superficie de cada fibra, debido a esto, la topografia de la superficie es
importante al estudiar los enlaces fibra-fibra. Se ha sugerido (10) que la
superficie tiene: (a) una capa polimérica hidratada, (b) rugosidad y (c) grupos
cargados. El hinchamiento de la superficie de las fibras puede mejorarse en el
procesamiento, mediante el refinamiento y prensado, que permiten
incrementar el drea superficial de la fibra y los fibriles de la superficie.
Respecto a la capa hinchada, se cree que esta facilita la formaciéon de enlaces
fibra-fibra a nivel molecular. Hay evidencias de que existe esta capa
hinchada en la superficie de la fibra. Las imagenes de microscopia de fuerza
atdmica muestran que las fibras en agua presentan un hinchamiento y un
subsecuente encogimiento al secarse. Comparada con la adhesién entre dos

superficies secas de celulosa, una adhesion mas fuerte se observé cuando los

27



enlaces intermoleculares entre dos fibras se desarrollaron cuando se secaron.
La diferencia en la adhesiéon fue atribuida a un entrecolamiento de las
cadenas de celulosa y/o a enlaces de hidrégeno formados tras el secado de

las fibras.

1.3.1.6 Teorias acerca del enlace entre las fibras.

El enlazamiento entre fibras es la piedra angular de la resistencia que se
desarrolla en el papel. Aqui se mencionan los tipos de uniones que se
consideran en la literatura; enlaces covalentes y i6nicos, puentes de

hidrégeno y entrecruzamiento de fibriles o colas de fibra.

A nivel molecular, las fibras se mantienen unidas por medio de puentes de
hidrégeno principalmente. La existencia de estos enlaces en la celulosa se
debe a que los grupos hidroxilicos adyacentes presentan una fuerte atracciéon

mientras el agua se va removiendo en el proceso de secado.

Las cargas minerales y productos quimicos

El uso de cargas se ha realizado durante toda la historia del papel, algo de
contenido mineral es encontrado en el papel excepto en grados muy
especiales de papel. Representan el 20 % de la composiciéon del papel. Se
encuentran basicamente en la matriz que contiene a la red de fibras. Es en
esta parte donde la industria puede cambiar las caracteristicas del papel que

se va a producir.

Las cargas tienen como funcién darle tersura, cuerpo, color asi como
opacidad, blancura y estabilidad dimensional a la hoja, incrementan la
calidad de impresién, mejorando la opacidad y dando cuerpo a la hoja
producida. En general el uso excesivo de cargas causara la caida en la
resistencia del papel y lo hara extremadamente suave; asi mismo muy poco

contenio dard como resultado un papel duro y de superficie no suave.
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Las cargas més usadas en la industria son el caolin, biéxido de silicio, el
carbonato de calcio, el biéxido de titanio, la arcilla y el llamado chalk. Entre
los materiales que se comenzaron a utilizar en los tltimos afios esta el
di6éxido de titanio y los pigmentos derivados de zinc y titanio. Respecto a los
productos quimicos utilizados existen resinas organicas y sintéticas,
almidones, polimeros y bactericidas, cuya funcion varia y el uso de estos o
no dependera del producto final. Las resinas se utilizan para dar encolado al
papel, y asi evitar la penetraciéon de liquidos. Los almidones y polimeros se
utilizan para mejorar la adhesién de las fibras con el contenido mineral de las
cargas, con el fin de mejorar la resistencia y evitar el desprendimiento. Los
dispersantes, bactericidas y antiespumantes ayudan a mantener homogénea

la pasta, sin generacién de microorganismos y espuma.

1.3.2 Pulpa de papel

El 80 % de la composicion del papel son fibras, por lo que éstas reciben
especial atenciéon en la formacién y produccién del papel a partir de la
madera. Las fibras formaran lo que se conoce como pulpa de papel, que es
una solucién que junto con las cargas, pigmentos y aditivos quimicos
formaran mas tarde la pasta a partir de la que se manufactura la hoja de
papel. La pulpa merece especial atencion ya que el proceso de extracciéon de
las fibras es tan importante como el control en la manufactura del producto
tfinal;de las caracteristicas del proceso de obtencién de la pulpa dependera el
tipo de papel que se puede producir a partir de estas y las propiedades del
producto. La celulosa de la madera puede extraerse por medios fisicos y
quimicos en presencia de agua, dado que resiste a las degradaciones
quimicas que puedan llevarse a cabo en ese momento, esto hace posible la
extraccion y manejo de la celulosa con relativa facilidad. En la industria
existen varios procesos para la elaboraciéon de la pulpa, sin embargo la
mayoria son modificaciones o caen dentro de los procesos que se mencionan

a continuacion.
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1.3.2.1 Pulpa mecanica.

La preparacion de la pasta mecanica consiste en convertir la madera en pasta
mecdnica, lo que se logra golpeando la madera contra una piedra de molino
que gira a alta velocidad. Este proceso utiliza practicamente toda la fibra de
madera que existe en el tronco, por lo que tiene altos contenido de lignina en
comparaciéon con la pasta quimica. Las fibras presentes varian mucho en
longitud y composicion. Debido a la gran diferencia entre las fibras, la pasta
mecdnica se utiliza generalmente para la fabricacion de papel peridédico u
otros papeles donde las propiedades no se vean muy comprometidas por el
contenido de lignina que suele volver fragil y amarillo al producto; sin
embargo, bajo algunas modificaciones se pueden obtener calidades de fibra

mecanica apropiadas para usarse en libros y en otros papeles especiales.

La pasta resultante es una mezcla de haces fibrosos, fibras individuales,
fibras rotas y harina de madera. El papel que se fabrica a partir de esta es
suave, voluminoso y absorbente, pero débil y tiende a deteriorarse bajo el
efecto de la luz solar. Sin embargo, sus propiedades son aceptables para

muchas aplicaciones mientras no se requiera de permanencia del papel.

1.3.2.2 Pulpa quimica

La pulpa quimica, como su nombre lo indica, se produce a partir de un
tratamiento quimico a la materia prima que contiene las fibras vegetales. El
proceso tiene la finalidad de remover la lignina de la materia prima,

solamente entre el 45 a 55% de la materia prima se convierte en fibras ttiles.

El propésito de la preparaciéon quimica es solubilizar la lignina en el licor de
tal forma que pueda ser facilmente removida de las fibras de celulosa. La
pulpa resultante cuesta mas que la obtenida por el proceso , sin embargo sus
propiedades fisicas son mucho mejores que las de la pulpa mecanica, otra

ventaja de este proceso es que la mayor parte del calor necesario en el
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proceso se obtiene de la combustion de la lignina que se obtiene como

residuo. El més conocido de estos procesos es el Kraft o sulfato.

1.3.2.3 Pulpas semiquimicas y quimimecénicas.

Estos son procedimientos intermedios que implican tanto un tratamiento
quimico moderado de la materia prima fibrosa para separar y degradar en
cierto grado las uniones entre fibras, seguido por un tratamiento mecanico
que causa la fibrilacién, que separa las fibras y produce wuna pulpa. El
rendimiento de estos procesos es de entre el 55 al 95%. Los reactivos mas

empleados para la coccion de la ligninason los licores del proceso al sulfato.

1.4 Estado del arte
1.4.1 Ley de potencias

En 2003 (11) Salminen estudi6 el proceso de fractura en papel por medio de
EA, elucidando propiedades estadisticas de este proceso similares a las
presentes en un terremoto. Se estudi6 la EA para dos mecanismos de fractura
en modo I y peel-in-nip . Se analiz6 la morfologia de los eventos,
caracterizando los eventos en base a la energia de estos: E = Y;Af y al
tiempo de espera: t; = t;.1 — t;, encontrando una duracién de eventos menor
a1l ms y tiempos de espera T superiores a 1 segundo. Se observé una ley de
potencia del tipo Gutenberg-Richer: P(E)~E fpara la energia de eventos y
para los tiempos de espera una ley tipo Omori P(t)~7~“%. Para el sistema en
modo I se reporta una distribucién P(E)~E™#, p=12402,y B =1740.2
para el ensayo a tension con muesca, mientras que un exponente a = 1.0 +
0.1., para todos los valores de rapidez de carga y sin aparentes cambios en la
fase de pre-fractura y en la fase de propagacioén de la grieta; otros exponentes
(12)(13)(14) varian f = 1.2 — 1.5, mientras que « parece tener un valor méas
estable cercano a 1. Los ensayos de modo peel-in-nip, resultaron en un

exponente § = 2.0 £ 0.2. Concluyen que el cambio en el exponente f esta
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relacionado con el tipo de ensayo, el ensayo a tension promueve la falla de
forma dispersa, mientras que el ensayo con muesca localiza el esfuerzo en la
punta de la grieta y finalmente el ensayo de peel-in-nip, promueve una falla
mas homogénea con una distribucién energética mas estrecha que resulta en

un exponente mayor, cercano a 2.0. (11)

En 2004 Ojala y col. (17) estudiaron el efecto de la temperatura y la velocidad
de deformacién en la actividad de EA, reportaron que la evolucién en el
tiempo y la distribucién del tamafio la actividad de EA presenta una
dependencia clara de la rapidez de deformacion, esto parece se entiende con
el trabajo hecho en 2003,2004 por los mismo autores en los que muestran la
clara dependencia de las propiedades mecanicas e hidraulicas de este
material con la rapidez de deformacién, reportaron una ley de tipo Omori

para la distribucién de la razén de eventos de emision actstica dN/dt.

Entre el 2006 y 2008 Deschanel y col. (10) (8), estudiaron la fractura en
poliuretano, sabiendo que en los materiales heterogéneos la fractura en 3D
implica severos eventos de ruptura a escala microscépica que ocurren como
precursores de la falla macroscépica, estudiaron los parametros de EA de
estos. Encontraron que la distribucion estadistica de los pardmetros de EA
siempre es una ley de potencias, sin importar la porosidad del material, el
modo de carga o las propiedades mecénicas del material (dtctil o fragil).
Elucidan un comportamiento tnico de la energia de emision actstica y del

acumulativo de salvas o eventos de EA.
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Experimental study of crackling neise
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FIGURA 1. 8 EXTRAIDA DE (8) . LOS VALORES DEL EXPONENTE P(E) PARA LOS EXPERIMENTOS DE
TRACCION A CARGA Y DEFORMACION CONSTANTE (A) EXPONENTE PARA DIFERENTES DENSIDADES
RELATIVAS A TEMPERATURA AMBIENTE( B) EFECTO DE LA TEMPERATURA PARA UNA DENSIDAD

0.54+-0.04

En Figura 1.8 a) se puede observar la estabilidad de los valores del exponente
o« de energia de EA con respecto a la densidad relativa del material, para
dos modos de carga. b) Densidad relativa 0.54+- 0.04, dependencia de « con

la temperatura.

Para el caso de la distribucion del tiempo de espera reportaron una
distribucién N(8t)a §t7F con exponente f ligeramente dependiente de la
densidad relativa con valores promedios Bereep = 1.18 Piensyy = 1.18, para
los ensayos de creep (carga constante) y tensién (deformacion constante)
respectivamente. Los ensayos a diferentes temperaturas revelan que para los
ensayos a carga constante, el tiempo de espera siempre sigue una
distribuciéon exponencial en todo el rango de temperaturas, mientras que los
ensayos a deformacién constante solo presentan una distribucion

exponencial en un cierto rango de temperaturas por encima de los -20 °C.

En (15) Mallick y col. estudiaron el crecimiento subcritico de una grieta
propagada en vidrio. Por medio de EA monitorearon la dindmica de ruptura

y las propiedades estadisticas de los eventos. Encontraron que el proceso de
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propagaciéon se asemeja al de los eventos post-terremoto con una llamada

ley de Omori, en donde la velocidad de eventos presenta una desaceleracion
respecto al tiempo % « t~1. Esta ley se habia observado solo en la fractura

de rocas y los propios terremotos (16)(17) y aparece aqui con bastante
claridad. Igual que para la dindmica, se observan propiedades estadisticas
similares entre las microfracturas y los eventos post-terremoto. Para el
mismo experimento, al igual que en otras investigaciones (18)(19)(8)(20)
Mallick observa una ley de potencia con exponente P(E)~E~# g =1340.5
y P(r)~t™% o= 1.05+ 0.05.

1.4.2 Acumulativo de energia de emision actstica.

El acumulativo de la energia de emisiéon actstica es una medida global que
permite la estimacién cuantitativa del dafio ocurrido a lo largo del ensayo.
Graficando en funcién del tiempo de ruptura, se puede describir la dindmica
de la ruptura. En (8) se reporta una dindmica independiente de la
heterogeneidad del material (densidad relativa) tanto para ensayos de carga
o deformacién constante, como se puede observar en Figura 1.9, dénde la
dindmica parece no verse fuertemente alterada por la densidad relativa del

material
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FIGURA 1. 9 ENERGIA ACUSTICA ACUMULADA ECUM/EMAX CON RESPECTO AL TIEMPO PARA
VARIAS DENSIDADES DE POLIURETANO PU A TEMPERATURA AMBIENTE PARA LOS ENSAYOS DE

TRACCION A CARGA CONSTANTE Y DEFORMACION CONSTANTE
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La dindmica de ruptura parece depender de la temperatura en el ensayo de
deformacién constante mientras que a carga constante se observa mas un
comportamiento tnico. Para los ensayos a deformaciéon constante el
acumulativo de la energia se acerca al maximo antes a temperaturas bajas, de
lo cual concluyen que a bajas temperaturas las concentraciones de esfuerzos
promueven la ruptura y la propagaciéon aparece més rapidamente que a
temperaturas altas. Sin embargo, el acumulativo de eventos o salvas
Ncum/Nmax, Figura 1.10, en el ensayo a carga constante tiene una forma
tnica a diferencia de la Figura 1.9b. Lo cual permite ver como evolucionan
respecto al tiempo los eventos, sin considerar la amplia distribucion

energética de estos.
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FIGURA 1. 10 ACUMULATIVO DEL NUMERO DE
EVENTOS (EA) CON RESPECTO AL TIEMPO, PARA
ENSAYOS A CARGA CONSTANTE PARA PU DE
DENSIDAD RELATIVA 0.54+-0.04 A DIFERENTES

TEMPERATURAS.
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1.4.3 Mecanismos de propagacion: emision actstica

En 2002 Valea y col (21) analizaron los mecanismos de falla por medio de la
EA de la fractura de un compésito de matriz vinil ester. Como criterio de
identificacion de los modelos estudiaron la morfologia de las salvas
considerando que el proceso de liberacion de energia de un mismo
mecanismo deberia presentar caracteristicas similares. Otros trabajos ya han
confirmado esta suposicion (22)(23). Identificando tres clases de salvas
asociadas a tres mecanismos: agrietamiento de la matriz, decohesiones y
ruptura de fibras. Segtin las investigaciones en el campo (24), diferentes
mecanismos generan espectros con caracteristicas comunes, por el propio
mecanismo y por los modos de propagaciéon de la onda. Mientras que las
rupturas de fibra favorecen la propagacién longitudinal con altas frecuencias,
los agrietamientos favorecen la propagacion del modo flexional. Asi, como
segundo criterio se analiz6 el espectro para localizar las salvas caracteristicas

y la evolucién de los mecanismos durante el ensayo.
1.4.4 Crecimiento subcritico; analisis termodinamico

En (14) Santucci y col. estudiaron la fractura bidimensional de manera
analitica y experimental, particularmente el crecimiento subcritico de una
grieta propagada en papel. Desarrollaron un modelo basidndose en que la
fractura subcritica puede ser un fenémeno de activacioén térmica , a partir de
un modelo bidimensional de resortes (2D spring network), un sistema
sometido a carga externa y fluctuaciones térmicas, con una energia de
activacion dependiente del esfuerzo aplicado, y suponiendo que el ruido
térmico induce fluctuaciones de esfuerzo que permiten la nucleaciéon de

microgrietas.

Los resultados analiticos del modelo anterior los corroboraron mediante un
ensayo de traccion, en el que se observé un crecimiento intermitente de la
grieta de acuerdo con la teoria de la barrera energética. La grieta permanece

en reposo, hasta avanzar subitamente una cantidad s variable, asi la grieta
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avanza en pasos s hasta alcanzar una longitud bien definida Lc. El
experimento mostré una gran dispersion en la curva de crecimiento y el
tiempo de vida, mientras que la variable Lc parece estar bien definida. Se
observa que la dindmica de crecimiento es dispersa incluso para las mismas
condiciones, pero al realizar un promedio sobre los experimentos, el

crecimiento se describe muy bien por el modelo desarrollado.

En resumen en el ramo de emisién actstica se han realizado estudios que
buscan identificar caracteristicas de la EA correspondientes a los diferentes
mecanismos de fracturas. En analogia entre 1 proceso de fractura de
materiales y los terremotos, se ha demostrado que la EA de los primeros
presenta propiedades estadisticas similares a los terremotos donde el
tiempo de espera de los eventos y la magnitud de energia de emisiéon
actstica tiene una distribucién estadistica P(E) = Ef y los tiempos de espera
entre los eventos EA tienen la forma P(wt) = E"t. Es decir, ambas variables
tienen una distribucién estadistica del tipo exponencial dénde no existe un
tamafio caracteristico del evento o del tiempo de espera wt .Por otra parte
otras investigaciones han mostrado que el estudio de la EA permite analizar
el dafio del material, se ha mostrado que tiene correlaciones con los ciclos de
carga en los ensayos de fatiga, por lo que podemos decir que el acumulativo
de EA puede ser una medida sencilla del dafio en el material en un ensayo de
fractura. Por otra parte, los experimentos de fractura bidimensional en papel
(material heterogéneo) han elucidado la naturaleza discreta del crecimiento
subcritico de grietas. Se ha demostrado que la EA es un método potencial
para el estudio en tiempo real del proceso de fractura o dafio de un material;
sin embargo hasta el momento no ha sido posible identificar visualmente en
tiempo real el dafio del material, para poder correlacionar los eventos de EA
con el crecimiento de la grieta, en base a lo anterior se plantea la hipotesis de

este trabajo, que se enuncia en el capitulo siguiente.
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2. OBJETIVO E HIPOTESIS
2.1 Hipotesis.

En la propagacion de una grieta en papel es posible encontrar una
correlacion entre el crecimiento tipico de la grieta y su emisién acustica.
Ademas, las distribuciones estadisticas de la emision acustica, el crecimiento
de la grieta y los tiempos de espera, obedecen una ley de potencia con
caracteristicas de universalidad. El analisis de la estructura del papel de
manera concurrente al estudio de la propagacién de grietas y la EA puede
permitir una mejor comprension del fenémeno de fractura en materiales

bidimensionales fibrosos.

2.2 Objetivo

Dilucidar las posibles relaciones entre los pardmetros asociados al
crecimiento subcritico y la emisién actstica generada por una grieta al
propagarse en un medio eldstico cuasi bidimensional, a través del andlisis
estadistico de tiempos de espera, energia disipada y las longitudes

caracteristicas del avance tipico de la grieta y de la microestructura.
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3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo experimental de este trabajo se puede explicar en tres etapas, la
seleccion y caracterizacion del material, el ensayo mecanico, y finalmente la
adquisiciéon y andlisis de imagenes y de la sefial de EA. A continuacién se

explican a mas detalle cada una de éstas.

3.1 Material

Se exploraron 8 diferentes tipos de papel con caracteristicas de manufactura
y materia prima diferente, con la finalidad de estudiar la distribuciéon de las
tibras y la microestructura del material, para estudiar los parametros de EA
respecto a su estructura. Se inspecciono la estructura de papel revolucion
reciclado, papel de revista, bond, bond reciclado, kraft, matte, alrey y papel
de trazado. Se selecciono papel fax (A), papel bond (B) y papel de trazado
©).

3.1.1 Microscopia 6ptica y de barrido.

Se obtuvieron imagenes de las ocho muestras para la microestructura, la
distribucion de las fibras y su tamafo caracteristico. Las imagenes fueron
tomadas con un Nikon modelo Ephiphot 46075 y un JEOL modelo JSM-

G510LV para microscopia Optica y de barrido respectivamente.

3.2 Ensayo mecanico

Se fracturaron tres muestras de papel en un ensayo de tension en el que se

adquiere en tiempo real el crecimiento de la grieta y la emision actstica (EA)
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de la fractura. La estructura bidimensional del papel permite observar, por
medio de una camara, el crecimiento de la muesca en la fractura subcritica.
Los sensores de emisién actstica permiten adquirir la emisién que acompana

el crecimiento de la fisura.

El arreglo en el que se llevaron a cabo los experimentos consiste en un ensayo
simple de tension, en el cual se aplica carga constante a una hoja de papel
con una muesca de tamafio controlado. Por medio de sensores de emision
actstica y una cdmara de alta resolucién se puede seguir la dindmica de
crecimiento de la grieta en conjunto con la emisién actstica que acompaia el
proceso de ruptura. El dispositivo consiste asi en tres partes fundamentales:
la maquina de tension, la actstica y la camara de alta resolucién; a

continuacién se explican cada una de ellas.

3.2.1 Dispositivo mecanico

El dispositivo consiste en un arreglo sencillo en el cudl se coloca la muestra
de papel bajo carga, para generar asi un ensayo de tension a carga constante,
la naturaleza simple del dispositivo esta relacionada con la necesidad de
evitar el ruido electrénico que existe en una maquina de tensiéon comercial
tradicional. En la imagen se puede observar el arreglo experimental: (1)
ubicadas en la parte superior en direcciéon perpendicular a las columnas que
sostienen el arreglo, estan las mordazas que sostienen a la muestra de forma
uniforme para promover la tension homogénea a lo largo de la muestra, (2)
entre las dos mordazas se ubica un sensor de desplazamiento que permite
conocer la curva de deformacién durante el ensayo, (3) la carga deseada en el
experimento se aplica en la parte inferior del dispositivo mediante un juego
de pesas que permiten cambiar la fuerza aplicada,(4) por tltimo la muestra
se coloca con la direccién maquina perpendicular a las mordazas para que la

carga se aplique paralela a la direccion de las fibras.
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FIGURA 3.1 DISPOSITIVO MECANICO.

3.2.2 Protocolo de carga.

En una primera etapa exploratoria, se efectuaron ensayos para las tres
muestras en tres niveles de carga, cada uno para tres tamafios de muesca,
Obteniendo un total de 27 condiciones diferentes, finalmente se escogieron
para el andlisis estadistico de este trabajo los ensayos mostrados en la Tabla

3.1.
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TABLA 1 PROTOCOLO DE CARGA PARA LOS ENSAYOS DE RUPTURA

Caracterizacion
Microscopia

Seleccion de

muestras
Ensayo de Adquisicion
tension de EA

Analisis de

Analisis de EA

Imagenes

FIGURA 3. 2 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.3 Analisis de datos.
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3.3.1 Adquisicién y andlisis de emision actustica

Sobre la mordaza superior (5) se encuentra suspendidos dos sensores de
emision acustica, al colocarse la muestra en tension los sensores entran en
contacto con la muestra, estdn colocados a una distancia de 3 centimetros

entre ellos y el mas cercano a la grieta se coloca sobre la punta de la muesca.

FIGURA 3. 3 ESQUEMA DE LA MUESTRA Y LAS DIMENSIONES DE ESTAS EN EL ARREGLO
EXPERIMENTAL. LOS SENSORES SE ENCUENTRAN EN CONTACTO UNO ARRIBA DE LA PUNTA DE LA

UESCA SENALADA EN CELESTE Y EL SEGUNDO 3 CENTIMETRO ALEJANDOSE DE LA MUESCA

Los sensores permiten obtener la emisién actstica de la grieta en crecimiento,
la sefial pasa a través de un amplificador la sefial llega a una frecuencia de
adquisiciéon de datos de IMHz. La sefial se adquiere por medio de una tarjeta

Valpey Fisher VP-1093,10KHz-1Mhz, de National Instruments NI_PCI 613.

El andlisis de sefal se realizo con Matlab, mediante un algoritmo basado en
un andlisis sencillo que “escanea” la sefial y encuentra los puntos
importantes para este estudio, localiza el punto inicial de la sefial al cruzar el
umbral, escanea alrededor de este punto y registra el maximo que alcanza la

sefial después de esto.

El algoritmo se basa en la lectura en bloques de la sefal, escanea un bloque
de un millén de puntos correspondientes a 1 segundo de sefial y encuentra
los puntos mas importantes para este estudio. Localiza el punto en que la
sefial cruza el umbral de ruido, identifica el maximo valor alcanzado durante

el evento, localiza el momento en que la sefial regresa a la regiéon de ruido y
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con estos valores calcula: el tiempo de espera, el maximo alcanzado, el

acumulativo de la energia y el numero de eventos, entre otros.

FIGURA 3.4 SENSORES DE EMISION ACUSTICA (5)

3.3.2 Adquisicién y analisis de imagenes

Con el fin de seguir el crecimiento de la grieta en tiempo real se tiene una
camara de alta velocidad, sin embargo la adquisiciéon de imagenes se dio a
una o dos imagenes por segundo dependiendo el caso, para experimentos
largos se programo a una imagen por segundo, en experimentos dénde el
tiempo de ruptura se esperaba por debajo de los 5 minutos se programo a 2
imagenes por segundo. La cdmara (6) se controla mediante el programa de
adquisicion de la sefial, lo que permite comenzar la adquisicion de ambos
canales de datos por medio de una sefial Ginica. La camara utilizada es una
Imper X IPX-11M5-L Resolucion (4000x2672 @5 fps, Mono o Color, 8/10/12-
bit data).

Mediante andlisis de imdgenes en Matlab, un algoritmo permite extraer los
parametros que definen la posicion de la grieta en cada imagen registrada. El
perfil extraido permite describir el recorrido de la grieta con buenos

resultados.
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FIGURA 3.5 IMAGEN DEL SISTEMA EXPERIMENTAL, A LA IZQUIERDA EL DISPOSITIVO

MECANICO, A LA DERECHA LA CAMARA.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se resumen los resultados de la caracterizaciéon por
microscopia y de los ensayos de fractura realizados. Primero se muestran los
resultados de MEB para observar las diferencias estructurales en el material.
La segunda parte refiere al ensayo de fractura, donde se analizan los
resultados obtenidos del ensayo, la dindmica de crecimiento de la grieta en
base al monitoreo de la EA y la propagaciéon de la grieta y por tltimo se
reportan los datos estadisticos que definen a las variables del tamafio tipico
del avance de la grieta s, la energia del evento E y los tiempos de espera entre

eventos.
4.1 Microscopia optica y de barrido

Las imagenes fueron tomadas con un Nikon modelo Ephiphot 46075 y un
JEOL modelo JSM-G510LV para microscopia Optica y de barrido

respectivamente.
4.1.1 Revolucion reciclado

Las Figura 4. 1 y Figura 4. 2 muestran una distribucién amplia del tamafio de
fibra, se encontraron fibras de 5.37 pm hasta 28.03 pm ,con un promedio de
15.409 y una desviacién estandar de 7.99 lo mismo se observé en el resto de
la muestra. Se observa la presencia de material no celulésico en forma de
particulas. Respecto al largo de las fibras se pudo observar una longitud
caracteristica de 1T mm o mds, como se puede observar en figura anterior.
Las imagenes del microscopio 6ptico hacen notar la diferencia de densidades
en el material, ademdas cabe mencionar que la estructura fibrosa queda al

descubierto facilmente.
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FIGURA 4.1 PAPEL REVOLUCION RECICLADO 50X
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FIGURA 4.2 PAPEL REVOLUCION RECICLADO 300x

4.1.2. Papel revista

La muestra se tomo de una revista comercial. El papel revista es un papel
especial de primera calidad, con acabados finales que le dan lisura y brillo a
las caras del papel. Las imdgenes del MEB permiten ver el acabado de las
hojas. La red de fibras no es observable, sin embargo se identifican algunas

fibras individuales.
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FIGURA 4. 3 PAPEL REVISTA 50X
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SEl  20kV WD11mm  SS49 50um

UANL - FIME AMATE 23 Nov 2009

FIGURA 4.4 PAPEL REVISTA 300X

4.1.3 Papel bond

La Figura 4. 5 hace notar la estructura porosa del material. En Figura 4. 6 se
realizaron mediciones sobre el diametro de las fibras encontrando valores
desde los 6.667 pym hasta los 34 pm con un promedio de 18.1679 um y una

desviacién estandar de 7.77 um para 20 mediciones.
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FIGURA 4.5 PAPEL BOND 50X
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FIGURA 4. 6 PAPEL BOND 300X

4.1.4 Papel Kraft

Este tipo de papel comercial es elaborado por el método Kraft sin
blanqueo. Se observa anisotropia en las fibras. Se observan las uniones entre
fibras, se encontraron fibras desde 22.980 pum hasta 42.005 um., con un

promedio de 34.307 pm y una desviacion estandar de 6.282 um.
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4.1.5 Papel Matte

En la Figura 4. 10 se puede observar la estructura que conforma la
matriz. Las imdagenes del microscopio Optico repiten la orientaciéon
observada en SEM en donde en general las fibras parecen estar distribuidas
de forma aleatoria. Se encontr6 un tamafio minimo de 2.749 ym y un
maximo de 25.966pm en el didmetro de las fibras con un promedio de
13.766 um y una desviacion estandar de 6.344 pym .En cuanto al largo de las

tibras se puede observar que son por lo menos de un largo de 1.5 mm.

SEI  20kV  WD11mm $549 ——— 500 T
UANL - FIME MATTE 23 Nov 2009

FIGURA 4.10 PAPEL MATTE 50X

SEl  20kV WD12mm  S549 10pm
UANL - FIME MATTE 23 Nov 2009

FIGURA 4.11 PAPEL MATTE 1500x
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FIGURA 4.12 PAPEL MATTE 300X

4.1.6 Rec Bond

En la Figura 4. 13 se observa una panoramica de la estructura de este
papel, se ven zonas porosas, un tamario de fibra relativamente regular y una
orientacién al azar. A mayor amplificacién Figura 4. 14, se comienzan a ver
las impurezas del material propias de un papel reciclado y se observa
en esta zona la direccion de las fibras. Se observan listones y manojos
de fibras que se unen para formar fibras de mayor didmetro. La muestran las
uniones entre fibras, las terminaciones de la fibra se conectan con las fibras
mas cercanas, asimismo se observa cOmo entre fibras alineadas se dan
uniones que llegan a alinear a dos fibras en una sola. Tamafios de 6.146 um

hasta 20.928 um con una media de 13.53 pm y una desviacion de 4.14 pm .
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FIGURA 4. 14 PAPEL RECICLADO BOND 300X
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4.1.7 Papel Alrey

Se obtuvo un valor promedio de 14.66 um para la muestra Alrey 1-2 con

valores desde 5.33 pm hasta los 24.44 um y una desviacion estandar de 6.53

pum.

BES 20kV WD21mm 8858 35Pa x1,000
UANL-FIME Alrey 1-2

FIGURA 4.17 PAPEL ALREY 1000x
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4.1.8 Papel de trazado.

El papel de trazado, tambien conocido como papel calca o tracing paper se
produce a partir de una tratamiento quimico al papel bond. Por la
estructura observada en la microscopia se evidencia que el tratamiento
quimico tiene wun efecto sobre la fibra del material. Las imégenes de
microscopia Optica corroboran la estructura fibrosa del papel, en la zona
de fractura quedan al descubierto las fibras de la estructura. Las imagenes

del MEB muestran zonas dénde es observable la estructura fibrosa original.

SEl  20kV WD11mm  SS49 50pum
UANL - FIME TRANSFER 23 Nov 2009

FIGURA 4. 18 PAPEL TRAZADO 300X
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4.1.9 Seleccion final

Se escogieron muestras de papel bond, papel Alrey y papel de trazado para
encontrar posibles diferencias en la sefial de emision actstica causadas por

diferencias en la micro estructura del material.

En la ruptura de papel existen tres mecanismos de propagacion, "fiber-fiber",
pull out , matrix fiber. Se ha encontrado que en diferentes materiales las
caracteristicas de los eventos de emision actstica varian, lo que se atribuye a

las diferencias en la microestructura del material.

El papel bond parece tener una estructura mas limpia respecto a cualquier
papel reciclado tal y como se esperaba, ademds de mostrar una distribuciéon
mas estrecha de entre todas las muestras. El papel Alrey se estudié para
comparar sus resultados con estudios anteriores(25)(26)(8) sobre este mismo
material. En delante, las muestras de papeles Alrey, bond y de trazado se

identifican como muestras A, B y C, respectivamente.

En este trabajo se estudia la diferencia en la sefial obtenida de las tres
muestras en la busqueda de diferencias que permitan ser atribuidas a la
microestructura o heterogeneidades del material. Mientras que el papel Bond
y Alrey presentan una estructura claramente fibrosa, el material llamado de
trazado tiene una estructura muy diferente, esta diferencia representa un
factor importante para el mecanismo de propagaciéon de la grieta, aqui
probablemente los tres mecanismos mencionados anteriormente no compitan
entre si, sino se encuentre un mecanismo Unico de propagacion, pues no
parece existir una zona clara de fibras o matriz. Bajo la suposicion de la
presencia de un tnico mecanismo de propagaciéon o tres mecanismos que

compite se espera encontrar evidencia de esto en la sefial de EA.
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4.2 Ensayo de ruptura.
4.2.1 Analisis de la emision actstica y el crecimiento de grieta.

La Figura 4.19 muestra el perfil tipico de una grieta, la imagen superior
representa la grieta a un tiempo t=4781 segundos durante el crecimiento
controlado en un experimento de 5700 segundos. En ambas imagenes se
observa una zona plastica que es de 0.27 cm para la primera imagen y de 0.51
cm antes de la fractura total, esto representa el 11% y el 8.1% del crecimiento
total de la grieta respectivamente. Para todas las imagenes de C se encuentra
esta misma zona plastica y su longitud respecto a la longitud alcanzada por
la grieta disminuye mientras se acerca a la ruptura. Para esta muestra la
longitud relativa de esta zona es del 57% , 56%, 17%,14%,11%,8.1% para los
tiempos t=50s, t=100s,t=2000s,t=3000s,t=4781s,t=5170s, respectivamente. La
altima imagen Figura 4.19 (d) muestra un acercamiento a la zona de
proceso. El algoritmo se basa en un umbral de color que establece para
obtener un perfil como el obtenido en (b) en esta imagen se puede observar
como La imagen (B) y (C) representa el perfil obtenido al segundo antes de la
ruptura total por medio de la cAmara y esta misma imagen sobreponiendo el
perfil obtenido mediante el algoritmo de MATLAB. La imagen muestra una
grieta de 4.13 cm. Se puede observar que el perfil se sobrepone bien al perfil
real de la grieta. El algoritmo considera la punta de la grieta como el final de
la zona de proceso, considerada como la parte oscura al final de la grieta.
Solo en la muestra C es observable esta zona de proceso, debido a la mayor
plasticidad del material. Mientras que en A, es observable en algunas
ocasiones grietas secundarias ajenas a la grieta principal (la grieta que crece a

partir de la muesca) y que finalmente se unen para crecer con esta.
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La Figura4.20 y Figura 4.21muestran la dindmica de crecimiento de la grieta
para las muestras A y C respectivamente. Se observa un crecimiento
escalonado, con una aceleracion al inicio del proceso de fractura una zona de
crecimiento controlado, dénde la rapidez de ruptura parece constante y una
zona critica de crecimiento como sefial de la fractura inminente. Esta
dindmica va acorde al modelo FBM doénde la aceleracion al inicio del proceso
de fractura representa el proceso acelerado de ruptura de un numerosas
fibras con baja resistencia hasta llegar a un punto dénde las fibras presentes
tienen una resistencia a la ruptura mdas homogénea que permite el
crecimiento escalonado de la grieta, finalmente el numero de fibras presentes
es muy bajo y la avalancha de crecimiento se presenta como antesala a la

ruptura final.

En los siguientes graficos no es posible observar un comportamiento tnico,
la curva parece reproducirse cualitativamente, mas no se repite
cuantitativamente para cada muestra. Otros trabajos (26) (9) mostraron este
comportamiento disperso en el mismo material, observando que al realizar
un promedio de estas curvas se encuentra un comportamiento tnico
predicho por un modelo térmicamente activado (29) (30). De la comparacion
entre la Figura 4. y Figura 4.19 se concluye una clara dispersion en la
dindmica del crecimiento de la grieta para A en comparacién con la muestra
C dénde ambas figuras muestran gran dispersién entre muestra y muestra,
sin embargo, es notorio que para el papel C la dispersiéon es menor en

comparacion a A.
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NEGRO DE LA GRIETA. (B) PERFIL DE LA GRIETA (C) PERFIL REAL DE LA GRIETA Y LA LINEA VERDE INDICA EL

MEDIANTE MATLAB (D) LA IMAGEN ES UN ACERCAMIENTO DE LA ZONA PLASTICA QUE SE OBSERVA EN ESTA ML
OBTENIDO MEDIANTE MATLAB TOMA EN CONSIDERACION ESTA ZONA COMO LA PUNTA DE LA GRIETA COMO SE PU

LAS IMAGENES.
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FIGURA 4. 19 MUESTRA PAPEL ALREY 20KG CARGA 4.0 CM MUESCA. 10 EXPERIMENTOS. LA FIGURA MUESTRA EL
ACUMULATIVO DEL CRECIMIENTO DE LA GRIETA (X) . EL EJE Y REPRESENTA LA PROPORCION DEL X Y LA LONGITUD
MAXIMA ALCANZADA POR LA GRIETA ANTES DE LA RUPTURA RAPIDA. EL EJE X REPRESENTA LA PROPORCION DEL

TIEMPO Y EL TIEMPO TOTAL PARA CADA EXPERIMENTO.
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FIGURA 4. 20 MUESTRA PAPEL TRAZADO 26KG CARGA 5.0 CM MUESCA. 6 EXPERIMENTOS. LA FIGURA
MUESTRA EL ACUMULATIVO DEL CRECIMIENTO DE LA GRIETA (X) . EL EJE Y REPRESENTA LA PROPORCION DEL
X Y LA LONGITUD MAXIMA ALCANZADA POR LA GRIETA ANTES DE LA RUPTURA RAPIDA. EL EJE X REPRESENTA

LA PROPORCION DEL TIEMPO Y EL TIEMPO TOTAL PARA CADA EXPERIMENTO.
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La Figura 4.19 y 4.20 muestran los acumulativos de la EA de las muestras A y C respectivamente. La emision actstica elucida el

comportamiento escalonado de la variable al igual que el crecimiento de la grieta. No se observa un comportamiento tnico, pero la

forma de la curva es reproducible.
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FIGURA 4. 20 EL GRAFICO MUESTRA EL ACUMULATIVO DE LA EMISION ACUSTICA PARA DOS EXPERIMENTOS DE LA
MUESTRA A CON 20 KG DE CARGA, UNA MUESCA DE 4 CM. SE PUEDE VER EL CRECIMIENTO ESCALONADO DEL
CUMULATIVO DE EA. SE VE QUE EL CRECIMIENTO CUANTITATIVAMENTE NO ES REPRODUCIBLE EN LAS DOS

MUESTRAS, EL CRECIMIENTO DE LA EA NO INCREMENTA DE LA MISMA MANERA EN AMBAS MUESTRAS.
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FIGURA 4. 21 EL GRAFICO MUESTRA EL ACUMULATIVO DE LA EMISION ACUSTICA PARA DOS EXPERIMENTOS
DE LA MUESTRA C CON 26 KG DE CARGA, UNA MUESCA DE 5 CM. SE PUEDE VER EL CRECIMIENTO
ESCALONADO DEL CUMULATIVO DE EA. SE VE QUE EL CRECIMIENTO CUANTITATIVAMENTE NO ES
REPRODUCIBLE EN LAS DOS MUESTRAS, EL CRECIMIENTO DE LA EA NO INCREMENTA DE LA MISMA MANERA EN

AMBAS MUESTRAS.
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4.2.2 Correlacion de crecimiento de grieta y emision actstica.

A continuacion se muestran graficos de la correlacién entre la emisién
actstica y el crecimiento de la grieta para algunos experimentos individuales
correspondientes a las muestras A y C. Las lineas identificadas como
crecimiento X , representan el avance de la grieta y muestran el acumulativo
del crecimiento de la grieta respecto a la longitud maxima alcanzada por la
grieta, los datos en la camara se adquieren por segundo, cada punto
representa la posicion de la grieta en el tiempo normalizado tiempo/tiempo
final. La linea Emisién Actstica representa el crecimiento del acumulado de
la EA respecto al tiempo, los datos se adquieren cada segundo y el valor del
eje Y representa la razén entre el acumulativo de la energia de emision
actstica y la energia total acumulada al final del experimento. Una tercera
linea se obtiene de los datos de EA, los puntos representan el namero de
eventos observados respecto al tiempo sin considerar la energia de estos, esta
linea permite observar coémo evoluciona el nimero de eventos respecto al
tiempo independientemente de la energia de estos. Por ultimo la linea verde
representa la lectura del sensor de desplazamiento .Todas las graficas estan

normalizadas.

En las Figura 4.23 - 4.26, los saltos verticales en la curva de EA representan la
presencia de eventos y la magnitud de estos se relaciona con la energia
correspondiente. Por otra parte, en las curvas de crecimiento en X, los
avances verticales de la punta de la grieta representan el avance 6ptico de la
grieta. Se esperaba encontrar que para cada evento en X se encontrara su
correlacion en la curva de eventos de emision acustica. Se encuentra lo
siguiente: ambas curvas parecen proyectar la misma dindmica de crecimiento
de forma cualitativa, la zona de la aceleracién el inicio del experimento y del
crecimiento controlado dénde la razén de crecimiento parece constante de la
grieta congenian claramente en las dos curvas. Por otra parte no se detectan
eventos de EA para todos los puntos en los que la grieta avanza, dado que

sabemos (revision Optica) que la grieta crecié y por principio debe existir EA
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proveniente de la propagacion de la grieta, se considera que debido a fallas
en el sistema de adquisicion de EA, no todos los eventos de EA son
debidamente obtenidos, sin significar que no existieran. Incluso en los lapsos
donde se puede encontrar un crecimiento de la grieta y un grupo de eventos
de EA correspondientes al avance de X, no se ve una correlacién cuantitativa

entre la cantidad que aumenta el acumulativo de la emisién acustica.

La sefial de emisién actstica y la cdmara parecen tener un desfase no

cuantificado respecto al momento en que inicia el conteo de ambas variables.
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FIGURA 4. 22 MUESTRA A 20KG CARGA Y 4 CM MUESCA. ACUMULATIVO DE LA

EMISION ACUSTICA CON EL CRECIMIENTO DE LA GRIETA X.

65



C2605081chan1

0.9 o
038

07

Deformacion
~——=—— Emisién Acustica
~——=— Crecimiento x

Cumulativo Y ./max(Y)
o
L

03 —— Eventos de EA H
0.2} H
01+ A
g '
0 1 L 1 | | I L L |
0 0.1 0.2 03 04 05 06 07 08 0.9 1

Tiempo/T, I3

FIGURA 4. 23 MUESTRA C, 26 KG CARGA, 5 CM MUESCA. ACUMULATIVO PARA EA Y CRECIMIENTO

DE LA GRIETA. LOS EJES ESTAN NORMALIZADOS PARA CADA VARIABLE.
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FIGURA 4. 24 MUESTRA C, 26 KG CARGA, 5 CM MUESCA. ACUMULATIVO PARA EA Y CRECIMIENTO

DE LA GRIETA. LOS EJES ESTAN NORMALIZADOS PARA CADA VARIABLE.
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4.2.3 Ley de Potencias

Muestra A

TABLA 2 EXPONENTES PARA LA LEY DE POTENCIAS MUESTRA A

Muestra A Avance grieta | Energia Tiempo espera | Tiempo espera
s EA grieta wtea EA. wts
A2004079 -14 * * -1.8
A2004081 -1.4 -1.7 -1.6 -1.5
A2004082 -1.3 -1.9 -1.6 -1.3
A2004084 -1.3 * * -1.6/-14
A2004085 -1 -1.8 24 -1.5
A2004089 -1.5 * * -1.8/-14
A2004090 -1.7 -1.8 -1.5 -0.86
A2004095 -1.4 * * -1.4/-1.5
A2004096 -1.3 * * -1.4

*Indica la falta de sefial en el experimento, no una falla en el ajuste de la ley

de potencias
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FIGURA 4. 25 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TAMANO DE CRECIMIENTO DE LA GRIETA Sc MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA

LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1
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FIGURA 4. 26 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL TAMANO DE
CRECIMIENTO DE LA GRIETA Sc MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA LEY DE POTENCIAS

CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.7



A2004085
-4 T T T T T T T

P(sye)
©

FIGURA 4. 27 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA LA
ENERGIA DE EMISION ACUSTICA DE LOS EVENTOS STEPS 5, SE OBSERVA UNA LEY

DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.8
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FIGURA 4. 28 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA LA

-9.5 :

ENERGIA DE EMISION ACUSTICA DE LOS EVENTOS STEPS ,g, SE OBSERVA UNA LEY

DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.8
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FIGURA 4. 29 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LA GRIETA WTc, SE OBSERVA UNA LEY DE POTENCIAS CON

UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -2.4
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FIGURA 4. 30 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LA GRIETA WTc, SE OBSERVA UNA LEY DE POTENCIAS CON

UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.5
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FIGURA 4. 31 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LOS EVENTOS DE EMISION ACUSTICA WTAEg, SE OBSERVA

UNA LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.5
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FIGURA 4. 32 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION

DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LOS EVENTOS DE EMISION ACUSTICA WTAEg, SE OBSERVA

UNA LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -0.86
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Probability distabutions of crack growth sizes
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FIGURA 4. 33 DISTRIBUCION DE PROBABILIDAD PARA EL CRECIMIENTO DE
LA GRIETA Sc PARA 10 MUESTRAS EL AJUSTE LINEAL GENERA UNA

PENDIENTE DE -1.2, PARA EL EXPONENTE DE: P(§)~S~#
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FIGURA 4. 34 DISTRIBUCION DE PROBABILIDAD PARA EL TIEMPO DE ESPERA

WTc PARA 10 MUESTRAS EL AJUSTE LINEAL GENERA UNA PENDIENTE DE -1.5,

PARA EL EXPONENTE DE : P(wt)~wt
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Muestra C. Papel de trazado

TABLA 3 EXPONENTES PARA LA LEY DE POTENCIAS DE LA MUESTRA C.

Muestra C Avance grieta | Energia EA Tiempo espera | Tiempo espera
grieta EA.
C2605081.1 -2.2 -1.8 -1.6 -1.1
C2605081.2 -2.2 -2.2 -1.6 -1.2
C2605085 -21/-23 -2.0 -1.5/-1.2 -1.5
C2605086 -2 -2.0 -2.7 -1.3
C2605086.2 -1.9 2.1
C2605095 2.1 24
C2605096 -2.3/-21 -1.9/-15/-1.3
C2605097 -1.9 -2/-1.7/-15 |-15
C2605098 -2 -1.6
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FIGURA 4. 35 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TAMANO DE CRECIMIENTO DE LA GRIETA Sc MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA

LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -2.2
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FIGURA 4. 36 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TAMANO DE CRECIMIENTO DE LA GRIETA Sc MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA

LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.9
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FIGURA 4. 37 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA

LA
ENERGIA DE EMISION ACUSTICA Sag MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA LEY DE

POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -2.2
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FIGURA 4. 38 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA LA

ENERGIA DE EMISION ACUSTICA SAg MAYOR QUE CERO, SE OBSERVA UNA LEY DE

POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.5
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FIGURA 4. 39 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LOS EVENTOS DE EMISION ACUSTICA WTc, SE OBSERVA

UNA LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.6
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FIGURA 4. 40 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL

TIEMPO DE ESPERA DE LOS EVENTOS DE EMISION ACUSTICA WTc, SE OBSERVA

UNA LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.7
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FIGURA 4. 41 SE MUESTRA LA DISTRIBUCION DE PROBABILIDADES PARA EL
TIEMPO DE ESPERA DE LOS EVENTOS DE EMISION ACUSTICA WTAEg, SE OBSERVA

UNA LEY DE POTENCIAS CON UNA VALOR PARA EL EXPONENTE DE -1.2
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5. CONCLUSIONES

En base a la MEB la diferencia primordial de la micro estructura de las
muestras esta en la presencia de impurezas en la matriz, cuando la muestra
presenta estructura fibrosa, ademas en todas las muestras se observo una
amplia dispersion en el tamarfio de fibras y las imagenes mds generales (50x)

muestran que la direccionalidad de las fibras es més a nivel local.

Existe dispersion en la dindmica de crecimiento en todas las muestras,
niveles de carga y tamafio de muesca. Se atribuye a la misma dispersion del

tamario de fibras y la aleatoriedad que genera en el mecanismo de ruptura.

En el material C se presenta una zona de proceso que no aparece en la
muestra A, este resultado se atribuye a una mayor plasticidad en el material,
la cual de acuerdo a la micro estructura se puede observar que existe menos
porosidad en el material y es mas homogénea la estructura.. En la muestra A
la grieta no presenta este efecto en la zona de proceso, cudndo esta presente

esta zona se ve definida por micro agrietamientos por delante de la punta.

El acumulativo de EA presenta el mismo crecimiento escalonado que el
crecimiento de la grieta y la misma dinamica de crecimiento. Pero no se
encuentra una correlaciéon individual entre los eventos de EA y el
crecimiento de la grieta. En principio el nimero de eventos de emisiéon
actstica es menor al namero de saltos que presenta la grieta para el mismo
experimento. Lo anterior puede ser a un desfase de la sefial de EA con la
sefial de la caAmara. Ademas se encontré que en eventos largos por encima de
los 3000 puntos, existe un desfase de en ocasiones mayor a 2 segundos entre

la toma de la camara y la sefal de EA.
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Al observar de forma individual las imagenes de energia de emision actstica,
con el acumulativo de los eventos, no se observa correlacién entre el nimero
de eventos. Cuando es posible correlacionar un eventos de EA con un punto
de crecimiento especifico no parece existir una relaciéon cuantitativa de estos.
Los crecimientos mas grandes no corresponden a eventos de EA con mayor
energia. La falla en la adjudicacién de un evento de EA a un salto en la grieta
puede ser debido al desfase de la senal o a fallas en el mismo sensor, pues
parece existir momentos en los que el contacto no es adecuado. Para poder
encontrar esta posible relacion, debe existir una perfecta sincronizaciéon de la
sefial de adquisicion de ambas variables, ademds de realizar a mayor
frecuencia la toma de imagenes, ya que los eventos se encuentra en un rango
de 10Ms -50Ms. Es obvio ademds que debe existir un filtro para la sehal de

adquisicion para remover el ruido en el experimento.

Se reporta un exponente para la muestra A de 1.3 para la ley de potencias de
Sc y -1.7 para Sga un exponente de -1.8 WT ga y de -1.46 para WTga . Para la
muestra B un exponente de 2.07 para la ley de potencias de Sc y -1.95 para
Sea un exponente de -1.93 WT ga y de -1.32 para WTEga. Lo anterior sustenta la
hipétesis de la ley de potencias para este y otros materiales en la sefial de EA
y el crecimiento subcritico de las grietas. Y muestra la falta de un tamafio

caracteristico en los eventos de ambas variables.

TRABAJO A FUTURO

Es necesario realizar una mejora al disefio experimental en relacién a la
adquisicion de ambas sefiales y al anélisis por EA. El Algoritmo de MATLAB
parece ofrecer buenos resultados para el anélisis de las imagenes. Se cree
que es posible encontrar la correlacion entre el crecimiento individual de
ambas variables para encontrar una correlacién matemadtica entre el tamafio

del crecimiento y la energia de EA correspondiente S.~Sg,.
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