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@Resumen:

La presente invencion se refiere a un método de
monitorizacion de la salud estructural de materiales
compuestos de fibra continua mediante calentamiento
resistivo que comprende las etapas de: a)
proporcionar una muestra de un material compuesto
de matriz polimérica y fibra continua dopado con un
refuerzo nanométrico conductor; b) colocar al menos
un electrodo en cada uno de los extremos de la
muestra del material compuesto; c¢) aplicar un voltaje
de entre 15y 105 V entre los electrodos para inducir
el calentamiento por efecto Joule de la muestra; d)
detectar la variacion de temperatura mediante
termografia infrarroja obteniéndose un mapa térmico
de la muestra; y e) correlacionar la variacion de
temperatura con el estado de la estructura mediante
la interpretacién del mapa térmico obtenido en la
etapa d). El método de la presente invencion permite
la deteccion y localizacion de dafios tempranos y
cuantificacion de la extensién del dafio.
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DESCRIPCION

METODO DE MONITORIZACION DE LA SALUD ESTRUCTURAL DE MATERIALES
COMPUESTOS DE FIBRA CONTINUA MEDIANTE CALENTAMIENTO RESISTIVO

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencion pertenece al campo técnico de monitorizacion de la salud estructural
de materiales, y mas concretamente a un método de monitorizacién de la salud estructural de

materiales compuestos de fibra continua mediante calentamiento resisitivo.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

La monitorizacién de la salud estructural o Structural Health Monitoring (SHM por sus siglas
en inglés) es una rama de la ingenieria centrada en el estudio y desarrollo de sistemas que
permiten obtener informacién sobre la integridad estructural. Representa el procedimiento de
implementacion de estrategias de deteccion de dano en estructuras aeroespaciales, marinas,
de ingenieria civil 0 mecanica, siendo el dafo cualquier variacion en las propiedades
geométricas, condiciones de contorno o de los materiales de estos sistemas. El proceso
involucra la observacién de la estructura en intervalos de tiempo prefijados, la extraccion de
caracteristicas y su andlisis para determinar su integridad [1].

Recientemente se ha prestado mucha atencion a la monitorizacién en tiempo real del
rendimiento estructural de materiales basados en polimeros reforzados con fibra para mejorar
la fiabilidad y aumentar la vida Util. Una tecnologia prometedora para la monitorizacion de los
dafios en dichos materiales es la observacién de los cambios en su resistencia eléctrica. En
particular, existen multitud de estudios que demuestran que estos materiales basados en
polimeros reforzados, principalmente con nanoparticulas de carbono, presentan una
excelente sensibilidad eléctrica ante deformaciones mecanicas, asi como frente a la aparicién

de grietas en el material, las cuales son criticas para el desarrollo estructural del mismo [2].

Estos métodos presentan el principal problema de que no es posible obtener una visién global
del estado del material, ya que Unicamente se tienen medidas de resistencia eléctrica entre
dos electrodos. Por lo tanto, para una mayor precisién en la deteccion de posibles defectos,
es necesario establecer una red de electrodos compleja, cuyo disefio, en muchos casos es
dificil de implementar en una estructura real.
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En ese sentido, en los Ultimos afos, han surgido técnicas de inspeccion basadas en medidas
de conductividad eléctrica mediante tomografia, conocidas como técnicas de tomografia por
impedancia eléctrica (electrical impedance tomography, EIT). En esos casos, si que se puede
obtener un mapa del estado de la estructura, pero, nuevamente, el diseno de la red de
electrodos es bastante complejo y, ademas, exigen esfuerzos computacionales muy elevados

[3].

Otra de las posibles funcionalidades de estos polimeros reforzados con nanoparticulas de
carbono es el auto-calentamiento por Efecto Joule, consistente en el aumento de temperatura

del material al pasar una corriente eléctrica por el mismo.

En este sentido, existen documentos como el publicado por Zhang, D. et al. (2020), el cual
describe el uso de la capacidad de calentamiento por Efecto Joule para la monitorizacién de
la deformacién en un material formado por un polimero flexible [4]. En dicho estudio se ha
demostrado que estos polimeros dopados con nanoparticulas de carbono presentan una
elevada sensibilidad termoeléctrica a la deformacién. Sin embargo, dicho trabajo se centra
Unicamente en la deteccién de deformaciones en polimeros flexibles para aplicaciones no
estructurales, sin haberse demostrado su capacidad para la monitorizacién de materiales
estructurales.

Por lo tanto, existe una necesidad de nuevos métodos para la monitorizacién en tiempo real
del rendimiento o la salud estructural de materiales que permitan obtener una vision global y
detallada del estado de la estructura, sin necesidad de redes complejas de sensores y cables,
requisitos de alta potencia, alto coste y nivel de ruido, entre otros.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencion es de gran relevancia industrial, al poder solucionar problemas
inherentes a otras técnicas de monitorizacién empleadas en la actualidad que, tal y como se
ha comentado, no ofrecen una visién global y detallada del estado de la estructura.

En la actualidad, los costes asociados a la revisién y mantenimiento de estructuras son muy
elevados, suponiendo, en el caso de industrias como la aeroespacial, una parte importante de
los costes totales. El principal problema radica en que muchas veces el mantenimiento
realizado no aporta valor afiadido, en el caso de que la estructura no presente ningun tipo de

problema (mantenimiento preventivo). Por ese motivo, el desarrollo de métodos de



10

15

20

25

30

35

ES2951300A1

monitorizacion de la salud estructural tiene un elevado interés, ya que permite conocer, de

manera continua, el estado de la estructura, permitiendo actuar s6lo cuando es necesario.

La presente invencion proporciona un método que permite establecer mapas térmicos de la
estructura que permiten saber el estado de la misma, pudiendo identificar posibles defectos
de una manera simple y efectiva.

En un primer aspecto, la presente invencion proporciona un método de monitorizacién de la
salud estructural de materiales compuestos de fibra continua mediante calentamiento resistivo
, caracterizado porque comprende las siguientes etapas:
a) proporcionar una muestra de un material compuesto de matriz polimérica y fibra
continua dopado con un refuerzo nanométrico conductor;
b) colocar al menos un electrodo en cada uno de los extremos de la muestra del material
compuesto;
c) aplicar un voltaje de entre 15y 105 V entre los electrodos para inducir el calentamiento
por efecto Joule de la muestra;
d) detectar la variacion de temperatura mediante termografia infrarroja obteniéndose un
mapa térmico de la muestra;
a) correlacionar la variacién de temperatura con el estado de la estructura mediante la
interpretacion del mapa térmico obtenido en la etapa d).

El voltaje aplicado sobre la muestra variara en funcion del area inspeccionada, siendo mayor
cuanto menor sea el area de la seccion transversal por la que circula la corriente eléctrica y

menor cuanto menor sea la distancia lineal entre electrodos.

En otro aspecto de la invencidn, el refuerzo nanométrico conductor es seleccionado del grupo
que consiste en nanotubos de carbono, nanofibras de carbono, grafeno, negro de humo y

nanoestructuras metdlicas.

En la presente invencion, las nanoestructuras metélicas son nanoparticulas, nanohilos o
nanoalambres. Adicionalmente, los metales de las nanoestructuras metalicas se seleccionan

del grupo que consiste en cobre, plata y oro.

El método de la presente invencion permite la deteccién y localizacion de dafos tempranos y
cuantificacién de la extension del dafo a través de mapas térmicos, lo que demuestra las
capacidades sobresalientes de la activacion de calentamiento por efecto Joule para propésitos
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de monitorizacion de la salud estructural sobre otras técnicas convencionales de ensayos no

destructivos, donde una informacién tan detallada no es a menudo facil de obtener.

El método de la presente invencién muestra una sensibilidad y una resolucion a la deformacion
muy elevadas (con valores de deformacién que van del 0,01 al 0,1%) para el inicio temprano
de la grieta y su posterior propagacion.

Ademas, el método de la presente invencién es muy simple ya que no implica el disefio de
una red eléctrica compleja de electrodos en la muestra o el uso de herramientas matematicas
y estadisticas de elevado peso computacional. Este método novedoso brinda informacién,
tanto general como detallada, de la salud de la estructura con una sensibilidad muy alta.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1. Curvas de calentamiento-enfriamiento por efecto Joule para diferentes potenciales
aplicados (15-105V) para un material compuesto de matriz polimérica y fibra de vidrio dopado
con nanotubos de carbono.

Figura 2. Imagen de infrarrojos de la distribucion de la temperatura durante el calentamiento
resistivo sobre la muestra de un material compuesto de matriz polimérica dopado con
nanotubos de carbono.

Figura 3. Imagenes térmicas de infrarrojos que muestran la evolucion del dafio en las muestras
durante el ensayo de traccién a temperaturas entre 40 y 120°C, donde los nimeros 1 a 8,
indican diferentes momentos del ensayo en el que se observa una fase inicial de deformacion
(1 a 3), una fase de iniciacién de grieta (4) y una fase final de propagacién del dafo (5 a 8).
Figura 4. Representacion de la variacion de temperatura (lineas discontinuas) y la respuesta
mecanica (lineas continuas) durante el ensayo de traccion para diferentes valores de
temperatura inicial.

Figura 5. Representaciéon de la variacion de la temperatura normalizada a temperaturas de
ensayo iniciales entre 40 y 120°C durante el ensayo de traccion.

Figura 6. Imagenes térmicas de infrarrojos, durante un ensayo a traccion, que muestran la
evolucion de la propagacién de una grieta en una zona localizada que se refleja en una
disminucion brusca de la temperatura en la region danada.

Figura 7. Imagenes térmicas de infrarrojos, durante un ensayo a traccion, que muestran la
evolucion de la propagacion de una grieta de manera generalizada a través de la regién central
de la muestra.
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DESCRIPCION DE MODOS DE REALIZACION

Ejemplo 1. Monitorizacién de la deformacién y el dafo de un material compuesto de matriz

polimérica y fibra de vidrio dopado con nanotubos de carbono mediante el método de la

presente invencion.

Inicialmente se fabricé un material compuesto de matriz polimérica dopado con nanoparticulas
conductoras, concretamente con nanotubos de carbono. Para este ejemplo se utilizé una
resina epoxi (Araldite LY556, Sigma Aldrich) con un endurecedor amino (XB3473, Sigma
Aldrich) y nanotubos de carbono de pared multiple (Multi-Walled Carbon Nanotubes, MWCNT)
(NC7000, Nanocyl), con un didametro medio de 9,5 nm y una longitud de hasta 1,5 ym. El
refuerzo fue una fibra de vidrio (Resinas Castro), con una secuencia de apilamiento en el
laminado de [£45]ss.

El material compuesto de matriz polimérica dopado con nanotubos de carbono se fabric
mediante un laminado manual. En primer lugar, los nanotubos de carbono se dispersaron en
la matriz epoxi mediante un proceso de calandrado de tres rodillos siguiendo un ciclo de siete
pasos con una reduccion progresiva de los rodillos adyacentes, siendo la velocidad del Gltimo
rodillo constante de 250 rpm. Tras el proceso de dispersion, la mezcla nanotubos de
carbono/epoxi se desgasificd en condiciones de vacio a 80°C durante 15 min.

A continuacién, se anadio el endurecedor en una proporcién de monémero a endurecedor de
100 a 28. Por ultimo, tras el laminado manual, el material compuesto se cur6 a 140°C durante
8 horas en una prensa de platos calientes a una presion de 0,6 MPa.

La caracterizacion microestructural se realiz6 mediante un microscopio -SEM de emision de
campo (Field Emission Gun — Scanning Electron Microscope, FEG-SEM), utilizando un
modulo Nova NanoSEM para la caracterizacion de las superficies de fractura de los materiales
compuestos. Previamente, las muestras fueron metalizadas por una fina capa de platino para

una mejor caracterizacion.

La capacidad de calentamiento resistivo por efecto Joule de la muestra de material compuesto
se evalud aplicando un potencial entre dos electrodos hechos de hilo de cobre y adheridos a
la superficie del material compuesto con pintura de plata, para reducir la resistencia de
contacto, utilizando una fuente de alimentacién de corriente continua programable. La
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temperatura alcanzada en las muestras fue registrada por una camara térmica de Infrarrojos

(FLIR Tools) con una resolucién térmica de 0,1°C.

Dicha capacidad fue analizada mediante las curvas de calentamiento-enfriamiento obtenidas,
las cuales se muestran en la Figura 1. Se observ6 que el aumento del potencial aplicado entre

los electrodos provocd un aumento de la temperatura alcanzada en las muestras.

Ademas, analizando en detalle las curvas de calentamiento-enfriamiento, se observd que el
aumento del potencial aplicado también indujo mayores tasas de calentamiento-enfriamiento
en las primeras etapas de las pruebas de calentamiento resistivo por efecto Joule. Mas
concretamente, las tasas de calentamiento varian de 3 a 562C min a tensiones aplicadas de
30 a 105 V, respectivamente, durante el primer minuto de calentamiento. Ademas, las tasas
de enfriamiento son ligeramente mas lentas y varian de -2,8 a -50°C min"' a tensiones

aplicadas de 30 a 105 V, respectivamente, durante el primer minuto de enfriamiento.

El aumento del potencial aplicado condujo a un aumento de la corriente que pasa a través de
la muestra y, por lo tanto, a un mayor flujo de calor durante el calentamiento transitorio de las
muestras, lo que se traduce en mayores tasas de calentamiento-enfriamiento con el aumento

de la tensién aplicada.

Adicionalmente, las muestras sometidas a una tension aplicada mas alta tardaron mas tiempo
en alcanzar un perfil de temperatura estable (de 5 a mas de 20 minutos a tensiones aplicadas
de 30 a 105 V, respectivamente). Esto es debido al mayor intercambio de calor con el entorno.
En la Figura 2 se muestra la imagen de infrarrojos de la distribucion de la temperatura durante
el calentamiento resistivo sobre la muestra del ejemplo. Se puede observar que el
calentamiento fue muy homogéneo en la muestra para cada voltaje aplicado con una
desviacion maxima de temperatura de 15°C en las muestras que alcanzaron una temperatura
media cuasi-estable de 180°C (es decir, las sometidas a 105 V). Por lo tanto, se observé que
el material compuesto presentaba muy buena capacidad de calentamiento resistivo por efecto
Joule con una distribucion homogénea de la temperatura.

A continuacién, se empled este material en un ensayo para la monitorizacion de la

deformacién y el dano a través del método de la presente invencion.

En la Figura 3 se muestra la evolucién de la monitorizacién de la deformacion y el dafo

durante el ensayo de traccién a través de imagenes de camaras térmicas de infrarrojo.

7
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Adicionalmente, en las Figuras 4 y 5 se muestra su correlacion con el rendimiento mecanico

y el perfil de temperatura para las diferentes condiciones.

Se puede observar que el método permite detectar el inicio temprano de grietas a cualquier
temperatura (punto 4 de la Figura 3). Ademas, la propagacion de la grieta promueve una
interrupcién repentina de la red eléctrica que se refleja en una pérdida repentina de
conductividad eléctrica y, por tanto, en una disminucién prominente de la corriente medida.

Esta repentina disminucion de la conductividad eléctrica no es uniforme en la muestra, siendo
mas predominante en las zonas donde la ruptura de los caminos conductores es mas
significativa. Por lo tanto, esta alteracion se refleja en una disminucion de la temperatura mas
prevalente en las zonas dafiadas en comparacion con las zonas ausentes de fallo. Por estas
razones, este método permite tener un mapa completo de la propagacién de la grieta durante
el ensayo (puntos 5 a 8 de la Figura 3).

Ademas, comparando las imagenes de la Figura 3 y el perfil de temperatura normalizado
(Figura 5), T, estimado a partir de la temperatura inicial de la muestra, To y la temperatura
ambiente, el Tamb, €s decir Tn=(To-T)/(To-Tamb) , S€ puede observar que el descenso de la
temperatura durante la propagacién de la grieta es mas prevalente en el caso de las
condiciones de baja temperatura inicial (Figura 5), debido a una propagacion mas rapida de
la grieta, como se ha dicho antes en el andlisis mecénico. Mas concretamente, las muestras
a 120°C, que presentaron la propagacién de grieta méas lenta, también mostraron la menor
variacion relativa de la temperatura tras el inicio del dano (representaciéon de cuadrados
(120°C) de la Figura 5). Por lo tanto, aunque las muestras a 40°C mostraron la menor
sensibilidad térmica antes de la iniciacion de la grieta, mostraron la mayor sensibilidad una
vez que la grieta se propagd, mientras que las muestras a 120°C mostraron el comportamiento
opuesto.

A partir del mapeo térmico de las muestras, es posible estimar la extensiéon del dafo. En este
sentido, las Figuras 6 y 7 muestran la evolucion de la grieta en dos casos diferentes: el
primero, correlativo a una propagacion de la grieta en una zona localizada, que se refleja en
una disminucién brusca de la temperatura en la region dafiada (Figura 6) pero una disminucion
menos drastica de la temperatura media global de la muestra debido a la naturaleza localizada
del dano. Ademas, existe una diferencia significativa entre la temperatura media de la
temperatura global de la muestra y la temperatura en la regiéon donde se inicia la grieta.
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Por otro lado, el segundo caso se refiere a una propagacion global de la grieta a través de la
region central de la muestra. En este caso, los perfiles de temperatura tanto de la region
danada como de la muestra en general presentan un comportamiento similar debido a la
naturaleza global del dano (Figura 7). Por lo tanto, este método permite obtener informacion
muy detallada sobre como se inicia el dafo en las muestras, asi como la forma en que se
propaga, ayudando a entender mejor los mecanismos de propagacion de grietas en los

materiales.

Por lo tanto, este novedoso método proporciona informacion global y detallada de la salud
de la estructura de materiales compuestos con una sensibilidad muy alta.
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REIVINDICACIONES

Método de monitorizacién de la salud estructural de materiales compuestos de fibra

continua mediante calentamiento resistivo, caracterizado porque comprende las

siguientes etapas:

b) proporcionar una muestra de un material compuesto de matriz polimérica y fibra
continua dopado con un refuerzo nanométrico conductor;

c) colocar al menos un electrodo en cada uno de los extremos de la muestra del material
compuesto;

d) aplicar un voltaje de entre 15y 105 V entre los electrodos para inducir el calentamiento
resistivo por efecto Joule de la muestra;

e) detectar la variacion de temperatura mediante termografia infrarroja obteniéndose un
mapa térmico de la muestra; y

f) correlacionar la variacion de temperatura con el estado de la estructura mediante la
interpretacion del mapa térmico obtenido en la etapa d).

El método de monitorizacién de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que el refuerzo

nanométrico conductor es seleccionado del grupo que consiste en nanotubos de carbono,

nanofibras de carbono, grafeno, negro de humo y nanoestructuras metalicas.

El método de monitorizacién de acuerdo con la reivindicacion 2, en el que las

nanoestructuras metalicas son nanoparticulas, nanohilos o nanoalambres.

El método de monitorizacién de acuerdo con la reivindicacion 2 o 3, en el que los metales

de las nanoestructuras metdlicas se seleccionan del grupo que consiste en cobre, plata 'y

oro.

10
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