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Resumen

La adhesion fibra - matriz es un factor determinante en el desempeno mecanico de los
materiales compuestos, ya que gobierna la transferencia de esfuerzos entre el refuerzo y
la matriz. En este contexto, el presente trabajo tuvo como objetivo implementar el ensayo
Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) como técnica de caracterizaciéon interfacial a mesoescala,
mediante el diseno y fabricacién de un sistema experimental reproducible, con el fin de
determinar la resistencia al corte interfacial (IFSS aparente) y evaluar la utilidad del método
como herramienta confiable para el estudio de la adhesién fibra - matriz.

Para ello, se disené y fabricé un sistema experimental que incluyé moldes multicavidad, pro-
betas y dispositivos de sujecién, utilizando modelado CAD e impresiéon 3D, lo que permitié
asegurar el control de parametros geométricos criticos, tales como la longitud embebida y
la alineacién axial. El ensayo FBPO se implementé en probetas de material compuesto
fabricadas con dos matrices epoxicas y dos tipos de fibra de carbono, correspondientes a
un sistema de grado aeroespacial y a una fibra genérica. Se ejecutaron un total de 100 en-
sayos validos bajo condiciones controladas, registrandose las curvas fuerza - desplazamiento
y determinandose la carga de despegue interfacial. El IF'SS aparente se estimé mediante un
modelo de reduccion basado en la relacion entre la carga de despegue y el drea embebida.

Los resultados experimentales evidenciaron diferencias claras en los valores de IFSS aparente
entre los distintos sistemas fibra - matriz, tanto en términos de magnitud como de dispersién
experimental. Las observaciones microscopicas post ensayo mediante SEM permitieron cor-
relacionar estas diferencias con la morfologia de la interfase, identificindose regiones con
matriz residual adherida, zonas con fibras expuestas y sectores donde permanecia el re-
cubrimiento de teflén (PTFE) de la probeta. Estas evidencias confirmaron que el despegue
interfacial ocurre de manera progresiva y localizada, y reforzaron la coherencia entre los
resultados mecéanicos y los mecanismos interfaciales observados.

El andlisis estadistico, realizado mediante ANOVA de Welch y comparaciones multiples de
Games-Howell, mostré que el tipo de fibra constituye el factor dominante en la respuesta
interfacial dentro del rango experimental estudiado, mientras que el efecto del tipo de ma-
triz resulté secundario cuando se empled fibra genérica. La comparacion con rangos de
IFSS reportados en la literatura para ensayos FBPO mostré una concordancia razonable,
considerando las diferencias de escala, materiales y condiciones experimentales.

En conjunto, los resultados confirman que el ensayo FBPO, acompanado de un diseno ex-
perimental adecuado, de observaciones microscopicas detalladas y de un analisis estadistico
robusto, constituye una técnica valida y reproducible para la evaluacién comparativa de la
adhesion fibra - matriz a mesoescala, aportando al estudio y comprensién del comportamiento
interfacial en materiales compuestos.

Palabras clave: adhesién fibra-matriz; resistencia al corte interfacial (IFSS); Fiber-Bundle
Pull-Out (FBPO); materiales compuestos; caracterizacion interfacial; mesoescala.

iv



Abstract

Fiber-matrix adhesion is a key factor in the mechanical performance of composite materials,
as it governs the stress transfer between the reinforcement and the matrix. In this context,
the present work aimed to implement the Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) test as a meso-scale
interfacial characterization technique, through the design and fabrication of a reproducible
experimental system, in order to determine the interfacial shear strength (apparent IFSS)
and evaluate the method’s utility as a reliable tool for studying fiber-matrix adhesion.

An experimental system was designed and manufactured, including multi-cavity molds, spec-
imens, and clamping devices, using CAD modeling and 3D printing, which allowed precise
control of critical geometric parameters such as embedded length and axial alignment. The
FBPO test was applied to composite specimens made with two epoxy matrices and two
types of carbon fiber, corresponding to an aerospace-grade fiber and a generic fiber. A total
of 100 valid tests were performed under controlled conditions, recording load-displacement
curves and determining the interfacial debonding load. Apparent IFSS was estimated using
a reduction model based on the relationship between the debonding load and the embedded
area.

Experimental results showed clear differences in apparent IFSS values among the different
fiber-matrix systems, both in magnitude and in experimental dispersion. Post-test SEM
observations allowed correlating these differences with interfacial morphology, identifying
regions with residual matrix, areas with exposed fibers, and sections where the specimen’s
PTFE coating remained embedded in the matrix. These observations confirmed that interfa-
cial debonding occurs progressively and locally, supporting the coherence between mechanical
results and the interfacial mechanisms observed.

Statistical analysis using Welch’s ANOVA and Games-Howell multiple comparisons showed
that fiber type is the dominant factor in the interfacial response within the experimental
range studied, while the effect of matrix type was secondary when generic fibers were used.
Comparison with IFSS ranges reported in the literature for FBPO tests showed reasonable
agreement, considering differences in scale, materials, and experimental conditions.

Overall, the results confirm that the FBPO test, combined with a well-controlled experimen-
tal design, detailed microscopic observations, and robust statistical analysis, is a valid and
reproducible technique for comparative evaluation of fiber-matrix adhesion at the meso-scale,
contributing to the study and understanding of interfacial behavior in composite materials.

Keywords: fiber-matrix adhesion; interfacial shear strength (IFSS); Fiber-Bundle Pull-Out
(FBPO); composite materials; interfacial characterization; meso-scale.
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1 Introduccion

1.1 Planteamiento del problema

Los materiales compuestos reforzados con fibras son cada vez mas utilizados en sectores
de alto impacto como la aeronautica, el transporte, la energia y la construccion, debido
a su elevada relacién resistencia - peso y a su versatilidad de aplicacién. Sin embargo, el
desempeno mecéanico de estos materiales depende en gran medida de la calidad de la interfaz
entre la fibra y la matriz, entendida como la zona de contacto donde se transfiere el esfuerzo
mecanico desde la matriz polimérica hacia los filamentos de refuerzo (Fig. 1.1). Una interfaz
deficiente puede conducir a fallas prematuras, pérdida de rigidez y reduccién de la vida
util de los componentes, lo que limita la competitividad de los compuestos en aplicaciones
criticas [1-3]. Adicionalmente, en sistemas aparentemente idénticos a nivel de matriz y
fibra, diferencias en el sizing (recubrimiento de fabrica) entre proveedores pueden alterar la
humectabilidad, la actividad quimica superficial y la friccién post - despegue, impactando
la resistencia al corte interfacial (Interfacial Shear Strength, IFSS) y su comportamiento
mecanico [4,5].

Matrix Interface

Modified matrix
Interphase

Fibers
Figura 1.1 Esquema conceptual de la interfaz fibra - matriz en materiales compuestos [6].

Para evaluar esta adhesion interfacial, se han desarrollado diversos métodos experimentales
a escala micromecanica. Definida como aquella en la que se estudia la interaccion entre un
unico filamento y la matriz circundante, utilizando equipos de microensayo de alta precisién
y sistemas de registro especializados. Entre los que destacan el Single-Fiber Pull-Out Test, el
Push-Out Test y el Microdroplet Test. Estos ensayos han sido ampliamente documentados y
normalizados, permitiendo obtener estimaciones de la IF'SS. No obstante, su aplicacién sobre
fibras individuales presenta limitaciones importantes: alta dispersion de resultados, poca
representatividad frente al comportamiento real de hebras de fibras (una hebra corresponde
aproximadamente a 3000 filamentos, cada uno con un didmetro tipico cercano a 7 um) y
dificultad para escalar a configuraciones practicas de ingenierfa [7]. En este dmbito, la
reciente ISO 19375:2024 consolida criterios para el single-fibre pull-out (alineacién, control
geométrico y reduccién de datos), lo cual refuerza las buenas practicas que pueden trasladarse
a otros montajes [8]. Asimismo, la literatura destaca que la IFSS obtenida suele ser una
medida aparente condicionada por estados de tensién no uniformes, por lo que se recomienda
explicitar el modelo de reduccién utilizado y, cuando sea posible, corroborar tendencias con
métricas complementarias [5,9].

En este contexto, el Fiber-Bundle Pull-Out Test (FBPO) se presenta como una alternativa
experimental de gran potencial. Este ensayo se sitia en la mesoescala, es decir, entre el
nivel micromecénico (un solo filamento) y el nivel macroscépico (laminados o componentes

4



estructurales). En la mesoescala se estudia el comportamiento de una hebra completa,
lo que permite capturar la interaccion colectiva fibra - matriz. Esto otorga mayor robustez
estadistica a los resultados, ya que se reduce la dispersion asociada a variaciones individuales
de cada filamento. De Leon et al. [10] propusieron un método de fabricacién escalable para
probetas de FBPO, utilizando moldes multicavidad y dispositivos de alineacién geométrica,
lo que garantiza control en la longitud de embebido, mejorando la repetibilidad y permitiendo
la produccién de grandes lotes de muestras. Dicho avance abre la posibilidad de implementar
este ensayo en laboratorios convencionales y de generar datos sisteméticos para estudios
comparativos de adhesién. Mientras que [11] mostraron que un FBPO mejorado entrega
valores de IFSS coherentes con métodos micromecéanicos y que la ruta de curado (p.ej.,
microondas) puede reducir tiempos de fabricacién sin sacrificar desemperio.

Asimismo, la implementacion del FBPO encuentra respaldo en normativas afines que, aunque
fueron desarrolladas para fibras individuales o hilos, ofrecen criterios transferibles a la
mesoescala. En particular, la DIN SPEC 19289 para single-fibre pull-out pone énfasis
en la alineacién axial, el control geométrico (definicién y verificacion de la longitud embe-
bida £.), la velocidad de ensayo y la reduccién de datos, ademés de pautas de trazabilidad
(identificacién de probetas, lote de fibra y resina) y criterios de validez/invalidacién de en-
sayos (por ejemplo, deslizamiento en mordazas o dano del bloque) [7]. Estos elementos son
directamente adaptables al FBPO: i) fijacién y verificacién metrolégica de ¢, por topes y
testigos, ii) tolerancias para paralelismo/asiento del bloque y coaxialidad hebra — carga, iii)
estandarizacién de la velocidad de cruceta, y iv) reporte de incertidumbre asociada a la
determinacion de P* (despegue) y del area embebida A..

Complementariamente, normas de ensayo de hilos como ISO 3341 aportan practicas de su-
jecion, acondicionamiento (temperatura/humedad) y pretension que mejoran la repetibilidad
cuando la unidad ensayada es una hebra completa; estas practicas se pueden extrapolar al
FBPO para minimizar fenémenos como el bundle scattering o el dano por mordazas [12]. Por
su parte, DIN 29965 entrega especificaciones del hilo de carbono relevantes para trazabili-
dad de materiales (designacién del hilo, masas lineales, requisitos de calidad), lo que facilita
documentar la equivalencia entre proveedores y el control del sizing de fabrica utilizado en
las probetas [13]. En conjunto, estas guias permiten definir una hoja de ruta de QA/QC
(Aseguramiento de Calidad (Quality Assurance, QA) y Control de Calidad (Quality Con-
trol, QC')) en FBPO: identificacién univoca de probetas, registro de cavidad/molde, control
ambiental previo al ensayo y criterios explicitos de aceptacion.

De forma més reciente, la ISO 19375:2024 estandariza el single-fibre pull-out con lin-
eamientos modernos de alineacién, geometria y reduccién (incluida la recomendacién de
declarar supuestos y limitar la interpretacion de la IFSS a una medida aparente bajo el mod-
elo adoptado), lo cual es especialmente 1itil para explicitar el procedimiento de célculo que
se emplea en FBPO [8]. Como referencia adicional de normalizacién de “extraccién” y
corte aparente en materiales pultruidos, ASTM D4475 muestra cémo se estructuran los
apartados de aparejos, calibracion, tasa de carga y tratamiento de datos/criterios de reporte;
si bien no es un método pull-out polimérico, resulta valioso para discutir escalas y control
de variables en configuraciones andlogas [14]. En este trabajo, el FBPO se inspira en estas
normas para definir tolerancias geométricas, condiciones de ensayo y un esquema de reporte
reproducible, manteniendo claro que la IFSS obtenida es aparente y dependiente del modelo
de reduccion utilizado.

Adicionalmente, como etapa de verificacién, la validez de los resultados del presente trabajo
se reforzara mediante su comparacion con otros ensayos desarrollados a mesoescala, particu-



larmente el ensayo de Iosipescu y los ensayos de traccién de hebras a 45° y 90°, los cuales han
sido utilizados previamente para estimar la resistencia al corte interfacial en configuraciones
mas representativas. De esta manera, el Fiber-Bundle Pull-Out Test se analizara no solo
como técnica complementaria a los métodos micromecanicos tradicionales, sino también en
relacién con metodologias meso ya reportadas en la literatura [10].

De forma complementaria, se incorporara un analisis morfoldgico post - ensayo mediante mi-
croscopia electrénica de barrido (SEM) como herramienta cualitativa para la interpretacion
del comportamiento interfacial [15]. La observacién de la superficie de las fibras luego del
ensayo permitira verificar tendencias asociadas a los mecanismos de falla y reforzar la in-
terpretacion fisica de los valores de IFSS aparente obtenidos mediante FBPO. En conjunto,
este enfoque permitira contrastar los resultados con métodos de referencia y métricas comple-
mentarias, preservando la trazabilidad y las buenas practicas inspiradas en ISO/DIN/ASTM
[7,8,12-14].

1.2 Alcance

El presente trabajo se enmarca en la implementacion experimental del ensayo Fiber-Bundle
Pull-Out (FBPO) en materiales compuestos, con el objetivo de caracterizar la adhesién fibra
- matriz a nivel de mesoescala. El alcance de la investigacién considera el diseno y fabri-
cacién de mordazas, moldes y probetas mediante modelado CAD y técnicas de manufactura,
la ejecucion de ensayos bajo condiciones controladas en maquina de traccién, y el analisis
estadistico de los resultados mediante andlisis de varianza (ANOVA). Esta técnica permite
identificar diferencias significativas entre distintas condiciones experimentales, lo que con-
tribuira a la obtencion de resultados confiables y representativos sobre la resistencia al corte
interfacial. De esta forma, se busca establecer un protocolo experimental reproducible que
permita evaluar de manera representativa la resistencia al corte interfacial. Se reportara
explicitamente la IFSS aparente (FBPO) indicando el modelo de reduccién adoptado y se
considerard, cuando sea pertinente, una verificacion de tendencia con métricas complemen-
tarias. Para aislar el efecto del recubrimiento, todas las probetas emplearan la misma resina
y la misma hebra de fibra nominal proveniente de dos proveedores, de modo de estudiar el
impacto del sizing de fabrica.

Este estudio se limita al analisis experimental en laboratorio y no contempla el desarrollo
de modelos numéricos, la evaluacion de componentes estructurales a escala industrial ni el
estudio de efectos de degradacion ambiental como fatiga o envejecimiento. El horizonte tem-
poral de ejecucién corresponde a un periodo de cuatro meses, en el cual se espera generar
un procedimiento validado y transferible que complemente las metodologias convencionales
de caracterizacién interfacial. Las practicas de ensayo y trazabilidad se inspiraran en ISO
19375, DIN SPEC 19289, ISO 3341 y DIN 29965, con el objeto de reforzar la repetibil-
idad y la comparabilidad interlaboratorio [7,8,12,13].

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

Implementar el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) en materiales compuestos, para de-
terminar la resistencia al corte interfacial (IFSS) aparente y evaluar su aplicabilidad como
técnica confiable de caracterizacion de la adhesién fibra-matriz.



1.3.2 Objetivos Especificos

e OE1: Disenar y preparar el ensayo FBPO a mesoescala, mediante modelado CAD de
los dispositivos de sujecion, moldes y probetas, con el fin de asegurar la reproducibilidad
de los ensayos.

e OE2: Implementar el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out en materiales compuesto, uti-
lizando equipos de traccion instrumentados, para obtener parametros experimentales
de IFSS aparente.

e OE3: Analizar los resultados experimentales mediante métodos estadisticos (ANOVA)
y compararlos con antecedentes bibliograficos, para evaluar la validez del método como
técnica de caracterizacion a mesoescala.

1.4 Propuesta metodolégica

La metodologia propuesta se estructura en tres fases principales, coherentes con los objetivos
planteados. En primer lugar, se desarrollara el diseno y fabricacion del sistema experimental
a mesoescala, que comprende mordazas, moldes y probetas. Este proceso se concibe como
iterativo: los primeros prototipos permitiran identificar fallas o limitaciones y se redisenaran
hasta alcanzar una configuracién robusta y reproducible.

En una segunda etapa se llevara a cabo la implementacion del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out,
utilizando las probetas fabricadas y un equipo de traccién instrumentado bajo condiciones
controladas.

Finalmente, en la tercera etapa se procesaran y analizaran los resultados mediante técnicas
estadisticas, en particular ANOVA, con el objetivo de identificar diferencias significativas
entre condiciones de ensayo y contrastar los hallazgos con antecedentes bibliograficos. Se
controlaran variables criticas de ejecucién (alineacion axial, longitud embebida, velocidad de
ensayo y criterio de muestra valida) y se documentaran las tolerancias. El andlisis estadistico
incluira prueba de normalidad y ANOVA o alternativas no paramétricas segiun proceda, con
intervalos de confianza para la pendiente de reduccién. Cuando sea pertinente, se incorporara
evidencia superficial /interfacial para explicar diferencias entre proveedores de fibra [4,5].

La Fig. 1.2 resume graficamente estas tres fases y su relacién con los objetivos especificos.

Fase 1: Diseno y fabricacién
Mordazas y agarres (mecanizado), moldes de silicona (impresién 3D), probetas.
Relacién: OE1

Fase 2: Implementaciéon del ensayo FBPO
Montaje en maquina de traccién y control de condiciones (carga/desplazamiento).
Relacion: OE2

v

Fase 3: Procesamiento y analisis
Curvas fuerza—desplazamiento, ANOVA y contraste con bibliografia.
Relacion: OE3

Figura 1.2 Esquema simplificado de la metodologia propuesta y su relacién con los OE.



2 Estado del Arte y Marco Teérico

2.1 Estado del Arte

El estudio de la adhesién fibra - matriz en materiales compuestos ha sido principalmente abor-
dado mediante ensayos a escala micromecanica, los cuales permiten caracterizar la resistencia
al corte interfacial (Interfacial Shear Strength, IFSS) de fibras individuales embebidas en una
matriz polimérica. Entre los métodos mas utilizados destacan el Single-Fiber Pull-Out Test,
el Push-Out Test y el Microdroplet Test [3,16,17]. Estos ensayos han demostrado ser efec-
tivos para estimar la fuerza de adhesién a nivel de un filamento, pero presentan limitaciones
importantes: alta dispersion de los resultados, baja representatividad frente a la interacciéon
colectiva de fibras, y dificultad para escalar a configuraciones de ingenieria practica [5,7].

En afios recientes, la ISO 19375:2024 ha consolidado criterios para el single-fibre pull-out
(control de alineacién, geometria y reduccién de datos), reforzando buenas practicas que
pueden transferirse a otras configuraciones [8]. En paralelo, varias revisiones subrayan que
la IFSS obtenida es una métrica aparente sensible al estado de tensiones no uniforme, al
acoplamiento normal - corte y al modelo de reducciéon empleado; por ello, se recomienda
explicitar el procedimiento de calculo y corroborar tendencias con métricas complementarias
cuando sea pertinente [4,5,9].

Para superar estas limitaciones, se ha desarrollado el Fiber-Bundle Pull-Out Test (FBPO),
que permite extraer hebras completas de fibras (aproximadamente 3000 filamentos por hebra)
embebidas en la matriz [10]. Al trabajar en la mesoescala, este método captura de manera
mas representativa la interaccién colectiva fibra - matriz, reduciendo la dispersién de los
resultados y aumentando la robustez estadistica. De Leon et al. describen un procedimiento
escalable basado en moldes multicavidad y dispositivos de alineacion geométrica, asegurando
un control preciso de la longitud de embebido y permitiendo la produccion repetible de
probetas homogéneas.

Adicionalmente, se ha mostrado que configuraciones FBPO mejoradas logran consistencia
con métodos micromecanicos (microbond/pull-out) y que la ruta de curado puede reducir
tiempos manteniendo o mejorando el desempeno interfacial, siempre que se controle el grado
de curado [11]. Para sistemas de fibras cortas y termopldsticos, estudios de push-out a
microescala también han servido como referencia para entender como la “IFSS verdadera”
puede diferir de la aparente por distribuciones de tensién y confinamiento [5].

Ademas, la implementacion de ensayos FBPO puede apoyarse en normativas existentes para
fibras individuales o hilos textiles, cuyas recomendaciones son transferibles a la mesoescala.
La DIN SPEC 19289 establece procedimientos estandarizados para el single-fiber pull-
out, enfatizando el control geométrico y la alineacién durante el ensayo. La ISO 3341
proporciona lineamientos para la traccion de hilos de vidrio, incluyendo précticas de sujeciéon
y acondicionamiento que pueden aplicarse a hebras completas. Por ultimo, la DIN 29965
define especificaciones para hilos de carbono en aplicaciones aeroespaciales, relevantes para
la trazabilidad del material utilizado en probetas [7,12,13]. La ISO 19375:2024 aporta
lineamientos adicionales de alineacién y validez para single-fibre pull-out, uitiles para inspirar
configuraciones FBPO, mientras que ASTM D4475 ilustra criterios de normalizacién de
metodologias de corte aparente en compuestos pultruidos.

Mas alla del montaje, la literatura enfatiza fuentes de variabilidad que afectan la comparacion
entre estudios: (i) longitud embebida ¢, y su dispersién real; (ii) velocidad de ensayo y rate
effects sobre la fricciéon post - despegue; (iii) condicién de superficie y sizing (quimica,



espesor, energia superficial); y (iv) criterios de identificacién de la carga de despegue P* y
del drea embebida efectiva A, [4,5,9]. Los estdndares citados ofrecen listas de verificacién
transferibles al FBPO, las cuales permiten reducir dispersién y mejorar trazabilidad mediante
control de pretension, bloqueo geométrico y reporte sisteméatico de tolerancias.

Desde el punto de vista mecénico, el comportamiento interfacial durante un ensayo de tipo
pull-out suele representarse mediante una curva fuerza - desplazamiento caracteristica, la
cual permite identificar distintas etapas del proceso de despegue y extraccion de la fibra o
hebra. La Fig. 2.1 ilustra de manera esquemaética una respuesta tipica, donde se distinguen
una etapa inicial elastica con interfaz intacta, el inicio y propagacién del despegue interfacial,
y una etapa posterior dominada por friccion post - despegue.
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Figura 2.1 Ejemplo esquemético (izq) y experimental (der) de una curva fuerza -
desplazamiento tipica de un ensayo tipo pull-out [10].

A nivel historico, el desarrollo de métodos experimentales para cuantificar la adhesién fibra
- matriz ha evolucionado desde los primeros microbond en los anos 80, pasando por la
consolidacién del single-fibre pull-out en los 90, el avance de técnicas épticas/SEM/AFM
en los 2000 y la incorporacién de modelos shear - lag enriquecidos en la década de 2010.
Desde 2015, los métodos mesoscopicos como FBPO se posicionan como alternativas mas
representativas para estudiar adhesion en hebras completas [10].

Los distintos ensayos aportan ventanas complementarias al fenomeno interfacial. El mi-
crobond representa despegue altamente localizado; el single-fibre pull-out permite controlar
Le; el push-out revela efectos de confinamiento; y el FBPO introduce mecanismos colectivos
de fricciéon y redistribucién de carga. No existe equivalencia directa entre sus valores, ya que
difieren sus estados tensionales, sensibilidad geométrica y escalas de medida.

El sizing emerge como el factor més determinante de la adhesiéon. A nivel quimico regula
la energia superficial y humectacién; a nivel microestructural define rugosidad, espesor y
continuidad de la capa; y en mesoescala controla la compactacién de la hebra, el wicking
y la friccién colectiva. De Leén et al. demostraron mediante SEM/AFM que diferencias
entre proveedores pueden modificar sisteméticamente los modos de falla y la fricciéon post -
despegue [10].

El escalamiento micro — meso — macro es central para comprender la IFSS moderna:
la micromecédnica captura mecanismos locales; la mesomecanica (FBPO) captura efectos
colectivos; y los ensayos estructurales permiten validar tendencias en configuraciones reales.
En este sentido, FBPO actiia como un puente entre lo local y lo estructural, aportando
valores mas representativos que un filamento individual.



Finalmente, la variabilidad experimental sigue siendo un desafio. La literatura moderna
recomienda un tratamiento estadistico explicito: ANOVA, intervalos de confianza, bloqueos
por cavidad y verificacién de supuestos. El FBPO, gracias a su naturaleza multicavidad, per-
mite tamanos muestrales significativamente mayores que los ensayos micromecanicos tradi-
cionales.

2.1.1 Valores reportados en la literatura

El review mas reciente sobre adhesion fibra - matriz [4] compila los rangos tipicos de IFSS
reportados para configuraciones micro, meso y macroscépicas en sistemas carbono/epoxi y
vidrio/epoxi. En general, los métodos micromecénicos presentan los valores mas altos de-
bido al confinamiento geométrico y al estado tensional no uniforme, mientras que los métodos
mesoscopicos (como FBPO) entregan valores méds moderados pero de mayor representativi-
dad estadistica.

Estos rangos reflejan claramente la disminucion progresiva de la IFSS aparente al pasar de es-
calas micromecanicas a mesoscépicas y finalmente a ensayos estructurales. La Fig. 2.2 resume
estos valores mediante un boxplot, lo que permite visualizar simultaneamente la amplitud
del rango reportado y las diferencias sistematicas entre métodos. Este comportamiento co-
incide con los valores de la literatura actual [3-5,9-11,18-21], quien destaca que los ensayos
a microescala tienden a sobreestimar la adhesiéon debido a restricciones geométricas que no
representan adecuadamente la interaccién colectiva de una hebra completa.

Rangos de IFSS reportados en la literatura
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Figura 2.2 Rangos de IFSS reportados para distintos métodos de ensayo [3—5,9-11,18-21].

Discusién. El FBPO se sitiia en una escala intermedia que permite reducir la elevada dis-
persion tipica de los ensayos micromecanicos convencionales sin perder sensibilidad hacia los
mecanismos fundamentales de la interfase. Sin embargo, la Tipgg »p Obtenida continia siendo
un parametro dependiente del método, condicionado por el modelo de reduccién empleado
(P* - A.), la longitud embebida /., el perimetro efectivo de, y la historia de procesamiento
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(curado, rugosidad, sizing). Los valores de FBPO no son directamente comparables con mi-
crobond, pull-out ni push-out, pues cada método ilumina diferentes mecanismos interfaciales.

Esta dependencia refuerza la necesidad de interpretar resultados desde un enfoque multi-
escala: la micromecéanica captura fenémenos locales de adhesion, mientras que FBPO in-
corpora mecanismos colectivos como friccién residual, redistribuciéon de carga y variabilidad
topoldgica de la hebra. A nivel estructural, estas propiedades emergentes condicionan la
tenacidad interlaminar y el desempeno transversal del laminado.

El sizing es uno de los factores mas influyentes en la IFSS aparente. La evidencia de De Ledn
et al. muestra que la morfologia post - ensayo y la friccion residual permiten discriminar
entre interacciones interfaciales fuertes y débiles, imponiendo la necesidad de caracterizar
superficie y registrar lote/proveedor para aislar efectos reales.

La variabilidad experimental requiere un enfoque estadistico explicito: regresiones con inter-
valos de confianza, andlisis ANOVA, bloqueos por cavidad/lote y verificacién de supuestos.
El FBPO es especialmente adecuado para esta aproximacién debido a su escalabilidad y
capacidad de generar grandes tamanos muestrales.

Persisten brechas abiertas: ausencia de modelos universales que integren adhesion, friccién
y topologia de la hebra; falta de criterios estandarizados para definir P*; y necesidad de
profundizar en modelos fisicoquimicos que describan el rol del sizing. El presente trabajo
replica y adapta la metodologia multicavidad propuesta por [10] para comparar dos provee-
dores de la misma fibra en idéntica resina, generando evidencia reproducible y trazable sobre
la influencia del recubrimiento de fabrica en la adhesién fibra - matriz a mesoescala.

2.2 Marco Teoérico

El marco tedrico tiene como objetivo proporcionar los conceptos fundamentales que sustentan
la implementacién del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) y la interpretacién de los
resultados obtenidos.

2.2.1 Interfaz fibra - matriz

La interfaz fibra - matriz se define como la region de contacto entre los filamentos de refuerzo
y la matriz polimérica en un material compuesto. Esta zona es crucial, ya que permite la
transferencia de esfuerzos desde la matriz hacia las fibras, determinando el comportamiento
mecanico global del material. La calidad de la interfaz influye directamente en propiedades
tales como la rigidez, resistencia y tenacidad del compuesto, y un fallo en esta region puede
conducir a una disminucién significativa de la vida 1til de los componentes estructurales [1,2].

Desde un punto de vista micromecanico, la interfaz actia como el elemento de acoplamiento
que controla la eficiencia de la transferencia de carga entre dos fases con propiedades meca-
nicas marcadamente distintas. Una interfaz débil puede provocar deslizamiento prematuro
de las fibras, mientras que una interfaz excesivamente fuerte puede favorecer la iniciacion de
grietas fragiles en la matriz, reduciendo la capacidad de disipacion de energia del material
compuesto. En este sentido, la interfaz fibra - matriz no solo debe ser resistente, sino también
capaz de acomodar deformaciones relativas de manera controlada.

La contribucién quimica esta asociada a la compatibilidad entre los grupos funcionales pre-
sentes en la superficie de la fibra (generalmente introducidos mediante el sizing) y la matriz
polimérica. En sistemas carbono/epoxi, esta adhesién depende de la presencia de grupos re-
activos capaces de establecer enlaces covalentes o interacciones secundarias estables durante
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el curado de la resina. Una adecuada compatibilidad quimica favorece el mojado de la fibra,
reduce la energfa interfacial y aumenta la resistencia al inicio del despegue [4,5].

El anclaje mecanico, por su parte, estd relacionado con la topografia superficial efectiva de
la fibra y con la capacidad de la matriz para penetrar irregularidades, defectos o rugosidades
a escala micro y submicrométrica. Este mecanismo contribuye a la resistencia interfacial
incluso en ausencia de enlaces quimicos fuertes, y su efecto es particularmente relevante
en fibras con tratamientos superficiales oxidativos o con sizing que modifica la rugosidad
efectiva [4]. La magnitud de este aporte depende tanto de la morfologia superficial de la
fibra como de la viscosidad y cinética de curado de la matriz.

Finalmente, la friccion post - despegue domina el comportamiento una vez que se ha pro-
ducido la pérdida del anclaje quimico y/o mecénico inicial. En esta etapa, la resistencia al
deslizamiento relativo entre fibra y matriz estd gobernada por la presiéon normal en la in-
terfaz, la rugosidad superficial y el confinamiento local impuesto por la matriz circundante.
Este mecanismo es especialmente relevante en ensayos de tipo pull-out y, en particular, en
configuraciones a mesoescala como el Fiber-Bundle Pull-Out, donde la interaccién colectiva
de multiples filamentos amplifica el efecto friccional.

En términos microestructurales, puede existir una zona de interfase caracterizada por gra-
dientes de composiciéon y propiedades, influenciada por la quimica del sizing, su espesor y la
energia superficial de la fibra. Esta regién intermedia condiciona la iniciacion del despegue
interfacial y el modo de falla observado, que puede ser cohesivo en la matriz, cohesivo en la
interfase o adhesivo en la superficie de la fibra [4,5].

Operativamente, estas caracteristicas se reflejan en la respuesta mecanica medida durante
los ensayos de caracterizacién interfacial. La carga de despegue P* estd fuertemente asociada
a la tenacidad quimica y mecdnica de la interfase, mientras que el tramo post - despegue
de la curva fuerza - desplazamiento depende del confinamiento local y de la friccién fibra -
matriz, ambos sensibles al estado superficial y a la longitud embebida /.. En consecuencia,
diferencias en el sizing entre proveedores (aun cuando se emplee la misma fibra nominal
y la misma matriz) pueden modificar el mojado, la adhesién quimica y la friccién efectiva,
alterando tanto la forma de la curva fuerza - desplazamiento como la IFSS aparente estimada
mediante modelos de reduccién basados en P* y el area embebida [4,5].

En lo experimental, la observacién microestructural post - ensayo constituye una herramienta
complementaria para interpretar los mecanismos que gobiernan la adhesion fibra - matriz.
En particular, la microscopia electrénica de barrido (SEM) permite analizar la morfologia
superficial de las fibras extraidas, identificar restos de matriz adherida, zonas de desliza-
miento, dano superficial y evidencias del modo de falla interfacial. Estas observaciones no
proporcionan una medida directa de la IFSS, pero aportan evidencia cualitativa relevante
para distinguir entre adhesion quimica, anclaje mecanico y friccién post - despegue.

Diversos estudios han utilizado SEM como apoyo interpretativo en ensayos de tipo pull-out
y Fiber-Bundle Pull-Out, mostrando su utilidad para vincular diferencias en la respuesta
mecanica con cambios en la topografia superficial, el estado del sizing y la morfologia de la
interfase tras el despegue [5,10]. En este sentido, la caracterizacién SEM se integra como una
herramienta auxiliar para respaldar la interpretacién de tendencias observadas en la IFSS
aparente.

La Fig. 2.3 presenta un ejemplo de micrografia obtenida mediante microscopia electréonica
de barrido (SEM), correspondiente a la superficie de fractura de un material compuesto
reforzado con fibras. Este tipo de imagenes permite ilustrar el uso del SEM como herramienta
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para la observacién de caracteristicas morfolégicas de la interfaz fibra - matriz a escala
micrométrica.

SEl  20kV wb1 .0Qo* D SEL . 20kV WDTimm 3
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Figura 2.3 Ejemplo de micrografia SEM de una superficie de fractura en un material
compuesto reforzado con fibras [15].

2.2.2 Resistencia al corte interfacial (IFSS)

La Interfacial Shear Strength (IFSS) describe la capacidad de la interfaz fibra - matriz para
resistir el deslizamiento relativo entre ambas fases bajo solicitacion de corte. Este parametro
se utiliza ampliamente como indicador del nivel de adhesion interfacial y de la eficiencia en la
transferencia de carga desde la matriz hacia el refuerzo. En la practica, la IFSS no se mide de
forma directa, sino que se estima a partir de ensayos mecanicos a escala micro o meso, entre
los que destacan el single-fibre pull-out, el microbond y, a mesoescala, el fiber-bundle pull-out
(FBPO) [3,10]. Su magnitud orienta el diseno y la optimizacién de materiales compuestos,
ya que condiciona el inicio del despegue interfacial, la longitud efectiva de transferencia de
carga y, en consecuencia, la respuesta mecanica global del material.

Desde un punto de vista conceptual, la IFSS debe interpretarse como un parametro operativo
mas que como una propiedad intrinseca de la interfaz. Su valor depende del modo de carga,
del estado de tensiones real en la interfase y de los supuestos adoptados para reducir la
respuesta experimental a una magnitud escalar representativa. En particular, los ensayos de
pull-out y microbond inducen campos de tensiones no uniformes a lo largo de la longitud
embebida, con concentraciones locales que dificultan una interpretacién estrictamente local
del esfuerzo de corte interfacial [3,11].

En el caso del ensayo FBPO, la IFSS reportada se considera una medida aparente, ya que
representa un promedio efectivo de los mecanismos interfaciales activos durante el despegue
de la hebra de fibras. La estimacion de este pardametro depende del modelo de reduccion
adoptado para convertir la senal fuerza - desplazamiento en un valor de adhesion interfacial,
asi como de la definicion operativa del punto de despegue en la curva experimental. En la
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literatura, es practica habitual identificar este punto a partir de un cambio de pendiente, un
maximo local de carga o un criterio energético, relacionandolo con la extensién de contacto
fibra - matriz para obtener una magnitud representativa de la IFSS [5,9,10].

Este enfoque enfatiza la comparaciéon de tendencias entre sistemas evaluados bajo condiciones
controladas, mas que la equivalencia numérica directa con valores obtenidos mediante otros
métodos o escalas de ensayo. En este contexto, resulta fundamental informar de manera
explicita el procedimiento de célculo, los supuestos mecanicos asumidos (como la distribucién
uniforme del esfuerzo cortante o el comportamiento eldstico de la matriz) y la incertidumbre
asociada a la estimacién del parametro.

La IF'SS es altamente sensible a multiples variables experimentales y de procesamiento. Entre
las variables geométricas destacan la longitud embebida, el didmetro efectivo de la hebra y
el grado de compactacién de la hebra. A nivel de ejecucién del ensayo, factores como la
alineacion, la calidad de la sujecién y la velocidad de carga influyen de manera significativa
en la forma de la curva fuerza - desplazamiento y en la identificacion del despegue interfacial.
Asimismo, variables de proceso tales como la ruta y grado de curado, la contraccién de la
matriz y las tensiones residuales pueden modificar el estado de tensiones en la interfase.

Las caracteristicas superficiales de la fibra (particularmente la quimica, el espesor del sizing
y la rugosidad efectiva) juegan un rol determinante en la magnitud de la IF'SS aparente, al
afectar simultaneamente los mecanismos de adhesiéon quimica, anclaje mecanico y fricciéon
post - despegue. Por estas razones, se recomienda normalizar en la medida de lo posible la
preparacién de probetas y el procedimiento de ensayo, asi como reportar de forma detallada
los parametros relevantes de geometria, alineacion, sujecién y validez del ensayo [5,8,9,11].

Bajo estas premisas, la IFSS aparente obtenida mediante FBPO se consolida como un in-
dicador robusto para evaluar diferencias relativas de adhesién interfacial entre materiales,
tratamientos superficiales o condiciones de procesamiento, manteniendo explicito su caracter
dependiente del modelo de reduccion y de las condiciones experimentales bajo las cuales se
determina.

2.2.3 IFSS aparente vs. real

La resistencia al corte interfacial reportada en los ensayos (IFSS) es, en la mayoria de los
casos, una magnitud aparente. Esto se debe a que su calculo se basa en modelos de reducciéon
que suponen condiciones idealizadas: distribucion uniforme de corte, perimetro constante,
ausencia de tensiones normales y contacto perfecto fibra - matriz. En configuraciones reales,
estos supuestos no se cumplen estrictamente debido a fenémenos como rugosidad superficial,
gradientes de adherencia, infiltracién capilar (wicking), friccién post - despegue y hetero-
geneidad en la compactacién de la hebra [4,5].

Por ello, la IFSS calculada representa una combinacion efectiva de adhesion quimica, anclaje
mecénico y friccién residual. Su valor depende del método utilizado (microbond, pull-out,
push-out, FBPO), de la escala del ensayo y del modelo adoptado para interpretar la curva
fuerza - desplazamiento. En este contexto, la comparacion de IFSS entre distintos métodos
no debe realizarse en términos absolutos, sino interpretando tendencias bajo condiciones
controladas y especificando siempre el modelo y supuestos utilizados en la reduccién de
datos.

Desde un punto de vista fisico, una IFSS “real” (entendida como el esfuerzo cortante local
intrinseco en la interfase) resulta dificil de definir experimentalmente, dado que el estado
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de tensiones durante el despegue no es uniforme ni estrictamente cortante. En ensayos
de extraccion, el esfuerzo interfacial varia a lo largo de la longitud embebida y evoluciona
durante el proceso de carga, coexistiendo regiones adheridas, zonas en transiciéon y tramos
dominados por friccion. Como consecuencia, el parametro IFSS obtenido corresponde a un
promedio efectivo asociado al evento de despegue y al modelo de reducciéon adoptado.

En este marco, la IFSS aparente debe interpretarse como una métrica comparativa, adecuada
para evaluar diferencias relativas de adhesién interfacial entre sistemas fibra - matriz ensaya-
dos bajo un mismo protocolo experimental. Su utilidad radica en la capacidad de capturar
cambios sistematicos asociados a variaciones de sizing, condiciones de curado o preparacion
superficial, mas que en la obtencién de un valor absoluto independiente del método. Esta
distincion es particularmente relevante en ensayos a mesoescala como el Fiber-Bundle Pull-
Out, donde la interaccion colectiva de multiples filamentos refuerza el caracter efectivo del
parametro medido.

2.2.4 Mecanismos de falla interfacial

El despegue fibra - matriz corresponde a un proceso complejo que involucra la interacciéon
de mecanismos quimicos, mecanicos y friccionales, cuya activacién depende tanto de las
propiedades intrinsecas de la interfase como de las condiciones geométricas y de carga im-
puestas durante el ensayo. En la practica, estos mecanismos no actian de manera aislada,
sino que pueden manifestarse de forma secuencial o simultanea a lo largo de la longitud em-
bebida, dando lugar a una respuesta mecanica global que integra multiples contribuciones.

El despegue fibra - matriz puede involucrar diversos mecanismos que se manifiestan de forma
secuencial o simultédnea:

e Falla adhesiva: ocurre en la superficie de la fibra cuando la quimica del sizing o
la humectacion son insuficientes. La carga cae abruptamente al perderse el anclaje
quimico inicial.

e Falla cohesiva en la interfase: el desgarro se produce en una capa interfacial modifi-

cada (zona rica en sizing, regiones con reticulacién parcial o gradientes fisicoquimicos).
Este mecanismo indica la presencia de una “zona de transicion” entre fibra y matriz.

e Falla cohesiva en la matriz: la grieta se propaga dentro de la resina adyacente,
tipica de matrices fragiles o con tensiones residuales elevadas. Puede aumentar la
carga de despegue aparente aun cuando la adhesion no sea alta.

e Deslizamiento friccional post - despegue: tras la pérdida de anclaje quimico, la
interaccién estd dominada por presién normal, rugosidad superficial y compactacion
de la hebra. La friccién puede contribuir significativamente a la carga medida, espe-
cialmente en FBPO donde miles de filamentos participan colectivamente [10].

La curva fuerza - desplazamiento permite identificar cualitativamente estos mecanismos:
una pendiente inicial asociada al acoplamiento interfacial, un punto de despegue P*, una
caida abrupta de carga y un régimen posterior dominado por fricciéon. La forma relativa de
estos tramos, asi como la magnitud de P*, depende del equilibrio entre adhesion quimica,
anclaje mecéanico y friccion, y puede variar significativamente entre sistemas fibra - matriz
con quimicas o tratamientos superficiales distintos.

La coexistencia de mecanismos explica por qué la IF'SS aparente no representa estrictamente
una propiedad intrinseca del material, sino una respuesta efectiva del sistema fibra - interfase
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- matriz, sensible tanto a la naturaleza de la interfase como a la configuracion del ensayo.
En ensayos a mesoescala como el Fiber-Bundle Pull-Out, la contribucién friccional post -
despegue puede adquirir un peso relevante debido a la interaccion colectiva de multiples
filamentos, reforzando la necesidad de interpretar la IFSS en términos comparativos y bajo
protocolos experimentales consistentes.

2.2.5 Escalas de estudio

La caracterizacion de la adhesion fibra - matriz puede abordarse desde distintas escalas de es-
tudio, cada una de las cuales enfatiza aspectos especificos del fenémeno interfacial (Fig. 2.4).
La eleccion de la escala determina el tipo de informacién obtenida, el grado de representa-
tividad del material compuesto real y la complejidad del estado de tensiones involucrado. En
este sentido, existe un compromiso inherente entre la sensibilidad a la quimica y topografia
interfacial, propia de los ensayos micromecdanicos, y la relevancia estructural asociada a con-
figuraciones de mayor escala.

Micro escala

eso escala

Macro escala

Figura 2.4 Escalas de estudio en materiales compuestos reforzados con fibra [22].

e Micromecanica: Se centra en un filamento individual embebido en matriz y uti-
liza montajes de alta precisién (pull-out de un solo filamento, microbond, push-out).
Entrega métricas de adhesién locales (IFSS) con alto control de variables quimicas
(tipo de sizing, funcionalizacién) y geométricas a microescala [16,17]. Sus ventajas son
el aislamiento del mecanismo interfacial y la sensibilidad a cambios finos de superfi-
cie; sus limitaciones incluyen alta dispersion, efectos de borde, dano por sujecion y
baja representatividad del comportamiento colectivo de una hebra. Es muy sensible
a la alineacion, a la longitud embebida y al criterio de identificacion del despegue;
por ello se beneficia de lineamientos como [7,8] para control geométrico, reduccién de
datos y validez de muestras. Resulta idénea para cribado de recubrimientos y estudios
mecanisticos de quimica de interfase.

e Mesoescala: Considera una hebra completa (tipicamente ~3000 filamentos) embebida
en matriz y representa la interaccion colectiva fibra - matriz [10]. El Fiber-Bundle Pull-
Out (FBPO) permite reducir la dispersiéon y mejorar la robustez estadistica respecto de
la micromecdnica, a la vez que mantiene sensibilidad a la interfase (quimica del sizing,
mojado y fricciéon post - despegue). Sus ventajas son la mayor representatividad y
la posibilidad de escalar la fabricacion de probetas (p.ej., moldes multicavidad) para
analisis con potencia estadistica; sus desafios son el estado de tensiones complejo y la
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necesidad de un modelo de reduccién explicito (IFSS aparente) con buena metrologia
de longitud embebida y didmetro equivalente de la hebra [5,9]. Es especialmente til
para comparar proveedores de la misma fibra y resina, evaluar efectos de proceso y
curado, y generar datos transferibles a niveles superiores del diseno estructural [10].

e Macroscopica: Analiza laminados o componentes completos donde interactiian ar-
quitecturas de apilamiento, volumen de fibra, geometria y condiciones de carga reales.
Métodos habituales incluyen losipescu (corte), ILSS/short-beam, traccién +45° y fle-
xi6n, los resultados integran mecanismos multiples (matriz, interfaz y arquitectura) y
reflejan relevancia de ingenieria. Sus ventajas son la aplicabilidad directa y la posibili-
dad de validar tendencias observadas en micro y mesoescala; sus limitaciones incluyen
la no unicidad del mecanismo de falla y la dificultad para atribuir cambios exclusiva-
mente a la interfase. Es apropiada para wverificacion de coherencia con FBPO y para
estudiar el impacto neto de modificaciones de interfase en el desempeno estructural
global [5,9].

Desde esta perspectiva multiescala, el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out se posiciona como un
compromiso entre la sensibilidad interfacial propia de la micromecanica y la representatividad
de los ensayos macroscopicos. Esta ubicacién intermedia permite capturar efectos relevantes
de sizing y procesamiento con una dispersion reducida y una trazabilidad experimental
adecuada, justificando su uso como técnica principal de caracterizacion en el presente trabajo.

2.2.6 Variables experimentales que afectan la IFSS

La IFSS aparente obtenida a partir de ensayos de caracterizacién interfacial no depende
unicamente de la naturaleza de la interfase fibra - matriz, sino también de un conjunto
de variables experimentales que influyen en el estado de tensiones, en la identificacién del
despegue y en la forma de la curva fuerza - desplazamiento. Un control inadecuado de
estas variables puede introducir dispersion adicional y sesgos sistematicos, dificultando la
comparacion entre estudios y la interpretacion de tendencias asociadas a cambios de material
o de proceso. Por esta razon, la identificacién, control y reporte explicito de las variables
criticas constituye un aspecto central en ensayos de IFSS.

e Alineacién axial (coaxialidad hebra - carga). Foco en mantener el eje de la
hebra coincidente con la linea de carga para evitar momentos y tensiones normales
parasitas. Desalineaciones alteran el umbral de despegue y la friccion post - despegue,
elevando la dispersiéon. Control tipico: guiado geométrico del molde/ fizture, superficies
de referencia paralelas, pretension minima y verificacién visual; seguir lineamientos de
alineacion y validez [7,8].

e Longitud embebida (/.). Determina la extensién efectiva de contacto fibra - ma-
triz; su variacion impacta directamente la carga de despegue y la pendiente usada para
estimar la IFSS aparente. Se controla con topes en el molde y se verifica en probe-
tas testigo (inspeccién éptica); conviene registrar por cavidad para permitir blogueo
por cavidad en el andlisis [10]. Se recomienda fijar tolerancias explicitas y descartar
probetas fuera de especificacién.

e Velocidad de ensayo (tasa de desplazamiento). Afecta la deteccién del despegue
y la magnitud de la friccién post - despegue (rate effects). Debe mantenerse constante
dentro de un lote y reportarse con su tolerancia; evitar mezclar tasas en comparaciones
directas. Se sugiere verificacion previa mediante corrida en vacio y registro de la tasa
real de la maquina [5,8,9].
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e Criterio de muestra vdlida. Define las condiciones minimas para aceptar un resul-
tado (p.ej., extraccién completa de la hebra, ausencia de deslizamiento en mordazas,
integridad del bloque y senal fuerza - desplazamiento sin artefactos). Este criterio debe
declararse antes de la etapa experimental, junto con causas de descarte y evidencias
(fotografias, notas de ensayo), con el fin de reducir sesgos de seleccién y mejorar la
comparabilidad interlaboratorio [7, 8].

La estandarizacién y el reporte explicito de estas variables (incluidas sus tolerancias y crite-
rios de aceptacién) son esenciales para reducir la dispersiéon experimental, habilitar andlisis
estadisticos robustos y facilitar la comparacién entre estudios. En particular, este control per-
mite aplicar herramientas estadisticas como ANOVA con bloqueo, separando la variabilidad
asociada al material de aquella introducida por el montaje o la ejecucién del ensayo [5,7-9].

2.2.7 Ensayos de caracterizacion interfacial

La caracterizacién experimental de la adhesién fibra - matriz se ha abordado mediante una
variedad de ensayos que difieren en escala, configuracion geométrica y estado de tensiones
inducido en la interfase. Cada método presenta fortalezas y limitaciones especificas, por
lo que la eleccién del ensayo debe realizarse considerando el objetivo del estudio, el nivel
de representatividad buscado y la reproducibilidad requerida. En este contexto, la Fig. 2.5
ilustra los principales ensayos empleados para la medicion de la IFSS.

F
TF tF Vo
IF
Fiber | lF
Blad
[\ |Blade Polymer
Polymer matrix
droplet
Ay ! ttot
Micro-bond test Pull-out test Push-in test Single-fiber Single-fiber

fragmentation test Broutman test
Figura 2.5 Tipos de ensayo para la caracterizacién interfacial [23].

e Single-Fiber Pull-Out Test: Evalta la adhesién extrayendo un tunico filamento
previamente embebido en una microresina o matriz, con control fino de la longitud de
embebido y de la alineacién axial. Su principal fortaleza es el acceso directo al fendmeno
interfacial y la sensibilidad a cambios de superficie/sizing; sin embargo, presenta alta
dispersién de resultados por dano de sujecion, variaciones geométricas a microescala
y sensibilidad a la identificacion del despegue. Requiere una reduccion cuidadosa de
datos y criterios de validez rigurosos, para lo cual las guias mas recientes ayudan a
estandarizar alineacién, geometria y reporte [7,8,16].

e Push-Out Test: Determina la resistencia interfacial empujando la fibra hacia fuera
desde una microseccién pulida del compuesto mediante un indentador controlado,
mientras se monitoriza la fuerza de expulsién. Se utiliza principalmente en composites
de alta precision o en estudios donde se busca minimizar artefactos de sujecién del
filamento, permitiendo analisis locales e incluso mapeo espacial de la interfase. En-
tre sus limitaciones se encuentran la preparacién de muestras (seccién delgada, pulido
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controlado), la influencia del confinamiento circundante y la dificultad de extrapolar
los resultados a condiciones de traccién a escala mayor [17].

e Microdroplet Test: Consiste en depositar microgotas de matriz sobre fibras individ-
uales y medir la fuerza necesaria para deslizar o arrancar la gota, relacionandola con la
longitud mojada. Es un método agil para cribar formulaciones de resina o tratamientos
superficiales, con requisitos de utillaje relativamente bajos. Sus principales desafios son
la reproducibilidad de la geometria de las gotas, la correcta medicion de la longitud
mojada y el control de artefactos por tensién superficial o curvatura de la fibra; como
en otros ensayos micromecanicos, la dispersion puede ser elevada y la representatividad
frente a hebras completas es limitada [3,17].

e Fiber-Bundle Pull-Out Test (FBPO): Extrae una hebra completa (tipicamente
miles de filamentos) parcialmente embebida en la matriz, capturando la interaccién
colectiva fibra—matriz. Esta configuracién reduce la dispersion tipica de la micro-
mecanica, mejora la robustez estadistica y permite estudiar efectos de proceso y de
sizing con mayor representatividad. Sus retos incluyen el estado de tensiones mas
complejo, la necesidad de un modelo de reduccién explicito (IFSS aparente) y una
metrologia cuidadosa de la longitud embebida y del didmetro equivalente de la hebra.
El uso de moldes multicavidad y alineacién geométrica, tal como propone [10], facilita
escalabilidad, trazabilidad y comparabilidad entre lotes [5,10].

En la practica, la comparacién cruzada entre métodos (p.ej., FBPO vs. microbond o pull-
out) puede mostrar coherencia de tendencias si se controlan rigurosamente las condiciones
de fabricaciéon y de ensayo; no obstante, las magnitudes de IFSS no son directamente inter-
cambiables debido a las diferencias en el estado de tensiones y en la escala de medida [9,11].
Por ello, se recomienda limitar el andlisis a la direcciéon y magnitud relativa de los efectos
(p. €j., impacto del sizing o del curado) bajo protocolos armonizados de alineacién, geometria,
velocidad y criterios de validez [7,8].

Bajo estas consideraciones, el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out se presenta como una alternativa
adecuada para estudios comparativos de adhesion interfacial, al combinar una dispersion
reducida con una representatividad superior a los ensayos micromecanicos. La posibilidad
de aplicar disefios experimentales escalables y andlisis estadisticos con bloqueo (p.ej., por
cavidad o lote) refuerza su utilidad como técnica principal de caracterizacién en el presente
trabajo [5,9,10].

2.2.8 Efecto del sizing y la topografia superficial

El recubrimiento superficial aplicado industrialmente a las fibras (sizing) constituye uno de
los factores mas influyentes en la adhesion fibra - matriz, al actuar como interfaz quimica
y mecanica entre ambos constituyentes. Variaciones en su formulacién, espesor o estado
de curado pueden alterar simultaneamente el mojado, la energia superficial y la topografia
efectiva de la fibra, modificando el equilibrio entre adhesiéon quimica, anclaje mecanico y
friccién durante el despegue interfacial.

Diferencias en el recubrimiento de fabrica (sizing) entre proveedores pueden modificar el
mojado inicial, la compatibilidad quimica con la matriz (p.ej., agentes de acoplamiento y
grupos funcionales reactivos) y el anclaje mecédnico a través de la topografia efectiva; estas
variables inciden en la nucleacion del despegue y en la friccién post - despegue, alterando
la IFSS aparente y la morfologia de la curva fuerza - desplazamiento [4,5]. El espesor y
la continuidad del sizing, su estado de curado, posibles migraciones durante el curado de
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la matriz y la presencia de plastificantes o contaminantes superficiales impactan la energia
superficial y las tensiones residuales locales.

A nivel de la hebra, la compactacién y el spreading de filamentos (grado de apertura o cierre),
asi como defectos locales (microdanos, contaminacién), condicionan la uniformidad de la
transferencia de carga y, por ende, la dispersion de P* y del tramo friccional post - despegue
[9]. La rugosidad efectiva —derivada de tratamientos oxidativos, plasma o variaciones de
trenzado y encolado— puede incrementar la presién normal efectiva y la friccién, desplazando
el equilibrio adhesién - friccion y modificando los modos de falla interfacial.

Para relacionar cambios de interfase con variaciones de adhesién se recurre habitualmente
a caracterizaciones complementarias que permiten aislar contribuciones quimicas y topo-
graficas. Entre ellas destacan AFM (rugosidad y médulo local), SEM/EDS (morfologia y
composicién elemental), FTIR/XPS (quimica de superficie), mediciones de angulo de con-
tacto o energia superficial (mojado) y, cuando es viable, DSC o DMTA para evaluar la
historia térmica y el grado de curado de la matriz [4,5].

En ensayos FBPO, se recomienda documentar de manera sistematica el lote y proveedor de la
fibra, el protocolo de acondicionamiento superficial, el historial térmico y mediciones basicas
de la hebra (masa lineal y didmetro equivalente). Asimismo, resulta clave establecer criterios
de muestra vdlida y un plan estadistico que considere fuentes sistematicas de variabilidad,
como bloqueo por cavidad o por lote, para discernir efectos reales del sizing de artefactos
de montaje o ejecucién [8,9]. Bajo este enfoque, la IF'SS aparente puede interpretarse como
un indicador reproducible de tendencias interfaciales, manteniendo explicita su dependencia
del modelo de reduccion y de las condiciones superficiales y de proceso.

2.2.9 Profundizacién en el rol del sizing

Como se desprende de las secciones anteriores, la IFSS aparente medida experimentalmente
integra contribuciones quimicas, mecéanicas y friccionales, todas ellas fuertemente condi-
cionadas por el estado superficial de la fibra. En este contexto, el sizing (el recubrimiento
superficial industrial aplicado a las fibras) emerge como un elemento clave en la definicién de
la respuesta interfacial, al actuar como mediador entre la superficie del refuerzo y la matriz
polimérica.

El sizing es uno de los factores mas influyentes en la adhesion fibra - matriz. Su funcién
principal es compatibilizar la superficie de la fibra con la quimica de la matriz y proteger
los filamentos durante el manejo; sin embargo, su impacto en la IFSS proviene de multiples
niveles:

e Nivel quimico: grupos funcionales especificos promueven la humectacién y la reac-
tividad con la matriz (p.ej., agentes de acoplamiento en sistemas epoxi). Diferencias
entre proveedores pueden modificar la polaridad, energia superficial y densidad de sitios
reactivos [4].

e Nivel microestructural: el espesor, continuidad y estado de curado del sizing afectan
la formacion de una zona interfacial homogénea. Capas demasiado gruesas, incompletas
o parcialmente curadas pueden favorecer fallas cohesivas o transiciones fragiles.

e Nivel mesoscépico (hebra completa): el sizing regula el mojado entre filamentos,
la compactacion de la hebra, la formacién de microcanales y la friccién colectiva. Estas
variables influyen directamente en el comportamiento del FBPO, donde la interaccion
colectiva determina la pendiente P*~A, y el régimen friccional post - despegue [10].
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e Nivel macroscopico: diferencias de sizing se traducen en variaciones de ILSS, re-
sistencia transversal, disipacion de energia y durabilidad. Ensayos FBPO permiten
anticipar tendencias de estas propiedades sin requerir tamanos muestrales grandes.

Pequenas variaciones en formulaciones nominalmente similares pueden producir cambios sis-
teméticos en el modo de falla interfacial, la friccion post - despegue y la morfologia observada
por técnicas como SEM o AFM. Por ello, la comparacién entre proveedores requiere un con-
trol estricto de las condiciones superficiales, ambientales y de los procesos de curado, con el
fin de aislar el efecto real del sizing de otros factores experimentales.

Desde una perspectiva metodoldgica, esta sensibilidad convierte al sizing en una variable
idonea para evaluar la capacidad discriminante de ensayos a mesoescala como el Fiber-Bundle
Pull-Out. La combinacion de una preparacién controlada de probetas, una metrologia ade-
cuada de la hebra y un andlisis estadistico consistente permite utilizar la IFSS aparente
como un indicador reproducible de tendencias interfaciales asociadas a diferencias de sizing,
manteniendo explicitas las limitaciones inherentes al modelo de reduccién empleado.

2.2.10 Anailisis estadistico (normalidad, ANOVA y Tukey)

La caracterizaciéon interfacial mediante IFSS, y en particular mediante ensayos a mesoescala
como FBPO, se ve afectada por una dispersién experimental inherente asociada a la variabil-
idad de la interfase, la geometria de las probetas y la ejecucién del ensayo. En este contexto,
el analisis estadistico no solo cumple un rol descriptivo, sino que constituye una herramienta
fundamental para distinguir efectos reales asociados a cambios de material o de proceso de la
variabilidad introducida por el montaje experimental. La aplicacién sistematica de pruebas
estadisticas permite, ademas, respaldar comparaciones objetivas entre grupos y evaluar la
significancia practica de las diferencias observadas.

e Supuestos y pruebas previas. Antes de comparar grupos se verifican los supuestos
basicos: que los datos de cada grupo sigan una distribucion aproximadamente normal
(prueba de Shapiro-Wilk) y que las varianzas sean similares entre grupos (Levene o
Brown-Forsythe). Si alguno falla, se pueden aplicar transformaciones sencillas de los
datos o recurrir a métodos no paramétricos. Ademds, se garantiza la independencia por
diseno y, cuando existe estructura experimental (p. €j., cavidades o lotes), se incorpora
como factor de blogueo para controlar variaciones ajenas al efecto principal [5,9].

e ANOVA (efecto global). El ANOVA de un factor permite evaluar si las medias
de los grupos (p. €j., proveedores o condiciones) difieren mas de lo esperable por azar,
siempre que se cumplan los supuestos previos. Se reportan el estadistico F', el valor
p, intervalos de confianza y una medida del tamano del efecto para interpretar la
relevancia practica. Si las varianzas son desiguales, se utiliza la versiéon de Welch.
Cuando hay fuentes conocidas de variacion sistematica, el ANOVA con bloqueo reduce
el error residual y mejora la sensibilidad del contraste [5].

e Comparaciones miltiples (Tukey). Si el efecto global resulta significativo, se
aplican comparaciones post hoc para identificar qué pares de grupos difieren entre
si. La prueba de Tukey HSD controla el error asociado a multiples comparaciones
y ofrece diferencias de medias con sus intervalos de confianza y valores p ajustados.
En escenarios con varianzas desiguales o tamanos muestrales distintos, es preferible
usar el método de Games-Howell. En todos los casos, se mantiene consistencia de las
condiciones experimentales entre grupos para asegurar comparaciones validas.
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e Incertidumbre y alternativas. La estimacién de la incertidumbre se refuerza me-
diante intervalos de confianza y, cuando el tamano muestral es moderado o la dis-
tribucion se aparta de la normalidad, mediante procedimientos de bootstrap. Si los
supuestos paramétricos no se satisfacen de forma persistente, se emplean alternativas
como Kruskal-Wallis para el contraste global y la prueba de Dunn (con ajuste) para
comparaciones por pares [9].

e Salida minima y transparencia. El reporte debe incluir, para cada grupo, el niimero
de muestras validas, medidas de tendencia central y dispersion, y representaciones
graficas consistentes. Para el contraste, se informan el resultado del test global, las
comparaciones post hoc con intervalos de confianza, el tamano del efecto y cualquier
factor de bloqueo considerado. Las exclusiones se documentan conforme al criterio de
muestra valida, asegurando trazabilidad y reproducibilidad [5,7,8].

La adopcion de este esquema de andlisis estadistico permite evaluar de manera rigurosa la
significancia y magnitud de las diferencias observadas en IFSS aparente, fortaleciendo la
comparacion entre proveedores, tratamientos o condiciones de proceso. En particular, el
uso de ANOVA con bloqueo y comparaciones post hoc controladas resulta coherente con el
enfoque experimental del presente trabajo, orientado a identificar tendencias reproducibles
bajo condiciones de ensayo cuidadosamente armonizadas.

2.2.11 Normas y estandarizacion

La realizacion de ensayos de adhesion interfacial se apoya en normas técnicas y documen-
tos especificativos cuyo objetivo principal es asegurar la reproducibilidad, trazabilidad y
calidad metroldgica de los resultados. Si bien no todos los métodos de caracterizacion in-
terfacial cuentan con una normalizacion especifica —en particular aquellos desarrollados a
mesoescala—, las normas existentes proporcionan lineamientos fundamentales para el con-
trol geométrico, la alineacion, la ejecucion del ensayo y el reporte de resultados, aspectos
criticos en la determinacion de la IF'SS aparente.

Entre las normas y especificaciones técnicas relevantes destacan:

e DIN SPEC 19289. Establece un procedimiento para el single-fiber pull-out con
énfasis en la alineacion axial, el control geométrico de la longitud embebida y la calidad
de la senal fuerza - desplazamiento. Define criterios de validez, préacticas de sujecién
y recomendaciones para la reduccién de datos, con el objetivo de minimizar fuentes
comunes de dispersién y sesgo [7].

Asimismo, promueve la trazabilidad mediante el registro de lotes, condiciones ambien-
tales y pardmetros de ejecucién (velocidad, pretension y resolucién de medicién). Estas
pautas, aunque concebidas para un unico filamento, resultan transferibles a montajes a
mesoescala como el FBPO al estructurar listas de verificacién (alineacién, tolerancias
y descarte) y al estandarizar el reporte experimental.

e ISO 3341. Norma enfocada en la determinacion de la fuerza de ruptura y la elongacion
de hilos de vidrio, con précticas de acondicionamiento (temperatura y humedad), su-
jecion y tasa de carga reproducibles. Su interés para este trabajo radica en la unidad de
ensayo (hebra) y en la armonizacién de procedimientos que evitan dano por mordazas
o efectos de borde [12].

En el contexto FBPO, estas directrices aportan criterios operativos para el manejo de
hebras, tales como pretension controlada, identificacién de probetas y consistencia de la
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tasa de ensayo. Contribuyen, ademads, a la comparabilidad interlote e interlaboratorio
al fijar condiciones ambientales y de preparacién previas al ensayo.

e DIN 29965. Retne especificaciones para hilos de carbono en aplicaciones aeroespa-
ciales, incluyendo designaciones, masas lineales, requisitos de calidad y métodos de
verificacién. Si bien no prescribe un ensayo de adhesién, fortalece la trazabilidad del
material al definir pardmetros nominales y tolerancias asociadas al hilo [13].

Para FBPO, estas especificaciones sustentan la documentacion de proveedores y lotes,
y sirven de base para comparar materiales nominalmente equivalentes pero con posibles
diferencias de sizing o acabado superficial. En conjunto, refuerzan la consistencia del
muestreo y la interpretacién de diferencias en IFSS aparente.

e ISO 19375:2024. Estandariza el single-fibre pull-out con criterios modernos de control
geométrico, alineacion y reduccion de datos. Incluye recomendaciones explicitas sobre
la declaracion de supuestos y la comunicacion del caracter “aparente” de la IFSS bajo
el modelo adoptado [8].

Su valor para FBPO es doble: proporciona un marco claro para definir tolerancias y
validez del ensayo (alineacién, identificacién del despegue y calidad de senal) y facilita
la adaptacién de practicas de reporte (incertidumbre y criterios de descarte) a una
configuracion de hebra, mejorando la comparabilidad de resultados entre escalas.

e ASTM D4475. Proporciona un referente de normalizaciéon para métodos de corte
aparente en materiales pultruidos, detallando aspectos de aparejos, calibracién, tasa
de carga y reporte. Aunque no aborda directamente ensayos de pull-out en matrices
poliméricas, su estructura metodoldgica resulta 1util para discutir control de variables
y calidad metrolégica en ensayos de extraccion [14].

Trasladado a FBPO, su enfoque fomenta la especificacion clara de dispositivos de
sujecién, las verificaciones de equipo, las tolerancias de velocidad y los criterios de
salida (datos vélidos y andlisis post hoc), sirviendo como guia complementaria para
fortalecer la transparencia del informe técnico.

En conjunto, estas normas y especificaciones no definen de manera directa un procedimiento
estandarizado para el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out, pero proporcionan un marco robusto
para su implementacion rigurosa. La adopcién selectiva y coherente de sus lineamientos per-
mite asegurar trazabilidad, reproducibilidad y comparabilidad de los resultados, reforzando
la validez del FBPO como técnica de caracterizacién interfacial a mesoescala en el presente
trabajo.

En sintesis, la adhesién fibra - matriz se entiende como un fenémeno multiescala que integra
contribuciones de quimica de superficie, anclaje mecénico y friccion post - despegue, cuya
manifestacion depende del método de ensayo y del modelo de reduccion adoptado. En
este contexto, la IFSS debe interpretarse como una magnitud operativa —frecuentemente
de caracter aparente—, condicionada por la geometria efectiva de contacto, el estado de
tensiones interfaciales y las variables de ejecucién del ensayo. Bajo este prisma, los ensayos
micromecanicos ofrecen alta sensibilidad a la interfase, los ensayos a mesoescala como el
Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) aportan mayor representatividad y robustez estadistica, y
los ensayos macroscopicos permiten verificar la coherencia de tendencias en configuraciones
estructurales de relevancia ingenieril.

La implementacién del FBPO se beneficia de lineamientos normativos originalmente con-
cebidos para ensayos de filamento tinico o para hilos, los cuales resultan transferibles a la
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mesoescala en cuanto a control de alineacién y geometria, sujecion reproducible, acondi-
cionamiento y definicién de criterios de validez [7,8,12,13]. En particular, la metodologia
propuesta por [10], basada en moldes multicavidad y referencias metrolégicas explicitas de
longitud embebida, habilita campanas experimentales con mayor tamano muestral y una
reduccion de datos consistente mediante la relacion entre la carga de despegue y el area
embebida. De forma complementaria, [14] aporta una estructura de reporte y control de
variables aplicable a ensayos de extraccion en general, reforzando la transparencia y calidad
metrologica del analisis.

La calidad inferencial de los resultados depende del control explicito de variables criticas
(alineacién, longitud embebida /., velocidad de ensayo, criterio de muestra valida) y de la
adopcién de un plan estadistico acorde. Este plan incluye la verificacién de supuestos, la
aplicacién de ANOVA (con correciones de Welch o bloqueo cuando corresponda), compara-
ciones post hoc (Tukey/Games - Howell) y estimacién de incertidumbre mediante intervalos
de confianza y, si es necesario, bootstrap [5,9]. De manera complementaria, la caracterizacién
de superficie (AFM/SEM/FTIR) permite vincular cambios en la interfase con variaciones
observadas de IFSS, aspecto especialmente relevante al analizar diferencias de sizing en-
tre proveedores [4]. La coherencia externa puede reforzarse contrastando tendencias con
métricas a otras escalas, como ILSS o losipescu, y verificando el grado de curado cuando se
modifican las rutas de procesado [11].

En este marco, el presente trabajo replica y adapta la estrategia propuesta por [10] para
evaluar, manteniendo constante la matriz y la fibra nominal, el efecto del sizing de dos
proveedores sobre la IFSS aparente a mesoescala. El conjunto de criterios normativos,
metodoldgicos y estadisticos aqui discutidos sustenta la trazabilidad, la comparabilidad in-
terlote y una interpretacion prudente de los resultados, asegurando que las conclusiones
obtenidas reflejen diferencias materiales reales y no artefactos de montaje o de reduccién
de datos. De este modo, el marco tedrico desarrollado no solo fundamenta la metodologia
experimental propuesta, sino que delimita explicitamente su alcance y limitaciones, orien-
tando el andlisis hacia evidencias reproducibles y relevantes para el diseno y caracterizacion
de materiales compuestos.
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3 Metodologia

La metodologia desarrollada en este trabajo tiene como objetivo implementar y validar el en-
sayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) como técnica de caracterizacién interfacial a mesoescala
en materiales compuestos reforzados con fibras. Dado que el FBPO no corresponde a un
ensayo completamente estandarizado, la metodologia se concibe como una adaptacién ex-
perimental controlada, orientada a asegurar reproducibilidad, trazabilidad y coherencia en
la determinacién de la resistencia al corte interfacial.

El enfoque adoptado es de caracter experimental y se estructura en una secuencia de etapas
que abarcan el diseno y fabricacién del sistema de ensayo, la preparacion de probetas, la
ejecucion de los ensayos FBPO y el procesamiento estadistico de los resultados. La unidad
de estudio considerada es una hebra completa de fibra de carbono, lo que sitia el analisis
en una escala intermedia entre los ensayos micromecanicos de filamento tinico y los ensayos
macroscépicos de laminados.

Los valores de resistencia al corte interfacial reportados corresponden a una medida aparente
de la IFSS, dependiente del modelo de reducciéon empleado y de las condiciones geométricas
y de ensayo. En consecuencia, la metodologia enfatiza el control de variables criticas tales
como la alineacién axial, la longitud embebida, la velocidad de ensayo y el criterio de muestra
valida, asi como el uso de practicas de trazabilidad inspiradas en normas ISO y DIN afines.

El diseno metodolégico se organiza en seis etapas principales, que permiten abordar de
manera sistematica la implementacion del ensayo FBPO y el andlisis comparativo de la
adhesion fibra - matriz entre los sistemas evaluados.

3.1 Materiales

3.1.1 Fibras de carbono utilizadas

Para la fabricacion de las probetas FBPO se emplearon dos tipos de tejido de fibra de carbono
provenientes del mismo proveedor, ambos con un gramaje nominal de 245 g/m?, un ancho
de 100 cm y un ligamento Koper 2/2 (Twill 2/2). La utilizacién de tejidos con arquitectura
equivalente permite asegurar condiciones geométricas comparables en la extraccion de hebras,
de modo que las diferencias observadas en el comportamiento interfacial puedan atribuirse
principalmente a caracteristicas intrinsecas de la fibra.

Si bien ambos materiales comparten la misma arquitectura textil, cada uno corresponde a un
sistema de fibras distinto en términos de su masa lineal y, potencialmente, de su tratamiento
superficial (sizing), lo que permite evaluar su influencia sobre la adhesién fibra - matriz
bajo condiciones experimentales controladas. En el ensayo FBPO, la unidad de estudio
corresponde a una hebra completa extraida del tejido, por lo que el tejido actiia inicamente
como material de origen para la obtencion de las hebras ensayadas.

El primer material corresponde a un tejido basado en fibras Tenax®-E HTA40 / 3k / HT
(ECC-Style 462), certificado para aplicaciones aeronauticas. Este sistema presenta filamentos
de alta tenacidad y un sizing compatible con resinas epoxicas de grado estructural, lo que
favorece una adecuada humectacién y una interfaz fibra - matriz estable. La informacién
técnica declarada por el fabricante para este material se muestra en la Fig. 3.1.
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Figura 3.1 Etiqueta técnica del tejido de fibra de carbono Tenax®-E HTA40 / 3k / HT
(ECC-Style 462), grado aeroespacial.

El segundo material corresponde a un tejido de fibra de carbono HT 3k / 200 tex, también
en ligamento Koper 2/2. Si bien comparte geometria y nimero de filamentos por hebra con
la fibra Tenax, presenta una masa lineal distinta y un sizing no especificado para aplicaciones
aeronauticas, lo que potencialmente puede modificar la energia superficial de la fibra y la
respuesta friccional posterior al despegue interfacial durante el ensayo FBPO. La informacién
técnica correspondiente a este material se presenta en la Fig. 3.2.

Kohlegewebe % Carbon fabric
P
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Breite: 100 cm Width: 100 cm
Webart: Képer 2/2 Weave: Twill 2/2

3K /200 tex
HT-Kohlefaser / HT-Carbon ﬁbre

E o 111/

Figura 3.2 Etiqueta técnica del tejido de fibra de carbono HT 3k / 200 tex.

Ambos materiales fueron manipulados siguiendo précticas de trazabilidad consistentes con
la norma DIN 29965, incluyendo el registro de lote, masa lineal y especificaciones nominales.
Las hebras fueron separadas del tejido mediante el mismo procedimiento de extracciéon man-
ual, con el objetivo de evitar dano superficial o contaminacion, manteniendo la coherencia
entre series de fabricacion. Esta seleccién de materiales permite aislar el efecto del sizing y
comparar la adhesién fibra - matriz bajo condiciones experimentales controladas.
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3.2 Diseno general de la investigacion

El diseno experimental de la presente investigacion se estructuré con el proposito de cumplir
los objetivos planteados mediante la implementacion controlada de un ensayo reproducible
a mesoescala, considerando una hebra de fibra de carbono como unidad de estudio. Esta
eleccion permite capturar el comportamiento interfacial representativo de un conjunto de fil-
amentos, superando las limitaciones asociadas a ensayos de fibra individual y aproximandose
de mejor manera a las condiciones de carga y confinamiento presentes en materiales com-
puestos estructurales.

El estudio corresponde a un diseno experimental comparativo de un factor principal, en el
cual se evalué la influencia del tipo de fibra —y, en particular, de su tratamiento superficial
o sizing— sobre la interaccion interfacial fibra - matriz. Bajo este enfoque, el tipo de fibra
se considerd como la variable independiente, mientras que las métricas extraidas del ensayo
Fiber-Bundle Pull-Out, en particular la IFSS aparente y los parametros asociados a la curva
fuerza - desplazamiento, constituyeron las variables de respuesta.

Se utilizaron hebras provenientes de dos proveedores distintos, correspondientes a un mismo
tipo nominal de fibra de carbono, de modo de aislar el efecto del recubrimiento superficial
bajo condiciones experimentales equivalentes. Esta estrategia experimental permitio reducir
la influencia de variables inherentes a la quimica de la matriz o a la geometria global del
sistema, focalizando el andlisis en diferencias atribuibles al sizing, al estado superficial de la
fibra y a su interaccién con la resina epoxi empleada. La comparacion entre ambos sistemas
de fibra constituyo el caso de estudio central de la investigacion.

El alcance metodoldgico del estudio se limité a la fase experimental y al andlisis estadistico
de los resultados obtenidos. No se consideré modelaciéon numérica ni la evaluacién de efectos
de degradacién ambiental, envejecimiento o fatiga, con el fin de concentrar el analisis en la
implementacién y validacion del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out como técnica de caracter-
izacion interfacial a mesoescala, y en la comparacién directa entre sistemas de fibra bajo
condiciones controladas.

Para asegurar la validez interna del estudio, se identificaron y controlaron variables criticas
de ejecucion, entre las que se incluyen la alineacion axial de la hebra respecto del eje de carga,
la longitud embebida /., la velocidad de aplicacion de carga y los criterios de aceptacién de
muestras validas. Asimismo, se document6 el estado del material previo al ensayo, incluyendo
la condicién de la hebra, su manipulacién y la ruta de curado de la resina, con el objetivo
de minimizar fuentes de variabilidad no deseadas.

Las probetas se asignaron de manera balanceada a las cavidades del molde, de modo de
evitar sesgos asociados a gradientes locales de curado o a efectos geométricos del sistema
de moldeo. Las condiciones de ensayo se mantuvieron constantes dentro de cada campana
experimental, y el tamano muestral por proveedor se definié en funcién de la variabilidad
observada y de la necesidad de realizar contrastes estadisticos con potencia suficiente. Se
mantuvo, ademds, un registro explicito de las exclusiones de muestras y de las causas que
motivaron su descarte, resguardando la trazabilidad del conjunto de datos analizado.

En concordancia con lo reportado por [10], se adopté una arquitectura de moldeo horizontal
con moldes de multicavidades y dispositivos de alineacién geométrica, disenada para controlar
la longitud de embebido y minimizar la dispersion experimental asociada a desalineaciones.
Esta configuracion permitié ademas mejorar la reproducibilidad del proceso de fabricacién
de probetas y facilitar la ejecucién sistematica de campanas experimentales comparativas.
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Las practicas de sujecién y alineacion se inspiraron en las recomendaciones establecidas en
ISO 19375 y DIN SPEC 19289 para ensayos de single-fibre pull-out, adaptadas a la escala
y geometria propias del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out. Por su parte, ISO 3341 orient6 el
acondicionamiento y la manipulacién de las hebras de fibra de carbono, mientras que DIN
29965 respaldé la trazabilidad y especificacion del hilo de carbono utilizado [7,8,12,13].

Finalmente, se definié un esquema de reporte minimo que incluy6 la identificacién de ma-
teriales y lotes, los parametros de fabricacion y de ensayo, los criterios de validez aplicados,
los estadisticos descriptivos por grupo y la métrica de IFSS aparente con su incertidumbre
asociada. Este marco metodoldgico guia la implementacion detallada del estudio por etapas
y asegura que las conclusiones obtenidas deriven de diferencias reales de material y proceso,
y no de artefactos asociados al montaje experimental o a la reduccién de los datos.

3.3 Etapas de desarrollo

3.3.1 Etapa 1: Diseno del sistema experimental

En la primera etapa de la investigacion se desarroll6 el disenio del sistema experimental me-
diante modelado asistido por computadora, empleando el software Autodesk Inventor. El
objetivo principal de esta etapa fue concebir un sistema de fabricacién de probetas que per-
mitiera implementar el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) bajo condiciones geométricas
controladas, asegurando precision dimensional, alineacion axial y reproducibilidad entre pro-
betas.

Se elabor6 el modelo tridimensional del molde negativo destinado a la fabricacién de las
probetas de ensayo, incorporando explicitamente los parametros geométricos que gobiernan
la respuesta interfacial medida, en particular la longitud de embebido de la hebra /. y la
continuidad geométrica a lo largo del eje de carga. El diseno del molde constituyo, por
tanto, un elemento central del sistema experimental, ya que la dispersién geométrica en ¢, o
la desalineacién axial pueden introducir variabilidad significativa en la carga de despegue vy,
en consecuencia, en la IFSS aparente obtenida.

El molde negativo fue fabricado mediante impresién 3D utilizando filamento de acido po-
lildctico (PLA), material seleccionado en funcién de su adecuada precisiéon dimensional, bajo
costo, disponibilidad y facilidad de reproduccion. La manufactura aditiva permitié iterar
el diseno de manera agil durante la etapa de desarrollo, realizar ajustes geométricos finos
y obtener moldes reutilizables con geometria consistente, lo que facilité la fabricacién de
multiples probetas bajo condiciones experimentales equivalentes.

Como se muestra en la Figura 3.3, el molde negativo incorpora una arquitectura multicavidad,
con canales de seccion transversal constante y topes geométricos integrados que definen de
manera reproducible la longitud de embebido /.. Este enfoque elimina la necesidad de ajustes
manuales posteriores durante la preparacion de las probetas y reduce la dispersiéon asociada a
variaciones geométricas entre cavidades, en concordancia con la estrategia propuesta por [10]
para ensayos interfaciales a mesoescala.

El mantenimiento de una seccién constante a lo largo de los canales del molde se adoptd
como criterio de diseno fundamental, ya que variaciones locales en la geometria pueden
generar gradientes de confinamiento en la matriz y afectar el estado tensional de la interfaz
fibra - matriz durante el ensayo. De igual modo, la incorporaciéon de topes geométricos
rigidos permitio fijar ¢, de forma pasiva y reproducible, minimizando errores asociados a la
manipulacién de la hebra durante la etapa de moldeo.
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El control de la alineacion axial fue integrado directamente en el modelo CAD del sistema,
mediante la definicion de superficies de referencia planas y elementos de guiado que aseguran
la continuidad geométrica entre el eje de la hebra embebida y el eje de carga de la maquina
de traccion. De este modo, el conjunto molde - probeta puede montarse de manera coax-
ial, reduciendo la introduccion de momentos flectores parésitos y asegurando que la carga
aplicada durante el ensayo FBPO sea predominantemente axial.

La Fig. 3.3 permite identificar los principales elementos del diseno y visualizar su disposicién
geométrica, evidenciando cémo el sistema experimental aborda de manera integrada el con-
trol de la longitud embebida, la alineacion axial y la repetibilidad del ensayo. En conjunto,
estas decisiones de diseno constituyen la base para una implementacion robusta y repro-
ducible del ensayo FBPO, habilitando la comparacion confiable de resultados entre diferentes
sistemas de fibra bajo condiciones experimentales controladas.

Figura 3.3 Molde negativo impreso en PLA (arquitectura multicavidad) con canales de
seccién constante y topes geométricos integrados para fijar la longitud de embebido /..

3.3.2 Etapa 2: Fabricacion de moldes de silicona

En la segunda etapa del estudio se fabricaron moldes de silicona a partir de los modelos
negativos impresos en PLA, mediante el vertido controlado de silicona liquida en las cavidades
correspondientes. Una vez completado el proceso de curado, se obtuvieron moldes blandos
con la geometria requerida para el colado de las probetas destinadas al ensayo Fiber-Bundle
Pull-Out (FBPO). La utilizacién de moldes elastoméricos constituye un elemento clave del
sistema experimental, ya que permite reproducir de manera consistente la geometria definida
en el molde rigido, al mismo tiempo que facilita el desmoldeo de probetas con geometrias
esbeltas y altas relaciones de aspecto.

La técnica de moldeo en silicona fue seleccionada considerando criterios de flexibilidad, es-
tabilidad dimensional y compatibilidad quimica con resinas termoestables de tipo epoxi. A
diferencia de moldes rigidos, el comportamiento elastomérico de la silicona reduce las ten-
siones locales durante el desmoldeo, minimizando el riesgo de dano mecanico en la probeta
o en la interfaz fibra - matriz recientemente formada. Esta caracteristica resulta particular-
mente relevante en ensayos interfaciales, donde pequenas imperfecciones geométricas pueden
introducir variaciones significativas en la longitud embebida /. y, en consecuencia, en la
respuesta mecanica medida.

El material elastomérico empleado corresponde a una silicona RTV (vulcanizable a temper-
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atura ambiente) de dureza nominal del orden de ~ Shore A 30. Este rango de dureza fue
seleccionado especificamente para equilibrar la capacidad de deformacién eldstica necesaria
para una liberacién limpia de las probetas y la rigidez suficiente para preservar la geometria
de las cavidades a lo largo de multiples ciclos de uso. La eleccion de esta dureza contribuye
a reducir variaciones no deseadas en /. y a mantener la integridad dimensional del molde
blando durante campanas experimentales sucesivas. En la Fig. 3.4 se muestra el sistema de
silicona RTV utilizado para la fabricacién del molde blando.

Durante esta etapa se priorizé la conservacion fiel de la geometria definida en el negativo de
PLA, asi como la obtenciéon de una superficie interna uniforme en las cavidades de silicona.
Superficies internas homogéneas favorecen un colado continuo de la resina y reducen la
probabilidad de atrapamiento de aire, defectos superficiales o irregularidades que puedan
afectar el estado de confinamiento local de la fibra durante el ensayo FBPO.

La combinacién de un molde rigido impreso en 3D y un molde blando de silicona RTV
permitio integrar control geométrico, facilidad de desmoldeo y repetibilidad en el proceso
de fabricacién de probetas. Este enfoque hibrido resulté particularmente adecuado para la
fabricacién seriada de probetas FBPO, ya que posibilité mantener condiciones geométricas
equivalentes entre muestras y minimizar fuentes de dispersion asociadas al proceso de moldeo.
En consecuencia, la calidad y consistencia de las probetas obtenidas sienta una base sélida
para la validez experimental de los resultados interfaciales presentados en etapas posteriores
del estudio.

Figura 3.4 Sistema de silicona RTV empleado para la fabricacién del molde blando
(dureza nominal ~ Shore A 30, kit silicona y catalizador).

3.3.3 Etapa 3: Fabricacion de probetas

En la tercera etapa de la investigacion se fabricaron las probetas de ensayo empleando los
moldes de silicona desarrollados en etapas previas. En cada cavidad del molde se posiciono
una hebra de fibra de carbono, la cual fue embebida parcialmente en una resina epodxica
liquida, de acuerdo con la longitud de embebido /. definida por los topes geométricos del
sistema. La utilizaciéon de moldes multicavidad permitio fabricar conjuntos de probetas bajo
condiciones geométricas y de proceso equivalentes, aspecto fundamental para la comparacién
interfacial entre sistemas de fibra.

Se emplearon hebras provenientes de dos proveedores distintos, correspondientes a un mismo
tipo nominal de fibra de carbono, con el objetivo de comparar el efecto de posibles diferencias
en el recubrimiento superficial o sizing sobre la resistencia interfacial fibra - matriz. Al man-
tener constante la matriz, la geometria de la probeta y el procedimiento de fabricacion, las
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diferencias observadas en la respuesta mecanica pueden atribuirse, de manera predominante,
a variaciones en la interaccion interfacial asociadas al estado superficial de la fibra.

Con el fin de asegurar que el area embebida correspondiera estrictamente a la geometria
disenada, la porciéon no embebida de la hebra fue protegida mediante un recubrimiento con
cinta de politetrafluoroetileno (PTFE). Este material, caracterizado por su baja energia
superficial y escasa afinidad quimica con resinas epdxicas, actia como barrera eficaz frente
al avance no controlado de la resina por capilaridad a lo largo de la hebra durante las etapas
de colado y curado. De este modo, se preservé el area embebida efectiva A, y se redujo una
fuente relevante de variabilidad experimental en la estimacién de la IFSS aparente.

Previo al colado de la resina, se verifico visualmente el correcto posicionamiento de la hebra
en la cavidad, la aplicacién de una tension inicial leve y la continuidad del recubrimiento de
PTFE en la region no embebida. La aplicacién de una tensién inicial controlada permitié
mantener la hebra alineada con el eje de la cavidad durante el vertido de la resina, mini-
mizando la introduccién de curvaturas o desalineaciones que pudieran generar componentes
de carga no axiales durante el ensayo FBPO. La Fig. 3.5 ilustra el esquema de sujecién y
alineacion empleado.

Figura 3.5 Esquema de sujecién y alineacién axial de la hebra en el molde.

Posteriormente, las probetas fueron sometidas a un proceso de curado y postcurado conforme
a las especificaciones del fabricante de la resina epdxica, asegurando una polimerizacién
completa y estable del sistema matriz. El cumplimiento riguroso de la ruta de curado
resulta critico, ya que el grado de curado y la contraccién asociada influyen directamente
en el estado tensional residual de la interfaz fibra - matriz, y, por ende, en la resistencia al
inicio del despegue interfacial.

La secuencia completa de fabricacion se resume en la Fig. 3.6, donde se ilustran las siguientes
etapas: (a) cavidades del molde de silicona, (b) posicionamiento y tension inicial de la hebra
con proteccion de PTFE, (¢) colado de la resina y curado parcial, y (d) probeta desmoldeada.
Este registro visual respalda la trazabilidad cavidad - probeta y permite, cuando resulta
pertinente, la aplicacion de un blogueo por cavidad en el anélisis estadistico de los resultados,
con el fin de identificar o descartar efectos sistematicos asociados al proceso de moldeo.

Como criterio operativo general, se mantuvo constante la longitud de embebido definida por
los topes geométricos del molde, se verifico el asentamiento correcto de la hebra antes del
colado y se respetaron estrictamente los tiempos y temperaturas de curado indicados por
el proveedor de la resina para todas las probetas de una misma serie. Con el propdsito de
preservar la comparabilidad entre ambos proveedores de fibra, las probetas se fabricaron bajo
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Figura 3.6 Secuencia de fabricacién de probetas FBPO: (a) cavidad de silicona, (b)
posicionamiento de la hebra, (¢) colado y curado de la resina y (d) probeta desmoldeada.

las mismas condiciones de mezcla, vertido y curado, y se etiquetaron de forma consistente
(proveedor - lote - cavidad) para asegurar su trazabilidad durante el procesamiento y andlisis
de los datos experimentales. La Fig. 3.6 sirve ademés como guia visual para la reproduccién
del procedimiento bajo condiciones equivalentes en distintos lotes de fabricacion.

3.3.4 Etapa 3.1: Caracterizacién mecanica de las resinas epdxicas

En el presente estudio se emplearon sistemas epoxicos de baja viscosidad, seleccionados por
su adecuada capacidad de colado en cavidades estrechas y por su buen mojado de refuerzos
fibrosos, condiciones necesarias para la correcta fabricacién de probetas destinadas al ensayo
Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO). La baja viscosidad de la resina liquida contribuye ademas
a minimizar la formacién de burbujas y defectos internos durante el colado, factores que
pueden afectar localmente el estado tensional de la interfaz fibra - matriz.

La Fig. 3.7 muestra los sistemas epoxicos utilizados en esta investigaciéon. En todos los
casos, la proporcién de mezcla entre resina y endurecedor, asi como la cinética de curado, se
siguieron estrictamente de acuerdo con las especificaciones del fabricante. Durante el proceso
de fabricacion de probetas se registraron las condiciones de temperatura y los tiempos de
mezclado, vertido y curado, con el fin de mantener consistencia entre distintos lotes y reducir
fuentes de variabilidad asociadas al procesamiento de la matriz.

Con el propoésito de disponer de pardmetros mecénicos de referencia para la interpretacién de
los resultados obtenidos mediante el ensayo FBPO, se realiz6 la caracterizacion en traccion
de las resinas empleadas. Esta caracterizacién no tuvo como objetivo un analisis exhaustivo
del comportamiento mecanico de las matrices, sino establecer un marco comparativo que
permitiera contextualizar las diferencias observadas en la respuesta interfacial y descartar
que estas se deban a variaciones significativas en las propiedades intrinsecas de la resina.

La disponibilidad de propiedades mecénicas de la matriz resulta particularmente relevante en
ensayos interfaciales, dado que parametros como la rigidez, la resistencia y el grado de curado
influyen en el confinamiento local de la fibra, en el desarrollo de tensiones residuales durante
el curado y en la respuesta post - despegue observada en la curva fuerza - desplazamiento.
En consecuencia, la caracterizacién mecanica de las resinas permite interpretar los resultados
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Figura 3.7 Sistemas epoxi de baja viscosidad utilizados en este estudio. Izquierda:
MEPOX 1685L. Derecha: EPO 200.

FBPO con mayor fundamento y separar efectos asociados a la matriz de aquellos atribuibles
a la interfaz fibra - matriz.

Para la caracterizacion en traccién se fabricaron probetas de resina pura con geometria tipo
IV, conforme a la norma ASTM correspondiente para ensayos de traccion en polimeros ter-
moestables. Todas las probetas fueron ensayadas en una maquina de tracciéon universal Zwick
Roell Proline Z05, registrandose las curvas esfuerzo - deformacion completas y la resisten-
cia maxima a la tracciéon. El procedimiento de fabricacion y curado se mantuvo constante
para ambas resinas, de modo que las diferencias observadas respondieran exclusivamente a
propiedades intrinsecas de cada sistema epdxico y no a variaciones en las condiciones de
procesamiento.

Resina Mepox 1685L: La primera formulacién evaluada correspondié a la resina epdxica
Mepox 1685L, mezclada en la proporcion 100A:50B indicada por el fabricante (componente
A: Mepox 1685L; componente B: endurecedor 1685B). Se confeccionaron diez probetas tipo
IV bajo condiciones controladas de mezclado, vertido y curado. Los ensayos de tracciéon
permitieron obtener curvas esfuerzo - deformacién consistentes y repetibles, las cuales fueron
utilizadas como referencia para contextualizar el comportamiento mecanico de la matriz en
los ensayos FBPO realizados con este sistema.

Resina EPO 200: La segunda formulacion evaluada correspondié a la resina epdxica EPO
200, mezclada con el endurecedor 813 en la misma relacion utilizada para el sistema Mepox.
Dado que esta resina no dispone de una ficha técnica con propiedades mecanicas detalladas,
su caracterizacion se realizé integramente mediante los ensayos experimentales desarrollados
en este trabajo. Se fabricaron probetas tipo IV siguiendo el mismo procedimiento descrito
anteriormente, registrandose curvas esfuerzo - deformacion estables y comparables entre si.

Los resultados obtenidos para la resina EPO 200 permitieron disponer de una referencia
mecanica minima para la interpretacién de los resultados FBPO y para analizar eventuales
diferencias entre sistemas matriz - fibra en términos de rigidez y resistencia en traccién.
Esta informacién resulta particularmente util para evaluar si las variaciones observadas en
la TF'SS aparente se encuentran asociadas predominantemente a la interaccion interfacial o
a diferencias en el comportamiento mecanico de la matriz epdxica empleada.
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3.3.5 Etapa 4: Ejecucién de los ensayos FBPO

En la cuarta etapa de la investigacién se ejecutaron los ensayos Fiber-Bundle Pull-Out
(FBPO) sobre las probetas fabricadas, utilizando una méquina de ensayo universal Zwick-
Roell Z005 instrumentada y el montaje experimental mostrado en la Fig. 3.8. El sistema
de sujecién incluyé una mordaza diseniada especificamente para el ensayo FBPO (Fig. 3.9),
concebida para asegurar una transferencia de carga axial eficiente hacia la hebra y minimizar
danos locales o desalineaciones durante la aplicacién de carga.

Los ensayos se realizaron bajo condiciones controladas de desplazamiento, registrandose de
forma continua las curvas fuerza - desplazamiento y documentandose los modos de falla
observados en la interfaz fibra - matriz mediante registro visual y fotografico. La adquisicién
de estas curvas permitié identificar tanto el evento de despegue interfacial como el régimen
posterior dominado por friccién, informacion fundamental para la interpretacién de la IFSS
aparente.

Previo a cada ensayo se realizo el zeroing del sistema de medicion de fuerza y desplazamiento,
seguido de la aplicacién de un preload minimo. Este procedimiento tuvo por objetivo asegurar
el correcto asentamiento del conjunto probeta - mordazas y eliminar holguras iniciales del
sistema mecanico, sin inducir dafio interfacial ni deslizamiento prematuro de la hebra. El
valor del preload se mantuvo lo suficientemente bajo como para no afectar el estado tensional
de la interfaz antes del inicio del ensayo.

En el extremo libre de la hebra, correspondiente a la zona de sujecién directa en la maquina
de traccion, se utilizaron tubos termocontraibles como elemento de proteccién. Este recurso
permitio distribuir de manera mas homogénea la presion de las mordazas de apriete y evitar
el dano mecanico local o el corte de filamentos individuales, los cuales podrian conducir a
una falla prematura no representativa del comportamiento interfacial.

Figura 3.8 Montaje experimental del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) en méquina
Zwick-Roell Z005.
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A)

B)

Figura 3.9 Mordaza disenada para el ensayo FBPO: (A) vista frontal, mostrando la
geometria de sujecion de la hebra; (B) vista lateral.

La velocidad de desplazamiento de la cruceta se mantuvo constante para todas las probetas
de una misma serie experimental y se reporté junto con su tolerancia. La eleccion de una
velocidad controlada permitié minimizar efectos asociados a la tasa de carga, tales como
la dependencia viscoelastica de la matriz o variaciones en la friccion interfacial durante el
deslizamiento post - despegue. Asimismo, se verificé la alineacion axial del sistema durante
el montaje, asegurando que la carga se aplicara de manera coaxial a lo largo del eje de la
hebra y reduciendo la introduccién de momentos flectores parasitos.

Durante el ensayo se identifico explicitamente el punto de despegue interfacial P*, asociado
a la pérdida de adherencia entre la hebra y la matriz, a partir del cambio caracteristico en
la pendiente de la curva fuerza - desplazamiento. Cuando correspondié, también se registrd
la carga maxima alcanzada antes del deslizamiento estable. La tasa de adquisicién de datos
se fij6 a un valor suficientemente alto para resolver con claridad el evento de despegue y
caracterizar el régimen posterior dominado por friccién bajo la misma velocidad de cruceta.

Cada serie experimental incluy6 un niimero suficiente de repeticiones para permitir el analisis
estadistico posterior. Se mantuvo invariable el procedimiento de montaje de las probetas en
las mordazas y la secuencia de preparacién de la maquina a lo largo de toda la campana
experimental, con el fin de asegurar condiciones comparables entre grupos. El registro sis-
tematico de las condiciones nominales de cada ensayo, junto con las observaciones visuales de
los modos de falla, permitié mantener la trazabilidad probeta - cavidad y establecer criterios
claros de validez experimental.

Se consideraron no validos aquellos ensayos que presentaron deslizamiento de la hebra en la
mordaza, falla de la fibra fuera de la zona embebida, dano evidente en la probeta durante
el montaje o ausencia de un evento de despegue interfacial identificable. Estos criterios
de descarte fueron documentados explicitamente y considerados en el analisis estadistico,
de modo de asegurar que los valores de IFSS aparente reportados correspondieran a un
comportamiento interfacial representativo y reproducible.

Luego de la ejecucién de los ensayos FBPO y la identificacién de los ensayos validos, se
realizdé una caracterizacion microscopica de la superficie de las hebras extraidas mediante
microscopia electrénica de barrido (SEM). Las observaciones se efectuaron utilizando un
microscopio electrénico de barrido Carl Zeiss Microscopy, modelo GeminiSEM 360, ubicado
en las dependencias del Centro de Espectroscopia y Microscopia (CESMI) de la Universidad
de Concepcién. El objetivo de este andlisis fue evaluar cualitativamente el estado de la
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interfaz fibra - matriz tras el despegue interfacial, identificando la presencia de restos de
matriz adheridos a la superficie de la fibra, zonas de limpieza superficial, dano local de
filamentos y evidencias de los mecanismos dominantes de falla interfacial.

Las observaciones por SEM se realizaron sobre hebras representativas de cada sistema fibra -
matriz, seleccionadas a partir de ensayos con curvas fuerza - desplazamiento tipicas y eventos
de despegue claramente identificables. Previo a la observacion, las muestras fueron acondi-
cionadas conforme a los requerimientos del equipo, asegurando la conductividad superficial
necesaria para evitar efectos de carga durante la adquisicién de imagenes. Las micrografias
obtenidas se utilizaron como complemento de la informaciéon mecénica del ensayo FBPO,
permitiendo correlacionar los modos de falla observados a escala microscépica con el com-
portamiento interfacial inferido a partir de los resultados experimentales.

3.3.6 Etapa 5: Procesamiento y analisis de datos

Los datos experimentales obtenidos durante la ejecucién de los ensayos FBPO se organizaron
de acuerdo con el criterio de muestra wvdlida, asociando a cada registro su identificacién
(sistema: tipo fibra y tipo matriz) y las variables de ejecucién relevantes, entre las que se
incluyen la velocidad de ensayo y la longitud embebida medida ¢.. Previo al analisis, se realizé
una depuracion basica de los datos que incluyé la verificacién de consistencia de unidades, la
deteccion de registros incompletos y la revision de posibles errores de transcripcién. Todas las
exclusiones fueron documentadas explicitamente, manteniendo la trazabilidad de los datos
descartados y sus causas.

En una primera etapa se elaboraron restimenes descriptivos por grupo experimental, in-
cluyendo medidas de tendencia central y dispersion, con el objetivo de identificar patrones
generales, niveles de variabilidad y la presencia de valores atipicos. Este anélisis exploratorio
permitié ademds verificar la coherencia interna de los datos antes de proceder a la estimacién
de parametros interfaciales y a la aplicacién de contrastes estadisticos inferenciales.

La Fig. 3.10 muestra la identificacion visual de las regiones funcionales de una probeta tras
el ensayo FBPO. Se distinguen dos zonas principales: (A) la regién embebida en la matriz
polimérica, asociada al despegue interfacial, y (B) la regién de hebra libre, dominada por
efectos de friccion y por la interaccién con el sistema de sujecién. Esta distincion resulta
relevante para la interpretacion de los resultados, dado que la resistencia al corte interfacial
se define exclusivamente a partir del comportamiento de la region embebida.

En este contexto, la resistencia al corte interfacial aparente se estimé a partir de la fuerza
caracteristica asociada al despegue interfacial P*, normalizada por el area embebida efectiva
de la hebra, de acuerdo con la expresion:
P*
TIFSS,ap — A (1)

e

El drea embebida A, se aproximé considerando la geometria de la hebra como una seccién
de ancho efectivo constante w y longitud embebida /., de modo que:

A, =20, w, (2)

donde el factor 2 corresponde al contacto interfacial considerado en ambas caras (anterior y
posterior) de la hebra. Esta definicién es consistente con la identificacién visual de la region
interfacial mostrada en la Fig. 3.10 y constituye la base para el calculo de la IFSS aparente
presentado en las subsecciones siguientes.
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Figura 3.10 Identificacién de regiones en una probeta FBPO: (A) regién embebida
asociada al despegue interfacial, (B) regién de hebra libre dominada por friccién y sujecion.

Si bien esta aproximacién no captura la distribucién real de filamentos dentro de la hebra ni
posibles irregularidades locales, proporciona una estimacion geométrica consistente y repro-
ducible, adecuada para comparaciones relativas entre sistemas fibra - matriz bajo condiciones
experimentales controladas.

Para cada ajuste se reportaron la pendiente estimada, el coeficiente de determinacién R? y
los intervalos de confianza asociados. Adicionalmente, se realizé una revision de sensibilidad
frente a puntos influyentes mediante el analisis de residuos y métricas de influencia, y, cuando
resulto pertinente, se aplicé un esquema de bloqueo por cavidad con el fin de reducir el error
residual asociado a variaciones sistematicas del proceso de moldeo.

A partir de la métrica Tipsg ap, calculada por probeta o por lote segun el caso, se realizaron
contrastes estadisticos entre condiciones experimentales (diferentes sistemas fibra - matriz)
mediante un andlisis de varianza (ANOVA) de un factor. Previamente se verificaron los
supuestos de normalidad y homogeneidad de varianzas; en presencia de heterocedasticidad
se utilizo la variante de Welch, y, cuando correspondid, se aplicaron comparaciones post hoc
mediante los métodos de Tukey o Games-Howell. Los resultados se presentaron junto con
tamanos de efecto e incertidumbre asociada, incluyendo intervalos de confianza y proced-
imientos de bootstrap cuando resulté necesario, enfatizando la identificacién de tendencias
robustas mas alld de la significancia estadistica puntual.

Finalmente, los valores de IFSS aparente obtenidos mediante el ensayo FBPO se contrastaron
con antecedentes de otros ensayos interfaciales a micro y mesoescala reportados en la lite-
ratura. Este contraste tuvo como objetivo evaluar la aplicabilidad y confiabilidad del método
FBPO dentro de un marco comparativo mas amplio. En este andlisis se prioriz6 la com-
paracion de tendencias relativas entre sistemas fibra - matriz, mas que la intercambiabilidad
numérica directa de los valores de IFSS, reconociendo explicitamente el cardcter método -
dependiente de la métrica interfacial obtenida [5,9,10].
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3.4 Replicabilidad y validez

El diseno experimental y los procedimientos desarrollados en este estudio fueron documen-
tados de manera sistematica con el objetivo de garantizar su replicabilidad. La descripcién
detallada de materiales, geometrias, parametros de fabricacién y condiciones de ensayo per-
mite que otros investigadores reproduzcan las distintas etapas del trabajo bajo condiciones
equivalentes. En particular, se mantuvieron constantes las variables criticas del experimento
(alineacién axial, longitud embebida ¢, y velocidad de ensayo) y se registraron los insumos y
condiciones relevantes, incluyendo archivos CAD del sistema de moldeo, lotes de resina y fi-
bra, fechas de fabricaciéon y ensayo, asi como las condiciones ambientales durante la ejecuciéon
de los experimentos.

Asimismo, se definieron y aplicaron criterios explicitos de muestra vdlida, junto con causales
de descarte previamente establecidas, preservando en todo momento la trazabilidad sistema -
probeta - ensayo. Este enfoque permitié fortalecer la validez interna del estudio, minimizando
la influencia de artefactos asociados al montaje experimental, a la fabricacion de probetas o
al procesamiento posterior de los datos.

El empleo de herramientas experimentales accesibles y ampliamente disponibles (tales como
modelado CAD, impresiéon 3D y ensayos de traccién instrumentados), junto con un plan
estadistico coherente basado en ANOVA o su variante de Welch, comparaciones post hoc
y reporte explicito de la incertidumbre asociada, contribuye a la robustez de las conclu-
siones obtenidas y a su comparabilidad tanto interlote como interlaboratorio. En este
contexto, el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out se consolida como una técnica reproducible y
metodoldgicamente sélida para el estudio de la adhesién fibra - matriz a mesoescala.
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4 Resultados

En esta seccion se presentan los resultados experimentales obtenidos para los distintos sis-
temas fibra - matriz evaluados mediante el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO). Los datos
se reportan acompanados de representaciones graficas construidas a partir de los registros
experimentales procesados, las cuales incluyen valores individuales, estadisticos descriptivos
y medidas de variabilidad asociadas a cada condicién de ensayo.

La presentacion de los resultados comprende la respuesta fuerza - desplazamiento carac-
teristica del ensayo FBPO, la identificacion del evento de despegue interfacial y la estimacién
de la TFSS aparente. Asimismo, cuando corresponde, se incluyen los contrastes estadisticos
entre condiciones experimentales, con el fin de identificar diferencias significativas entre los
sistemas fibra - matriz evaluados. La interpretacion fisica de las tendencias observadas y su
analisis en relacién con antecedentes reportados en la literatura se desarrollan de manera
especifica en la seccion de Discusion.

4.1 Observaciones experimentales durante el ensayo FBPO

Previo al andlisis cuantitativo de los resultados, se presentan observaciones visuales repre-
sentativas del comportamiento de las probetas durante la ejecucion del ensayo Fiber-Bundle
Pull-Out (FBPO). Estas observaciones permiten contextualizar la respuesta fuerza - des-
plazamiento registrada y verificar que el mecanismo dominante de falla corresponde al des-
pegue interfacial de la hebra embebida, y no a modos de falla asociados a la sujecion, a
defectos de fabricacién o a roturas prematuras del refuerzo.

Durante la aplicacién de carga se observd que, para las probetas consideradas validas, la
deformacién inicial del sistema ocurre sin dano visible, seguida de un evento de despegue
interfacial localizado en la zona de transicién entre la hebra libre y la regién embebida.
Posteriormente, el ensayo evoluciona hacia un régimen dominado por el deslizamiento de la
hebra dentro de la matriz, acompanado por friccion interfacial, comportamiento coherente
con la forma caracteristica de las curvas fuerza - desplazamiento obtenidas.

La Fig. 4.1 muestra una probeta durante la ejecucién del ensayo FBPO, donde se observa la
hebra de fibra de carbono parcialmente embebida en la matriz polimérica, de acuerdo con la
geometria definida en el diseno experimental. Esta imagen confirma el adecuado control de
la longitud embebida y la correcta alineacién axial de la hebra respecto del eje de carga.

Figura 4.1 Probeta durante el ensayo FBPO, mostrando la hebra de fibra de carbono
parcialmente embebida en la matriz polimérica.

39



En la Fig. 4.2 se presenta una comparacion visual del estado de una probeta antes y después
del ensayo. Tras la aplicacién de carga, se evidencia la separacion en la regién embebida y la
exposicion de la hebra, comportamiento indicativo de la ocurrencia del despegue interfacial
y el posterior deslizamiento relativo.

Figura 4.2 Comparacion visual de una probeta FBPO antes y después del ensayo,
evidenciando el despegue interfacial y la extraccion parcial de la hebra.

Finalmente, la Fig. 4.3 muestra ejemplos representativos del estado post ensayo para sistemas
con fibra de grado aeroespacial. En ambos casos se aprecia la extraccion parcial de la hebra
desde la matriz, sin evidencia de rotura fragil del refuerzo en la zona embebida. Estas obser-
vaciones visuales respaldan la validez del criterio de muestra valida adoptado y confirman
que los resultados experimentales analizados en las subsecciones siguientes corresponden al
comportamiento interfacial buscado.

(a) Sistema MEPOX-HTA.  (b) Sistema EPO-HTA.

Figura 4.3 Estado post ensayo FBPO para sistemas con fibra de grado aeroespacial: (a)
MEPOX-HTA y (b) EPO-HTA, mostrando la extraccién parcial de la hebra y la matriz
residual tras el despegue interfacial.
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4.2 Resultados de las mediciones experimentales

En esta subseccion se presentan los resultados obtenidos a partir del procesamiento directo
de los registros experimentales de los ensayos FBPO, con el objetivo de caracterizar de
manera descriptiva la respuesta mecanica global de los sistemas fibra - matriz evaluados. En
esta etapa no se incorporan aun contrastes estadisticos formales entre condiciones, los cuales
se desarrollan en subsecciones posteriores, sino que se prioriza la observacién de tendencias
generales y la coherencia del comportamiento medido.

La Fig. 4.4 muestra curvas representativas esfuerzo - desplazamiento obtenidas durante los
ensayos FBPO. En todos los casos se identifica una etapa inicial con respuesta aproximada-
mente lineal, asociada a la deformacion elastica del sistema, seguida de un evento de des-
pegue interfacial claramente distinguible. Posteriormente, las curvas evolucionan hacia un
régimen dominado por el deslizamiento de la hebra dentro de la matriz, caracterizado por
una pendiente menor y asociado a friccion interfacial.

Esfuerzo vs Desplazamiento - Ensayo FBPO
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Figura 4.4 Curvas esfuerzo - desplazamiento representativas obtenidas durante los ensayos
FBPO para los sistemas fibra - matriz evaluados.

Adicionalmente, en el grafico se incluye el parametro W;, definido como el trabajo interfacial
asociado al proceso de despegue y deslizamiento de la hebra dentro de la matriz, calculado
como el area bajo la curva esfuerzo - desplazamiento dentro del intervalo correspondiente al
ensayo. Este pardmetro constituye una medida de la interaccion fibra - matriz, donde un
valor mayor de W; indica una mayor energia requerida para extraer la fibra en el sistema
con resina EPO, lo que se asocia a una adhesién interfacial més efectiva y/o a mayores
niveles de friccién durante el deslizamiento; en contraste, al valor obtenido para el sistema
con resina MEPOX reflejan una interaccién interfacial més débil y una menor resistencia
global al proceso.

Asimismo, se observa una dispersiéon apreciable entre curvas correspondientes a probetas
ensayadas bajo una misma condicion experimental, tanto en la pendiente inicial como en la
magnitud de la carga asociada al despegue interfacial. Esta variabilidad refleja la naturaleza
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experimental del ensayo FBPO y la sensibilidad de la respuesta interfacial a pequenas varia-
ciones geométricas, superficiales y de procesamiento, aun cuando se mantengan constantes
los parametros nominales del ensayo.

Las curvas presentadas constituyen la base para la extraccion de los parametros carac-
teristicos utilizados en el andlisis cuantitativo posterior, en particular la identificacion de
la carga de despegue interfacial P* y del trabajo interfacial W;. En este sentido, los resul-
tados preliminares permiten verificar la coherencia general de las mediciones, confirmar la
ocurrencia del mecanismo de falla esperado y contextualizar el conjunto de datos obtenido,
sirviendo como punto de partida para el andlisis estadistico y la discusién desarrollados en
las subsecciones siguientes.

La Fig. 4.5 ilustra de manera esquematica el comportamiento tipico observado durante los
ensayos FBPO, permitiendo identificar las distintas etapas del proceso. En una primera etapa
se registra la respuesta elastica inicial del sistema, correspondiente al inicio de la carga y al
anclaje completo de la fibra en la matriz. Posteriormente, ocurre el primer desplazamiento
relativo de la fibra, asociado al despegue interfacial inicial. Finalmente, el ensayo progresa
hacia una etapa de deslizamiento estable, que concluye cuando la fibra es extraida en su
totalidad de la matriz.

Esfuerzo vs Desplazamiento - EPO 200
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Figura 4.5 Curvas esfuerzo - desplazamiento con registro de las etapas del ensayo.

Para el sistema basado en MEPOX, se observa un comportamiento particular que se diferen-
cia del patrén tipico descrito anteriormente, tal como se muestra en la Fig. 4.6. En la fase
intermedia del ensayo, luego del despegue inicial, se evidencia una deformacién apreciable
de la matriz, acompanada por una reduccién temporal de la pendiente de la curva. Pos-
teriormente, a medida que el ensayo avanza, se registra un nuevo incremento del esfuerzo
resistido por el sistema, el cual se mantiene hasta que la fibra es extraida completamente
de la matriz. Este comportamiento sugiere una contribucion adicional de la deformacién
de la matriz al mecanismo resistente, lo que distingue al sistema MEPOX del sistema EPO
descrito anteriormente.
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Esfuerzo vs Desplazamiento - MEPOX 1685
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Figura 4.6 Curvas esfuerzo - desplazamiento con la diferencia de comportamiento de este
sistema.

4.3 Observaciones microscépicas post ensayo (SEM)

Con el fin de complementar las observaciones macroscopicas realizadas durante la ejecucion
de los ensayos FBPO, se analizaron mediante SEM superficies representativas de fibras ex-
traidas tras el ensayo. Las micrografias obtenidas permiten examinar la morfologia post
ensayo de la interfase fibra - matriz y visualizar rasgos asociados a los mecanismos de de-
spegue y deslizamiento desarrollados durante el ensayo.

Para ambos sistemas fibra - matriz, las observaciones se realizaron a cuatro niveles de au-
mento. El primer nivel permite una vision general de la hebra extraida y de la zona previa-
mente embebida; el segundo nivel se centra en regiones localizadas de la interfase, mientras
que el tercer nivel es alguna zona de interés de la interfaz. Finalmente, el cuarto nivel corres-
ponde al andlisis a escala de filamentos individuales. Este enfoque facilita una comparacién
directa entre sistemas y una identificacién multiescala de los rasgos interfaciales post ensayo.

La Fig. 4.7 presenta micrografias correspondientes al sistema MEPOX-HTA. A bajo aumento
se observa una hebra con una distribuciéon heterogénea de regiones a lo largo de la zona
embebida, distinguiéndose sectores donde la fibra aparece mayoritariamente libre de resina,
zonas con presencia puntual de matriz residual adherida y areas correspondientes a la porcién
de la probeta que conserva el recubrimiento de teflén, el cual queddé contenido dentro del
volumen de la matriz durante el moldeo. Esta heterogeneidad confirma que el proceso de
despegue no ocurre de manera uniforme a lo largo de toda la longitud embebida.
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Figura 4.7 Micrografias SEM de A) Probeta MEPOX-HTA, B) Acercamiento zona de la
interfase, C) Acercamiento a varios filamentos, D) Acercamiento a filamento individual.

A aumentos intermedios, el sistema MEPOX-HTA muestra una superficie de fibra predomi-
nantemente limpia, con residuos de matriz adheridos de forma discontinua y de extensién
limitada. A nivel de filamentos individuales se identifican marcas longitudinales asociadas
al deslizamiento relativo de la hebra durante la etapa posterior al despegue interfacial, sin
evidencia de deformacion significativa de la resina adherida. Estas observaciones evidencian
un contacto fibra - matriz reducido tras el evento de despegue.

En la Fig. 4.8 se presentan micrografias representativas del sistema EPO-HTA. En la visién
global de la hebra se observa una mayor presencia de matriz residual distribuida a lo largo
de la zona previamente embebida, junto con regiones donde la fibra permanece parcialmente
recubierta. A aumentos intermedios se distinguen zonas con arrastre de resina y deformacién
plastica local, mientras que el anélisis a nivel de filamento individual revela restos de matriz
adherida y una topografia superficial mas irregular en comparacién con el sistema MEPOX-
HTA.
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Figura 4.8 Micrografias SEM de A) Probeta EPO-HTA, B) Acercamiento zona de la
interfase, C) Acercamiento a varios filamentos, D) Acercamiento a filamento individual.

En ambos sistemas, las micrografias confirman que el mecanismo de falla predominante
corresponde al despegue interfacial seguido de deslizamiento de la hebra, sin evidencia de
rotura fragil del refuerzo en la zona embebida. Las diferencias observadas en la extension,
localizacion y morfologia de la matriz residual entre los sistemas MEPOX-HTA y EPO-HTA
constituyen una evidencia microscépica directa de los distintos comportamientos interfaciales
desarrollados durante el ensayo FBPO y complementan los resultados mecanicos presentados
previamente. En el Anexo C se muestran micrografias adicionales obtenidas para ambos
sistemas.

4.4 Resultados procesados de IFSS aparente

En esta subseccion se presentan de manera conjunta los resultados directos obtenidos a
partir de las mediciones experimentales de IFSS aparente mediante el ensayo FBPO para los
distintos sistemas fibra - matriz evaluados. Los resultados tienen un caracter descriptivo y
permiten situar los valores experimentales obtenidos dentro de un contexto comparativo entre
sistemas fibra - matriz. El analisis considera un total de 100 ensayos validos, distribuidos en
cuatro grupos segin el tipo de fibra y la matriz empleada: EPO-HTA (40 ensayos), EPO-
HT (10 ensayos), MEPOX-HTA (40 ensayos) y MEPOX-HT (10 ensayos). Esta distribucién
muestral permite analizar tanto la influencia del tipo de fibra como el efecto del tipo de
matriz epoxica bajo condiciones experimentales controladas.

La Fig. 4.9 muestra el diagrama de caja correspondiente a los valores de IFSS aparente
obtenidos para cada sistema fibra - matriz. En el grafico se representan los valores indivi-
duales, la mediana, los cuartiles y la dispersion asociada a cada conjunto de datos, permi-
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tiendo una visualizacién directa de la variabilidad experimental y de las diferencias globales
entre los sistemas analizados.
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Figura 4.9 Boxplot de los valores de IFSS aparente obtenidos para los sistemas evaluados.

De manera general, se observan diferencias claras tanto en el rango de valores de IFSS
aparente como en el nivel de dispersion entre los distintos grupos. Los sistemas con fibra HTA
presentan, en términos generales, rangos de IFSS aparente mas amplios que sus contrapartes
con fibra HT, lo que sugiere una mayor variabilidad interfacial en este tipo de refuerzo.
Asimismo, se aprecia que los sistemas fabricados con la resina MEPOX tienden a exhibir
una dispersion diferente respecto de aquellos fabricados con la resina EPO, evidenciando que
la matriz también influye en la respuesta interfacial medida.

En cuanto a la tendencia central, las medianas de IFSS aparente difieren entre los cuatro
sistemas evaluados, indicando comportamientos interfaciales diferenciados que no pueden
atribuirse unicamente a la dispersiéon experimental. En particular, se observa que ciertos
sistemas combinan valores medianos mas elevados con una dispersion relativamente acotada,
mientras que otros presentan medianas similares pero con una variabilidad significativamente
mayor.

La Tabla 4.1 resume los estadisticos descriptivos clave asociados a los valores de IFSS
aparente para cada sistema fibra - matriz, incluyendo el nimero de ensayos vélidos, la me-
diana, la media y la desviacion estandar. Este andlisis constituye la base para los contrastes
estadisticos formales y la evaluacion de significancia de las diferencias observadas, los cuales
se desarrollan en la subseccién siguiente.

Tabla 4.1 Estadisticos descriptivos de la IFSS aparente obtenidos mediante el ensayo FBPO.

Sistema n  Mediana [MPa] Media [MPa] Desv. estandar [MPa]
EPO-HTA 40 30,78 29,92 6,79
EPO-HT 10 4,10 4,40 1,30
MEPOX-HTA 40 18,34 18,65 3,37
MEPOX-HT 10 2,10 4,97 1,83
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4.5 Comparacion con valores FBPO de referencia

Con el objetivo de contextualizar los resultados experimentales obtenidos en este trabajo, se
realizd una comparacion descriptiva entre los valores de IFSS aparente medidos mediante el
ensayo FBPO y los rangos tipicos reportados en la literatura para ensayos del mismo tipo.

La Fig. 4.10 presenta, de manera comparativa, los rangos de IF'SS aparente recopilados a par-
tir de estudios previos junto con los valores experimentales obtenidos para los sistemas fibra
- matriz evaluados. Los rangos de referencia fueron sistematizados a partir de antecedentes
bibliograficos relevantes, permitiendo una visualizacion conjunta tanto de la magnitud como
de la dispersién de los valores reportados para el método FBPO.

Comparativa IFSS: literatura vs experimental

40- —

FBPO (literatura) EPO-HTA MEPOX-HTA
Método de caracterizacion

Figura 4.10 Comparacién entre los valores de IFSS aparente obtenidos experimentalmente
en este estudio y los rangos de IFSS reportados en la literatura para ensayos FBPO.

De la comparacién se observa que los valores experimentales obtenidos en este estudio
se sitian dentro del orden de magnitud reportado en la literatura para ensayos FBPO.
Asimismo, se aprecia una superposicion parcial entre los rangos experimentales y los ran-
gos de referencia, lo que indica una coherencia general entre los resultados obtenidos y los
antecedentes previos disponibles para este tipo de ensayo. Las diferencias observadas en la
amplitud de los rangos y en los valores centrales reflejan la variabilidad inherente al método
y a los sistemas fibra - matriz considerados.

Este andlisis tiene un caracter estrictamente descriptivo y permite ubicar los resultados
del presente estudio dentro del contexto de valores tipicamente reportados para el ensayo
FBPO. En este sentido, la figura proporciona un marco de referencia cuantitativo para la
interpretacion de los resultados y constituye un insumo para el andlisis critico desarrollado
en la seccion de Discusion.
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4.6 Analisis estadistico de los resultados de IFSS aparente

Con el propédsito de evaluar la existencia de diferencias estadisticamente significativas entre
los sistemas fibra - matriz analizados, se llevo a cabo un analisis estadistico de los valores de
IF'SS aparente obtenidos experimentalmente mediante el ensayo FBPO. Como parte de este
analisis exploratorio, se examiné la forma de las distribuciones y el grado de dispersién de
los datos a partir de los histogramas de frecuencia correspondientes a cada sistema.

En la Fig. 4.11 se presenta la distribucién asociada al sistema EPO-HTA, la cual exhibe un
comportamiento unimodal con una leve asimetria. El grafico en A) muestra el ajuste del
histograma a distintas distribuciones tedricas, mientras que el grafico B) presenta el ajuste
mediante una distribucién de Weibull, que muestra una buena concordancia con los datos
experimentales en todo el rango de valores analizados.
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Figura 4.11 Comparacién de distribucién para IFSS aparente del sistema EPO-HTA. A)
Ajuste para diferentes curvas tedricas. B) Ajuste utilizando Weibull.

De manera andaloga, la Fig. 4.12 muestra los histogramas obtenidos para el sistema MEPOX-
HTA. En este caso, la distribucién presenta una dispersion relativamente mayor, reflejando
una mayor variabilidad en los valores de IFSS aparente. El ajuste comparativo en A) sugiere
que la distribucién Gamma describe adecuadamente la forma del histograma, resultado que
se confirma en B), donde se observa un buen acuerdo entre la curva tedrica y los datos
experimentales.
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Figura 4.12 Comparacion de distribucion para IFSS aparente del sistema MEPOX-HTA.
A) Ajuste para diferentes curvas teéricas. B) Ajuste utilizando Gamma.
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En conjunto, el analisis de los histogramas y de los ajustes a distribuciones tedricas in-
dica que los valores de IFSS aparente presentan distribuciones aproximadamente continuas
y unimodales, sin evidencia de multimodalidad ni valores atipicos extremos. Estas obser-
vaciones respaldan la aplicacién de métodos estadisticos inferenciales para la comparacion
entre sistemas, cuyos resultados se presentan a continuacion.

Sobre la base de las distribuciones mostradas en las Fig. 4.11 y 4.12, se verificaron los
supuestos estadisticos requeridos para los contrastes inferenciales. Si bien los ajustes a dis-
tribuciones de Weibull y Gamma se emplearon con fines descriptivos, la normalidad de los
datos se evaludé mediante la prueba de Shapiro-Wilk, sin detectarse desviaciones significa-
tivas en ninguno de los grupos (p > 0,05). En contraste, la prueba de Levene evidenci6
heterogeneidad de varianzas entre los sistemas (p < 0,05).

Con fines comparativos, se calculd inicialmente un andlisis de varianza (ANOVA) de una via
clasico, cuyos resultados se presentan en la Tabla 4.2. El elevado valor del estadistico F'y
el correspondiente p-valor indican la existencia de diferencias estadisticamente significativas
entre las medias de IFSS aparente de los sistemas evaluados. Sin embargo, dado que la
prueba de Levene evidenci6 heterogeneidad de varianzas entre los grupos (p < 0,05), no
se cumple el supuesto de homocedasticidad requerido por este método. En consecuencia,
los resultados del ANOVA clésico se consideran inicamente con fines de referencia y no se
utilizan como base para la inferencia estadistica final.

Tabla 4.2 Anélisis de varianza (ANOVA) de una via para IFSS aparente.

Fuente Suma de cuadrados gl Cuadrado medio F p-valor
Entre grupos 8690,60 3 2896,87 121,561 < 0,001
Intra grupos 2288,75 96 23,84

Total (corr.) 10979,35 99

En consecuencia, se aplicé un andlisis de varianza de Welch, robusto frente a varianzas
desiguales y tamanos muestrales desbalanceados. Los resultados de este analisis se muestran
en la Tabla 4.3, donde nuevamente se observa la presencia de diferencias estadisticamente
significativas entre los sistemas fibra - matriz considerados.

Tabla 4.3 Resultados del ANOVA de Welch para los valores de IFSS aparente.

Prueba F gly gly  p-valor
ANOVA de Welch 279,54 3 36,46 < 0,001

Con el objetivo de identificar especificamente entre qué pares de sistemas se presentan dichas
diferencias, se realizé un analisis post hoc mediante el método de Games-Howell, adecuado
para comparaciones multiples bajo condiciones de varianzas desiguales. Los resultados de
estas comparaciones se resumen en la Tabla 4.4. La mayoria de los pares analizados presentan
diferencias estadisticamente significativas en los valores de IFSS aparente, siendo la tnica
excepcion la comparacion entre los sistemas EPO-HT y MEPOX-HT, para los cuales no se
detectaron diferencias significativas bajo el nivel de significancia considerado.
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Tabla 4.4 Comparaciones miultiples mediante el método de Games-Howell.

Grupo A Grupo B A media p-valor Significativo
EPO-HTA EPO-HT 25,52 < 0,001 St
EPO-HTA MEPOX-HTA 11,27 < 0,001 Si
EPO-HTA MEPOX-HT 2496 < 0,001 Si
EPO-HT MEPOX-HTA —14,25 < 0,001 Si
EPO-HT MEPOX-HT —0,57 0,85 No
MEPOX-HTA MEPOX-HT 13,60 < 0,001 Si

Los resultados del analisis post hoc indican que la mayoria de las comparaciones entre pares de
sistemas presentan diferencias estadisticamente significativas en los valores de IFSS aparente.
La tnica excepcion corresponde a la comparacion entre los sistemas EPO-HT y MEPOX-
HT, para los cuales no se detectaron diferencias significativas bajo el nivel de significancia
considerado.

En conjunto, los resultados estadisticos aqui presentados confirman la existencia de diferen-
cias entre los sistemas fibra - matriz evaluados. La interpretacién fisica de estas diferencias y
su relacion con las caracteristicas de los materiales y del proceso de fabricacion se desarrollan
en la seccion de Discusion.
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5 Discusion de resultados

En esta seccion se interpretan los resultados experimentales obtenidos, se analiza su coheren-
cia interna y se discute su relacion con el estado del arte en el estudio de la adhesién fibra -
matriz, en el contexto de su evaluacion mediante el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO).
La discusion se centra en el analisis de las tendencias observadas en los resultados, su con-
sistencia con antecedentes reportados en la literatura y su vinculo con las caracteristicas de
los sistemas fibra - matriz evaluados.

El andlisis se apoya tanto en los resultados cuantitativos derivados de la estimacién de la IF'SS
aparente como en las observaciones visuales realizadas durante la ejecucion de los ensayos,
las cuales permiten verificar la correspondencia entre los registros experimentales obtenidos
y el mecanismo fisico de despegue interfacial identificado.

Asimismo, se abordan las principales limitaciones del estudio, considerando aspectos experi-
mentales, geométricos y metodolégicos asociados a la implementacion del ensayo FBPO.
Finalmente, se discuten las implicancias de los resultados obtenidos para la caracterizacion
interfacial a mesoescala y se plantean proyecciones para trabajos futuros orientados a la
mejora, validacion y extension del método.

5.1 Interpretacion de los resultados

Los resultados presentados en el capitulo anterior evidencian diferencias claras en la respuesta
interfacial de los sistemas fibra - matriz evaluados, tanto en términos de la magnitud de
la IFSS aparente como de la dispersion experimental asociada. El andlisis conjunto de
estos resultados permite identificar patrones globales de comportamiento entre sistemas, asi
como la presencia de variabilidad intrinseca y de comportamientos atipicos, los cuales deben
interpretarse a la luz de las condiciones experimentales y de las particularidades del ensayo
Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO).

De manera general, la variabilidad observada entre los distintos sistemas evaluados es coher-
ente con la sensibilidad del ensayo FBPO a factores microestructurales del refuerzo y de la
interfaz fibra - matriz, tales como el estado superficial de la fibra, la calidad del mojado y el
grado de confinamiento impuesto por la matriz. La dispersion registrada en los valores de
IF'SS aparente refleja tanto la heterogeneidad inherente a los materiales compuestos como las
limitaciones experimentales asociadas a la preparacién de probetas, la alineacion axial y la
ejecucion del ensayo sobre haces de fibras. En este contexto, el anélisis de tendencias relativas
entre sistemas resulta mas informativo que la comparacién puntual de valores individuales,
en particular al considerar el caracter método - dependiente de la métrica obtenida.

Cabe destacar que los valores reportados corresponden a una IFSS aparente, definida a
partir de la fuerza caracteristica de despegue interfacial y de una aproximacién geométrica
del drea embebida. En consecuencia, la magnitud absoluta de la IFSS debe interpretarse
dentro del marco especifico del método FBPO y de las hipdtesis geométricas adoptadas en
este estudio. Bajo este enfoque, las comparaciones relativas entre sistemas fibra - matriz
evaluados se consideran mas robustas y representativas desde el punto de vista experimental
que la interpretacion aislada de valores absolutos.
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5.2 Relacion entre IFSS y micrografias SEM post ensayo

Las observaciones microscépicas post ensayo mediante SEM permiten complementar la in-
terpretacién de la respuesta mecéanica obtenida en los ensayos FBPO, aportando evidencia
directa sobre los mecanismos interfaciales activados durante el despegue y el deslizamiento
de la hebra. En particular, el anélisis comparativo entre los sistemas MEPOX-HTA y EPO-
HTA revela diferencias morfolégicas consistentes con las tendencias observadas en los valores
de IF'SS aparente, reforzando la coherencia entre los resultados mecénicos y la evidencia mi-
croscopica.

Las micrografias obtenidas a bajo aumento permiten una apreciacion global de la hebra
extraida, mostrando una distribuciéon heterogénea de regiones a lo largo de la zona previa-
mente embebida. En ambos sistemas se identifican sectores con matriz residual adherida,
zonas donde la fibra aparece practicamente libre de resina y regiones correspondientes a la
porcién de la probeta que conserva el recubrimiento de teflén, el cual quedd contenido dentro
del volumen de la matriz. Esta vision global confirma que el proceso de despegue interfacial
no ocurre de manera uniforme sobre toda la longitud embebida, sino que progresa de forma
localizada y dependiente de las condiciones interfaciales.

Al analizar micrografias a aumentos intermedios, centradas en zonas especificas de la interfaz,
se evidencian diferencias mas claras entre los sistemas evaluados. En el caso del sistema EPO-
HTA, se observa una mayor presencia de matriz adherida a la superficie de la hebra, asi como
una transicion mas gradual entre regiones con y sin resina. En contraste, el sistema MEPOX-
HTA presenta areas mas extensas de fibra expuesta, con una menor cantidad de residuos
de matriz, sugiriendo un despegue interfacial mas limpio y una interaccién interfacial menos
efectiva a nivel local. Estas observaciones son coherentes con las diferencias relativas de IFSS
aparente reportadas en los resultados mecanicos.

El anélisis a mayor aumento, focalizado en filamentos individuales, refuerza esta inter-
pretaciéon al mostrar la naturaleza local de la adhesion fibra - matriz. En los filamentos
del sistema EPO-HTA se identifican restos de matriz adherida y una topografia superficial
mas irregular, compatible con mecanismos de anclaje mecénico y una mayor eficiencia en la
transferencia de carga. Por el contrario, los filamentos correspondientes al sistema MEPOX-
HTA tienden a presentar superficies mas limpias y homogéneas, lo que sugiere un predominio
de mecanismos de friccion tras el despegue inicial. Cabe senalar que el andlisis se realizé
sobre filamentos individuales seleccionados de una hebra, lo que introduce un sesgo muestral
inherente y limita la extrapolacion directa de estas observaciones al comportamiento global
de la hebra.

La coexistencia de regiones con distinta morfologia interfacial dentro de una misma hebra
confirma que el evento de despegue interfacial identificado en las curvas fuerza - desplaza-
miento representa un proceso global resultante de multiples eventos locales, mas que una
separacion instantanea y uniforme de toda el area embebida. Este cardcter progresivo del
despegue es intrinseco al ensayo FBPO y explica, al menos en parte, la dispersiéon observada

en los valores de IFSS aparente, incluso bajo condiciones experimentales controladas (ver
Anexo C).

En conjunto, la correlacion entre las tendencias mecanicas observadas en los ensayos FBPO
y las evidencias microscépicas obtenidas a distintos niveles de aumento refuerza la inter-
pretacion de la IFSS aparente como una métrica sensible a variaciones microestructurales
de la interfaz fibra - matriz. Las observaciones SEM no solo respaldan las diferencias identi-
ficadas entre los sistemas MEPOX-HTA y EPO-HTA, sino que también ponen de relieve el
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valor del andlisis microscépico como herramienta de apoyo para la discusién de los mecanis-
mos interfaciales activados durante el ensayo FBPO.

5.3 Discusion del analisis estadistico del IFSS aparente

El andlisis estadistico realizado mediante ANOVA de Welch (Tabla 4.3) evidencié la existen-
cia de diferencias significativas entre los valores de IFSS aparente correspondientes a los sis-
temas fibra - matriz evaluados. La utilizacion de este enfoque resulta adecuada considerando
la presencia de heterogeneidad de varianzas y el desbalance en el ntimero de probetas por
sistema, condiciones que invalidan los supuestos del ANOVA clasico y que son habituales en
estudios experimentales de caracterizacion interfacial a mesoescala.

Las comparaciones multiples realizadas mediante el método de Games-Howell (Tabla 4.4)
indican que los sistemas que emplean fibra de grado aeroespacial presentan valores de IFSS
aparente significativamente superiores en comparacién con aquellos fabricados con fibra
genérica, para ambas matrices evaluadas. Este resultado sugiere que el tipo de fibra con-
stituye un factor dominante en la eficiencia de la transferencia de esfuerzos en la interfaz
fibra - matriz, superando el efecto asociado al tipo de matriz dentro del rango experimental
considerado.

La magnitud de las diferencias observadas, junto con su consistencia estadistica, indica que el
efecto asociado al tipo de fibra no solo es estadisticamente significativo, sino también experi-
mentalmente relevante. Esta observacién es coherente con las evidencias visuales registradas
durante el ensayo FBPO, donde los sistemas con fibra de grado aeroespacial presentan un
comportamiento méas homogéneo en la regién embebida y un deslizamiento mas estable tras
el despegue interfacial.

En contraste, no se observaron diferencias estadisticamente significativas entre los sistemas
EPO-HT y MEPOX-HT, tal como se aprecia en la Tabla 4.4. Este comportamiento sugiere
que, cuando se emplea fibra genérica, las variaciones en la matriz polimérica no se traducen
en cambios relevantes en la IFSS aparente. En estos sistemas, la respuesta interfacial parece
estar gobernada principalmente por caracteristicas intrinsecas del refuerzo (tales como la
calidad superficial, la variabilidad geométrica y las condiciones de sizing) més que por la
naturaleza quimica de la matriz.

Adicionalmente, la menor dispersion relativa observada en los sistemas con fibra de grado
aeroespacial, en comparaciéon con aquellos fabricados con fibra genérica, es coherente con un
mayor control en los procesos de fabricacion y en las propiedades superficiales del refuerzo.
Esta diferencia en la dispersion contribuye a explicar la heterocedasticidad detectada en el
analisis estadistico y refuerza la pertinencia del uso de métodos robustos, como el ANOVA
de Welch, para la comparacién de sistemas con niveles de variabilidad y caracteristicas
microestructurales distintas.

En conjunto, la consistencia entre los resultados obtenidos en este estudio y los observados
en analisis preliminares realizados con conjuntos de datos mas reducidos respalda la repro-
ducibilidad del comportamiento experimental y refuerza la aplicabilidad del método FBPO
como herramienta de caracterizacién de la IFSS aparente a mesoescala para los sistemas
fibra - matriz evaluados.
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5.4 Relacion con el estado del arte

Los resultados obtenidos en este estudio se contrastan con los rangos tipicos de IFSS re-
portados en la literatura para ensayos de tipo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO), asi como
para otros métodos micromecanicos afines utilizados en la caracterizacion de la adhesion
fibra - matriz. En términos generales, los valores experimentales determinados se sitian
dentro de los intervalos comtunmente reportados, lo que indica una concordancia razonable
con antecedentes previos [4,10,18], aun considerando las diferencias inherentes en materiales,
escalas de andlisis y condiciones experimentales entre distintos estudios.

Esta concordancia se manifiesta principalmente en el orden de magnitud de los valores de
IFSS y en las tendencias relativas observadas entre sistemas fibra - matriz, mas que en la
coincidencia exacta de valores puntuales. Este comportamiento es coherente con lo am-
pliamente documentado en la literatura respecto del caracter método - dependiente de la
IFSS, particularmente en ensayos de tipo pull-out, donde la definicién geométrica, el estado
tensional local y los criterios de reduccion influyen directamente en la magnitud reportada.

Las discrepancias observadas respecto de algunos valores de referencia pueden atribuirse a
una combinacién de factores metodoldgicos y microestructurales ampliamente discutidos en
el estado del arte [10]. Entre estos se incluyen variaciones en el sizing de las fibras, el grado
de compactacion de la hebra, el procedimiento de curado de la matriz, la definicion de la
longitud embebida efectiva y las condiciones de aplicacién de carga durante el ensayo. Estos
factores constituyen fuentes reconocidas de dispersién en la medicién del IFSS mediante
ensayos de tipo pull-out, y refuerzan la necesidad de interpretar los resultados en términos
de tendencias comparativas mas que de valores absolutos.

Desde esta perspectiva, los resultados obtenidos confirman la utilidad del ensayo FBPO como
una herramienta comparativa y reproducible para el andlisis de la adhesién fibra - matriz
a mesoescala. Los valores de IFSS aparente medidos en este estudio se sitian dentro del
rango tipicamente reportado en la literatura para sistemas epdxicos caracterizados mediante
FBPO (aproximadamente 15 - 40 (MPa) [4,18]), con medianas del orden de ~30 (MPa) para
EPO-HTA y ~18 (MPa) para MEPOX-HTA, mientras que los sistemas con fibra HT presen-
tan valores sustancialmente menores, lo que sugiere la presencia de efectos experimentales
asociados al sizing de la fibra, los cuales influyeron en las condiciones de anclaje durante el
ensayo FBPO mas que en la adhesion interfacial propiamente tal.

Estas diferencias se correlacionan directamente con la evidencia microestructural obtenida
por SEM: los sistemas con mayor IFSS aparente exhiben una mayor presencia de matriz
residual adherida a la superficie de la fibra, mientras que aquellos con menores valores mues-
tran superficies mas limpias, indicativas de un despegue interfacial temprano y mecanismos
dominados por friccién. En este contexto, el FBPO se posiciona como una técnica adecuada
para la evaluacion relativa de la respuesta interfacial entre sistemas fibra - matriz bajo
condiciones experimentales controladas, mas que como un método para la determinacién
absoluta de propiedades interfaciales. Cabe senialar que estas interpretaciones se basan en
observaciones locales a nivel de filamento individual, lo que limita la extrapolacién directa al
comportamiento global del refuerzo y sugiere la conveniencia de complementar este enfoque
con ensayos micromecanicos o técnicas adicionales de caracterizacién interfacial [15].

5.5 Limitaciones del estudio

El presente estudio presenta limitaciones que deben considerarse al interpretar los resulta-
dos obtenidos. Entre las principales se encuentra la variabilidad experimental inherente al
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método Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO), asi como el nimero reducido de probetas véalidas
en algunos sistemas, condicionado por la aplicacion de criterios de muestra vdlida. A ello
se suman restricciones asociadas al montaje experimental y a la preparacién de los haces de
fibra, las cuales pueden introducir dispersion adicional en los resultados.

Asimismo, la estimacién de la IFSS aparente es sensible a la mediciéon de parametros geomé-
tricos tales como la longitud embebida /. y el diametro o ancho equivalente de la hebra, lo
que introduce fuentes adicionales de incertidumbre. Estas limitaciones no comprometen la
identificacién de tendencias relativas entre los sistemas evaluados, pero deben ser consider-
adas al comparar los resultados con estudios previos y al extrapolar los valores obtenidos a
otras configuraciones de materiales o condiciones de ensayo.

Adicionalmente, la simplificacién geométrica empleada para la estimacion del area embe-
bida, si bien es consistente con la configuracion experimental observada y con la identifi-
cacion visual de la regién interfacial, constituye una aproximacion que no captura posibles
irregularidades locales en la interfaz fibra - matriz. No obstante, dado que esta aproximacién
se aplica de manera consistente a todos los sistemas evaluados, no afecta la validez de las
comparaciones relativas realizadas dentro del marco experimental del presente estudio.

5.6 Implicancias y proyecciones

En conjunto, los resultados obtenidos permiten establecer una base experimental solida para
la aplicacién del ensayo Fiber-Bundle Pull-Out (FBPO) a mesoescala, demostrando su ca-
pacidad para discriminar entre sistemas fibra - matriz con diferentes caracteristicas del re-
fuerzo bajo condiciones experimentales controladas.

Los resultados de este trabajo ponen de manifiesto la influencia del tipo de fibra en la res-
puesta interfacial de los sistemas evaluados mediante el ensayo FBPO, resaltando la necesidad
de considerar las caracteristicas del refuerzo al interpretar valores de IFSS aparente. En este
sentido, el estudio refuerza el uso del FBPO como una herramienta sensible a variaciones
microestructurales y de tratamiento superficial de la fibra, y evidencia su utilidad para la
comparacion relativa de sistemas fibra - matriz mas que para la determinaciéon absoluta de
propiedades interfaciales.

A partir de los resultados obtenidos y de las limitaciones identificadas, se proyecta la op-
timizacion del protocolo experimental mediante la ampliaciéon del tamano muestral y el
refinamiento del control geométrico y de la alineacién axial durante el ensayo. Asimismo, la
incorporacién de técnicas complementarias de caracterizacion interfacial, tales como analisis
superficial de las fibras o ensayos micromecanicos alternativos, permitiria profundizar en la
interpretacion de los mecanismos responsables del comportamiento observado.

De manera complementaria, la implementacién de modelos numéricos orientados a la des-
cripcién de la transferencia de carga y del despegue interfacial a mesoescala podria contribuir
a una comprension mas detallada del fenémeno, fortaleciendo la integracion entre resultados
experimentales y andlisis tedrico.

En este contexto, el presente trabajo contribuye a la sistematizacion del uso del ensayo FBPO
como herramienta de caracterizacién interfacial, proporcionando criterios experimentales y
analiticos que pueden ser extendidos, refinados y validados en estudios futuros orientados al
analisis de la adhesién fibra - matriz.
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6 Conclusiones

En el presente trabajo se implementé el ensayo Fiber-Bundle Pull-Out como técnica de
caracterizacion interfacial a mesoescala en materiales compuestos reforzados con fibras,
cumpliendo el objetivo de determinar la resistencia al corte interfacial y evaluar la utili-
dad del método como herramienta confiable para el estudio de la adhesién fibra - matriz.

Se disend y fabricé un sistema experimental que incluyé mordazas, moldes y probetas, incor-
porando criterios de precision geométrica, reproducibilidad y compatibilidad con equipos de
traccion convencionales. El sistema desarrollado permitié la fabricacion consistente de pro-
betas y la ejecucion controlada de los ensayos FBPO, constituyendo una base experimental
robusta para la obtencién de resultados repetibles y trazables.

El ensayo FBPO fue implementado de manera reproducible en probetas de material com-
puesto fabricadas con dos matrices poliméricas y dos tipos de fibra de carbono. A partir
de un total de 100 ensayos validos, se obtuvieron valores experimentales de IFSS aparente
que describen la interaccién fibra - matriz y evidencian diferencias claras entre los sistemas
evaluados, tanto en términos de magnitud como de dispersiéon experimental. Ademas, las
observaciones microscopicas post ensayo realizadas mediante SEM permitieron identificar
zonas donde la resina permanecia adherida, zonas de fibra libre de matriz y regiones donde
aun permanecia el teflén utilizado durante la fabricacién, confirmando la heterogeneidad de
la interaccion interfacial.

Los anélisis estadisticos basados en ANOVA de Welch y comparaciones miltiples del tipo
Games-Howell indicaron que el tipo de fibra constituye el factor dominante en la respuesta
interfacial dentro del rango experimental estudiado, mientras que el efecto del tipo de matriz
resulta secundario cuando se emplea fibra genérica. La comparacién entre los sistemas
MEPOX-HTA y EPO-HTA mostré que las diferencias en la adhesién dependen tanto de
la matriz como de la combinacion con la fibra de grado aeroespacial, siendo observables a
distintos niveles de aumento: de la hebra completa, por zonas y a un solo filamento, lo
que permitié una evaluaciéon microscépica multiescala de la interfase, considerando desde la
hebra completa hasta el andlisis de filamentos individuales.

La comparacién de los valores obtenidos con rangos de IFSS reportados en la literatura para
ensayos FBPO permitié contextualizar los resultados experimentales y evidencié una con-
cordancia razonable con estudios previos, reforzando la aplicabilidad del método implemen-
tado como técnica de caracterizacion interfacial a mesoescala. Los hallazgos SEM aportan
evidencia directa de los distintos mecanismos de despegue y deslizamiento interfacial, com-
plementando la informacion obtenida a nivel macroscépico y reforzando la interpretacion de
los valores de TF'SS.

En conjunto, los resultados obtenidos confirman que el ensayo FBPO, acompanado de un
diseno experimental cuidadosamente controlado y de un anélisis estadistico apropiado, cons-
tituye una herramienta reproducible y acorde para la evaluaciéon comparativa de la adhesién
fibra - matriz en materiales compuestos. Esta metodologia permite sistematizar la carac-
terizacion interfacial a mesoescala e integrar evidencia mecanica y microscopica, si bien la
validacién mecanica absoluta del método requiere su contraste con técnicas micromecanicas
ya establecidas, aspecto que se aborda como parte del trabajo futuro.
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6.1 Trabajo futuro

Asimismo, resulta necesario contrastar los valores de IFSS aparente obtenidos mediante el
ensayo FBPO con resultados provenientes de técnicas micromecéanicas de referencia, tales
como single fiber pull-out, microbond o ensayos de fragmentacién, con el fin de evaluar la
consistencia cuantitativa entre métodos y delimitar con mayor precision el alcance del FBPO
como técnica de caracterizacion mecanica interfacial. Esta comparacion permitiria establecer
relaciones entre escalas de andlisis y fortalecer la validacion del método desde una perspectiva
mecanica.

A partir de los resultados obtenidos y de las limitaciones identificadas en el presente es-
tudio, se proponen lineas de trabajo futuro orientadas a mejorar la robustez del método
experimental Fiber-Bundle Pull-Out. En particular, se plantea la optimizacién del diseno
experimental, incluyendo la fabricaciéon de mordazas especificas que mejoren la alineaciéon
de la hebra de fibras, reduzcan efectos de flexiéon y minimicen danos durante la sujecion,
contribuyendo a disminuir la variabilidad experimental y aumentar la reproducibilidad de
los resultados.

De manera complementaria, se propone explorar modelos numéricos orientados a la de-
scripcion de la transferencia de carga y del despegue interfacial a mesoescala, integrando los
resultados experimentales y las observaciones microscopicas con la prediccion de tensiones
locales y del comportamiento de la IFSS aparente. En conjunto, estas lineas de trabajo
permitirian consolidar el uso del ensayo FBPO como una herramienta comparativa y re-
producible para el analisis de la adhesién fibra - matriz bajo distintas configuraciones y
condiciones de procesamiento.
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A Carta Gantt

En esta seccion se presentara la planificacion del proyecto en formato de carta Gantt.
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Figura A.1 Carta Gantt del proyecto.
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B Repositorio IFSS

En esta seccion se presenta el repositorio de valores de IFSS recopilados de la literatura.

[Escala| Material Tipo test | IFSS [ Referencia paper
Micro CF-Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 23.846.6 /47.3+15.4 [15]
Micro AS4 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 68.3 [145]
Micro PAN-based T50 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 40+1 [71]
Micro AS4 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) - [146]
Micro AS4 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) - [81]
Micro AS4 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 48 [147]
Micro IM6G CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 58 [147]
Micro HMS4 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 40 [147]
Micro HMS CF-Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 3616 [148]
Micro IMD CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 66x15 [148]
Micro CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 30.1+0.9 /41.9+7.2 [149]
Micro Unsized CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 25.9+0.9 / 36.86.5 [149]
Micro T300 CF-Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 56.1/54.3 [150]
Micro T700 CF—-Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 39.9/41.9 [150]
Micro T1000 CF—Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 42.1/45.2 [150]
Micro T300 CF—Epoxy (FEM) SFFT (single-fibre fragmentation) 60-75/100/ 125 [38]
Micro T700S CF-Epoxy SFFT (single-fibre fragmentation) 18.7 1
Micro CF-Epoxy Single-fibre pull-out 64.6+8.2 / 84.1+19.4 [15]
Micro AS4-DGEBA Epoxy Single-fibre pull-out 61+2 / 8845 [174]
Micro AS2-EPON 815 Single-fibre pull-out 48+4 [174]
Micro T300-Epoxy Single-fibre pull-out 43.7+4.8 [231]
Micro T700SC—Epoxy Single-fibre pull-out 36.314.3 [231]
Micro HMS40—-Epoxy Single-fibre pull-out 41+2 [188]
Micro CF-Epoxy Single-fibre pull-out 72.7 [??]
Micro CF-Epoxy Microbond 48.3+14.1/69.7+19.7 [15]
Micro Celion CF—Epoxy Microbond 57 [238]
Micro AS4 CF—Epoxy (quasi-disk) Microbond 20+1.65 [256,273]
Micro AS4 CF—Epoxy (droplet) Microbond 33.7+8.93 [256,273]
Micro AS4 CF—Epoxy Microbond 35.7-54.7 [265]
Micro AS4 CF—Epoxy Microbond 50.3 [250]
Micro AU4 CF—Epoxy Microbond 23.4 [250]
Micro AS4 CF—Epoxy Microbond 55.3/37.1-73.3 [264]
Micro HMA40 CF—Epoxy Microbond 3314 / 40+4 / 3945 [291]
Micro HMS40 CF-Epoxy Microbond 374 [ 4744 [ 5045 [291]
Micro CNT Fibre—Epoxy Microbond 14.4 [314]
Micro T300 CF-Epoxy Microbond 653 / 5942 [319]
Micro CF-Epoxy Push-in 1.67-8.7 [338]
Micro CF—-Epoxy (FEM) Push-in 50-100 [330]
Micro T800 CF—Epoxy Push-in 6315 [330]
Micro AS4-8552 Epoxy Push-in 6412.6 [350]
Micro AS4-8552 Epoxy Push-in 31+1.9 [351]
Micro CF—-Epoxy (FEM) Push-in 100 [332]
Micro CF-Epoxy Push-in 7549 /10210 [328]
Micro CF-BMI Push-in 103+7 /11710 [328]
Micro CF-PPS Push-in 3.79-18.72 [338]
Micro AS4-PEEK Push-in 37£1.2 [350]

Figura B.1 Repositorio bibliografico de valores de IFSS reportados en la literatura para

distintos métodos y escalas de caracterizacién interfacial [10, 18].
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C Micrografias SEM de probetas FBPO

En esta seccion se presentan las micrografias SEM de las probetas FBPO.

500 pm EHT= 500KV  Signal A= SE2

CESMI 13 Jan2026
25X WD= 7.0 mm 4.650 mm x 3.487 mm Udec GeminiSEM 360-3217010165

500 pm EHT= 5.00 kV Signal A= SE2 CESMI 13 Jan 2026
25 WD= 6.4mm 4.506 mm x 3.380 mm UdeC  senimsemssoszinoniss

Figura C.2 Micrografias SEM de las probetas FBPO, sistema EPO-HTA.
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EHT= 5.00kV Signal A= SE2 CESMI  13Jan 2026 5.00 kv Signal A= SE2 CESMI  13Jan2026
25 WD= 6.7mm 4.567 mm x 3.425mm UdeC  semmsaussoseoons 100 WD= 6.9 mm 1.143mm x 857.5pm UdeC  commsewsmsnoons

Figura C.3 Micrografias SEM de las probetas FBPO, con restos de PTFE en la zona de
la matriz. A) Probeta con restos de PTFE en la zona de la interfase, B) Acercamiento a
varios filamentos.

EHT= 5.00kV Signal A= SE2 CESMI  13Jan 2026 EHT= 5.00kV Signal A= SE2 CESMI  13Jan 2026
00 wp= 7.2mm 2287pm X 171.5pm UdeC  cemmsaussoseoons f02Kx WD = 7.0 mm 1120 m X 8406 um UdeC  commsewsmsnoons

Figura C.4 Micrografias SEM de las probetas FBPO, comparativa entre MEPOX (A) y
EPO (B).
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