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CARACTERIZACION Y MODELIZACION DE
ADHESIVOS HIPERELASTICOS, Y SU APLICACION EN
UNIONES ESTRUCTURALES DE ALTA FLEXIBILIDAD

RESUMEN

El interés en las uniones adhesivas ha crecido significativamente en el &mbito industrial,
y su aplicacion se estd expandiendo en industrias como la ferroviaria, automotriz y
aeroespacial. En particular, el uso de adhesivos flexibles se ha convertido en una
tendencia en la industria debido a las ventajas que ofrecen, a pesar de estar menos
estudiados que los adhesivos rigidos. Sin embargo, el disefio de estas uniones adhesivas
sigue siendo un desafio para los ingenieros debido a que los adhesivos flexibles se
encuentras menos estudiados, y no se cuenta en muchos casos con daros suficientes para
predecir su comportamiento. Los modelos existentes desarrollados para adhesivos
rigidos no pueden predecir con precision el comportamiento de uniones con adhesivos
flexibles, que presentan un bajo modulo eléstico, incompresibilidad y grandes
deformaciones hasta la rotura. Dado que las simulaciones numéricas se estan convirtiendo
en una parte integral del disefio de componentes, los ingenieros se enfrentan
constantemente al reto de elegir el modelo adecuado, ya que es un requisito para obtener

buenas predicciones numéricas.

Ante esta situacion, la presente tesis doctoral se centra en la caracterizaciéon mecanica de
adhesivos con comportamiento hipereldstico y se busca determinar las leyes de
comportamiento mas adecuadas para su inclusion en modelos de simulacion. En primer
lugar, se realiza un plan de ensayos con probetas sencillas con configuraciones uniaxial
y planar, disefiadas para medir el comportamiento no lineal de los adhesivos tanto a
traccion como a cizalladura pura respectivamente. A diferencia de la probeta uniaxial,
regulada por la norma de ensayo (ISO-37), para la probeta planar no existe una norma
especifica. Por tanto, en una primera fase de esta investigacion se propone llevar a cabo
ensayos con probetas de diferentes dimensiones (ancho-longitud) para evaluar como

afectan estas dimensiones a los resultados obtenidos.
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Se utilizan entonces modelos de elementos finitos para ajustar las leyes de
comportamiento del material hiperelastico. Se realizan modelos de las probetas de
halterio y planar utilizando diferentes leyes de comportamiento hiperelésticas. Se sigue
un procedimiento de ajuste, y se determina que modelo se aproxima mejor a los datos

experimentales.

Una vez ajustado el modelo hiperelastico, deberia ser posible utilizarlo para simular el
comportamiento de diferentes configuraciones de uniones. Para validar el modelo de
material seleccionado, se modelizan uniones de simple solape (SLJ) y pelado (DCB) con
diferentes espesores de adhesivo, comparando los resultados con los obtenidos

experimentalmente mediante el ensayo de probetas con las mismas configuraciones.

Tras la comprobacioén del correcto funcionamiento del modelo, se simulan uniones
sometidas a diferentes esfuerzos. Ademas, se ha probado la metodologia desarrollada
usandola para caracterizar otros tipos de adhesivos hiperelasticos, y para caracterizar la

influencia de diferentes condiciones ambientales.

Finalmente, con el objetivo de evaluar la aplicabilidad de lo desarrollado en esta tesis, se
realizan estudios de uniones utilizadas en carrocerias de vehiculos industriales,

obteniendo buenos resultados.
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CHARACTERISATION AND MODELLING OF
HYPERELASTIC ADHESIVES, AND THEIR
APPLICATION IN HIGHLY FLEXIBLE STRUCTURAL
JOINTS

ABSTRACT

Interest in adhesive bonding has significantly increased in the industrial field, and its
application is expanding in industries such as rail, automotive and aerospace. In
particular, the use of flexible adhesives has become a trend in the industry due to the
advantages they offer, despite being less studied than rigid adhesives. However, the
design of these adhesive bonds remains a challenge for engineers because flexible
adhesives are less well studied, and in many cases, there is insufficient data to predict
their behavior. Existing models developed for rigid adhesives cannot accurately predict
the behavior of flexible adhesive bonds, which exhibit low modulus of elasticity,
incompressibility and large strains to failure. As numerical simulations are becoming an
integral part of component design, engineers are constantly faced with the challenge of
choosing the most appropriate model, as this is a prerequisite for accurate numerical

predictions.

In light of this situation, this doctoral thesis focuses on the mechanical characterisation
of adhesives with hyperelastic behaviour and aims to determine the most suitable
behavioral laws for their inclusion in simulation models. Initially, a test plan is
implemented using simple specimens with uniaxial and planar configurations, designed
to measure the non-linear behaviour of the adhesives in both tensile and pure shear
respectively. In contrast to the uniaxial specimen, which is regulated by the test standard
(ISO-37), there is no specific standard for the planar specimen. Consequently, in the
initial phase of this research, it is proposed that tests be conducted with specimens of
varying dimensions (width-length) to ascertain the influence of these dimensions on the

results.
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Finite element models are subsequently utilized to fit the hyperelastic material behaviour
laws. Models of the dumbbell and planar specimens are made using different hyperelastic
behaviour laws. A fitting procedure is adhered to, and it is determined which model most

accurately approximates the experimental data.

Once the hyperelastic model has been adjusted, it can be used to simulate the behaviour
of different joint configurations. To validate the chosen material model, single lap (SLJ)
and peel (DCB) joints with different adhesive thicknesses are modeled. The results are
then compared with those obtained experimentally by testing specimens with the same

configurations.

Once the model has been verified to be functioning correctly, the simulation is initiated
and the joints subjected to different stresses are analysed. Moreover, the developed
methodology has been tested by applying it to characterise other types of hyperelastic

adhesives, and to assess the influence of different environmental conditions.

Finally, to assess the applicability of the findings presented in this thesis, studies were

conducted on joints used in industrial vehicle bodies, yielding encouraging results.
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1. INTRODUCCION

Las uniones adhesivas surgen como una tecnologia revolucionaria en el campo de la
ingenieria y de los materiales[1]-[3]. El interés generado en la comunidad cientifica y
tecnologica ha impulsado la investigacion y desarrollo de nuevos materiales y técnicas
para mejorar la eficiencia y resistencia de las uniones. Esta tesis doctoral se introduce en
el mundo de las uniones adhesivas, con un enfoque en industrias como la del automovil,
ferrocarril y la aeroespacial, con el objetivo de contribuir a optimizar los diversos factores

que afectan a su rendimiento [4]-[6].

A medida que aumenta la demanda de materiales ligeros, resistentes y versatiles, como
los materiales compuestos, las uniones adhesivas se han consolidado como una opcién
para superar las limitaciones de las técnicas de union tradicionales. Las uniones adhesivas
destacan por su capacidad para distribuir las cargas de forma uniforme, minimizar la
concentracion de tensiones y resistir condiciones ambientales adversas, estableciéndose
como una alternativa innovadora y eficaz. Sin embargo, el éxito de las uniones adhesivas
estd ligado a un correcto entendimiento de los principios que determinan su

comportamiento, asi como a la aplicacion de técnicas de disefio y fabricacion adecuadas

[71-19].

Esta investigacion pretende contribuir al desarrollo y aplicacion de las uniones adhesivas
que soporten grandes deformaciones antes de experimentar el fallo, proporcionando
conocimientos detallados sobre la seleccion y optimizacion de adhesivos, asi como la
mejora continua de los procesos de union [10]. El objetivo de este trabajo es fomentar el
avance tecnoldgico y la implementacion generalizada de las tecnologias adhesivas,
impulsando asi el avance en el disefio y fabricacion de productos mas eficientes y

duraderos.

La investigacion sobre uniones adhesivas en la actualidad es extensa. Sin embargo, el

estudio de uniones que emplean adhesivos altamente flexibles es notablemente limitado,
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particularmente en el ambito de la simulacion. Esto puede atribuirse a la reciente
introduccion de los adhesivos flexibles en la industria. Ademas, estos materiales
presentan un comportamiento no lineal. A esto se suma la presencia de no linealidades
geométricas debido a las grandes deformaciones para las que se emplean, junto con
factores ambientales como la temperatura y el envejecimiento, que complican alin mas su
analisis.

En este contexto, esta Tesis Doctoral se motiva principalmente por dos razones

fundamentales:

e La importancia de adquirir conocimientos sobre el comportamiento mecénico de
los adhesivos altamente flexibles, junto con el desarrollo de un modelo numérico
constitutivo, como base para su aplicacion en el diseio de componentes
industriales.

e El margen de mejora que existe para la optimizaciéon de las uniones tanto en
prestaciones como en coste, dado que en muchas ocasiones estan
sobredimensionadas debido al escaso conocimiento del comportamiento del

material.

1.1. Uniones adhesivas

En la actualidad, las uniones adhesivas han adquirido importancia en una amplia gama de
aplicaciones industriales. Empleando diferentes tipos de adhesivos, desde acrilicos hasta
siliconas, cada uno con caracteristicas unicas que los hacen apropiados para diferentes
situaciones. Este capitulo ofrece una breve descripcion de la clasificacion de adhesivos,

uniones y sus respectivas aplicaciones.

1.1.1. Clasificacion adhesivos
En la industria se encuentran diferentes tipos de adhesivos, desarrollados para diferentes
usos especificos, es poco comun encontrar una solucion que sea adecuada para diferentes
aplicaciones. Los adhesivos ofrecen versatilidad y su seleccion no se limita a una sola
propiedad, sino que implica encontrar un equilibrio entre diferentes propiedades que
varios adhesivos pueden cumplir [11]. Por lo general, el primer paso en el proceso de
seleccion de adhesivos para uniones estructurales es determinar el tipo de base quimica
del adhesivo mas apropiado. Hoy en dia, para aplicaciones estructurales podemos elegir

entre:
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e Adhesivos Acrilicos: Basados en polimeros acrilicos, son conocidos por su
resistencia a la intemperie y a los rayos UV.

e Adhesivos Epoxi: Formados por resinas epoxi y endurecedores, proporcionan
fuertes uniones quimicas y excelentes propiedades mecanicas.

e Adhesivos de Poliuretano: Contienen polimeros de uretano y son versatiles, con
propiedades elasticas y buena resistencia a la humedad.

e Adhesivos de Cianoacrilato: Rapidos en el proceso de curado, crean uniones
fuertes y se utilizan cominmente en aplicaciones de union rapida.

e Adhesivos de Silicona: Basados en clastomeros de silicona, ofrecen una alta

resistencia a la temperatura y son ttiles en aplicaciones de sellado y union.

Los adhesivos epoxis rigidos son los mas utilizados en aplicaciones estructurales y
también los mas estudiados. Estos adhesivos, en general poseen moddulos de Young
superiores a 1 GPa y presentan deformaciones minimas hasta el punto de rotura. Como
consecuencia, la elasticidad de este tipo de adhesivos ejerce una influencia limitada en el
comportamiento global de la estructura. Estos adhesivos tienden a ser fragiles, una
propiedad desfavorable, especialmente bajo condiciones de carga dinamicas, cargas

ciclicas, vibracioén e impacto.

>

Resistencia (N/mm?)

PU-Siliconas

>

Elongacion (%)

Figura 1.1 Representacion de las propiedades mecanicas de los grupos de adhesivos.
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Los adhesivos también pueden clasificarse segun la funcion especifica:

Adhesivos Estructurales: son aquellos que se emplean para lograr una union
permanente que conserve la integridad estructural.

Adhesivos de Montaje: Empleados para fijar componentes sin soportar cargas
significativas, son flexibles y permiten desmontajes con facilidad.

Adhesivos para Sellado: Disefados para sellar juntas y prevenir las filtraciones.

Los adhesivos pueden ser clasificados segin su proceso de curado. Aqui se muestran

algunas de las categorias principales[12]:

Adhesivos termoendurecibles: Estos adhesivos curan mediante la aplicacion de
calor. Durante el proceso de curado, se produce una reaccion quimica irreversible
que forman enlaces cruzados en la matriz del adhesivo, lo que resulta una union
solida y permanente. Los adhesivos epoxi es un ejemplo comtn de adhesivos
termoendurecibles.

Adhesivos por reaccion: Estos adhesivos curan mediante reaccion quimica entre
dos o mas componentes. Los adhesivos de poliuretano y los adhesivos de
cianoacrilato son ejemplos comunes de adhesivos por reaccion. Se utilizan en una
amplia variedad de aplicaciones debido a su répida velocidad de curado. Es
importante destacar que existen adhesivos de poliuretano monocomponentes que
curan al reaccionar con la humedad, lo que puede ralentizar significativamente la
velocidad de curado.

Adhesivos UV curables: Estos adhesivos curan mediante la exposicion a la luz
ultravioleta (UV). Al exponer el adhesivo a una fuente de luz UV, se inicia una
reaccion de polimerizacion que conduce al endurecimiento del adhesivo en
cuestion de segundos o minutos, dependiendo del espesor y de la intensidad de la
luz. Estos adhesivos son ideales para aplicaciones que requieren un curado rapido
y preciso, como la union de componentes electronicos o la fabricacion de

dispositivos médicos.

La clasificacion de los adhesivos en funcion del método de curado proporciona una guia

util para seleccionar el tipo adecuado de adhesivo para una aplicacion especifica.
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1.1.2. Modos de trabajo y roturas
En este punto, analizamos los diferentes modos de trabajo y formas de rotura que pueden
darse en las uniones adhesivas, asi como los diferentes factores que pueden influir en la
rotura. Estos aspectos son esenciales para comprender cémo seleccionar el tipo de
adhesivo y la configuracién de union mas adecuados para garantizar la durabilidad y la

eficiencia de las uniones adhesivas[13].

1.1.2.1. Esfuerzo/uniones representativas
Las uniones adhesivas pueden experimentar distintos tipos de esfuerzos, dependiendo de
las condiciones de carga, el disefio de la union y las propiedades del adhesivo.
Esfuerzo de traccion/compresion:
Las cargas de traccion son las que actta en la direccion perpendicular a la linea de union.
En este caso, la distribucion de tensiones tiende a ser uniforme en toda el area de adhesivo.
Sin embargo, en la practica las cargas puras de traccion son poco comunes, ya que suelen
estar combinadas con cargas de pelado.
Unidn representativa: Uniones a tope, ver figura 1.1.a).
Esfuerzo de cortadura o cizalla:
La fuerza de cizalladura o cortadura actua sobre una linea de unidon cuando las dos partes
unidas se desplazan en paralelo y en direcciones opuestas. Estas presentan
concentraciones de tension en los extremos de la linea de union.
Unidn representativa: Uniones solape simple y solape doble, ver figura 1.1.c).
Esfuerzo de pelado/ desgarro:
Estas fuerzas surgen al aplicar una carga perpendicular a la superficie del adhesivo en el
extremo del adherente. Se considera pelado cuando uno de los adherentes puede
deformarse y desgarro cuando los adherentes no se deforman. Ambos tipos de esfuerzos
son los menos deseados en uniones adhesivas.

Uniodn representativa: Uniones de pelado y desgarro, ver figura 1.1.b-d).
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Figura 1.2 Diferentes tipos de solicitaciones en uniones adhesivas. a) Traccion; b) Pelado;

¢) Cortadura; d) Desgarro.

1.1.2.2. Fallos en uniones adhesivas

El rendimiento de las uniones puede verse afectado por diversos modos de fallo.

e Rotura Adhesiva: Ocurre cuando el adhesivo se desprende de una de las
superficies adheridas (fallo no deseado).
e Rotura Cohesiva: Se produce dentro del adhesivo indicando que la fuerza aplicada
supera la cohesion interna del adhesivo (fallo deseado).
e Rotura Substrato-Substrato: Se da cuando la rotura ocurre en uno de los
adherentes, evidenciando una falta de resistencia del sustrato.
e Rotura Mixta: Combina elementos de rotura adhesiva y cohesiva, ocurriendo tanto
en el adhesivo como en la interfaz sustrato-adhesivo.
Entender estos modos de trabajo y roturas es esencial para el disefio y evaluacion de las
uniones, permitiendo seleccionar el tipo de adhesivo y la configuracion de union mas

adecuada.

Algunos de los factores que pueden determinar el tipo de fallo que se dard en una union

adhesiva son los siguientes:

e Preparacion superficial: Las fuerzas de adhesion en la interfaz son el resultado de

interacciones moleculares en ambas superficies. Por lo tanto, la adecuada

10
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preparacion de la superficie antes de la aplicacion del adhesivo afectard a la
formacion y comportamiento de los enlaces.

e Materiales de unioén: Relacionado con lo anterior, el tipo de material que compone
tanto el sustrato como la capa de adhesivo determinara la interaccién molecular
entre ambas partes, influyendo en la fuerza de union resultante.

e Proceso de curado: Como se menciond previamente, cada adhesivo tiene un
proceso de curado, donde intervienen factores externos como presion, humedad,
tiempo y temperatura. Estos determinan las propiedades de la unién en funcion
del método de curado.

e Zona de trabajo: Ademas de los factores mencionados, una uniéon adhesiva puede
comportarse de manera variable dependiendo de su entorno de trabajo. Los
factores fisicos a los que est4 expuesta, como temperatura, presion y humedad, asi
como la forma en que recibe las cargas o las dimensiones de la union, pueden

influir en el rendimiento de la unidn.

1.1.3. Aplicacion de uniones adhesivas flexibles
Como se ha dicho las uniones adhesivas flexibles estan cada vez mas presente en la
industria. La utilizacion de nuevos materiales y tecnologias de fabricacion representan un
reto para los procesos de ensamblaje y union de las diferentes partes de una estructura.
En industrias como la automocion, donde el peso es uno de los determinantes del consumo
de combustible del vehiculo, se exigen cada vez mas disefios con estructuras ligeras,
siendo las uniones adhesivas una solucion clave que posibilita la utilizacion de nuevos
materiales [14]. Seglin algunos autores, en esta industria, se registra un crecimiento anual

del uso de adhesivos superior al 7% [15].

Los adhesivos flexibles cada vez mas se emplean en uniones de componentes
estructurales, en exigentes aplicaciones de estructuras de aviones, automoviles y
construccion. En particular, la industria del automévil y la del ferrocarril estd prestando
considerable atencidn al uso de adhesivos flexibles para unir componentes estructurales
primarios. Estos se caracterizan por tener una alta capacidad de deformacion antes de la
rotura. Aunque presentan resistencias mas bajas que otros tipos, su uso estd en aumento
en diversas industrias debido a otras propiedades como la flexibilidad y capacidad para

absorber holguras y deformaciones[16]—[18].

11
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A continuacion, se exponen las principales caracteristicas de dos de los adhesivos
hiperelasticos mas utilizados en la industria. Ambos tipos de adhesivos encuentran
aplicacion en una variedad de industrias, tales como la del automovil, la construccion, la

fabricacion de calzado, la industria del mueble y las uniones de componentes en general.
a) Adhesivo poliuretano.

Los adhesivos con base quimica de poliuretano son productos poliméricos que se utilizan
en diversas aplicaciones, debido a sus propiedades y a su capacidad para adherir y sellar

una amplia variedad de sustratos [19], [20].
Composicion quimica:

Los adhesivos en base poliuretano se componen de polimeros de uretano, que resultan de
la reaccidon entre polioles y diisocianatos. Esta reaccidon quimica crea una cadena

polimérica con segmentos de uretano en su estructura.
Los uretanos son buenos componentes de los adhesivos por varias razones:

e Tienen la capacidad de humedecer efectivamente la superficie de la mayoria de
los sustratos.

e Forman facilmente enlaces de hidrogeno con el sustrato

e Debido a su pequefio tamafio molecular, tienen la capacidad de penetrar en los
sustratos porosos.

e Pueden formar enlaces covalentes con sustratos que tienen hidrogenos activos.

Flexibilidad y elasticidad:
Estos adhesivos son conocidos por su flexibilidad y elasticidad, lo que los hace ideales
para aplicaciones donde se esperan cargas ciclica o grandes deformaciones en los

sustratos.

Adherencia versatil:

Tienen la capacidad de adherir una amplia variedad de materiales, incluyendo plasticos,
metales, madera, caucho y otros sustratos comunes. Es importante sefialar que los
adhesivos de poliuretano pueden requerir una preparacion adecuada de las superficies a

unir para obtener el maximo rendimiento.

12
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Buena resistencia a la humedad y quimicos:

Son resistentes a la humedad y tienen una buena resistencia quimica en comparacion con
otros adhesivos. Esto los hace adecuados para aplicaciones en entornos expuestos a
condiciones adversas.

Amplio rango de dureza:

Los adhesivos de poliuretano estan disponibles en diversas formulaciones, lo que permite

obtener una amplia gama de durezas, desde flexibles hasta rigidos.
b) Adhesivo en base silanos modificados (SMP) [21].

Composicion quimica:

Los adhesivos en base silanos modificados contienen componentes de silanos, que son
compuestos quimicos que incluyen dtomos de silicio y grupos funcionales organicos o
inorganicos. La modificacion de estos silanos se realiza para optimizar las propiedades

del adhesivo.

Adhesion a superficies diversas:
Estos también son conocidos por su capacidad para adherirse a una amplia variedad de

sustratos.

Bajo Contenido de Compuestos Orgénicos Volatiles (COV):
Muchos adhesivos en base silanos modificados tienen un bajo contenido de COV, lo que
es beneficioso para aplicaciones donde se requieren bajos niveles de emision de

sustancias volatiles.

Buena resistencia quimica:
Exhiben una buena resistencia a diversos productos quimicos, lo que los hace apropiados

para entornos industriales o donde se requiere resistencia quimica.

1.2. Caracterizacion de adhesivos

En el ambito de la caracterizacion de adhesivos, la mayoria de las técnicas de
caracterizacion desarrolladas hasta la fecha son validas para adhesivos con
comportamiento lineal[22], [23] . Ademas, se han establecido normativas especificas para

la caracterizacion de adhesivos rigidos:

e [SO 11003-2[24]: Esta norma especifica un método para la determinacion de la
resistencia al cizallamiento uniones adhesivas, se definen las dimensiones para la

probeta de simple solape, conocidas sus siglas en ingles SLJ.

13
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NF T 76-142[25]: Esta norma se centra en la determinacion de las propiedades de
traccion de los adhesivos rigidos, utilizando la probeta de halterio.

ASTM D3433[26]: Esta se refiere al estudio a fractura en modo I para adhesivos
rigidos, utilizando la probeta conocida en ingles Double Cantilever Beam (DCB).
ASTM D2095-96[27]: Esta norma describe un método de ensayo estandar para la

resistencia a la traccion de adhesivos.

Sin embargo, existe un ntimero limitado de estudios que abordan la caracterizacion

mecanica de adhesivos altamente flexibles. Ademas, los estudios encontrados hasta la

fecha sobre adhesivos flexibles con capacidades de deformacion inferiores a los

adhesivos hiperelasticos estudiados en esta tesis.

Los resultados del estudio de B. Duncan et al. [28], indica que los datos necesarios
para caracterizar el comportamiento de los adhesivos flexibles pueden obtenerse
a partir de un ensayo de tension uniaxial, sin necesidad de recurrir a la
combinacion de varios ensayos. Sin embargo, esta metodologia se prob6 en las
etapas iniciales de esta tesis, no logrando resultados satisfactorios.

C. Amstutz et al. [29], investigd el comportamiento mecanico de un adhesivo
flexible utilizando modelos constitutivos de materiales hiperelésticos. El ajuste de
los parametros se realizd mediante cuatro ensayos: uniaxial, planar, equibiaxial y
volumétrico, y determin6 que el modelo de material con el se conseguia un mejor
ajuste era el de Mooney-Rivlin con cinco parametros. Este modelo presenta la
desventaja de un alto costo computacional debido a su elevado orden. Ademas, la
validacion se realizd Unicamente con un solo espesor de adhesivo, lo que resta
generalidad a las conclusiones obtenidas.

Asimismo, A. Chiminelli et al. [30], empleo diferentes modelos constitutivos para
reproducir el comportamiento de un adhesivo flexible, especificamente un
adhesivo de poliuretano monocomponente (SikaTack® Drive). Este adhesivo se
caracterizo mediante ensayos de traccion y compresion para abarcar todo el rango
de deformaciones. Para el ensayo de traccion y compresion se utilizaron laminas
de adhesivo con un grosor uniforme de 5 mm. La validacion se realizd6 mediante
ensayos de traccion y pelado, pero utilizando también un tUnico espesor de

adhesivo.

14
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2. OBJETIVOS Y METODOLOGIA

2.1. Objetivos

Conocido el estado de la ciencia, queda un gran campo abierto para la investigacion sobre
el comportamiento, caracterizacion y simulacion de los adhesivos altamente flexibles. En
este contexto, el objetivo principal de esta tesis es establecer un procedimiento para
caracterizar adhesivos altamente flexibles, y ajustar las leyes de los modelos
hiperelasticos de uso general que puedan usarse en la simulaciéon y optimizacion de

uniones adhesivas de alta flexibilidad.
A partir de lo anterior, se pueden establecer una serie de objetivos parciales:

e Analizar de forma experimental diferentes adhesivos altamente flexibles en
aplicaciones estructurales frente a distintos tipos de carga y condiciones.

e Analizar los distintos modelos y leyes de comportamiento que puedan ser
aplicables a adhesivos de alta flexibilidad.

e Desarrollar una metodologia para la caracterizaciéon mecénica de adhesivos con
comportamiento hipereldstico, y el ajuste de los modelos de material que mejor lo
represente a partir de ensayos sencillos.

e Probar la validez de los modelos de material obtenidos para simular el
comportamiento de uniones normalizadas con diferentes configuraciones, modos
de trabajo y espesor de adhesivo.

e Aplicar esta metodologia a disefio de uniones finales usando algunos de los

adhesivos flexibles mas habituales.
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2.2. Metodologia

Para alcanzar los objetivos, se ha seguido la metodologia que se detalla a continuacion,

desarrollada en los siguientes capitulos.

Analisis del estado del arte sobre uniones adhesivas y su caracterizacion (realizado

esto en el capitulo 1).

En la introduccion inicial se ha realizado una revision general de los diferentes tipos de
uniones adhesivas y materiales, destacando su aplicacion en la industria y los factores que

influyen en su rendimiento, asi como los procedimientos para su caracterizacion.

Analisis del estado del arte de la investigacion sobre materiales hiperelasticos
(capitulo 3).

Se realiza una revision bibliografica sobre estudios y técnicas aplicables a materiales
altamente flexibles en general, que puedan ser extrapolables a los adhesivos altamente

flexibles.

Definicion de métodos de ensayos y simulacion aplicable a adhesivos flexibles

(capitulo 4).

Se selecciona una serie de métodos aplicables a adhesivos rigidos y materiales
hiperelasticos (cauchos), extrapolandolos para su aplicacion a los adhesivos de alta

flexibilidad

Estudio experimental (capitulo 5).

Se realizan diferentes tipos de ensayos con el objetivo de analizar el comportamiento de
diversos adhesivos hiperelasticos bajo diferentes condiciones de ensayo. Por otra parte,
los resultados servirdn para seleccionar los tipos de adhesivos en los que se centrara el

resto del trabajo.

Desarrollo del procedimiento de caracterizacion (capitulo 6).

Este capitulo se centra en el desarrollo del procedimiento de caracterizacion del adhesivo
flexible, que incluye el ajuste de los modelos de material a partir de ensayos simples, y la
validacion posterior del modelo ajustado mediante la comparacion de los resultados

obtenidos en ensayos y simulaciones de diferentes uniones.
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Aplicacion del procedimiento a la caracterizacion de diferentes adhesivos y
condiciones (capitulo 7-8).
Para validar el procedimiento desarrollado se aplica en primer lugar a la caracterizacion

de otro adhesivo, y del mismo ante otras condiciones de trabajo (alta temperatura).

Ademas, se demuestra la utilidad de los resultados obtenidos mediante ejemplos de

aplicacion al andlisis y optimizacion del disefio de uniones adhesivas reales.
Conclusiones y lineas futuras (capitulo 9).

Por ultimo, se destacan las principales conclusiones obtenidas y se definen las principales

lineas de trabajo que se abren a partir de esta tesis.
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3. REVISION BIBLIOGRAFICA SOBRE
MATERIALES HIPERELASTICOS

Este capitulo consta de una introduccién sobre los materiales y modelos hiperelésticos
aplicables a elastomeros y materiales de alta flexibilidad, que pueden ser extrapolables a
los adhesivos de alta flexibilidad. En primer lugar, se explican algunos fundamentos
basicos de la hiperelasticidad y después se describen algunos de los modelos
hiperelasticos, destacando aquellos que tienen una mayor relevancia en el contexto de
esta tesis. Asimismo, se muestran los métodos de caracterizacion empleadas para el
analisis y el comportamiento de los materiales hiperelasticos, que puedan ser utiles para
el estudio de los adhesivos de alta flexibilidad, analizando las ventajas y desventajas de

algunos de ellos.

3.1. Marco tedrico para la descripcion de materiales

hiperelasticos

En términos generales, los problemas mecénicos se pueden clasificar como lineales o no
lineales. El comportamiento no lineal puede originarse por motivos geométricos, por
ejemplo en estructuras que experimentan grandes deformaciones[31]. Sin embargo, la no
linealidad no siempre es consecuencia de la geometria, sino que el material empleado
puede tener un impacto significativo, especialmente cuando el material exhibe
propiedades elastoplasticas, viscoelasticas o hiperelasticas. La teoria de Ia
hiperelasticidad es un tipo de elasticidad no lineal adecuada para predecir grandes
deformaciones, y se emplea habitualmente para modelar variedad de materiales como
polimeros y tejidos blandos. El material estudiado en esta tesis presenta un
comportamiento hipereldstico, lo cual implica que pueden asumir grandes deformaciones

sin entrar en la region plastica.

Los materiales hiperelasticos se componen de largas secuencias de macromoléculas,

organizadas de forma fundamentalmente aleatoria y conectadas entre si por enlaces
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moleculares que presentan interacciones débiles. El concepto de elastomero, que proviene
de la fusion de las palabras "elastico" y "polimero", se usa frecuentemente como sindénimo
de "caucho" debido a su naturaleza elastica y su composicion basada en cadenas
poliméricas extendidas. La peculiar estructura de red molecular de estos materiales les
permite sufrir deformaciones significativas, ya que pueden cambiar de una disposicion
aleatoria a una madas orientada cuando se estiran, lo que determina su particular

comportamiento de tension-deformacion, ver figura 3.1.

A , Material Rigido

Material Elastoplastico

Tensiongo

Material Hiperelastico

>

Deformacion £

Figura 3.1. Relacion tension-deformacion para materiales lineales, elasticos no-lineales y

plasticos no-lineal.

Los materiales hiperelasticos tienen la capacidad de deformarse repetidamente mucho
mas alla de su tamafio original, y al cesar el esfuerzo recuperan su forma original. Para
analizar este tipo de comportamiento que presenta grandes deformaciones, existen
diferentes modelos hiperelasticos, que describiremos en los siguientes parrafos. Estos
modelos se clasifican principalmente en dos grupos, seglin la categorizacion propuesta

por Treloar en 1978[32]:

1. Modelos hiperelésticos basados en redes micromecanicas.

2. Modelos fenomenologicos.
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Esta tesis se centra en los modelos fenomenologicos, herramientas matematicas que
describen el comportamiento de materiales capaces de experimentar grandes
deformaciones. Estos modelos se fundamentan en funciones de energia de deformacion,
que relacionan las deformaciones aplicadas a un material con la energia almacenada en
¢l. Aunque los modelos fenomenoldgicos no se derivan de consideraciones
micromecanicas y carecen de relaciones con la estructura molecular del material, son
ampliamente utilizados en diversas areas como en la ingenieria de materiales,
biomecanica y disefio de estructuras. Algunos ejemplos de modelos fenomenologicos
hiperelasticos son el modelo de Ogden, Mooney-Rivlin y Yeoh. Estos modelos suelen
expresarse en forma polindomica utilizando invariantes de deformacion o deformaciones
principales, y tienen la capacidad de predecir el comportamiento mecéanico de materiales
hiperelasticos bajo diferentes condiciones de carga. Los modelos se implementan

comunmente en paquetes comerciales de Andlisis por Elementos Finitos.

El rendimiento de un modelo hiperelastico se basa en la capacidad para describir el
comportamiento completo del material en diferentes condiciones de carga, como uniaxial
o biaxial y cizalladura simple o pura. Por lo tanto, los mejores modelos serdn aquellos
que puedan predecir datos experimentales bajo diferentes tipos de condiciones de carga
[33]. Un modelo de material hiperelastico eficaz deberia reunir las siguientes

caracteristicas [34]:

1. Debe ser capaz de reproducir con precision toda la curva de respuesta en forma

de "S" de los materiales.

2. El cambio de modos de deformacién no debe ser un problema, es decir, si el
modelo se comporta de manera satisfactoria en tension uniaxial, también debe ser

preciso en cizalladura simple o equibiaxial.

3. El nimero de pardmetros relevantes del material debe ser el menor posible, con

el fin de reducir el nimero de ensayos necesarios para su identificacion.

4. La formulacion matematica debe ser lo suficiente simple para facilitar la

implementacion numérica del modelo.

Para el modelado eficaz de un material hiperelastico es importante entender la mecéanica
del medio continuo. Todos los materiales, ya sean so6lidos, liquidos o gaseosos, presentan

una estructura discontinua con particulas y espacios discretos. No obstante, muchos
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fenémenos fisicos pueden analizarse aplicando el supuesto de que los materiales existen
como una masa continua. Esta suposicion es la base de la mecanica del continuo, que se
ocupa del estudio de la cinematica y del comportamiento mecadnico de los materiales
modelados como una masa continua. La mecanica continua emplea tensores como
herramientas matematicas para derivar ecuaciones diferenciales que describen el

comportamiento de los materiales aplicando las leyes fisicas fundamentales.
Los principios bésicos de la mecanica del medio continuo incluyen:

e Elestudio del movimiento y la deformacion: cinemética de deformaciones finitas.
e Andlisis de la tension en un continuo: tensores de tension.
e Descripcion matematica de las leyes fundamentales de la fisica que rigen el
movimiento de un continuo: leyes de equilibrio y ecuaciones de campo.
e Formulacion de ecuaciones que describen las relaciones entre magnitudes
dependientes del material: ecuaciones constitutivas.
No es objeto de este trabajo profundizar en la teoria del medio continuo, pero se

proporcionan referencias para una explicacion mas detallada [35]-[38].

Para un material perfectamente eldstico, la energia de deformacion es equivalente al
trabajo requerido para inducir deformaciones tanto normales como cortantes[39]. Los
modelos de materiales hiperelasticos comienzan definiendo una funcidon potencial de
energia de deformacion, W (energia de deformacion por unidad de volumen). La funcion
de energia de deformacion puede considerarse una generalizacion de la ley de Hooke que

permite describir componentes elasticos complejos de forma sistematica [40]-[42].

La elasticidad de materiales hipereldsticos puede considerarse fenomenoldgicamente en
términos de la teoria de la deformacion elastica de los medios continuos. Para un cuerpo
elastico isdtropo homogéneo, Wes una funcion basada en los alargamientos principales
[43]:

W=W(A1,22,23) (3.2)
La relacion de estiramiento puede definirse como:

=1+¢€ 34

donde la medida de deformacion generalmente utilizada es la deformacion ingenieril.
La energia de deformacion puede expresarse también en funcion de las invariantes de
deformacion:

W=w(y,1,13) (3.3)
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En el ambito de la mecanica, se emplean diferentes tensores de deformacion
independientes de la rotacion. Los mas comunes son los tensores de deformacion de

Cauchy-Green, con las invariantes, /1, /2 y /3.

Estas invariantes de deformacion vienen dadas por:
Primer invariante (Invariante lineal)

I =(A )% + (A2)% + (A3)? (3.5)

Segundo invariante (Invariante cuadratico)
I =1 22)% + (A2 - A3)% + (A3 - Ay)? (3.6)

Tercer invariante (Invariante volumétrico)
I3= (4123 - 23)* (3.7)
En la practica, materiales como los elastobmeros que presentan grandes deformaciones
tienen un comportamiento incompresible, caracterizado por mantenerse el volumen

constante, o lo que es lo mismo I3=1[36].

Cabe destacar que el adhesivo tratado en esta tesis se simplifican la modelizacion al

asumir la isotropia y la incompresibilidad del material.

3.2. Modelos hiperelasticos

Los modelos hiperelésticos fenomenoldgicos se dividen en dos enfoques principales para
desarrollar la funcidon de energia de deformacion. Uno de estos enfoques se basa en los
invariantes de deformacidén, donde se destacan modelos como el Polinomial, Neo-
Hookean, Mooney-Rivlin y Yeoh. Estos modelos ofrecen diferentes niveles de
complejidad y precision para describir el comportamiento de los materiales bajo
diferentes condiciones de carga. Otro enfoque se centra en las razones de estiramiento
principal, como el modelo de Ogden, que proporciona una gran versatilidad y precision

en la descripcion de materiales hiperelasticos [44].

3.2.1. Modelos fenomenologicos basados en invariantes de
deformacion (I;)
Es comtn en la literatura desarrollar una funcién de potencial de energia de deformacion

utilizando el enfoque de mecénica continua en términos de invariantes de deformacion.

Se presentan aqui algunos de los modelos mas comunes.
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3.2.1.1.Modelo Polinomial
Es un modelo general basado en los invariantes de deformacion, este fue desarrollado por
Rivlin, argumentando que la funciéon de densidad de energia de deformacion podia
expresarse en forma polindmica. Este fue el primer modelo que se propuso para el analisis
de elastomeros, y ha servido de base para el planteamiento de otros modelos. Teniendo

como expresion general [45]:
W=SNe1 Gy - (I =3 (I = 3) + T, - U5 — D (38)

La primera parte de la ecuacion hace referencia a la energia U 4., y €l segundo recoge la

energia volumétrica Uy Donde Cjy; es el coeficiente de Rivlin, I,son los invariantes,

d; es un parametro del material para introducir la compresibilidad, N es el orden
polindbmico. Como se ha mencionado, los adhesivos de alta flexibilidad se pueden

considerar incompresibles, por lo que /3=1, con lo que la expresion anterior se reduce a:
W=Xj=1Cij - (I = 3)"- (I = 3) (3.9)

Este modelo se recomienda utilizar con un orden N igual a dos y tres para deformaciones
hasta 100% y 300% respectivamente. Un orden de N igual a tres o mayor rara vez se
utiliza, ya que, aunque proporciona una solucién mas precisa, conlleva una mayor carga

numérica para su resolucion [46].
3.2.1.2.Mooney-Rivlin

Este modelo corresponde a los dos primeros términos de la ecuacion del modelo
polinémico. El modelo Mooney-Rivlin es un caso particular de la forma polindmica.

Dedujo la ecuacion de primer orden o dos constantes, que presenta la forma [47], [48]:

W=Cy10(I1 —3) +Co1(I2 — 3) (3.10)
donde C10y Loz son constantes materiales, I1 e 12 son la primera y segunda invariantes de
deformacion desviatoria. Debido a las similitudes entre este modelo y la forma
polinomial, el modelo de Mooney-Rivlin puede ser utilizado para los mismos rangos de
deformacion. Cabe destacar que el modelo de Mooney-Rivlin se puede definir con mas

parametros, aumentando la complejidad de la ecuacion y los tiempos computacionales.
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3.2.1.3.Neo-Hookean

Un modelo hiperelastico ampliamente empleado, derivado como una simplificacion del
primer término de la ecuacion de Mooney-Rivlin. Este modelo se fundamenta en la

primera invariante de deformacion [48], [49]:
Wzg(l1 -3) (3.11)

U se denota como el modulo de cizallamiento.

Este modelo se destaca por su simplicidad, ya que el mddulo de cizallamiento permanece
invariable. Sin embargo, el modelo Neo-Hookeano solo ofrece precision y validez para

un rango de deformacion de hasta el 70% [50].

3.2.1.4.Yeoh
Este modelo, basado en la primera invariante de deformacion, es ampliamente utilizado
cuando la caracterizacion de las propiedades mecanicas del material es limitada. Este se
basa en la observacion de Ronald Rivlin de que las propiedades elasticas del caucho
pueden ser descritas mediante una funcion de densidad de energia de deformacion que
consiste en una serie de potencias en las invariantes de deformacion /7,/2,/3 . E1l modelo
de Yeoh para caucho incompresible es una funcioén de /7y la energia de deformacion se

expresa como [S1], [52]:
W=3%L1Cio - Iy —3) (3.12)

Como se puede observar en la ecuacion 3.12, este modelo omite el término de la segunda
invariante de deformacion, debido a que los cambios en la energia de deformacion se dan

principalmente en la primera invariante, especialmente en grandes deformaciones [53].

3.2.2. Modelos fenomenoldgicos basados en razones de
estiramiento principal (4:)

Una ventaja evidente de utilizar modelos de materiales hipereldsticos basados en

razones de estiramiento principal es que son directamente medibles.
3.2.2.1.0gden

Las relaciones constitutivas hiperelasticas de este modelo lo convierten en una
herramienta versatil y aplicable a una amplia gama de materiales. Ofrece resultados

precisos para todo el espectro de deformaciones, especialmente en materiales como el

25



FRANCISCO J. SIMON PORTILLO

caucho. Incluso en situaciones de deformaciones elevadas, como del 700%, el modelo

puede alcanzar un nivel de preciso al ajustarse a un valor de N = 3 o superior [32], [44].

Ademas, este modelo tiene la capacidad de describir el comportamiento del médulo de
cizalladura no constante y de materiales ligeramente comprimidos, capturando de manera
efectiva el rapido aumento de la rigidez durante las etapas finales de la deformacion. Sin
embargo, es fundamental tener presente que los parametros del material obtenidos a partir
de un tipo especifico de experimento no deben extrapolarse de manera fiable para predecir

resultados en otro tipo de deformacion.

El modelo, de Ogden desarrollé un modelo constitutivo puramente fenomenologico en

términos de estiramientos principales con una amplia capacidad de ajuste.
W=S B (A + 25+ 245 - 3) (3.13)
Aqui, #'y aison constantes materiales.

3.3. Ajuste de modelos hiperelastico

El ajuste de las constantes de los modelos hiperelasticos formulados por los diferentes
autores implica la realizacion de una serie de ensayos. La revision bibliografia revela que
independientemente del enfoque adoptado en la construccidon de los modelos, estos se
seleccionan en base a su capacidad para ajustarse a los datos experimentales de tension-

deformacion del material de interés.

El ajuste de curvas a un modelo fenomenoldgico hipereldstico, que determina los
coeficientes de la funcion de energia de deformacion (W), requiere la disponibilidad de
datos de tension-deformacion obtenidos mediante uno o mas ensayos (uniaxial, planar,
equibiaxial). Para aplicaciones simples de baja deformacion, es factible lograr resultados
bastante precisos ajustando un modelo hiperelastico con un solo ensayo uniaxial. Sin
embargo, en situaciones que presentan modos de deformacion complejas y deformaciones
mayores, se requiere recurrir a datos obtenidos de diversos tipos de pruebas para asegurar

una adecuada representacion del comportamiento del material.

La geometria de ensayos se refiere a la forma en que se aplican las cargas y las
deformaciones a los materiales durante los experimentos. La eleccion de la geometria de
ensayo es importante para obtener resultados precisos y representativos. Las geometrias
de ensayo comunes incluyen la tension uniaxial, planar, equibiaxial y en algunos casos

pruebas de inflado[53]-[55] . A medida que mayor sea la cantidad de datos de ensayo,
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mejor serd la calidad del ajuste del modelo y por lo tanto la simulacion resultante. Es
recomendable realizar ensayos para ajustar los modelos a los distintos modos de

deformacion que las uniones puedan experimentar durante su vida ttil.

Otros autores han propuesto el ajuste de los pardmetros de los modelos mediante la
simulacion de componentes finales y el uso de la técnica de actualizacion del modelo
(Model Updating) [56]. Sin embargo, debido al funcionamiento intrinseco de este
método, su validez se limita al estudio de un componente especifico, lo que implica la
necesidad de fabricar y probar adecuadamente dicho componente. El proceso de
actualizacion del modelo implica la iteracion de ciertos parametros de entrada. Una
desventaja significativa de este enfoque es su lenta velocidad de convergencia, ya que

requiere varias iteraciones hasta obtener resultados aproximados.

3.3.1. Ensayos para ajustes de constantes hiperelasticas
A continuacion, describen las tecnologias y ensayos comunmente empleadas para ajustar
los modelos hiperelésticos. Se denominan ensayos homogéneos aquellos en los que la
deformacion puede ser simplificada a una nica cantidad escalar, lo que posibilita que los
tensores de tension y rigidez se representen como funciones escalares. Basados en este
supuesto, se imponen dos restricciones adicionales para definir un ensayo experimental
homogéneo. Primero, la tension y la deformacion deben considerarse constantes dentro
de una region medible de la probeta. Segundo, la tension debe calcularse como una
funcion de la deformacion medida directamente, evitando asi la necesidad de una solucion

iterativa.

e Traccion uniaxial:
Para este ensayo, se utilizan probetas disefiadas especificamente para traccion. Existen
diferentes normativas para este ensayo, siendo comun el uso de probetas con geometria
conforme a la norma ISO 37, ver figura 3.2, para el estudio de materiales que
experimentan grandes deformaciones [30], [44]. Durante el ensayo, las probetas se
someten a traccion hasta alcanzar el punto de fallo, y se registran los datos de tension-
deformacion a lo largo de todo el proceso. La deformacion de la muestra debe ser medida
en la parte estrecha de la probeta, siguiendo las indicaciones de la normativa, donde se
produce un estado de tensidon pura. Para llevar a cabo esta medicion, se requiere un
dispositivo de medicién de deformacion sin contacto, como la técnica de Correlacion

Digital de Iméagenes (DIC) o un extensometro laser.
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Deformaciones principales:

1

3.2:1;11:13:%
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Figura 3.2. Probeta uniaxial (dimensiones mm).
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e Compresion uniaxial

El ensayo de compresion también es un ensayo comun para materiales que experimentan
grandes deformaciones. Se aplica una carga perpendicular a una de las caras para inducir
tension en esa direccion, como se muestra en la figura 3.3. La geometria de probetas mas

comunes en este tipo de ensayo son los discos o cilindros [29], [57].

Cuando se llevan a cabo ensayos para ajustar los diferentes modelos, es importante
obtener estados puros de deformacion, lo cual puede ser dificil de lograr en este tipo de
ensayo. Por lo tanto, es fundamental garantizar que el rozamiento en la superficie donde
se aplica la carga sea despreciable. De lo contrario, el desplazamiento lateral estaria
limitado y, por lo tanto, se comprometeria la condiciéon de uniaxialidad. Una solucion
comunmente empleada para este problema es la lubricacion de las superficies, tal como

se describe en el articulo de Amstutz, C [29].
Se aplica un desplazamiento a la parte superior de la probeta y actuia en la direccion 3.
Deformaciones principales:
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Figura 3.3. Probeta compresion uniaxial [29].

e Tension planar

El ensayo de cizalladura pura se aplica en varias ocasiones para caracterizar las
propiedades de tension-deformacion, resistencia y fatiga de los materiales blandos.
Consiste en una lamina rectangular delgada que se sujeta a lo largo de sus bordes largos
para evitar la contraccion lateral (en la direccion 2) mientras se estira en la direccion de
sus bordes cortos (direccion 1). La lamina puede encogerse libremente en su dimension
de espesor (direccion 3), ver figura 3.4. Para lograr la homogeneidad, la anchura de la
probeta debe ser mayor que la altura. Aunque pueda parecer un ensayo de traccion simple,
la importancia de esta prueba es asegurar un estado de tensiones plano. Por lo tanto, la
seleccion de la geometria adecuada es fundamental [41]-[45]. El objetivo es crear un
experimento donde la probeta esté completamente restringida en la direccion lateral, de
modo que la mayor parte del adelgazamiento de la probeta ocurra en la direccion del
espesor.

Deformaciones principales:

M=A=2;2,=1;A;=1 (3.16)
Lo 1

7 TF 1
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Figura 3.4. Probeta planar.
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e Cortadura simple
Una alternativa para obtener datos experimentales de cizallamiento puro es a través de
un experimento de cizallamiento simple. Este método se describe para el caucho en las

normativas de ensayo BS ISO 1827[58] y ASTM D429 [59].

En este experimento, se suele realizar mediante probetas SLJ [60], [61], ver figura 3.5. A
lo largo de su deformacion, se asume que la probeta mantiene una seccion transversal de
paralelogramo constante y un grosor constante. La medida de la deformacion en este
ensayo difiere de otros, ya que se utiliza una cantidad adimensional &, conocida como la
cantidad de deformacion de la probeta. & estd relacionada con la relacion entre la distancia

desplazada d y la altura fija de la probeta.

Figura 3.5. Probeta simple solape (SLJ).
e Tension biaxial:
La prueba de extension biaxial es otra prueba comun realizada para caracterizar
materiales hiperelasticos[62], [63] . El ensayo de traccion biaxial presenta similitud con
un ensayo de traccion uniaxial ya que su fundamento y la forma de medir los resultados
es similar, ver figura 3.6. La prueba consiste en someter una muestra de material,
comunmente cuadrada o en forma de cruz, a un estiramiento en 2 direcciones
perpendiculares dentro de un mismo plano mediante el agarre de mordazas en los

extremos de la probeta. Estas mordazas estiran con una fuerza constante la probeta [64].

Para los materiales incompresibles o casi incompresibles, un ensayo biaxial da lugar a un
estado de deformacion equivalente al de compresion. Aunque el experimento biaxial es
mas complejo que el experimento de compresion, se pueden lograr estados de compresion

pura, lo que dara lugar a un ajuste de materiales mas preciso [62], [63], [65].

Los estados de deformacion y tension se determinan como:
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Deformaciones principales:

1

)'1 = 13 = A, AZ = (3.17)

Sl

Figura 3.6. Probeta de traccion biaxial [66].

Como conclusion de lo visto en este capitulo, la caracterizacion de materiales no lineales
es un proceso complejo para el que resulta necesario un equipamiento costoso y en
ocasiones de dificil acceso. Ademads, generalmente se necesita el apoyo de software
comercial. La eleccion del ensayo dependera de las caracteristicas especificas del material
y las condiciones de uso, buscando reproducir los esfuerzos y deformaciones relevantes.
La variedad de geometrias y métodos de ensayo proporciona flexibilidad para abordar

diferentes escenarios de aplicacion de los adhesivos hiperelasticos.
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4. METODOS DE ENSAYOS Y SIMULACION

En este capitulo, se definen los métodos de ensayos y simulacién a emplear en esta tesis,
adaptandolos para su aplicacion a los adhesivos hiperelasticos, asi como las

caracteristicas de las probetas a emplear.

4.1. Ensayo uniaxial de traccion

Se realizan ensayos de traccion uniaxial con probetas de halterio, con las dimensiones
definidas por la norma ISO 37 [67], desarrollada para el estudio de materiales que
alcanzan grandes deformaciones. Los especimenes en forma de halterio se obtienen
utilizando una herramienta de punzonado a partir de una lamina de adhesivo de 3 mm de
espesor. Para asegurar que el proceso de curado se complete de manera adecuada, se
llevan a cabo mediciones periodicas de la dureza de las laminas de adhesivo mediante un
durémetro Durotech, modelo M202. Se pudo observar que a partir del dia 15 estas
mediciones permanecian constantes, lo que indica un curado completo del adhesivo.
Antes de proceder a extraer las diferentes probetas, se lleva a cabo una inspeccion visual
con el fin de detectar posibles defectos internos en las laminas de adhesivo. El método de
inspeccidn consiste en someter la lamina a un haz de luz intenso, como se describe en la
figura 4.2. a), de forma que se pueden detectar las burbujas de aire dentro del adhesivo y

rechazar las muestras en su caso, como se pueden observar en la figura 4.2. b).

Los ensayos de la probeta de halterio se llevan a cabo utilizando una méquina de ensayos
universal equipada con una célula de carga de 20 kN, con una velocidad de ensayo de 200
mm/min (segiin norma ISO 37). La deformacion se obtiene mediante Correlacion Digital
de Imagenes (DIC) [68], [69], a partir de las imagenes tomadas con una camara Nikon
D5300. Las iméagenes se procesan mediante el software Tracker [70]. Esta técnica permite
ademas detectar los despegues o deslizamiento del adhesivo respecto de la garra. En la

figura 4.1 se muestra el montaje experimental con la probeta y las garras.
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Figura 4.1. Ensayo de traccion probeta de halterio (ISO 37).

a) b)
- __ Defectos
Gamard internos

Lamina

Adhesiva\‘

Haz de luz

Figura 4.2. a) Equipos para inspeccion visual mediante ensayos no destructivos; b)

Lamina de adhesivo con defectos.

4.2. Ensayo probeta planar

Las probetas planares usadas en este estudio consisten en laminas delgadas de adhesivo
sometidas a traccion. Las probetas han sido fabricadas a partir de laminas de adhesivo de
200 x 130 mm con el espesor correspondiente y posteriormente cortadas con las
dimensiones indicadas en cada caso especifico. Estas también han sido curadas e

inspeccionadas siguiendo el método descrito en el punto anterior.

En la figura 4.3. b) se muestran las garras utilizadas para el ensayo, las cuales estan
fabricadas con madera contrachapada de abedul de 17 mm de espesor. Las dos placas de
acero ayudan a repartir la presion de los pernos de union. Ademas, se coloca cinta de
doble cara entre la madera y la ldmina de adhesivo para garantizar que el adhesivo no se

deslice durante el ensayo [71].
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Los ensayos para la probeta planar también se llevan a cabo utilizando una maquina de
ensayos universal equipada con una célula de carga de 20 kN, con una velocidad de
desplazamiento controlada de 150 mm/min. Esta velocidad es algo inferior a la
establecida en la norma ISO 37 para el ensayo de traccion uniaxial (200 mm/min). Para
establecer la velocidad de ensayo, previamente se realizaron ensayos a diferentes
velocidades entre 150 y 200 mm/min, y se concluy6 que la variacion de velocidad dentro
de este rango no influye en la rigidez. La deformacidn se obtuvo aplicando técnica DIC,
de manera similar a la probeta de halterio. En la figura 4.3. a) se muestra el montaje

experimental con la probeta planar, las garras y el objetivo de la camara fotografica.

b)

" Cinta de doble
cara

Figura 4.3. a) Equipo de ensayo planar; b) Garras de montaje probeta planar.

4.3. Ensayo probeta SL.J

Con el fin de analizar el comportamiento de los distintos adhesivos estudiados y validar
los modelos hiperelasticos ajustados se han Illevado a cabo probetas SLIJ.
Algunas de las normativas mas comunes que especifican los procedimientos de
fabricacion de probetas SLJ para aplicaciones estructurales son ASTM D1002 e ISO 9664
[72]. Las probetas consisten en dos placas de acero para las que se ha definido unas
dimensiones de 100 mm de longitud x 25 mm de ancho x 12 mm espesor unidas mediante
adhesivo, con una longitud de solape de 25 mm y espesor de adhesivo desde 1 hasta 6
mm, como se muestra en la figura 4.4. a). Con este tipo de probetas, mas rigidas que las
definidas en las normas se consiguen que se generen solo esfuerzos de cizallamiento y se
evitan deformaciones incontroladas en los adhesivos, evitando la aparicion de
componentes de tension de pelado. Las placas de acero se colocan en las mordazas de la

maquina de ensayos y se aplica un desplazamiento en la mordaza moévil a una velocidad
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de 10 mm/min, de acuerdo a otros trabajos previos [73], ver figura 4.4. b). Durante el
ensayo se registra el desplazamiento de la mordaza y la fuerza medida por la célula de

carga.

El proceso completo de adhesion consta de tres pasos. En primer lugar, se desengrasan
las superficies de los adherentes con acetona. En segundo lugar, siguiendo las
instrucciones de los fabricantes de los adhesivos, se aplica una imprimacion a los
sustratos, SikaPrimer 206. Por ultimo, una hora después de aplicar la imprimacion, se
aplico el adhesivo al sustrato. Cabe destacar, que no se aplicod ningun tratamiento
superficial a los sustratos utilizados en las uniones descritas en este punto, fabricadas con
el adhesivo Teroson MS939. Las probetas se curaron en una sala controlada a 23 = 3 °C

y 50 £+ 5% de humedad durante 15 dias.

También los ensayos SLJ descritos en este punto, como los ensayos de traccion y pelado,
se llevan a cabo utilizando una maquina de ensayos universal equipada con una célula de

carga de 20 kN.

100

| T T

12

25 25

Figura 4.4. a) Geometria probeta SLJ (dimensiones en mm); b) Ensayo SLJ.

4.3.1. Ensayo SLJ estudio temperatura
Para el estudio de las uniones sometidas a altas temperaturas, se fabricaron 4 tipos de
probetas con distintos sustratos. En ensayos preliminares utilizando las mismas probetas
que en el punto anterior se obtuvo fallo adhesivo para ensayos con temperaturas
superiores a 50 °C, por esta razoén se optd por utilizar otros sustratos (aluminio (Al) y
Poliéster Reforzado con Fibra (PRFV)) que mejorasen la adherencia, para permitir el

estudio del adhesivo en todo el rango de deformacion. El estudio se realiza sobre distintos
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espesores de adhesivos para analizar el impacto de las altas temperaturas en diversas

configuraciones de union.

Cabe destacar que los dos materiales escogidos como sustratos son habituales en la
fabricacion de carrocerias de vehiculos. E1 Al 6061 destaca por su alta resistencia, por la
notable relacion rigidez-peso, la buena conformabilidad y la buena resistencia a la
corrosion. El segundo material seleccionado es PRFV, que se suele usar en combinacion
con los perfiles de Al en la construccion de carrocerias de vehiculos industriales. Estos
materiales estdn siendo cada vez mas utilizados para sustituir materiales mas pesados,
como el acero, en respuesta a las crecientes demandas de reduccion de peso en la industria
del transporte por carretera. En la tabla 4.1 se detallan las propiedades mecénicas y fisicas

de los materiales adherentes empleados, segun las especificaciones del fabricante.

Aluminio (Al) Poliéster Reforzado con fibra

(PRFV)
Moédulo elasticidad (MPa) 68.900 2000
Resistencia traccion (MPa) 240 58
Densidad (g/cm?) 2.7 1.3
Conductividad Térmica (W/(m.K)) 180 0.4

Tabla 4.1. Propiedades mecanicas y fisicas (AI-PRFYV).

Las probetas consisten de dos sustratos de 100 mm de longitud por 25 mm de ancho por
3 mm espesor unidas mediante adhesivo, con longitud de solape de 25 mm y espesores
de adhesivo 3 y I mm, tal y como se muestra en la figura 4.5. a). El proceso completo de
adhesion consta de los mismos pasos descritos en el punto anterior, aplicando también

imprimacion en todos los sustratos (SikaPrimer 206).

Para llevar a cabo los ensayos se ha empleado una maquina de ensayos universal Instron
modelo 3367 equipada con una célula de carga de 30 kN. Se utilizé una camara ambiental
integrada en la propia maquina de ensayos para alcanzar las temperaturas requeridas
durante las pruebas, ver figura 4.5. b). Las probetas se colocan sobre las mordazas de la
maquina de ensayos, con una velocidad de 10 mm/min. Durante el ensayo se registro el

desplazamiento de la mordaza y la fuerza medida por la célula de carga. Dadas las
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dimensiones de las probetas y la configuracion de las garras, solo se generan esfuerzos de

cizallamiento, evitando deformaciones no controladas en el adhesivo, ver figura 4.5. a).

a)

100

i

25 25 '

Figura 4.5. a) Geometria probeta SLJ; b) Equipo de ensayo/camara climatica.

4.4. Ensayo traccion

También se analizan las uniones sometidas a esfuerzos de traccidn, para estudiar su
comportamiento ante estas solicitaciones. En este caso el material utilizado como
adherente es Al. Las uniones han sido fabricadas con una superficie adhesiva de
dimensiones 50 x 50 mm, aplicando imprimacién Sika Primer 206. Para garantizar una
alineacion precisa entre los dos adherentes y poder controlar el espesor del adhesivo de
manera adecuada, se ha disefiado un utillaje especial impreso en 3D, como se muestra en

la figura 4.6. a).
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a) b)

Tornillos

\//
e Utillaje
Montaje

Adherentes \\l -

Figura 4.6. a) Utillaje para fabricacién union traccion; b) Equipo de ensayo.

4.5. Ensayo desgarro

La probeta utilizada para el estudio del adhesivo a pelado se fabrica mediante la
configuracién DCB, con un ancho de 25 mm y una longitud de 100 mm. Los detalles de
esta configuracion se muestran en la figura 4.7. a). Este disefio de probeta es una variante
en la norma ASTM D3433[26], en la que se ha reducido la longitud para hacerla mas
adecuada al uso de adhesivo hiperelésticos y a los espesores utilizados habitualmente.
Los adherentes fueron fabricados en acero, con un médulo de Young de 200 GPa. Durante
un ensayo, se aplica una fuerza en un extremo de la probeta, mientras que el otro extremo
puede pivotar, ver figura 4.7. b). La carga resultante obliga a la probeta a abrirse
gradualmente a medida que el punto de inicio del adhesivo se convierte en una grieta y
procede a avanzar a lo largo de la capa adhesiva. En este estudio, el objetivo es lograr que
solo el adhesivo se deforme, por lo tanto, se han disefiado los adherentes lo
suficientemente rigidas para evitar deformaciones en los mismos. Para garantizar un buen

nivel de adherencia se aplica también imprimacion Sika Primer 206.

12 mm

Adherente '——an mm
Adherente Q7

100 mm

Figura 4.7. a) Probeta desgarro (DCB); b) Equipo de ensayo.
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El espesor del adhesivo para las diferentes probetas se ajustd con precision mediante
utillaje especifico, con una tolerancia de 0.1 mm, previamente recubierto por un agente
desmoldeante. Todas las uniones se realizaron y se curaron en un ambiente limpio y

estable (temperatura 23 + 3 °C; humedad 50 + 5%).

4.6. Meétodo elementos finitos

En el ambito del estudio de uniones adhesivas, los modelos de elementos finitos se
emplean principalmente para la optimizacion y analisis de dichas uniones, permitiendo la
modelizacion detallada de la geometria y caracteristicas de la union [30], [74], [75]. En
este caso se va a recurrir también al método de elementos finitos para caracterizar el
material, mediante la modelizacion de probetas simples del propio material (halterio-
planar). La comparacion de los resultados con los experimentales permitira el ajusta de
las constantes de los modelos hiperelasticos. Ademas, los programas de elementos finitos

comerciales incorporan herramientas que facilita el ajuste de dichos parametros.

Una vez completado el ajuste de las constantes, es fundamental validar el modelo
simulando diferentes uniones normalizadas simples (SLJ-DCB). Esta validacién implica
comparar las predicciones del modelo con los resultados experimentales obtenidos en
condiciones similares. Tal comparacion entre los datos simulados y los experimentales

permite evaluar la precision y fiabilidad del modelo ajustado.

Entre la oferta de programas disponibles en el mercado, se opta por el software Abaqus
[76], de uso muy extendido para el estudio de materiales no lineales en general, que
implementa las herramientas antes mencionadas de ayuda al ajuste para las constates de

los modelos.
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5. ESTUDIO EXPERIMENTAL

5.1. Adhesivos altamente flexibles disponibles en el

mercado

El tipo de adhesivo utilizado es la principal variable que influye en las propiedades de la
union. Para seleccionar el tipo de adhesivo mas adecuado, hay que tener en cuenta
variables como el tipo de superficie en el que se va a aplicar, el método de aplicacion, las
condiciones de trabajo a las que estard expuesta la union, entre otros aspectos relevantes.
Este estudio se inicia analizando el comportamiento y prestaciones de diferentes
adhesivos flexibles utilizados actualmente a nivel industrial, mediante ensayos de
probetas halterio y SLJ, con la geometria descrita en los puntos 4.1 y 4.3 respectivamente.
A partir de los resultados obtenidos en los ensayos, se seleccionan los adhesivos con

mejores prestaciones para avanzar en las siguientes etapas de esta tesis.
e ADHESIVOS

Se evaluaron dos tipos de adhesivos con composiciones quimicas distintas: poliuretanos
(PUR) monocomponentes y adhesivo basado en polimeros modificados con silano

(SMP), todos disefiados para la elaboracion de uniones altamente flexibles.
- SIKAFLEX 252

El SikaFlex 252, del fabricante Sika, es un adhesivo basado en poliuretano
monocomponente, que cura al reaccionar con la humedad, transformandose en un
elastomero de notable durabilidad. La velocidad de curado de este adhesivo depende de
su espesor y las condiciones ambientales. En condiciones estandar de temperatura (23 °C)
y humedad (50%), el tiempo de curado para espesor de 2 a4 mm es de 12 a 24 horas. Este
adhesivo ofrece una resistencia a la traccion tedrica maxima de aproximadamente 3.3
N/mm?, segun especificaciones del fabricante. Es importante destacar que ciertos

substratos requieren de una preparacion superficial especifica para optimizar la adhesion.
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- BOSTIK PU 2639
El Bostik PU 2639 es un adhesivo en base poliuretano. Este producto no se recomienda
para aplicaciones en superficies expuestas directamente a los rayos UV. Ofrece una
resistencia a la traccion maxima teorica de 1 a 1.2 N/mm?. Su tiempo de manipulacion o
formacion de piel es de aproximadamente 45 minutos bajo condiciones ambientales
estandar, y presenta una velocidad de curado de 3 mm cada 24 horas, curando también al
reaccionar con la humedad. Generalmente, no requiere de una imprimacion previa para
su aplicacion.

- KORAPUR 140
El Koérapur 140, de la marca Komerling, es un adhesivo de poliuretano monocomponente
que cura al contacto con la humedad ambiental. Este producto tiene un tiempo de
formacion de piel de 45 minutos y cura a una velocidad de 3 mm cada 24 horas. Se ha
reportado una resistencia a la traccion maxima tedrica de aproximadamente 3.5 MPa,
mediante ensayos del fabricante. Para asegurar una adhesion dptima en ciertos substratos,
puede ser necesario el uso de tratamientos superficiales previos.

- TEROSON MS 939
El Teroson MS 939 del fabricante Henkel, es un adhesivo monocomponente basado en
un polimero de silano modificado (SMP). Su tiempo de formacion de piel varia entre 4 y
10 minutos, con una velocidad de curado de 3 mm cada 24 horas a 23 °C y 50% de
humedad. Este adhesivo se destaca por su composicion libre de solventes, isocianatos,
siliconas y PVC, ofreciendo una buena adhesion en una amplia variedad de substratos.
Ademas, presenta una excelente resistencia a la luz UV, lo que lo hace adecuado tanto

para aplicaciones interiores como exteriores.

5.1.1. Ensayos preliminares y seleccion del adhesivo
Para cada uno de estos adhesivos, se han realizado 4 ensayos de probetas de halterio y 4
SLJ. La figura 5.1 presenta las curvas medias de fuerza-desplazamiento obtenidas para
uniones SLJ para los diferentes adhesivos con un espesor de 1 mm. El limite de rotura
para los 4 adhesivos se alcanzan para deformaciones similares, de entre 6 y 7 mm. En
cuanto a los niveles de esfuerzo méximo soportado, como se apreciar en la figura 5.1, tres
de los adhesivos presentan valores entre 1400-1700 N, mientras que el bostick soporta un

nivel de esfuerzo inferior a la mitad [77].

En cuanto a los tipos de fallo observados, se produjeron fallos tanto cohesivos como

adhesivos, dependiendo del adhesivo utilizado. Las uniones realizadas con adhesivo
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Bostick PU 2639 y Teroson MS 939 presentan un fallo adhesivo, lo que sugiere considerar
un tratamiento superficial para futuros estudios con estos adhesivos. Por otro lado, tanto
el adhesivo SikaFlex 252 como el Korapur 140 mostraron el tipo de fallo deseado en toda

union, fallo cohesivo.

1800
1600
1400
1200
1000

——Korapur 140

Bostik Pu 2639
Terason MS939
Sikaflex 252

800

Fuerza (N)

600
400
200

0 &

0 2 4 6 8
Desplazamiento (mm)

Figura 5.1. Resultado experimental de las pruebas SLJ-1mm con diferentes adhesivos.

La tabla 5.1 proporciona los resultados de las propiedades mecanicas obtenidas para
diferentes adhesivos (valor medio y desviacion tipica), calculados a partir de los ensayos

realizados:
Resistencia a la traccion:

Se observa una variabilidad en la resistencia a la traccion entre los diferentes adhesivos,
con valores que van desde aproximadamente 1.07 MPa para el adhesivo Bostick hasta
3.18 MPa para el adhesivo Korapur. Destacar que el adhesivo Korapur y SikaFlex 252

presentan una resistencia a la rotura similar.
Resistencia cortadura:

La resistencia a cortadura también varia entre los adhesivos, con valores que van desde

alrededor de 1.06 MPa para Bostick hasta 2.7 MPa para Korapur.

Elongacion en el punto de ruptura:
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Los adhesivos muestran diferentes niveles de elongacion hasta el punto de ruptura, con
valores que oscilan entre aproximadamente 350% para el Teroson 'y 975% para el Bostick,

siendo el adhesivo mas flexible de esta investigacion.
Modulo de Young al 100%:

El médulo de Young al 100%, proporciona informacion sobre la rigidez del material a
bajas deformaciones. Los valores varian entre aproximadamente 0.4 MPa para el Bostik

y 1.81 MPa para el korapur, lo que indica diferencias significativas en la rigidez entre los

adhesivos.
Adhesivo Resistencia a la Resistencia Deformacion Médulo young
traccion cortadura rotura 100 %

(ISO 37) MPa (SLJ) MPa IS0 37) % (ISO 37) MPa

SikaFlex 252 3.13 (¥0.23) 2.46(*0.3) 480(*47.96) 1.17(*0.047)

Korapur 140 3.18(10.08) 2.7(%0.09) 381(123.29) 1.81(%0.02)

Bostik Pu 2639 1.07(10.02) 1.06(10.12) 975(%27.1) 0.4(*0.01)

Teroson MS 939 2.36(10.23) 2.42(10.24) 350(18.6) 1.22(%0.13)

Tabla 5.1. Propiedades mecanicas obtenidas para diferentes adhesivos.

En resumen, los datos obtenidos en la tabla 5.1 de los diferentes adhesivos revelan una

variedad significativa en términos de resistencia, flexibilidad y rigidez.

Se observa que el adhesivo Korapur 140 presenta una resistencia a la traccion y cortante
notablemente alto, junto con un médulo de young al 100% mas alto en comparacion con
los otros adhesivos evaluados. Por otro lado, el adhesivo Bostik Pu 2639 exhibe una
mayor elongacion hasta la rotura, lo que sugiere una mayor capacidad de deformacion
antes del fallo, pero una resistencia muy baja. Ademas, es importante destacar que el
adhesivo Bostick PU 2639, debido a su alta viscosidad, no seria adecuado para soportar

cargas ciclicas elevadas.

Aunque el adhesivo Korapur 140 muestra una mayor resistencia a la rotura y una rigidez
superior en comparacion con el SikaFlex 252, se optd por seleccionar finalmente el
adhesivo SikaFlex 252 para las siguientes fases del estudio, debido a su mayor
flexibilidad. Por otro lado, el adhesivo Teroson MS 939, que presenta prestaciones

inferiores a los adhesivos SikaFlex 252 y Korapur 140, se mantendrd como objeto de
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estudio en esta tesis para investigar posibles comportamientos de los adhesivos con base

quimica silanos modificados.

5.1.2. Ensayos probetas DCB-Traccion
Se llevaron a cabo ensayos de desgarro y traccion para comprender el comportamiento

mecanico del adhesivo ante diferentes condiciones de carga, utilizando el adhesivo

SikaFlex 252[78].

Aunque los adhesivos estan principalmente disefiados para resistir fuerzas cortantes, los
componentes mecanicos se suelen enfrentar a diversas condiciones de carga a lo largo de
su vida util. Por lo tanto, es fundamental llevar a cabo un estudio de las uniones adhesivas

bajo diferentes cargas [79], [80].

El estudio experimental del comportamiento mecénico del adhesivo, analiza ademas
como influye el espesor del adhesivo en la resistencia al desgarro y traccion de las
uniones[81]. Por un lado, se ensayaron probetas de desgarro con espesores de adhesivo
de 2, 3, 4 y 6 mm utilizando la configuracion DCB, con la geometria descrita en el punto
4.5. Por otro lado, se llevaron a cabo ensayos de traccion utilizando probetas en forma de

T con espesores de adhesivos 4 y 6 mm, con la geometria descrita en el punto 4.4.

5.1.2.1. Resultados y discusion experimental
En la figura 5.2 se presentan las curvas de fuerza-desplazamiento correspondientes a los
ensayos DCB en relacion con el espesor del adhesivo. Se puede apreciar que a medida
que se reduce el espesor del adhesivo la rigidez de la union aumenta. Para la configuracion
de probeta DCB de espesor de adhesivo 2, 3 y 4 mm se puede apreciar como la carga

aumenta casi linealmente con el desplazamiento en la fase inicial.
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Figura 5.2. Resultados experimentales para union DCB 2-3-4-6 mm de SikaFlex 252.

Por otro lado, en la figura 5.3 se muestran las curvas de fuerza-desplazamiento
correspondientes a los ensayos de traccion fabricados con 4 y 6 mm de espesor de
adhesivo. En este caso, también se observa que a medida que disminuye el espesor del
adhesivo, la pendiente de las curvas ha aumentado ligeramente. En este tipo de union, el
nivel de esfuerzo requerido para iniciar la fractura del adhesivo es similar para ambos
espesores. Con la diferencia que, en el caso de la union de 6 mm de espesor de adhesivo,
la rotura se produce con un mayor desplazamiento en comparacion con el adhesivo de

menor €Spesor.
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Figura 5.3. Resultados experimentales para union de traccion 4-6 mm de SikaFlex 252.

Como resumen, los resultados obtenidos de los ensayos de desgarro se han recopilado en
la tabla 5.2, y los resultados de los ensayos de traccion se han recopilado en la tabla 5.3.
Esta tabla proporciona los valores de las cargas maximas y desplazamientos en los
instantes antes de producirse la fractura en el adhesivo, proporcionando una vision general

de los resultados obtenidos en los ensayos.

Desgarro Fuerza Max (N) Desplazamiento (mm)
2mm 330 0.46
3mm 275 1.8
4 mm 250 2.1
6 mm 150 3.5

Tabla 5.2. Resultados para ensayos experimentales DCB.

Traccion Fuerza Max (N) Desplazamiento (mm)
4 mm 2380 0.8
6 mm 2015 1

Tabla 5.3. Resultados para ensayos experimentales traccion.
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5.2. Analisis de adhesivos hiperelasticos a altas

temperaturas

En este punto se evalua el comportamiento mecanico de los adhesivos altamente flexibles

a temperaturas por encima de la temperatura ambiente normal, hasta 80 °C.

5.2.1. Introduccion

La influencia de la temperatura en la resistencia de las uniones adhesivas es un factor
importante a tener en cuenta en la fase de disefio. Los factores mas significativos que
determinan la resistencia de una union adhesiva cuando se utiliza en un amplio rango de
temperaturas son la contraccidon o expansion de la unién, y el cambio de las propiedades
mecanicas del adhesivo con la temperatura. Los estudios que presentan resultados
experimentales de uniones adhesivas estructurales, la mayoria con adhesivos epoxi,
muestran generalmente una disminucion en la resistencia a medida que la temperatura

aumenta [82]—[85].

Este trabajo incluye el estudio experimental del comportamiento mecénico del adhesivo
a altas temperaturas, mediante pruebas de traccion (halterio). Asimismo, se ha estudiado
el impacto de las altas temperaturas en uniones de cizalladura (SLJ), donde se evaluaron
diferentes espesores de adhesivo (1-3 mm) y dos tipos de adherentes, Al y PRFV. La
configuracién geométrica tanto de las probetas de halterio como de las SLJ se describe

en los puntos 4.1 y 4.3.1, respectivamente.

Para el estudio se han considerado dos adhesivos: SikaFlex 252 y Henkel Teroson MS
9360, con propiedades muy similares al Teroson MS 939. Estos adhesivos se utilizan en
la fabricaciéon de carrocerias de vehiculos, asi como en la industria nautica,
proporcionando uniones resistentes y flexibles con un bajo modulo elastico. Ademas,
presentan una notable resistencia a la humedad y a la intemperie [86]. Ambos adhesivos

curan mediante reaccion con la humedad.

5.2.2. Analisis termomecanico adhesivos
Un aspecto clave en el conjunto de ensayos para analizar uniones adhesivas es la
determinacion de la Temperatura de Transicion Vitrea (Tg) del adhesivo. Cuando las
uniones adhesivas se ensayan por debajo de esta temperatura critica, el adhesivo se
comporta como un material rigido, mientras que por encima de la temperatura de

transicion vitrea el adhesivo adopta una naturaleza més eléstica [87], [88].
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Para la medicion de las propiedades termomecénicas, se emple6 el equipo de Andlisis
Dinamico-Mecéanico (DMA) Q800 de TA Instruments. Las pruebas se llevaron a cabo en
muestras con forma prismatica rectangular, cuyas dimensiones fueron de 20 mm de largo,
5 mm de ancho y 2 mm de espesor. Las condiciones experimentales incluyeron una
frecuencia de 1 Hz, una deformacion del 0,05% y una velocidad de calentamiento de 2
°C/min, en un intervalo de temperatura de -90 °C a 100 °C. Los datos obtenidos facilitaron
la determinacion del médulo de almacenamiento (E’) y del modulo de pérdida (E”). La

Tg se establecio a partir del pico més prominente en la curva de modulo de pérdida.

En el caso de los adhesivos SikaFlex 252 y Teroson MS 9360, se determinaron
Tg cercanas a -59.1 °C y -80 °C, respectivamente. Dado que estas temperaturas son
inferiores a las de trabajo habitual del adhesivo, se anticipa que estos adhesivos
presentan un comportamiento hipereldstico, similar al del caucho. Por tanto, en el
marco de las condiciones experimentales de este estudio, el comportamiento de estos
adhesivos puede ser modelado mediante el uso de los modelos hiperelasticos, ajustados

a partir de datos experimentales.

Ademas, se evalu¢ el factor de disipacion (tan ), que se define como la relacion entre el
modulo de pérdida (E”) y el modulo de almacenamiento (E’), reflejando la capacidad de
disipaciéon de energia de un material. Este factor se representa como un valor
adimensional, donde un nUmero mas alto indica una mayor proporcion de
comportamiento no eldstico y un numero bajo sefiala una predominancia de
comportamiento elastico. Respecto a los adhesivos analizados, la temperatura en la cual
el adhesivo SikaFlex 252 alcanza su maxima eficiencia de amortiguacion es de -48.1 °

C, mientras que para el adhesivo Teroson MS 9360, es de -54.1 °C.

5.2.3. Condiciones de ensayo

Se han seleccionado tres niveles térmicos representativos: 23, 50 y 80 °C, ya que ciertos
componentes de los vehiculos pueden alcanzar estas temperaturas en funcionamiento
[89], [90]. Para llevar a cabo las distintas pruebas a altas temperaturas, se han utilizado
los equipos mencionados en el punto 4.3.1. Se ensayaron cuatro uniones hasta el fallo
para cada una de las temperaturas y configuraciones de probeta, mostrando una elevada
repetibilidad en todos los casos. Los graficos s6lo muestran una prueba representativa
para mayor claridad. Para garantizar que la temperatura interior de la camara sea

uniforme, antes de realizar el primer ensayo se mantiene la cdmara durante 30 min a la
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temperatura de estudio deseada. Cada ensayo se inicia después de 20 minutos una vez
introducida la probeta para garantizar una distribucion uniforme de la temperatura en su
volumen. Para verificar la uniformidad térmica en la unién SLJ, se realizé un estudio
térmico mediante simulacidon. Los resultados confirman que después de 15 minutos la

temperatura es uniforme en todo el volumen de la union, ver figura 5.4. b).

Figura 5.4. a) Maquina ensayos/camara climatica; b) Estudio termino FEA: Distribucion

de temperatura en la union pasados 15 min.

5.2.4. Resultados experimentales y discusion

5.2.4.1. Analisis de resultados en traccion.

En la figura 5.5 se muestran las curvas tension-deformacion del adhesivo SikaFlex 252
a diferentes temperaturas, obtenidas del ensayo de halterio. Se observa que, con el
aumento de la temperatura, tanto la resistencia a la deformacion como la rigidez del
adhesivo experimentan una disminucidon gradual. Respecto al ensayo a 23 °C, la

resistencia al fallo del adhesivo disminuye un 44 %, a 50 °C y un 59 % a 80 °C.
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Figura 5.5. Ensayo representativo del adhesivo SikaFlex 252 a distintas temperaturas
(halterio).

En la figura 5.6 se muestran las curvas tension-deformacion correspondiente al adhesivo
Teroson MS 9360 a distintas temperaturas. Con el incremento de la temperatura, se
observan alteraciones tanto en la resistencia a la rotura como en la deformacion de rotura.
Respecto al ensayo a 23 °C, la resistencia al fallo del adhesivo disminuyé un 43%,a 50°C
y un 60% a 80 °C. En este caso, la rigidez del adhesivo no experimenta alteraciones

significativas.
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Figura 5.6. Ensayo representativo del adhesivo Teroson MS 9360 a distintas
temperaturas (halterio).
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La tabla 5.4 presenta informacion sobre la tension méaxima, carga maxima y alargamiento
maximo de los adhesivos SikaFlex 252 y Teroson MS 9360 a diferentes temperaturas.
Los valores mostrados se obtienen como la media de cuatro ensayos realizados con las
mismas condiciones, siendo la mitad de la desviacion maxima. Cabe destacar que la
temperatura afecta a la resistencia a rotura de ambos adhesivos de manera similar. A 23
°C, ambos adhesivos muestran una capacidad de deformacién similar. Sin embargo, se
observa una notable influencia de las altas temperaturas en el alargamiento maximo,

siendo mas pronunciada en el caso del adhesivo Teroson MS 9360.

SikaFlex 252 Teroson MS 9360
Tension  Carga Tension Carga
Alargamiento Alargamiento
Maxima Maxima Maxima Maxima
Maximo (%) Maximo (%)
(MPa) ™) (MPa) ™)

23°C 3.3(10.1) 67.8(}3.6) 350%(*5)  3.03(*0.2) 61.3(*4.9) 357% (*4)
50°C 1.8(10.1) 37.9(*2.8) 240%(*3)  1.7(F0.1) 36.4(*3.2) 173%(*5)

80°C 1.4(70.1) 27.5(*3.1) 199% (*6)  1.3(10.2) 24(f2.2)  134% (17)

Tabla 5.4. Propiedades mecanicas de adhesivo SikaFlex 252 y Teroson MS 9360.

5.2.4.2. Probetas SLJ.
Para continuar con el andlisis del impacto de las elevadas temperaturas en ambos
adhesivos, la figura 5.7 muestra los resultados obtenidos de los ensayos con probetas SLJ,

fabricadas con PRFV con 1 mm de espesor de adhesivo y sometidas a una temperatura

de 80 °C.

Al analizar la figura 5.7. a), se observa que las probetas fabricadas con el adhesivo
Teroson MS 9360 experimenta una disminucion moderada de rigidez en la uniéon cuando
se somete a 80 °C, hasta alcanzar deformaciones de 3 mm, momento en el cual se produce

la rotura de manera repentina.

Por otro lado, en la figura 5.7. b), se muestran los resultados de los ensayos con el
adhesivo SikaFlex 252, donde se observa un comportamiento similar de ambas uniones
hasta deformaciones de 2 mm. En el caso de la union sometida a 80 °C, a partir de 2 mm

la rigidez disminuye de forma progresiva.
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Figura 5.7. a) Resultados experimentales SLJ-PRFV-80 °C (Teroson MS 9360); b)
Resultados experimentales SLJ-PRFV-80 °C (SikaFlex 252).

La figura 5.8 muestra las curvas fuerza-desplazamiento obtenidas a diferentes
temperaturas para uniones SLJ fabricadas con adherentes Al y PRFV, utilizando un

espesor de 1 mm de adhesivo SikaFlex 252.

De forma clara se aprecia que el rendimiento de la uniéon disminuye a medida que la
temperatura aumenta. Se observa una mayor disminucion de rigidez en el caso de las
uniones fabricadas en Al para ambas temperaturas, produciéndose un fallo adhesivo
parcial en la union expuesta a 50 °C. En el caso de la union sometida a 80 °C se aprecia
una dréstica disminucion de carga maxima, debido a que se produce fallo adhesivo total
en la unién. En el caso de las probetas fabricadas con PRFV, se observa un fallo cohesivo

en todos los casos, tanto con un espesor de adhesivo 1 mm como con 3 mm.
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Figura 5.8. Resultados experimentales SLJ-1mm de AI-PRFYV (SikaFlex 252).
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La figura 5.9 muestra las curvas fuerza-desplazamiento obtenidas a diferentes
temperaturas, utilizando las mismas configuraciones de probetas que en caso anterior,
pero ahora con espesor de adhesivo 3 mm. De nuevo, se evidencia una disminucion en el
rendimiento de la unién a medida que la temperatura aumenta. Se observa una reduccion
en la rigidez en todos los ensayos de las uniones fabricadas en Al para ambas
temperaturas, produciéndose un fallo adhesivo parcial en las uniones expuesta a 50 °C.
En cuanto a la unién sometida a 80 °C, se aprecia una marcada disminucién de carga
maxima debido a que se produce de nuevo un fallo adhesivo total en todos los ensayos.
Cabe destacar que la rigidez de todas las probetas ensayadas con un espesor de adhesivo
de 3 mm muestra una mayor similitud entre si en comparacion con las probetas ensayadas

con espesor de I mm.
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Figura 5.9. Resultados experimentales SLJ-3mm de AI-PRFYV (SikaFlex 252).

La tabla 5.5 proporciona las fuerzas de rotura de las uniones SLIJ bajo las diferentes
condiciones de temperatura y las diferentes configuraciones de probetas. Los valores
mostrados se obtienen como la media de cuatro ensayos realizados con las mismas
condiciones. La comparacion de los resultados entre los dos espesores de adhesivo,
sugieren que el aumento de espesor no afecta significativamente a la resistencia a
temperatura ambiente, pero puede hacer que disminuya mas esta resistencia al aumentar

la temperatura.
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SLJ-lmm  23°C 50°C 80°C SLJ-3mm 23°C 50°C  80°C
PRFV 1400(¥9)  820(¥6) 500(¥7) 1450(¥13) 650(¥6) 450(*10)
Al 1400(*7)  700(*5) 450(*8) 1450(¥10) 430(*5) 350(*11)

Tabla 5.5. Fuerza de rotura SLJ-1mm y SLJ-3mm (N).

En conclusion, el estudio experimental pone de manifiesto una disminucion en la
resistencia de los adhesivos a medida que la temperatura aumenta, especialmente en el
caso del Teroson MS 9360. En las uniones SLJ, se evidencia una degradacion en el
rendimiento a altas temperaturas, afectando mads significativamente a las uniones

fabricadas en Al que en PRFV, debido a la aparicion de fallo adhesivo.
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6. DESARROLLO DEL PROCEDIMIENTO DE
CARACTERIZACION MECANICA DE
ADHESIVOS HIPERELASTICOS

6.1. Procedimiento de caracterizacion

En este capitulo se propone la metodologia para la caracterizacion de adhesivos altamente

flexibles. El procedimiento que se propone consta de las siguientes etapas:

e Ensayos sobre probetas de material simples (uniaxial-planar)

e Ajuste de diferentes modelos hiperelasticos a través de analisis por elementos
finitos de los ensayos anteriores. Preseleccion de los modelos que ofrecen un
mejor ajuste.

e Modelizacion de un ensayo de unidon simple SLJ, comparacion con datos
experimentales y seleccion final del modelo de material.

e Validacion del modelo mediante ensayos de probetas SLJ y DCB con diferentes

espesores de adhesivo.

En los siguientes puntos se desarrollan cada una de estas etapas tomando como base un
primer ejemplo de caracterizacion de un adhesivo en base poliuretano (SikaFlex 252). No
obstante, se trata de desarrollar un procedimiento de aplicacién general que también

proporcione una base solida para la caracterizacion de diferentes adhesivos altamente flexibles.

6.1.1. Ajuste y preseleccion de modelos hiperelasticos a partir

de datos de ensayos de material

Para obtener las constantes de los modelos hiperelasticos de orden 1 y 2 se requiere de
las curvas de tension—deformacion en dos configuraciones de carga distintos al menos
[91], [92]. Para conseguir un buen ajuste del modelo es recomendable ademas, partir de
datos de ensayos de los modos de deformacion similares que probablemente se produzcan
en la unién final [76]. En el caso que nos ocupa es importante incluir datos del ensayo
planar, que representa el comportamiento a cizalladura pura, ademés de datos de ensayo

de probetas de halterio que representan el comportamiento en traccion.
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Cabe sefialar este punto, que no existe una norma que defina las dimensiones de la probeta
planar, lo que ha hecho necesario un estudio adicional sobre la influencia de su geometria

en el resultado, que se detallara mas delante.

Se modela entonces en el programa de elementos finitos los estados de traccion pura y
cortadura pura correspondientes a estos ensayos, utilizando diferentes modelos de
material. Los modelos de material considerados fueron: Neo-Hookean, Mooney-Rivlin
(polinomio N = 1) y Ogden (N = 1y N =2)[91], [93], [94]. Y las constantes de cada uno
de los modelos se ajustan por comparacion con las curvas experimentales tension
ingenieril- deformacion correspondientes, utilizando un algoritmo de optimizacion
iterativo implementado en el propio programa. Cabe sefialar que, en este caso, las
constantes de compresibilidad son nulas para cualquiera de los modelos, ya que se supone

que se trata de un material incompresible.

Una vez conseguido el mejor ajuste para cada uno de los modelos hiperelasticos
considerados se realiza una primera seleccion de los que mejor representa en

comportamiento del material.

Para ello se compararon las curvas obtenidas por simulacion para los diferentes modelos
con las curvas experimentales mediante CORA. El método de Correlacion y Analisis
(CORA) se emplea para examinar la validez del comportamiento mecanico de los
modelos de elementos finitos (EF). Gehre et al. [95] propuso por primera vez el método
CORA como una técnica de comparaciéon objetiva para evaluar la precision de la
concordancia entre dos curvas. Su objetivo es determinar la validez y calidad de la
correspondencia entre curvas. El método CORA la concordancia del tamafo, la fase, la
forma y la distancia entre las curvas, proporcionando una puntuacion (Ratio) entre cero y
uno, donde cero define la no concordancia entre las sefiales y uno es una concordancia
perfecta. Este método de comparacion de curvas ha sido usado en multitud de campos, en
especial para la validacion de modelos numéricos [96], [97]. El objetivo en este caso
encontrar un modelo hipereldstico que ofrezca una buena correlacion entre el modelo y

el ensayo para ambos tipos de ensayo simultdneamente.
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6.1.2. Seleccion y validacion de los modelos hiperelasticos con

probetas SLJ-DCB

Con el objetivo de seleccionar, por una parte, la ley de material que mejor se ajuste a los
resultados experimentales, se modela en primer lugar la probeta SLJ con 3 mm espesor
de adhesivo, con la geometria y condiciones de ensayos detalladas en el punto 4.3. Se
realizan modelos FEA en Abaqus de la probeta SLJ, donde se comparan los resultados de
los modelos hiperelésticos preseleccionados en el punto anterior. Como normal general
se utilizan elementos hexaédricos cuadraticos con integracion reducida (C3D8RH),
realizando estudios de convergencia de malla para seleccionar los tamafios de elementos
mas apropiados. Las condiciones de contorno se han definido segun se muestra en la
figura 6.1. El extremo izquierdo de la probeta queda empotrado, mientras que en el
extremo derecho se aplica un desplazamiento (ux) que reproduce las condiciones del

ensayo.

A la vista de los resultados obtenidos de las simulaciones se vuelve a utilizar el software
Cora para seleccionar finalmente cual es el modelo de material que se ajusta a los

resultados experimentales.

Una vez elegido el modelo hipereléstico se puede validar la caracterizacion del adhesivo

mediante ensayos con probetas SLJ con diferentes espesores de adhesivo.

Figura 6.1. Simulacion FEA-SLJ.
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Como parte de la validacion del modelo de material elegido, para valorar la bondad de
los resultados en condiciones de tension multiaxial, también se pueden llevar a cabo la
modelizacion de probetas de pelado (DCB), con la geometria descrita en el punto 4.5,

utilizando diferentes espesores de adhesivo.

Siguiendo una metodologia similar a la modelizacion de la probeta SLJ, se desarrolla un
modelo 3D de elementos finitos para validar ambas configuraciones de probetas. El acero
para las probetas DCB se consideré material lineal. Las condiciones de contorno se
definieron como se muestra en la figura 6.2. Uno de los extremos queda empotrado,
permitiendo la rotacion, mientras que en el otro extremo se aplica un desplazamiento,

también permitiendo la rotacion.
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Figura 6.2. Simulaciéon FEA-DCB.

6.2. Propuesta inicial de ajuste modelos hiperelastico

6.2.1. Introduccion

Durante los primeros pasos de esta investigacion, se ajustaron los diferentes modelos
hiperelasticos considerados. Se utiliz6 como informacién experimental de partida la
combinacion del ensayo de probeta de halterio y el de una probeta planar de dimensiones
130 x 15 mm (ancho x longitud efectiva), ambas probetas con un grosor de 3 mm, con las
condiciones de ensayos descritas en los puntos 4.1 y 4.2 respectivamente. Segun
bibliografia consultada, el ancho de la probeta planar para ajustar las constantes de los
modelos hiperelasticos varia entre 100 y 200 mm, sin que se establezca un criterio
definitivo [29], [55], [98]. La elecciéon de un ancho de 130 mm se debid al utillaje

disponible en el laboratorio [77].
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6.2.2. Definicion de modelo y estimacion de las constantes

hiperelasticas (SikaFlex 252).

Las figuras 6.3 y 6.4 muestran las curvas tension-deformacion obtenidas respectivamente
en los ensayos de traccion uniaxial y planares, y las comparan con las obtenidas por
simulacion para los mismos ensayos utilizando los diferentes modelos de material

ajustados.

Analizando las curvas obtenidas en la zona de baja deformacion, varios de los modelos
considerados podrian considerarse como una buena opcién para predecir el
comportamiento experimental del adhesivo, tanto en el ensayo de traccién uniaxial como
en el ensayo planar. Por otro lado, para grandes deformaciones, se observa una gran
dispersion entre los resultados obtenidos con los diferentes modelos. Los modelos con

mejor correlacion aceptable en todo el rango de deformaciones son los siguientes:

e El modelo de material que parece ofrecer el ajuste mas equilibrado para ambos
tipos de ensayo y en todo el rango de deformaciones, es el modelo de Ogden N=2.
¢ Elmodelo Mooney-Rivlin propuesto muestra una correlacién aproximada con los
resultados del ensayo de traccion uniaxial en el rango de deformacion. Sin

embargo, muestra una rigidez alta en la simulacidon de ensayos planares.

Estos modelos de material serdn los seleccionados a priori para validar, en el siguiente

capitulo.
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Figura 6.3. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo uniaxial con diferentes

modelos hiperelasticos (SikaFlex 252).
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Figura 6.4. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo planar con diferentes

modelos hiperelasticos (SikaFlex 252).
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6.2.3. Validacion mediante ensayos SLJ y seleccion del modelo
A continuacion, se aborda la validacion de los modelos de los materiales hiperelasticos

seleccionados a priori, siguiendo la metodologia detallada en el punto 6.1.

En primer lugar, se utiliza el modelo de Ogden N=2, con las constantes ajustadas que se
muestran en la tabla 6.1. La figura 6.5 muestra una correlacion aceptable de los resultados
entre la simulacion y el ensayo, para el caso de la probeta SLJ con adhesivo de 3 mm de
espesor. Pero el modelo no presenta buenos resultados en la simulacion de la probeta SLJ

con adhesivo de 1 mm de espesor, ver figura 6.6.

Se obtienen mejores resultados para la probeta SLJ-1 mm de espesor al simular el modelo
Ogden N=1, con los parametros ajustados para ella en el apartado anterior y que se
muestran en la tabla 6.2. Sin embargo, los resultados obtenidos para el espesor de 3 mm
distan mucho de los experimentales. Ademas, el modelo de Ogden N=1 no presentaba

una correlacion precisa con los ensayos de ajuste uniaxial y planar.
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Experimental-3 mm
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- - —= M-R_Constantes lteradas
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0 2 4 6 8 10 12 14 16
Desplazamiento (mm)

Figura 6.5. Resultados experimentales y computacionales SL.J-3 mm (SikaFlex 252).

Comparacion entre los diferentes modelos.
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Figura 6.6. Resultados experimentales y computacionales SLJ-1 mm (SikaFlex 252).

Comparacion entre los diferentes modelos.

A la vista de estos resultados, no podria considerarse alcanzado el objetivo de seleccionar
y ajustar un unico modelo hiperelastico capaz de reproducir con aceptable precision el
comportamiento de uniones finales con diferentes configuraciones y espesores. Por el
contrario, los resultados obtenidos con el modelo Ogden N=1 y N=2 corroborarian las
opiniones de varios autores en cuanto a la necesidad de realizar ensayos de caracterizacion
con el mismo espesor de adhesivo a utilizar en las uniones finales, como tnica forma de
obtener un ajuste fiable del modelo de material, cuya validez queda asi restringida a la

simulacion de un rango muy estrecho de posibles uniones [29], [30].

A continuacion, se intent6 validar el modelo Mooney-Rivlin ajustado en el capitulo
anterior, que s6lo ofrecia una buena correlacion en la simulacion del ensayo de traccion
uniaxial. Los primeros resultados mostraron que el modelo ofrecia curvas con formas
proximas a las experimentales para ambos espesores de adhesivo, aunque no lo
suficientemente precisas. Se decidio hacer una modificacion iterativa de las constantes de
Mooney-Rivlin para mejorar el ajuste, llegdndose a los valores mostrados en la tabla 6.3,
con las que finalmente se obtuvo una muy buena correlacion para ambos ensayos SLJ,

como se muestra en las figuras 6.5y 6.6.
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n a D,
1.32493862 1.19452984 0
-0.677801657 -1.35713429 0

Tabla 6.1. Constantes hipereldsticas Ogden N=2 (SikaFlex 252).

n a D1

0.641945321 1.49567371 0

Tabla 6.2. Constantes hiperelasticas Ogden N=1 (SikaFlex 252).

Cuo Cor D,

0.24159316 -0.05185012 0

Tabla 6.3. Constantes hiperelasticas Mooney-Rivlin (SikaFlex 252).

Por ultimo, para cuantificar las diferencias entre los rendimientos observados para los

distintos modelos de material, se ha integrado el error relativo entre la curva experimental

y la obtenida con cada modelo en todo el intervalo de medida. Los resultados se muestran

en la tabla 6.4.

Modelo Error (SLJ-1mm) Error (SLJ-3mm)
Ogden N=2 17.5% 18 %
Ogden N=1 13 % 43 %
Mooney-Rivlin 2.6 % 4.2 %

Tabla 6.4. Error relativo obtenido con los diferentes modelos uniones SLJ (SikaFlex 252).

Los resultados indican que es posible ajustar un modelo hiperelastico para distintos

espesores de adhesivos en uniones SLJ. Sin embargo, el procedimiento de caracterizacion

a partir de los ensayos simples propuestos no parece valido para ajustar de forma directa

los modelos hiperelasticos.
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6.3. Definicion final de procedimiento de caracterizacion

6.3.1. Introduccion
Con lo visto en el apartado anterior, el modelo de Mooney-Rivlin es el que a priori mejor
puede representar el comportamiento del material considerado ante diferentes
condiciones de trabajo. Pero queda pendiente definir el procedimiento que permita la
caracterizacion del modelo directamente a partir de resultados experimentales simples,
sin tener que contar con ensayos de uniones reales ni recurrir a métodos de ajuste

iterativos.

Para solucionarlo, se han vuelto a estudiar los resultados obtenidos para los ensayos de
caracterizacion de partida. Se ha mantenido la configuracion del ensayo uniaxial, que
utiliza una probeta de halterio normalizada (ISO-37). Y para la probeta planar, se ha
propuesto un plan de ensayos con probetas de diferentes dimensiones (no normalizadas)
(tabla 6.5), que puedan permitir un mejor ajuste de las constantes de los modelos, con la

geometria mostrada en la figura 6.7[71].

N° Ancho Longitud Longitud  Espesor
Total Efectiva

1 50 mm 60 mm 30 mm 3 mm
2 50 mm 90 mm 50 mm 3 mm
3 100 mm 60 mm 30 mm 3 mm
4 100 mm 90 mm 50 mm 3 mm
5 100 mm 120 mm 80 mm 3 mm
6 150 mm 60 mm 30 mm 3 mm
7 150 mm 90 mm 50 mm 3 mm
8 150 mm 120 mm 80 mm 3 mm
9 150 mm 90 mm 45 mm 2 mm
10 200 mm 90 mm 55 mm 3 mm

Tabla 6.5. Dimensiones probeta planar.
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Figura 6.7. Geometria probeta planar.

6.3.2. Influencia de las dimensiones de la probeta planar.

Estudio experimental.
Segun podemos apreciar en las curvas tension-deformacion representadas en la figura 6.8,
la rigidez no se ve significativamente afectada por la longitud efectiva de la probeta en
los tres anchos considerados. Tampoco se ve afectada la rigidez al variar el ancho de
probeta entre 50 y 100 mm. Sin embargo, con un ancho de probeta de 150 mm se aprecia
una disminucion de la rigidez. Esto se observa de forma mas clara en la figura 6.9, en la
cual se comparan las probetas de longitud efectiva 50 mm y anchos 50, 100 y 150 mm. A
la vista de estos resultados, se llevaron a cabo ensayos aumentando el ancho de la probeta
por encima de 150 mm, manteniendo una longitud efectiva de 50 mm, obteniendo una
rigidez muy similar a la obtenida en la probeta de 150 mm (en la figura 6.9 se incluye el
resultado para una probeta de 200 mm). Parece por tanto que para anchos mayores de 150

mm se mantiene el valor de rigidez obtenido.

En la misma figura 6.9 también se muestra los resultados de una probeta de dimensiones
150 x 50 mm y espesor 2 mm. Esta probeta muestra una curva de tension-deformacion de

mayor rigidez que su equivalente de 3 mm de espesor de adhesivo.

Como conclusion, se aprecia distincion entre dos grupos de probetas. Las probetas con
anchos inferiores a 150 mm presentan una rigidez mayor. Esto puede deberse al efecto
del borde libre de la ldmina de adhesivo en las tensiones, el cual tiene mayor peso en las

probetas estrechas. Pero una vez superado el limite de anchura suficiente para eliminar
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esa influencia, aumentar el ancho més de 150 mm no implica una mayor disminucion de

la rigidez.

Por otra parte, el espesor de la lamina de adhesivo también tiene influencia sobre la
rigidez, incluso mayor que el ancho de la probeta. Si el espesor de la lamina es demasiado
delgado la lamina serd muy rigida y puede que se esté impidiendo la deformacion en esa

direccion necesaria para suponer un caso de cortante puro.

Tras este analisis, se ha deducido que la probeta planar utilizada para la caracterizacion
del material hiperelastico deberia ser lo suficiente ancha y gruesa, y a priori podria ser la

probeta con dimensiones 150x50x3 mm la seleccionada para el ajuste de los modelos.

No obstante, para comparar los resultados obtenidos en la caracterizacion y ajuste de las
leyes de comportamiento, también se utilizaran en el siguiente apartado los datos
experimentales correspondientes a la probeta de 100x80x3 mm, como representante del

grupo de probetas planares que presentan una mayor rigidez.

2.8

26 PN
. YVY

22

20

——50x30x3

50x50x3

Tension o (MPa)

——100x30x3
100x50x 3

——100x80x3
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0.4
——150x50x 3
0.2
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0.0
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Figura 6.8. Resultados del ensayo planar para las diferentes geometrias.
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Figura 6.9. Resultados del ensayo planar para una longitud total de 90 mm.

6.3.3. Ajustes y preseleccion de los modelos hiperelasticos

(SikaFlex 252)

Como paso previo al ajuste de los modelos hiperelasticos, se analizaron las curvas
tension-deformacion obtenidas en los diferentes ensayos planares con probetas de
distintas dimensiones, y se seleccionaron para el estudio las que mostraron la mayor y la

menor rigidez.

Se realiza el ajuste de los diferentes modelos de material usando los datos experimentales
de la probeta de halterio en combinacion con cada una de las dos configuraciones de

probeta planar seleccionada (las mas y menos rigida).

Analizando las figuras 6.10 y 6.11, se ha determinado que el modelo Ogden con N=2 y
el modelo Mooney-Rivlin presentan el mejor ajuste a los resultados experimentales, tanto
para la probeta de halterio como para la configuracion planar de 150 x 50 mm (la de
menor rigidez). En ellas se muestra las curvas obtenidas con los modelos Neo-Hookean,
Mooney-Rivlin, y Ogden junto con la curva de validaciéon. Como podemos ver en la tabla
6.6, la comparacion de las curvas con CORA desvela que el modelo hiperelastico que
mejor reproduce el ensayo experimental es Ogden N=2 (ratio=0,908 para el test uniaxial,
ratio =0.962 para el test planar), seguido de Mooney-Rivlin (ratio=0,844 para el test

uniaxial, ratio =0.914 para el test planar). Las contantes estimadas para ambos modelos
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se incluyen en la tabla 6.7 y 6.8 a partir de la probeta 150 x 50 x3 mm. Los modelos de
Ogden N=1 y Neo-Hookeano son los que mas se alejan de la curva experimental,

sobreestimando la rigidez en el test uniaxial y subestimandolo en el test planar.

-
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—=—U-Ogden N=1

Tension Neminal (MPa)

U-Ogden N=2
——U-Mooney-Rivlin
U-Neo Hookean

0.5

——U-150 50

0.0 05 1.0 1.5 2.0 25
Deformacion Nominal

Figura 6.10. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo uniaxial con

diferentes modelos hiperelasticos (150 x 50 x 3 mm) (SikaFlex 252).
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Figura 6.11. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo planar con

diferentes modelos hiperelasticos (150 x 50 x 3 mm) (SikaFlex 252).

N° R-Planar  R-Uniaxial
Ogden N=1 0.771 0.637
Ogden N=2 0.962 0.908

Mooney Rivlin 0.914 0.844
Neo Hookean 0.758 0.642

Tabla 6.6. Ratio entre los diferentes modelos con probeta planar 150 x 50 x 3 mm y

halterio.
N B a D,
1 26.1395538 0.333618395 0
2 -25.6260766 0.16447488 0

Tabla 6.7. Ogden N=2 probeta planar 150 x 50 x 3 mm.

N Cuo

Con D,

1 0.508815827 -0.261630636 0

Tabla 6.8. Mooney-Rivlin probeta planar 150 x 50 x 3 mm.
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Por otro lado, evaluando las curvas obtenidas con la configuracion de probeta planar 100
x 80 mm (la de mayor rigidez) se obtienen las curvas de las figuras 6.12 y 6.13. El modelo
de material hiperelastico que mas se aproxima a las curvas de ensayo es Ogden N=2
(ratio=0,899 para el test uniaxial, ratio =0.933 para el test planar), seguido también del
modelo de Mooney-Rivlin (ratio=0,811 para el test uniaxial, ratio =0.836 para el test

planar), ver tabla 6.9.

Los contantes estimadas para los modelos a partir de la probeta de test planar de

dimensiones 100 x80x 3 mm se incluyen en la tabla 6.10 y 6.11.

25

—=—U-Ogden N=1

Tension Nominal (MPa)

U-Ogden N=2
——U-Mooney-Rivlin
U-Neo Hookean

U-100 80

15 2 25
Deformacion Nominal

Figura 6.12. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo uniaxial con

diferentes modelos hiperelasticos (100 x 80 x 3 mm) (SikaFlex 252).
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Figura 6.13. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo planar con

diferentes modelos hiperelasticos (100 x 80 x 3 mm) (SikaFlex 252).

N R-Planar  R-Uniaxial
Ogden N=1 0.747 0.686
Ogden N=2 0.933 0.889

Mooney Rivlin 0.836 0.811
Neo Hookean 0.732 0.721

Tabla 6.9. Ratio entre los diferentes modelos con probeta planar 100x80x3 mm y halterio.

N n 1) D]
1 4.32821536 0.736498262 0
2 -3.63425316 -0.06451675388 0

Tabla 6.10. Ogden N=2 probeta planar 100 x 80 x 3 mm.

N Cio Cn D4
1 0.456360914 0.135402423 0

Tabla 6.11. Mooney-Rivlin probeta planar 100 x 80 x 3mm.
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6.3.4. Definicion final de la geometria de la de probeta planar

y seleccion de modelo de material.

En la figura 6.14 se muestran los resultados de las diferentes simulaciones en
comparacion con el resultado del ensayo SLJ con espesor de adhesivo de 3mm. Se puede
apreciar claramente que la simulacion que utilizan las constantes obtenidas para el modelo
de Ogden con N=2 y Mooney-Rivlin a partir de la probeta planar con un ancho de 100

mm conducen a resultados de mayor rigidez que los experimentales.

Por el contrario, las simulaciones de la probeta SLJ-3 mm con las leyes obtenidas a partir
de la probeta planar de 150 mm de ancho, conducen a valores de rigidez mucho mas
cercanos a los experimentales. Al utilizar el modelo de Ogden N=2 como ley del material,
se puede observar una correlacion aceptable entre la curva numérica y experimental hasta
deformaciones inferiores a 10 mm. Sin embargo, a partir de dicha deformacién, se
observa una disminucién en la rigidez en la simulacion. La curva obtenida utilizando
como ley de material Mooney-Rivlin, mostraron una correlaciéon aceptable en todo el
rango de deformacion. Ademas, en la tabla 6.12 se recogen las ratios CORA, confirmando
que el modelo que mejor se ajusta a los resultados experimentales es el de Mooney-Rivlin,
ajustado con la combinacion de la probeta de halterio y planar con dimensiones 150 x 50

x 3, con ratio de 0.891.

No obstante, no podria considerarse la caracterizacion del material como concluida,

debido a que solo se ha validado el modelo con probetas de adhesivo de 3 mm de espesor.
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Figura 6.14. Resultados experimentales y computacionales para SLJ-3 mm.

Comparacion entre los diferentes modelos.

Ratio

P-150x50-MR 0.891
P-150x50-Ogden N=2 0.880
P-100x80-MR 0.683
P-100x80-Ogden N=2 0.728

Tabla 6.12. Ratio entre resultado experimental y computacionales para SLJ-3 mm.

6.3.5. Validacion (SLJ-DCB)

Una vez elegida la dimension 6ptima de la probeta planar y el modelo hiperelastico que
conduce a un mejor ajuste, se valida el modelo ajustado con probetas de diferentes
espesores de adhesivo y esfuerzos. En este punto se lleva a cabo la modelizacion mediante

dos tipos de ensayos: cortadura (SLJ) y pelado (DCB).
a) Validacion SLJ

El modelo hipereldstico de Mooney-Rivlin, ajustado a partir de la probeta planar de 150
mm de ancho, fue utilizado después en modelos FEA de probetas SLJ de espesores de
adhesivo 2, 4 y 6 mm, con la misma configuracion utilizada para la probeta de 3 mm. Los
resultados obtenidos de la simulacion muestran una correlacion aceptable con los

resultados experimentales para los tres casos de probetas [71].
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Entrando més en detalle en cada una de las configuraciones, como se puede observar en
la figura 6.15 la pendiente de las curvas experimentales y numéricas son muy similares

en cada una de ellas.
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Y- 600
M-R 4 mm
400
Experimental-2mm
200
M-R 2 mm \
0]
0 5 10 15 20 25 30 35

Desplazamiento (mm)

Figura 6.15. Resultados experimentales y computacionales para SLJ-2-4-6 mm.

También se puede apreciar que las mayores diferencias se dan proximas a la mitad de la
deformacion para las probetas de 2 mm y 4 mm de espesor de adhesivo. Con el fin de
cuantificar las diferencias entre las curvas experimentales y numéricas, se ha integrado el
error relativo entre las curvas experimentales y las obtenidas en cada modelo, en todo el
intervalo de medidas. Los resultados que se muestran en la tabla 6.13 es el error respecto

a los de simulacidn, siendo el mayor de ellos 6% para 2 mm de espesor de adhesivo.

SLJ Error relativo
2 mm 6%

3 mm 2.4 %

4 mm 4.8 %

6 mm 1.4 %

Tabla 6.13. Error relativo entre simulacion y experimental (SLJ).
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b) Validacion DCB

Hasta el momento, el modelo ajustado ha sido verificado a través del ensayo de uniones
SLJ. En este punto se valida la ley de comportamiento de Mooney-Rivlin previamente

ajustada para representar también el comportamiento frente a solicitaciones de pelado

[78].

Se comparan resultados experimentales y de simulacion de probetas DCB con espesores

de adhesivo 4 y 6 mm.

Los resultados obtenidos de la simulacidon muestran una correlacién aceptable con los
resultados experimentales para ambos espesores en la fase lineal de deformacion, antes
del inicio de la rotura del adhesivo. Esto indica que el modelo de Mooney-Rivlin utilizado
es adecuado también para definir el comportamiento del adhesivo bajo cargas de desgarro.
Entrando més en detalle en cada una de las configuraciones, como se puede observar en
la figura 6.16 la pendiente de las curvas experimentales y numéricas son muy similares

en cada una de ellas.

500
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g 300
N 250
3
w 200 .
Experimental-<4 mm
150
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100
—M-R-6 mm
50
0 M-R-4 mm
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Desplazamiento (mm)

Figura 6.16. Resultados experimentales para union DCB 4-6 mm de SikaFlex 252.

Estos resultados respaldan la validez del modelo de Mooney-Rivlin, ajustado con el
procedimiento propuesto para predecir el comportamiento mecéanico del adhesivo

hiperelastico ante diferentes configuraciones de union.
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7. APLICACION DE LA METODOLOGIA DE
CARACTERIZACION A DIFERENTES
ADHESIVOS Y CONDICIONES

En el capitulo anterior se ha desarrollado y validado un procedimiento aplicando en
primera instancia a un tipo de adhesivo concreto, en base poliuretano, bajo condiciones
estandar. Para generalizar la aplicabilidad de los resultados y conclusiones vistas en el
capitulo anterior, se debe validar la metodologia con una gama mas amplia de adhesivos

flexibles y considerando diferentes condiciones.

7.1. Ajuste de modelos hiperelasticos Teroson MS 939

Se va a llevar a cabo el ajuste de los modelos para el adhesivo Teroson MS 939. Las
figuras 7.1 y 7.2 muestran la comparacion entre los resultados experimentales para el
ensayo uniaxial y planar respectivamente, junto con los diferentes modelos considerados.
Tras un andlisis visual de los graficos, se observa que todos los modelos muestran
similitud con los ensayos experimentales, lo que dificulta determinar cudl ofrece un mejor
ajuste. Por lo tanto, se lleva a cabo una evaluacién de las curvas utilizando el indice
CORA. La tabla 7.1 proporciona esta evaluacion, permitiendo una comparacion
cuantitativa entre los modelos. En el caso del ensayo de halterio, la evaluacion mediante
CORA indica que la mejor concordancia con los resultados experimentales se alcanza
con el modelo Ogden N=2 (ratio=0.931), seguido por el Ogden N=1 (ratio=0.898), Neo-
Hookean (ratio=0.893) y finalmente el modelo de Mooney-Rivlin (ratio=0.851). Se
observa que los indices de los diferentes modelos se encuentran cercanos a 0.9. No
obstante si se evalta la concordancia entre las curvas de los diferentes modelos limitando
el rango de deformacion hasta una deformacion de 2.3, los modelos hiperelasticos que
mejor reproducen el ensayo son el modelo de Ogden N=2 (ratio=0.961) seguido del

modelo de Mooney-Rivlin (ratio=0.956).

Para el ensayo planar, el modelo hiperelastico que mejor reproduce el ensayo es el de

Ogden N=2 (ratio=0.959), seguido muy cerca por el modelo de Mooney-Rivlin
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(ratio=0.945). Si se limita el rango de deformacién a 2.1, llega a igualarse el ratio de des

formacién para ambos modelos (ratio=0.976).
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Figura 7.1. Comparacion experimental-numérico para ensayo uniaxial con diferentes

modelos hiperelasticos (Teroson MS 939).
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Figura 7.2. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo planar con

diferentes modelos hiperelasticos (Teroson MS 939).
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N R-Planar  R-planar-2.1 R-Uniaxial R -Uniaxial-2.3
Ogden N=1 0.888 0.898 0.951
Ogden N=2 0.959 0.976 0.931 0.961

Mooney-Rivlin 0.945 0.976 0.851 0.956
Neo Hookean 0.879 0.893 0.951

Tabla 7.1. Ratio entre los diferentes modelos con probeta planar 150x50x3 mm y halterio

(Teroson MS 939).

No obstante, con los resultados obtenidos no es posible llegar a una conclusion definitiva
sobre cual de los modelos es el mas apropiado. Por lo tanto, con el fin de determinar cual
de los 4 modelos estudiados es el mas apropiado, se lleva a cabo una primera simulacion
de la probeta SLJ con espesor de adhesivo 3 mm. En las tablas 7.2, 7.3, 74 y 7.5 se
presentan las constantes ajustadas para los modelos de Ogden N=1, Mooney-Rivlin,

Ogden N=2 y Neo-Hookean, respectivamente.

N n o D1
1 0.673128153 1.94164846 0

Tabla 7.2. Constantes ajustadas para Ogden N=1.

N Cho Coi D,
1 0.376333002 -0.06255592790 0

Tabla 7.3. Constantes ajustadas para Mooney-Rivlin.

N n o D1
1 16.1278246 0.573833109 0
2 -15.4969717 0.407510345 0

Tabla 7.4. Constantes ajustadas para Ogden N=2.

N Cho Coi D,
1 0.328140417 0 0

Tabla 7.5. Constantes ajustadas para Neo-Hookean

81



FRANCISCO J. SIMON PORTILLO

En la figura 7.3 se muestran los resultados de la comparacion entre las simulaciones
llevadas a cabo utilizando los 4 modelos y los datos obtenidos del ensayo correspondiente
a la union SLJ, fabricadas con 3 mm de espesor de adhesivo. Se puede apreciar que la
simulacién con las constantes ajustadas para el modelo de Ogden N=2 presenta una
correlacion aceptable con los resultados experimentales hasta deformaciones de 5.5 mm.
Por otro lado, al comparar la simulaciéon de Mooney-Rivlin, se observa que la curva
obtenida presenta una correlacion precisa con los datos experimentales hasta alcanzar
deformaciones de 7.5 mm, momento en el cual comienza a manifestarse el dafio en la
union. A partir de ratios Cora para los distintos modelos mostrados en la tabla 7.6,
podemos confirmar que la caracterizacion mas precisa del material se consigue con el
modelo de Mooney-Rivlin, aunque Ogden N=2 puede ser valido sobre todo para rangos
de bajas deformaciones. Por otro lado, los modelos de Ogden N=1 y Neo-Hookeano son
los que presentan una mayor discrepancia respecto a las curvas experimentales,

sobreestimando la rigidez.

1400
Experimental-3 mm
1200 Ogden N=1 . ’:
- ,/ <
1000 Ogden N=2 ‘2
- ---M-R
=
< 800 ' _ _ _ Neo-Hookean
N
€ 600
(T}
400
200
0

0 2 4 6 8 10 12
Desplazamiento (mm)

Figura 7.3. Resultado experimental y computacionales para SLJ-3 mm. Comparacion

entre los diferentes modelos (Teroson MS 939).
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Modelo Ratio
Ogden N=1 0.933
Ogden N=2 0.993

Mooney-Rivlin 0.998
Neo-Hookean 0.966

Tabla 7.6. Ratio entre resultado experimental y computacionales para SLJ-3 mm (Teroson

MS 939).

7.1.1. Validacion SLJ-DCB

Se valida el modelo de Mooney-Rivlin ajustado mediante la simulacion de ensayos de
probetas SLJ con diferentes espesores de adhesivo, asi como con la probeta DCB descrita

en el punto 4.5.

En la figura 7.4 se muestran los resultados de las diferentes simulaciones en comparacion
con el resultado del ensayo SLJ de espesores de adhesivo 2, 4 y 5 mm. Los resultados
obtenidos de la simulacion muestran una correlacion aceptable con los resultados

experimentales para los tres casos de probetas.

Al analizar mas en detalle cada configuracion, se puede observar que la pendiente de las

curvas experimentales y numéricas son muy similares en cada una de ellas.
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Figura 7.4. Resultados experimentales y computacionales para SLJ-2-4-5 mm (Teroson

MS 939).

Con el fin de cuantificar las diferencias entre las curvas experimentales y numéricas, se
ha calculado el error relativo para cada espesor de adhesivo. Los resultados que se

muestran en la tabla 7.7, siendo el mayor de ellos 2.5% para 5 mm de espesor de adhesivo.

SLJ Error relativo
2 mm 0.38%
4 mm 0.31%
5 mm 2.5%

Tabla 7.7. Error relativo entre simulacion y experimental (SLJ).

En la figura 7.5 se muestran los resultados de la simulaciéon en comparacién con el
resultado del ensayo DCB, de espesor de adhesivo 4 mm. Los resultados obtenidos de la
simulacion muestran una correlacion aceptable con los resultados experimentales, hasta

momentos previos a la rotura del adhesivo.
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Figura 7.5. Resultado experimental y computacional para DCB-4 mm (Teroson MS
939).

La validacion de los modelos mediante ensayos SLJ y DCB ha confirmado la capacidad
del modelo antes de alcanzar un punto critico de rotura. Estos resultados respaldan la
eleccion del modelo de Mooney-Rivlin como el mas adecuado para la caracterizacion del

adhesivo Teroson MS 939 ante condiciones estandar.

7.2. Ajuste de modelos para SikaFlex 252 a 50 °C

Con el fin de continuar validando la metodologia desarrollada en esta tesis, este punto se
centra en la caracterizacion del adhesivo SikaFlex 252, ahora a una temperatura de 50 °C,

superior a la temperatura ambiente normal.

Las figuras 7.6 y 7.7 muestran la comparacion entre los resultados experimentales del
adhesivo SikaFlex 252 a 50 °C y los diferentes modelos considerados. Al analizar los
graficos, el modelo Ogden N=2 y N=3 son los que muestran el mejor ajuste a los
resultados experimentales, tanto en el ensayo uniaxial como en el planar. No es posible
determinar a priori de forma visual cual de los dos presenta un mejor ajuste, aunque en

este caso si que parece claro que el modelo de Mooney-Rivlin proporciona un peor ajuste.

La tabla 7.8 muestra una evaluacion de las curvas con el indice CORA para proporcionar
una comparacion cuantitativa. Los resultados revelan que el modelo hiperelastico que
mejor reproduce el ensayo planar es el de Ogden con N=2 (ratio=0.929), seguido por el

Ogden con N=3 (ratio=0.916). En el caso del ensayo de halterio, la evaluacion con CORA
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indica que la mejor concordancia con los resultados experimentales se logra con el
modelo Ogden N=3 (ratio=0.850), seguido por el Ogden N=2 (ratio=0.846). A pesar de
estos resultados, no es posible definir de manera concluyente cual de los modelos es el
mas apropiado. Por lo tanto, la validacion en el siguiente apartado se ha realizado con las

constantes estimadas para cada modelo, tabla 7.9 y 7.10.

Por otro lado, los modelos de Ogden N=1 y Neo-Hookeano son los que presentan una
mayor discrepancia respecto a las curvas experimentales, sobreestimando la rigidez en el

test uniaxial y subestimandolo en el test planar.

Modelo R-Planar  R-Uniaxial
Ogden N=1 0.612 0.564
Ogden N=2 0.929 0.846
Ogden N=3 0.916 0.850

Mooney-Rivlin 0.850 0.739
Neo Hookean 0.616 0.567

Tabla 7.8. Ratio entre los diferentes modelos con probeta planar 150 x 50 x 3 mm y

halterio.
N n o D1
1 24.0656 0.279276 0
2 -23.6559 -0.139683 0

Tabla 7.9. Constantes ajustadas para Ogden N=2.

N 1] o D1
1 183.196736 0.792642393 0
2 -80.6306379 0.931503049 0
3 -102.172637 0.650190003 0

Tabla 7.10. Constantes ajustadas para Ogden N=3.
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Figura 7.6. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo uniaxial con

diferentes modelos hiperelasticos (SikaFlex 252-50 °C).
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Figura 7.7. Comparacion entre experimental-numérico para ensayo planar con

diferentes modelos hiperelasticos (SikaFlex 252-50 °C).
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7.2.1. Validacion SLJ

Con la finalidad de determinar cual de los modelos ajustado en el punto anterior (Ogden
N=2 y N=3) es mas apropiado, se simula la probeta SLJ con espesores de adhesivo de 1-
3 mm, fabricadas con adherente PRFV y sometidas a temperatura de 50 °C. La
configuracién y condiciones de ensayo de la probeta para este estudio se describen en el

punto 4.3.1.

En la figura 7.8 se muestran los resultados de la comparacioén entre las simulaciones
realizadas con los modelos de Ogden N=2 y N=3, y los datos obtenidos del ensayo
correspondiente a la unién SLJ fabricada con adherente PRFV-1 mm de espesor de
adhesivo (fallo cohesivo). Se puede apreciar que la simulacion con las constantes
obtenidas para el modelo de Ogden con N=2 presenta una correlacion mas aceptable que

la simulacion con las constantes ajustadas para el modelo de Ogden N=3.

Al analizar mas en detalle la simulacion de Ogden N=2 junto con los resultados
experimentales (SLJ-1mm), como se puede observar en la figura 7.8, la pendiente de las
curva experimental y numérica es muy similar hasta deformaciones de 3 mm. Sin
embargo, a partir de dicha deformacion, se observa una disminucién en la rigidez en la

simulacién.
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Figura 7.8. Resultado experimental y computacionales para SLJ-1mm. Comparacion

entre los diferentes modelos (SikaFlex 252-50 °C).
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En la figura 7.9 se muestra la comparacion entre las simulaciones de Ogden N=2 y N=3
con los datos del ensayo para la union SLJ fabricada con adherente PRFV-3 mm de
espesor de adhesivo. En esta configuracion, también es el modelo de Ogden N=2 el que

muestra una mayor correlacion.

Al comparar la simulaciéon de Ogden N=2 con los resultados experimentales SLJ-3mm,
se observa que la curva obtenida con el modelo muestra una precisa correlacién con los
datos experimentales hasta deformaciones de 7 mm. Asimismo, se aprecia una

disminucion en la rigidez a partir de dicha deformacion.
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Figura 7.9. Resultado experimental y computacionales para SLJ-3 mm. Comparativa

entre los diferentes modelos (SikaFlex 252-50 °C).

Como conclusion, el comportamiento del adhesivo SikaFlex 252 a temperatura ambiente
se representa de manera bastante ajustada con el modelo de Mooney-Rivlin. No obstante,
debido a la disminucion de la linealidad con la temperatura, este estudio ha revelado que
el modelo de Ogden N=2 es el mas efectivo para replicar el comportamiento del adhesivo

a 50 °C.
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8. APLICACION DE LOS MODELOS
AJUSTADOS AL ANALISIS Y OPTIMIZACION
DE UNIONES REALES

Este capitulo, se aplican los modelos del material caracterizados utilizando el
procedimiento descrito en los capitulos anteriores, al estudio de uniones reales similares
a las empleadas en carrocerias de vehiculos industriales. Cabe destacar que en la
fabricacion de carrocerias de vehiculos industriales se estd observando un creciente uso
de materiales compuestos estructurales, como paneles sandwich y perfiles de pared
delgada de Al, los cuales se ensamblan con adhesivos de alta flexibilidad, compatibles
con las elevadas tolerancias en la fabricacion y las grandes deformaciones que permiten

durante su uso [99]-[102].

8.1. Aplicacion a probetas sometidas a esfuerzos

combinados (Al)

Hasta el momento, todos los estudios de esta tesis se han centrado en uniones sometidas
a un solo tipo de esfuerzo, ya sea pelado o cortadura. Sin embargo, en la practica las
uniones suelen someterse a una combinacion de diferentes esfuerzos, muchas veces
debido a la propia deformacion del sustrato. Por lo tanto, en este capitulo se va a realizar
el estudio del comportamiento de una probeta SLJ fabricada con pletinas de pequenio
espesor, cuya deformacion dard lugar a la aparicion de esfuerzos de pelado combinados
con cizalladura. La comparacion de los resultados del modelo y los experimentales para
este tipo de probetas, permitira validar el buen comportamiento del modelo de material

caracterizado frente la actuacion de esfuerzos combinados.

8.1.1. Metodologia ensayos/simulacion
El adhesivo empleado en este estudio es el Teroson MS 939. Las probetas consisten de
dos sustratos de Al de 120 mm de longitud por 25 mm de ancho por 2 mm espesor, con

longitud de solape de 25 mm y espesores de adhesivo 2 y 3 mm, tal y como se muestra
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en la figura 8.1. Para la fabricacion de las probetas y condiciones de ensayo, se ha seguido

el procedimiento detallado en el punto 4.3.

120
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o

Figura 8.1. Geometria probeta SLJ-Al (dimensiones en mm).

Empleando una metodologia similar a la utilizada para modelar las probetas SLJ de esta
tesis, se ha desarrollado un modelo 3D de elementos finitos para validar ambas
configuraciones de probetas. Utilizando el modelo de Mooney-Rivlin con las leyes de
material ajustadas en el capitulo 6 para el adhesivo, se analiza la respuesta fuerza-
desplazamiento hasta alcanzar un rango de desplazamiento de 7 mm tanto para la probeta

modelada con 2 mm como para la de 3 mm de espesor de adhesivo.

8.1.2. Resultados/validacion

En la figura 8.2 se presentan las curvas de fuerza-desplazamiento correspondientes a los
ensayos SLJ para espesores de adhesivo 2-3 mm. Se puede apreciar que a medida que se
reduce el espesor del adhesivo, la pendiente aumenta, lo que indica que la rigidez de la
unidn incrementa. Sin embargo, se puede apreciar una carga de rotura similar para ambos
casos. En la misma figura se muestran los resultados de las simulaciones en comparacion
con el resultado del ensayo SLJ de ambos espesores de adhesivo. Los resultados obtenidos
de la simulacién muestran una correlacion aceptable con los resultados experimentales en
la zona lineal para ambos casos. Destacar que para la probeta de 2 mm de espesor de

adhesivo la correlacion es mas precisa.

En la figura 8.3 podemos apreciar la desalineacion en los adherentes, provocando

esfuerzos de pelado en el adhesivo.
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Figura 8.2. Resultados experimentales y computacionales para SLJ-2-3 mm (Al).
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Figura 8.3. a) Ensayos SLJ-Al-2 mm; b) Simulacion FEA.

8.2. Estudio de fijacion de railes de estiba a carrocerias

de vehiculos industriales

En las carrocerias de vehiculos industriales, es habitual utilizar railes metalicos fijados a
los laterales interiores para asegurar la carga. Estos railes, como los mostrados en la figura
8.4, permiten el anclaje de las cinchas y accesorios de estiba en diferentes puntos de
anclaje dependiendo de las caracteristicas de la carga. Tradicionalmente, la unioén entre
los railes y los paneles laterales se lleva a cabo mediante remaches o tornillos de rosca
chapa, de manera que los esfuerzos se transmiten en zonas puntuales, en las que se
producen concentraciones de tension importantes. Esto puede representar un problema

mayor cuando los railes se fijan sobre paneles sandwich.

A nivel europeo, se debe cumplir una serie de normativas que regulan el transporte de

mercancias por carretera. La estructura del vehiculo debe cumplir unos criterios de
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resistencia segun la norma EN 12640[103]. Los elementos de sujecion como correas,
cables o cadenas deben satisfacer los requisitos de la familia de normas EN 12195 [104].
Ademas, la resistencia de los puntos de anclaje de los elementos de amarre debe cumplir
los requisitos establecidos por la norma EN 12640, la cual especifica que tienes que

soportar una fuerza cada anclaje de 6000 N.

En este trabajo se propone la union de los railes de sujecion de carga a los paneles
sdndwich mediante adhesivo. Esta técnica presenta dos ventajas principales: En primer
lugar, al integrar los railes en la carroceria mejora la rigidez de todo el conjunto. En

segundo lugar, facilita una distribucion mas equitativa de los esfuerzos sobre el panel.

Para la fijacion de los railes sobre el panel, se propone analizar distintos métodos de unioén
haciendo uso de adhesivos flexibles, con el fin de evitar dafios en la superficie del panel
debido a los esfuerzos de traccion a los que estan sometidos los railes de carga. El objetivo
es optimizar el método de union adhesiva rail-panel empleando modelos de elementos

finitos, con el modelo material caracterizado en los capitulos anteriores.

El desarrollo de este estudio se divide en tres etapas: En primer lugar, se realiza un estudio
experimental del comportamiento de las distintas configuraciones de union, utilizando los
resultados de algunas configuraciones como validacion del modelo numérico.
Finalmente, validado el modelo, se optimiza la unién dando cumplimiento con la norma

UNE-EN 12640.

8.2.1. Metodologia de ensayo

Se realizaron ensayasos de tres probetas de cada configuracion:

e Tornillos rail-panel atornillados, tornillos rail-panel atornillado con placa de Al
de 2 mm de espesor, remache rail-panel con placa de Al de 2 mm de espesor ver
figura 8.4 c).

e Adhesivo en toda la longitud de la probeta, ver figura 8.4 b), y adhesivo con una
longitud de 50 mm y 12 mm de ancho en la misma posicion que los tornillo, ver
figura 8.4 a). El espesor de la capa adhesiva es de 1 mm para ambas
configuraciones. Los resultados de estas dos tltimas configuraciones se utilizaron

como validacion del modelo numérico.
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Figura 8.4. a) Probeta adhesivo discontinuo, b) Probeta adhesivo continuo, ¢) Probeta

tornillos.

La longitud de muestra de rail es de 360 mm, el cual es unido al panel sandwich de
dimensiones 400 x 200 mm. El panel sandwich seleccionado para realizar el presente
estudio es del tipo habitual empleado en la fabricacion de carrocerias. Ambas caras estan
formadas por laminas de PRFV, con un recubrimiento de gelcoat. El ntcleo del panel,
estd formado por espuma de poliuretano de alta densidad, cuya principal funcién es
aumentar el mddulo de inercia del panel con un incremento muy bajo de su peso. El
espesor del panel utilizado es de 17 mm. Por otro lado, el rail de sujecion de carga es un
elemento estandar, perfil de acero galvanizado formado a partir de chapa doblada de 3

mm de espesor, ver tabla 8.1. El adhesivo empleado es el SikaFlex 252 [105].

Materiales Médulo Young Coef.
E(MPa) Poisson (v)

PRFV 4.927 0.28

Espuma Poliuretano 55 0.28

Rail 210.000 0.33

Tabla 8.1. Propiedades adherentes.
Las probetas se prepararon en un ambiente limpio y estable (temperatura 23 + 3 °C;
humedad 50 + 5%). Para la fabricacion se sigui6 el proceso de adhesion similar al descrito

en los capitulos anteriores.

Las probetas fueron sometidas a un ensayo de desplazamiento controlado, donde el panel
fue fijado a la maquina de ensayos y se aplicd la carga sobre el rail en direccion

perpendicular al panel, mediante una anilla, ver figura 8.5. Al tratarse de un rail de
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sujecion de carga, se podria considerar como un punto de amarre de carga cada

alojamiento. Los ensayos fueron realizados a una velocidad constante de 10 mm/min.

Figura 8.5. Ensayo traccion con anilla de amarre.

8.2.2. Metodologia de simulacion
Se llevan a cabo simulaciones de las dos uniones adhesivas ensayadas antes con la
configuracion descrita en el anterior capitulo. Se cre6 un modelo 3D, utilizando elementos
de tamafio 2 mm en la mayor parte de la probeta y una malla mas fina de 1 mm cerca de
la zona de unidén. La zona del adhesivo se definié como un elemento cohesivo de 8 nodos
y dos dimensiones (C3D8RH). Las condiciones de contorno se establecieron como se
muestra en la figura 8.6, con un desplazamiento unidireccional sobre el rail y la capa de

poliéster opuesta fija en todas las direcciones.

Para la validacion del modelo se simul6 el ensayo de traccion en direccion perpendicular
al panel aumentando la fuerza aplicada sobre el rail progresivamente hasta que se
alcanzan valores de tension maxima en el adhesivo superiores a 3 MPa (tension de rotura
para el adhesivo SikaFlex 252 obtenidos en el ensayo con probetas de halterio). En valor
de esfuerzo aplicado en el modelo en ese instante se compara con el valor de esfuerzo

aplicado en el ensayo en el momento del fallo.

En relacion con el criterio de rotura aplicado, cabe sefalar que con esta configuracion el
adhesivo se ve sometido fundamentalmente a esfuerzos de traccidon pura, por lo que se
considera valido utilizar la méxima tension de traccion como criterio de rotura. En estados

de tensiones mas complejos o con esfuerzos combinados serd necesario recurrir a criterios
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de fractura mas complejos, posiblemente basados en la energia de deformacion, cuyo
estudio excede los objetivos de esta tesis, y podran ser objeto de una futura linea de

investigacion.

Figura 8.6. Condiciones de contorno FEA.

8.2.3. Resultados de los ensayos
En la tabla 8.2 se pueden observar las fuerzas maximas alcanzadas durante los ensayos
con las 5 configuraciones de probetas disefiadas para este trabajo. En primer lugar, con la
configuracion tornillos sobre panel unicamente se obtuvo un esfuerzo de fallo de la union
de 900 N, a partir del cual se desgarraron los tornillos danando la capa de poliéster,
quedando el resto de componentes que forman la union intactos. Las uniones ensayadas
con remaches y tornillos con la placa de Al soportaron unos esfuerzos maximos de 5150
N y 4500 N respectivamente, producioendose deformaciones permanentes en el rail. Por
otro lado, en la configuracién con adhesivo en la longitud total de la probeta se alcanzo
un esfuerzo de 8950 N [105]. En este caso el fallo se produjo en la union entre panel y
rail, dando lugar a un fallo totalmente adhesivo (fallo deseado). En este ensayo
aparecieron deformaciones permanentes en el rail de estiba. Por ultimo, la probeta con
longitud de adhesivo discontinuo ha soportado un esfuerzo de 3541 N, apareciendo
tambien deformaciones permanentes de menor grado en el rail, y dandose tambien un

fallo de tipo adhesivo.
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Configuracion Fuerza Maxima (N)
Tornillos 900
Tornillo con Al 4500
Remache con Al 5150
Adhesivo continuo 8950
Adhesivo discontinuo 3541

Tabla 8.2. Carga maxima ensayos.

Con las distintas configuraciones estudiadas hasta el momento, el objetivo de conseguir
niveles de esfuerzo superiores a 6000 N, el minimo establecido por la norma UNE-EN
12640, solo se logra en la configuracion de adhesivo continuo. En el siguiente punto, se
profundizard en el andlisis de varias uniones a través de adhesivo mediante simulacion,

con el proposito de optimizar la union entre panel-rail.

8.2.4. Validacion de modelo y optimizacion de la union
Segun podemos ver los esfuerzos en la tabla 8.3, el modelo presenta resultados
razonablemente cercanos a los experimentales, tanto en el modelo con el cordén continuo
como en el modelo con cordén discontinuo de 50 mm de longitud y 12 mm de ancho en
ambos casos. Cabe mencionar que el modelo numérico predice un menor desplazamiento
que el registrado por el cilindro hidraulico en los resultados experimentales. Esto puede

atribuirse a la incertidumbre en las propiedades mecanicas del rail de amarre.

Configuracion Fuerza Max Fuerza Max Error %
Ensayo (N) Modelo (N)

Adhesivo continuo 8950 8990 0.4

Adhesivo discontinuo 3541 3550 0.2

Tabla 8.3. Carga maxima ensayo y simulacion

Validado el modelo numérico, se procede a optimizar la union, variando la longitud del
cordon de adhesivo con el objetivo de conseguir niveles de esfuerzo superiores a 6000 N,

el minimo estabelcido por la norma UNE-EN 12640 , con el minimo uso de adhesivo.
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+3.033e+00
+2.784e+00
+2.536e+00
+2.288e+00
+2.040e+00
+1.792e+00
+1.544e+00
+1.296e+00
+1.043e+00
+7.994e-01
+5.513e-01
+3.032e-01
+5.505e-02

Figura 8.7. a) Tensiones maxima traccion configuracion adhesivo discontinuo 12 mm; b)

Unién 12 mm optimizada.

Como se muestra en la figura 8.7 a), las tensiones criticas se localizan en los extremos

internos de los 4 cordones del adhesivo, esto se debe a la discontinuidad del cordon y a la

deformacion del rail al aplicar el esfuerzo en el punto de amarre. Se debe aumentar la

longitud del cordon de adhesivo hasta los 100 mm para superar el esfuerzo de 6000 N,

ver figura 8.8. Comparando esta longitud con la longitud del cordén continuo, el cual

soporta mas de 8950 N, parece que la discontinuidad del cordén y la concentracion de

tensiones en el borde afecta considerablemente a la resitencia de la union, resultando una

union no optimizada [105].

Fuerza Max (N)
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50 60 70 80 90 100 110 120 130
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Figura 8.8. Resultados computacionales.
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Se propone redisefiar el cordon de adhesivo aumentando el ancho hasta 14 mm y el
espesor en las zonas criticas, ver figura 8.9. b). Con estas modificaciones se ha apreciado
un alivio de tensiones en las zonas criticas comentadas, teniendo ahora que aumentar los

cordones de adhesivo hasta 80 mm para cumplir con la normativa, ver figura 8.8.

+3.026e+00
[ +2.774e+00

+2.522e+00

+2.017e+00
+1.7656+00
+1.513e+00
+1.261e+00
+1.0096+00
+7.5656-01
+5.043e-01
+2.522e-01
+0.0008+00

Figura 8.9. a) Tensiones maxima traccion configuracion adhesivo discontinuo; b) Unién
optimizada 14 mm.
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9.

CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS

9.1. Conclusiones

El proposito inicial de esta tesis doctoral fue proponer métodos y herramientas para el

estudio y la optimizacion de uniones adhesivas altamente flexibles. A la vista de las

conclusiones extraidas de esta investigacion que se detallan en los siguientes parrafos, se

considera cumplido el objetivo marcado.

Las principales conclusiones son las siguientes:

Respecto al procedimiento para la caracterizacion del material.

Se ha desarrollado un procedimiento para la caracterizacion mecanica de los
adhesivos hiperelasticos, que permite el ajuste de modelos hiperelasticos a partir
dos ensayos simples de material (uniaxial-planar), mas un ensayo de probeta SLJ

para confirmar la seleccion final del modelo.

Los modelos hiperelasticos ajustado siguiendo este procedimiento son validos
para representar el comportamiento ante la cizalladura de cordones de adhesivos
de diferentes espesores. Esto se validd mediante ensayos con probetas SLJ,
mostrando una correlacion aceptable entre los resultados experimentales y los

modelos.

Los modelos hiperelasticos ajustado también son validos para representar el
comportamiento del adhesivo ante solicitaciones multiaxiales, como es el pelado.
Esto se validdé mediante la realizacion de ensayos y simulaciones de probetas DCB

de diferentes espesores.

La validez del procedimiento de caracterizacion se ha demostrado con diferentes
tipos de adhesivos, como el Teroson MS 939 y SikaFlex 252, y bajo diversas

condiciones, caracterizando el adhesivo SikaFlex 252 a una temperatura de 50 °C.
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Respecto a los modelos de material mas apropiados para representar el

comportamiento de los adhesivos hiperelasticos.

El comportamiento de los adhesivos altamente flexibles a temperatura ambiente

se representa de manera bastante ajustada con el modelo de Mooney-Rivlin.

No obstante, en los casos en que el adhesivo presenta un comportamiento menos
lineal (por las propias caracteristicas del adhesivo o, por ejemplo, por el aumento
de la temperatura de trabajo), el modelo de Ogden con N=2 puede ser mas

adecuado para representar el comportamiento del adhesivo.

Aplicabilidad al estudio de los adhesivos de alta flexibilidad de los métodos de

ensayos habituales en adhesivos rigidos y materiales hiperelasticos.

Los ensayos SLJ-DCB definidos inicialmente para estudiar adhesivos rigidos, se
han mostrado de utilidad para estudiar el comportamiento de los adhesivos
flexibles en cizalladura y en pelado. No obstante, debido a las grandes
deformaciones del adhesivo, ha sido necesario adaptar las dimensiones de las

probetas utilizadas.

La probeta de halterio definida para la caracterizacion de elastdbmeros por la norma
ISO-37, se ha podido utilizar directamente para la caracterizacion de los adhesivos

hiperelasticos, como ya habia sido sugerido por otros autores.

La probeta planar que se utiliza en ensayos de cortadura pura no se encuentra
normalizada, aunque es utilizada por diferentes autores para el estudio de
elastomeros. Se ha adaptado el tipo de probeta en bibliografia para el estudio de
los adhesivos hiperelasticos, definiendo las proporciones que debe tener para ser

usada en el proceso de caracterizacion de estos materiales.

Respecto a la utilidad practica del procedimiento desarrollado.

Los modelos de materiales ajustados siguiendo el procedimiento anterior pueden
utilizarse directamente en la modelizacion por elementos de uniones adhesivas
flexibles reales, que seran de gran utilidad para el disefio y optimizacion de

uniones.
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Esto se ha demostrado mediante ejemplos de aplicacion a uniones adhesivas con

configuraciones y modos de trabajo habituales en vehiculos industriales.

9.2. Principales aportaciones

Las novedades introducidas por esta tesis se resumen en las aportaciones principales que

se describen a continuacion:

El desarrollo de un método de caracterizacion a partir de solo dos ensayos simples,
cuyos resultados son validos para representar diferentes modos de trabajo y
espesores de adhesivo, supone un importante avance respecto al estado del arte
actual. En los trabajos publicados hasta ahora se llega a caracterizar modelos de
comportamiento validos Uinicamente para unas condiciones de trabajo y espesor

de adhesivo determinadas.

Se ha definido las dimensiones de la probeta planar, que no se encuentra

normalizada, para obtener resultados validos en un ensayo de cortadura pura.

Se han conseguido buenos resultados usando modelos hiperelasticos de material
con orden inferior a N=2, lo que implica que los requerimientos computacionales

son reducidos, y aumenta sus posibilidades de utilizacion practica.
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9.3. Lineas futuras

Tras los logros alcanzados en esta tesis doctoral, se abren nuevas lineas de investigacion

que pueden ser desarrolladas por nuestro grupo de investigacion.

Caracterizacion del adhesivo a fractura.

Para asegurar la resistencia de las uniones adhesivas y permitir la aplicacién de
los coeficientes de seguridad apropiados durante su disefio, es necesario en primer
lugar caracterizar el adhesivo a fractura en condiciones cuasiestaticas. Aunque en
este estudio se han realizado ensayos de diferentes tipos de probetas llevandolos
hasta la rotura, no se ha profundizado en el estudio de los criterios de fractura

aplicables ni en su validacion.
Analisis del comportamiento a fatiga.

El siguiente paso para asegurar la resistencia de las uniones adhesivas debe ser la
investigacion de la durabilidad del adhesivo sometido a cargas ciclicas. En este
caso, también sera necesario en primer lugar estudiar experimentalmente el
comportamiento de los adhesivos hiperelasticos en fatiga, las pérdidas de
prestaciones asociadas a las cargas repetidas (como el efecto Mullins) y sus modos
de fallo. Posteriormente, se deberan definir y validar los criterios de fallo

aplicables.
Estudio del comportamiento de uniones sometidas a envejecimientos.

Analizar como el envejecimiento afecta las propiedades de las uniones adhesivas,
considerando factores como la temperatura, la humedad y la radiacion ultravioleta

(UV).
Mejora de la adherencia sobre diferentes superficies.

Estudiar la adherencia del adhesivo sobre diferentes materiales, evaluando el
efecto de diferentes tratamientos superficiales. El objetivo final serd optimizar las
técnicas de union y mejorar la fiabilidad de las aplicaciones adhesivas sometidas
a diferentes condiciones ambientales y trabajos. Teniendo en cuenta que los

tratamientos deben ser compatibles con los procesos de fabricacion industriales.
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Anexo 1. Equipamiento utilizado

1.1. Maquina de ensayo

Maéquina hidraulica de mordazas
mecanicas.

Se ha utilizado para realizar todos
los ensayos de temperatura
ambiente.

Ubicacién:

Laboratorio de ingenieria mecanica
UMH.

Equipo: | Banco de ensayos universal
Especificaciones técnicas

Capacidad 80 kN

Rango de trabajo | 0-200 mm

Observaciones:

Instron modelo 3367

Equipo:
Especificaciones técnicas
Capacidad 30 kN

Rango de trabajo | 0-1193 mm

Observaciones:
Magquina hidraulica de mordaza

mecanicas, equipada con camara
climatica Instron.

Se ha utilizado para realizar los
ensayos a altas temperatura.

Ubicacion:

Laboratorio de ingenieria
mecanica FEUP (Oporto).
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1.2. Transductor de fuerza

Equipos |

Célula de carga 20 kN Microtest

Especificaciones técnicas

temperatura ambiente.

Num. De serie

Capacidad 20 kN
Modelo TSC-1/20 kKN
Observaciones:

Se ha utilizado para llevar a cabo los ensayos a

1.3.  Utillaje especifico

Multiplicador de
desplazamiento:
Implemento en maquina de
ensayos para multiplicar el
desplazamiento hasta 400
mm.

Se ha utilizado para realizar
los ensayos de probetas
planar y halterio.

Garras para montaje de
probeta planar.
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Util para montaje de probetas DCB-
SLJ.

Molde para la fabricacion de
laminas de adhesivo, para obtener
probetas planar y halterio.

Troquel para obtener probetas de
Halerio.

1.4. Instrumentos para verificacion de probetas

Equipo: |

Pie de Rey

Especificaciones técnicas

Rango de medicién | 0-200 mm

Resolucion 0.05 mm

Observaciones:
Equipo utilizado para verificar las
probetas.
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Equipo:

Micrometro Mitutoyo

Especificaciones técnicas

Rango de mediciéon | 0-25 mm

Resolucion 0.01 mm

Observaciones:
Equipo utilizado para verificar las
probetas.

Equipo utilizado para  obtener
informacién sobre el nivel de curado
de las probetas de halterio y planar.

Equipo: Duroémetro
Especificaciones técnicas

Modelo M202

Escala de dureza Shore A

Observaciones:
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords:
Finite element
Hyperelastic models

This work focuses on the mechanical characterisation of adhesives with hyperelastic behaviour and on the
determination of the behavioural laws that best represent it, in order to introduce them in simulation models.
First, a test plan is carried out on simple specimens: uniaxial and planar configuration. These are designed to

ChaljaCterlsam?n measure the non-linear behaviour of adhesives in both tensile and pure shear. Unlike the uniaxial specimen,
Flexible adhesives L. . . N
Polyurethane which is governed by a test standard (UNE-ISO 37) that defines its geometry, the planar specimen does not have a

standard that defines its dimensions. Therefore, in this research it is proposed to carry out tests with specimens of
different width-length sizes to evaluate how these dimensions affect the stress-strain curves.

For mechanical characterisation, finite element programs provide the tool to evaluate the predicted behaviour
of a hyperelastic material from the experimental results, displaying in the same graph the degree of approxi-
mation obtained for the results of each test (Dumbbell and planar) with different hyperelastic models, allowing
us to select the hyperelastic model that best fits the experimental data.

The Mooney-Rivlin model was found to be the best fitting model and therefore the most appropriate to
describe the behaviour of hyperelastic adhesives used in this study. To conclude this study, the obtained law was
validated by comparing the results of tests carried out on single lap joint (SLJ) specimens of different thickness.

1. Introduction

In recent years, the use of flexible adhesives for structural bonding
applications has increased significantly. These adhesives are able to
withstand large deformations without damage, making them ideal for
applications where flexibility and strength are required. These bonding
techniques are increasingly being used in the aerospace, automotive,
marine and other industries [1-9].

In order to ensure the proper functioning of adhesive bonds, it is
essential to study and optimise the bond. The use of Finite Element
Models (FEM) can help [10-12]. For FEM modelling, it is essential to
carry out a precise mechanical characterisation of the material. This
entails defining and validating the behavioural laws of the adhesive used
in these joints [9,13,14].

The adhesive considered for this research is a one-component poly-
urethane (PUR), the SikaFlex 252. It is used in the manufacture of car
bodies, vehicles, as well as in the nautical industry, providing a strong

* Corresponding author.

and flexible bond, presenting a low elastic modulus. It also has good
resistance to moisture and weathering [15,16]. This type of adhesive
cures by reaction with moisture to form high performance elastomers. It
exhibits non-linear elastic behaviour that can be described by
hyper-elastic material constitutive models [17]. These types of models
can describe the large deformation levels that these adhesives reach
before failure. The constitutive models of hyperelastic materials are
based on complex mathematical expressions based on the theory of large
deformations [18,19]. In order to define the input requirements of the
models, various tests may be required to identify the constitutive pa-
rameters of the material [20-26].

To improve the model fit of a hyperelastic material, it is advisable to
follow a number of guidelines [27]. For example, obtaining test data for
the deformation modes that are likely to occur in the final joint simu-
lation. It is also important to include data from the planar test, which
measures shear behaviour, and to provide more data on the strain
magnitudes to which you expect the material to be subjected during the
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simulation.

This research focuses on the characterisation of a flexible poly-
urethane adhesive and the adjustment of the model, based on test data
from dumbbell-shaped (traction) and planar specimens (shear). Since
there is no standard that establishes the test dimensions for the char-
acterisation of planar specimens, in a first phase, tests of different di-
mensions have been carried out to study the influence of these
dimensions on the behaviour curves.

The stress-strain curves for different hyperelastic models were then
obtained from the tests of the different planar and dumbbell specimen
geometries. The models that gave a better fit were selected by comparing
the stress-strain curves obtained with those of the tests. Once the
hyperelastic models were selected, the geometry of the planar specimen
was chosen to best fit the behavioural laws of the adhesive. For this
purpose, simulations of the SLJ specimen with 3 mm of adhesive
thickness were carried out with the different models considered.

Once the hyperelastic model has been fitted as described in this
article, it should be possible to use it to simulate the behaviour of
different joint configurations. To confirm and validate the chosen ma-
terial model, SLJ joints with different adhesive thicknesses were
modelled computationally and the results compared with those obtained
experimentally.

2. Methodology
2.1. Tests with planar specimen

To obtain the constants of the 1st and 2nd order hyperelastic models,
stress-strain curves in two different loading configurations are required
[28,29]. Uniaxial tensile test with dumbbell specimens and planar test,
also known as "pure shear", were chosen. It is highly recommended to
include the latter test in the characterisation of hyperelastic materials in
order to take into account the shear behaviour of the material.

The planar specimens used in this study consist of thin sheets of
adhesive subjected to tensile stress. As mentioned above, there are no
standard dimensions for the planar specimen, and for this reason spec-
imens of different dimensions will be tested, in order to compare the
results obtained and choose the one that leads to the best fit. The
specimens were fabricated from 200 x 130 mm adhesive sheets of the
appropriate thickness and then cut to the dimensions given in Table 1
(Fig. 1). All specimens were cured in a controlled room at 23 + 3 °C and
50 + 5 % humidity, following the specifications of adhesive manufac-
turer. However, in order to ensure that the adhesive was fully cured,
periodic hardness measurements of the adhesive sheets were taken
(Durotech, Model M202). It was observed that from day 15 onwards
these measurements remained constant, indicating full curing. Before
die-cutting the specimens, a visual inspection was carried out to detect
any internal defects in the adhesive sheets. The inspection method
consisted of exposing the sheet to an intense beam of light, as described
in Fig. 2 a), and photographing it to detect air bubbles trapped inside the
adhesive and samples rejected if necessary (Fig. 2 b). It should be noted
that no cavitation effects were observed, neither during these material

Table 1

Planar shear test dimensions (mm).
Ne Width Total Length Effective length Thickness
1 50 60 30 3
2 50 90 50 3
3 100 60 30 3
4 100 90 50 3
5 100 120 80 3
6 150 60 30 3
7 150 90 50 3
8 150 120 80 3
9 150 90 45 2
10 200 90 55 3
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Fig. 1. Planar shear test geometry.

characterisation tests, nor in the joint specimen tests described below. In
any case, the working range of interest for characterization is far from
the fracture limits, where such an effect could be of greater importance
[301.

Fig. 3 b) shows the clamps used for the test, which are made of 17mm
thick birch plywood. Two steel plates help to distribute the pressure of
the connecting bolts. The wood used has a stiffness 18 times greater than
the adhesive to be tested, and it is verified that the tooling does not
undergo any appreciable deformation during the test that could influ-
ence the result. In addition, double-sided tape is placed between the
wood and the adhesive sheet to ensure that the adhesive does not slip
during the test.

Tests on the planar specimens were performed using a universal
testing machine equipped with a 20 kN load cell (Microtest) at a
controlled displacement rate of 150 mm/min. This speed is somewhat
lower than that established in ISO 37:2005 for the uniaxial tensile test
(200 mm/min). However, tests were previously carried out at different
speeds between 150 and 200 mm/min, and it was concluded that the
speed variation within this range has no influence on the measured
stiffness. Deformation was obtained by Digital Image Correlation (DIC)
[31,32] from images taken with a Nikon D5300 camera. The images
were processed using Tracker software [33]. This technique also allows
the detection of debonding or slippage of the adhesive relative to the
clamps. Fig. 3 a) shows the experimental setup with the planar spec-
imen, the clamps and the camera lens.

The stress-strain curves obtained in the different planar tests with
specimens of different dimensions were analysed, and those showing the
highest and lowest stiffness were selected for the study.

2.2. Traction uniaxial test

Uniaxial tensile tests were carried out on dumbbell specimens.
Specimen dimensions are defined in ISO 37:2005. The dumbbell speci-
mens were obtained using a die-cutting machine from a 3 mm thick
adhesive sheet, previously cured and tested by the method described
above. The halter specimens were tested using the same equipment
previously used for the planar specimens, except for the grips, which
were adapted to the dimensions of the new specimens. A test speed of
200 mm/min was set for the dumbbell specimen, also according to
standard ISO 37:2005. Strain data were also obtained using the DIC
technique.

2.3. Adjustment of hyperelastic models

For the comparison between the different applicable models and the
estimation of the corresponding hyperelastic constants, the Abaqus
software [27] has been used. The input data to the program are the
nominal stress-nominal strain curves, from which the program estimates
the constants of the different possible models by means of least squares.

The material models considered were Neo-Hookean, Mooney-Rivlin
(polynomial N = 1) and Ogden (N = 1 and N = 2) [28,34,35]. It should
be noted that in this case, the compressibility constants are zero for each
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Fig. 3. a) Planar shear test equipment and specimen; b) Planar mounting clamps.

of the models, as the material is assumed to be incompressible.

In order to select the hyperelastic model that best reproduces the
mechanical behaviour of the planar test and to determine the most
appropriate specimen dimensions to obtain the hyperelastic constants,
the curves obtained by simulation were compared with the stress-strain
curves obtained in tests using CORA. The Correlation and Correlation
Analysis (CORA) method is used in the validation of FEM models. Gehre
et al. [36] first proposed the CORA method as an objective comparison
technique to assess the level of agreement between two curves. The
CORA method consists of four independent procedures to separately
assess the size, phase, shape and corridor agreement of the two curves.
Each procedure provides a score (ratio) between zero and one, where
zero indicates no agreement between the signals and one indicates
perfect agreement. This method of curve comparison has been used in
many fields, particularly for the validation of non-linear numerical
models [37,38].

2.4. Application and validation of hyperelastic models with SLJ specimens

The most common standards describing the production of SLJ
specimens are ASTM D1002 and ISO 9664 [39]. This type of test gen-
erates only shear stresses and avoids uncontrolled deformation of the
adhesive, thus preventing the occurrence of peel stress components. The
specimens consist of two 100 mm long x 25 mm wide x 12 mm thick steel

plates bonded together with SikaFlex 252 adhesive, with an overlap
length of 25 mm and an adhesive thickness of 3 mm, as shown in Fig. 4
a). All specimens were prepared in a clean and stable environment
(temperature 23 + 3 °C; humidity 50 + 5 %). The complete bonding
process consists of three steps. First, the surfaces of the adhesives were
degreased with acetone. Secondly, following the adhesive manufac-
turer’s instructions, a primer was applied to the substrates, being from
the same manufacturer as the adhesive, SikaPrimer 206. Finally, 1 h
after applying the primer, the adhesive was applied to the substrate. The
thickness of the adhesive was precisely adjusted using specific tooling,
with a tolerance of 0.1 mm.

The specimens were cured in a controlled room at 23 + 3 °C and 50
+ 5 % humidity for 15 days. The time of curing was previously stab-
lished through a series of test on different curing-time SLJ specimens,
finding that the stiffness obtained remained stable for periods longer
than 15 days. It should be noted that as the adhesive thickness increases
the curing time also should be increased. Therefore, following a similar
process, the curing time was stablished in 35 days for the 6 mm thick
specimens.

The steel plates are placed in the clamps of the testing machine, fixed
by means of bolts and adjusting plates (Fig. 4 b). This rigid embedding
ensures that the adhesive works in shear, and peeling stresses are
negligible, despite the fact that the specimen is a single overlap spec-
imen. Displacement is applied to the moving clamp at a speed of 10 mm/
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Fig. 4. a) SLJ specimen geometry (dimensions in mm); b) SLJ setup test; c) FE simulation SLJ.

min, according to others works in literature [40]. During the test, the
clamp displacement and the force measured by the load cell are recor-
ded, while temperature and humidity are maintained at controlled
values (23 + 3 °C; 50 + 5 %).

In order to select, on the one hand, the optimum width of the planar
specimen and, on the other hand, the grade of material that best fits the
experimental results, the SLJ specimen with a thickness of 3 mm is
modelled. The FEM model of the SLJ test is created in Abaqus. In this
model, the results of the different hyperelastic models are compared
using the constants obtained in the previous section from the combi-
nation of the dumbbell and planar specimens that showed the highest
and lowest stiffness. Following a mesh convergence study, the element
sizes for the SLJ specimen models were set at 2 mm for the steel plates
and 0.6 mm for the adhesive. The element types used were hexahedral
quadratic with reduced integration (C3D8RH). The boundary conditions
were defined as shown in Fig. 4 c¢). The left end of the specimen is
embedded, while a displacement (uy) is applied at the right end to
reproduce the test conditions.

As part of the validation of the adhesive characterisation, SLJ spec-
imens are tested with three different adhesive thicknesses: 2, 4 and 6
mm, using the same configuration as for the 3 mm specimen. The aim is
to evaluate the ability of the fitted model to predict the behaviour of the
adhesive from one thickness to reproduce the behaviour of the material
for bonds with other adhesive thicknesses.

3. Results and discussion
3.1. Tests with planar specimen

As can be seen from the stress-strain curves shown in Fig. 5, the
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Fig. 5. Pure shear test results for the different dimensions of planar specimens.

stiffness is not significantly affected by the effective length of the spec-
imen for the three widths considered. Nor is the stiffness affected by
varying the specimen with a width between 50 and 100 mm. However,
at a specimen width of 150 mm, a decrease in stiffness is observed. This
is most clearly seen in Fig. 6, in which specimens of length 90 mm and
widths 50, 100 and 150 mm are compared. In view of these results, tests
were carried out by increasing the width of the specimen above 150 mm,
maintaining a total length of 90 mm, obtaining a very similar stiffness to
that obtained for the 150 mm specimen (the result for a 200 mm spec-
imen is included in Fig. 6). It therefore appears that for widths greater
than 150 mm, the stiffness value obtained is maintained. The same Fig. 6
also shows the results of a specimen of dimensions 150 x 90 mm and
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Fig. 6. Pure shear test results for total length 90 mm.

thickness 2 mm. This specimen shows a stress-strain curve of higher
stiffness than its 3 mm equivalent.

In conclusion, there is a distinction between two groups of speci-
mens. Specimens with a width of less than 150 mm have a higher
stiffness. This may be due to the effect of the free edge of the adhesive
film on the stresses, which has a greater weight on the narrow speci-
mens. But once a sufficient width limit has been exceeded to eliminate
this influence, increasing the width beyond 150 mm does not lead to a
further decrease in stiffness.

On the other hand, the thickness of the adhesive film also influences
the stiffness, even more than the width of the specimen. If the film
thickness is too thin, the film will be too stiff and may be preventing the
deformation in that direction necessary to assume a pure shear case.

After this analysis, it has been deduced that the planar specimen used
for the characterisation of the hyperelastic material should be suffi-
ciently wide and thick, and a priori the specimen with dimensions 150 x
90 x 3 mm could be the one selected for the fitting of the models.

However, in order to compare the results obtained in the charac-
terisation and adjustment of the behavioural laws, the experimental data
corresponding to the 100 x 120 x 3 mm specimen will also be used in
the following section, as a representative of the group of planar speci-
mens with the highest stiffness.

3.2. Model definition and estimation of hyperelastic constants

The curves obtained with the Neo-Hookean, Mooney-Rivlin and
Ogden models are shown together with the validation curve in Figs. 7
and 8. At the beginning of the research, other models were also
considered but rejected due to inaccurate fit. The analysis of these fig-
ures shows that the Ogden model with N = 2 and the Mooney-Rivlin
model give the best fit to the experimental results, both for the dumb-
bell specimen and for the 150 x 90 mm planar configuration (the least
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Fig. 7. Uniaxial test results for the considered models (150 x 90 x 3 mm).
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Fig. 8. Planar shear test results for the considered models (150 x 90 x 3 mm).

rigid). As can be seen in Table 2, the comparison of the curves with
CORA shows that the hyperelastic model that best reproduces the
experimental test is Ogden 2 (ratio = 0.908 for the uniaxial test, ratio =
0.962 for the planar test), followed by Mooney-Rivlin (ratio = 0.844 for
the uniaxial test, ratio = 0.914 for the planar test). The hyperelastic
constants for both models estimated from the 150 x 90 x 3 mm spec-
imen are given in Table 3 and Table 4. The Ogden N = 1 and Neo-
Hookean models deviate the most from the experimental curve, over-
estimating the stiffness in the uniaxial test and underestimating it in the
planar test.

On the other hand, evaluating the curves obtained with the 100 x
120 x 3 mm (the most rigid) planar specimen configuration, the curves
shown in Figs. 9 and 10 were obtained. The hyperelastic material model
that most accurately matches the test curves is Ogden 2 (ratio = 0.899
for the uniaxial test, ratio = 0.933 for the planar test), followed again by
the Mooney-Rivlin model (ratio = 0.811 for the uniaxial test, ratio =
0.836 for the planar test), see Table 5.

Estimated hyperelastic constants for the models from the 100 x 120
x 3 mm planar specimen are given in Tables 6 and 7.

It is worth mentioning that, as a general rule, a value of 0 has been
obtained during the fitting process for the parameter related to the
compressibility of the material (D;). That indicates that the estimated
material law corresponds to an incompressible material, which would be
in line with the literature [41].

3.3. Planar probe selection

Fig. 11 shows the results of simulations for an adhesive thickness of
3 mm, using different material models, compared to the results of the
SLJ test (four tests were carried out and showed high repeatability, only
one representative test is shown in the graph for clarity). It can be clearly
seen that the simulation using as material law the constants obtained for
the Ogden model with N = 2 and Mooney-Rivlin from the planar spec-
imen with a width of 100 mm lead to higher stiffness results than the
experimental ones.

On the contrary, simulations of the SLJ-3 mm specimen with the laws
obtained from the 150 mm wide planar specimen lead to stiffness values
much closer to the experimental ones. By using the Ogden N = 2 model
as the law of material, an acceptable correlation between the numerical

Table 2
CORA rating for different hyperelastic models fitted with 150 x 90 x 3 mm
specimen planar test and uniaxial test with dumbbell specimen.

Model R-Planar R-Uniaxial
OgdenN =1 0.771 0.637
Ogden N =2 0.962 0.908
Mooney-Rivlin 0.914 0.844
Neo-Hookean 0.758 0.642
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Table 3

Ogden N = 2 hyperelastic constants calculated with planar probe of dimensions

150 x 90 x 3 mm.
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Table 6

Ogden N = 2 hyperelastic constants calculated with planar probe of dimensions
100 x 120 x 3 mm.

N B o D, N p o D,

1 26.1395538 0.333618395 0 1 4.32821536 0.736498262 0

2 —25.6260766 0.16447488 0 2 —3.63425316 —0.06451675388 0
Table 4 Table 7

Mooney-Rivlin hyperelastic constants calculated with planar probe of di-
mensions 150 x 90 x 3 mm.

Mooney-Rivlin hyperelastic constants calculated with planar probe of di-
mensions 100 x 120 x 3 mm.

N Cio Co1 Dy N Cio Co1 D,
1 0.508815827 —0.261630636 0 1 0.456360914 0.135402423 0
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Fig. 9. Uniaxial test results for the considered models (100 x 120 x 3 mm).
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Fig. 10. Planar shear test results for the considered models (100 x 120 x
3 mm).

Table 5

CORA rating for different hyperelastic models fitted with 100 x 120 x 3 mm
specimen planar test and uniaxial test with dumbbell specimen.

Model R-Planar R-Uniaxial
OgdenN =1 0.747 0.686
Ogden N =2 0.933 0.889
Mooney-Rivlin 0.836 0.811
Neo-Hookean 0.732 0.721

and experimental curve can be observed up to deformations of less than
10 mm. However, from this deformation onwards, a decrease in stiffness
is observed in the simulation. However, the curves obtained using
Mooney-Rivlin as the law of material showed an acceptable correlation
with the test.
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Fig. 11. Experimental and computational results for SLJ-3 mm. Comparison
between the different models.

With these results, it can be said that the best material characteri-
sation is obtained using the Mooney-Rivlin model, with the constants
adjusted from the planar specimen of dimensions 150 x 90 x 3 mm.

However, the characterisation of the material could not be consid-
ered as completed, since the model has only been validated with 3 mm
thick adhesive specimens. In the following section, these preliminary

conclusions are validated by simulating tests on SLJ specimens of other
thicknesses.

3.4. SLJ model validation

The Mooney-Rivlin hyperelastic model fitted from the 150 mm wide
planar specimen was then used in FEM models of SLJ specimens with
adhesive thicknesses of 2, 4 and 6 mm. The results obtained from the
simulation show an acceptable correlation with the experimental results
for all three specimen cases.

Looking in more detail at each of the test configurations, it can be
seen in Fig. 12 that the slopes of the experimental and numerical curves
are very similar in each of them. It can also be seen that the largest
differences are close to half of the deformation for the 2 mm and 4 mm
thick adhesive specimens.

In order to quantify the differences between the experimental and
numerical curves, the relative error between the experimental and nu-
merical curves was integrated over the deformation range in which the
failure was not detected in the tests. The error with respect to the test
results is shown in Table 8, which shows the average value of the relative
error calculated with the different test curves available for each thick-

ness. The largest error observed is 6 % for an adhesive thickness of 2
mm.
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Mooney-Rivlin (Model M-R).

Table 8
Relative error SLJ specimens.
SLJ Relative error
2 mm 6 %
3 mm 2.4 %
4 mm 4.8 %
6 mm 21 %

4. Conclusions

In view of the results obtained, the objective of selecting and fitting a
single hyperelastic model capable of reproducing the mechanical
behaviour of a flexible adhesive with acceptable accuracy is considered
to have been achieved. Starting from the results of two simple me-
chanical characterisation tests, uniaxial test and planar test, different
hyperelastic models of the adhesive have been adjusted and then used in
finite element modes to reproduce other types of tests, the results ob-
tained by each of them have been compared, finally selecting the one
that offers a sufficient level of accuracy.

The dimensions of the planar specimen from which the hyperelastic
models are fitted have been found to influence the results. The width and
thickness of the planar specimen were found to have a decisive influence
on the results. And the minimum specimen width from which the data
obtained from the pure shear test are considered valid for a good
characterisation of the adhesive behaviour law has been determined.

Regarding the different hyperelastic models tested, the Ogden order
2 model and the Mooney-Rivlin model give very close results to the
experimental ones when simulating the same specimens and test con-
ditions used to fit the material models. However, when using these
hyperelastic models to simulate the SLJ test, only the models fitted from
testing planar specimens of sufficient width give acceptable results. The
Mooney-Rivlin model is the one that has finally achieved the best fit,
which seems to indicate that it is the most suitable to represent the
behaviour of these adhesives.

It should be borne in mind, however, that the study was carried out
on a single type of flexible polyurethane-based adhesive. In order to
generalise the conclusions obtained, it will be necessary to validate the
methodology defined in its application to other types of hyperelastic
adhesives.

The results of this work will contribute to a better understanding of
the behaviour of adhesives in different scenarios and working modes,
and to the optimisation of simulation tools that allow the design of joints
and the development of more efficient solutions adapted to different
conditions of use.
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Abstract. This work focuses on the mechanical characterisation of adhesives with hyperelastic behaviour, and on the
determination of the behavioural laws that best represent them, in order to be able to introduce them into simulation models.
There are virtually no references to the characterisation of these materials in the literature, so it has been decided to use the
methodologies commonly employed with other hyperelastic materials, such as rubber, whose behaviour is similar to that of
highly flexible adhesives. Firstly, a test plan is carried out on simple specimens, uniaxial and planar configurations, designed to
measure the non-linear behaviour of the adhesives in both tension and shear. Subsequently, using finite element models of the
tested specimens, different behavioural laws from those usually used for the representation of hyperelastic materials are tested.
Based on the experimental results, the parameters of the different laws proposed are adjusted, and the results are compared. In
conclusion, it has been determined that the Mooney-Rivlin model is the one that allows the best fit, and therefore may be the
most suitable to represent the behaviour of hyperelastic adhesives. For the adhesive used in this work, the obtained law has been
validated by comparing the results of tests on single lap adhesive join (SL]J) specimens with the results predicted by the
simulation.

Keywords: Flexible adhesive, Hyperelastic models, Mechanical characterisation, Finite element analysis.

1. Introduction

In recent years, the use of composite materials has become widespread in a wide range of applications, with a particularly
marked increase in the aerospace and automotive industries. This is due to the excellent stiffness-to-weight and strength-to-
weight ratios of these materials. Highly flexible structural adhesives in particular are increasingly being used in engineering [1].
They are predominantly used where considerable expansion and contraction are expected at the joint, in the case of materials
with different coefficients of thermal expansion (CTE), in joints between different metals, fibre-reinforced plastics, or glass panels,
or where a highly flexible bond is required [2]. Hyperelastic adhesives also offer good sealing properties when tolerances and gaps
are high. They also have advantages such as the ability to withstand impact, high vibration, and safety, which are critical values in
the automotive industry. Finally, a safety advantage of hyperelastic adhesives over rigid adhesives is that they prevent sudden
failure, as they have a high resistance to tear propagation, allowing damaged joints to be identified and repaired before complete
rupture.

The adhesives used in this research behave in a similar way to rubber and other elastomers, they show elastic behaviour in
the large deformation range, showing a non-linear relationship between load and deformation [3], but maintaining their capacity
for a total recovery of the deformation when the stress ceases. It is for this reason that its modelling as a hyperelastic material is
proposed, which we will see in detail in the following sections.

The extended area of use of these adhesives requires an extensive and detailed testing methodology to certify the behaviour
and reliability of the joints. Different appropriate methodologies have been proposed to experimentally analyse the hyperelastic
behaviour of flexible adhesives [4-7]. However, there are very few studies dedicated to the analytical modelling of flexible bonds
[8-9]. Almost all existing bond models have been developed for rigid adhesives [10].
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The Finite Element Method (FEM) is currently the usual calculation procedure in structural mechanics and solid mechanics in
general. The aim is always to reduce the time required for the project or for placing the product on the market. When this tool
was not available, it was necessary to manufacture prototypes, test them and make improvements iteratively, which entailed a
high cost, both financially and in terms of development time. Most of the analyses carried out are still based on the solution of
static linear problems, where the value of the load does not vary as a function of time and there is a linear relationship between
force and deformation (Hooke's Law) [11], which require the determination of few properties to characterise the behaviour of the
material. Nevertheless, there is a growing development of numerical tools that allow an accurate prediction of the different
behaviours and failure scenarios that can occur in complex composite materials. However, the modelling of non-linear or time-
and strain rate-dependent behaviour, which is now possible thanks to the advance of these calculation capabilities, requires a
much more complex characterisation, using the most appropriate techniques for each material. This is the case for flexible
adhesives, which tend to have a viscous hyperelastic behaviour, which, in many cases, has not been sufficiently studied.

The first objective of this research is to analyse the behaviour and performance of different hyperelastic adhesives currently
used on the industrial level, using the manufacture and testing of Halterio and Single Lap Shear (SLJ) specimens [7]. Based on the
results obtained in the tests, the adhesive with the best performance is selected, and its hyperelastic behaviour is characterised,
to subsequently undertake its numerical modelling. For this modelling, different hyperelastic constitutive models were first
studied, which a priori could be valid to reproduce the mechanical behaviour of the flexible adhesive. Characterisation tests have
been carried out on different specimens, subjected to uniaxial tension and pure shear, using specific test geometries taken from
standards and previous works [12-13]. From the data of these tests and with the help of finite element programmes, the
parameters of the different hyperelastic models have been adjusted, finally selecting those with which a better adjustment has
been achieved by simulation of the stress-strain relationships extracted in the tests. Once the hyperelastic model has been
adjusted, it should be possible to use it to simulate the behaviour of different joint configurations. To corroborate this, and to
validate the selected material model, SLJ joints with different adhesive thicknesses have been computationally modelled,
comparing the results with those obtained experimentally by testing specimens with the same configurations.

2. Hyperelastic Models and Methodology for Adjustment and Selection

The behaviour of hyperelastic materials is usually characterised using the strain energy density function [14]. This function
acts as a potential of the stresses, unlike an elastic material, where there is a function that can directly relate the stresses to the
strains in a linear fashion.

Elastic:
o =F(e) 1)
Hyperelastic:
oW
o= e (2)

where ¢ is a dimensional strain of a solid and W (sometimes written as U) is the strain energy density or stored energy function
defined per unit volume.

In order to characterise the mechanical behaviour of materials with hyperelastic behaviour, many theoretical models have
been developed (Mooney-Rivlin, Ogden, Yeoh, etc.), obtained from the study of simple geometries and stresses (uniaxial
compression, uniaxial tension, shear, etc.) [15].

The implementation of such models would be very complex without the help of finite element programmes, which have
become a fundamental tool to determine in each case the most appropriate material model to reproduce the behaviour, and to
help in the identification of the parameters. Among the large number of models proposed, this work focuses on those most
commonly implemented by commercial finite element programs.

2.1 Common hyperelastic models

There is a considerable amount of literature on the modelling of materials with hyperelastic behaviour. The choice of model
depends on the application, the relevant variables, and the data available to determine the material parameters. In order to
achieve good results, the validity of the possible models should be studied, and the simplest model that can provide sufficient
accuracy should be selected.

An efficient hyperelastic model can be explained by four main qualities [16]:

e It must be able to reproduce the full S-shaped response of the rubber exactly.
e The change of deformation modes should not be problematic, i.e. if the model works in uniaxial tension, it should also
be accurate in shear or equibiaxial tension.
e  The number of fit material parameters should be small, in order to reduce the number of experimental tests for their
determination.
e  The mathematical formulation must be simple so that the numerical performance of the model is feasible.
Rivlin proposed [17], that the strain energy density function (W ) could be expressed as a polynomial of:

The main elongations

W:W(/\l,)\z,/\3) (3)
Deformation invariants

W:W(Il,lz,l3) (4)

where:
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A:fo ()

where L is principal elongation (the ratio of the length of the deformed element (L) to the initial length (Lo) for each of the
principal directions)[18].

Deformation invariants:

L= (>‘1)2 + (/\2)2 + (>‘3)2 (6)
L= A) + (%) + (- 4) 7)
L= ()‘1 A A )2 (8)

For incompressible materials [19]: I, =1.

If the material can be assumed to be incompressible, as is often the case with rubbers, the volumetric terms are neglected.
However, this requires that the Poisson's ratio is close to 0.5 at low stresses, which is the property of the adhesives used in this
research.

Starting from the proposition made by Rivlin, the deformation energy density function shown below was arrived at [17] :

N N
i j 1 i
W=D ¢ (-3 -(,-3Y +> 5 -0 ~1-Ry )
i+j-1 i i
where:
W : Strain energy density function.
N : A positive determining the number of terms in the strain energy function (N = 1,2,3).
¢; : Are empirically determined material constants.
1,,L, : First and second deformation invariants.
J : Elastic volume ratio.
D, : Coefficient defining the compressibility of the material.
R: Coefficient defining the volumetric expansion with temperature change.
The Rivlin expression given above is somewhat complex to apply, and successive researchers have developed particular cases
of this expression, which have subsequently been implemented in the various finite element programmes.
Two types of models of hyperelastic materials are available in the Abaqus programme (one of the most widely used in this
field of application) and each model defines the strain energy function in a different way [20-21]. One is phenomenological
models that treat the problem from the perspective of continuum mechanics and characterise the stress-strain behaviour without
reference to the microscopic structure. Another is physically motivated models that consider the material response from the

perspective of microstructure. A brief review of the phenomenological hyperelastic models available in Abaqus, and used during
this study, is given below.

Mooney-Rivlin model

It is a phenomenological model based on the deformation invariants and has as its general expression [22]:

i+j=1

W= ey 3) (1, -3 (10

Other models have been derived from this model, such as Neo-Hookean, James-Green-Simpson, Signiorini, Yeoh, Peng, Peng-
Landel.
Neo-Hookean model
This model is a special case of the Mooney-Rivlin form with co: = 0 and can be used when material data is insufficient. It is
easy to use and can make a good approximation at relatively small deformations.
W = c,(I, —3) (17)

where c,, is a material constant and I, first deformation invariant.

Polynomial model

This strain energy function model is commonly used in modelling the stress-strain behaviour of elastomers, with four or five
terms. The polynomial model represented in equation is in the compressible form, based on the invariants I, —I, of the Cauchy-
Green deviatoric tensor [14], making W become:

N . . N 1
W=>c; (I, -3)-(,-3) +> =

i=1 i=1 Di ‘ (}El a 3)2i (13)

], : Elastic volume Ratio.
1,,1, : First and second deformation invariant.
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¢; - Describes the shearing behaviour of the material.
D, : Determines compressibility, zero for totally incompressible materials.
N : Determines the number of terms in the strain energy function (N = 1,2,3).

Yeoh model

Yeoh [23] developed a new phenomenological model based on cubic invariants and proposed the following form as the
deformation energy density equation:

W= ClO(Il - 3) + C20(11 - 3) + CSO(II - 3) (13)

where cio, C20 and cz are material constant and I, first deformation invariant.

This model has the characteristic that the shear modulus varies with deformation and only depends on the first deformation
invariant. Yeoh established the cubic equation to predict the stress-strain behaviour in different deformation modes, but
especially in parts with high shear influence such as a tyre.

Ogden model

It is a model [24] based on the principal deformations, its general expression being:

N
U, a, Q, a,
W:;ff‘(&" F A A —3) (14)

where an and pn are empirically determined material constants and the second term represents volumetric changes.

These models make the following assumptions: the material behaviour is elastic, the material behaviour is isotropic, the
material is incompressible, the simulation will include non-linear geometrical effects[25].
Research carried out by various authors yields the following conclusions [16]:

e The Ogden model requires more computational time as it is an exponential function.

e The determination of the values of the Mooney-Rivlin constants from experimental tests is easier than the Ogden
constants.

e The potential strain energy equation of the Mooney-Rivlin model is considered the most widely used constitutive law in
the stress analysis of elastomers.

2.2 Model fitting based on tests

Equation (9) shows the typical equation for hyperelastic models according to which the behaviour is determined, on the one
hand by the principal invariants, and, on the other hand, by the volumetric properties. The deviatoric properties are determined
from experimental test data under various stress states. To define the input requirements of the models, several tests are
required. Before defining the types of tests that will allow the most accurate model fitting, different sources of information have
been consulted. On many occasions, these were publications related to the characterisation of rubbers [26], as we have already
mentioned, the adhesives used in this research behave in a similar way to rubber. The manuals of the finite element programmes
normally suggest that the most accurate way to determine the hyperelastic coefficients is to estimate them from a combination
of two or three of the following tests: uniaxial tension, planar tension and equibiaxial tension tests. In this study, we decided to
use the combination of the planar and uniaxial test for the adjustment.

Uniaxial stress

A very common experiment on materials with hyperelastic behaviour. The most important requirement is that the length of
the sample must be greater than the width and thickness. The aim is to create an experiment where there are no lateral
restrictions for sample thinning [26].

Principal deformations:

L 1

Aizg;/\zz)‘zzﬁ (15)

where ) (j=1,2,3) is the principal stretch ratio. Also A andL, respectively, mean the cross-sectional area and length of a

specimen.
Principal stresses:

Olzazi;@:%:o (16)
A

where Pis the load and o;j (j =1,2,3) is the axial stress.

The most common specimen geometry for this type of test and material with hyperelastic behaviour is the shape of a
dumbbell or dog bone, defined in the standard ISO 37:2005 [27] (Fig. 1).

In this study, adhesive sheets of dimensions 200 x 130 with a thickness of 3 mm were created to produce the specimens. After
7 days of curing, dog bone shaped specimens were made from the sheet with suitable punching tools.

As very low forces were expected, due to the cross-section of the specimen and the low adhesive strength compared to other
materials, a load cell with 1000 N full scale was used, using an universal testing machine (Fig. 2), with a test speed of 500 mm/min.
Strain data were extracted using the DIC technique, according to the standard.
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Fig. 1. Uniaxial tension specimen.

25

%

Fig. 2. Uniaxial tensile test.
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The pure shear test is applied on several occasions to characterise the stress-strain, strength and fatigue properties of soft
materials. It consists of a thin rectangular sheet that is clamped along its long edges to prevent lateral shrinkage (in direction 2)
while stretched in the direction of its short edges (direction 1). The sheet can shrink freely in its thickness dimension (direction 3),
to achieve homogeneity, and the width of the specimen should be greater than the height. The test piece is shown schematically
in Fig. 2, and some examples can be found in the literature [25], [28]. The important feature of the pure shear test is that, unlike
the uniaxial test described above (dog bone), no lateral deformations are induced, providing pure shear.

The states of deformation and stress are determined as follows:

Principal deformations:
(17)
Principal stresses:
0, =0;0,=0;0,=0 (18)
The dimensions of the effective tested area of the specimen in the planar test were 130 x 13 x 3 mm (Fig. 3). The specimens
were obtained by cutting a previously cured sheet, in the same way as the dog bone specimens. In this case, the experiments were
carried out at a deformation rate of 100 mm/min. Deformation data were also extracted using DIC [29], in addition to being able to

detect possible debonding, or slippage, at the adhesive-metal interfaces (Fig. 4).
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Fig. 4. Machine mounted planar tensile test.
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Fig. 5. SLJ specimen geometry (dimensions in mm).

2.3 Fitting of the material models. Estimation of hyperelastic constants

For the comparison between the different applicable models, and the estimation of the corresponding hyperelastic constants,
the adjustment utility for these materials offered by the Abaqus software has been used. This material curve fitting utility allows
the user to compare different hyperelastic material models, using data from uniaxial and planar tests. The input data to the
programme are the nominal stress-nominal strain curves, from which the programme estimates the constants of the different
possible models.

Of the various hyperelastic material models available, which can reproduce material behaviour at various levels of complexity,
the material models initially considered were: Mooney-Rivlin, Neo-Hookean, Ogden (N = 1 and N = 2), Polynomial (N = 2). It should
be noted that, in this case, the compressibility constantsD;are zero for any of the models, as it is assumed to be an

incompressible material.
The stress-strain curves obtained from simulation using each model are compared with the experimental ones. And the best
fitting models are selected.

2.4 Validation and material model selection

The models of the hyperelastic material obtained, and the set of parameters adjusted experimentally with the help of Abaqus,
have to be validated. To this end, it is proposed to test their performance in the simulation of standardised joint configurations.
The simulation of tests of SLJ specimens with adhesive thicknesses of 1 and 3 mm is considered, comparing these with the
experimental results obtained in the specimen tests using the same configuration and boundary conditions, as shown in Fig. 5. In
this way, the best fitting model can be finally selected and, if necessary, fine tuning of the hyperelastic constants can be
considered.

Despite recent developments, shear testing of materials using SL] specimens is still the most widely used method, due to the
performance and simplicity of fabrication. For the fabrication of these specimens, two key points must be taken into account: the
alignment of the substrates and the control of the uniform thickness over the entire overlap surface. In order to carry out and
guarantee a correct fabrication of these specimens, the use of forming tools is used. The most common standards describing the
method are: ASTM D1002[30] and ISO 9664 [31]. In this research, it is intended that only shear stresses are produced, which are
distributed evenly along with the adhesive layer. To achieve this, the joints have been manufactured in steel with dimensions of
100 x 25 x 10 mm, with an overlap length of 25 mm and adhesive thickness of 1 mm, as shown in Fig.5. With this geometry and
material, no uncontrolled deformations occur in the adhesives during the test, avoiding the appearance of unwanted peeling
stress components in the adhesive.
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For the quasi-static simulation, as well as in the previous section, the commercial finite element software Abaqus has again
been used. Quadratic hexahedral elements with reduced integration were used, in order to reduce the mesh density without
affecting the accuracy of the solution (Fig. 6). A mesh convergence study was performed, comparing the results obtained with
progresively finer mesh densities in the bonding area, until no significative differences were found in the final results using a
higher mesh density than the one selected.

The force-displacement response was analysed up to a displacement range of 6 mm for the 1 mm thick specimen, and up to
12 mm for the 3 mm thick specimen. Non-linearities dues to material law and large displacements were taken into account, but
considering only the moments prior to the onset of failure. As fracture is not studied at this stage of the work, mesh refinement in
the stress concentration zones was not considered necessary. For the non-linear calculation, the displacement range was divided
into 900 steps. The convergence tolerances of the solver for the residuals were maintained at the default values offered by
Abaqus, calculated respectively as 0.5% of the average forces and 1% of the displacement increment.

3. Experimental Development and Results

3.1 Adhesive selection

Four adhesives from different manufacturers are available, from which the one with the best performance will be selected to
develop the following phases of this research work. The desired performance of these adhesives, in joints applied in the
automotive field, is as follows:

e  High elasticity.
e Low viscosity, thus avoiding heating of the adhesive in cyclic loading situations.
e  Cohesive failure

The adhesives considered for the first part of this research are three one-component polyurethanes (PUR): SikaFlex 252,
Korapur 140 and Bostik PU 2639 and another one based on silane-modified polymers (SMP) Teroson MS 939 (manufactured by
Henkel), all designed to manufacture highly flexible seals. These products cure on reaction with moisture, forming high-
performance elastomers. Depending on the adhesive, and according to the manufacturer's specifications, an adhesion promoter,
in most cases, primer, is applied as part of the formulation.

To assess each adhesive with respect to these three points, two types of tests were performed: dog bone shaped specimens,
based on ISO 37:2005[21] (Fig. 2), and SLJ joints (Fig. 5). The results are shown in Table 1 and Fig. 7.

In this first part of the research, 5 samples of each adhesive were tested using an Instron universal testing machine. The tests
were carried out at constant speed, controlling the displacement at a rate of 5 mm/min for the SL] specimen and 500 mm/min for
the dog bone specimen.

Different types of failure (cohesive and adhesive) were observed, depending on the adhesive. The joints made with Bostick PU
2639 and Teroson MS 939 adhesive showed adhesive failure. Both have been discarded for this reason for the subsequent fitting of
the hyperelastic model, as the model could not be validated until the elastic limit of the material was reached, due to the fact that
the adhesive failure was reached earlier. Furthermore, it should be noted that Bostick PU 2639 adhesive has a high viscosity,
which is also why it could not be considered a suitable material for cyclic loading resistance.

On the contrary, both SikaFlex 252 and Korapur 140 adhesive showed the desired type of cohesive bonding failure. Although
Korapur 140 adhesive has a higher breaking strength, it has a significantly higher stiffness than SikaFlex 252. For this reason,
SikaFlex 252 adhesive was finally selected for the next phases of the study, as the elasticity of the material is a key point in the
selection of the adhesive, as mentioned above.

—
—
Ux
Fig. 6. FE simulation of SLJ specimen using Abaqus.
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Fig. 7. Experimental result from SL] tests using different adhesives.
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Table 1. Mechanical properties obtained for different adhesives.

Tensile strength

Shear strength

Elongation at tear

100 % Young module

Adhesive (IS0 37) MPa (SLJ) MPa (ISO 37)% (IS0 37) MPa
Sika Flex 252 3.13 (0.23) 2.46(x0.3) 480(+47.96) 1.17(0.047)
Korapur 140 3.18(0.08) 2.7(+0.09) 381(+23.29) 1.81(0.02)

Bostik Pu 2639 1.07(x0.03) 1.06(+0.12) 975(+27.1) 0.4(x0.01)
Terason ms 939 2.36(0.23) 2.42(0.24) 350(8.6) 1.22(+0.13)

3.2 Model definition and estimation of hyperelastic constants

Figs. 8 and 9 show the stress-strain curves obtained respectively in the uniaxial tensile and planar tests, and compare them
with those obtained for the same tests using the different material models automatically adjusted by the programme. The aim is

to find a hyperelastic model that gives a good correlation between model and test for both types of test simultaneously.

Analysing the curves obtained in the low deformation zone, several of the models considered could be considered as a good
option for predicting the experimental behaviour of the adhesive, both in the uniaxial tension and the planar test. On the other
hand, for large deformations, a large dispersion is observed between the results obtained with the different models. The models
with the best acceptable correlation over the whole deformation range are the following:

¢ The material model that appears to offer the most balanced fit for both test types, and over the entire strain range, is the
Ogden model of order 2.
e The proposed Mooney-Rivlin model shows a much better correlation with the uniaxial tensile test results in the large
strain range. Nevertheless, it shows an excessively high stiffness in the planar test simulation.

These material models will be the ones selected a priori to validate, in the following section, their behaviour in shear.
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Fig. 8. Uniaxial test curves obtained for SikaFlex 252, using different behaviour laws.
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Fig. 9. Planar test curves obtained for SikaFlex 252, using different behaviour laws.
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3.3 Validation through SL] tests and final model selection

Next, the validation of the models of the a priori selected hyperelastic materials is addressed, following the methodology
detailed in section 2.

Firstly, the Ogden N=2 model is used, with the adjusted constants shown in Table 2. Fig. 10 shows an acceptable correlation of
results between simulation and test for the case of the specimen with 3 mm thick adhesive. But the model does not give good
results in the simulation of the SLJ specimen with 1 mm thick adhesive (Fig. 11). Better results are obtained for the 1 mm thick
when simulating the Ogden N=1 model, with the parameters adjusted for it in the previous section and shown in Table 3.
However, the results obtained for the 3 mm thickness are vastly different from the experimental ones.

In view of these results, the objective of selecting and fitting a single hyperelastic model capable of reproducing the behaviour
of end-joints with different configurations and thicknesses with acceptable accuracy, could not be considered to have been
achieved. On the contrary, the results obtained with the Ogden model of orders 1 and 2 would corroborate the opinions of several
authors regarding the need to perform characterisation tests with the same thickness of adhesive to be used in the final joints, as
the only way to obtain a reliable adjustment of the material model, whose validity is thus restricted to the simulation of a very
narrow range of possible joints.

An attempt was then made to validate the Mooney-Rivlin model fitted in the previous section, which offered a good
correlation only in the simulation of the uniaxial tensile test. The first results showed that the model offered curves with shapes
close to the experimental ones for both adhesive thicknesses, although not sufficiently accurate. After a slight iterative
modification, the Mooney-Rivlin constants were set to the values shown in Table 4, with which a very good correlation was finally
obtained for both SLJ tests, as shown in Figs. 10 and 11.

V0 —NmealME T
—— Experimental
Mumerical-Ogden 2
1000 Mumerical-Ogden 1
800

Force (I

600
400
200
0

0 2 4 6 8 10 12 14

Displacement (rnrm)

16

Fig. 10. Experimental and computational results for SLJ-3 mm of SikaFlex 252. Comparison between Ogden N =2,0gden N =1 and Mooney Rivlin
models.
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Fig. 11. Experimental and computational results for SLJ-1 mm of SikaFlex 252. Comparison between Ogden N =2, Ogden N =1 and Mooney Rivlin
models.
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Table 2. Ogden N=2 hyperelastic constants for SikaFlex 252.

N n o Ds
1 1.32493862 1.19452984 0
2 -0.677801657 -1.35713429 O

Table 3. Ogden N=1 hyperelastic constants for SikaFlex 252.

N Hu 04 D:
1 0.641945321 1.49567371 O

Table 4. Mooney-Rivlin hyperelastic constants for SikaFlex 252.

N Cio Co1 Dy
1 0.24159316 -0.05185012 0

Table 5. Relative error obtained with the different models for the SikaFlex 252 SL] joints.

Model Relative error (SL] Imm)  Relative error (SLJ 3mm)
Ogden N=2 75 % 18 %
Ogden N=1 13% 43 %
Mooney Rivlin 2.6 % 42%

Finally, in order to quantify the differences between the performances observed for the different material models, the relative
error between the experimental curve and the one obtained with each model, has been integrated over the whole measurement
range. The results are shown in Table 5.

4. Conclusions

In this study, a methodology has been defined to characterise high flexibility adhesives. After a preliminary experimental
study of different adhesives, the best performing one was selected as representative for further charateristion. Uniaxial tensile
and pure shear tests (planar test) were then used to characterise the material. From there, simulation was used to fit the
constants of different theoretical models of hyperelastic material, in order to select those that offered the best fit. Subsequently,
to validate the performance offered by these models, specimens working in shear (SL]) were simulated, and the following
conclusions were reached:

— The Ogden model of order 2, which was selected a priori as the best, has given a good correlation in SLJ tests with adhesive
thicknesses of 3 mm (the same thickness used in the characterisation tests in the previous phase). However, it does not
provide valid results at lower thicknesses.

— The best results have been obtained with a Mooney-Rivlin model, starting from the one that had given good results in the
characterisation of the uniaxial tensile test, after a small iterative modification of the parameters.

— These results show that it is possible to obtain a single hyperelastic material behaviour law, valid to represent the
behaviour of different configurations and thicknesses of highly flexible adhesive. However, in the process of selecting and
fitting the material model and its constants, the validity of the adhesive material characterisation tests used in this study,
and in particular the planar test as defined here, is called into question.

As future lines of research, it is proposed precisely to define the appropriate characterisation tests, specifically defined for this

type of hyperelastic adhesives, which will allow a more precise adjustment of the behavioural law.
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Experimental Validation

of the Characterisation of Highly Flexible
Adhesives Using Multiple Specimen
Configurations

F. J. Simén-Portillo, O. Cuadrado, E. A. S. Marques, M. Sanchez-Lozano,
and Lucas F. M. da Silva

Abstract The mechanical characterisation of adhesives with hyperelastic behaviour
is complex task and the accuracy of these material modes should be validated in joints
subjected to different types of stress. In a previous work by the authors, the hypere-
lastic behaviour laws of the adhesive were determined and validated by means of the
Single Lap Joint (SLJ) test. As a result, it was determined that the Mooney Rivlin
model provides the best fit for the adhesive behaviour. The current work expands
upon this by first carrying out an experimental analysis of the behaviour of the
adhesive under cleavage loads, using the Double Cantilever Beam (DCB) specimen
configuration and then assessing the behaviour of the adhesive under tension using a
T specimen configuration. In both cases, the response of the adhesive two different
adhesive thickness values are analysed. The second part focuses on the validation of
the Mooney Rivling behavioural law that has been previously proposed, assessing
its effectiveness under tensile and tearing stresses. Finite element models are then
developed and compared with the experimental results obtained in the first part.
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1 Introduction

The use of adhesives has grown substantially in various industrial fields, especially
in the marine, aerospace and automotive sectors (Cavezza et al. 2020; Amstutz et al.
2018; Luetal. 2014). The increasing need for lightweight structures has led industries
to adopt larger amounts of composite materials, seeking to develop more efficient
products through the exploitation of their optimal specific mechanical properties
of composites (Mazlan et al. 2022; Pathak and Dhakate 2022). Although compos-
ites have many important advantages, traditional joining techniques, such as bolted
joints, often involve operations such as drilling that may cause damage to these mate-
rials. Thus, the use of adhesives is preferred for composite structures (da Silva and
Campilho 2015). Adhesive bonding also allows for a more uniform stress distribu-
tion in the bondline and, may also prevent corrosion of substrates due to its inherent
sealing properties. In recent years, highly flexible structural adhesives have reached
the market and have also gained importance. These adhesives behave similarly to
rubber and other elastomers and are able to undergo large changes in shape without
any permanent deformation or damage, making them ideal for applications requiring
flexibility and strength (Loureiro et al. 2010; Banea and Da Silva 2009; Lubowiecka
et al. 2012). The characterization of the mechanical properties of highly flexible
adhesives is still relatively unexplored, especially under different types of stresses
(Domingues et al. 2015; Galvez et al. 2017).

Although adhesives are primarily designed to resist shear forces, mechanical
components often face different conditions and loading modes during their life-
time. Therefore, it is essential to carry out studies of the performance of adhesive
bonds under different conditions (Da Silva et al. 2012; Banea and Da Silva 2009).
In this work, joints subjected to tearing and tensile stresses are analysed in order to
understand their behaviour under these stresses.

In order to ensure that adhesive joints can perform satisfactorily in structural
applications, it is essential to model and optimise the joint performance. The use
of finite element modelling (FEM) is a powerful tool at the disposal of the bonded
joint designer. However, even highly advanced models are unable to accurate and
reliable results without precise material characterisation data (Narayana Naik 2019;
Campilho 2013). This is especially true for highly flexible adhesives, with non-
linear elastic behaviour in the large strain range that can only be successfully
described through hyperelastic material constitutive models (Hesebeck and Wulf
2018; Holzapfel 2000; Kim et al. 2012; Chiminelli et al. 2019). Such models account
for the large deformation levels reached by these adhesives before failure. The fitting
of the hyperelastic model and the validation of the model using SLJ specimens of
different adhesive thicknesses was carried out by the authors in a previous work,
pending publication. In this work, the Mooney Rivlin model was found to be the
best fit for determining the behavioural law of this type of adhesive, fitted only using
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the results of two simple mechanical characterisation tests of the adhesive. With the
adjusted constants, the simulation of the behaviour of the adhesive under different
loading conditions should also be achieved, being this the main objective that drives
this work.

The first part of this research consists of an experimental study on the mechanical
behaviour of the adhesive, with an analysis of how the adhesive thickness influences
the cleavage and tensile behaviour (Banea et al. 2014). Firstly, specimens with adhe-
sive thicknesses of 2, 3, 4 and 6 mm were tested using the double cantilever beam
(DCB) configuration, providing a cleavage type of loading. Subsequentially, tensile
tests were carried out using T-shaped specimens with 4 and 6 mm thick adhesive
layers.

Finally, in order to validate the material model under generic tensile and cleavage
loads, finite element models of the joints were developed, using the behavioural
law fitted in the aforementioned previous investigations and then validated against
experimental data.

2 Materials and Methods

The adhesive considered for this research is a single-component polyurethane (PUR)
adhesive, Sikaflex 252, designed for use in highly flexible joints. This type of adhesive
cures by reacting with moisture, forming a high performance elastomer (Kordova
et al. 2022).

As mentioned in the previous section, two types of specimens are used in this
research. These are described in the following paragraphs.

e Traction

The joints were manufactured with an adhesive surface measuring 50 x 50 mm. To
ensure a precise alignment between the two adhesives and to be able to properly
control the thickness of the adhesive, a special 3D printed tooling has been designed,
as shown in Fig. 1. Aluminium is used as an adherend, with a modulus of elasticity
of 70 GPa.

e (Cleavage

The specimen used for the cleavage test was manufactured using the DCB configura-
tion, with a width of 25 mm and a length of 100 mm. The details of this configuration
are shown in Fig. 2. These joints were manufactured following some of the guide-
lines set out in ASTM D3433. The adherends were made of steel, with a Young’s
modulus of 200 GPa.

In this study, the aim is to ensure that almost all of the deformation takes place
within the adhesive layer. Therefore, adhesives that are sufficiently rigid to avoid
their deformation have been designed in both configurations.
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Fig. 1 Tensile joint fabrication tooling (a), test equipment (b)
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Fig. 2 Tear test tube (DCB) (a), test equipment (b)

To control the thickness of the adhesive, calibrated spacers coated with a release
agent were used. To ensure a good level of adhesion and following the adhesive
manufacturer’s specifications, an adhesion promoter, in this case Sika Primer 206,
was applied to both the steel and aluminium specimens. All tests were carried out
under laboratory conditions (temperature of 23 °C and relative humidity 70%) using
a testing machine equipped with a 20 kN load cell, with a controlled displacement
rate of 10 mm/min.

3 Results and Experimental Discussion

In this section, the results of the quasi-static tests carried out are presented and anal-
ysed. Cleavage tests were carried out using double cantilever beam (DCB) specimens
with adhesive layer thicknesses of 2, 3, 4 and 6 mm. Tensile tests were also carried out
using the T-probe configuration, with adhesive thicknesses of 4 and 6 mm. Following
the conclusion of the tests, cohesive failure was observed in all cases, indicating the
successful selection of the surface treatment.
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Fig. 3 Experimental results for DCB specimens with bondline thicknesses of 2, 3, 4 and 6 mm of
SikaFlex 252

Figure 3 shows the force—displacement curves for the DCB tests, as function of the
adhesive thickness. It can be seen that as the adhesive thickness decreases, the slope
of the curves increases, indicating that the bond stiffness increases progressively. For
the DCB specimen configuration and adhesive thicknesses of 2.3 and 4 mm, it can
be seen that the load increased almost linearly with displacement in the initial phase,
before reaching its strength limit and leading to failure of the adhesive layer.

Figure 4 shows the force—displacement curves corresponding to the tensile tests
conducted with 4 and 6 mm adhesive thicknesses. In this case, it is also observed that
as the adhesive thickness decreases, the slope of the curves slightly increases. In this
type of joint, the level of stress required to initiate adhesive fracture is similar for both
thicknesses. However, there is a difference since, for the 6 mm thick adhesive layer,
fracture occurs with at a larger displacement, compared to the thinner adhesive.

In summary, the results obtained from the tear tests are shown in Table 1, and the
results from the tensile tests in Table 2. This table gives the values of the maximum
loads and displacements at the instants before fracture occurred in the adhesive, thus
providing an overview of the experimental results obtained in the tests.

4 Comparison Between Experimental and Numerical
Results

To obtain the constants of the hyperelastic models of order 1 and 2, stress—strain
curves in two different loading configurations are first required (Crocker et al. 1999;
Moreira and Nunes 2013). A uniaxial tensile test with halter specimens and a planar
test, also known as “pure shear”, have been chosen. It is highly recommended to
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Fig. 4 Experimental results for tensile joints with thicknesses of 4 and 6 mm of SikaFlex 252

Table 1 Results for .

experimental DCB tests DCB Force max (N) Displacement (mm)
2 mm 330 0.46
3 mm 275 1.8
4 mm 250 2.1
6 mm 150 3.5

Table 2 Results for .

experimental T-tensile tests T Force max (N) Displacement (mm)
4 mm 2380 0.8
6 mm 2015 1

include the latter test in the characterisation of hyperelastic materials so that the shear
behaviour of the material can be taken into account. The material models considered
were: Neo-Hookean, Mooney-Rivlin (polynomial N = 1) and Ogden (N = 1 and N
= 2) (Crocker et al. 1999; Duncan and Crocker 2001). It should be noted that, in this
case, the compressibility constants are zero for any of the models, since it is assumed
that this is an incompressible material. As mentioned above, the hyperelastic model
has been adjusted and validated in previous investigations, pending publication.

As an example, Fig. 5 shows the validation results using the SLJ specimen with an
adhesive thickness of 3 mm. This initial validation provides evidence of the model’s
ability to accurately represent adhesive behaviour in this bond configuration.

As part of the validation of the adhesive characterisation, modelling of DCB
specimens with the geometries described in point 2 was carried out, using adhesive
thicknesses of 4 and 6 mm. This modelling process aims to evaluate the accuracy
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Fig. 5 Experimental results for SLJ-3 mm SikaFlex 252

andvalidity oftheadhesivecharacterisationprocess, verifying whetherthemodelisable
toaccuratelypredictthebehaviouroftheadhesiveinthejointsunderdifferentloads.

Followingasimilarmethodologyasthatusedtocreateamodel ofthe SLJ spec-imen,a
3Dfiniteelementmodelwasdevelopedtovalidatebothspecimenconfigu-rations.Quasi-
staticanalysiswascarriedoutusing Abaqussoftware. The steel forthe DCB specimensis
considered as a linear material. The mechanical properties of the adhesive are assumed
accordingtothepreviously fittedhyperelasticmodel;usingtheMooney-Rivlinmodelto
definetheconstitutivelaw. Quadratichexahedralelementswithreducedintegrationwere
used in order to reduce the mesh density without affecting the accuracy of the solution.
Additionally,ameshconvergencestudy wasperformedtodeterminetheoptimalelement
sizeineachcase.

The boundary conditions were defined as shown in Fig. 6. One end is embedded,
allowingrotation, whileadisplacementisappliedattheotherend,alsoallowingrotation.
Theforce—displacementresponsewasanalyseduptoadisplacementrangeof2mmforthe
specimenwithanadhesivethicknessof4mmand3 mmforthespecimenwithanadhesive
thicknessofbmm.

The results obtained from the simulation show an acceptable correlation with the
experimental results for both specimen configurations, up tomoments prior to adhesive
failure. This indicates that the Mooney-Rivlin model used is adequate for defining the
behaviour of the adhesive under tearing loads. Going into more detail in each of the
configurations,ascanbeseeninFig.7,theslopesoftheexperimentalandnumericalcurves
areverysimilarineachofthem.

Inthesimulations,theadhesivedeformation(d)inthedirectionofadhesivethick-ness
wasassessed (Fig. 6). Inthe case of the specimen with an adhesive thickness of 4 mm, an
adhesivedeformationof 1.2mmwasobserved withnoevidence of damage. Forthe6mm
specimen,adeformationof3mmwasachieved. Theseresults indicate the ability of the
adhesive to deform and absorb loads before reaching a critical point of damage.
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Fig. 6
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5 Conclusions

Inviewoftheresultsobtained,theMooneyRivlinhyperelasticmodelhasbeenfoundtobe
able to reproduce the behaviour of joints subjected to tearing load with a fair degree of
accuracy. These results support the validity of the model and demonstrate its ability to
predictadhesiveperformanceinsimilarsituations.

Inlightof these results, themechanicalcharacterisation process of the flexible adhesive
has been satisfactorilycompleted. The results obtained provide a solid
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understanding of the behaviour of the adhesive under different loading conditions
and adhesive thicknesses.

The mechanical characterisation of the adhesive at high temperatures and the
fracture characterisation of the highly flexible adhesive are proposed as future lines of
work. These lines of work will contribute to improve the understanding of adhesives
in different scenarios and to develop more efficient solutions adapted to different
conditions of use.
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