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Debido al rápido crecimiento del mercado de los composites, diversas directivas europeas han surgido 
para minimizar sus repercusiones sobre el medio ambiente (EU 2000/53/CE, End of life vehicles), así 
como dar un uso racional de los vertederos (EU 1999/31/EC). Por ejemplo, en el sector aeronáutico, los 
materiales compuestos pueden llegar a alcanzar el 50% en peso de los aviones. Consecuentemente, la 
reciclabilidad es un aspecto clave. El objetivo de este trabajo es el estudio de las técnicas de reciclaje de
materiales compuestos de fibra de carbono con matriz polimérica termoestable para obtener fibras con 
propiedades similares a las originales. De esta manera, las fibras se podrían utilizar combinándose con
ellas mismas o con las de vidrio en la fabricación de materiales híbridos. Mediante esta hibridación, se 
obtendrían materiales con propiedades superiores a los GFRP, y más baratos que los CFRP. Por lo 
tanto, estas técnicas de reciclaje y reprocesamiento supondrían una mejora económica. 

El objetivo principal del proyecto consiste en estudiar y optimizar la reciclabilidad de preimpregnados 
curados de fibra de carbono/epoxi para su utilización en materiales híbridos. Partiendo de una pirolisis en 
un reactor de atmósfera controlada, seguido de una oxidación se obtienen fibras de carbono con 
propiedades similares a las vírgenes, con una pérdida de la resistencia a tracción inferior al 20%. Se ha 
realizado una evaluación de los distintos parámetros del proceso de reciclado con el fin de optimizar el 
procedimiento. La caracterización de las fibras engloba ensayos de tracción, microscopía electrónica de 
barrido y espectroscopía Raman. 
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Due to the rapid growth of the composite market, several European laws have emerged to minimize their 
environmental impact (EU 2000/53 / EC, End of life vehicles), as well as to make rational use of landfills 
(EU 1999/31 / EC). For example, in the aeronautical sector, composites can reach 50% by weight of the 
aircraft. Consequently, recyclability is a key issue. The objective of this work is the study of the recycling 
techniques of carbon fiber composites with thermoset polymer matrix in order to obtain fibers with similar 
properties to the original ones. In this way, the fibers could be reused in new composites by themselves 
or together with flass fibers in the manufacture of new hybrid composite materials. By this hybridization, 
materials with properties far superior to the GFRP would be obtained, but at much lower cost than the 
original CFRP. Therefore, this recycling and reprocesing strategies provides great economical 
attractiveness.   

The main objective of the project is to study and optimize the recyclability of cured carbon fiber / epoxy 
prepregs for use in hybrid materials. Starting from a pyrolysis in a controlled atmosphere reactor, followed 
by a oxidation, carbon fibers with properties similar to virgin fibers are obtained, with a loss less than 20% 
of the tensile strength. An evaluation of the different parameters of the recycling process has been carried 
out in order to optimize the procedure. The characterization of the fibers includes tensile tests, scanning 
electron microscopy and Raman spectroscopy. 
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1 Introducción 
Las buenas propiedades de los materiales compuestos 

reforzados con fibras de carbono hacen que sean muy 
apropiados en aplicaciones de altos requerimientos. Su 
constante aumento de demanda hace que cada vez se 
generen más cantidad de deshechos originados durante todo 
su ciclo de vida, desde su producción hasta su 
reemplazamiento. Por lo tanto, la necesidad de reciclar 
materiales compuestos reforzados con fibras de carbono 
(CFRP) cobra cada vez mayor importancia. Dada la gran 
cantidad de material y de energía requerida en la fabricación 
de los CFRP, gracias al reciclaje, además de abaratarse 
costes, se reducirían las altas emisiones contaminantes. Sin 
embargo, el reciclaje de estos materiales es difícil dada su 
compleja composición, la naturaleza de la resina y la 
combinación con otros materiales [1]. En las últimas décadas 
han surgido nuevas técnicas, que se pueden dividir en tres 
grandes grupos: procesos mecánicos –molienda-, térmicos –
pirolisis y lecho fluidizado-, y químicos –solvólisis-. De todos 
ellos, la pirolisis es la más utilizada, comercializándose las 
primeras fibras de carbono recicladas por este método en 
2008 [2]. En los últimos años, la solvólisis ha ido cobrado 
mayor importancia.  

Sin embargo, el uso en aplicaciones industriales de las 
fibras de carbono recicladas no es numeroso debido a la 
menor calidad de las fibras [3]. Además, los parámetros de 
longitud, calidad superficial y origen de las fibras son poco 
controlables. En el presente trabajo se analizan distintos 
parámetros del proceso de reciclado con el fin de obtener 
fibras de carbono recicladas con baja pérdida en sus 
propiedades mecánicas. 

2 Materiales y Métodos 
Se utilizó un preimpregnado de fibra de carbono epoxi 
proporcionado por AIRBUS OPERATIONS S.L., Getafe, 
España. El preimpregnado son restos de material compuesto 
HexPly® F593, formado por un prepreg realizado con resina 
polibenzoxazina reforzada con fibras de carbono Toray 
T300/3k (55-60% wt de fibras de carbono y 40-45% wt de 
resina; peso del área de la fibra = 193 g/m2). 

Se utilizó una planta piloto de pirolisis constituida por un horno 
de calentamiento eléctrico provisto de un crisol de acero 
inoxidable de 10 kg de capacidad; un sistema de 
condensación de gases y un sistema de post- combustión de 
los gases no condensados. El proceso de tratamiento consiste 
en dos etapas: una de pirolisis propiamente dicha y otra de 
oxidación. Para estudiar la influencia de la temperatura en el 
proceso de recuperación de las fibras, la pirolisis se llevó a 
cabo a temperaturas entre 500 y 700ºC durante 6h a una 
velocidad de calentamiento del horno de 20ºC/min.  

El proceso de oxidación se basa en la inyección de un flujo 
determinado de aire u oxígeno al crisol. La oxidación se lleva a 
cabo una vez finalizado el proceso de pirolisis, sin extraer las 
fibras del crisol [4]. Se estudió la influencia de la temperatura 
de esta segunda etapa en las propiedades físicas de las 
fibras, así como el efecto del tiempo de proceso. Para ello, se 
realizaron experimentos de oxidación a 500ºC y 550ºC durante 

30, 60 y 90 minutos. El flujo de aire se mantuvo constante en 5 
L/min. 

Para evaluar las propiedades de las fibras recicladas respecto 
a las originales, se utilizaron diversas técnicas. La 
composición de las fibras se analizó empleando microscopía 
Raman; la superficie de las fibras se estudió mediante 
microscopía electrónica de barrido; y los ensayos de tracción 
se realizaron con una máquina de ensayos mecánicos de 
fibras. 

Las propiedades elásticas, de resistencia de las fibras, así 
como su dispersión estadística (se caracterizaron 20 fibras de 
cada uno de los ensayos realizados) se evaluaron a través de 
ensayos a fibras únicas a temperatura ambiente con un 
sistema Textechno FAVIMAT+. La densidad lineal se 
determinó mediante el método de frecuencias, según la norma 
ASTM D 1577 [5] a una distancia entre mordazas de 20 mm, 
tasa de deformación constante de 1.0 mm/min y  pretensión 
de 0.70 cN/tex. Posteriormente, asumiendo una sección 
transversal circular de las fibras, se calcula el diámetro.  

3 Resultados 

3.1 Efecto del pretratamiento  
Con el fin de favorecer la eliminación de la resina durante el 
proceso de pirolisis, distintos solventes se han analizado. Para 
ello, se han empleado agua destilada, de bajo precio, gran 
sostenibilidad medioambiental y alta polaridad;  MEK (metil etil 
cetona), de polaridad notable y produce un hinchamiento en la 
resina; y nitrato de hierro, debido a la agresividad del ion 
hierro. Los resultados indican que el pretratamiento favorece 
la separación final de las fibras. Sin embargo, condiciones 
altamente severas causan daños superficiales en las fibras. 

3.2 Efecto de la temperatura 
La temperatura óptima del proceso de pirolisis es de 550ºC y 
la de oxidación de 500ºC. A esta temperatura, la eliminación 
del char en la superficie de las fibras es total, sin sufrir severas 
pérdidas en las propiedades mecánicas. 

3.3 Efecto del tiempo  
Tiempos de pirolisis inferiores a 30 minutos solo consiguen 
“reblandecer” las resinas, sin producirse la degradación termo 
química total, lo que ocurre a tiempos de reacción superiores.  

Los resultados del estudio de las fibras mediante  
espectroscopía Raman indican que no hay variaciones 
composicionales en las fibras finales respecto a la fibra virgen 
inicial. Mediante microscopía electrónica de barrido se observa 
que no hubo una degradación superficial de las fibras a la 
temperatura óptima de pirolisis y oxidación (Fig.1). 

3.4 Caracterización mecánica de las fibras 
Los valores de resistencia a tracción, módulo elástico y 
diámetro son similares a los de la fibra virgen. Los ensayos de 
tracción muestran que las propiedades mecánicas de las 
fibras recicladas sufren poca degradación.  

En la Tabla 1 se recogen los resultados de la caracterización 
de las fibras recicladas del material compuesto HexPly® F593.  
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El análisis de la dispersión de resultados mediante la 
distribución de Weibull, (Fig. 2) pone de manifiesto que los 
resultados son precisos, especialmente para tiempos de 
oxidación de 30 minutos. Teniendo en cuenta que para este 
tiempo también se obtienen las menores reducciones de la 
resistencia a tracción respecto a la fibra original, se concluye 
que es la mejor condición de ensayo. 

 

 
Figura 1. Imagen SEM de las fibras de carbono recuperadas después 

de pirolisis (550ºC) y oxidación (500ºC, 30 min). 

 

 Tensile 
Strength 

[MPa] 

Elastic 
Modulus 

[MPa] 

Diameter 
[µm] 

Virgen 3.1±0.6  183±5  7.5±0.2 

Oxidación 30 min 3.0±0.3  
 (-4%) 

202±3  
(11%) 

7.2±0.1 
(-4%) 

Oxidación 60 min 2.6±0.5 
 (-19%) 

196±10 
(7%) 

7.2±0.3 
(-4%) 

Oxidación 90 min 2.8±0.6 
 (-12%) 

248±60 
(36%) 

7.0±0.4 
 (-6%) 

Tabla 1. Influencia del tiempo de oxidación a 500ºC en las 
propiedades mecánicas de fibras recuperadas después de ensayos de 

pirólisis (a 550ºC). 

 

 
Figura 2. Distribución de Weibull de los ensayos realizados en fibras 

recuperadas después de pirólisis (550ºC) y oxidación (500ºC) 

4 Conclusiones 
Se ha estudiado y optimizado el procedimiento de reciclado de 
los preimpregnados curados de fibra de carbono/epoxi 
mediante la determinación de las propiedades físicas de las 
fibras recuperadas después de un proceso de pirolisis y 
oxidación. La primera etapa, de degradación termoquímica de 
la resina, se realiza a temperaturas entre 500ºC y 700ºC. La 
temperatura óptima del proceso de oxidación está 
comprendida entre 500ºC y 550ºC, con tiempos de reacción 
no superiores a 30 minutos. 

Los resultados muestran pocas variaciones de las 
propiedades mecánicas de las fibras recicladas, con una 
reducción de la resistencia a tracción inferior al 4% respecto a 
la fibra virgen, y también escasa modificación del módulo 
elástico. La morfología de las fibras apenas se ve alterada 
(disminución del diámetro inferior al 4%). Teniendo en cuenta 
la alta retención de las propiedades mecánicas (resistencia a 
tracción y módulo elástico), se demuestra que el proceso 
combinado de pirolisis y oxidación es óptimo para la 
recuperación de fibras de carbono de materiales procedentes 
de materiales compuestos. Además, las fibras no sufren 
cambios de composición y de morfología (similar diámetro). 

Respecto de la futura utilización de las fibras en los 
compuestos híbridos de bajo coste, los resultados son muy 
prometedores. Además, las propiedades micromecánicas 
(resultados no incluidos en este trabajo) son semejantes a las 
fibras vírgenes y se está trabajando también en el estudio de 
la tenacidad a la fractura de las fibras recicladas. 
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