Revista de la Asociacién Espafola de Materiales Compuestos

MATERIALES COMPUESTOS

http://revista.aemac.org

AEMACY)

http://revista.aemac.org/ ISSN: 2531-0739

vol 6, n° 1, pag. 1-8

R. Garcia-Etxabe?, S. Neira?, P. Ares Elejoste?, K. Gondra?, J.

Ferrer-Dalmau®, C. Mingazzini®

a GAIKER Technology Centre, Basque Research and Technology Alliance (BRTA). Espaia
b R-Concep - Biocomposite Solutions
¢ ENEA SSPT-PROMAS-TEMAF, Faenza RA, ltaly

Desarrollo de preimpregnados con materiales sostenibles para aplicaciones

Historia del articulo:
Recibido 20 de Diciembre
2021

En la version revisada 21
de Diciembre 2021
Aceptado 22 de Diciembre
2021

Accesible online 21 de
Enero 2022

Palabras clave:
Resinas furanicas
Composites biobasadas
Resinas Reciclables
Fibra mineral
Preimpregnados

del sector del automovil

Las tareas y conclusiones expuestas en el presente articulo han sido desarrolladas en el marco del proyecto
C2CC - “Cradle to Cradle Composites” ejecutado en el marco del programa EIT-Raw Materials. En dicho
proyecto se propone la sustitucién de componentes metalicos en el automdvil mediante el uso de composites
elaborados a partir de materias primas de menor impacto ambiental: (i) fibras de basalto de procedencia
mineral, (ii) sistemas de resinas furanicas de procedencia natural y (iii) sistemas de resinas epoxi biobasadas
reciclables mediante el uso de endurecedores escindibles.

En este articulo se comentan las tareas de caracterizacién de la materia prima asi como el proceso de
elaboracion de preimpregnados, empleandose dos procesos de fabricacion con sus correspondientes
equipos. También se documentaran las tareas de obtencién de matrices termoplasticas a partir de los
sistemas epoxi escindibles mostrandose los prototipos demostradores elaborados en el proyecto, tanto a
partir de los composites termoestables como de los recuperados de naturaleza termoplastica resultante del
proceso de reciclado.
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applications

The tasks and conclusions presented in this article have been developed in the C2CC - "Cradle to Cradle
Composites" project implemented in the framework of the EIT-Raw Materials program. This project proposes
the replacement of metallic components in automobiles by using composites made from raw materials with
lower environmental impact: (i) basalt fibers of mineral origin, (ii) furanic resin systems of natural origin and
(iii) bio-based epoxy resin systems recyclable through the use of cleavable hardeners.

In this article, the raw material characterisation tasks and the prepreg manufacturing process are discussed,
using two manufacturing processes and their corresponding equipment. The tasks of obtaining thermoplastic
matrices from the cleavable epoxy systems will also be documented, showing the demonstration prototypes
developed in the project, both from the thermoset composites and from the recovered thermoplastic
composites resulting from the recycling process.
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1 Introduccion

Los composites presentan unas excelentes propiedades
mecanicas con un peso moderado, lo que los situa en una
posicion ventajosa frente a otros materiales para aplicaciones
estructurales de elementos moviles donde prima
simultaneamente la resistencia y el peso. La normativa sobre
emisiones de CO- obliga a los fabricantes de automdviles a
buscar importante reduccion de peso, que soélo parece posible
mediante la sustitucion de metales por materiales compuestos
poliméricos.

Salvo contadas ocasiones, los composites sdlo se utilizan para
los coches de lujo debido a su elevado coste, y no pueden
considerarse totalmente respetuosos con el medio ambiente,
debido a los residuos asociados a su produccion (se
desperdicia hasta un 30% en peso del preimpregnado) y a su
caracter no reciclable.

En la bibliografia abundan las referencias a la incorporacion de
estos materiales en sustitucion de otras opciones como los
metales o las aleaciones ligeras [1], algunas de ellas en
aplicaciones especificas estructurales[2], incluyendo también
desarrollos de piezas concretas [3,4].

Sin embargo, uno de los factores que esta ralentizando la
introduccion de este tipo de materiales en el sector es la
necesidad de procesos solidos, altamente productivos y
automatizables[5,6] con escaso impacto de la mano de obra.
Otro factor limitante es el impacto ambiental asociado a la
escasa reciclabilidad, que ha significado un importante impulso
a los composites elaborados a partir de materias primas mas
sostenibles [7] como las fibras naturales [8] o los biocomposites
[9] con mayor menor impacto como los

Bajo estas premisas se presenta el proyecto Cradle to Cradle
Composites - C2CC que se centra en estos inconvenientes,
empleando fibras minerales de basalto reciclables junto con
resinas epoxi escindibles y de base bioldgica.

El proyecto C2CC ha demostrado la viabilidad técnica de estas
soluciones en componentes reales de automocioén. En concreto
se ha desarrollado un prototipo basado en el capé delantero del
ABART 500A, un modelo comercial de la empresa FIAT. Para
ello se han empleado instalaciones industriales reales
(laminacion de preimpregnados + procesamiento en autoclave).
Ademas, se ha evaluado la mejora medioambiental de la nueva
solucién determinando la energia consumida y emisiones de C
mediante analisis de ciclo de vida (LCSA).

En el proyecto han colaborado los siguientes agentes:

o ENEA TEMAF, lider del proyecto y cuya actividad se
se centra en la coordinacion del proyecto, la
cualificacion mecanica para el desarrollo de los
materiales (y sus productos semiacabados) y su
reciclaje

e GS4C es una PYME de base tecnolégica que se
encarga de la transformacion de la fibra de basalto
reciclable en tejido.

e CRF coordina la estrategia de salida al mercado y
participa activamente en la ingenieria del capd
delantero del coche y el disefio de los moldes

e AM Composites es un Tier1 de automocion que se
encarga de la produccién de los componentes que
demuestren el TRL6 sobre los composites C2CC.

e R*Concept actia como proveedor de las resinas
epoxi y los sistemas catalizadores que permiten la
reciclabilidad de las mismas.

e Itto. de Ciencias Moleculares de la Universidad de
Burdeos ha sido el encargado de determinar los
impactos ambientales de las nuevas tecnologias
desarrolladas.

e GAIKER se ocupa de Ila produccion de
preimpregnados y composites, de acuerdo con las
expectativas y especificaciones de la automocion.

En este articulo se presentan los resultados obtenidos en las
tareas relacionadas con la caracterizacion de las resinas, la
elaboracion de preimpregnados adaptados al sector del
automovil y la obtencidon de matrices termoplasticas a partir de
los sistemas epoxi.

2 Materiales y equipamiento

2.1 Materiales

Durante la ejecucion del proyecto C2CC se han elaborado dos
tipos de preimpregnados sostenibles: (i) los basados en resinas
biobasadas furanicas y (ii) los que incorporan como matriz
resinas epoxi escindibles, siendo estos ultimos con los que se
han elaborado piezas de automocién.

Como material de refuerzo en la elaboracion de todos
preimpregnados se han utilizado tejidos fabricados a partir de
filamento continuo FILAVA® en dos gramajes: 350 y 600g/m?.
Se trata de tejidos biorientados de basalto debidamente tratado
para combinarse con matrices poliméricas.

El sistema furanico empleado ha sido FUROLITE 050915A RF-
2ST basada en polifurfurilalcohol y fabricada por TransFurans
Chemicals Bvba. Las resinas Furolite son sistemas
termoestables libre de volatiles que curan bajo un catalizador
acido o con calor, generando una estructura reticulada con gran
afinidad por las fibras minerales. La resina Furolite PFA
presentan resistencia a altas temperaturas y son dificilmente
inflamables, lo que proporciona una matriz resistente al fuego.
El sistema catalitico empleado con el PFA ha sido: HM 1448 (2-
hydroxyethyl)ammonium nitrate - 65 wt%) y ATMP (amino
trimethylene phosphonic acid - 50 wt%) y la relacion ha sido de
4:1 pcr respectivamente.

En lo que respecta a las matrices epoxi tanto la resina empleada
como los sistemas catalizadores han sido suministradas por R-
CONCEPT. El sistema consiste en una resina epoxi liquida de
bajo peso molecular que, a diferencia de los epoxis
tradicionales que se componen principalmente de materiales
derivados del petréleo, las formulas de Super SAP® contienen
materiale’s bio-renovables procedentes de subproductos o de
flujos de residuos de otros procesos industriales. Por su parte,
los endurecedores empleados han sido distintas versiones
desarrolladas por R-CONCEPT que permiten la
descomposicién del polimero en sus componentes originales.
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2.2 Equipamiento

Para la caracterizacion reoldgica de las resinas Furolite PFA se
ha utilizado un equipo de placas paralelas HAAKE MARS lIl, en
modo oscilatorio, de forma que se establecen como fijas las
variables de temperatura y amplitud de oscilacion, y se realiza
un barrido de frecuencias, obteniendo los diferentes valores de
viscosidad en cada condicion.

El seguimiento del curado de la resina Furolite PFA se ha
realizado (i) mediante la monitorizacién de la exotermia de la
reaccion y (ii) mediante el seguimiento de los cambios de
viscosidad. La exotermia de curado frente al tiempo se ha
seguido con un equipo de calorimetria diferencial de barrido TA
Q100 (DSC), con muestras del orden de 20 mg, y capsulas
estandares. La viscosidad se ha determinado con un reémetro
Alpha MDR-C de placas estriadas que trabaja en modo
oscilatorio.

Los andlisis por calorimetria diferencial (DSC) para determinar
la estabilidad de las resinas epoxi escindibles se han llevado a
cabo en el equipo DSC1 METTLER.

Todas las mezclas de resinas y endurecedores se han realizado
con un agitador COWLEX. Sin embargo, en funcién de la
naturaleza de la resina se han utilizado dos lineas de trabajo
distintas para la elaboracién de los preimpregnados.

Los prepregs de epoxi se han elaborado con una maquina de
SMC Schmidt & Heinzman que permite la elaboraciéon en
continuo de preimpregnados de hasta 800 mm de anchura, con
una zona de homogeneizacion y otra de bobinado.

Sin embargo, para impregnar los tejidos con las resinas
furanicas ha sido necesarios acoplar en serie varios equipos
con objeto de conseguir la estabilidad suficiente de los
compuestos elaborados.

Asi, se han colocado en serie un equipo de impregnacién
PHOENIX PI 6000 que permite la impregnacién de los tejidos
controlando la dosificacién de resina, y a continuacion la
maquina laminadora RALIANT de doble banda que incluye un
tensionador para la colocacion de un material soporte en forma
de bobina. Este equipo es un laminador industrial que permite
la fabricacion en continuo de laminados multicapa de hasta 1 m
de anchura y hasta 15 cm de espesor, con regulacion de ajustes
de 0,1 mm en altura y una velocidad de produccion que puede
alcanzar los 2 m/min. En la etapa de compresion en caliente se
pueden alcanzar 200°C y la zona fria esta refrigerada a 8-10°C.

En la elaboracion de estos preimpregnados la laminadora se ha
empleado uUnicamente para controlar el calentamiento del
preimpregnado y el bobinado del mismo. En la figura 1 puede
observarse un esquema del equipo empleado.

Bano y rodillos de
impregnacion

—

\ | PREPREG o™ = PREPREG estado
\| estado A 0 wQ)=== \\_ B
\ _\
TUNEL DE SECADO Bobinador

Soporte de arrastre de
prepreg y film protector

Figura 1. Equipos de impregnacion (Phoenix) y laminadora (Raliant). Esquema de montaje en serie.
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3 Discusion

3.1 Caracterizacion de la resina PFA

La resina furanica empleada en el proyecto se caracterizd
desde el punto de vista reoldgico y, para seguir el curado, se
evaluaron las isotermas obtenidas con calorimetria DSC
(Differential Scanning Calorimetry) y empleando un reémetro
oscilatorio MDR (Moving Die Rheometer).

Asi, con el redmetro rotacional se determind la viscosidad de la
resina tanto catalizada como sin catalizar en las siguientes
condiciones de ensayo:

e Amplitud: +/- 0,1 rad

e Temperatura: Isotermas a 23,40 y 60°C

e Rango de frecuencias: 0,1 a 100 Hz, con criterio de
frecuencia creciente

e Gap:0,5mm

Tras estabilizacién de la temperatura de ensayo se establece
un tiempo de espera de 30 sg tras el cierre de la prensa y antes
de empezar las medidas. Se usa la misma muestra a las tres
temperaturas, realizando primero la medida a la temperatura
mas baja.

Los datos obtenidos para la viscosidad compleja frente a la
frecuencia (Hz) se presentan en la figura 2, y reflejan que la
incorporacion del catalizador disminuye la viscosidad del
sistema, especialmente en la zona newtoniana inicial.

*
n
1000
100 —— 232C-uncat
409C-uncat
oC-
10 602C-uncat
- - L] g
| o L -@--23%-cat
J 409C-cat
1 .___.____.____.____.__.._.
602C-cat
0,1
0,1 1 10 100

Figura 2. Viscosidad compleja frente a frecuencia (Hz).

Por otro lado, se analizaron las isotermas obtenidas por DSC y
MDR, extrayendo de cada una de ellas el dato de tiempo de
induccion y la correspondiente cinética de curado. En las tablas
a continuaciéon se presentan los valores obtenidos para los
tiempos de induccién medidos tanto por isotermas DSC como
MDR.

La técnica de isoterma por DSC presenta mayor inconsistencia
en los resultados. Las posibles causas son el menor tamafio de
la muestra, la presencia de aire en la mezcla y el uso de
capsulas no herméticas.

El MDR proporciona resultados méas robustos y coherentes y
predice un avance de la cinética mas rapido al que sugiere el
DSC.

Induction time - MDR

C K K™ s In(s)
140 413,15 0,0024204 22,8| 3,1267605
130 403,15 0,0024805 37,8] 3,6323091
120 393,15 0,0025436 72,6| 4,2849649
110 383,15 0,0026099 168,6( 5,127529
100 373,15 0,0026799 370,2| 5,9140434

Induction time - DSC

C K 1/K s In(s)
145 418,15] 0,0023915 27,282 3,3062271
140 413,15]| 0,0024204 29,778| 3,3937699

135 408,15] 0,0024501 31,278| 3,442915
130 403,15] 0,0024805 62,778| 4,1396047
135 408,15| 0,0024501 53,28| 3,975561
130 403,15| 0,0024805 68,28| 4,2236169
125 398,15| 0,0025116 56,28| 4,0303392

120 393,15| 0,0025436
115 388,15| 0,0025763
110 383,15| 0,0026099

95,78004| 4,5620543
22,78002| 3,1258838
663,78| 6,4979508

3.2 Caracterizacion de la resina epoxi

Uno de los inconvenientes a los que debia dar respuesta el
proyecto era el transporte de los preimpregnados hasta Italia
para la elaboracion de las piezas. Se sabe que el sistema es
estable por debajo de los -18°C, que es la temperatura de
almacenamiento. Sin embargo, el transportista no aseguraba
mantener esa temperatura, limitdndose a garantizar un maximo
de 4°C durante el transporte.

Con objeto de determinar estabilidad del sistema se realizaron
ensayos mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) con
diferentes temperaturas de almacenamiento: a temperatura
ambiente y a 4°C.

La formulaciéon empleada fue la recomendada por el fabricante:
100 partes de resina y 29 partes de catalizador. Una vez
realizada la mezcla y estabilizada a la temperatura de ensayo
se llevé a cabo el andlisis térmico sobre aproximadamente
10mg de muestra empleando las siguientes condiciones de
operacion:

. Barrido de temperaturas: -80°C a 300°C

. Crisol empleado: capsula de aluminio de 40ul
. Gas: N2

. Velocidad de calentamiento 10°C/min

En el ensayo realizado a temperatura ambiente se aprecian dos
picos, uno a 140°C y el otro a 194°C aproximadamente, que se
corresponden con el curado y el post-curado del sistema. Las
graficas obtenidas para los distintos tiempos se presentan en la
figura 3.

A medida que el sistema avanza desaparece el primer pico y se
hace notable la presencia de un uUnico pico a 194°C.
Simultaneamente se comprueba que la Tg crece a medida que
la conversiéon del sistema aumenta. Teniendo en cuenta los
resultados de la entalpia en cada caso y analizando el
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porcentaje de conversion alcanzado se concluye que a
temperatura ambiente transcurridas 48h el sistema ha
avanzado por encima de lo que se considera el “estado B” de
polimerizacion, siendo, por tanto, complicada su manipulacion.

“exo C2CCRESNA CATALZADA_TAM 11.06.2021 13:14:30

Integral  6038,9am)
‘Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=0_TAMB, 10,7240mg normaled 563,12 )g7-1
142,18 °C

a72212m1
470,80 )71

Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=ah_TAMB, 10,0300 m, ed
Peak 139,78 °C

Integral  5718,89m)
Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=6h_TAMB, 11,8750 Mg normaleed 481,59 JgA-1
139,70°C

3697,11m)
ed 347,73 )gM1
193,75 °C

Inte
Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=26h_TAMB, 10,6320 mg. .
Peal

Integral 2421,19m)
Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=48h_TAMS, 10,3410 mg normalzed 234,14 Jgn-1
Peal 192,06°C

Glass Transtion
o 7,89°C
Midpoint  23,11°C

wgh-1,

@ 40 40 20 0 20 a4 @ s 10 10 w0 10 10 a0 220 2e0 260 20 ¥C

Lab: METTLER STAR® SW 10.00

Figura 3. Resultados obtenidos mediante DSC para la estabilidad del
sistema a temperatura ambiente.

Es por ello, que se ha procedido a realizar el mismo estudio de
DSC, pero, en este caso, aimacenando la muestra a 4°C, que
se considerd una temperatura admisible para el transporte y
almacenamiento del sistema. Estos resultados se presentan en
la figura 4.

"exo C2CC-RESNA CATALEZADA_T4°C 11.06.2021 13:23:44

Integral 600,44 m)
Sample: C2C-RESINA CATALIZADA t=0_TAMS, 10,7240mg o ¥ 20 o 5,03 Jgnt

Peak 142,18°C

gl as3852m1 - ;
Sample C20C-HESINA CATALIZADA t2h_TH1G 5, 5000 b g Sociiyion out - sorc
Peak 140,63 °C N
Gl Transton

Integral  4867,92m) .
Sample: C2CC-RESINA CATALIZADA t=48h_T42C, 10,0700 mge Onset -28,34°C
- rmalced 483,41 Jgn-1 Midpoint .25.97°C
Peak P g

Glass Transitio
4098,42m) Onset

malced 398,49 Jgh-1 Midpoint  -10,78°C
194,27 °C

San]pl: C2CC-RESINA CATALIZADA t=5DIAS_T4C, 10,2850

80 60 -0 20 0 20 a0 0 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 °C

Lab: METTLER STAR® SW 10.0

Figura 4. Resultados obtenidos mediante DSC para la estabilidad del
sistema a una temperatura de almacenamiento de 4°C.

En los resultados observados a una temperatura de
almacenamiento de 4°C, se observa que el sistema es
considerablemente mas estable, presentando a los 5 dias una
conversion en torno al 30%. En el caso de la muestra
almacenada a temperatura ambiente este grado de conversion
se alcanza en menos de 24h.

Se puede considerar, por tanto, que incluso considerando la
situacion mas desfavorecida, que seria un envio a una
temperatura de 4°C, seria admisible la estabilidad del sistema
al menos durante un periodo razonable de tiempo suficiente
para asegurar su transporte.

M

3.3 Elaboracién de preimpregnados

3.3.1  Preimpregnados furanicos

El objetivo principal fue la obtencion de un preimpregnado a
base de resina furanica y fibra de basalto en un “estado B” de
polimerizacion para su posterior manipulacion. Para ello, fue
necesario establecer los parametros de procesado 6ptimos
tanto en la etapa de impregnaciéon como en la etapa de secado,
llevada a cabo en el tunel de la laminadora: (i) gramaje y
porcentaje de refuerzo obtenido en la etapa de impregnacion,
(ii) velocidad de avance del prepreg a través del tunel de
calentamiento (velocidad de recogida y bobinado del prepreg) y
(iii) temperatura y altura del tunel para alcanzar el “estado B”.

El tanel presenta una longitud de 3 metros, pero solo en los 2
metros iniciales, se produce la exposicion térmica directa del
prepreg. Ademas, la velocidad minima del equipo de
impregnacion es de 1.5 m/min, mientras que la velocidad optima
de recogida y bobinado del prepreg tras pasar por el tunel de
laminacion es de, aproximadamente, 0.75 m/min. Por ello fue
necesario adaptar la velocidad de los rodillos de impregnacién
con la velocidad de recogida y bobinado del prepreg.

El prepreg se hizo avanzar sobre un soporte continuo, que
actua a su vez de carro de arrastre y soporte de contencion del
prepreg en el bobinado. Dicho soporte se encuentra en contacto
directo con la parte inferior del tinel, mientras que la parte
superior del prepreg, es la que se ve influenciada por la altura
del tunel. La temperatura inferior del tunel no sobrepasé en
ningun caso los 100 °C para evitar la evaporaciéon del agua
presente en el sistema furanico. Asi, fue la cara del prepreg libre
de soporte la que soporté mayor temperatura y experimentd
mayor grado de polimerizacion o sequedad tras atravesar el
tunel térmico.

En estas condiciones se realizaron diversas pruebas para
determinar las condiciones idoneas de fabricacion del
preimpregnado furanico, controlandose el mismo determinando
la pérdida de peso de las muestras. En todos los casos la
velocidad de avance en el interior del tunel se mantuvo
constante a 0,75m/min, pero el resto de parametros de proceso
se variaron en los siguientes rangos:

e  Temperatura superior del horno: entre 140 y 210°C
e  Temperatura inferior del horno: entre 50 y 100°C
e Altura del tunel: entre 40 y 50mm

Respecto a la elecciéon del soporte fue necesario tener en
cuenta el impacto que el mismo tenia en el curado de la resina
y el posible efecto aislante del mismo. Asi se probaron soportes
de distinta naturaleza:

e Film Poliamida

e Film Tricapa PE/PA/PE

e Papel siliconado de 81y 42 gr/m2
e Papel sulfurizado de 38 gr/m2

El soporte elegido para la elaboracion de los preimpregnados
fue el papel siliconado. Los films de poliamida y el tricapa
PE/PA/PE se descartaron porque a las temperaturas mas
elevadas se produce un pequefio deterioro en el soporte. Por
su parte, el papel sulfurizado se adheria en exceso al
preimpregnado furanico.
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Asi pudieron establecerse las mejores condiciones para llevar
a cabo el proceso y alcanzar el estado B de polimerizacién a la
velocidad de 0,75 m/min:

e  Temperatura superior en el horno 205-210°C;
e Altura del tunel: 45mm
e  Temperatura inferior en el horno 100°C

En estas condiciones se ha conseguido fabricar
preimpregnados de fibra de basalto con resina furanica en una
proporcion 60:40, empleandose las fibras de gramaje 350 y 600
g/m?.

3.3.2  Preimpregnados escindibles epoxidicos

Para la elaboracién de los preimpregnados a partir de resinas
epoxidicas escindibles no fue necesario calentar el compuesto
por lo que se utilizé el equipo de SMC Schmidt & Heinzman. De
entre todas las técnicas de procesado existentes para
materiales composites poliméricos, una de las mas importantes
que permiten adaptar el material a las exigencias del proceso y
a las exigencias funcionales de las piezas a fabricar, es la
tecnologia de procesado de SMC. Consiste en un método de
transformacién en el que se moldea una lamina de composite
que contiene un agente de refuerzo de mdltiples formatos, junto
con sistemas resinicos. Esta lamina es curada y transformada
en producto final mediante operaciones de moldeo por
compresion en caliente.

La flexibilidad en el disefio de los preimpregnados permite
desde el desarrollo de estructuras de altas prestaciones,
sistemas de baja densidad, productos ignifugos, prepregs
escindibles, etc. De este modo se permite un gran abanico de
posibilidades, al poder desarrollar preimpregnados a la carta,
atendiendo a su aplicacién y a las condiciones del propio
proceso de moldeo.

El proceso de impregnacion de los tejidos minerales de basalto
se llevé a cabo sin mayor inconveniente en los rodillos de
presion del equipo, obteniéndose las bobinas de prepregs como
la presentada en la figura 5.

Para evitar la evolucién de los preimpreganados con el tiempo
se almacenaron a una temperatura de -18°C, hasta el momento
de su envio a otros socios del proyecto..

Las condiciones de proceso mas significativas se resumen a
continuacion:

Sistema Resina biobasada epoxi R-
Concept
Endurecedor Gen 2 de elevada Tg
Relacion de mezcla 100:29
Mezclado Cowles Dissolver: 1500rpm - 180s
Temperatura mezcla 24-25°C
Refuerzo Filava Twill 2/2 (600 g/m?)
Espesor capa liquida 300-350 ym
Altura rodillos 2,5 mm

Presion compactacién 7 bar

Anchura de bobina 600 mm
Velocidad proceso 2 m/min
Cantidad de fibra 70-72%
Gramaje final 840 g/m?

/)

Figura 5. Prepreg preparado para almacenamiento / envio.

3.4 Reciclado y reutilizacién del termoplastico

El termoestable epoxidico biobasado de R*Concept que se ha
utilizado en la fabricacion del preimpregnado por prate de
Gaiker, permite su reciclabilidad. Esta tecnologia permite a la
industria de los materiales compuestos el fabricar sin residuos,
asi como ofrecer un final al composite al completar su ciclo de
vida.

Como parte del proyecto, R*Concept ha reciclado materiales
compuestos, con el fin de recuperar las fibras de refuerzo, asi
como la matriz que consolidaba el composite. La forma de
reciclar el composite, se basa en disolver los enlaces cruzados
del termoestable curado, con el fin de poder separar la matriz
de la fibra de refuerzo. La recuperacion de la fibra, una vez
separada, se realiza tras el lavado y posterior secado de la
misma. La reutilizacion de las fibras en general, se puede
realizar en forma de granulado, fibra corta, no-tejido, aunque en
lo que corresponde a la fibra de basalto de ISOMATEX, se
puede volver a fundir en el horno para conseguir de nuevo
filamento continuo. Respecto a la recuperacion de la matriz,
esta se realiza tras recuperar de la disolucion utilizada el
polimero, y este se recupera en forma de termoplastico.

El proceso de reciclado, tanto de recortes de produccién como
de piezas de material compuesto al final de su ciclo de vida, se
realiza en el Equipo SRU de R*Concept, donde se prepara una
solucién al 25-35% de acido acético glacial a una temperatura
entre 80-100 °C. ElI compuesto termoestable curado y
reciclable, reforzado con fibra es sumerjido en el tanque dotado
de recirculacion. En 1-3 horas, dependiendo del tamafio y las
dimensiones del compuesto, la matriz epoxi se escindira y se
disolvera en la solucién acida. Posteriormente, cualquier objeto
incrustado en el material compuesto asi como su refuerzo se
puede recuperar enjuagando con agua tibia y secando.

Para la recuperacion de la matriz termoplastica (que antes del
proceso, consistia en una matriz termoestable), se obtiene de
la solucion acida mediante un proceso de precipitacion
utilizando un coagulante basico, como una solucion acuosa de
sosa caustica, que debe agregarse lenta y uniformemente para
neutralizar la solucion acida. El pH de la solucion final debe ser
7 o mas para asegurar la precipitacion completa del
termoplastico. El termoplastico recuperado se puede reutilizar
para fabricar piezas representativas, ya sea de forma
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independiente o combinandolas con termoplasticos
convencionales. En el caso del proyecto, se realizd la inyeccion
de una pieza de automocion.

Para poder inyectar el “Glove Compartment Door” (Guantera)
del Fiat 500, R*Concept caracterizd el termoplastico
recuperado, y teniendo en cuenta las especificaciones técnicas
de la pieza indicadas por CRF (Centro di Ricerche Fiat,
Stellantis Group), procedié a realizar un “compounding” del
termoplastico recuperado (caracteristicas similares al Nylon6)
con PAB. La mezcla se realizé con un 60% de PA6 y 40% del
termoplastico recuperado.

La inyeccion de la pieza se realizd por parte de CRF vy el
resultado se puede ver en la imagen 6. La pieza sera pintada
en procesos posteriores del proyecto.

3.5 Otras actividades del proyecto C2CC

Los preimpregnados elaborados en las instalaciones de
GAIKER se usaron en la fabricacion de probetas y placas
mediante compresién que permitieron llevar a cabo una
exhaustiva caracterizacién de los materiales, en especial en lo
que a sus prestaciones mecanicas se refiere. Las propiedades
obtenidas han servido ademés para alimentar los modelos de
elementos finitos empleados en las etapas de disefio y la
configuracion estructural de los demostradores del proyecto
[10] por parte de CRF.

Una vez elaborados los moldes y demas utillaje, la empresa AM
Composites procedié a elaborar los prototipos demostradores
que consistieron en el cap6 del modelo ABARTH 500.

Por ultimo, el impacto ambiental de los materiales y productos
desarrollados se evaluaron mediante LCA (Live Cycle
Assessment) validandose los resultados frente a ofras
alternativas por parte de la Universidad de Burdeos.

4 Conclusiones

En el presente trabajo se ha puesto a punto una linea ed
producciéon de preimpregnados para

resinas furanicas

combinando equipos de impregnacién con una laminadora. El
proceso permite evaporar ligeramente la humedad incluida en
las resinas y alcanzar el estado B para la posterior
transformacion en prensa.

Ademas, se han elaborado preimpregnados de resinas epoxi
biobasadas con endurecedores que permiten su reciclabilidad,
determinandose las variables de proceso adecuadas para
lograr una produccion a escala de planta piloto.

Por otra parte, se ha establecido la estabilidad de los sistemas
epoxi escindibles que permiten su envio y traslado entre
partners

En su conjunto el proyecto C2CC ha permitido el desarrollo de
aplicaciones de automocion a partir de materiales con un menor
impacto ambiental y que ademas permiten la reciclabilidad de
los componentes, contribuyendo al desarrollo de aplicaciones
de acuerdo a criterios de la economia circular.
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Figura 6. Cubierta de la tapa de la guantera elaborada con el termoplastico recuperado de la resina epoxi.
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Verify FCA standard Target:

v" Snowload damage
v" Torsional stiffness
v' Lateral stiffness
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Figura 7. a) Disefio y actividades de validacion sobre el demostrador © Stellantis (reproducido con permiso), b)
laminacion del prototipo y ¢) demostrador final montado en el vehiculo.
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