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Resumen: Los materiales compuestos de resina epodxica reforzados con fibras de carbono
destacan por su alta resistencia y bajo peso, lo que los hace utiles en aplicaciones estructurales.
Sin embargo, el costo de las fibras de carbono sigue siendo elevado debido a los procesos
necesarios para alcanzar altos niveles de pureza. Aunque la pureza influye en las propiedades
mecanicas, el comportamiento final del compuesto depende principalmente de la calidad de la
interfaz entre fibra y matriz. Por ello, investigaciones recientes se enfocan en modificar la superficie
de las fibras para mejorar la adhesién, asi como en incorporar aditivos como refuerzos carbonosos
en la matriz, aunque estos suelen incrementar los costos. En este estudio se elaboraron
compuestos hibridos utilizando fibras de carbono de baja pureza, particulas provenientes de
residuos textiles y fibras de carbono de preimpregnados desechados. Ademas, se evalué un
tratamiento superficial aplicado a las fibras para mejorar su compatibilidad con la matriz. Se
implementoé un disefio experimental con arreglo ortogonal considerando la composiciéon de fibra, el
tipo de aditivo, la proporcién resina-endurecedor y el tratamiento superficial. Las variables de
respuesta fueron la resistencia a la traccion y la deformacién. Los resultados mostraron que los
aditivos carbonosos incrementaron la resistencia a la tracciéon hasta en un 36%. Las fibras tratadas
quimicamente presentaron mayor rugosidad y mejor adherencia, favoreciendo la resistencia del
compuesto. Este enfoque demuestra que es posible desarrollar materiales de buen desempefio
empleando fibras de carbono de menor pureza y refuerzos provenientes de residuos industriales.

Introduccién aproximado del 10%, lo que refleja un

Los materiales compuestos con matrices
poliméricas han sido utilizados en diferentes
campos de la industria automotriz, aviacién y
espacial, esto se debe a su alta relaciéon de
resistencia por masa. Por otra parte, la fibra
de carbono es uno de los refuerzos mas
utilizados a nivel mundial debido a su alto
modulo elastico y la capacidad de resistir
esfuerzos considerables, y aunque estos
materiales presentan propiedades
sobresalientes, la pureza del elemento
carbono se encuentra relacionado con dichas
caracteristicas, lo que hace que el valor
comercial de esta fibra aun sea relativamente
elevado. Existen otros factores que influyen
en el costo de la fibra de carbono, como son
las materias primas precursoras, los
procesos térmicos necesarios para alcanzar
la pureza, la resistencia y durabilidad que
alcanzan estos filamentos'. La produccién de
fibras de carbono tiene un crecimiento anual

aumento en la generacién de residuos a base
de estos materiales. En este contexto, la
recuperacion de fibras de carbono de
materiales compuestos residuales, ha sido
foco de investigacion de profesionales a nivel
mundial. La reutilizacion de esta fibra ofrece
beneficios econdmicos considerables, pero
en ciertos casos es necesario realizar
modificaciones superficiales a las fibras para
mejorar la union con la matriz y evitar fallas
por delaminacion. En este trabajo se realizé
el estudio sobre un sistema para obtener
materiales compuestos reforzados con fibras
de carbono de baja pureza (fibras
precursoras estabilizadas térmicamente), las
cuales se sometieron a un tratamiento
superficial con la finalidad de mejorar las
propiedades de adherencia con la matriz.
Fibras de carbono provenientes de residuos
industriales se incorporaron como aditivos a
los materiales convirtiéndose en un factor
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’\%nte para la economia circular vy Tabla 1. Disefio de experimentos para materiales

competitivas y mas asequible al mercado
actual®.

Parte experimental.

Materiales. Se utilizé una resina epodxica
comercial RE-41 y el endurecedor EP-05 de
la marca EPSA®. Fibras precursoras
estabilizadas (L15) y fibras acrilicas
estabilizadas de grado textil (RA), desarrollas
en trabajos previos, fueron utilizas como
refuerzo y se sometieron a un tratamiento
superficial de sol-gel con diéxido de silicio y
un tratamiento oxidativo con &acido nitrico3.
Microfibras de carbono obtenidas de residuos
de laminas preimpregnadas (PP)
provenientes de una industria automotriz de
la ciudad de Aguascalientes y microfibras
estabilizadas a base de residuos textiles (PO)
fueron utilizadas como aditivos. Se
prepararon probetas en moldes de silicona
donde se extendieron las fibras de carbono
continuas con una proporcion de 10% en
peso de resina. Los aditivos fueron
dispersados en la resina en un equipo de
ultrasonido en concentraciones de 0.25 a
1.00% en peso de resina. Mediante el
método de vaciado se agregd la resina con
aditivos sobre el molde con fibra de carbono.
Las probetas se desmoldaron después de 24
horas para ser evaluadas y caracterizadas.

Caracterizaciéon. Un espectrémetro infrarrojo
FTIR Thermo Scientific Nicolet iS10 y un
microscopio electrénico de barrido SEM (FEI
Quanta 250) fueron utlizados para la
caracterizacion de los materiales. Se
realizaron ensayos de traccion bajo los
estandares ASTM D3822 para las fibras y
ASTM D3039 para materiales compuestos.

Disefio de experimentos. Se definio e
implemento un disefio de experimentos de
tipo ortogonal Taguchi L8 con seis variables
a dos niveles cada una. Mediante un andlisis
estadistico se identificaron los factores que
afectan la resistencia a la traccién y la
capacidad de deformacion de los materiales
compuestos, en la Tabla 1 se muestra el
disefio de experimentos utilizado en este
trabajo.
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i f@vorecer la interfaz fibra y matriz. De esta compu;/s(t:os A
forma es posible obtener como resultado un N° (viv) A ) Fibra (%) Trat
material compuesto hibrido con propiedades 1 141 PO 15 1.00 HNO,

L2 11 PO
L3 1:1 PP
L4 1:1 PP
L5 21 PO
L6 21 PO

RA 0.25 SiO2
L15 1.00 SiO;
RA 0.25 HNO;
L15 0.25 HNO;
RA 1.00 SiO2
L7 21 PP L15 0.25 SiO;
L8 21 PP RA 1.00 HNO;

—

PP: Fibra de carbono reciclada; PO: Fibra acrilica residuo; L15:
Fibra precursora estabilizada; RA: Fibra textil estabilizada; A:
Tipo de Aditivo; A(%): porcentaje de aditivo; T(min): tiempo de
dispersion de aditivo y Trat: Tratamiento superficial.

Resultados.

Acondicionamiento y caracterizacion de
fibras de carbono. Las fibras de carbono
L15 y RA fueron ensayadas mecanicamente
para conocer el efecto del tratamiento
superficial sobre la resistencia y deformacion.
En la Figura 3 se observa que la fibra L15
presenta una mayor resistencia de traccion,
en comparacion con la fibora RA. El
tratamiento con HNO3; y SiO2 evidencio una
reduccidn en la resistencia a la traccién en
ambas fibras, lo cual esta relacionado con la
modificacidn de la estructura molecular.
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Figura 1. Resistencia a la traccién de fibras
de carbono con y sin tratamiento superficial
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La Figura 4 muestra que la fibra RA presenta
un comportamiento mas ductil lo cual esta
relacionado con la estructura molecular
interna, al no ser fibras precursoras, el
proceso de estabilizacion u oxidacién no
genera estructuras rigidas de carbono al
tener una ciclizacion parcial del
poliacrilonitrilo®.
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Figura 2. Deformacion de fibras de carbono
con y sin tratamiento superficial

Las fibras L15 y RA se caracterizaron
mediante FTIR con el fin de identificar
cambios en la estructura quimica después
del tratamiento superficial. En la Figura 5,
correspondiente al espectro IR de la fibra
L15, se observaron cambios en la reduccion
de intensidad de los picos 2908 y 2864 cm"
correspondientes al estiramiento de los
grupos C-H, ademas del pico 1361 cm-’
caracteristico de la deformacion del grupo
metilo C-H; se observa la aparicién de picos
a 2441 cm! presentes en el grupo nitrilo C=N
y a 1710 cm™ del grupo carboxilo C=05.
Adicionalmente, un cambio en la intensidad
de los picos correspondientes a los grupos
hidroxilo -OH y carboxilo -COOH, es
observado, lo cual se relaciona a la
disminucién en la tension superficial de las
fibras, aumentando la humectabilidad vy
repercutiendo en un mejor anclaje entre la
superficie de la fibra y la matriz de resina
epoxica ©.

En la Figura 6, para la fibra RA, se observa
que el tratamiento acido, no realizé cambios
significativos en los grupos funcionales, es
posible identificar un incremento en la
intensidad a 1726 cm™' y a 1164 cm™, lo que
indica la formacion de grupos oxigenados.
Ademas, es posible identificar la sefial a
2241 cm" asignada a los grupos nitrilo de las
fiboras L15 y RA y que corresponden a las
estructuras lineales de poliacrilonitrilo (PAN)
que no se han sido transformadas a
estructuras en escalera, esto confirma la baja
pureza de las fibras de carbono y que es
caracteristico de las fibras estabilizadas.
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Figura 3. Espectro FT-IR de fibra de carbono
L15 con tratamiento superficial
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Figura 4. Espectro FT-IR de fibra de carbono
RA con tratamiento superficial

Figura 5. Andlisis SEM de fibras de carbono.
A) RA sin tratamiento; B) L15 sin tratamiento;
C) RA tratada con HNOgs; D) L15 tratada con
HNOs3; E) RA tratada con SiO2 y F) L15
tratada con SiO2.

Se realizd microscopia SEM con
espectroscopia de rayos X por dispersién de
energia (EDS) a las fibras L15 y RA para
conocer su morfologia y los cambios tras los
tratamientos superficiales. En la Figura 7 se
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ibras RA y L15, con una ligera rugosidad en
la fibra RA. Posterior al tratamiento con HNO3
ambas fibras presentaron una superficie
textural mas pronunciada, similar a las
escamas de una serpiente, esta morfologia
es mas evidente en las fiboras RA-HNOs. Por
otra parte, las fibras tratadas con SiO:2
muestran una capa de cristales de silicio,
dicha capa es mas abundante y uniforme en
las fibras L15-SiO2 en comparacion con RA-
SiO27.

La Figura 8 muestra la cuantificacién
semicuantitativa de elementos identificados
por EDS, se observé que el tratamiento con
SiO2 recubrié significativamente la fibra L15.
Ademas, se observa un incremento de 42%
en el elemento oxigeno de la fibra RA-HNO3
comparado con la RA sin tratamiento y un
incremento de 45% de oxigeno de la fibra
L15-HNOs en relacion con la L15 sin
tratamiento, lo que indican que el tratamiento
acido causo un incremento de los grupos
oxigenados de la fibra 8.
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Figura 7. Microscopia de aditivos de
microfibra de carbono. A) PO; B) PP; C)
Distribucién de aditivo PO en resina y D)
Distribucién de aditivo PP en resina.

Diseno de experimentos.

Se realizaron 6 probetas (especimenes) por
cada prueba del disefio de experimento. Las
probetas se ensayaron mecanicamente para
conocer la resistencia a la traccion y
porcentaje de deformacién. Los resultados
reportados corresponden a los valores
promedio de las seis probetas. En la Tabla 2,
se observa una gran diferencia entre aquellos
experimentos con una relacion de
resina/catalizador 1:1 (L1, L2, L3 y L4) y 2:1
(L5, L6, L7 y L8), tanto en la resistencia como
en deformacion.

Tabla 2. Propiedades mecanicas de materiales
compuestos del disefio de experimentos.

© 60 S N° Resistencia maxima Deformacién
5 (Mpa) (%)
5w L1 7.24 9.33
L2 1.05 14.17
67,22 68,25 |_3 508 1758
20 e L4 2.53 12.31
L5 17.50 5.12
L6 12.48 8.02
® TRA RAHNO3 RASIO2 Li5  L15SI02 L15-HNO3 L7 13.04 6.64
L8 20.37 472

Figura 6. Composicion elemental de las
fiboras L15 y RA con y sin tratamiento
superficial.

Caracterizacion de aditivos. En la Figura 9
se observa las diferencias en tamafo y
distribucion de las microfibras PP y PO,
indicando un diametro mas uniforme para las
fioras PP con longitudes entre 20 y 250
micrometros. Las fibras PO presentan
microfibras unidas con longitudes y diametros
variables, se observa ademas una buena
distribucion de estas fibras en la resina, ya
que no hay acumulaciones excesivas en la
matriz °.

Con el fin de conocer que variables y niveles
afectan dichas variables de respuesta se
realizan las gréficas de efectos principales.
En la Figura 10 y Figura 11 se puede
observar principalmente que el tipo de aditivo
no es un factor representativo tanto visual
como estadistico, al igual que el tipo de fibra,
lo que considera que el aporte mecanico de
una fibra precursora estabilizada (L15) y una
de grado textil (RA) son similares en cuanto a
las propiedades resultantes del material
compuesto y bajo el rango de operacion de
este trabajo. Por otra parte, en el tratamiento
superficial realizado con acido nitrico (HNOs3)
muestra una mejor resistencia mecanica, lo
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mejor capacidad de deformacion.

El tratamiento superficial mediante sol-gel
con SiO, no resulté favorable, posiblemente
debido a una deficiente adherencia entre el
recubrimiento y la fibra, lo que limita su
efectividad en el refuerzo del material
compuesto. La oxidacién de las fibras con
acido gener6 un aumento en la rugosidad
superficial, lo que favorece la formacién de
sitios de anclaje y mejora la adhesién fibra-
matriz, contribuyendo a una interfaz mas
resistente.
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Figura 80. Graficos de efectos principales en
resistencia traccién de materiales
compuestos.
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Figura 11. Grafico de efectos principales en
deformacion de materiales compuestos.
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Conclusiones.

La incorporacion de aditivos provenientes de
residuos industriales demostr6 ser una
estrategia efectiva para incrementar Ila
resistencia a la traccion de materiales
compuestos reforzados con fibras de carbono
de baja pureza, ofreciendo una alternativa
econdmica y funcional para optimizar el
rendimiento mecanico y el disefio de nuevos
materiales compuestos con aplicaciones en

economia circular.
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