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DESCRIPCION
Método para recuperar fibras de carbono de residuos de material compuesto
Campo

La presente descripcion pertenece al campo del reciclado de fibra de carbono, en particular en relacion con métodos
para recuperar fibras de carbono a partir de residuos de material compuesto, mas particularmente en relacién con
métodos para recuperar fibras de carbono a partir de residuos de material compuesto mediante pirdlisis catalitica.

Antecedentes

Los materiales compuestos de resina reforzada con fibra de carbono tienen excelentes propiedades tales como alta
resistencia especifica, alto médulo especifico, resistencia al calor y resistencia a la corrosion y, por lo tanto, se utilizan
ampliamente en los campos de la aviacion, aeroespacial, fuentes de energia, transporte y equipamiento deportivo de
alta gama.

Existe un problema en el tratamiento de materiales compuestos de resina reforzada con fibra de carbono de desecho,
tales como materiales sobrantes producidos en la etapa de fabricacion y final de servicio. Actualmente, los materiales
compuestos de resina reforzada con fibra de carbono como residuos sélidos se tratan mediante molienda en polvo o
particulas y se utilizan como rellenos para materiales de pavimentacion, etc., o incluso en vertederos. Los materiales
compuestos de resina reforzada con fibra de carbono contienen fibras de carbono de alto valor y estos métodos de
tratamiento provocan un enorme desperdicio de recursos de fibra de carbono.

Ha habido diversos métodos relacionados con la técnica para descomponer los residuos de material compuesto de
resina reforzada con fibra de carbono y separar las fibras de carbono para lograr la recuperacion de las fibras de
carbono. Estos métodos de la técnica relacionada incluyen descomposicion de acidos fuertes inorganicos,
descomposicion de solventes organicos, descomposicion de fluidos sub/supercriticos y descomposicion térmica.

En el proceso de recuperacion de la descomposiciéon del acido fuerte inorganico y la descomposicion del solvente
organico, se utiliza una cantidad sustancial de solventes, que pueden causar contaminacion al medio ambiente.
Ademas, el proceso de operacion de separacidon (por ejemplo, mediante separacion, extraccion, destilacion de
liquidos) de los solventes utilizados es complejo, lo que provoca un mayor coste de recuperacion.

Aunque el método de tratamiento de agua supercritica tiene las caracteristicas de ser limpio y libre de contaminacion,
debe llevarse a cabo bajo condiciones de reaccion de alta temperatura y alta presion, y tiene mayores requisitos sobre
el equipo de reaccion.

Entre los métodos relacionados para reciclar residuos de material compuesto de resina reforzada con fibra de carbono,
el método mas factible industrialmente es la descomposicion térmica, incluyendo el método de lecho fluidizado y el
método de pirdlisis.

El método de lecho fluidizado incluye ubicar residuos de material compuesto de resina reforzada con fibra de carbono
en aire caliente para su descomposicién. Sin embargo, las fibras de carbono recuperadas se oxidan significativamente
y las fibras de carbono se mueven y chocan violentamente en un reactor, un separador o mas. En consecuencia, hay
un gran numero de ranuras sobre la superficie de las fibras de carbono recuperadas, la longitud de las fibras se acorta
y las propiedades de las fibras se reducen notablemente. Ademas, el método de lecho fluidizado es complicado de
operar.

Una descomposicion térmica tradicional consiste en ubicar residuos de material compuesto de resina reforzada con
fibra de carbono en una atmésfera de gas inerte, tal como nitrégeno y helio. La operacion del proceso es simple. Sin
embargo, hay una gran cantidad de carbono residual formado sobre la superficie de las fibras de carbono recuperadas,
0 sobre oxidacion sobre la superficie de las fibras de carbono debido a la alta temperatura de funcionamiento, y todo
esto da como resultado una reduccién notable de las propiedades de las fibras de carbono recuperadas, y afectan
significativamente la aplicacion posterior de las fibras de carbono recuperadas y el valor de las fibras recicladas de las
mismas. El documento JP 2004-091719 A es un método titulado para recuperar fibra de carbono. El documento CN
101 928 406 A se titula method for catalytically decomposing carbon fiber-reinforce thermosetting epoxy resin
composite material.

Resumen

En un aspecto, un método para recuperar fibras de carbono a partir de desechos de material compuesto incluye
recubrir un polvo catalizador soluble en agua sobre una superficie de material compuesto que tienen fibras de carbono
y una matriz de resina, formando asi un desecho de material compuesto recubierto; y pirolizar la matriz de resina del
residuo de material compuesto recubierto. El catalizador en polvo soluble en agua incluye un catalizador principal y
bicarbonato de sodio, en el que el catalizador principal incluye cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc,
tetracloroaluminato de sodio y sulfato de zinc, en el que el paso de recubrimiento incluye rociar el polvo de catalizador
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soluble en agua sobre el superficie del residuo de material compuesto con una cantidad de 0.1-0.5 g/cm?, en la que la
temperatura de reaccién de pirdlisis es 250-450 °C.

En otro aspecto, un método para recuperar fibras de carbono a partir de desechos de material compuesto incluye
rociar un polvo catalizador soluble en agua sobre una superficie de desechos de material compuesto que tienen fibras
de carbono y una matriz de resina con una cantidad de 0.1-0.5 g/cm?, formando asi un residuo de material compuesto
cubierto con catalizador, y colocar el residuo de material compuesto cubierto con catalizador en un dispositivo de
pirdlisis y calentar el residuo de material compuesto cubierto con catalizador a 250 a 450 °C durante 10 a 30 minutos.
El catalizador en polvo soluble en agua incluye un catalizador principal y bicarbonato de sodio, en el que el catalizador
principal incluye cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc, tetracloroaluminato de sodio y sulfato de zinc.

Otros aspectos del método divulgado para recuperar fibras de carbono resultaran evidentes a partir de la siguiente
descripcion detallada, los dibujos adjuntos y las reivindicaciones adjuntas.

Breve descripcion de los dibujos

La Fig. 1 es un diagrama de flujo que ilustra un método para recuperar fibras de carbono de desechos de material
compuesto de acuerdo con un aspecto.

La Fig. 2 es una fotografia SEM de fibras de carbono recuperadas por pirdlisis con adicién de catalizador;
La Fig. 3 es una fotografia SEM de fibras de carbono recuperadas por pirdlisis sin adicion de catalizador;
La Fig. 4 es una fotografia SEM de fibras de carbono comerciales virgenes.

La Fig. 5 es un grafico que muestra que una disminucién de la energia de activacion de la reaccion de pirdlisis con la
adicion del catalizador puede alcanzar 10 kd/mol; con ello, se reduce la temperatura y el tiempo de pirdlisis, se ahorran
las fuentes de energia;

La Fig. 6 es un diagrama de flujo de una metodologia de servicio y fabricacion de aeronaves; y
La Fig. 7 es un diagrama de bloques de una aeronave.
Descripcion detallada

Como se muestra en la Fig. 1, un aspecto de la presente descripcion se relaciona con un método para recuperar fibras
de carbono de residuos de material compuesto, representado por el diagrama 10 de flujo. El método incluye recubrir
un catalizador en polvo soluble en agua sobre una superficie de residuos de material compuesto que tienen fibras de
carbono y una matriz de resina, representada por el bloque 12, y pirolizando la matriz de resina del residuo de material
compuesto recubierto, representada por el bloque 14.

En un aspecto, el método incluye los siguientes pasos: (1) rociar uniformemente el catalizador en polvo soluble en
agua sobre la superficie del residuo de material compuesto con una cantidad de 0.1-0.5 g/cm?; y (2) poner el residuo
de material compuesto cubierto con catalizador en un dispositivo de pirdlisis y calentar los materiales a 270-450 °C
durante 10-30 minutos. Se produce una reaccion de pirdlisis en la matriz de resina del material compuesto durante
este tiempo. Luego, se detiene el calentamiento y los desechos pirolizados se enfrian naturalmente a temperatura
ambiente, y las fibras recuperadas se sacan del dispositivo de pirdlisis y se limpian con agua desionizada usando
ultrasonidos.

En comparacion con las tecnologias existentes, el método de la presente descripcion disminuye la temperatura
pirolitica en 50-100 °C y reduce el tiempo de degradacién en no menos de 10 minutos debido a la adicion de
catalizador. Por tanto, el consumo de energia se reduce durante el proceso de pirdlisis. Ademas, el catalizador disuelto
en agua después de la limpieza ultrasonica se puede reciclar. La eficacia de reciclado de las fibras de carbono en la
presente descripcion es muy alta y la relacion de retencidn de la resistencia a la traccién del monofilamento puede
alcanzar el 95 %. El proceso de operacion es simple, por lo que es apto para produccion industrial.

En un aspecto, el catalizador es un polvo sélido a temperatura ambiente, el punto de fusion esta entre 250 y 400 °C y
las propiedades quimicas son estables. El catalizador incluye el catalizador principal y bicarbonato de sodio, en el que
el catalizador principal es cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc, tetracloroaluminato de sodio y sulfato de
zinc compuesto en una cierta relacién, y en el que el bicarbonato de sodio como reactivo auxiliar se descompone para
producir diéxido de carbono y agua durante el proceso de calentamiento, lo que facilita el efecto de catalisis del
catalizador principal sobre la reaccién de pirdlisis que se produce en la matriz de resina del residuo de material
compuesto.

En un aspecto, la matriz de resina en dicho residuo de material compuesto es resina epoxi, o la resina epoxi puede
reemplazarse con una resina termoendurecible tal como poliéster insaturado, resina fendlica o resina termoplastica tal
como poliolefina, nailon o poliéster.
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En un aspecto, las fibras de carbono en el residuo de material compuesto son fibras de carbono con base en
poliacrilonitrilo, o las fibras de carbono con base en poliacrilonitrilo se pueden reemplazar por fibras de carbono con
base en asfalto.

En un aspecto, las fibras de carbono en los residuos de material compuesto tienen una morfologia de fibras continuas,
o las fibras continuas pueden reemplazarse por fibras largas, fibras cortas, fibras en polvo o tejidos de fibra de carbono.

En un aspecto, el catalizador se vuelve fundido como una pelicula liquida que se adhiere a la superficie del material
compuesto de fibra de carbono a una determinada temperatura, lo que facilita la degradacion de la matriz de resina.

En un aspecto, las fibras de carbono recuperadas se someten a limpieza ultrasénica en agua para obtener fibras de
carbono con una superficie limpia y una integridad estructural.

En un aspecto, el catalizador se puede reciclar de la solucién acuosa y las fibras de carbono recuperadas no se oxidan,
lo que tiene una alta relacion de retencion de propiedades mecanicas y es bueno para aplicaciones futuras.

El objetivo de la presente descripcién es proporcionar un método capaz de lograr la separacion y recuperacion
efectivas de fibras de carbono de alto rendimiento a partir de residuos de material compuesto de resina reforzada con
fibra de carbono, para aumentar la eficiencia de recuperacion, reducir el consumo de energia y coste en el proceso de
recuperacion, y lograr ahorros de recursos y bajo impacto en el medio ambiente.

La esencia de la presente descripcion radica en reducir la temperatura y el tiempo de pirdlisis de la matriz de resina
en materiales compuestos de fibra de carbono residual mediante la adicidén de catalizador. El catalizador forma una
pelicula liquida sobre la superficie de los materiales compuestos residuales y penetra en el material, de modo que se
reducen la temperatura y el tiempo de descomposicion de la matriz de resina. Una pequefia cantidad del producto de
degradacioén de la matriz de resina se combina con el catalizador y se enfria para formar un sélido, y después de la
limpieza ultrasénica con agua desionizada, se pueden obtener fibras de carbono con una superficie limpia y una
integridad estructural. La rata de recuperacion de masa de las fibras de carbono obtenidas en la presente descripcion
es muy alta y la relacion de retencion de la resistencia a la traccién del monofilamento puede alcanzar el 95 %, lo que
es ventajoso para diversas aplicaciones posteriores.

Preferiblemente, el catalizador es un polvo sélido a temperatura ambiente, el punto de fusidn esta entre 250 y 400 °C
y las propiedades quimicas son estables. El catalizador consta de catalizador principal y bicarbonato de sodio. El
catalizador principal es el cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc, tetracloroaluminato de sodio y sulfato de
zinc en una cierta relacion. El bicarbonato de sodio como reactivo auxiliar se descompone para producir diéxido de
carbono y agua en el proceso de aumento de temperatura, lo que puede facilitar el efecto de catalisis del catalizador
principal en la reaccién de pirdlisis que ocurre en la matriz de resina del material compuesto. La mezcla del catalizador
principal y el bicarbonato de sodio se pulveriza uniformemente sobre la superficie del material en una cantidad de 0.1-
0.5 g/cm?.

Dicha temperatura de reaccion de pirdlisis es 250-450 °C. De acuerdo con la prueba TGA, la matriz de resina se puede
degradar completamente a 450 °C en atmdsfera de aire, y las fibras de carbono dificilmente se pueden oxidar, por lo
que las propiedades de las fibras de carbono recicladas se pueden conservar muy bien. Si la temperatura es superior
a 450 °C, la superficie de las fibras de carbono se oxidara, lo que provocara un mal rendimiento. Cuando la temperatura
es inferior a 250 °C, la rata de degradacion de la resina es baja, incluso la degradacién de la resina podria ser
incompleta, lo que aumentara el tiempo y el coste del tratamiento, o0 no podra obtener fibras recicladas limpias.

En comparacion con la técnica anterior, el método en la presente descripcion tiene las siguientes ventajas: en primer
lugar, el equipo es simple, el proceso tecnoldgico es facil y el coste del tratamiento es bajo. Y en segundo lugar, la
presente descripcion no solo puede lograr la descomposicion completa de la matriz de resina en el residuo de material
compuesto (fotografias SEM de fibras de carbono recuperadas por pirdlisis con adiciéon de catalizador, fibras de
carbono recuperadas por pirdlisis sin adicion del catalizador y fibra de carbono comercial virgen que muestran en las
Figs.2, 3 y 4), sino también reducir la energia de activacion requerida para la degradacion térmica de la matriz de
resina (como se muestra en la Fig.4) en la que la disminucion de la energia de activacion de la reaccion de pirdlisis
con la adicion del catalizador puede alcanzar 10 kd/mol; por lo tanto, y se reducen la temperatura y el tiempo de
pirdlisis, se ahorran las fuentes de energia. El catalizador también se puede reciclar y la viabilidad de reciclar fibras de
carbono se mejora enormemente. Por lo tanto, la presente descripcion tiene ventajas tales como alta eficiencia, bajo
coste y aplicacion industrial.

La presente descripcion se describe con mas detalle junto con aspectos particulares a continuacion.
Ejemplo 1

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la resina de
matriz es resina epoxi 4,4'-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las fibras
de carbono tienen una fraccion de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2 mm de
espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado, luego se coloca en un horno de pirdlisis y se calienta
a 450 °C, de modo que la matriz de resina en el material compuesto se somete a una reaccion de pirdlisis a esta
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temperatura, el calentamiento se detiene después de 20 min, el material se enfria naturalmente a temperatura
ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza ultrasénica durante
10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-D 3379, las fibras de
carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia a la traccion del monofilamento es
4.05 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 82.7 % con respecto a la de los monofilamentos de
fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, el catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio en el catalizador 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad del catalizador 0.1 g/cm?2. Luego, la muestra
se ubica en un horno de pirdlisis y se calienta a 270 °C, de modo que la matriz de resina en el material compuesto de
fibra de carbono se somete a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 30 min, el material se enfria
naturalmente a temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se coloca en agua desionizada, sujeto
a limpieza ultrasonica, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-D 3379,
las fibras de carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia a la traccién del
monofilamento es 4.11 GPa. La rata de retencién de la resistencia a la traccion es 83.9 % con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, el catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad del catalizador 0.1 g/cm?, luego, la muestra se ubica en un
horno de pirdlisis y se calienta a 350 °C, de modo que la matriz de resina en el material compuesto de fibra de carbono
se somete a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 20 min, el material se enfria naturalmente a
temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza
ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-
D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento, y la resistencia a la traccion
del monofilamento es 4.19 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 85.5% con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, a catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad del catalizador 0.1 g/cm?, luego, la muestra se ubica en un
horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, de modo que la matriz de resina en el material compuesto de fibra de carbono
se somete a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 10 min, el material se enfria naturalmente a
temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza
ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-
D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento, y la resistencia a la traccion
del monofilamento es 4.39 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 89.6% con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, un catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad del catalizador 0.1 g/cm?, luego, la muestra se ubica en un
horno de pirdlisis y se calienta a 450 °C, de modo que la matriz de resina en el material compuesto de fibra de carbono
se somete a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 10 min, el material se enfria naturalmente a
temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza
ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-
D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento, y la resistencia a la traccion
del monofilamento es 4.27 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 87.1% con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Ejemplo 2

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fraccion de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2
mm de espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado, luego se coloca en un horno de pirdlisis y se
calienta a 400 °C, para que la matriz de resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono experimente
una reaccién de pirdlisis, el calentamiento se detiene después de 30 min, el material se enfria naturalmente a
temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza
ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-
D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento, y la resistencia a la traccion
del monofilamento es 4.10 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 83.7% con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, un catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
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bicarbonato de sodio 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad de cloruro de zinc 0.1 g/cm?, luego, la muestra se ubica en un
horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono se
someta a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 20 min, el material se enfria naturalmente a temperatura
ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza ultrasénica durante
10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-D 3379, las fibras de
carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia a la traccion del monofilamento es
4.45 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 90.8% con respecto a la de los monofilamentos de
fibra de carbono comerciales T700.

Ejemplo 3

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fraccion de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2
mm de espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado cuya superficie esta recubierta con un
catalizador con una relacién de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a bicarbonato
de sodio de 75 : 5: 10 : 10 y una cantidad de catalizador de 0.1 g/cm?, luego se coloca en un horno de pirdlisis y se
calienta a 400 °C, para que la matriz de resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono experimente
una reaccién de pirdlisis, se detiene el calentamiento después de 10 min, el material se enfria naturalmente a
temperatura ambiente, se saca un producto, y luego el producto se ubica en agua desionizada, sujeto a limpieza
ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con la norma ASTM-
D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento, y la resistencia a la traccion
del monofilamento es 4.17GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 85.1 % con respecto a la de los
monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Para la misma muestra de material compuesto de fibra de carbono, un catalizador se rocia uniformemente sobre la
superficie del mismo, siendo la relacion de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio en el catalizador 75 : 5 : 10 : 10, siendo la cantidad del catalizador 0.3 g/cm?, Luego, la muestra
se ubica en un horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra
de carbono se someta a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 10 min, se detiene el calentamiento, el
material se enfria naturalmente a temperatura ambiente, a continuacion se toma un producto, y luego el producto se
coloca en agua, sujeto a limpieza ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas.
De acuerdo con la norma ASTM-D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccién de monofilamento,
y la resistencia a la traccion del monofilamento es 4.49 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccién es
91.6 % con respecto a la de los monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Ejemplo 4

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fracciéon de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2
mm de espesor se corta en unos 25 cm?2, ubicada en un crisol cuadrado de los cuales la superficie se rocia
uniformemente con un catalizador con una relaciéon de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato
de zinc a bicarbonato de sodio de 80 : 20 : 0 : 0 y una cantidad de catalizador de 0.5 g/cm?, luego se coloca en un
horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono se
someta a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 10 min, se detiene el calentamiento, el material se enfria
naturalmente a temperatura ambiente, a continuacién se toma un producto, y luego el producto se coloca en agua,
sujeto a limpieza ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con
la norma ASTM-D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia
a la traccion del monofilamento es 4.50 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 91.8% con respecto
al de los monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Ejemplo 5

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fraccion de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2
mm de espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado de los cuales la superficie se rocia
uniformemente con un catalizador con una relaciéon de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato
de zinc a bicarbonato de sodio de 100 : 0 : 0 : 0 y una cantidad de catalizador de 0.3 g/cm?, luego se coloca en un
horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono se
someta a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 20 min, se detiene el calentamiento, el material se enfria
naturalmente a temperatura ambiente, a continuacién se toma un producto, y luego el producto se coloca en agua,
sujeto a limpieza ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con
la norma ASTM-D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de tracciéon de monofilamento, y la resistencia
a la traccion del monofilamento es 4.36 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 89.0% con respecto
a la de los monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2864 673 T3

Ejemplo 6

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fraccion de masa de 65%, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2 mm
de espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado de los cuales la superficie se rocia uniformemente
con un catalizador con una relacién de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato de zinc a
bicarbonato de sodio de 75 : 5 : 10 : 10 y una cantidad de catalizador de 0.3 g/cm?, luego se coloca en un horno de
pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono se someta
a una reaccién de pirdlisis a esta temperatura durante 20 min, se detiene el calentamiento, el material se enfria
naturalmente a temperatura ambiente, a continuacién se toma un producto, y luego el producto se coloca en agua,
sujeto a limpieza ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con
la norma ASTM-D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia
a la traccion del monofilamento es 4.56 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 93.1% con respecto
al de los monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Ejemplo 7

En un residuo de material compuesto de fibra de carbono elegido, las fibras de carbono son Toray T700, la matriz de
resina es una resina epoxi de 4,4’-diaminodifenilmetano, y el agente de curado es diaminodifenil sulfona, en el que las
fibras de carbono tienen una fraccion de masa de 65 %, una placa de material compuesto de fibra de carbono de 2
mm de espesor se corta en unos 25 cm?, ubicada en un crisol cuadrado de los cuales la superficie se rocia
uniformemente con un catalizador con una relaciéon de masa de cloruro de zinc a tetracloroaluminato de sodio a sulfato
de zinc a bicarbonato de sodio de 75 : 5: 10 : 10 y una cantidad de catalizador de 0.3 g/cm?, luego se coloca en un
horno de pirdlisis y se calienta a 400 °C, para que la resina en el material compuesto de resina de fibra de carbono se
someta a una reaccion de pirdlisis a esta temperatura durante 30 min, se detiene el calentamiento, el material se enfria
naturalmente a temperatura ambiente, a continuacién se toma un producto, y luego el producto se coloca en agua,
sujeto a limpieza ultrasénica durante 10 min, y se seca para obtener fibras de carbono recuperadas. De acuerdo con
la norma ASTM-D 3379, las fibras de carbono se someten a una prueba de traccion de monofilamento, y la resistencia
a la traccion del monofilamento es 4.66 GPa. La rata de retencion de la resistencia a la traccion es 95.1% con respecto
a la de los monofilamentos de fibra de carbono comerciales T700.

Se pueden describir ejemplos de la presente descripcion en el contexto de un método 100 de fabricacién y servicio de
aeronaves, como se muestra en la Fig. 6, y una aeronave 102, como se muestra en la Fig. 7. Durante la preproduccion,
el método 100 de fabricacion y servicio de aeronaves puede incluir la especificacion y el disefio 104 de la aeronave
102 y la adquisicion 106 de material. Durante la produccion, tiene Ilugar la fabricacion 108 de
componente/subensamblaje y el sistema 110 de integracion de la aeronave 102. A partir de entonces, la aeronave 102
puede pasar por la certificacion y suministro 112 para ser puesta en servicio 114. Mientras esta en servicio por un
cliente, la aeronave 102 esta programada para el mantenimiento y el servicio 116 de rutina, que también puede incluir
modificacion, reconfiguracion, renovacion y similares.

Cada uno de los procesos del método 100 puede ser realizado o llevado a cabo por un integrador de sistemas, un
tercero y/o un operador (por ejemplo, un cliente). Para los propdsitos de esta descripcion, un integrador de sistemas
puede incluir, sin limitacion, cualquier nimero de fabricantes de aeronaves y subcontratistas de sistemas principales;
un tercero puede incluir, sin limitacién, cualquier nimero de vendedores, subcontratistas y proveedores; y un operador
puede ser una aerolinea, una empresa de arrendamiento financiero, una entidad militar, una organizacién de servicios,
etc.

Los métodos divulgados pueden emplearse durante una o mas de las etapas del método 100 de fabricacion y servicio
de aeronaves, en particular durante la adquisicién 106 de material, fabricacion 108 de componente/subensamblaje,
sistema 110 de integracion y mantenimiento de rutina y servicio 116.

Como se muestra en la Fig. 7, la aeronave 102 producida por el método 100 de ejemplo puede incluir un fuselaje 118
con una pluralidad de sistemas 120 y un interior 122. Los ejemplos de la pluralidad de sistemas 120 pueden incluir
uno o mas de un sistema 124 de propulsion, un sistema 126 eléctrico, un sistema 128 hidraulico y un sistema 130
ambiental. Puede incluirse cualquier nimero de otros sistemas. Los métodos divulgados se pueden emplear para
cualquiera de los sistemas de la aeronave 902, incluyendo particularmente cualquiera de los sistemas en los que se
utilizan materiales que contienen fibra de carbono. Ademas, los métodos divulgados pueden emplearse después de
la retirada del servicio de una aeronave 102.

Los métodos divulgados se describen en el contexto de una aeronave; sin embargo, un experto en la técnica
reconocera facilmente que los métodos divulgados se pueden utilizar para una variedad de vehiculos y no vehiculos.
Por ejemplo, las implementaciones de los aspectos descritos en el presente documento pueden implementarse en
cualquier tipo de vehiculo incluyendo, por ejemplo, helicdpteros, barcos de pasajeros y automéviles o en cualquier tipo
de no vehiculo, por ejemplo, articulos deportivos, articulos de construccién y productos de comunicacion.
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Aunqgue se han mostrado y descrito diversos aspectos de los métodos divulgados, a los expertos en la técnica se les
pueden ocurrir modificaciones al leer la memoria descriptiva. La presente solicitud incluye tales modificaciones y esta
limitada Unicamente por el alcance de las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Un método (10) para recuperar fibras de carbono a partir de residuos de material compuesto, comprendiendo el
método:

recubrir (12) un polvo de catalizador soluble en agua sobre una superficie de residuo de material compuesto que tiene
fibras de carbono y una matriz de resina; formando asi un residuo de material compuesto recubierto; y

pirolizar (14) la matriz de resina del residuo de material compuesto recubierto, en el que

el catalizador en polvo soluble en agua incluye un catalizador principal y bicarbonato de sodio, en el que el catalizador
principal incluye cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc, tetracloroaluminato de sodio y sulfato de zinc, en el
que el paso de recubrimiento incluye rociar el polvo de catalizador soluble en agua sobre la superficie del residuo de
material compuesto con una cantidad de 0.1-0.5 g/cm?, en el que la temperatura de reaccion de pirolisis es 250-450
°C.

2. El método de la reivindicacion 1, en el que el paso de pirolizacion incluye poner el residuo de material compuesto
recubierto en un dispositivo de pirdlisis.

3. El método de la reivindicacion 1, en el que el paso de pirolizacion incluye calentar a la temperatura de reaccion de
pirdlisis durante 10 a 30 minutos.

4. El método de la reivindicacién 3, que comprende ademas detener el calentamiento y enfriar naturalmente a
temperatura ambiente.

5. El método de la reivindicacion 1, en el que el catalizador es un polvo sélido a temperatura ambiente, tiene un punto
de fusion entre 250 °C y 400 °C y tiene propiedades quimicas estables.

6. El método de la reivindicacion 1, en el que la matriz de resina incluye una resina termoendurecible.

7. El método de la reivindicacion 6, en el que la resina termoendurecible incluye al menos una resina epoxi, poliéster
insaturado y resina fendlica.

8. El método de la reivindicacion 1, en el que la matriz de resina incluye una resina termoplastica, en el que la resina
termoplastica incluye al menos uno de poliolefina, nailon y poliéster.

9. El método de la reivindicacion 1, en el que las fibras de carbono incluyen al menos una de las fibras de carbono con
base en poliacrilonitrilo y fibras de carbono con base en asfalto.

10. El método de la reivindicacion 1, en el que una morfologia de las fibras de carbono incluye al menos una de fibras
continuas, fibras largas, fibras cortas, fibras en polvo y tejidos de fibra de carbono.

11. El método de la reivindicacion 1, en el que el catalizador se vuelve fundido como una pelicula liquida que se adhiere
a una superficie del residuo de material compuesto, facilitando asi la degradacion de la matriz de resina.

12. El método de la reivindicacion 1, que comprende ademas someter fibras de carbono recuperadas a limpieza
ultrasénica en agua para obtener fibras de carbono con una superficie limpia.

13. Un método para recuperar fibras de carbono a partir de desechos de material compuesto, comprendiendo el
método:

pulverizar un catalizador en polvo soluble en agua sobre una superficie de residuo de material compuesto que tiene
fibras de carbono y una matriz de resina con una cantidad de 0.1-0.5 g/cm?, formando asi un residuo de material
compuesto recubierto de catalizador; y

poner el residuo de material compuesto cubierto con catalizador en un dispositivo de pirdlisis y calentar el residuo de
material compuesto cubierto con catalizador a 250 a 450 °C durante 10 a 30 minutos, en el que

el catalizador en polvo soluble en agua incluye un catalizador principal y bicarbonato de sodio, en el que el catalizador
principal incluye cloruro de zinc o una mezcla de cloruro de zinc, tetracloroaluminato de sodio y sulfato de zinc.

14. El método de la reivindicacién 13, que comprende ademas detener el calentamiento y enfriar naturalmente a
temperatura ambiente, comprendiendo el método ademas sacar las fibras de carbono del dispositivo de pirdlisis y
limpiar por ultrasonidos las fibras de carbono en agua para obtener fibras de carbono con una superficie limpia.

15. El método de la reivindicacién 13, en el que el catalizador en polvo soluble en agua es un polvo sdélido a
temperatura ambiente, tiene un punto de fusion entre 250 °C y 400 °C y tiene propiedades quimicas estables.
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RECUBRIR UN CATALIZADOR EN POLVO SOLUBLE
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