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@Resumen:

Adhesivo de pelicula, dispositivo y método para
evaluar la integridad estructural de juntas unidas, y
método para fabricar el adhesivo de pelicula. El
dispositivo comprende un adhesivo de pelicula (1)
que contiene un 0,1-8% en peso de nanoparticulas de
carbono con respecto al adhesivo de pelicula; dos
contactos eléctricos (2) en conexién eléctrica con el
adhesivo de pelicula (1), medios (3) para medir la
resistencia eléctrica entre los contactos eléctricos y
una unidad de control (4) configurada para recibir y
analizar la variacion de las mediciones de resistencia
eléctrica y, basandose en dicha variacion, evaluar la
integridad estructural del adhesivo de pelicula. El
método para fabricar el adhesivo de pelicula (1)
comprende incorporar en un adhesivo de pelicula,
usando una técnica de mascara o de impresion por
inyeccion de tinta, un 0,1-8% en peso de
nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo
de pelicula.
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ADHESIVO DE PELICULA, DISPOSITIVO Y METODO PARA EVA LUAR LA INTEGRIDAD
ESTRUCTURAL DE JUNTAS UNIDAS, Y METODO PARA FABRICA R EL ADHESIVO DE
PELICULA

DESCRIPCION
Campo de la invencion

La presente invencion esta comprendida dentro del campo de los adhesivos de pelicula,
usados, por ejemplo, en la industria aerondutica para unir componentes estructurales. Mas
particularmente, la invencion se refiere a un adhesivo de pelicula, a un dispositivo y a un
método para evaluar la integridad estructural de las juntas unidas con los adhesivos de

pelicula.
Antecedentes de la invencién

Hoy en dia, en la industria aeronautica, los componentes estructurales altamente integrados
se consideran oportunidades relevantes en términos de peso y coste. No obstante, estas
estructuras altamente integradas, donde pueden aparecer un numero considerable de
interfases unidas conjuntamente o unidas secundariamente, presentan incertidumbres
acerca de su integridad y fiabilidad estructural. EI comienzo y la propagacién del despegado
pueden implicar el colapso final o el fallo catastrofico de una estructura unida. Por lo tanto,
es absolutamente necesario ser capaz de entender, identificar y evaluar los diferentes
procesos de comienzo y propagacion de grietas en estas juntas unidas. Este serd el Gnico
modo de aceptar ampliamente su aplicabilidad en las estructuras reales de aviacion. Si se
puede conocer y evaluar el comienzo y la propagacion de grietas en tiempo real, se pueden
determinar conclusiones precisas en lo que respecta a la forma en que trabajan las juntas
unidas, lo que conduce a mitigar las incertidumbres acerca de las mismas y aumentar su
fiabilidad.

Hay dos tipos principales de adhesivos usados para unir componentes estructurales,
adhesivos de pasta y adhesivos de pelicula, usandose los ultimos ampliamente en la

industria aeronautica.

La aparicion de la nanotecnologia ha permitido la adaptacion de una diversidad de

propiedades funcionales a través de la modificacibn a nanoescala. Debido al tamafio a

nanoescala, a la alta relacion de aspecto (longitud/didmetro), las altas rigidez y resistencia

especifica, y las conductividades eléctricas y térmicas excepcionalmente altas, los
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nanotubos de carbono (CNT) han encontrado un uso en numerosas aplicaciones, incluyendo
cafiones de electrones de alta de intensidad, nanosondas, y materiales compuestos
resistentes a la fractura y al rayado. Ademas de esto, la capacidad demostrada de hacer
crecer selectivamente nanotubos de carbono mediante deposicion impresa ha permitido su
uso en detectores y accionadores. Como resultado de sus altas relacion de aspecto y
conductividad eléctrica, se ha establecido que los nanotubos de carbono pueden formar
redes conductoras eléctricamente en materiales de matriz de polimero en fracciones de

volumen excepcionalmente bajas.

Los adhesivos de pasta dopados con nanotubos y nanofibras (CNF) de carbono se han
estudiado ampliamente en la referencia [1]. El objetivo de esta investigacion fue desarrollar
un adhesivo epoxi reforzado con nanofibras de carbono o nanotubos de carbono con el fin
de aumentar la energia de fractura adhesiva de juntas laminadas de fibra de carbono/epoxi
sin reducir la resistencia de la junta y permitir la disipacion de cargas electrostéaticas. Con el
fin de conseguir este objetivo, se desarrollaron procesos de caracterizacion de adherentes y
adhesivos, se aplicé un analisis de la influencia de diferentes tratamientos superficiales y se
realizd una evaluacioén de los efectos de la adicion de nanofibras de carbono y nanotubos de

carbono en las diferentes propiedades de una resina epoxi.

Los autores observaron que se podia modificar el adhesivo epoxi por adicion de nanofibras
0 nanotubos de carbono de una forma tal que la resistividad eléctrica disminuia, permitiendo
la disipacion de cargas electrostéticas, y la energia de fractura de las juntas adhesivas de
los laminados de fibra de carbono/epoxi aumenté (hasta un 40 %). Estas mejoras se
obtuvieron sin reducir la resistencia a la cizalladura de las juntas adhesivas y manteniendo
las propiedades de traccién de los adhesivos nanorreforzados con respecto a la formulaciéon

de epoxi basica pura.

Thostenson y Chou [2] estudiaron el efecto del procesamiento de nanomateriales
compuestos y la concentracibn de nanotubos en las propiedades eléctricas de epoxi y
establecieron que se podian formar redes de percolacion a concentraciones inferiores a un
0,1 % en peso. Estos materiales basados en nanotubos se pueden usar como detectores de
dafio por deformacion. Los CNT forman una red de percolacién conductora a través de la
matriz de polimero y la propagacion de deformaciones o grietas dio como resultado la
fractura y/o la extraccion de los nanotubos de carbono y el posible corte de la ruta de

conduccién.

Varios autores han estudiado la capacidad de deteccion de adhesivos de pasta dopados con
3
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CNT para detectar el inicio y la propagacion de grietas y para distinguir el mecanismo de
fallo [3, 4]. En [3] se evaluo la vida de fatiga de aluminio adhesivo en juntas compuestas. Los
CNT se dispersaron en la resina epoxi por calandrado usando un molino de tres rodillos y se
aplicaron a la especie compuesta de aluminio para fabricar juntas con solape individual. Se
evaluo el inicio y la propagacion de grietas midiendo la variacion de resistencia equivalente
con aplicacion de cargas ciclicas en ensayos de fatiga. Lim et al. [4] analizaron la capacidad
de adhesivos de pasta dopados con CNT para detectar y distinguir diferentes tipos de dafos
en juntas hibridas de material compuesto con metal unidas adhesivamente. La dispersion de
los CNT en la resina epoxi se realizé por calandrado y el tejido de carbono externo del
material compuesto se revistio con CNT que contenian encolado. Variando el tratamiento
superficial del sustrato de acero, se consiguieron diferentes modos de fallo y cada
mecanismo de fallo poseia una respuesta a la resistencia distinta. Por lo tanto, también fue
posible distinguir la extension y la naturaleza del dafio que se produce, ademas de detectar

el fallo in situ.

Estos estudios, en los que la integridad estructural de las juntas unidas se basa en la
medida de la resistencia eléctrica, solo se aplica a adhesivos de pasta dopados con
nanoparticulas de carbono. Sin embargo, no se ha desarrollado nada hasta la fecha para

adhesivos de pelicula.

Otra técnica, no relacionada con la nanotecnologia, para evaluar la integridad estructural de
juntas unidas realiza un andlisis de ultrasonidos en las juntas unidas. Sin embargo, la
interpretacion de los resultados es compleja, a menudo errénea y no caracteriza en tiempo

real el desarrollo consiguiente del dafio en la junta unida.
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Descripcion de la invencion

La presente invencion se refiere a un adhesivo de pelicula, a un dispositivo y a un método
para evaluar la integridad estructural de juntas unidas de material compuesto que incluyen

adhesivos de pelicula.

La presente invencidn presenta ciertas tecnologias para proporcionar conductividad eléctrica
a adhesivos de pelicula con el fin de evaluar su estado de integridad estructural. Las
tecnologias se basan en la adicion de nanoparticulas de carbono (nanotubos de carbono,
nanofibras de carbono, nanoparticulas de grafeno) a este tipo de adhesivos con el fin de
conseguir mas fiabilidad estructural en las interfases cuando aparecen. La alta conductividad
y la relacion de aspecto relativamente alta de los nanotubos de carbono da como resultado
umbrales de percolacion de aproximadamente un 0,1 % de CNT en peso en los adhesivos.
La red de nanoparticulas de carbono formada en el adhesivo ofrece un potencial significativo
para desarrollar enfoques de deteccion jerarquicos para la deteccion de dafios y la
monitorizacion de la salud usando medidas de corriente continua. Las cargas aplicadas
sobre los adhesivos nanodopados producen la aparicion o el desarrollo de dafios (es decir,
deformaciones, grietas, deslaminaciones, etc.) en el material, que modifica la integridad de
las redes de carbono y aumenta la resistividad eléctrica del adhesivo. A través de ensayos
disefiados para promover diferentes modos de fallo (tales como cizalladura de solape
individual, cizalladura de solape doble, GIC, GIIC o modo mixto, entre otros), es posible
identificar el comienzo de dafos, la naturaleza del fallo (adhesivo, cohesivo, etc.), su

desarrollo y otros aspectos relevantes.

Centrandose en los adhesivos de pelicula, se usan métodos de impresion por inyeccion de
tinta y/o métodos de mascara innovadores para incorporar el nanorrefuerzo en geometrias
controladas de redes sobre las peliculas, proporcionando sensibilidad local y controlada a
las juntas unidas y dando informacién de la localizacién de los dafios, sus caracteristicas y
sus propagaciones de una forma precisa. Este adhesivo de pelicula reforzado es aplicable
para la monitorizacion de la salud estructural como alternativa de instrumentacion de

medidores de tensidn/rosetas, para ensayos donde se usan interfases unidas conjuntamente
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0 unidas secundariamente con adhesivos de pelicula.

Un primer aspecto de la presente invencion se refiere a un adhesivo de pelicula para evaluar
la integridad estructural de juntas unidas, en el que el adhesivo de pelicula contiene al
menos un 0,1 % en peso (preferentemente entre 0,1-8 % en peso) de nanoparticulas de
carbono con respecto al adhesivo de pelicula. Las nanoparticulas de carbono pueden ser
nanotubos de carbono (al menos un 0,1 % en peso de nanotubos de carbono para hacer
conductor el adhesivo de pelicula), nanofibras de carbono (al menos un 2,5 % en peso de
nanofibras de carbono para hacer conductor el adhesivo de pelicula) o nanoparticulas de
grafeno (al menos un 3 % en peso de nanoparticulas de grafeno para hacer conductor el

adhesivo de pelicula).

Otro aspecto de la presente invencion se refiere a un método para fabricar un adhesivo de
pelicula para evaluar la integridad estructural de juntas unidas. El método comprende
incorporar, en un adhesivo de pelicula, al menos un 0,1 % en peso (y preferentemente entre
un 0,1-8 % en peso) de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula. En
una realizacién preferente la incorporacion se lleva a cabo usando una técnica de impresion
por inyeccion de tinta. En otra realizacion la incorporacion se lleva a cabo usando una
técnica de mascara. El método puede comprender un proceso de curado después de la

deposicion de las nanoparticulas de carbono en el adhesivo de pelicula.

Un aspecto adicional de la presente invencion se refiere un dispositivo para evaluar la

integridad estructural de juntas unidas con adhesivos de pelicula. El dispositivo comprende:

un adhesivo de pelicula que contiene al menos un 0,1 % en peso (y preferentemente entre

un 0,1-8 % en peso) de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula;
al menos dos contactos eléctricos en conexion eléctrica con el adhesivo de pelicula;
medios para medir la resistencia eléctrica entre los contactos eléctricos;

una unidad de control configurada para recibir y analizar la variacion de las mediciones de
resistencia eléctrica y, basandose en dicha variacion, evaluar la integridad estructural del

adhesivo de pelicula.

Los contactos eléctricos del dispositivo pueden estar unidos a los adherentes o al adhesivo
de pelicula. El adhesivo de pelicula se puede disefar preferentemente para cualquiera de

las siguientes aplicaciones:
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- unién material compuesto a material compuesto,
- unién metal a metal,
- unién material compuesto a metal.

En otro aspecto adicional la presente invencién se refiere a un método para evaluar la

integridad estructural de juntas unidas con adhesivos de pelicula, comprendiendo el método:

medir la resistencia eléctrica entre dos contactos eléctricos en conexion eléctrica con un
adhesivo de pelicula que contiene al menos un 0,1 % en peso (y preferentemente entre un

0,1-8 % en peso) de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula;

analizar la variacibn de las mediciones de resistencia eléctrica y, basdndose en dicha
variacién, evaluar la integridad estructural del adhesivo de pelicula. En esta etapa, los
cambios lineales en las medidas de resistencia se asocian con deformacion en el adhesivo

mientras que los cambios bruscos se asocian con propagacion de grietas.
Breve descripcion de las figuras

A continuacion se describe muy brevemente una serie de figuras que ayudan a una mejor
comprension de la invencion y que esta relacionada expresamente con una realizacion de

dicha invencién.

La Figura 1 muestra un esquema de un dispositivo para evaluar la integridad estructural de

juntas unidas con adhesivos de pelicula de acuerdo con la presente invencion.

La Figura 2 muestra diferentes ubicaciones de los contactos eléctricos para: adherentes de

(a) metal y (b) material compuesto.

La Figura 3 muestra las curvas de cambio de resistencia y de tension-deformacion para el

adhesivo de pelicula nanorreforzado con nanotubos de carbono.

Las Figuras 4A-4C muestran el proceso de deteccion de una grieta en el adhesivo de

pelicula.

La Figura 5 muestra un dispositivo de extraccion a velocidad constante para aplicar una

técnica de mascara y obtener una mezcla nanodopada uniforme en el adhesivo.

La Figura 6 muestra medidas de resistencia para un adhesivo de pelicula FM300 KO0,05
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dopado con Nanocyl™ NC3152.
Descripcion de una realizacion preferente de lainv ~ encion

La Figura 1 muestra un dispositivo para evaluar la integridad estructural de juntas unidas
con los adhesivos de pelicula de acuerdo con la presente invencién. El adhesivo de pelicula
1 se ha dopado con un 0,1-8 % en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al
adhesivo de pelicula. El dispositivo también comprende al menos dos contactos eléctricos 2
en conexion eléctrica con el adhesivo de pelicula 1 y medios 3 para medir la resistencia
eléctrica R entre los contactos eléctricos, por ejemplo un multimetro. Finalmente, una unidad
de control 4 (tal como un microcontrolador) recibe y analiza la variacién de las mediciones
de resistencia eléctrica y, basandose en dicha variacion, evalla la integridad estructural del

adhesivo de pelicula.

Las Figuras 2A y 2B muestran diferentes ubicaciones de los contactos eléctricos 2. Los
contactos eléctricos 2 se pueden fijar a los adherentes 5 (piezas unidas por el adhesivo) o al
adhesivo de pelicula 1. En la Figura 2A, los adherentes 5 son metalicos y los electrodos o
los contactos eléctricos 2 se fijan al sustrato de aluminio, mientras que en la Figura 2B los
adherentes 5 son polimeros reforzados con fibra de carbono (CFRP) y los contactos

eléctricos 2 se aplican directamente a la pelicula adhesiva 1.

Los adhesivos de pelicula de las Figuras 2A y 2B se someten a ensayos de cizalladura
mediante una fuerza de traccion F aplicada a los adherentes 5. La Figura 3 muestra las
curvas de tension-deformacion (7 -8) y de cambio de resistencia (R) para el adhesivo de
pelicula 1 reforzado con nanotubos de carbono. Ambas curvas siguen la misma tendencia
indicando que los cambios de resistencia se pueden usar para considerar la deformacion &

sufrida por el adhesivo de pelicula 1.

Las Figuras 4A-4C muestran el proceso de deteccidbn de una grieta en el adhesivo de
pelicula 1, que se ha reforzado con nanotubos de carbono para hacer eléctricamente
conductor al adhesivo de pelicula. En la Figura 4A, el adhesivo de pelicula se usa para unir
dos piezas de fibra de carbono 5. Debido a las condiciones de carga externa, el adhesivo de
pelicula 1 sufre una grieta o inicio de despegado 8, que conduce a una resistencia eléctrica
aumentada R del adhesivo de pelicula. La Figura 4B muestra una imagen de microscopia de
barrido electronico de los nanotubos extraidos del adhesivo de pelicula durante la
propagacion de la grieta. La Figura 4C representa la curva de tensién-deformacién y la curva

de cambio de resistencia eléctrica para el adhesivo de pelicula reforzado con nanotubos de

8
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carbono, cuando se somete a fuerzas externas. Los cambios lineales en la resistencia se
asocian con deformacion en el adhesivo mientras que los cambios bruscos (un cambio
repentino en la resistencia, en lugar de un cambio continuo) se asocian con propagacion de

grietas.

Con respecto al proceso de fabricacidbn del adhesivo de pelicula 1 reforzado con
nanoparticulas de carbono, se emplea un método innovador de impresién por inyeccién de

tinta y/o un método de mascara:

-Técnica de impresion: la técnica de impresion por inyeccién de tinta ya se ha desarrollado
para otras aplicaciones en [5], en particular para fabricar supercondensadores sobre tejidos
de tela y sustratos flexibles. Esta técnica se ha usado para la deposicion de nanoparticulas
de carbono en adhesivos de pelicula. En una realizacion ejemplar, se llevan a cabo las

siguientes etapas:

« Se usa una impresora piezoeléctrica comercial con una resolucién de 1440 x 1440 puntos

por pulgada (ppp). También se adquirieron cartuchos vacios.

* Se dispersan tintas de CNT funcionalizados con SDS (dodecilsulfato sodico) por sonicacion

y centrifugacion y a continuacion se cargan en los cartuchos de tinta vacios.

-Técnica de mascara: se colocan CNT funcionalizados con SDS en el adhesivo de pelicula
por medio de un dispositivo de extraccidbn de velocidad constante 10 para obtener una
mezcla nanodopada uniforme en el adhesivo. La Figura 5 muestra el dispositivo de
inmersion 10 con una polea 11, un motor 12, un eje 13, un controlador de velocidad 14, un
receptaculo 15 para la suspension, y un dispositivo 16 donde se coloca el sustrato. Se
podrian usar dispositivos similares a "pulverizadores” con el fin de "dibujar" un disefio o red

especificos sobre el adhesivo de pelicula.

La Figura 6 representa un disefio en "U" de nanotubos de carbono depositados sobre un
adhesivo de pelicula, usando la técnica de impresion (imagenes en la parte superior) y la
técnica de mascara (imagenes en la parte inferior), y las medidas de resistencia eléctrica.
Las imagenes de la izquierda representan una deposicion inmediatamente después de
centrifugaciéon (T = 0, donde T es el tiempo entre el proceso de centrifugacion y la
deposicion), mientras que las imagenes de la derecha representan una deposicion 24 horas
después de la centrifugacion (T = 24). En todos los casos se muestran las medidas de

resistencia eléctrica antes del curado y después de un proceso de curado.



10

15

20

25

ES 2574 443 Al

A partir de estos ensayos se obtienen los siguientes resultados:

- La resistencia eléctrica aumenta dependiendo de la distancia entre los puntos de medida,

lo que corresponde con el enfoque tedrico.

- Dependiendo de las caracteristicas hidrofilicas del adhesivo de pelicula, se pueden usar

solo una o ambas caras para la deposicién de nanotubos de carbono.

- Se tendran que colocar diferentes peliculas de adhesivo 1 una sobre otra entre los dos

non

adherentes con el fin de considerar fallos de tipo "cohesivo”, "adhesivo", etc.

- Se considera suficiente un 0,1 % en peso de nanotubos de carbono para medidas de
resistencia precisas aunque, sin embargo, las concentraciones mas elevadas pueden ser de

interés dependiendo de la aplicacion.

- El proceso de curado reduce las medidas de resistencia pero los valores son suficientes

para ser Utiles para aplicaciones de monitorizacion de salud estructural.
Se pueden extraer las siguientes conclusiones:

- Las tecnologias basadas en la adicion de nanoparticulas de carbono, tales como
nanotubos de carbono o nanofibras de carbono, se pueden usar para proporcionar
conductividad eléctrica a los adhesivos de pelicula con el fin de evaluar su estado de
integridad estructural y conseguir una mayor fiabilidad estructural en las interfases donde

aparecen.

- La alta conductividad y la relacion de aspecto relativamente alta de las nanoparticulas de
carbono dan como resultado umbrales de percolacién de aproximadamente un 0,1 % en

peso de nanocargas/nanotubos de carbono en los adhesivos de pelicula.

- La red de nanocargas de carbono formada en el adhesivo ofrece un potencial significativo
para desarrollar enfoques de deteccidn jerarquicos para la deteccibn de dafio y la
monitorizacion de la salud usando medidas de corriente continua. Las cargas aplicadas
sobre los adhesivos nanocompuestos/nanodopados producen la aparicion o el desarrollo de
dafos (es decir, grietas, deslaminaciones...) en el material, lo que modifica la integridad de

las redes de carbono y aumenta la resistividad eléctrica del adhesivo.

Se pueden usar diferentes ensayos (tales como cizalladura de solape individual, cizalladura
de solape doble, GIC, GIIC o modo mixto, entre otros) para promover diferentes modos de

10
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fallo en las juntas unidas con los adhesivos de pelicula e identificar el comienzo de dafios, la

naturaleza del fallo (adhesivo, cohesivo...), y su desarrollo y otros aspectos relevantes.

Se pueden usar un método de impresion por inyeccion de tinta y/o métodos de mascara
para incorporar el nanorrefuerzo en geometrias de redes controladas sobre las peliculas,
proporcionando sensibilidad local y controlada a las juntas unidas y dando informacién de la

ubicacién de los dafios, sus caracteristicas y sus propagaciones de una forma precisa.
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REIVINDICACIONES

1.- Adhesivo de pelicula para evaluar la integridad estructural de juntas unidas,
caracterizado por que el adhesivo de pelicula contiene al menos un 0,1 % en peso de

nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula.

2.- El adhesivo de pelicula de la reivindicacion 1, caracterizado por que el adhesivo de
pelicula contiene de un 0,1 a un 8 % en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al

adhesivo de pelicula.

3.- El adhesivo de pelicula de cualquiera de las reivindicaciones previas, caracterizado por

gue las nanoparticulas de carbono son nanotubos de carbono.

4.- El adhesivo de pelicula de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, caracterizado por que
las nanoparticulas de carbono son nanofibras de carbono y el adhesivo de pelicula contiene

al menos un 2,5 % en peso de nanofibras de carbono con respecto al adhesivo de pelicula.

5.- El adhesivo de pelicula de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, caracterizado por que
las nanoparticulas de carbono son nanoparticulas de grafeno y el adhesivo de pelicula
contiene al menos un 3 % de nanoparticulas de grafeno con respecto al adhesivo de

pelicula.

6.- Método para fabricar un adhesivo de pelicula para evaluar la integridad estructural de
juntas unidas, caracterizado por que comprende incorporar, en un adhesivo de pelicula, al
menos un 0,1 % en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de

pelicula.

7.- Método segun la reivindicacién 6, caracterizado por que comprende incorporar en el
adhesivo de pelicula de un 0,1 a un 8 % en peso de nanoparticulas de carbono con respecto

al adhesivo de pelicula.

8.- Método segun cualquiera de las reivindicaciones 6 a 7, caracterizado por que la

incorporacién se lleva a cabo usando una técnica de impresion por inyeccién de tinta.

9.- Método segun cualquiera de las reivindicaciones 6 a 7, caracterizado por que la

incorporacién se lleva a cabo usando una técnica de mascara.

10.- Método segun cualquiera de las reivindicaciones 6 a 9, caracterizado por que el método
comprende ademas un proceso de curado después de la deposicién de las nanoparticulas
12
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de carbono en el adhesivo de pelicula.

11.- Dispositivo para evaluar la integridad estructural de juntas unidas con adhesivos de

pelicula, caracterizado por que el dispositivo comprende:

un adhesivo de pelicula (1) que contiene al menos un 0,1 % en peso de nanoparticulas de

carbono con respecto al adhesivo de pelicula;
al menos dos contactos eléctricos (2) en conexidn eléctrica con el adhesivo de pelicula (1);
medios (3) para medir la resistencia eléctrica entre los contactos eléctricos;

una unidad de control (4) configurada para recibir y analizar la variaciéon de las mediciones
de resistencia eléctrica y, basandose en dicha variacion, evaluar la integridad estructural del

adhesivo de pelicula.

12.- Dispositivo segun la reivindicacién 11, caracterizado por que los contactos eléctricos (2)

se unen a los adherentes (5).

13.- Dispositivo segun la reivindicacion 11, caracterizado por que los contactos eléctricos se

unen al adhesivo de pelicula (1).

14.- Dispositivo segun cualquiera de las reivindicaciones 11 a 13, caracterizado por que el

adhesivo de pelicula (1) se disefia para cualquiera de las siguientes aplicaciones:
- unién de material compuesto a material compuesto,

- unién de metal a metal,

- unién de material compuesto a metal.

15.- Método para evaluar la integridad estructural de juntas unidas con adhesivos de

pelicula, caracterizado por que comprende:

medir la resistencia eléctrica entre dos contactos eléctricos (2) en conexién eléctrica con un
adhesivo de pelicula (1) que contiene al menos un 0,1 % en peso de nanoparticulas de

carbono con respecto al adhesivo de pelicula;

analizar la variacibn de las mediciones de resistencia eléctrica y, basdndose en dicha

variacién, evaluar la integridad estructural del adhesivo de pelicula (1).

13
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16.- Método segun la reivindicacién 15, caracterizado por que en la etapa de analizar la
variacion de las mediciones de resistencia eléctrica y evaluar la integridad estructural del
adhesivo de pelicula (1), los cambios lineales en las medidas de resistencia se asocian con

deformaciéon en el adhesivo mientras que los cambios repentinos se asocian con

propagacion de grietas.
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Fig. 2B

17



ES 2574 443 Al

T(MPa)

0,015

—

—— (R-R)/Ry
40,010
40,005
40,000

0,0 0,5 1,0 1,5

8(MPa)

18

(R-Ro)/Ro



ES 2574 443 Al

(edw)e
Z ! 0

i
.\L_
~
o

Uuoldellol=(] iy

-
..1-.

19



ES 2574 443 Al

11 njg

20



ES 2574 443 Al

. S8/0LL

02/55

T
[

-
o

)

.

Al )

O
D
@

0Z/0S
' 06/08)

@

v G80LLE
02/SS

B
g

' 06/99L 1 0Z/GS

ow__,mm

jopelna ap sajuy
YHVYOSYIN 340 YOINDIL

[

O, OQ 0

- 1Fl m v (L.__n--- . .._an

08/SEL

—,
!
T
!
——

@

09/02)
0z/Sy

P
[Moe?

OO

> -
re

m GGlocL ...|v.

SLioe

¥Z=0dN3IL

0LSEL s ™

0e/se

0=0dN3IL

sasbL/iwooL/BL'0/25LE

ioe/or

08/0E} |

jopelna ap sejuy
NOISIddINI 30 YOINOIL

OINOOQZ -eleosd
vYavnodayv vdvo

21



OFICINA ESPANOLA
DE PATENTES Y MARCAS

ESPANA

@ N.° solicitud: 201431858

@ Fecha de prioridad:

INFORME SOBRE EL ESTADO DE LA TECNICA

@ Fecha de presentacion de la solicitud: 17.12.2014

@ Int. Cl.: GO1N27/20 (2006.01)

DOCUMENTOS RELEVANTES

Categoria @ Documentos citados Reivindicaciones
afectadas
X DE 10029347 A1 (UNIV BAYREUTH) 03.01.2002, 1-10
todo el documento.
X EP 2568280 Al (HOCHSCHULE FUER NACHHALTIGE ENTWICKLUNG EBERSWALDE) 1-16
13.03.2013, todo el documento.
X US 2005284232 Al (RICE BRIAN P) 29.12.2005, 1-16
parrafos [0021-0038]; reivindicaciones; resumen.
X US 2014184249 A1 (SAAFI MOHAMED et al.) 03.07.2014, 1-16
parrafos [0026-0039]; reivindicaciones; resumen.
A US 5245293 A (RUNNER JACK A) 14.09.1993, 1-16
todo el documento.
A WO 2006057482 A1 (KOREA ADVANCED INST SCI & TECH et al.) 01.06.2006, 1-16
reivindicaciones; resumen; figuras.
A EP 0757238 Al (BRITISH AEROSPACE BAE SYSTEMS PLC) 05.02.1997, 1-16
todo el documento.
Categoria de los documentos citados
X: de particular relevancia O: referido a divulgacién no escrita
Y: de particular relevancia combinado con otro/s de la P: publicado entre la fecha de prioridad y la de presentacién
misma categoria de la solicitud
A: refleja el estado de la técnica E: documento anterior, pero publicado después de la fecha
de presentacion de la solicitud
El presente informe ha sido realizado
para todas las reivindicaciones O para las reivindicaciones n°:
Fecha de realizacion del informe Examinador Péagina
02.07.2015 R. E. Reyes Lizcano 1/5




INFORME DEL ESTADO DE LA TECNICA N de solicitud: 201431858

Documentacion minima buscada (sistema de clasificacion seguido de los simbolos de clasificacion)

GO1N, GO1R, C09J, B32B

Bases de datos electrénicas consultadas durante la busqueda (nombre de la base de datos y, si es posible, términos de
busqueda utilizados)

INVENES, EPODOC, WPI

Informe del Estado de la Técnica Péagina 2/5



OPINION ESCRITA

N° de solicitud:

201431858

Fecha de Realizacién de la Opinién Escrita: 02.07.2015

Declaracién

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986)

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacién industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

8-10, 12-14, 16
1-7,11,15

1-16

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.

Informe del Estado de la Técnica

Pagina 3/5




OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201431858

1. Documentos considerados.-

A continuacion se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinion.

Documento Namero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 DE 10029347 Al (UNIV BAYREUTH) 03.01.2002
D02 EP 2568280 Al (HOCHSCHULE FUER NACHHALTIGE ENTWICKLUNG 13.03.2013

EBERSWALDE)
D03 US 2005284232 Al (RICE BRIAN P) 29.12.2005
D04 US 2014184249 Al (SAAFI MOHAMED et al.) 03.07.2014

2. Declaracion motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la invencién es un adhesivo de pelicula para evaluar la integridad estructural de juntas unidas, un método para
fabricar dicho adhesivo de pelicula, un dispositivo para evaluar la integridad estructural de juntas unidas con los adhesivos de
pelicula y un método para evaluar la integridad estructural de juntas unidas con los adhesivos de pelicula.

En relaciéon a la reivindicacion independiente 1, que hace referencia al adhesivo de pelicula, el documento D01 (todo el
documento) divulga un adhesivo de pelicula adecuado para evaluar la integridad estructural de juntas unidas, donde el
adhesivo de pelicula contiene entre el 5% y el 50% en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de
pelicula.

Los documento D02 (todo el documento), DO3 (péarrafos [0021] a [0038]; reivindicaciones; resumen) y D04 (péarrafos [0026 -
0039]; reivindicaciones; resumen) también divulga las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 1.

Las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 1 ya son conocidas de los documentos D01, D02, D03 y D04. Por lo tanto, la
reivindicacion 1 no es nueva a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.

En relacion a la reivindicacion independiente 6, que hace referencia al método para fabricar dicho adhesivo de pelicula, el
documento D01 (todo el documento) divulga un método para fabricar un adhesivo de pelicula adecuado para evaluar la
integridad estructural de juntas unidas que comprende incorporar, en un adhesivo de pelicula, entre el 5% y el 50% en peso de
nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula.

El documento D04 (parrafos [0026 - 0039]; reivindicaciones; resumen) también divulga las caracteristicas técnicas de la
reivindicacion 6.

Las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 6 ya son conocidas de los documentos D01 y D04. Por lo tanto, la
reivindicacion 6 no es nueva a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.

En relacion a la reivindicacion independiente 11, que hace referencia al dispositivo para evaluar la integridad estructural de
juntas unidas con los adhesivos de pelicula, el documento D02 (todo el documento) divulga un dispositivo adecuado para
evaluar la integridad estructural de juntas unidas con adhesivos de pelicula, que comprende:

- un adhesivo de pelicula que contiene al menos un 0,1% en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de
pelicula;

- una pluralidad de contactos eléctricos en conexion eléctrica con el adhesivo de pelicula;

- medios para medir la resistencia eléctrica entre los contactos eléctricos;

- una unidad de control configurada para recibir y analizar la variacion de las mediciones de resistencia eléctrica y, basandose
en dicha variacion, evaluar la integridad estructural del adhesivo de pelicula.

Los documentos D03 (parrafos [0021] a [0038]; reivindicaciones; resumen) y D04 (parrafos [0026 - 0039]; reivindicaciones;
resumen) también divulgan las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 11.

Las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 11 ya son conocidas de los documentos D02, DO3 y D04. Por lo tanto, la
reivindicaciéon 11 no es nueva a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.

En relacion a la reivindicacion independiente 15, que hace referencia al método para evaluar la integridad estructural de juntas
unidas con los adhesivos de pelicula, el documento D02 (todo el documento) divulga un método para evaluar la integridad
estructural de juntas unidas con adhesivos de pelicula, que comprende:

- medir la resistencia eléctrica entre dos contactos eléctricos en conexion eléctrica con un adhesivo de pelicula que contiene al
menos un 0,1% en peso de nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula;

- analizar la variaciéon de las mediciones de resistencia eléctrica y, basandose en dicha variacion, evaluar la integridad
estructural del adhesivo de pelicula.

Las caracteristicas técnicas de la reivindicacién 15 ya son conocidas del documento D02. Por lo tanto, la reivindicacién 15 no
es nueva a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.
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En relacion a las reivindicaciones 2 a 5, dependientes de la reivindicacion 1, los documentos D01 y D04 divulgan que las
nanoparticulas de carbono son nanotubos de carbono, nanofibras de carbono o nanoparticulas de grafeno.

Las caracteristicas técnicas de las reivindicaciones 2 a 5 ya son conocidas de los documentos D01 y D04. Por lo tanto, las
reivindicaciones 2 a 5 no son nuevas a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.

En relacion a la reivindicacion 7, dependiente de la reivindicacion 6, los documentos D01 y D04 divulgan que el método para
fabricar el adhesivo de pelicula comprende incorporar en el adhesivo de pelicula de un 0,1 a un 8% en peso de
nanoparticulas de carbono con respecto al adhesivo de pelicula.

Las caracteristicas técnicas de la reivindicacion 7 ya son conocidas de los documentos D01 y DO4. Por lo tanto, la
reivindicacién 7 no es nueva a la vista del estado de la técnica conocido segun el art. 6.1 LP.

En relacion a las reivindicaciones 8 a 10, dependientes de la reivindicacion 6, a la vista del estado de la técnica conocido, se
considera que no aportan ninguna caracteristica técnica que implique actividad inventiva segun el art. 8.1 LP ya que las
caracteristicas técnicas definidas en ellas serian conocimiento comun para un experto en la materia.

En relacion a las reivindicaciones 12 a 14, dependientes de la reivindicacion 11, a la vista del estado de la técnica conocido,
se considera que no aportan ninguna caracteristica técnica que implique actividad inventiva segin el art. 8.1 LP ya que las
caracteristicas técnicas definidas en ellas serian conocimiento comudn para un experto en la materia.

En relaciéon a la reivindicacién 16, dependiente de la reivindicacién 15, a la vista del estado de la técnica conocido, se
considera que no aportan ninguna caracteristica técnica que implique actividad inventiva segun el art. 8.1 LP ya que las
caracteristicas técnicas definidas en ella serian conocimiento comudn para un experto en la materia.
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