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DESCRIPCION
Fibra de carbono para materiales compuestos con conductividad mejorada

La invencion se refiere a fibras de carbono con acabado conductivo, que llevan a una conductividad mejorada en
caso de materiales compuestos reforzados con fibras. Ademas, se refiere a materiales compuestos reforzados con
fibras con conductividad mejorada.

Para la mejora de la conductividad de materiales compuestos reforzados con fibras se conoce el uso de fibras de
carbono, que estan provistas de un recubrimiento de metal. Tales fibras y su produccion se describen por ejemplo en
el documento EP-A-0 149 763 A. Las fibras de carbono disponibles en el mercado con un recubrimiento de niquel
llevan a una conductividad mejorada en caso de materiales compuestos producidos con ellas. Sin embargo, tales
materiales compuestos a base de fibras de carbono recubiertas con niquel presentan la desventaja de un peso
especifico alto de la parte de niquel, necesaria para alcanzar una buena conductividad, que asciende al 30-40 % en
peso, con respecto al peso de la fibra. Ademas, también es problematico el uso de fibras de carbono recubiertas con
niquel debido a riesgos en cuanto a la salud y la seguridad.

En una alternativa, para la mejora de la conductividad de materiales compuestos a base de fibras de carbono se
colocan redes de metal planas, por ejemplo, de cobre por ejemplo en forma de rejillas o tejidos sobre los materiales
compuestos y/o se introducen en los materiales compuestos. Como materiales se emplean con frecuencia cobre o
aluminio. Por ello, en comparacion con los materiales compuestos a base de fibras de carbono recubiertas con
niquel se pueden realizar pesos especificos menores con buena conductividad en direccién de extensiéon de las
redes de metal. Sin embargo, la conductividad es insuficiente en perpendicular a la extension de las redes de metal,
es decir, en direccion del grosor de los materiales compuestos. Ademas, la capacidad de amoldamiento de tales
redes de metal al producir componentes con geometrias curvadas a menudo no es satisfactoria.

También se conoce el empleo, para la mejora de la conductividad de materiales compuestos, de fibras de carbono
que presentan una preparacion de hilo, que contiene nanotubos de carbono ("carbon nanotubes" (CNT), Nanotubes).
Un procedimiento para la produccion de materiales compuestos poliméricos duroméricos a base de fibras, que
presentan una preparacion que contiene nanotubos se desvela por ejemplo en el documento WO 2010/007163. El
documento US 2010/0260998 se refiere a formulaciones para preparaciones que contienen nanoparticulas y a fibras
que estan provistas de una preparacion en la que estan dispersadas nanoparticulas.

El documento US 2010/0104868 desvela fibras hibridas con un recubrimiento de varios componentes,
produciéndose este recubrimiento por depdsito simultdneo de nanoparticulas y un metal por procesos
electroforéticos o galvanicos. El depdsito simultaneo lleva a que las nanoparticulas se introduzcan en el metal y
queden rodeadas por el metal y ambos estén adheridas a la superficie de la fibra, de modo que se obtiene una
estructura mixta. Las fibras de carbono sobre cuya superficie esta aplicada una capa de metal que contiene
nanoparticulas también se desvelan en el documento WO 2011/000394.

Aunque mediante las medidas conocidas se logra una mejora de la conductividad de materiales compuestos de
fibras, existe la necesidad de mejoras adicionales con respecto a la conductividad de materiales compuestos
reforzados con fibras de carbono.

Por ello, es objetivo de la presente invencion poner a disposicion fibras de refuerzo que lleven a una conductividad
mejorada de los materiales compuestos producidos con las mismas. También es un objetivo de la presente
invencion poner a disposicion materiales compuestos con conductividad mejorada.

El objetivo se resuelve por una fibra de carbono con acabado conductivo, que se compone de filamentos de fibra de
carbono, que presentan un recubrimiento de metal, caracterizada por que los filamentos de fibra de carbono
presentan una preparacion a base de al menos un aglutinante polimérico, que se encuentra sobre el recubrimiento
de metal, que contiene nanoparticulas conductivas y por que la concentracion del recubrimiento de metal asciende a
del 8 al 25% en peso y la concentracion de las nanoparticulas conductivas, a del 0,1 al 1% en peso,
respectivamente con respecto al peso de la fibra de carbono provista del recubrimiento de metal y preparacion.

Se ha demostrado que con fibras de carbono recubiertas de tal forma se obtienen materiales compuestos que
presentan una conductividad mejorada con un peso especifico al mismo tiempo aceptable, que con respecto a los
materiales compuestos conocidos, basados en fibras de carbono recubiertas con niquel, se puede reducir
aproximadamente un 25 %. Ademas, se ha comprobado que se puede aumentar, en particular, la conductividad de
volumen, es decir, la conductividad en direccion del grosor de los materiales compuestos, esencialmente con
respecto a materiales compuestos conocidos, en los que, por ejemplo, estan colocadas redes de cobre para la
mejora de la conductividad.

La fibra de carbono con acabado conductivo de acuerdo con la invenciéon se puede basar en hilos de fibra de
carbono habituales, es decir, se puede tratar de un hilo de filamentos de fibra corta o de un hilo de filamentos sin fin.
En el caso de que el hilo se componga de filamentos sin fin, la cantidad de filamentos preferentemente se puede
encontrar en el intervalo de 3000 a 48000 filamentos y de forma especialmente preferente en el intervalo de 6000 a
24000 filamentos. Asimismo se prefieren hilos con un titulo en el intervalo de 200 a 32000 tex y se prefieren
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especialmente hilos con un titulo en el intervalo de 400 a 16000 tex. Con respecto a las propiedades mecanicas de
la fibra de carbono, es decir, con respecto a su resistencia y mddulo, se puede recurrir a fibras de carbono
habituales. Asimismo, la fibra de carbono se puede basar en hilos que se obtuvieron de productos precursores de
brea, poliacrilonitrilo, lignina o viscosa.

En el caso del metal que compone el recubrimiento de metal se puede tratar de niquel, cobalto, cobre, platino,
estafio, cadmio, cinc, plata, oro, etc. o de aleaciones de al menos dos de estos metales. También pueden estar
aplicados distintos metales en diferentes capas sobre los filamentos de fibra de carbono. Preferentemente se trata
de cobre en el caso del metal que compone el recubrimiento de metal.

Para una buena conductividad de las fibras de carbono de acuerdo con la invenciéon es importante que el
recubrimiento de metal cubra de manera uniforma y continua la superficie del filamento. Los grosores habituales del
recubrimiento de metal se encuentran en el intervalo de 0,01 a 0,5 yum. En el marco de la presente invencién se
prefiere una concentracion del recubrimiento de metal del 10 al 25 % en peso. De forma especialmente preferente, la
concentracion del recubrimiento de metal se encuentra en el intervalo del 10 al 20 % en peso con respecto al peso
de la fibra de carbono provista de recubrimiento de metal y preparacion. En el caso de concentraciones de metal de
este tipo, por un lado se garantiza un buen manejo de las fibras de carbono, por otro lado, los materiales
compuestos se pueden producir con alta conductividad con un peso especifico bajo.

En el caso de las nanoparticulas conductivas, por ejemplo, se puede tratar de nanotubos o Carbon-Nanotubes
(CNT), nanovarillas, nanoanillos, nanocalotas de carbono, fulerenos, Carbon Nanobuds (nanobrotes de carbono),
grafenos o de nanoparticulas de metales de transicion, que preferentemente presentan un diametro en el intervalo
de 0,4 a 100 nm. Preferentemente, las nanoparticulas conductivas contenidas en la preparacion son nanotubos de
carbono o Carbon-Nanotubes, que pueden tener una o varias paredes. Las nanoparticulas conductivas contribuyen
de manera decisiva a la mejora de la conductividad de materiales compuestos. En particular, llevan a una mejora de
la conductividad de volumen de los materiales compuestos producidos con la fibra de carbono de acuerdo con la
invencion, con acabado conductivo. Se ha mostrado que en la produccién de materiales compuestos con las fibras
de carbono de acuerdo con la invencioén, las nanoparticulas conductivas migran al menos parcialmente de la
preparacion al material de matriz, alli se distribuyen y de esta manera llevan a una mejora de la conductividad. En
una forma de realizacién preferente, la concentracion de las nanoparticulas conductivas asciende a del 0,1 al 0,5 %
en peso con respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de metal y preparacion.

La preparacion que se encuentra sobre las fibras de carbono recubiertas de metal se basa en al menos un
aglutinante polimérico, en el que estan incluidas las nanoparticulas conductivas. Con respecto al al menos un
aglutinante polimérico se puede recurrir a los componentes usados habitualmente para preparaciones de fibras de
carbono, tales como, por ejemplo, resinas que reaccionan hasta dar polimeros duroméricos o polimeros
termoplasticos. De manera preferente, la preparacion comprende al menos una resina epoxidica y/o al menos una
resina de poliuretano. Con respecto al tipo y a la naturaleza del material de matriz, que junto con las fibras de
carbono de acuerdo con la invencién se procesan hasta dar materiales compuestos, la preparacién puede contener
otros componentes, tales como, por ejemplo, otras resinas que reaccionan hasta dar polimeros duroméricos o
componentes termoplasticos, tales como, por ejemplo, poliamidas, polihidroxiéteres o resinas de poliuretano
termoplastico, que también pueden estar presentes en forma de particulas finas.

La invencién también se refiere a un procedimiento para la produccién de las fibras de carbono con acabado
conductivo de acuerdo con la invencion para materiales compuestos con conductividad mejorada, comprendiendo el
procedimiento las siguientes etapas de procedimiento:

a) disponer una fibra de carbono que se compone de filamentos de fibra de carbono,

b) llevar a cabo un proceso de recubrimiento para el depdsito de un metal en forma de un recubrimiento de metal
sobre los filamentos,

c) aplicacion de una preparacion sobre los filamentos provistos del recubrimiento de metal, conteniendo la
preparacion nanoparticulas conductivas,

realizandose las etapas b) y c¢) de tal manera que la concentracion del recubrimiento de metal asciende a del 8 al
25 % en peso y la concentracion de las nanoparticulas conductivas, a del 0,1 a 1 % en peso, respectivamente con
respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de metal y preparacion.

El procedimiento de acuerdo con la invencion se puede llevar a cabo como procedimiento de dos pasos, en el que,
por ejemplo, una fibra de carbono no tratada en primer lugar se dota de un recubrimiento de metal y después del
recubrimiento preferentemente se enrolla sobre una bobina. En una etapa de procedimiento posterior, entonces la
fibra de carbono provista de un recubrimiento de metal se puede pasar por un bafio de preparacion que, por ejemplo,
contiene una dispersion acuosa del aglutinante polimérico asi como de las nanoparticulas conductivas.

De manera preferente, el recubrimiento de metal y la aplicaciéon de la preparacion, sin embargo, tienen lugar en un
proceso continuo directamente uno tras otro, es decir, las etapas de procedimiento a) a c) se llevan a cabo una tras
otra en un proceso continuo. A este respecto, el proceso de recubrimiento para el depdsito de un metal sobre los
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filamentos puede comprender etapas de lavado y secado, que preceden al recubrimiento o depdsito del metal o
siguen al recubrimiento o depdsito del metal.

En el caso del proceso de recubrimiento para el depésito de un metal en forma de un recubrimiento de metal sobre
los filamentos de la fibra de carbono se trata preferentemente de un proceso de galvanizacion. Tales procesos de
galvanizacion para la aplicacion de recubrimientos de metal sobre fibras de carbono se describen por ejemplo en el
documento EP-A-0 149 763 A o en el articulo Y. X. Gan "Electrolytic Metallic Coatings for Carbon Fibers", Materials
and Manufacturing Processes, Vol. 9, N.° 2, 263-280, 1994, Marcel Dekker Inc.

En el caso de los metales aplicados como recubrimiento en la etapa de procedimiento b) se puede tratar de los
metales o aleaciones de metales mencionados anteriormente. Preferentemente, en la etapa de procedimiento b) se
aplica cobre sobre los filamentos de la fibra de carbono. En este caso, el cobre se aplica preferentemente de un
bafio de electrolitos acuoso que contiene sulfato de cobre afiadiendo tartratos como complejantes. Preferentemente
se lava la fibra de carbono que abandona el bafio de electrolitos y provista de un recubrimiento de metal para
eliminar el exceso de electrolitos y sustancias poco adheridas y posteriormente se seca en un secador.

Para la aplicacién de la preparacion sobre la fibra de carbono recubierta con metal de acuerdo con la etapa de
procedimiento c) del procedimiento de acuerdo con la invencion se puede recurrir a medidas conocidas. Por ejemplo,
la preparacion se puede aplicar por impregnacion de la fibra de carbono recubierta con metal con una masa fundida
o solucién del aglutinante polimérico que contiene las nanoparticulas conductivas. Preferentemente, la etapa de
procedimiento c) de la aplicacion de la preparacion es una etapa de impregnacion, en la que los filamentos de fibra
de carbono se impregnan con una dispersion acuosa que contiene el aglutinante polimérico y las nanoparticulas
conductivas. Preferentemente, las nanoparticulas conductivas contenidas en la preparacion son nanotubos de
carbono (Carbon-Nanotubes).

Después de la impregnacion se seca la fibra de carbono provista ahora de la preparacion. A este respecto ha
resultado ser especialmente adecuada una temperatura de secado en el intervalo de 100 a 160 °C.

Mediante las fibras de carbono con acabado conductivo de acuerdo con la invencién se pueden producir materiales
compuestos o componentes de materiales compuestos que presentan una alta conductividad y, en particular, una
alta conductividad de volumen con un peso especifico al mismo tiempo bajo. Por ello, la presente invencion también
se refiere a un material compuesto reforzado con fibras de este tipo, que comprende fibras de carbono con acabado
conductivo que se componen de filamentos de fibra de carbono, estando los filamentos de fibra de carbono
recubiertos con un metal, es decir, presentando un recubrimiento de metal, y una matriz basada en polimero,
encontrandose el porcentaje en volumen de las fibras de carbono en el material compuesto en el intervalo del 30 al
70 % en volumen, y estando el material compuesto reforzado con fibras caracterizado por que ademas contiene
nanoparticulas conductivas, que estan dispersadas al menos parcialmente en la matriz, encontrandose la
concentracion del metal en el material compuesto en el intervalo del 2,5 al 30 % en peso, con respecto al peso de las
fibras de carbono contenidas en el material compuesto, y la concentracion de las nanoparticulas conductivas en el
material compuesto, en el intervalo del 0,04 al 0,65 % en peso.

En el caso de la matriz basada en polimero se puede tratar de una matriz de un termoplastico o un durémero.
Preferentemente se trata en el caso de la matriz basada en polimero de una matriz de resina epoxidica que, sin
embargo, también puede contener aditivos habituales para materiales compuestos, tales como, por ejemplo,
particulas termoplasticas para aumentar la resistencia al impacto del material compuesto.

La invencion se explica mediante las siguientes figuras y ejemplos asi como ejemplos comparativos. En el marco de
la presente invencion se emplean para ello los siguientes métodos de analisis y medicion:

Concentracion del recubrimiento de metal asi como la concentracién de las nanoparticulas conductivas sobre los
filamentos de la fibra de carbono:

La concentracion del recubrimiento de metal asi como la concentracién de las nanoparticulas conductivas sobre los
filamentos de la fibra de carbono se determina aplicando la norma EN ISO 10548.

A este respecto en primer lugar segun el procedimiento A de la norma EN ISO 10548 mediante extraccion Soxhlet se
elimina la preparacion de la fibra de carbono. Por un andlisis termogravimétrico del extracto en atmdsfera de
nitrégeno entonces se determina la concentraciéon de nanoparticulas conductivas.

Después de retirar la preparacion de la fibra de carbono conductiva, segun el procedimiento B de la norma EN ISO
10548 por oxidacidon quimica por via humeda con una mezcla de acido sulfdrico/perdxido de hidrégeno se retira el
recubrimiento de metal sobre los filamentos de fibra de carbono y se calcula la concentracion del recubrimiento de
metal volviendo a pesar después del secado del residuo de fibra de carbono.

Produccién de laminados para probetas para determinar la conductividad:

La produccion de los laminados tuvo lugar siguiendo el procedimiento A descrito en la norma EN 2565
(procedimiento de colocacion en himedo). Para la produccion de las mallas de fibra de carbono se enroll6 hilo de
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fibra de carbono sobre una placa de bobinado con dos moldes paralelos y opuestos en los lados de la placa de
bobinado con dos almas laterales para la limitaciéon de la anchura de bobinado con tensién de hilo constante.
Durante el enrollamiento se impregné el hilo de fibra de carbono con resina precalentada (sistema de resina RTM6;
empresa Hexcel). La impregnacién tuvo lugar mediante impregnacion con cilindros, ajustandose la cantidad de
resina que se debia aplicar mediante una rasqueta. El bobinado de la placa tuvo lugar con un gramaje de fibra de
aproximadamente 300 g/m2 por estrato como magnitud objetivo. La cantidad de estratos resultdé entonces del grosor
pretendido de la probeta, pretendiéndose un contenido de resina del 40 % en volumen.

En el siguiente tratamiento, las dos estructuras de laminado dispuestas en las superficies opuestas se endurecieron
con fibras de carbono dispuestas unidireccionalmente en direccion 0° durante dos horas a 180 °C y con una presion
de 10 bar en el autoclave. El uso de tejidos de absorcion para absorber el exceso de resina al igual que el corte de
las estructuras de laminado en los lados frontales de la placa de bobinado después de alcanzar el periodo de
aplicacion para la reduccién de tensiones internas son otras medidas para alcanzar la calidad requerida de las
placas de prueba CFK de la norma EN2565, debiendo ajustarse todas las etapas de tal manera unas con respecto a
otras que el porcentaje de resina del laminado acabado se encuentre lo mas cerca posible del 40 + 4 % en volumen.

De los laminados obtenidos se recortaron probetas para la determinacién de la conductividad. Ademas se tomaron
muestras de los laminados para la generacion de imagenes de secciones metalograficas e imagenes de microscopio
electronico de barrido, asi como para la determinacion del porcentaje en volumen de fibra y las concentraciones del
recubrimiento de metal.

Determinacion de la conductividad:

La determinacion de la conductividad tuvo lugar a través de la determinacion de la resistencia eléctrica siguiendo la
norma DIN EN ISO 3915.

De los laminados producidos respectivamente se pusieron a disposicién en cada caso tres probetas con las
dimensiones 140x10mm. En las probetas 1, como esta representado en la figura 1, respectivamente se marcaron
tres superficies de contacto 2, 3, 4 con una superficie respectiva de 200 mm?>.

Para la mejora de los contactos eléctricos posteriormente de las superficies de contacto 2, 3, 4 del grosor de la
probeta sucesivamente se retiré un 5 % del grosor inicial con una maquina fresadora. Sobre las superficies de
contacto 2, 3, 4 tratadas de esta manera se aplicé una capa de plata de contacto de un grosor aproximado de 10 um
y a continuacion se determind su grosor con un reloj medidor del grosor.

La resistencia eléctrica R se determind de acuerdo con los puntos de medicion en las figuras 2a y 2b empleando el
procedimiento de cuatro polos, como se exige por la norma DIN EN ISO 3915, con un multimetro 5 (por ejemplo,
modelo Keithley 2000).

La resistencia p eléctrica especifica, expresada en ohmio centimetros [Q cm], se calculd segun la siguiente
ecuacion:

p=2Qcm, ()

con:

p = resistencia eléctrica especifica [QQ cm];
R = resistencia medida [Q];

A = grosor x anchura de la probeta [cmz];

L = 11,5 cm (= distancia de las pinzas de medicion, es decir, el tramo a lo largo de la probeta en el que esta aplicada
la resistencia que se debe medir).

La conductividad o en [S/m] se calcula del valor inverso de la resistencia eléctrica especifica:
o= Tt [S/m] (I

La conductividad, que se ha establecido por la disposicién de medicidon 1 representada en la figura 2a, en la que los
electrodos se encontraban por tanto en las superficies de contacto 2, 3 en los extremos de la probeta y en la misma
superficie de la probeta, es una medida de la conductividad en direccién de la fibra de la probeta. En cambio, la
conductividad, que se ha establecido por la disposicion de medicion 2 representada en la figura 2b, en la que los
electrodos se encontraban por tanto en las superficies de contacto 2, 4 en los extremos de la probeta y en diferentes
superficies de la probeta, es una medida de la conductividad transversalmente a la direccién de la fibra, es decir, en
direccion del grosor de la probeta y, con ello, es una medida de la conductividad de volumen.

Porcentaje en volumen de fibra y concentracién del recubrimiento de metal en el material compuesto:
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El porcentaje en volumen de las fibras de carbono puras en el material compuesto asi como su masa en la probeta
se establece segun la norma EN ISO 10548, procedimiento B, por extraccion mediante acido sulfurico/peréxido de
hidrégeno.

En otra etapa se establece por determinacion electrogravimétrica del extracto asi obtenido, que contiene cobre en
forma de iones, la masa de cobre que estaba contenida en la probeta. Con la masa de las fibras de carbono
contenidas en la probeta resulta la concentracién del metal en el material compuesto, con respecto al peso de la
fibra de carbono pura contenida en el material compuesto.

Ejemplo 1:

Se dispuso un hilo de filamento de fibra de carbono no tratado y seco con un titulo de hilo de 800 tex y 12000
filamentos. El hilo de filamento de fibra de carbono se recubrié con cobre segun el procedimiento galvanico descrito
en el articulo de Y. X. Gan "Electrolytic Metallic Coatings for Carbon Fibers", Materials and Manufacturing Processes,
Vol. 9, N.° 2, 263-280, 1994, Marcel Dekker Inc. El procedimiento se llevé a cabo usando un bafio de sulfato de
cobre atemperado a 23 °C con adicion de tartrato de sodio y potasio con una composicion del bafio de electrolitos de
80 g de CuS0O4 * 5 H,0, 100 g de KNaC4H40¢ * 5 H20, 30 g de K.CO3 y 1 litro de H20. El hilo de filamento de fibra
de carbono no tratado se guio sobre un primer cilindro de catodo dispuesto fuera del bafio galvanico y
posteriormente dentro del bafio galvanico sobre una primera barra esparcidora movil (barra de latén) y a este
respecto se paso junto a un anodo de cobre situado en el bafio. Posteriormente, el hilo de filamento de fibra de
carbono provisto ya parcialmente de un recubrimiento de metal se guio sobre un segundo cilindro de catodo
dispuesto fuera del bafio galvanico y después nuevamente en el bafio galvanico sobre barras esparcidoras moviles
se paso junto al anodo de cobre dentro del bafio galvanico. La velocidad del hilo ascendié a 0,3 m/min. Por una
fuente de tensién conectada a los catodos y al anodo de cobre se puso a disposiciéon una tensién de corriente de 15
V.

Después de aplicar el recubrimiento de metal se guio el hilo de filamento de fibra de carbono provisto de cobre por
un bafo de lavado que contenia agua para eliminar por lavado el exceso de electrolito. Posteriormente, el hilo de
filamento de fibra de carbono recubierto atravesé un secador.

Después del secado, el hilo de filamento de fibra de carbono recubierto se guio para la aplicacién de la preparacion
por un bafio con una dispersién acuosa, que contenia como componentes solidos una composicion de resina de
poliuretano asi como nanotubos de carbono de varias paredes. El porcentaje de sélidos de la dispersion ascendio al
5 % en peso. El bafio estaba atemperado a una temperatura de 23 °C.

La dispersion contenida en el bafio de preparacion se obtuvo por juntando dos dispersiones iniciales. La primera
dispersion inicial comprendia una resina de poliuretano basada en poliéster con un intervalo de reblandecimiento
180-185 °C (Vondic 1230 NE; empresa Daininppon Ink & Chemicals) como dispersion en agua. La primera
dispersion inicial se diluyd con respecto al contenido de solidos de tal manera que resultdé una concentracion de
solidos del 1 % en peso.

La segunda dispersion inicial tenia un contenido de soélidos de aproximadamente el 26 % en peso de un polimero de
uretano basado en poliéster, que estaba modificado con el 5 % en peso de nanotubos de carbono. La segunda
dispersion inicial se diluyé con respecto a su contenido de sélidos de tal manera que resulté una concentracion de
solidos del 4 % en peso.

La primera y segunda dispersion inicial se mezclaron de tal manera que los contenidos de soélidos de la dispersion
resultante, es decir, la resina de poliuretano basada en poliéster (Vondic 1230 NE), por un lado, asi como el polimero
de uretano basado en el poliéster y los nanotubos de carbono, por otro lado, se encontraban en una relacion de
20:80.

Tras el paso por el bafio que contenia la dispersién acuosa de la preparacion, el hilo ahora también provisto de la
preparacion se seco a una temperatura de 150 °C.

El hilo obtenido de fibra de carbono provisto de preparacion y recubrimiento de cobre presentd un contenido de
cobre del 13,14 % en peso y una concentracion de nanotubos de carbono del 0,13 % en peso, respectivamente con
respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de cobre y preparacion. El porcentaje de
preparacion de la fibra de carbono se encontraba en el 3,51 % en peso.

Ejemplo 2:

Se procedié como en el ejemplo 1. Apartandose del ejemplo 1 se aplicé a los catodos y al anodo de cobre una
tension de 4,5 V.

Para la aplicacion de la preparacion se empleé como primera dispersion inicial una dispersién con una composicion
de resina epoxidica que comprendia una primera resina epoxidica H1 y una segunda resina epoxidica H2,
ascendiendo la relacion de peso de las resinas H1 y H2 a 1,2. La primera resina epoxidica H1 tenia un valor epoxi
de aproximadamente 2000 mmol/kg y un peso molecular medio My de 900 g/mol y era solida a temperatura
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ambiente; la segunda resina epoxidica H2 tenia un valor epoxi de aproximadamente 5400 mmol/kg y un peso
molecular medio My de <700 g/mol y era liquida a temperatura ambiente. La primera dispersion inicial se diluyé a un
porcentaje de resina del 2,2 % en peso.

La segunda dispersion inicial tenia un contenido de sdlidos de aproximadamente el 6,2 % en peso de un
polihidroxiéter, nanotubos de carbono asi como tensioactivos en relacion 60:30:10. También la segunda dispersion
inicial se diluy6 a un contenido de sustancia sdlida del 2,2 % en peso.

La primera y segunda dispersion inicial se mezclaron de tal manera que los contenidos de soélidos de la dispersion
resultante, es decir, H1 y H2 por un lado, asi como polihidroxiéter, nanotubos de carbono asi como tensioactivos por
otro lado, estaban presentes en una relacion 50:50.

El hilo obtenido de fibra de carbono provisto de preparacion y recubrimiento de cobre presentd un contenido de
cobre del 11,45 % en peso y una concentracion de nanotubos de carbono del 0,27 % en peso, respectivamente con
respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de cobre y preparacion. El porcentaje de
preparacion de la fibra de carbono se encontraba en el 2,1 % en peso.

Ejemplo 3:

Se procedié como en el ejemplo 2. Apartandose del ejemplo 2, la primera dispersion inicial se diluyé a una
concentracion del 1,5 % en peso.

La primera y segunda dispersion inicial se mezclaron de tal manera que los contenidos de soélidos de la dispersion
resultante, es decir, H1 y H2 por un lado, asi como polihidroxiéter, nanotubos de carbono asi como tensioactivos por
otro lado, estaban presentes en una relacion 50:50.

El hilo obtenido de fibra de carbono provisto de recubrimiento de cobre y preparacion presentd un contenido de
cobre del 10,7 % en peso y una concentracion de nanotubos de carbono del 0,12 % en peso, respectivamente con
respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de cobre y preparacion. El porcentaje de
preparacion de la fibra de carbono se encontraba en el 0,94 % en peso.

Ejemplo comparativo 1:

Sobre un hilo de fibra de carbono de acuerdo con el ejemplo 1 se aplicé un recubrimiento de cobre, como esta
descrito en el ejemplo 1, asi como a continuacion una preparacion. Apartandose del ejemplo 1, el bafio de
preparacion, sin embargo, solo contenia la primera dispersion inicial con la composiciéon de resina epoxidica como
esta indicado en el ejemplo 2. La concentracion de sélidos de la dispersion ascendio al 4,3 % en peso.

El hilo obtenido de fibra de carbono provisto de preparacion y recubrimiento de cobre presentd un contenido de
cobre del 13,22 % en peso, con respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de cobre y
preparacion. El porcentaje de preparacion de la fibra de carbono se encontraba en el 2,81 % en peso.

Ejemplos 4 a 6 y ejemplos comparativos 2 a 5:

De los hilos de fibra de carbono producidos de acuerdo con los ejemplos 1 a 3 y de acuerdo con el ejemplo
comparativo 1 segun el procedimiento descrito anteriormente se produjeron laminados y probetas y para estos
laminados o probetas se establecieron las propiedades del material, tales como, en particular, la conductividad
(ejemplos 4 a 6; ejemplo comparativo 2). Ademas se produjeron y estudiaron correspondientes laminados con la
siguiente configuracion:

Ejemplo comparativo 3: Como fibra de refuerzo se empleé una fibra de carbono convencional con una preparacion
a base de resina de poliuretano sin nanoparticulas (Tenax HTS40 F13 12K; empresa Toho Tenax Europe GmbH).

Ejemplo comparativo 4: Como fibra de refuerzo se empleé una fibra de carbono convencional con una preparacion
a base de resina de poliuretano (Tenax HTS40 F13 12K; empresa Toho Tenax Europe GmbH). En la produccion del
laminado se lamind un tejido de cobre del tipo Astrostrike CUO15 (empresa Astrostrike) con un gramaje de 73 g/m?
sobre una de las superficies del laminado. Sobre esta superficie se encontraban las superficies de contacto para el
establecimiento de la conductividad en direccién de la fibra de la probeta (disposicion de medicion 1; Fig. 2a).

Ejemplo comparativo 5: Como fibra de refuerzo se empled una fibra de carbono disponible en el mercado con un
recubrimiento de niquel y una preparacion a base de poliuretano (Tenax HTS40 A23 12K; empresa Toho Tenax
Europe GmbH). La preparacidon no contenia ninguna nanoparticula. La fibra de carbono recubierta con niquel
presentaba una concentracion de niquel aproximadamente del 30 %en peso, con respecto al peso de la fibra de
carbono provista de recubrimiento de niquel y preparacion.

Las propiedades de los laminados obtenidos estan expuestas en las tablas 1y 2.



ES 2635603 T3

N9 ap opife} ap osn le'u

€

(sagn) oueu uogued) OoUOGIED BP SOgNJOUBU= |ND (o
[%5] opeule| |5 ua eiqy Sp uswn|oA ap sfejusalod = YA |

18SP'C

Lo'g

86'GY

G oAljesedwod

sv vl ojdwalg
i . . \ ¥ oAnjeredwo?|
By 19102 09'L cl'v9 8 ojdwafg
_ . ¢ onnjesedwod
8ec0¢ 9g'L ] Reie] 8 ojdwsalg
. _ ) ) Z onnesedwod)
996l 4 TANS ¥Sl ECT LY 8 O_QEm.—W
600 L'ZL zzhl'e z9'L PGPS 8 g9 ojdwsaf3
0z'0 zel GoglL'z 8G°L 9g'2s 8 6 ojdwsalg
200 9g9'GlL L261'2 19} 68'L¥ 8 ¥ ojdwal3
(epejesy ou 9 ap
opeulwe|
opeujwe| |8 ua eiquy e 0j}0adsal uod) |eyow [LwoyB]
LIND 8P UQIoEUSOUOD | 9P "D91 [9P UQIDEIIUBOUOD [wiw] opeujwe j2p 10s019 opeu|we] |ap pepisuag o[%] vAd mv_ﬂvmw_.uum_mm._%m

‘I B|qeL



ES 2635603 T3

G oAnesedwo?d

€15y (BeTA 4 S81¢E 000g 06+019 ¥S¥8¥rL 20000 L0000 ojdwalg
' .  oanededwod
102 0.6 861 GG56 996.€ 8518¢€¢ 92000 #0000 ojdwalg
‘ . ¢ oAneledwod
0oL ool ool 00L 69161 Srere 26000 0r00'0 ojdwsalg
) . Z oAneledwod
FAYA S0¢ LLL 8l 1982¢ ¥869¢ 0€000 122000 ojdwalg
[42°] 0SS 995 414 L1€6¢C S0vLE ¥£00'0 12000 9 ojdwal3
06e €ec €ec 881 0Go9¥1 6.9 22000 1Z00°0 G ojdwalg
(3129 0eg ¥ee G0e L8621 £vels €200'0 0z200°0 ¥ ojdwalg
¢ uoilpaw | ugidipaw ¢ uoldlipaw | uoldipaw Z uoidipaw | uoloipaw ¢ uopipaw | uoidipaw

ap uoloisodsiqg

ap uopisodsig

ap uoisodsig

ap uoloisodsiqg

ap uopisodsig

ap uopdisodsig

ap uolaisodsiqg

ap uopisodsig

(YA 'IoA U8 % 09 + "AUOD J 8p
elqy us ‘jewdou) [v] "sadss ‘onpuoy

(‘Au02 9 ap eiqy
ua ‘jewou) [2,] "oadsa "onpuo)

[wys] [wys] pepiagonpuod

[wo,73] -oadse e1duaysisay

‘CE|qEL




10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2635603 T3

REIVINDICACIONES

1. Fibra de carbono con acabado conductivo, que se compone de filamentos de fibra de carbono que presentan un
recubrimiento de metal, caracterizada

- por que los filamentos de fibra de carbono presentan una preparacién, que se encuentra sobre el
recubrimiento de metal, a base de al menos un aglutinante polimérico, que contiene nanoparticulas
conductivas y

- por que la concentracion del recubrimiento de metal asciende a del 8 al 25 % en peso y la concentracion de
las nanoparticulas conductivas, a del 0,1 al 1 % en peso, respectivamente con respecto al peso de la fibra de
carbono provista de recubrimiento de metal y preparacion.

2. Fibra de carbono segun la reivindicacion 1, caracterizada por que la concentracion de las nanoparticulas
conductivas asciende a del 0,1 al 0,5% en peso, con respecto al peso de la fibra de carbono provista de
recubrimiento de metal y preparacion.

3. Fibra de carbono segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizada por que las nanoparticulas conductivas son
nanotubos de carbono.

4. Fibra de carbono segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizada por que la concentracion del
recubrimiento de metal asciende a del 10 al 25 % en peso.

5. Fibra de carbono segun una o varias de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizada por que el metal que compone el
recubrimiento de metal es cobre.

6. Procedimiento para la produccion de fibras de carbono para materiales compuestos con conductividad mejorada
que comprende las siguientes etapas de procedimiento:

a) disponer una fibra de carbono que se compone de filamentos de fibra de carbono,

b) llevar a cabo un proceso de recubrimiento para el depdsito de un metal en forma de un recubrimiento de
metal sobre los filamentos,

c) aplicacion de una preparacion sobre los filamentos provistos del recubrimiento de metal, conteniendo la
preparacion nanoparticulas conductivas,

realizandose las etapas b) y c¢) de tal manera que la concentracion del recubrimiento de metal asciende a del 8 al
25 % en peso y la concentracion de las nanoparticulas conductivas, a del 0,1 a 1 % en peso, respectivamente con
respecto al peso de la fibra de carbono provista de recubrimiento de metal y preparacion.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado por que las etapas de procedimiento a) a c) se llevan a
cabo una tras otra en un proceso continuo.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 6 o 7, caracterizado por que la etapa de procedimiento b) es un proceso de
galvanizacion.

9. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 6 a 8, caracterizado por que el metal depositado en la
etapa de procedimiento b) es cobre.

10. Procedimiento segun una o varias de las reivindicaciones 6 a 9, caracterizado por que la etapa de procedimiento
c) de la aplicacion de la preparacion es una etapa de impregnacion, en la que se impregnan filamentos de fibra de
carbono con una dispersién acuosa que contiene las nanoparticulas conductivas.

11. Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado por que la dispersion ademas contiene al menos una
resina epoxidica y/o al menos una resina de poliuretano.

12. Material compuesto reforzado con fibras, que comprende fibras de carbono que se componen de filamentos de
fibra de carbono, estando los filamentos de fibra de carbono recubiertos con un metal, y una matriz basada en
polimero, ascendiendo el porcentaje de volumen de las fibras de carbono en el material compuesto a del 30 al 70 %
en volumen, caracterizado por que el material compuesto ademas contiene nanoparticulas conductivas, que estan
dispersadas al menos parcialmente en la matriz, por que la concentracién del metal en el material compuesto se
encuentra en el intervalo del 2,5 al 30 % en peso, con respecto al peso de las fibras de carbono contenidas en el
material compuesto, y por que la concentracion de las nanoparticulas conductivas en el material compuesto se
encuentra en el intervalo del 0,04 al 0,65 % en peso.

13. Material compuesto reforzado con fibras segun la reivindicacion 12, caracterizado por que las nanoparticulas
conductivas son nanotubos de carbono.
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