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Durante la segunda anualidad del proyecto, se hafinalizado el paquete de trabajo 4 (Tarea 4.1,
Tarea 4.2) y el paquete de trabajo 5 (Tarea 5.1y Tarea 5.2 Y Tarea 5.3). De la misma forma se
ha continuado con paquetes de trabajo que se desarrollan a lo largo de todo el tiempo de
ejecucion del proyecto, concretamente los paquetes de trabajo PT6 (Difusion), PT7
(Transferencia de resultados) y PT8 (Gestidon/Coordinacion).

Durante la segunda anualidad del proyecto WOODPLASTFOC, se ha finalizado el paquete de
trabajo 4 (Tarea 4.1, Tarea 4.2) y el paquete de trabajo 5 (Tarea 5.1y Tarea 5.2 Y Tarea 5.3). De
la mismaformase ha continuado con paquetes de trabajo que se desarrollan durante todala
ejecucion del proyecto, concretamente los paquetes de trabajo PT6 (Difusion), PT7
(Transferencia de resultados) y PT8 (Gestion/Coordinacion).

Paquete de trabajo 4 — Produccién de WPC mejorados con distintos aditivos ignifugantes.

Vinculado al trabajo desarrollado en este PT4, se ha elaborado el entregable 7 (E7) que tiene
por titulo: Informe sobre la preparaciéon de las distintas formulaciones de productos WPC
mejorados.

Los productos WPC estan formados poruna matriz polimérica (tipicamente las mas empleadas
son: PP, PEy PVC)ypor una matriz celuldsicaque puede provenir de harina de madera o bien
fibrade celulosa, las cuales proceden de mezclas de fibras de maderay papel. Ademds, se le
afiaden aditivosignifugantes con el fin de mejorar sus propiedades frenteal fuego sin afectar a
sus propiedades mecdnicas. El objetivo de este documento es dar a conocer cada una de las
pruebas realizadas y los porcentajes de cada una de las composiciones.

2. COMPONENTES DE LOS PROTOTIPOS

Las materias primas escogidas para el proyecto se detallan en los siguientes apartados.

2.1 MATRIZ POLIMERICA

La matriz polimérica necesaria para los productos WPC debe proporcionar resistencia
mecanica al producto final y debe tener un bajo punto de fusién para evitar la degradacién
térmica del derivado celuldsico durante su fabricacion. Es por ello que la matriz polimérica
empleadaen el proyecto posee un punto de fusidn menorala temperaturade degradacién del
derivado celuldsico, con el fin de que el material final no tenga una pérdida de propiedades
fisicas ni de aspecto.

A suvez, conobjetode podercrear un nuevo material que sealo mdsrespetuoso con el medio
ambiente, el polimeroes cominmenteempleado entuberias, botellas del sector alimentario,
bolsas de la compra, envases de champu, etc... Segun lo descrito en anteriores trabajos, el
rango de porcentajesautilizardel polimero enlafabricacién de productos WPCoscilaentre el
40y el 80%.
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Figura 1 — Granza de polimero empleada para la produccion de las probetas. Escala en centimetros.

2.2 MATRIZ CELULOSICA

Los materiales celuldsicos que se emplean enlaproduccion de materiales WPC pueden ser de
distintos tipos y proceder de origenes diversos, desde fibras celuldsicas refinadas, hasta
residuos de la produccién del sector maderero, pasando por residuos agroforestales.

Para el fin especifico de produccién de productos WPC, es muy importante garantizar y
controlar una baja humedad del derivado celulésicoEsta medida es debido a que la mayoria
de los termopldsticos utilizados son hidrofébicos.

La aportacion de maderaenla produccién de las probetas se hara efectiva porla adicion de un
derivado celulésico El rango de porcentajes en el que se utilizard en la formulacién oscila
entre el 10—-50 %.

Figura 2 — Matriz celuldsica empleada para la produccion de las probetas.

7
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2.3 AGENTES DE ACOPLAMIENTO

Los agentes de acoplamiento son aditivos que se emplean ala hora de la produccion de los
perfiles de WPC para mejorar la adhesion entre la harina de maderay el plastico. Paraello,
favorecen la dispersion de la madera de la forma mas uniforme posible y formando enlaces
covalentes entre las dos matrices. De estaforma, mejoralas propiedades del material fundido
como lafluidez, laelasticidad y también las propiedades mecdnicas del material final al estar
mas homogéneo. De hecho, empleando la cantidad apropiada de agente de acoplamiento en
férmula y unas condiciones de humedad minima y temperatura de fundido adecuada, se
puede llegar a alcanzar el doble de resistencia alaflexidon y alatensidn que sin este aditivo.

Para favorecerlacompatibilidad entre las dos matrices quimicamente diferentes, los agentes
de acoplamiento deben conteneren su estructurados dominios de polaridad distinta, es decir:

= Una dominio con estructura apolar que pueda formar entrelazamiento con las cadenas
apolares del polimero con enlaces de tipo Van der Waals.

= Unadominioconestructurapolarcapaz de formarenlaces covalentes, idnicos, puentes de
hidrégeno, etc...

Madera Polimero  Madera Polimero
Sgente de
| "’Ger\fe de nt acoplamiento
: a::) amiento ; n_l
| _A e A
gl 1 nJ
by |

Figura 3 — Modo de actuacion del agente de acoplamiento.

Comoya se citd en el entregable n23, existe un conjunto de agentes de acoplamiento que se
puedenemplear parala obtencién de WPC, con una parte apolar comun de tipo poliméricay
otra parte polar del tipo: silicatos, titanatos, acidos organicos, clorotriazinas, anhidridos,
epoxidos, isocianatos, acrilatos, amidas, imidas o silanos.

De todoslos grupos funcionales antes mencionados, los agentes de acoplamiento se pueden
dividir en las siguientes familias:

e Poliolefinas con anhidrido maleicoinjertado: realizan una reaccion de esterificacion para
formar un enlace covalente con la fibras de celulosa. Forman en menor medida enlaces
por puente de hidrégeno entrelos grupos —OH de la fibra y los oxigenos del acido, que es
una interaccion mas débil que el enlace covalente.
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0 CH:-CHzammd  Polimero Q ﬁ--H?'{-'H?’VW Polimero
/ /
OH }"“'tl-i - O —(.H
+Q . —_—
OH C-H CH
}’ \ HO-C —C-H
o CH2-CH 2 ~nnd Polimeros - \
0 CH2-CH 2™ Polimero

Matriz celuldsica

Matriz celuldsica

Figura 4 — Esterificacion de la poliolefina injertada con anhidrido maleico.

e Poliolefinas con acido acrilico injertado: realizan del mismo modo una reaccién de
esterificacion para mejorar la compatibilidad del derivado celulésico con el pléstico.
También forman en menor medida enlaces por puente de hidrégeno.

ii CH:CHs~{ Polimero O CH:-CH#~e Polimero
OH HH—['—(I'-I{ ) —"H
—_—
+
L~ =H CH2 H (|'|-|3
- N . Ny ,
CH:-CH:~ Polimero CH:-CHz~~~] Polimero

Matriz celuldsica

Matriz celuldsica

Figura 5 — Esterificacion de la poliolefina injertada con acido acrilico.

Poliolefinas consilanoinjertado: pueden formarenlaces de distintos tipos con lacelulosa,
numeradasenlafigura6 [1] enlaces covalentes del tipo -Si-O-C-, [2] puentes de hidrdgeno,
[3] fuerzas de Van der Waals entre los silanos que han reaccionado con la fibra pero no
con el polimero y [4] enlace covalente C-C generado a partir de una reaccidn radicalaria.

Polimearo

HO

C

HO'

| —
( 4]
Polimero

Figura 6 — Distintos tipos de enlace entre poliolefinas de silano injertado y celulosa.
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e Cloroparafinas: Otros agentes de acoplamiento que también se emplean aunque en
menor medida son las cloroparafinas. Este producto (Chlorez®, Dover Chemical
Corporation) se comenzd a utilizar como retardante de llama en combinacidon con triéxido
de antimoniodebido alasinergiaque se observé con este compuesto. Posteriormente se
comenzd a promocionar el producto como agente de acoplamiento en presencia del
lubricante para el WPC de tal forma que se observa una mejora en las propiedades
mecanicas.

Cl Cl

Cl Ccl Ccl
Figura 7 —Estructura de la cloroparafina.

e Otros agentes de acoplamiento: como es el caso de silicatos, titanatos (Figura 8),
clorotriazinas, epdxidos, isocianatos, imidas y amidas, que pueden formar distintas
interacciones con lamatriz celulésica afin de compatibilizarla con el polimeroy la madera.

CH;==CH—CH,—0—CH,
CH3—CH2—(%—0—Ti -I Matriz polimérica

CH;~CH—CH,—O—CH,
CH,=CH—CH,—0-CH,

Matriz celuldsica |-O—Ti—| Matriz polimérica | + CH3_CH2—? —CHz—OH
CH;==CH—CH;—0—CH,

+ | Matriz celulésica |—-0OH

Figura 8 — Reaccion de poliolefina con titanato injertado.

Vi Z

++++++++ ++ R B T

N N TRy TN N 2
---------- 5 B % B b7
P AR AR

Interaccion idnica Interaccion covalente Entrecruzamiento

T possozsins psiiissisiisi oz
f T T f T IR0 &

Figura 9 — Distintos tipos de interaccion entre el polimero y la madera segtn el tipo de agente de acoplamiento.

Una vez conocidos los distintos tipos de agentes de acoplamiento y consultada la bibliografia
para escoger la familia idonea de aditivos para nuestra matriz polimérica y nuestra matriz
celuldsica, se haempleado unagente de acoplamiento de las familias antes descritas con el fin
de poder obtener una compatibilidad 6ptima.
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2.4 ADITIVOS RETARDANTES DE LLAMA

En el entregable n24 se describid unaserie de retardantes de llama con distintos mecanismos
de actuacién que podrian ser utilizados en el proyecto para comprobar su compatibilidad con
la matriz poliméricay celulésicayfrente al fuego. Estos fueron: dxidos metdlicos, compuestos
de fosfato y nanocompuestos (TiO, y grafito modificado).

Se han escogido varios de estos aditivos para aumentar la resistencia al fuego del material
WPC. Se han elegido ignifugantes distintos entre ellos a fin de ver cdmo influye las distintas
caracteristicas de cada uno sobre la misma matriz (polimero + celulosa). De los propuestos
inicialmente hemos escogido 4 aditivos segin su modo de actuacién frente al fuego y tipo de
estructura.

2.4.1 COMPUESTOS DE FOSFATO

Es un aditivoinorganico que favorece la creacion de una capa de espuma que aisla el interior
del material del caloryretira el oxigeno de la superficie inflamable. En su forma comercial se
encuentra tanto en estado puro como modificado con diferentes ligandos.

Los fosfatos son compuestos quimicos que comercialmente se puede encontrar en distintas
fases. El compuesto mas comun viene en fase |, pero puedo presentar problemas en los
procesos de fabricacion ya que se descompone a temperaturas superiores a 150 °C. El fosfato
es soluble en agua y por ello puede no ser adecuado para perfiles de exterior, aunque,
generalmente, se obtiene un producto comercial con baja solubilidad en agua para su
aplicacién como retardante de llama.

Segunlodescritoenlashojastécnicasy otros documentos de estos aditivos, se recomienda el
uso de entre 5-30 % en formulaciones intumescentes para polimerosy WPC. Es por ello que se
ha decidido emplear este rango de porcentajes para las pruebas de laboratorio.

2.4.2 ARCILLAS MINERALES

Las arcillas minerales son también conocidas como silicatos laminares 6 filosilicatos. Dentro de
este grupo se encuentran: caolinita, esmedctita, illita y clorita.

Los minerales arcillosos tienen una estructura en capas con un grosor desde 1 nm hasta varias
micras. Se puedenemplear como retardantes de llamaen materiales WPC. Esun mineral de la
familia de los filosilicatos con una estructura cristalina que consta de varios cientos de capas
individuales a escala nanométrica unidas por fuerzas de Van der Waals. Las cavidades
interiores entre las ldminas se denominan interestrato ¢ galeria (Figura 10).
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@ OH
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Figura 10 — Estructura laminar de la Montmorillonita.

La primera capa esta formada por unidades bdsicas de tetraedros de silicio y oxigeno. Para
poderalcanzarla neutralidad, hay un aporte de carga positiva por parte de los cationes que se
posicionan en el espacio interlaminar. La segunda capa esta constituida por octaedros de
magnesio o aluminio, en cuyos vértices se colocan dtomos de oxigeno. Ademads, como se
puede observar en la figura, no todos los oxigenos se estan compartiendo con los dtomos de
silicio contenidos en los tetraedros, por lo que para compensar la carga se unen a un
hidrégeno, con lo cual se forman grupos hidroxilo (OH).

Los polimeros aditivados con arcilla exhiben marcadas diferencias en comparacion con los
polimeros no reforzados. El mayorinconveniente radica en el hecho de poder mezclar estos
dos componentes “a priori” incompatibles. La superficie de una arcilla es normalmente
hidréfilalo que hace dificil difundirun polimeroenelinteriorde laldmina. Dependiendo de la
naturaleza quimica de los componentes, se pueden obtener 3 tipos de nanocompuestos:
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Arcilla Polimero

2 § N

By 2 &5

Aglomerado  Intercalado Exfoliado

Figura 11 — Tipo de nanocompuestos poliméricos.

Como se puede ver en la figura 11, los nanocompuestos aglomerados se forman cuando el
polimero es incompatible con las cargas superficiales de las ldminas de arcilla. En la forma
intercalada, la difusién del polimero en el espacio interlaminar permite una estructura
multilaminarordenada. En el caso del exfoliado, las Iaminas son perfectamente compatibles
con el polimero y se encuentran dispersas en la matriz polimérica. En el caso que nos ocupa,
las laminas de arcilla no estdn completamente exfoliadas, debiéndose a la falta de
compatibilidad quimica antes mencionada o a la excesiva cantidad de particulas de arcilla que
facilita que se aglomeren.

Las arcillas son unas materias primas de alta disponibilidad y bajo precio que se puede emplear
en bajo porcentaje en composicién para WPC. Hay estudios que demuestran que al dispersarse
en masa este material, favorece la formaciéon de una capa intumescente y desciende el calor
desprendido respecto al material sin el aditivo.

La formacién de una capa intumescente es una proteccidon pasiva contra el fuego en las
superficies donde se aplican. Laintumescencia, hace referencia a la capacidad de hincharse
por la accién del calor hasta el punto que la espuma que se produce es capaz de aislar la
superficie. Lapropiedadesignifugas de un material hace referencia a la no contribucién de la
propagacion de la llama ni de humos. Cuando el retardante se somete al calor de la llama se
descompone, hinchay finalmente se endurece. Esta capa superficial creada es la que protege
la entrada de oxigeno, aisla de |la alta temperatura de fuego, impidiendo que se forme mas
humo generado en el material.

s
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Figura 12 — Formacion de la capa intumescente.

Para la fabricacidn de las probetas con arcillaen composicién se ha empleado entre 5-30% en
férmula.

2.4.3 DERIVADOS DEL GRAFITO Y OTROS NANOMATERIALES
CARBONOSOS

Dentro de los denominados nanoaditivos o nanocargas considerados retardantes de llama no
halogenados, se puede encontrar, como compuestos de carbono, las nanoldminas de grafito
expandido y los nanotubos de carbdn. El mas comun es, sin duda, el EG (Expanded Graphite;
grafito expandido), yaque unavariedad de marcas comerciales ofrecen este producto para su
aplicacidon directaen procesos de fabricacién de productos. Su capacidad como retardante de
lama se debe, en gran medida, a la creacidon de una capa carbonizada. Esto abre una
posibilidad dentro de los nanomateriales basados en carbono GRM (de sus siglas en inglés
Graphene and Related Materials), dentro del cual queda también incluido el EG. Por tanto, se
va a estudiar estos materiales, debido a que, probablemente, tienen una gran relevancia a
nivel de aplicacién industrial.

- Grafeno: nanoparticula 2D, 1 dimensidn en tamafio nanométrico.

Existe un creciente interés por este material y muchas investigaciones se han centrado
en la obtencién de éste a través de diversas técnicas. Lo cierto es que, a nivel
cientifico, se acepta la denominacidon de grafeno para laminas monocapa, bicapa, de
pocas capas (Few layer, entre 2 y 5) e incluso nanopellets de menor de 10 capas
(multicapa), de un espesor por supuesto nanométrico, pero de gran tamanio.

La unidad basica en el grafeno es la estructura hexagonal formada por un atomo de
carbono unido a su vez a otros tres atomos de carbono, es un aldtropo del carbono
(hibridacién sp®). Esto permite la distribucion del resto de elementos en distintos
estados como pueden ser los nanotubos (CNT), fullerenos y grafito, no considerado
éste Ultimo como nanomaterial de base.

Debido a la gran disponibilidad del grafito a gran escala, se ha conseguido la
separacion de capas a través de distintas técnicas tanto mecdnicas como quimicas,
obteniéndose grafeno a partir de grafito. De hecho, se denomina PG (Pristine
Graphene) cuando el grafeno ha sido obtenido por exfoliacidn fisica y su naturaleza
electrénica no ha sido alterada.
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Figura 13 — Estructura 2D del grafeno.

Fullerenos: son moléculas formadas por carbono estructuradas en forma de “jaulas”,
adoptando formas geométricas de tipo esfera. Estan constituidos por una red de
anillos pentagonales y hexagonales para poder cerrar la estructura. Cada carbono de
un fullereno tiene hibridacion sp en formade enlace o con otros 3 dtomos de carbono,
guedando un electrén restante en cada carbono, que forman parte de un sistema de
orbitales molecular que le atribuye aromaticidad a la molécula en su conjunto. Los
fullerenos se nombran como C, siendo “x” el nimero de dtomos de carbono que lo
forman.

Nanotubos de Carbono, CNT de sus siglas en inglés: [dmina de grafeno o grafito
enrollado sobre si misma en forma tubular. Dependiendo de esto, se pueden
encontrar nanotubos de pared simple o pared multiple, originando compuestos de
distinto didmetro y tamafio, siendo una de sus dimensiones de escala nanométrica.

Figura 14 - Estructura del fullenero Cg, (a) y nanotubo de carbono (b).

Compuestos de intercalacion de grafito (GICs): entre las Iaminas grafiticas, es posible
intercalaralgunas sustancias, como por ejemplo moléculas surfactantes, debido a las
fuerzas débilestipo Van der Waals que uneninterlaminarmente. Uno de los ejemplos
de GICs es el EG. Ademas, el 6xido de grafito se puede ver como un derivado de un
compuesto de intercalacidon que ha descompuesto tras la intercalacidn.
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Figura 15 — Representacion de la intercalacion de las laminas grafiticas con moléculas surfactantes para
obtener grafeno.

- @Grafitotridimensional 3D: Se puede vercomo una enorme pilade ldminas de grafeno
superpuestas una a continuacidon de la otra, dentro de las cuales los dtomos de
carbono forman las células hexagonales a través de enlaces covalentes. Las fuerzas
débiles de Van der Waals mantienen las capas a cierta distancia entre si, siendo
relativamente facil la insercién de atomos y moléculas entre las laminas de carbono.
La morfologiatipicade las particulas de grafito, constituye principalmente por escamas
o ldminas grafiticas. Por lo que el grafito puede ser exfoliado para obtener grafeno
(técnica muy extendida).

- GO (Oxido de grafeno/grafito): El 6xido de grafeno es grafeno quimicamente
modificado, resultando en un alto contenido en oxigeno, teniendo una dimensién en
escala nanométrica. En bibliografia se utiliza indistintamente las siglas GO para
denominar al 6xido de grafeno y éxido de grafito. El GO es, por tanto, un material
laminado preparado mediante la oxidacién covalente de grafito, generando un
incremento en ladistanciainterlaminar con respecto al grafito. El 6xido de grafeno, de
menor nimero de capas, frecuentemente se obtiene por exfoliacién del éxido de
grafito. Dada la dificultad de la homogeneidad de capas y la complejidad de los
nanomateriales, muchas veces se considera como Oxidos de grafito/grafeno.

- rGO (Oxido de grafeno reducido): Debe distinguirse del PG (grafeno pristino) por la
existenciade defectos estructuralesy atémicos, pero, en esencia, es una forma comun
de obtencidon del grafeno. Es un material obtenido porreduccidn térmica o quimicadel
GO donde se ha eliminado gran parte del oxigeno. Otros métodos incluyen
fotoquimicos, fototérmicos o métodos bioldgicos.
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Figura 16 — Representacion de la intercalacion de las ldminas grafiticas con moléculas surfactantes para
obtener grafeno.

Las distintas morfologias del material carbonoso determinanladispersion de éste en la matriz
polimérica-celuldsicayjuegan un papel muyimportante enlarelacidn estructura-propiedades
del producto final WPC. Debido a esto, se ha seleccionado el 6xido de grafeno como
nanoaditivo paralaformulacion enlafabricacion de perfiles celulosa-plastico con propiedades
ignifugas.

2.4.4 PROPIEDADES IGNIFUGAS DE COMPUESTOS GRAFITICOS EN
MATRICES POLIMERICAS CON DERIVADOS CELULOSICOS

Se trata de |ldminas de grafito funcionalizadas con distintos grupos que contienen oxigeno. Este
compuesto estad descrito en la bibliografia como ignifugante utilizado en polimeros. Es un
aditivo que se suele utilizar en combinacién con otros ignifugantes como los fosfatos, o
hidroxidos metdlicos debido a su efecto sinérgico, donde no es necesario utilizar altos
porcentajes del nanocompuesto para obtener resultados notables para mejorar su
comportamiento frenteal fuego. Se evitaasiel uso de altos porcentajes de fosfatoenfdrmula
gue empeora las propiedades mecanicas, especialmente en la flexién.

Debido a que es un producto derivado de un reactivo abundante como el grafito, se ha
decidido sintetizar a escala de laboratorio este compuesto en vez de obtenerlo
comercialmente como el resto de aditivos (proceso de sintesis descrito en el apartado 2).

2.4.5 HIDROXIDO METALICO

Los hidréxidos metalicos son una de las familias de retardantes de Ilama mas utilizadas en
Europa. Su importancia se basa en su bajo coste, baja toxicidad y en el hecho de que se
pueden manejar facilmente. Son compuestos libres de halégenos, lo que les confiere unas
ventajas desde el punto de vista de toxicidad e impacto ambiental. Recordemos que los

£ GENERALITAT  i/ACE T Perete

Desarrollo Regional

VA L E N C I A NA INSTITUTO VALENCIANO DE
\\ (COMPETITIVIDAD EMPRESARIAL Una manera de hacer Europa

©AIDIMME -2019 17 de 58



AIDIMME

INSTITUTO TECNOLOGICO
METALMECANICO, MUEBLE, MADERA, EMBALAJE Y AFINES

WOODPLASTFOC
Actividades desarrolladas WOODPLASTFOC 2018-2019

compuestos halogenados que se emplean para mejorar el comportamiento frente al fuego,
como los PBDEs (Polibromofenil éteres), son sustancias quimicas medioambientalmente
persistentes. Su toxicidad es debida a que estan clasificados como disruptores endocrinos
(compuestos que tienen lahabilidad de intercederen las respuestade las hormonas naturales
presentes en el cuerpo humano).

Los hidréxidos metdlicos liberan moléculas de agua durante lacombustién, como podemos ver
enlaFigural?7, reduciendolacantidadde calor en lazona atacada. Ademas, el vapor de agua
generadodiluye los gases combustibles generados impidiendo reacciones exotérmicas en la
zona de alcance del fuego. Por otra parte, genera una capa intumescente que previene al
material del ataque del fuego. Ademas, es un aditivo considerado como supresor de humos
dado que las cantidades de monéxido de carbono generadas con polimeros tratados con este
aditivo son menores que muestras sin tratar.

2ZAlOH); + Calor ——— Al:O; +3H;0
Mg(OH). + Calor ————— MgO + H:O

Figura 17 — Reacciones de descomposicion de hidréxidos metalicos.

Los altos niveles de carga que hay que utilizaren el caso de los hidréxidos metalicos aumentan
la capacidad calorifica total del material. Es por ello que su uso suele verse combinado junto
con otros aditivos ignifugantes para no emplear grandes cantidades de este ignifugante en

composicién que pueda alterar el resto de propiedades del material.

3. SINTESIS DEL DERIVADO GRAFITICO

Para la obtencién del derivado grafitico se ha valorado los métodos disponibles actuales para
su sintesis, siendo mayoritariamente dos las vias empleadas:

3.1 METODOS EN BIBLIOGRAFIA

2.4.6 VIAHUMEDA
El derivado grafitico se puede obtener mediantela oxidacién de polvo de grafito con agentes
oxidantesfuertes (H,50,, HNO3;, KMnO,4, NaClO,). Hay tres métodos principales para obtenerlo
a partir de la via himeda:

Método 1

En este procedimiento, el grafito se mezcla con KCIO; y se disuelve en HNO; fumante en
agitacion y bafio de agua a 60 °C. Se deja reaccionar hasta que no se observa la emisién de
vapores amarillos de ladisolucidn. A continuacién, se realiza un lavado con agua y se decanta.
Se repite la operacién con KCIO5; / HNO; fumante y lavado con agua hasta que no se observa
cambioalguno. Experimentalmente, el autor cita que esto ocurre al cuarto ciclo de oxidacién.
Por tltimo, el sobrenadante se seca en vacio y luego a 100 °C.

;
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Método 2

Es una mejora del método 1 ya que afiade H,SO, para incrementar la acidez y pequefias
cantidades de KCIO; durante el transcurso de la reaccién. Al igual que el método 1, este
procedimiento genera el gas toxico ClO, que descompone en el aire dando lugara explosiones.

Método 3

En este procedimiento, el grafito se hace reaccionar con NaNO; en presencia de H,S0,
concentrado en un bafio de hielo y agitacidn continua. Posteriormente se le afiade
permanganato potasico (KMnO,) y progresa gradualmente a un gel marrén grisaceo. A
continuacion, se le aflade gota a gota agua en exceso provocando una violenta efervescencia,
generando una suspensién marrén.

Después, lasuspension se diluye con aguay se trata con H,0, para reducir el KMnO, sobrante
y el MnO,. De esta forma, se obtiene una suspensién amarilla que se le realizaran sucesivos
lavados con abundante agua, posteriormentese dispersa en agua para realizar una sonicacién
y obtener unadispersion que se filtray se seca.

2.4.7 ViA MOLIENDA

Este derivado se puede obtenertambién en ausencia de disolventes, por via moliendaen seco,
que reduce el uso de reactivos en comparacion con los métodos propuestos por via himeda,
entre otros los acidos fuertes como el H,50, y el HNO;, cuya manipulacion lleva asociada una
serie de peligros como quemaduras en la piel, ojos y en lainhalacién. Por la via de molienda
hay diversos métodos para sintetizarlo:

Método 1

Se parte del grafito y se introduce junto con KMnO, en el molino planetario en proporcion
molar 1 grafito / 3 KMnO, y una proporcidn en peso 1 carga reactivos / 20 bolas. Tras 3 h a 500
rpom, el producto se extrae del molino y se lava con una disolucién de HCl al 10 % y se seca, El
consiguiente polvo se disuelve en agua destiladay se le aplica ultrasonidos (20 W durante 1 h).
El producto dispersado se concentra por centrifuga a 4000 rpm durante 4 horas.

Método 2

Se utiliza grafito (polvo o escamas) y se introduce Unicamente este reactivo en un molino
planetario. El oxigeno que queda en el recipiente actia como oxidante del grafito, evitando
impurezas y disolventes dificiles de eliminar y perjudiciales para el medio ambiente. Las
condiciones del molino dependen en gran medida de sus caracteristicas técnicas. En el articulo
bibliografico emplean un molino similar al que nosotros disponemos donde se han utilizado
una proporcionen peso 1 grafito/ (5-12) bolasy 600 rpm a distintostiempos (6 h, 16 h y 24 h).

3.2 METODO EMPLEADO EN LA SINTESIS EN LABORATORIO

Para la oxidacidn del grafito se haempleado el método 2 explicado anteriormente. Se escogid
este método por los siguientes motivos:
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e Obtencidn de un derivado grafitico en tamaifio nanométrico a partir de un reactivo de
partida de orden micrométrico.

e Procesode quimicasostenibley altaeconomiaatémicadado que no genera subproductos
ni residuos.

e Seevitael manejode reactivos peligrosos de laviahumeda, comoel H,SO,, HNO3;, KMnOQ,,
KClO3, 6 H,0,.

e No es necesaria la subcontratacion del equipo de molienda, ya que se dispone en el
laboratorio de AIDIMME de un molino planetario Fritsch modelo Pulverisette 6, muy
similar al que se utilizé en el articulo bibliografico del método 2.

e Aplicacion de un método de sintesis novedoso (afio de publicacién: 2018).

Para la obtencion del derivado grafitico en el laboratorio de AIDIMME se ha utilizado la
siguiente instrumentacién:

- Molinode bolas planetario de Fritsch modelo Pulverisette 6 con cierres y contrapeso.
- RecipienteFritsch de Tungsteno Bolas de acero inoxidable para la molienda del polvo.
- Balanza de precision.

Figura 18 — Molino de bolas con giro planetario marca Fritsch modelo Pulverisette 6.

Se realizaron distintas pruebas variando el tiempo de molienda con el fin de optimizar el
resultado, como se muestra en la siguiente tabla.

Tabla 1. Condiciones utilizadas en las pruebas de molienda.

Prueba | myg.s (8) | Mgario (8) | Velocidad angular (rpm) Tu.:rl;n)po Pausa
1 10-400 10-150 200-600 1-5 -
2 10-400 10-150 200-600 1-9 -
3 10-400 10-150 200-600 5-24 30 mincada4-3 h
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(*)

4

10-400

10-150

200-600

1-9 30 mincada2h

5

10-400

10-150

200-600

1-9 30 mincada2h

(*)1ciclode4horas+4ciclosde3horas

W

Figura 19 — Montaje del molino de bolas con giro planetario marca Fritsch modelo Pulverisette 6, con recipiente

de tungsteno y bolas de acero.

Inicialmente, se disefié larealizacién de lasintesis arevoluciones superiores a 600 rpm debido

a los pardmetros planteados en la bibliografia (entregable n27). Tras varias pruebas con la
instrumentaciéon del laboratorio descrita, se decide reducir las revoluciones entre 200-600

rpm, ajustandolo, asi, alos requerimientos del montaje. Se cargael recipiente primero con las
bolas y después con la cantidad de muestra deseada, quedando como se muestra en la

siguiente figura.

7

YT

Figura 20 — Carga de muestra de grafito comercial para su molienda.
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La cantidad minima de bolas se establece garantizando el suficiente volumen de aire en el
interior del recipiente para que contenga la mayor cantidad posible de oxigeno. De ahi,
sabiendo |a masa de las bolas, se obtiene la masa de |la muestra inicial, con un ratio de
muestra-bolas de 1/(5-12).

Se realiza la prueba 2 durante 1-9 horas seguidas sin pausas. Tras esto, se decide realizar
pausas cada 4 horas para garantizar que el equipo nosufratanto desgaste. Asi pues, la prueba
3 de 5-24 horas, inicialmente disefiada para tener ciclos de 5-18 horas con 10 minutos de
pausa, pasoé a ser realizada en ciclos de 1-5 horas con pausas de 30 minutos

De la prueba 3, se decidié no realizar mas moliendas de la prueba 2, dado que se observd al
abrir el recipiente que el grafito habia alcanzado una elevada temperatura y estaba
incandescente, lo que si se realiza en repetidas ocasiones puede dafiar el equipo:

Figura 21 — Resultado de la molienda tras la prueba 2.

Ademads de efectuar un mayor nimero de pausas, se decide disminuir la cantidad de grafito
por cada muestraya que se pretende reducir el esfuerzo sufrido en el interior del recipiente
para que, de esta manera, la muestra no se caliente tanto.

Porloque, enla prueba4, se decide cambiardos de los pardmetros de disefioiniciales. Uno de
ellos es la masa inicial de grafito que pasa de 10-50 g a 10-30 g. Como resultado, y para
mantenerlarelacion entre bolasy muestra, el nimero de bolas utilizadas también es menor.
El otro pardmetro que, asimismo, se ha modificado es el tiempo de cada ciclo. Se selecciona
como una duracién de ciclo, suficiente para una molienda sin desgaste del equipo, como el
tiempode la primera prueba realizada. Para cumplimentar las horas totales de molienda, se
realizan ciclos seguidos programados de 2 horas seguidos de 30 minutos de pausa.
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Figura 22 — Obtencidn del producto sintetizado sintetizado por molienda a partir de grafito.

Se ha optimizado, pues, la sintesis del derivado grafitico, reduciendo la cantidad de grafito
inicial a 10-30 gramos por molienda, asi como realizando pausas de 30 minutos cada 2 horas
por cada ciclo. Con esto se pretende reducirlas fuerzas ejercidas en el interior del recipiente y
generar un menor aumento de la temperatura.

El rendimiento de la molturacidn se ha controlado mediante la técnica fisico-quimica de
dispersién dinamica de la luz (Dynamic Light Scattering, DLS por sus siglas en inglés). Se ha
utilizado para evaluar la medida mas probable de nanoparticula y la dispersién de medidas
dentro de un grupo de nanoparticulas.

s
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Size Distribution by Intensity
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Figura 23 — Grafica de distribucion del tamafio de particula para la prueba 1.
» Prueba2:
Size Distribution by Intensity
]
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Record 280: 6h_C:)xwdr;: Grafito_Prueba2_REP 1
Record 281: 6h_Oxido Grafito_Prueba2_REP 2
Record 282: 6h_Oxido Grafito Prueba2 REP 3

Figura 24 - Grafica de distribucion del tamafio de particula para la prueba 2.
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Size Distnbution by Intensity
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Figura 25 — Grafica de distribucion del tamafio de particula para la prueba 3.

> Prueba4:

Size Distribution by Intensity

25 e e .
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Record 295: GO_6h_Miling_1_3REP1  ——— Record 286: GO_6h_Milling_1_3REP 2|
Record 297: GO_6h_Milling_1_3REP 3

Figura 26 — Grafica de distribucién del tamafio de particula para la prueba 4.
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Figura 27 — Grafica de distribucion del tamafio de particula para la prueba 5.

Enlatabla2 se resumenlos resultados obtenidos para determinar el tamafio de particula de
las pruebas de sintesis realizadas en el laboratorio.

Tabla 2. Valor medio del pico mayoritario para cada tiempo de molienda.

Prueba | Pico mayoritario (nm)
1 425,8
2 343,1
3 260,0
4 275,7
5 264,4

De los resultados obtenidos, se demuestra que no existe una gran diferencia de tamaio de
particula ente las pruebas 3, 4y 5. Por lo que se observa que se ha optimizado la sintesis del
derivado grafitico ya que se ha conseguido reducir el tamafio de particula en el mismo rango
gue atiempos mayores de molienda.

4. PRODUCCION NUEVOS PROTOTIPOS WPC.

Los distintos retardantes de Ilama y sus concentraciones fueron seleccionados en funcion de
las exigencias de los objetivos de los ensayos a realizar. Por una parte, se queria investigar el
comportamiento al adicionar retardantes de llama comerciales, usados frecuentemente en la
produccién de WPC. Por ello, se escogen los aditivos como son un derivado de fosfato y un
hidréxido metdlico con una concentracion similar a la recomendada por los fabricantes
(perfiles 1y 3 respectivamente). Ademas, se perseguia la comprobacion de la sinergia de
ambos compuestos al actuar en conjunto, a mismas concentraciones, en la misma probeta
(perfil 2). Asimismo, se propuso estudiar el efecto de la adicidon de una arcilla comin como

GENERALITAT  jVACE B e

VA L E N C I A NA INSTITUTO VALENCIANO DE
\\ (COMPETITIVIDAD EMPRESARIAL Una manera de hacer Europa

©AIDIMME -2019 26 de 58



AIDIMME

INSTITUTO TECNOLOGICO
METALMECANICO, MUEBLE, MADERA, EMBALAJE Y AFINES

WOODPLASTFOC
Actividades desarrolladas WOODPLASTFOC 2018-2019

carga de relleno, para comprobar el comportamiento ignifugo que ademds puede conferirle
otras propiedades de interés al producto acabado, sin comprometer las caracteristicas
mecanicas. Porello, se decide reducir la cantidad de aditivo en el cuarto perfil. Por Gltimo, una
de las lineas de investigacion emergentes en retardantes de llama para composites de fibra-
plastico es el uso de nanocompuestos de carbono. En el perfil 5, se deseaba estudiar el efecto
del derivado grafitico junto con el compuesto de fosfato.

La aplicacion deseada de los productos es obtener perfiles tipo construccién (decking) tanto
para su usointeriory exterior, yaque como se menciond en el entregable n21, casi dos tercios
de la produccién mundial de productos WPC estan destinados al uso de revestimiento de
suelos, terrazas y balcones (decking).

Se ha buscado un proceso de doble etapa, donde, primeramente, se realiza el “compounding”
con una extrusorade doble husillo obteniéndose un granulado tipo granza de madera-plastico
para, seguidamente, finalizar el moldeo con una extrusora monohusillo que le confiere la
forma definitiva. Las exigencias de aditivacién y conformado final de las muestras que se
desean obtener hacen de este método el dptimo para garantizar la fabricacion de perfiles
correctamente estructurados.

Se han realizado 5 muestras de perfiles de distinta composicion, cada una de ellas de
aproximadamente 24 metros en total (algo mas de un metro porcada probeta), con una forma
rectangular.

El proceso de produccién consta de una primera etapa denominada “compounding” por
extrusora, donde se dosifica el polimero para ser fundido. En esta fase, se le afiade el
lubricante y agentes de acoplamiento necesarios para una buena extrusion y forma deseada.
La temperaturadurante laextrusidon no debe de superar la temperatura de degradacion de la
celulosa, lacual sera dosificadaacontinuacién en la linea, por lo que aumenta la complejidad
del proceso de fabricacion. En esta etapa, el perfil de temperatura es descendente, ya que
inicialmente la temperatura requerida es mayor (fundicidon polimero) que en las siguientes
fases del mezclado (fibrasy aditivos retardantes de [lama). Ademas, uno de los puntos criticos
eslahumedad del derivado orgdnico, porlo que se hacalentado la materia prima en un horno
justo previo a la dosificacidon y controlado este parametro. Tras la fundicidn del polimero, se
dosificalacelulosaque entraenlaextrusoraseguido de los aditivos (en este caso los agentes
ignifugantes). A la salida de la extrusora, el WPC es transformado en pellets para poder ser
extruido posteriormente, dando laforma adecuada para las distintas aplicaciones (perfiles). Es
en este instante donde se pueden observar las distintas caracteristicas de las mezclas de los
perfiles, ya que es posible detectar algunos defectos o si por el contrario esta bien
conformado.

En una segunda etapade extrusién, se dosifican los pellets de WPC en la tolva de la extrusora
con bomba de vacio. En este caso el perfil de temperatura en la extrusora es ascendente. Se
calibra la salida del perfil y enfria con una camara de agua. La velocidad de salida es el
parametro a controlar en este proceso.

Desarrollo Regional
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4.1 EXTRUSION EN DOS ETAPAS

En el compounding, los compuestos fueron mezclados en la extrusora con dos zonas de
mezcla, para garantizar un buen mezclado y sin degradacién de todos los componentes en la
formulacién (especialmente las fibras y los ignifugos).

Figura 28 — Compounding en extrusora), con dosificadores gravimétricos de izquierda a derecha, alimentacion
principal, primer y segundo alimentador lateral.

Se emplearon dosificadores gravimétricos paralaalimentacion de los materiales alaextrusora.
El polimero, lubricante y compatibilizante fueron incorporados a la tolva principal de la
extrusora (izquierda, primera entrada) previa mezcla fisica de estos dos ultimos. El derivado
organico (previamente deshumidificado en horno) se dosifica por el primer alimentador lateral
y los aditivos retardantes de [lama porel segundo alimentador lateral (premezclado de estos al
presentarse en polvo). El compuesto fue enfriado y cortado mediante un sistema de corte en
cabezabajo agua, obteniéndose pellets de WPC. Tras esto, la granza fue secada para eliminar
la posible agua restante del proceso.

La segunda etapa de extrusién se realizé en una linea que consta de las siguientes cuatro
partes, extrusora, cabezal, baino calibradory de enfriamiento y por ultimo el carro de arrastre
de doble correa.

s
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Figura 31 — Seccion de los perfiles producidos (1.05 m de longitud).

Se utilizé unaextrusora con didmetro determinado cuyo cabezal de secciéon rectangularle dala
forma definitiva y pasa directamente al bafio de enfriamiento (porinmersién)y calibrador
externo mediante aplicacion de vacio. Finalmente se controlan los pardmetros del carro de
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arrastre de doble correa para que la velocidad de salida garantice un buen conformado de la
pieza (valores muy bajos ya que no se quiere el alargamiento de la pieza).

4.2 PERFILES ACABADOS

En el caso del compounding, el compuesto que presentd mejor mezclado en laextrusorafue el
WPF-PM-01, seguido del WPF-PM-05. Para mejorar el acabado seria necesaria una
optimizacion de laformulacion (ajustes de lubricante, etc...). Evidentemente, la Gltima granza
producida (WPF-PM-05) es de colornegro. En la figura 32 se pueden observar muestras de los
pellets tras el proceso de compounding de cada una de las cinco formulaciones:

Figura 32 — Granzas obtenidas para las 5 formulaciones (desde 1 hasta 5 de izquierda a derecha y de arriba abajo).

En el caso de la extrusion final, los valores mas bajos de los pardmetros de respuesta
registrados durante el proceso de extrusidon (par motory presion) sonlos de las muestras WPF -
PM-01 y WPM-PM-05. Por lo que, finalmente, se puede concluir que los perfiles 1y 5son los
menos costosos (anivel energético) de extruir. Como se puedeveren las siguientes imagenes
de los perfiles, el acabado de estos es muy bueno, teniendo que optimizar la formulaciéon con
respectoa los agentes de acoplamiento, lubricantes, etc... Para todos los perfiles a excepcion
del perfil 1.
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Figura 33 — Obtencién de perfiles WPC con aditivos ignifugos.

Figura 34 — Detalle de los acabados de los distintos perfiles producidos.

Paquete de trabajo 5 — Caracterizacion y comparacion de propiedades de los nuevos
productos WPC desarrollados.

Vinculado al trabajo desarrollado en este PT5, se han elaborado los entregables 8,9y 11, en
los que se plasman los resultados de la caracterizacién fisico-quimicay analisis de resultados
de los productos WPC desarrollados (E8), caracterizacion frente al fuego (E9), ademas de
realizar una comparativa y una evaluacion del cumplimiento de los requisitos técnicos
establecidos por la norma de marcado CE (EN 15534) dependiendo de las condiciones finales
de uso de los nuevos Prototipos desarrollados y de los productos WPC comerciales,
caracterizados de manera idéntica en el primer periodo del proyecto. (E11).

En el entregable 1 del anterior periodo se hizo una recopilacién de todos los requisitos y
métodos de ensayo de las distintas partes de la norma EN 15534. Durante la ejecucién de la
segunda anualidad se han producido cambios en alguna de las partes de dicha normay se ha
considerado conveniente recordar que las normas vigentes a fecha julio de 2019 para la
norma EN 15534, que son las siguientes:

/
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UNE-EN 15534-1:2014+A1:2018 — Compuestos a base de materiales de celulosa y de
termoplasticos [cominmente llamados compuestos de madera-plastico (WPC) o
compuestos de fibra natural (NFC)]. Parte 1: Métodos de ensayo para la
caracterizacion de los materiales y productos.

UNE-CEN/TS 15534-2:2008 EX — Compuestos de madera-plastico (WPC). Parte 2:
Caracterizacion de los materiales de WPC.

UNE-EN 15534-4:2014 — Compuestos a base de materiales de celulosa y de
termoplasticos [cominmente llamados compuestos de madera-plastico (WPC) o
compuestos de fibra natural (NFC)]. Parte 4: Especificaciones para perfiles de
cubiertas y baldosas.

UNE-EN 15534-5:2014 — Compuestos a base de materiales de celulosa y de
termoplasticos [cominmente llamados compuestos de madera-plastico (WPC) o
compuestos de fibra natural (NFC)]. Parte 5: Especificaciones para perfiles de

revestimientos y baldosas.

UNE-EN 15534-6:2014+A1:2018 — Compuestos a base de materiales de celulosa y de
termoplasticos [cominmente llamados compuestos de madera-plastico (WPC) o
compuestos de fibra natural (NFC)]. Parte 6: Especificaciones para perfiles y
elementos para cercas.

La variacién producida en la norma UNE-EN 15534-1:2014+A1:2018, se centra exclusivamente
en pequeiias modificaciones en el método de ensayo para la determinacién del color,
qguedandoinalterado el resto de texto (requisitos incluidos) y tablas contenidas y descritas en
el entregable n21.

La variacién producida en la norma UNE-EN 15534-6:2014+A1:2018, se centra exclusivamente
en pequefias modificaciones en el método de ensayo de deformacién debido a la exposicién a
la radiacién térmica del sol, quedando inalterado el resto de texto (requisitos incluidos) y
tablas contenidas y descritas en el entregable n21.
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5. RESULTADOS, COMPARATIVA Y CLASIFICACION DE LOS
PRODUCTOS WPC (COMERCIALES Y NUEVOS PROTOTIPOS).

5.1 RESULTADOS Y CLASIFICACION DE LOS ENSAYOS DE REACCION

AL FUEGO.
5.1.1 INDICE DE OXIGENO (LOI) (EN 1SO 4589-2).

e Prototipos del proyecto:

Muestra Concentracion de oxigeno (%)
WPF-PM-01 17,6
WPF-PM-02 = 13,0
WPF-PM-03 = 14,0
WPF-PM-04 =12,0
WPF-PM-05 18,0

e Productos comerciales:

Muestra Concentracion de oxigeno (%)
WPF-02-Baldosa-01 14,0
WPF-05-Baldosa-02 13,5
WPF-06-Baldosa-03 25,0
WPF-07-Baldosa-04 8,5

Discusion de los resultados:

Comose puede observar en la comparativa entre los prototipos del proyecto y los productos
comerciales, existe unavariabilidad en los resultados como consecuencia de ladiferenci a entre
aditivos ignifugantes empleados en los prototipos del proyecto y las matrices poliméricas
utilizadas en las muestras comerciales.

En el caso de los productos desarrollados, la referencia WPF-PM-05 fue la que obtuvo mejor
resultado. El perfil WPF-PM-01 obtuvo también un buen resultado (17.55 %) cercano al valor
de WPF-PM-05. En el ensayo de WPF-PM-01 se observé la formacidn de una capa carbonosa
intumescente que dificultd el ataque del fuego.

En cambio, para las muestras WPF-PM-04, WPF-PM-02 y WPF-PM-03, con un indice de
oxigeno de = 12.0 %, = 13.0 % y = 14.0 %, respectivamente, no se hallan diferencias
significativas entre ambas con respecto a la determinacién del indice de oxigeno como
resultado del ensayo. Ademas, si nos remitimos a los datos adjuntos del ensayo en el
entregable n29, podemos observar que en concentraciones cercanas ala noignicidon el criterio
de fallo es debido a que se alcanza el tiempo mdaximo de persistencia de llama, no porque la
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Ilama recorre la distancia estipulada como fallo. Teniendo en cuenta la composicion de las
probetas, se pueden extraer varias conclusiones de las probetas desarrolladas:

YT

El aditivo derivado de fosfato forma una capa de espuma intumescente durante el
ensayo que disminuye la velocidad de la llama hasta cesar laignicién a % O, mayores
gue otros aditivos.

El producto de grafito, gracias al tamafio de particula del orden de nanémetros y su
capacidad de formar capa carbonosa intumescente al producirse laignicion, mejora el
comportamiento del WPC frente al fuego, aunque es posible que el aspecto final de
color negro no sea el buscado en algunos productos finales.

El hidroxido metalico produce burbujeo debido ala liberacién de H,0 al aumentar el
calor. Disminuye la cantidad de calor en la zona atacada, aunque tras comparar los
resultados se puede apreciar como el efecto ignifugante es menor que el resto de los
discutidos anteriormente.

Figura 35 — Probetas durante el ensayo de las composiciones WPF-PM-02 y WPF-PM-03.

Las arcillas minerales se comportan débilmente como aditivo ignifugante en el perfil
ensayado en el proyecto. Es posible que lacantidad de compatibilizante y/o lubricante
en la composiciéon no haya sido la adecuada y la arcilla se haya aglomerado en el
polimero sin estar exfoliada y distribuida a lo largo de la matriz.

Dado que el objetivo del proyecto era ensayar si los aditivos mejoraban las
propiedades del material frente al fuego, a escala industrial seria necesaria una

GENERALITAT ACE [

Desarrollo Regional

VA L E N C IA NA INSTITUTO VALENCIANO DE
(COMPETITIVIDAD EMPRESARIAL Una manera de hacer Europa

©AIDIMME -2019 34 de 58



AIDIMME

INSTITUTO TECNOLOGICO

METALMECANICO, MUEBLE, MADERA, EMBALAJE Y AFINES
WOODPLASTFOC
Actividades desarrolladas WOODPLASTFOC 2018-2019

optimizacidon previa de la composicion del perfil para mejorar sus propiedades
retardantes de llama.

En cuanto a las muestras comerciales, labaldosa referenciada como WPF-06-Baldosa-03 fue la
gue obtuvo un mejor resultado. Por el contrario, entre las baldosas WPF-02-Baldosa-01 y
WPF-05-Baldosa-02 no se hallan diferencias significativas entre ambas, con respecto a la
determinacién de la concentracién del indice de oxigeno. Si nos remitimos a los resultados
expuestos en el entregable n?2, lamuestra WPF-02-Baldosa-01 en concentraciones préximas
alanoignicién el criterio de fallo es porque se alcanza el tiempo maximo de persistencia de
I[lama, mientras que a concentraciones mas elevadas el criterio de fallo es debido a que la
Ilama recorre la distancia estipulada como fallo.

A diferencia de la muestra WPF-02-Baldosa-01, |a probeta WPF-05-Baldosa-02 a
concentraciones de oxigeno mas cercanasa la noignicién el criterio de fallo es por la distancia
recorrida, la muestra WPF-05-Baldosa-02 es mas rdpida, es decir recorre mas distancia el
frente de llama que la muestra WPF-02-Baldosa-01 en un mismo periodo de tiempo, porlo
gue se puede extrapolar que es mas peligrosa desde el punto de vista de propagacién del
fuego y a falta de comprobar con otros ensayos mas adecuados y confirmar dicha hipoétesis.

La muestra WPF-07-Baldosa-04 obtuvo el peor resultado, inflamandose en presencia de
concentraciones muy bajas de oxigeno.

Teniendo en cuenta las composiciones de las probetas, cabe destacar que la probeta con
matriz polimérica halogenada eslaque obtiene mejor resultado (probeta WPF-06-Baldosa-03),
cosa que no es de extraiar, debido a las inherentes propiedades del halégeno como
retardante, ademds de podertenerensucomposicidén algin aditivo mas que ayudara a frenar
el avance de llama.

No se observaron diferencias entre las referencias WPF-02-Baldosa-01 y WPF-05-Baldosa-02,
aunque se intuye unamayor peligrosidad en lasegundareferencia, dado que en el analisis de
su composicion se observa Unicamente la presencia de polimero.

Aunque el peorresultado fue el obtenido por la referencia WPF-06-Baldosa-03, no se pueden
extraer conclusiones, ya que se desconoce el porcentaje de polimero y de fibra de madera
usado y por lo tanto no es comparable con los anteriores.

En el caso del indice de oxigeno, se ha realizado para poder tener un ensayo indicativo previo
del posible comportamiento de los materiales en el panel radiante y poder realizar una
correlacién de resultados entre los dos ensayos (entregable 10). La norma de producto UNE-
EN 15534 no exige este ensayo como obligatorio a realizar, pero se especifica que en caso de
realizarse se debe hacer conforme ala norma EN ISO 4589-2.

5.1.2 PANEL RADIANTE (UNE-EN ISO 9239-1).

e Prototipos del proyecto:
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WPF-PM-01 | WPF-PM-02 | WPF-PM-03 | WPF-PM-04 | WPF-PM-05
Inflamacion de la
Sl S| Sl Sl Sl
probeta (S/N)
Tiempo de extincion 867 1800 1800 > 1800 1006
de llama (s)
Distancia maxima
de propagaciéon de 200 710 520 950 160
lallama (mm)
Atenuaciondelaluz| o7 46 453.07 261.86 737.92 134.42
(% x min)
) Clasificacién provisional s/n UNE-EN 13501-1:2007 + A1:2010
WPF-PM-01 WPF-PM-02 WPF-PM-03 WPF-PM-04 WPF-PM-05
Br-s1 Er-s1 o PEOR Dg-s1 Er-s1 o PEOR Br-s1
e Productos comerciales:
WPF-02- WPF-05- WPF-06- WPF-07-
Baldosa-01 | Baldosa-02 Baldosa-03 Baldosa-04
Inflamacion de la
| | | |
probeta (S/N) > > > S
Tiempo de extincion 1800 Extincion 775 Extincion
de llama (s) forzada forzada
Distancia maxima
de propagacion de 420 910 60 910
lallama (mm)
Atenuacidndelaluz
. 422,96 892,19 450,59 932,47
(% x min)

I Clasificacién provisional s/n UNE-EN 13501-1:2007 + A1:2010

WPF-02-Baldosa-01

WPF-05-Baldosa-02

WPF-06-Baldosa-03

WPF-07-Baldosa-04

Cp-sl

E;-s2 o PEOR

Bg.-s1

E;-s2 o PEOR

Discusion de los resultados:

De nuevo, al igual que en el caso del ensayo del indice de oxigeno, se ha observado una
diferenciaenlosresultados segun lareferenciaensayada como consecuencia de lavariabilidad

de aditivos ignifugantes empleados en cada una de las composiciones.

En la parte de productos desarrollados, el perfil referenciado como WPF-PM-05 fue el que
obtuvo mejor resultado frente al fuego en el ensayo del panel radiante, con un CHF de 9.9
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kW.m™ y una clasificacion provisional Bg-s1, al igual que la muestra WPF-PM-01, con un CHF
de 9.3kwW.m>.

En el caso de laprobeta WPF-PM-05el fuego se vio beneficiado por la apertura prematura de
una de las juntas del montaje, favoreciendo una mayorvelocidad de propagacién en esa zona.
Aun con esa circunstancia, el ignifugante fue capaz de evitar que la llama se propagara en gran
medida por la junta, obteniendo asi el mejor resultado de las 5 probetas ensayadas.

Por otra parte, en el caso de las muestras WPF-PM-02, WPF-PM-03 y WPF-PM-04, cuyos
resultados fueron los peores en el ensayo del indice de oxigeno (13.0 %, 14.0% y 12.0 %), se
han obtenido también las peores clasificaciones en el ensayo del panel radiante, como se
puede observarenlatablaanterior. De hecho, el orden ascendente establecido en el indice de
oxigeno en cuanto a resultados de % O, corresponde con el orden ascendente de CHF en el
panel radiante, dando lugar en el entregable n2 10 a la investigacion de una posible
correlacion de entre estos dos ensayos de reaccidn al fuego.

A partirde laobservacién del ensayo de cadauna de las probetasy su composicién, se pueden
extraer varias conclusiones de los aditivos ignifugantes:

e El compuestodes fosfato tiene un efectoignifugante de nuevo observableen el panel
radiante, produciendo unacapa espumosaen lasuperficie, como se puede apreciaren
la Figura 36. Mejora en general el comportamiento frente al fuego de los materiales
WPC formados por polimero/ celulosa, si bien |la sinergia Fosfato/Grafito incrementa
todavia mas esta propiedad.

Fotografias del ensayo del panel radiante:
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Figura 36 — WPF-PM-01. Superior izquierda: Antes del ensayo; Superior derecha: Después
del ensayo; Inferior: Detalle carbonizacion durante la ignicion.

El compuesto de grafito forma una capa carbonosa en la superficie de la probeta que
dificultaque lallamapenetre mas alld de lasuperficie, haciendo que lacombustionsea
mas lenta y acabe extinguiéndose antes de finalizar el ensayo.

El hidroxido metalico no consigue retardar el avance de la llama, aunque se observg,
al igual que en el ensayo de indice de oxigeno, el burbujeo del H,0 que reduce la
temperaturade lasuperficie del material. Se puede concluir que no es suficientemente
efectivo como ignifugante para los productos WPC. Ademds, su sinergia con el
derivado fosforado empeora todavia mas el comportamiento como ignifugante.

}'\ 4 " .'\ ‘..' / 1
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Figura 37 — WPF-PM-03. Superior izquierda: Antes del ensayo; Superior derecha:
Después del ensayo; Inferior: Detalle propagacion durante la ignicion.

La arcilla tiene un efecto muy limitado como ignifugante en el ensayo del panel
radiante. Podemos concluir que es necesario realizar una optimizacién previa de la
formulacién antes de emplear este aditivo como retardante de Ilama. La problematica
en este compuesto quimico surge por el hecho de que es una arcillainorgdnica con
escasa compatibilidad con lamatriz polimérica. Como resultado de ello si no se realiza
una buena compatibilizacidn previa (lubricante y compatibilizante correctosy en el %
idéneo), se pueden formar agregados del aditivo ignifugo en vez de estar dispuestos
en ldminas embebidas en la matriz polimérica, y no formar una capa intumescente
ante el ataque de unallama.

Si comparamos los resultados de los perfiles desarrollados y las referencias comerciales
ensayadas, podemos ver como se cumple el mismo orden que en el ensayo del indice de

oxigeno. Sin embargo, podemos extraer las siguientes conclusiones de este ensayo:

YT

Por una parte, la diferencia observada en el LOl entre WPF-05-Baldosa-02 (13,5 %) y
WPF-07-Baldosa-04 (8,5 %) no se aprecia en el ensayo del panel radiante, ya que en
las dos se obtiene una clasificacion provisional: E;-s2 o PEOR.

Ademas, como se podia esperar, la muestra comercial WPF-06-Baldosa-03 formada
por un polimero halogenado es la que ha obtenido mejor clasificacion provisional en el
ensayo del panel radiante (By-s1), dado que la matriz empleada tiene ya de por si
propiedades inherentes frente al fuego. Este ensayo mide la produccidon de humos,
perono la toxicidad de éstos, donde laemisidon de gases halogenados en esta muestra
es un factor de peligrosidad por la intoxicacién que pueden generar rapidamente en
espacios interiores.

Sin embargo, la clasificacidn provisional antes citada se ha obtenido también con los
perfiles desarrollados WPF-PM-01y WPF-PM-05sin necesidad de utilizar una matriz o
un aditivo halogenado. Este resultado abre la puertaa introduciren el mercado laidea
de desarrollar materiales WPCsin necesidad de utilizar componentes halogenados en
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formula, para poderalcanzar este resultado (mejor clasificacion posible frente al fuego
para revestimiento de suelos).

En el caso del ensayo de panel radiante, la norma de producto UNE-EN 15534 no exige este
ensayo como obligatorio arealizar, pero se especificaque en caso de hacerse se debe realizar
conforme ala norma EN ISO 9239-1.

Por el contrario, el Cédigo Técnico de Edificacion (CTE) en Espafia, si que establece unos
requisitos minimos de las soluciones constructivas para poderinstalarse enlos edificios. Como
hemos visto anteriormente en el punto 1.6, los criterios de clasificacién minima estan
delimitados segun lasituacion dondese encuentre el sistema constructivo. De estamanera, los
productos ensayados se podran colocar para revestimiento de suelos en:

o WPF-PM-01: Zonas ocupables, pasillos y escaleras protegidos, espacios ocultos no

estancos y aparcamientos y recintos de riesgo especial.

WPF-PM-02: Zonas ocupables (necesita ensayo complementario).

WPF-PM-03: Zonas ocupables.

WPF-PM-04: Zonas ocupables (necesita ensayo complementario).

WPF-PM-05: Zonas ocupables, pasillos y escaleras protegidos, espacios ocultos no

estancos y aparcamientos y recintos de riesgo especial.

WPF-02-Baldosa-01: Zonas ocupables, pasillos y escaleras protegidos.

o WPF-05-Baldosa-02: Zonas ocupables (necesita ensayo complementario).

o WPF-06-Baldosa-03: Zonas ocupables, pasillos y escaleras protegidos, espacios ocultos no
estancos y aparcamientos y recintos de riesgo especial.

o WPF-07-Baldosa-04: Zonas ocupables (necesita ensayo complementario).

0O O O O
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5.2

MECANICOS.

5.3.1

RESULTADOS Y CLASIFICACION DE LOS ENSAYOS FiSICO-

RESISTENCIA A LA FLEXION. MODULO DE ELASTICIDAD (UNE EN 310:1994).

e Prototipos del proyecto:

WPF-PM-01 | WPF-PM-02 | WPF-PM-03 | WPF-PM-04 | WPF-PM-05
Resistencia a Media 11,5 10,2 11,8 10,8 12,7
la flexion
(N/mm?) Desv. 0,7 1,0 0,5 0,2 0,8
(longitudinal) | estandar
Médulo de Media 1090 1010 1180 1100 1040
elasticidad
(N/mm?) Desv. 84 72 57 48 136
(longitudinal) estandar
Carga Media 230 204 235 217 254
maxima de
rotura por D?SV' 14 20 10 4 15
flexion (N) estandar
e Productos comerciales:
WPF-01- WPF-02- WPF-03- WPF-07-
Perfil-01 Baldosa-01 Perfil-02 Baldosa-04

Resistencia a | pjedia 52,9 20,2 34,5 7,765

la flexion

(N/mm’) Desv. 0,5 1,0 1,0 0,5

(longitudinal) | estandar

Médulo de Media 6330 4150 4560 674

elasticidad

(N/mm?) Desv. 56 130 105 17

(longitudinal) estandar

Carga Media 732 375 469 535

maxima de

rotura por D,esv. 7 19 14 33

flexion (N) estandar

Discusion de losresultados:

Atendiendo al valor del médulo de elasticidad de los materiales ensayados, es légico que el
resultado mas elevado sea el del prototipo WPF-PM-05ya que es el que menor proporcién de
retardante de llama contiene. Sin embargo, los resultados de los prototipos 1y 3 también
ofrecen comportamientos similares.
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Ademas, el peor resultado pertenece al prototipo WPF-PM-02 en el que el retardante de la
[lamaes una combinacidn de fosfato e hidréxido metalico, de lo que se deduce que ha habido
un problemade compatibilidad entre ambos retardantes de llama. El efecto de la arcilla como
retardante de llama no es la mejor opcion parala mezcla de polimero y fibras de madera.

En comparacién con los productos comerciales, tienen un resultado peor debido a que en el
caso de estas Ultimas, los fabricantes emplearon por lo general un menor porcentaje de
madera en comparacidon con nuestros perfiles logrando un aumento en la resistencia a la
flexion. Ademas, las formulaciones comerciales han pasado por un proceso previo de
optimizacidon para poder soportar una mayor carga maxima sin atender en ocasiones a
propiedades de reaccidn al fuego como se ha realizado en los prototipos del proyecto.

b~ s ~ :
Figura 38 — Izquierda: Muestra WPF-PM-05 durante el ensayo de flexién.
Derecha: Muestra WPF-PM-04 durante el ensayo de flexion.

5.3.2 ENSAYO RESISTENCIA AL DESLIZAMIENTO (ENSAYO DEL PENDULO) (UNE EN
15676).

e Prototipos del proyecto:

WPF-PM-01 | WPF-PM-02 | WPF-PM-03 | WPF-PM-04 | WPF-PM-05

Clase Resistencia

resbaladicidad 2 3 3 3 3

e Productos comerciales:

TRy
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WPF-07- WPF-06- WPF-05- WPF-02
Baldosa-04 | Baldosa-03 | Baldosa-02 | Baldosa-01

Clase Resistencia

resbaladicidad 3 3 1 2

Discusionde los resultados:

En el caso del ensayo de resistencia al deslizamiento, todos los prototipos del proyecto serian
aptos segun la norma UNE-EN-15534-4:2014 donde se exige Clase > 1. De las probetas
comerciales solamente el producto WPF-05-Baldosa-02 no cumpliria la clasificacion minima.
Dichas diferencias dependen mayoritariamente del disefio del producto, asi como de su
rugosidad superficial.

Figura 39 — Muestras WPF-PM-02 y WPF-PM-03 durante el ensayo de deslizamiento.

Teniendo en cuenta el Codigo Técnico de la Edificacién (CTE), y mdas concretamente en el DB
SUA (Documento Basico — Seguridad Utilizacion y Accesibilidad), en su seccién 1: Seguridad
frente al riesgo de caidas, los suelos se clasifican, en funcién de su val or de resistencia al
deslizamiento Ry, de acuerdo con lo establecido en la tabla 1.1:

Tabla 1.1: Clasificacion de los suelos seguin su resbaladicidad

Localizacidn y caracteristicas del suelo Clase
Ry< 15 0
15<Ry4<35 1
35<Ry<45 2
Rqy< 45 3

La tabla 1.2 indica la clase que deben tener los suelos, como minimo, en funcién de su
localizacién. Dicha clase se mantendra durante la vida util del pavimento.
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Tabla 1.2: Clase exigible a los suelos en funcidn de su localizacion

Localizacidon y caracteristicas del suelo Clase
Zonas interiores secas
-superficies con pendiente menor que el 6 % 1
-superficies con pendienteigual o mayorque el 6 2

% y escaleras

Zonas interiores humedas, tales como las
entradas a los edificios desde el espacio exterior
(1), terrazas cubiertas, vestuarios, bafios, aseos,
cocinas, etc.

-superficies con pendiente menor que el 6% 2
-superficies con pendienteigual o mayorque el 6 3
% y escaleras

Zonas exteriores. Piscinas”. Duchas 3

"Excepto cuando se trate de accesos directos a zonas de uso restringido.
)En zonas previstas para usuarios descalzos y en el fondo de los vasos, en las zonas en las que
la profundidad no excedade 1,50 m.

Por lotanto, todos los nuevos productos desarrollados en la segunda anualidad del proyecto
alcanzan el grado mas altoen el ensayo de resbaladicidad, pudiendo ser instaladas incluso en
zonas exteriores (piscinasy duchas), aexcepcion del WPF-PM-01, cuyo uso quedarialimitado a
las zonas interiores humedas con desnivel igual o inferior al 6 % y zonas interiores secas, si
bien cumple con el requisito basico de la norma de marcado CE (EN 15534), mencionado
anteriormente (Clase >1).

5.3 DURABILIDAD A LOS AGENTES BIOLOGICOS

El comportamiento de los materiales tipo WPC, en condiciones de exterior, frente a los
ataques biolégicos esimportantealahora de caracterizar las muestras ya que pueden llegar a
mermar las propiedades fisico-mecanicas del material. Se llevé a cabo los ensayos
determinados por la norma UNE-ENV 12038:2002 (Durabilidad de la madera y de los
materiales derivados de lamadera. Tableros derivados de la madera. Método de ensayo para
determinarlaresistenciaalos hongos basidiomicetos xil6fagos) seguin especificacion técnica
CEN/TS 15534-1:2007 (Compuestos de madera-plastico. Parte 1: Métodos de ensayo para la
caracterizacion de los materialesy productos de WPC) ANEXO D (Resistenciade los materiales
de WPC al ataque de basidiomicetos destructores de la madera).

5.4.1 DURABILIDAD A LOS AGENTES BIOLOGICOS. ENSAYO PARA DETERMINAR LA
RESISTENCIA A LOS HONGOS BASIDIOMICETOS XILOFAGOS.

El método de ensayo sigue el procedimiento descrito por la norma UNE-EN 15534-
1:2014+A1:"Compuestos a base de materiales de celulosay de termopldsticos [comUnmente
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Ilamados compuestos de madera-plastico (WPC) o compuestos de fibra natural (NFC)]. Parte 1:
Métodos de ensayo para la caracterizacidon de los materiales y productos” apartados 8.5.2
“Resistencia a los hongos basidiomicetos”.

El método de ensayo se basa en la puesta en contacto de las muestras de ensayo con
diferentes especiesy cepas de hongos basidiomicetos xil6fagos especificados enlanorma, que
se adjuntan a continuacidn. El objetivo eslacomprobaciéon de laresistencia del material frente
a estos tipos de hongos, tras un proceso de incubacién de 16 semanas bajo condiciones
controladas de laboratoriode 22°C + 1°C de temperaturay 70 % + 5 % de humedad. Para poder
corroborar la validez del ensayo, se ha realizado un examen de virulencia con probetas de

control a las cepas empleadas, obteniendo en todas ellas un resultado positivo para poder
utilizarse.

Tipo de
Hongo de ensayo e T Cepa
Coniophora puteana (Schumacher ex Fries) Karsten Cubica BAM 15
Gloeophyllum trabeum (Persoon ex Fries) Murrill Cubica BAM 109
Coriolus versicolor (L.) Quélet Fibrosa CTB 863A

Se ha realizado una comparativa de durabilidad a los agentes bioldgicos entre los productos
comerciales y los prototipos del proyecto con el fin de poder ver diferencias de
comportamiento y determinar, en primera aproximacion, que productos son mas indicados
para podercolocarse en exterior. Dado que la matriz de todos los prototipos desarrollados es
la misma (celulosa +polimero), se decidié realizar el ensayo de durabilidad a agentes bioldgicos
en una Unica muestra (prototipo WPF-PM-02).

e Prototipos del proyecto:

oRERlcs % Pérdida de masa (media)
ensayo
Coniophora 16
puteana !
Cor{olus 0,9
versicolor
Gloeophyllum
0,7
trabeum
% GENERALITAT jvACE B s
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» Inspeccion visual:

Hongo de ensayo Extension del ataque | Distribucion del ataque
Coniophora puteana Probetas cubiertas Ataque general
BAM 15
Gloeophyllum trabeum | Desarrollo débil sobre | Ataque enlabase de las
BAM 109 las probetas probetas
Coriolus versicolor Probetas Fotalmente Ataque general
CTB 863A cubiertas

e Productos comerciales:

Pérdida de masa media %

Hongo de ensayo

WPF-02-Baldosa-01 | WPF-09-Decking-01
Coniophora puteana
BAM 15 16 08
Gloeophyllum trabeum
BAM 109 12 L1
Coriolus versicolor
CTB 863 A 0.7 0.9

Las probetas sometidas a ensayo deben considerarse como completamente resistentes al
ataque de los hongos basidiomicetos xil6fagos si:

a. La pérdidamediade masade las probetasesinferior a una fraccién de la masa del
3%,y

b. Comomaximounaprobeta haya sufrido una pérdida superior a una fraccién del 3
% de la masa pero inferior a una fraccion del 5 % de la masa.

Silas pérdidas de masa medias son superiores a una fraccion del 3 % de la masa, se calcula el
indice de sensibilidad a la degradacidn (ISD), calculado mediante el cociente entre la pérdida
de masa de las probetas de ensayo y la pérdida de masa media de las probetas de control
dimensional. Los valores de ISD indican la misma resistencia a la degradaciéon que la madera
utilizada paralas probetas control de dimensiones. Las probetas que tengan los valores de ISD
mas bajos son mas resistentes al ataque.
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Figura 40 — Ensayos agentes bioldgicos (Coniophora puteana).

Discusionde los resultados:

Como se puede observar en los resultados obtenidos, tanto el prototipo analizado como las
probetas comerciales ensayadas la primera anualidad del proyecto, presentan una cierta
resistencia al ataque de agentes bioldgicos. En particular, de los hongos xiléfagos
basidiomicetos, que se alimentan de celulosa y lignina, presente en la madera (matriz
celuldsica).

Por tanto, y a partir de los resultados obtenidos en los ensayos, tanto los prototipos del
proyecto como los productos comerciales analizados son resistentes al ataque de los hongos
xil6fagos. Es porello que se pueden utilizar como clase de uso tipo 3 para emplear en exterior
por encima del suelo, segun especificaciéon UNE EN 15534-4:2014.

7
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5.4 DURABILIDAD AL ENVEJECIMIENTO Y LA HUMEDAD

5.5.1 SOLIDEZ A LA LUZ.

Figura 41 — Muestras tras 250 horas de exposicién, abajo, comparadas con sus
respectivas muestras de control, arriba.

e Prototipos del proyecto:

WPF-PM-01
WPF-PM-01
WPF-PM-03
WPF-PM-04
WPF-PM-05

VWl |Ww

e Productos comerciales:

WPF-01
WPF-02
WPF-03
WPF-04
WPF-05
WPF-06
WPF-07
WPF-08
WPF-09

vuuifhiwouoiuuvmiunuw
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En este ensayo se observé unagran diferenciaentre los productos comercialesy los prototipos
del proyecto tras 250 horas de exposicion a la luz. Mientras que solamente dos de las nueve
probetas ensayadas enlaprimeraanualidad tuvieron cambios de color notables tras el ensayo,
en el caso de los productos desarrollados solamente el WPF-PM-05 fue el que mantuvo el
colorinicial, mientras que el resto de probetas sufrié un cambio en la coloracién, debido a la
ausencia de un filtro ultravioleta aditivado en formulacién.

En la norma UNE-EN 15534-4:2014, establece que se debe declarar AL*, Aa*, Ab* a partir de
este ensayo, como se informa en la siguiente tabla:

250 h
Muestra AL* Aa* Ab* AE
WPF-PM-01 | 10,80 | 0,77 5,27 12,04
Variacion | WPE-PM-02 | 1631 | 032 3,96 16,79
WPF-PM-03 | 1645 | 0,12 4,38 17,02
de COLOR —wbFpM-0a | 1334 | 0,34 6,10 14,67
WPF-PM-05 | -0,10 | 0,03 0,07 0,13

5.5.2 ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL, QUV.

Figura 42 — Muestras WPF-PM-01 y WPF-PM-05 tras 168 horas de exposicion a envejecimiento artificial en QUV.
La réplica de control y las dos réplicas envejecidas de cada muestra.
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e Prototipos del proyecto:

168h 1008h
Muestra A20° | A60° A85’ A20° A60° A85’
WPF-PM-01 | 0,43 0,88 1,02 0,75 1,10 -1,60
_ . ["wPF-PmM-02 | 0,40 0,45 -0,03 0,63 0,70 -0,10
Variacion
do BRILLO WPF-PM-03 | 0,37 0,57 -0,03 0,60 0,92 -0,08
€ WPF-PM-04 | 0,50 0,35 -0,08 0,47 0,60 -0,10
WPF-PM-05 | 0,08 0,12 0,30 0,20 0,30 0,32
168h AL* Aa* Ab* AE
WPF-PM-01 21,3 -1,89 0,83 21,4
Variaci WPF-PM-02 22,6 -1,83 0,56 22,68
da“acim:a WPF-PM-03 | 18,77 2,02 1,33 18,92
e COLOR mworpM-0a | 1661 195 1.05 16,76
WPF-PM-05 2,16 0,07 0,17 2,17
1008h AL* Aa* Ab* AE
WPF-PM-01 | 45,17 -5,14 -3,06 45,56
Variacion | WPF-PM-02 | 44,22 4,04 -2,01 44,45
del COLOR| WPF-PM-03 | 41,38 -5,22 -5,91 42,12
WPF-PM-04 33,76 -5,66 -4,26 34,52
WPF-PM-05 0,7 0 0,25 0,76
e Productos comerciales:
Muestra A20° A60° A85° a20° A60° A85°
WPF-01 0,00 -0,27 -0,23 0,00 -0,37 -0,20
WPF-02 0,00 -0,33 -1,23 0,00 -0,37 -0,77
WPF-03 0,00 -0,23 -0,93 0,00 -0,10 1,20
Variacién | WPF-04 -3,27 -21,60 -34,00 -3,57 | -24,53 | -36,17
de WPF-05 3,43 23,43 30,43 -0,57 -5,53 -5,07
BRILLO WPF-06 -0,10 -0,13 -0,20 -0,10 -0,27 -0,03
WPF-07 0,23 -0,02 -0,80 0,33 -0,13 -1,47
WPF-08 -0,10 -0,20 3,07 -0,13 -0,87 -1,90
WPF-09 -0,03 -0,10 0,10 -0,10 | -0,77 -0,30
GENERALITAT  jVACE | e
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WPF-01 -0,33 2,11 1,39 2,55
WPF-02 0,22 0,27 0,15 1,13
WPF-03 0,95 0,83 1,23 1,76
WPF-04 7,06 0,29 1,06 7,14
WPF-05 0,00 -0,46 0,00 0,46
WPF-06 -3,89 2,22 4,13 6,09
WPF-07 9,75 -3,35 -8,88 13,60
WPF-08 -0,98 0,03 0,08 1,00

L. WPF-09 -2,10 0,62 -1,12 2,46

ZZL’?;[S’; 1008 h AL na* Ab* AE

WPF-01 -3,39 2,60 2,56 4,98
WPF-02 1,24 0,33 0,07 1,36
WPF-03 0,67 1,17 1,42 1,95
WPF-04 6,73 0,30 0,80 6,78
WPF-05 -1,10 -0,62 0,68 1,44
WPF-06 -7,81 3,40 6,25 10,56
WPF-07 19,34 -6,35 -13,29 24,31
WPF-08 -1,08 -0,10 -0,09 1,10
WPF-09 -0,37 0,60 -1,60 1,75

Discusionde los resultados:

Como cabia esperar, en el envejecimiento artificial también se ha evidenciado en los
prototipos la falta de un aditivo que proteja al material de las injerencias climaticas en
condiciones de uso exterior. A continuacion se representa la variacién de color para cada
probeta. Sicomparamos las figuras entre ellas, vemos como en general los prototipos tienen
mayor cambio de color tras el envejecimiento que los productos comerciales. Existen
excepciones como el material WPF-07-Baldosa-04 que también sufria cambio de color en el
envejecimiento a 60°, como ya hemos visto antes, el WPF-PM-05 que de nuevo en el
envejecimiento artificial tampoco sufre cambio de color. Si nos fijamos enlas tablas, al cambiar
el dngulo de incidencia vemos que son otras probetas las afectadas, como se ve marcado en
azul.

Tambiénvemos como el brillo variamuy distinto de una familia de muestras a otra. Dado que
partimos de una superficie muy mate en el caso de los prototipos, éstos no han perdido mucho
brillo con el envejecimiento ya que partian de muy poco, como podemos ver en las graficas.
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Variacion de color. Prototipos del proyecto.

@168h [ 1000h

i

WPF-PM-01 WPF-PM-02 WPF-PM-03 WPF-PM-04 WPF-PM-05

AE

50
45
40
35
30
25
20
15
10

Variacion de color. Productos comerciales.

@500h 71008h

WPF_01 WPF_02 WPF_03 WPF_04 WPF_05 WPF_06 WPF_07 WPF_08 WPF_09
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Variacion de brillo. Prototipos del proyecto

25,00

20,00

15,00 168 h

A60°

= 1000 h

10,00

5,00

0,00 __—_'_‘_'_‘_'_—__'——_\

WPF-PM-01  WPF-PM-02 WPF-PM-03 WPF-PM-04 WPF-PM-05

25 00 Variacion de brillo. Productos comerciales.

20,00
15,00 m500h = 1008h
10,00

5,00
0,00 : : : . . o
5,00 .

-10,00

-15,00

-20,00

-25,00

509V

WPF 01 WPF 02 WPF 03 WPF 04 WPFO5 WPFO6 WPFO7 WPFO08 WPF 09

A partir de estos resultados, para poder realizar una declaracién de prestaciones de un
producto WPC para perfiles o baldosas, la norma UNE EN 15534-4:2014 establece que hay que
se debe declarar AL*, Aa*, Ab* a partir de este ensayo, como indican las tablas anteriores.

5.5.3 ENVEJECIMIENTO NATURAL.

Aunque no se puede realizar la comparacion porque los tiempos de envejecimiento natural
han sido distintos (3 meses en nuevos prototipos y 6 meses en muestras comerciales), se
evidenciaque lafaltade unaditivo UV comentado anteriormente, ponen de manifiesto peores
resultados en los prototipos desarrollados que en las muestras comerciales.
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Figura 43 — Muestras WPF-PM-01 y WPF-PM-05 tras 3 meses de exposicion natural. La réplica de control y las dos
réplicas envejecidas de cada muestra.

5.5 ENSAYOS DE FORMALDEHIDO

e Prototipos del proyecto:

WPF-PM-01 0,1
WPF-PM-01 0,1
WPF-PM-03 0,1
WPF-PM-04 0,1
WPF-PM-05 0,1

e Productos comerciales:

WPF-01 0,3
WPF-02 0,2
WPF-03 0,2
WPF-04 0,1
WPF-05 1,2
WPF-06 0,1
WPF-07 0,1
WPF-08 0,1
WPF-09 0,1
% GENERALITAT  jVACE B
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Discusidonde los resultados:

Unicamente una muestra comercial obtuvo un valor elevado de emisién de formaldehido. El
resto de muestras (comerciales y nuevos prototipos), obtuvieron valores muy bajos que
conducena pensarque podrian serempleados para la fabricacién de enseres con uso interior
de vehiculos.

5.6 CONDUCTIVIDAD TERMICA / ACUMULACION DE CALOR

Figura 44 — Muestra WPF-PM-01 durante el ensayo de conductividad térmica.

e Prototipos del proyecto:

WPF-PM-01 0,201
WPF-PM-01 0,140
WPF-PM-03 0,183
WPF-PM-04 0,172
WPF-PM-05 0,204
% GENERALITAT  jVACE - [
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e Productos comerciales:

WPF-01 0,169
WPF-02 0,270
WPF-03 0,318
WPF-04 0,176
WPF-05 0,061
WPF-06 0,095
WPF-07 0,141
WPF-08 0,252
WPF-09 0,234

Discusion de los resultados:

La conductividad térmica esta directamente relacionada con la composicién polimérica de los
productos WPC. Las probetas WPF-01, WPF-04 presentaron valores similares ya que ambas
contienen plastico halogenado en su composicién, mientras que otras muestras cuyo polimero
base es comun (WPF-02, WPF-03 WPF-08 y WPF-09) se agrupaban perfectamente en un
estrecho rango de valores. Destacar que los nuevos prototipos, al tener composiciones muy
similares de plasticoy fibra de celulosa, presentan valores tipicos de productos cuyo polimero
base es el mismo polimero.

Los valores mas bajos de conductividad térmica son los obtenidos para las muestras porla
muestra WPF-05, WPF-06 y WPF-07, por lo que acumularan mucho calor cuando sean
expuestas a la radiacién.
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Paquete de trabajo 6 — Difusion del proyecto

Vinculado al trabajo desarrollado en este PT6, se ha elaborado el entregable 13 (E13) que
tiene por titulo: Difusién realizada en el afio 2018-19, donde se detallan todas las acciones
Ilevadas a cabo.

La disfusidn realizada se estructura del siguiente modo:

1. Medios de difusion

o

o

Web de AIDIMME — Informacién del desarrollo del proyecto WOODPLASTFOC

Newsletters y Blogs. Difusion del proyecto WOODPLASTFOC

ACTUALIDAD AIDIMME N2 65 Noviembre 2018.- AIDIMME particip6 en la V
FIRE ENGINEERING CONFERENCE

ACTUALIDAD AIDIMME N2 71 Marzo 2019.- Mejora de las propiedades
ignifugas de los materiales compuestos de madera y plastico en funcidn del
uso final

ACTUALIDAD AIDIMME N2 77 Junio 2019.- El Laboratorio del Fuego de
AIDIMME investiga el comportamiento frenteal fuego de nuevos productos de
madera

2. Espaciosy eventos de difusion

o

o

o

o

Cartel y panelinformativo sobre el proyecto en las instalaciones de AIDIMME
Panel informativo en las instalaciones de AIDIMME

En feria HABITAT VALENCIA

V Fire Engineering Conference Workshop

3. Redes Sociales

o

o

s

YT

Facebook AIDIMME

https://www .facebook.com/aidimme.InstitutoTecnologico/photos/a.6110471
82382426/1223082644512207/?type=3&theater

https://www.facebook.com/aidimme.InstitutoTecnologico/photos/a.6110471
82382426/1295963570557447/?type=3&theater

https://www.facebook.com/aidimme.lnstitutoTecnologico/photos/a.6110471
82382426/1372625802891223/?type=3&theater

Twitter AIDIMME
https://twitter.com/AIDIMME/status/1068403366324256768
https://twitter.com/AIDIMME/status/1106215898141114370
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http://www.aidimme.es/serviciosOnline/difusion_proyectos/detalles.asp?id=28600
http://actualidad.aidimme.es/2018/11/28/aidimme-fire-engineering-conference/
http://actualidad.aidimme.es/2018/11/28/aidimme-fire-engineering-conference/
http://actualidad.aidimme.es/2019/03/12/mejora-propiedades-ignifugas-materiales-madera-plastico/
http://actualidad.aidimme.es/2019/03/12/mejora-propiedades-ignifugas-materiales-madera-plastico/
http://actualidad.aidimme.es/2019/03/12/mejora-propiedades-ignifugas-materiales-madera-plastico/
http://actualidad.aidimme.es/2019/06/03/laboratorio-fuego-investiga-comportamiento-fuego-nuevos-productos-madera/
http://actualidad.aidimme.es/2019/06/03/laboratorio-fuego-investiga-comportamiento-fuego-nuevos-productos-madera/
http://actualidad.aidimme.es/2019/06/03/laboratorio-fuego-investiga-comportamiento-fuego-nuevos-productos-madera/
https://www.feriahabitatvalencia.com/expositor/aidimme/
http://actualidad.aidimme.es/2018/11/28/aidimme-fire-engineering-conference/
https://es-es.facebook.com/aidimme.InstitutoTecnologico/
https://www.facebook.com/aidimme.InstitutoTecnologico/photos/a.611047182382426/1223082644512207/?type=3&theater
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Paquete de trabajo 7 — Transferencia y promocion de resultados

Vinculado al trabajo desarrollado en este PT7, se ha elaborado el entregable 14 (E14) que
tiene por titulo: Hoja de ruta para la transferencia y promocién de los resultados, donde se
detallan todas las acciones llevadas a cabo.

En este paquete de trabajo se elaborara una hoja de ruta donde se consideran aspectos tales
como:

e Analisis DAFO del mercado potencial.

e Tablade resultados y usos.

e Modelos de negocio para la futura transferencia y promocion de resultados.

e Eventos y medios de difusién mds adecuados para la transferencia y promocién de
resultados.

e Lineas deinvestigacidnfuturapropiasyen colaboracién conlas empresasvalencianas.

Para evaluar el impacto del proyecto, se han llevado a cabo reuniones periddicas con las
empresas colaboradoras con objeto de poder medirel grado de implantacién de los resultados
gue se vayan obteniendo, disponiendo de una evaluacién progresiva del impacto.

El andlisis de dicha evaluacidn servira para refinar el plan de promocidn y transferencia de
resultados con objeto de ampliar el impacto al resto de potenciales usuarios identificados.

s

GENERALITAT [WACE B e

Desarrollo Regional

VA L E N C I A NA INSTITUTO VALENCIANO DE
(COMPETITIVIDAD EMPRESARIAL Una manera de hacer Europa

e

©AIDIMME -2019 58 de 58



https://twitter.com/AIDIMME/status/1144120830391197696
https://www.instagram.com/aidimme_instituto/?hl=es

