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Introduccion

La utilizacion mas amplia y generalizada de las fibras de carbono dependera
fundamentalmente de los costes de produccion y de que se encuentren procedimientos
de preparacion mas rapidos y sencillos. En este sentido, el uso de lignina, como
precursor carbonoso abundante, renovable y de bajo coste, asi como el uso de una
técnica sencilla y versatil, como el electrohilado, suponen una aproximacion ventajosa
[1]. Sin embargo, la preparacion de fibras de carbono a partir de lignina requiere aun de
procesos de estabilizacion muy lentos y, al mismo tiempo, los materiales obtenidos no
presentan directamente propiedades como para ser competitivas en sus posibles
aplicaciones. La activacion y/o funcionalizacién de las fibras permitiria ampliar
enormemente sus posibilidades de valorizacion, pero el uso de tratamientos adicionales
aumentarian los costes y la complejidad del proceso de produccion, ademas de
comprometer la estructura fibrilar.

El presente trabajo propone un nuevo método de preparacion de fibras de carbono
mediante electrohilado [2] de mezclas de lignina/H3PO,4, en el que se obtienen
resultados que aceleran el proceso de preparacion de estos materiales asi como sus
propiedades fisico-quimicas en una sola etapa de preparacion. Sera objeto de estudio la
temperatura, tiempo y velocidad de calentamiento en la etapa de estabilizacidn asi como
la atmdsfera (inerte u oxidante) de estabilizacion y carbonizacion.

Experimental

Las fibras de lignina se han preparado mediante el electrohilado de mezclas de lignina
Alcell® sin o con presencia de H3PO,4 en relacién masica 0.3 (acido/lignina) en una
configuracion coaxial [3]. Las fibras de lignina sin presencia de fosforo se han
estabilizado a una velocidad de calentamiento de 0.08 °C/min a 200 °C durante 48 horas
para evitar la fusion de las mismas, mientras que las fibras con presencia de fésforo se
han estabilizado a distintas velocidades de calentamiento (1, 2 y 3 °C/min) a 150 °C
durante 1 hora. Finalmente los distintos materiales estabilizados se han carbonizado a
900 °C bajo una atmdsfera inerte y con una velocidad de calentamiento de 10 °C/min.
La caracterizacion de las muestras obtenidas se ha llevado a cabo mediante adsorcion-
desorcion de N, y CO,, espectroscopia fotoelectronica de rayos X (XPS), desorcién
térmica programada de CO y CO,, andlisis termogravimétrico en atmosfera oxidante y
miscroscopia electronica de barrido (SEM) y transmision (TEM).

Resultados y Discusion

Los resultados obtenidos de este trabajo muestran como la presencia de fosforo en las
fibras de lignina mejora el proceso de estabilizacion y sus propiedades finales. Gracias



al fosforo, es posible reducir el tiempo de estabilizacion entre 20-60 veces evitando la
fusion parcial y/o total de las fibras, ademéas se obtiene un mayor desarrollo de la
estructura porosa debido al poder activante que posee el HsPO,4 (Tabla 1). La presencia
de fosforo en las fibras de lignina estabilizadas, permite realizar la carbonizacion a 900
°C con distintos porcentajes de oxigeno sin obtener la combustion total de las fibras y
obteniendo materiales carbonosos con elevada superficie especifica, estos materiales
muestran alta resistencia a la oxidacion, comenzando a oxidarse sobre los 530-550 °C lo
que dota a estos materiales de propiedades muy atractivas para ser usados como
catalizadores. La Figura 1 muestra las micrografias SEM de las fibras de carbon con
fésforo (FCP) que han sido estabilizadas a distintas velocidades de calentamiento,
obteniendo materiales fibrilares lineales sin presencia de fusién y con diametros
comprendidos entre 0.5y 5 um.

Tabla 1. Parametros estructurales mediante adsorcién-desorcion de N, y CO,

Isoterma de N, Isoterma de CO,
Ager A Vot Vi Apr VR
Muestra
(m/g) (m*/g) (cm®/g) (cm®/g) (m*/g) (cm®/g)
FC 734 8 0.337 0.329 1002 0.401
FCP-1C 1302 33 0.597 0.563 1068 0.428
FCP-2C 1331 30 0.625 0.597 1048 0.420
FCP-3C 1275 22 0.616 0.574 969 0.389

20kV  X2,000 10pum 08 40 SEI 20kV  X2,000 10pm 08 40 SEI

Figura 1. Micrografias SEM de FCP estabilizadas a distintas velocidades.
a) 1 °C/min; b) 2 °C/min, c) 3 °C/min )
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