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Introduccion

El dopado con heteroatomos constituye una potente herramienta dentro del campo de los materiales de
carbono. Concretamente, la introduccion de pequefias cantidades de fésforo en la estructura carbonosa
permite modificar sus propiedades quimicas y eléctricas, mejorando su rendimiento para diferentes
aplicaciones [1]. Las espumas de carbono se definen como materiales porosos tridimensionales con un
alto potencial en diferentes areas de investigacion. Entre los precursores mas empleados se encuentran:
carbones, breas o polimeros termoestables derivados del petréleo. No obstante, en los ultimos afios ha
habido una gran labor de investigacién hacia precursores medioambientalmente mas respetuosos, como los
taninos o la sacarosa [2]. Sin embargo, se hace necesario el empleo de aditivos o refuerzos que aumenten su
rendimiento y mejoren sus propiedades mecanicas y quimicas. El objetivo del presente trabajo es la sintesis
de espumas de carbono dopadas con fosforo a partir de sacarosa, empleando para ello como aditivo un acido
organico presente en cereales y leguminosas, el acido fitico.

Experimental

La preparacion de las espumas de carbono derivadas de sacarosa (SF) se llevo a cabo mediante un proceso
de espumacion libre, empleando como precursor carbonoso azucar comercial y como fuente de P el acido
fitico. Inicialmente, se prepard una resina a partir de la mezcla azucar:acido fitico, la cual se sometié a un
tratamiento térmico controlado en estufa con circulacién de aire. Este tratamiento comprende una primera
etapa a 150 °C durante 2.5h y otra a 250 °C durante 20h, empleando una velocidad de calentamiento de
5°C/min. Posteriormente, la espuma verde resultante se carbonizé en un horno tubular bajo atmdsfera inerte
para eliminar la materia volatil remanente. Entre las variables experimentales se evaluaron la relacion de
acido fitico/sacarosa (1/2 6 1/4), la temperatura de carbonizacién (800-900 °C), asi como el efecto de una
gasificacion parcial a 900 °C, empleando CO2. La evaluacion de la descomposicién térmica de la sacarosa
y el acido fitico se llevd a cabo mediante analisis termogravimétrico (TG/DTG). Las espumas obtenidas
se caracterizaron texturalmente mediante adsorcion fisica de N2 y porosimetria de mercurio. La morfologia
y distribucion del P en las muestras se estudid6 mediante SEM-EDAX y XPS. Ademas, se evaluaron sus
propiedades quimicas mediante la medida del punto de carga cero (pHpzc). Las muestras se designaron
como SFPX-T, siendo X la relacion fitico/sacarosa y T la temperatura de carbonizacion. En el caso de la
activacion con CO: la muestra se designd SFX-CO:2. Por otro lado, con fines comparativos se preparé una
espuma sin aditivo de P, denominada SF800.

Resultados y discusion

Los resultados del analisis en termobalanza mostraron una clara interaccion entre la sacarosa y el acido
fitico (Figura 1), aumentando la evolucion de volatiles durante la etapa de espumado en mas de un 10%
respecto a la sacarosa sin aditivo. No obstante, a partir 400 °C la pérdida de volatiles es menor, lo que
conlleva a un mayor rendimiento en producto solido tras la carbonizacién. En la Figura 2 se muestra una
micrografia de SEM donde se puede observar la estructura celular tipica de las espumas, compuesta de
celdas interconectadas por macroporos (200-50 pm). El analisis mediante EDAX corroboro la presencia de P
en la estructura carbonosa entre un 10 y 4% en peso, y los resultados de XPS confirmaron la formacion de
enlaces C-P mayoritariamente, junto con una pequena fraccion de enlaces C-O-P. La incorporacion de estos
grupos funcionales les confiere a las espumas una elevada acidez superficial, obteniendo valores pHPZC <
3 para la serie de muestras SFP, frente al caracter neutro de la espuma SF800 (pHPZC=6.5).
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Figura 1. Curvas DTG de los precursores y de la mezcla sacarosa+fitico Figura 2. Micrografia SEM de la muestra SFP1/4-CO:2
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Tabla 1. Parametros texturales

SBET Vmicro Vit
(m*gh) (em’g!) (em’gh
SF-800 <10 - -
SFP1/4-800 174 0.08 0.10
SFP1/4-900 625 0.29 0.30
SFP1/4-CO» 1270 0.58 0.60
SFP1/2-COq 1648 0.70 0.77

Muestra

Ademas de los cambios en la quimica superficial de las espumas, la adicion del acido fitico también favorece
el desarrollo textural, generando espumas con una porosidad bimodal (macro y microporosa) (Tabla 1). La
creacion de microporos se debe a la formacién de acido fosférico a temperaturas por encima de los 750 °C y
posteriores reacciones de activacién quimica, logrando Sger > 1200 m?g-'cuando la carbonizacién se realiza
en presencia de COa.

Conclusiones

El &cido fitico se presenta como un potencial aditivo para la sintesis de espumas de carbono a partir de
sacarosa. Entre sus beneficios se encuentra el desarrollo textural (creacion de microporos), junto con la
formacion de enlaces C-P en la estructura carbonosa, lo cual les confiere una elevada acidez superficial.
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