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INTRODUCCION
La fibra de carbon ha tomado mucho
interés desde hace varias décadas,
debido a que sus propiedades mecdnicas
son mayores a otros tipos de fibra,
polimérica y de vidrio. La ventaja
fundamental es su bajo peso, siendo tres
veces menor comparada con el acero.
Por este motivo, su principal utilizacion
se ha dado en la fabricacion de
materiales compuestos, cuya aplicacioén
esta relacionada a la  industria
aeroespacial, automovilistica, entre
otros. Uno de los principales problemas
que presenta, se debe a que sus procesos
de obtencién son caros. Las fibras de
carbon se encuentran a disposicion
comercial en tres tipos: mddulo bajo,
modulo medio y médulo alto, los cuales
dependen de las condiciones de
procesamiento. Del que mas se ha
escrito, es sobre la obtencidén de fibras
de carbén de moédulo medio, pero lo
publicado en la  literatura es
completamente general, pues aunque se
dan intervalos de temperatura y tiempos
de residencia, estos no son aplicables
para todos los precursores, ya que
dependiendo del precursor (PAN,
alquitrdan, rayon y gases carbonosos) y
del método de obtencién de estos
(hilado en fundido, hilado en seco,
hilado humedo, etc.), serd el manejo
tanto de temperaturas como de tiempos
de residencia. Las condiciones de
procesamiento (temperatura, tiempo de
residencia y atmoésfera), se verdn
altamente reflejadas en las propiedades
mecdnicas de la fibra de carbén final.
Por otro lado, el principal motivo de
este proyecto, fue la solicitud de una

empresa interesada en desarrollar la
técnica para la elaboracion de fibra de
carbén utilizando como precursor sus
fibras de PAN. Por lo tanto, la tesis
consiste en encontrar las temperaturas y
tiempos de residencia pertinentes, tanto
para la etapa de estabilizaciéon como
carbonizacion. En particular, para este
tipo de precursor, la etapa de
estabilizacion es la mds critica debido a
las reacciones que tienen lugar durante
la conversion del PAN a fibras de
carbon.

ANTECEDENTES
FIBRA DE CARBON
Las fibras de carbén se conocen desde
hace un siglo, cuando Edison usé por
primera vez este material como
filamento para ldmparas incandescentes.
Las fibras de carbon modernas fueron
desarrolladas por Shindo cuando
piroliz6 las fibras de Poliacrilonitrilo.
Posteriormente, Watt y colaboradores
) desarrollaron las fibras
comercialmente.
Hoy en dia la fibra de carbén es
ampliamente usada en aplicaciones de
alto rendimiento, justificando su alto
costo. Dependiendo del método de
manufactura, la rigidez o el modulo de
Young puede variar desde valores
similares al del vidrio hasta valores
superiores al del acero. La fibra
resultante es fuerte como el acero, ligera
como el aluminio y rigida como el
titanio. Las propiedades de las fibras de
carbon, dependen grandemente de la
calidad del material precursor 21
Las fibras de carb6on pueden ser
clasificadas como sigue:



e De acuerdo a la fibra precursora
o al material de que estdnhechas,
entre las mas wusuales se
encuentran;

1. Basadas en Poliacrilonitrilo.
2. Basadas en alquitran (PITCH).
3. Basadas en Rayén.
4, Basadas en gases carbonosos.

e Al tratamiento térmico final B
Tipo L- Tratamiento a  altas

temperaturas >2000°C y son
reconocidos por ser fibras con
alto médulo.

Tipo IIL.- Tratamiento térmico por
encima de los 1500°C y son
conocidas por tener esfuerzos
altos.

Tipo IIL.- Tratamientos térmico bajo
<1300°C, fibras con médulo y
esfuerzo medio.

MATERIALES Y METODOS

MATERIAL.

Se utilizaron fibras de PAN donadas por
la compafifa CYDSA, para obtener
fibras de carbén de médulo medio. El
cordodn de fibras de PAN consistia en un
mechén de aproximadamente 330,000
filamentos.

EQUIPO.

La etapa de estabilizaciéon y
carbonizacion de las fibras de PAN, se
llevo a cabo en un horno eléctrico
tubular desarrollado en la unidad de
materiales para este proyecto (Figura
1), en cuya parte central contiene una
resistencia eléctrica enrollada alrededor
de un cilindro cerdmico y, envolviendo
a éste cilindro ceramico, se encuentra
un material térmicamente aislante
(Berneculite™).

Para controlar la temperatura en el
interior del horno, se utilizaron dos
redstatos para tal fin. Colocando un
termopar acoplado a un multimetro,
dentro del horno (Figura 2).

La figura 3, muestra los termogramas
para los diferentes tratamientos. Se
observa una disminucién

Figura 1.- Horno utilizado para la estabilizacién
y carbonizacién de las fibras.
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Figura 2.- Controles para la tempe}atura
(redstatos y multimetro).
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Figura 3.- Termograma de cristalizacion.

de la cristalinidad del PAN, esto se debe
a la ciclizaciéon de los grupos ciano
presentes en la estructura. Al aumentar
la temperatura, aumentamos la energia
cinética de las moléculas obligando a
estas a cambiar su conformacién de un
estado lineal a un estado ordenado.

FTIR-PAS
En la figura 4, se observa que conforme
se aumenta la temperatura de



estabilizacion de 180°C a 240°C, hay
una disminucién en la intensidad de los
picos correspondientes a un nimero de
onda de 2240 cm’l, el cual es
representativo del movimiento
vibracional de las moléculas que
constituyen a los grupos ciano,
presentes en la estructura.
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Figura 4.- Banda caracteristica de los grupos
ciano.
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Figura 5.- Banda caracteristica a la pérdida de
atomos de hidrégeno debido a la
deshidrogenacion.

Estos cambios en las bandas de
absorcion coinciden con lo obtenido por
Zhang y colaboradores . Esto indica
una mayor convoluciéon de los grupos
ciano para formar los anillos
caracteristicos de una estructura en
escalera. Durante la estabilizacion, los
enlaces triples enlaces ciano en las
fibras de PAN son convertidas en
dobles  enlaces  Carbono-Nitrogeno
(C=N), para formar el denominado
polimero en escalera. En la figura 5, se
observa un pico a 2940 cm™, que
corresponde al triplete de metilenos por
estiramiento,  caracteristico a la
deshidrogenacién ®¥. Como se puede

apreciar, existe una marcada
disminucién en el pico a 2940 cm’,
indicando que con el transcurso del
tiempo de residencia de la fibra a una
temperatura dada, existe un aumento en
la pérdida de dtomos de hidrégenos en
la estructura de la fibra de PAN.

PRUEBAS MECANICAS.
En las figuras 6 y 7, se muestra la
relacion que existe entre el esfuerzo
bajo tension y moddulo eldstico con
respecto  a la  temperatura de
estabilizacion de las fibras.
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Figura 6.- Esfuerzos a tension de las fibras
estabilizadas.
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Figura 7.- Modulo eldstico de las fibras
estabilizadas.
En la figura de esfuerzo, se puede
observar que el resultado de Ila
oxidacion en las fibras debido a la
pirdlisis, presenta una disminucién en el
esfuerzo a tensién final a T4 (240°C)
comparado con la que no tiene
tratamiento térmico. Esto se debe a la
degradacion de las fibras y al
reacomodo de las moléculas durante su
oxidacién, al eliminarse los triples
enlaces del grupo funcional ciano y al



arreglo molecular de las cadenas, para
iniciar la formaciéon de los anillos
aromaticos.

Con respecto al médulo, la disminucién
del esfuerzo a tension, generalmente se
atribuye a que las reacciones quimicas
que tienen lugar  durante la
estabilizacién que inducen la
disminucion de la “energia cohesiva o
de adhesién” entre las cadenas
moleculares y la disminucién de los
grupos ciano. En este caso el cambio del
moédulo de las fibras de PAN, sucede
por otras causas. Con el incremento del
orden morfolégico y el nivel de
orientacion durante la etapa de
estabilizacion, el médulo se incrementa,
debido a que el reacomodo de las
cadenas moleculares hace mas rigida la
estructura del PAN.

ETAPA DE CARBONIZACION
FTIR-PAS
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Figura 8.- Banda caracteristica a los grupos
ciano.
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Figura 9.- Banda caracteristica a la
deshidrogenacion.
En la figura 8, se observa una marcada
disminucién del pico de absorcion
correspondiente a los grupos ciano,

mostrando enlaces residuales de los
grupos nitrilo en la estructura. Estos
grupos residuales son los que se
encuentran presentes en los extremos de
la cadena carbonada del PAN. En la
figura 9, se observa la banda
caracteristica a la absorcién de los
grupos  metilenos debido a la
deshidrogenacién,  confirmando la
ausencia de enlaces C-H en la
estructura.

PRUEBAS MECANICAS.

En las figuras 10 y 11, se muestra el
comportamiento obtenido para las fibras
carbonizadas tanto para la resistencia a
la tensién como para el médulo eléstico,
respectivamente. Ambas propiedades
aumentan durante la carbonizacion.
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Figura 10.- Esfuerzo maximo para las fibras
carbonizadas.

Por ejemplo, para el caso de la
resistencia a tensién observamos que
para una temperatura de 600°C
obtenemos un esfuerzo de 1,035 MPa,
para la de 800°C un esfuerzo de 2,580
MPa y para la de 1000°C tenemos 3,243
MPa.

La misma tendencia se puede apreciar
para el moédulo eldstico. Para la
temperatura de 600°C tenemos un
modulo de 72,429.6 MPa, para la de
800°C un mddulo de 116,378.1 MPa y
para la de 1000°C tenemos un modulo
de 135,149.6 MPa.



Podemos decir, que tanto para el
esfuerzo como para el médulo existe un
incremento drastico en ambos.
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Figura 11.- Mdédulo Eléstico para las fibras
carbonizadas.

Esto se debe al mayor arreglo
morfoldgico en las cadenas del PAN
durante la carbonizacién, dado por el
incremento de tamafio y orientacion de
los cristales.

CONCLUSIONES
Las fibras de carbon obtenidas en este
trabajo, presentaron didmetros mayores
a los reportados para las fibras de
carbon de moédulo medio. Sus
propiedades mecanicas fueron
ligeramente inferiores a las reportadas
para fibras de carbon de médulo medio,
pero mds alta respecto a la fibra
precursora. Se observd que las
propiedades mecdnicas de las fibras
estabilizadas decrecia, debido a la
ruptura de enlaces en la cadena
principal del polimero por efecto de la
temperatura y del medio oxidante, pero
al llevar a las fibras a temperaturas
superiores (etapa de carbonizacidn),
ésta se volvia mds rigida, por lo que sus
propiedades mecdnicas mejoraron. Por
otro lado, aunque el FTIR no mostr6 las
bandas caracteristicas a los hidrégenos
y a los grupos ciano durante la etapa de
carbonizacion, es importante saber que
durante esta etapa las cadenas que
principalmente estdn involucradas en el
reordenamiento de las capas planares se
dan en el nucleo de las fibras. Por lo

tanto, debido a que en el modo de FTIR
fotoactustica es esencialmente una
técnica superficial, para conocer la
composicion quimica en el interior de la
fibra se tendria que utilizar otro
modalidad del FTIR como reflectancia
total atenuada (ATR). El anélisis
elemental realizado a las fibras
estabilizadas y carbonizadas, mostré un
aumento en el porcentaje de contenido
de Carbon y una disminucién de dtomos
de Nitrégeno.
Con base en los resultados obtenidos, se
puede decir que para la obtencién de
fibras de carbén con  buenas
propiedades mecdnicas, es necesario
tener en cuenta el tiempo de residencia,
asi como la  temperatura de
carbonizacion final.
En base a los incisos anteriores,
podemos concluir que con la técnica y
el equipo desarrollado, es factible
obtener fibras de moédulo medio con
buenas propiedades mecanicas.
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