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Resumen

Se fabricaron y caracterizaron muestras de carbdn activado y nanoplaquetas de carbén obtenidas de Guadua
angustifolia Kunth empleada como precursor para aplicaciones en electronica flexible. El carbon activado se
obtuvo en un sistema de pirdlisis bajo atmosfera controlada de nitrdgeno a una temperatura de 573 K durante una
hora y las nanoplaquetas, a una temperatura de 973 K durante una hora. El carbon se activd empleando hidréxido
de sodio e hidroxido de potasio con una temperatura de activacion de 973 K. Las nanoplaquetas se obtuvieron
mediante procesos de molienda mecéanica en mortero y procesos de cavitacion durante seis horas. Las muestras
de carbon activado se caracterizaron mediante isotermas de adsorcion y se encontr6 un area superficial de 408,0
m?/gy 308,9 m?/g para el carbon activado con hidréxido de sodio e hidroxido de potasio, respectivamente. Se
utilizé la difraccion de rayos X para determinar la presencia de electrélitos remanentes del proceso de activacion.
Las imagenes obtenidas con el microscopio electrénico de barrido revelaron la estructura porosa del carbén y
la presencia de las sales electroliticas remanentes. Mediante voltametria ciclica se determiné una capacitancia
especifica maxima de 111 F/g. El carbon activado se empled en la fabricacion de un supercondensador flexible
y se logré una capacitancia de 7,9 mF. Las nanoplaquetas se caracterizaron mediante las técnicas de difraccion
de rayos X, microscopia electronica de barrido, espectrometria infrarroja con transformada de Fourier y
microscopia electronica de transmision, con las que se corroboro la presencia de nanoplaquetas de grafito oxidado
con espesores inferiores a 13 nm; las curvas de intensidad-voltaje evidenciaron un comportamiento no lineal,
atribuido a efectos de percolacion de los portadores de carga eléctrica. Estos resultados sugieren que el carbon
activado y las nanoplaquetas de carb6n son excelentes candidatos para aplicaciones electronicas.
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Fabrication and characterization of activated carbon and carbon nanoplatelets from Guadua angustifolia
Kunth for their application in electronics

Abstract

We report the fabrication and characterization of activated carbon and carbon nanoplatelets obtained from Guadua
angustifolia Kunth for their application in flexible electronics. The activated carbon samples were obtained in a
controlled pyrolysis system under nitrogen atmosphere at a temperature of 573 K for one hour, and the nanoplatelets
at 973 K for one hour. The charcoal was activated using potassium hydroxide and sodium hydroxide at an activation
temperature of 973 K. The nanoplatelets samples were obtained by mechanical grinding in a mortar, and cavitation
for six hours. The activated carbon samples were characterized by adsorption isotherms, and we found a surface area
0f408.0 m?/g and 308.9 m?*/g for the carbon activated with sodium hydroxide and potassium hydroxide, respectively.
X-ray diffraction was performed and the presence of electrolytes remaining from the activation process was
determined. Scanning electronic microscopy images showed the porous carbon structure and allowed to identify the
presence of the remaining electrolyte salts. Cyclic voltammetry was performed and a maximum specific capacitance
of 111 F/g was determined. The activated carbon was used in the manufacture of a flexible supercapacitor, achieving
a capacitance of 7.9 mF. The nanoplatelets were characterized by X-ray diffraction, scanning electronic microscopy,
transmission electron microscopy and Fourier transform infrared spectroscopy techniques, corroborating the
presence of oxidized graphite nanoplatelets with thicknesses below 13 nm; using current-voltage curves we found
a nonlinear behavior attributed to the percolation effects of the electric charge carriers. These results suggest that
activated carbon and carbon nanoplatelets samples are excellent candidates for electronic applications.

Key words: Activated carbon, Guadua angustifolia Kunth, nanoplatelets, flexible electronics.
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Introduccion

La produccion de carbon depende, entre otros aspectos, de
la disponibilidad, la calidad y los costos de la materia prima,
parametros que de acuerdo a las propiedades intrinsecas del
precursor determinan las propiedades fisicas y quimicas del
carbon resultante. El carbon tiene miltiples aplicaciones
en diversos campos como la medicina, el tratamiento de
aguas, la eliminacion de olores y sabores, como agente
decolorante en la industria del azicar, asi como para uso en
mascaras de adsorcion de gases toxicos, entre otras (Prias-
Barragan, et al., 2011). La guadua como precursor en la
produccion de carbon se ha estudiado poco, a pesar de que
su cultivo tiene una alta tasa de produccion y de reposicion
y un bajo costo de mantenimiento, lo cual la convierte
en un excelente candidato para la produccion de carbon
vegetal y carbon activado. El carbén activado presenta
extensas areas de superficie, tiene una gran conductividad
eléctrica, es de bajo costo y tiene una elevada estabilidad
quimica (Jayalakshmi & Balasubramanian, 2008), por lo
que es un material ampliamente utilizado en la fabricacion
de supercondensadores. Por otra parte, los avances en el
desarrollo de nanoplaquetas de carbon a partir de carbon
vegetal y el estudio de sus propiedades fisicas ha propiciado
la integracion de estos materiales al desarrollo de sensores
electronicos y otros dispositivos avanzados (Llobet, 2013;
Liu, Zhao, Zhang, 2014). Se ha encontrado que las
interesantes propiedades de transporte del grafeno también
pueden presentarse en las nanoplaquetas de carbon y de
grafito y que, por lo tanto, podrian emplearse en el desarrollo
de aplicaciones de tecnologia avanzada en electronica
(Rozploch, et al., 2007). En este contexto, se presenta
aqui el proceso de fabricacion y caracterizacion de carbon
activado y nanoplaquetas de carbon obtenidas a partir
de Guadua angustifolia Kunth utilizada como precursor,
y de su implementacion en un supercondensador y en la
configuracion de un micropuente para aplicaciones en
electronica flexible.

Materiales y métodos

La carbonizacion del material precursor se hizo mediante
descomposicion térmica en una atmosfera controlada y
con un sistema automatizado de pirdlisis. Los productos
resultantes de la carbonizacion fueron gases, liquidos y
carbon, cuyas cantidades relativas dependieron de las
propiedades del precursor y de los pardmetros de operacion
del equipo de calentamiento (Lesme, 2010). Las muestras de
G. angustifolia Kunth se cortaron inicialmente en tabletillas
de aproximadamente 3 cm x 3 cm de la parte media del culmo
empleando una caladora eléctrica; luego se llevaron a un
reactor cilindrico de pirdlisis en el interior de una mufla con
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temperaturas controladas que pueden alcanzar 1.173 K, y un
consumo de potencia eléctrica de 4.400 W. Se aplico vacio
en el sistema y se hizo fluir dinitrogeno (N,) para garantizar
la obtencion de carbon en una atmosfera no oxidante.

Las muestras de carbon activado se obtuvieron a una
temperatura de carbonizacién de 573 K durante una hora.
Una vez obtenido, el carbon se moli6 manualmente en
mortero hasta obtener un tamafio de particula menor a 180
um, lo cual se verifico pasando el material por un tamiz Ro-
Tap Model E. Posteriormente, se impregné el carbén con
los agentes de activacion de hidroxido de sodio (NaOH)
e hidroxido de potasio (KOH) en una relacion agente de
activacion:carbon de 4:1; la muestra de carbon se sometid
luego a un tratamiento térmico de impregnacion a 423 K
de temperatura durante cinco horas, la cual se aumento
después a 973 K durante una hora para lograr la activacion.
Las curvas de temperatura se establecieron a una razon de
flujo de calor de 0,3 K/s y el proceso de enfriamiento a
una de 0,1 K/s. Se procedioé entonces al lavado del carbon
activado con agua desionizada (pura) y a la adicion de acido
clorhidrico (HCI) hasta obtener un pH neutro constante. En
esta etapa del proceso se formaron sales de cloruro de sodio
(NaCl) y de cloruro de potasio (KCI) solubles en agua, la
mayor parte de las cuales se retir6 del carbon por medio de
filtracion al vacio con un embudo Gooch y papel de filtro
de grado 3. El carbon activado (CA) obtenido se empled en
la construccion de un dispositivo supercondensador, para lo
cual el CA-NaCl y el CA-KCI se impregnaron con 0,5 mL
de 4cido sulftrico (H,S0,) a 0,25 molar y se dispusieron
sobre una lamina flexible de aluminio; ambos electrodos
se colocaron paralelamente, separados mediante papel
de filtro, y todo el dispositivo se encapsuld usando cinta
polimérica transparente.

Por otro lado, la fabricacion de las muestras de nanoplaquetas
de carbon se hizo a partir del carbon vegetal obtenido a 973
K; las muestras se trituraron manualmente en un mortero v,
posteriormente se pasaron por un tamiz vibratorio Ro-Tap
model E con una malla de 20 um, con lo que se obtuvo una
cantidad de aproximadamente 0,5 g. A este fino polvo de
carbon se lo sometid a procesos de cavitacion mediante un
bafio ultrasonico en un equipo BRANSON de la serie 5210
durante seis horas.

Después de este procedimiento la muestra se depositdé en
un recipiente totalmente seco, al cual se le adiciono gra-
dualmente agua desionizada (pura) hasta lograr la formacion
de una pelicula delgada de nanoplaquetas suspendidas
en la superficie del agua, proceso que tom¢é alrededor de
cinco minutos; la pelicula fue retirada del medio acuoso
mediante una ldmina de vidrio o acetato a la cual se adherian
facilmente las nanoplaquetas, que posteriormente fueron
depositadas en un vaso de precipitado con 500 mL de agua
desionizada (pura) en una razén solido:agua de 0,1 g/L.
Después, la muestra se seco en una estufa de calentamiento
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marca Lindberg Blue M y se obtuvo un polvo ultra fino que
se caracterizo y se empleo en la elaboracion de dispositivos
del tipo de micropuentes electronicos.

Las muestras de carbon activado se caracterizaron mediante
isotermas de adsorcion aplicando el método de Brunauer,
Emmet y Teller (BET) en el equipo ASAP 2020. Estos
analisis permitieron el calculo del area superficial del
carbon activado empleando la adsorcion de moléculas de
gas nitrégeno. En la caracterizacion estructural se utilizd
un equipo de difraccion de rayos X D8 Advance Bruker.
Las imagenes de microscopia avanzada se tomaron con un
microscopio electronico de barrido (scanning electronic
microscope, SEM) marca JEOL JSM 6490LV. La obtencion
de las imagenes se logré con voltajes que variaron entre
5y 20 KV en un microscopio electronico de transmision
(transmission electron microscope, TEM) JEOL 1011 JEM
para variaciones de voltaje de 20 a 80 KV. Las curvas de
intensidad-voltaje (I-V) se tomaron usando una fuente
de corriente de precision KEITHLEY 6220 y un nano-
voltimetro KEITHLEY 2182A.

Resultados y discusion

Las muestras de carbdn activado se caracterizaron mediante
isotermas de adsorcion. Con base en el respectivo analisis
de resultados, se logré determinar un area especifica para el
CA-NaCl de 408,0 m*g y tamafios promedio de microporo
que variaron entre 0,43 y 0,80 nm, y de mesoporo entre 2,60
y 30,00 nm (segln clasificacion de la norma de la Unioén
Internacional de Quimica Pura y Aplicada, International
Union of Pure and Applied Chemistry - ITUPAC), lo cual
es caracteristico en carbones con una buena relacion
entre microporos y mesoporos. Este tipo de carbones
tiene una amplia aplicacion en el campo de la industria
de licores, el azlicar y la electronica como electrodos para
supercondensadores (Jayalakshmi & Balasubramanian,
2008; Gamby, et al., 2001). Mediante isotermas de
adsorcion de nitrégeno también se logré determinar un
area especifica de 308,9 m?/g para el CA-KCl y tamaiios
promedio de microporo de entre 0,47 y 0,60 nm y de
mesoporo de entre 2,80 y 20,00 nm, lo cual evidencia un
aumento en el tamano de los microporos encontrados
en el CA-KCI vy, en consecuencia, la reduccion del area
superficial en este carbon activado, ya que los poros mas
pequefios son los que contribuyen en mayor medida al
area superficial del material. En la Figura 1 y la Figura 2,
se presentan los difractogramas de rayos X de las muestras
de carbon activado, para los cuales, se observo la presencia
de sales electroliticas de NaCl y KCl, y se adicionaron las
tarjetas PDF 00-005-0628 en el caso del CA-NaCl y la 041-
1472 en el del CA-KCI. Estas sales resaltan en la estructura
amorfa del carbon y su presencia podria disminuir el area de
la superficie del carbon activado registrada en las isotermas
de adsorcion debido a la obstruccion de los microporos y los
mesoporos, pero también podria contribuir en los procesos
de carga y descarga como material electrolitico. Ademas,
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Figura 1. Difractograma de rayos X de CA-NaCl.
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Figura 2. Difractograma de rayos X de CA-KCL

el andlisis cualitativo de los difractogramas sugiere que el
carbon obtenido a partir del precursor G. angustifolia Kunth
podria presentar una estructura del tipo del grafito oxidado,
tal como ha sido propuesto por Geng, et al. (2009).

La Figura 3 presenta una micrografia obtenida con micros-
copio electronico de barrido de una particula de CA-NaCl en
la cual se puede observar la estructura porosa de la muestra
y las sales remanentes de NaCl adheridas a la superficie
del carbon. En la literatura especializada esta adherencia
se ha explicado por medio del modelo de Gouy-Chapman-
Stern para una doble capa, de acuerdo al efecto de atraccion
electrostatica por induccion del tipo Helmholtz (Wei &
Yushin, 2012).

En la Figura 4 se presentan las mediciones de voltametria
ciclica en CA-NaCl. Con base en el respectivo analisis,
se encontrd el valor de la capacitancia especifica C del
electrodo de CA mediante la siguiente expresion:

f1dv
4 1
¢ vemx AV M
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en donde / es la corriente eléctrica medida en amperios, AV
es el potencial aplicado en voltios, v es la razéon de cambio del
voltaje aplicado y m es la masa del material activo en gramos
(Guerrero-Gonzalez, 2011). La capacitancia especifica
encontrada para el CA-NaCl a una velocidad de 10 mV/s
fue de 111 F/g. Este elevado valor es muy importante para el
desarrollo de dispositivos de supercondensacion, pues segun
lo reportado por Wei & Yushin (2012), el maximo valor de
capacitancia especifica medido en electrodos de CA obtenido
del bambu es de 65 F/g. Este importante incremento de un
orden de magnitud en el valor de la capacitancia especifica
se podria atribuir a las diferencias en la materia prima, ya
que el bambu pertenece a una especie diferente a la de G.
angustifolia Kunth.

En la Figura 1S, http://www.raccefyn.co/index.php/raccefyn/
article/downloadSuppFile/139/1178, se presenta el voltagrama
correspondiente a CA-KCI: la capacitancia especifica
encontrada a una velocidad de 10mV/s fue de 79 F/g. Los
valores de capacitancia especifica encontrados para CA-
NaCl y CA-KCI concordaron con los valores de 65 F/gy 35
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Figura 3. Micrografia de CA-NaCl obtenida con microscopio
electronico de barrido
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Figura 4. Voltagrama correspondiente a CA-NaCl
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F/g reportados por Wei & Yushin (2012) como los tipicos
de la capacitancia especifica en supercondensadores con
electrodos de carbon obtenidos de bambu.

Las mediciones de capacitancia en el dispositivo super-
condensador se han hecho mediante el método de curvas de
carga—descarga y se han obtenido valores de capacitancia de
7,9 mF en prototipos de dispositivos de supercondensacion
flexibles, valor que concuerda con lo reportado por Pandolfo
& Hollenkamp (2006) en el caso de supercondensadores
rigidos. Los resultados de este estudio sugieren que con el
uso de electrodos de carbon activado obtenidos de la guadua
se podrian incrementar de manera apreciable los valores de
capacitancia en dispositivos supercondensadores flexibles
gracias a la elevada capacitancia especifica que exhiben
los electrodos de carbon activado. Las dimensiones del
dispositivo supercondensador flexible propuesto fueron de
15 mm de ancho, 15 mm de longitud y 1 mm de espesor.
Considerando la reducida dimension y las capacitancias
exhibidas por el dispositivo en mencion, se sugiere que
estos dispositivos pueden ser excelentes candidatos para el
desarrollo de memorias electronicas flexibles basadas en
carbon activado obtenido de la guadua.

Por otro lado, para el caso de las muestras de nanoplaquetas,
en la Figura 5 se presentan imagenes de TEM en las que
se puede observar la formacion de placas grafiticas con
alta traslucidez (espesor inferior a 13 nm medidos con
microscopio de fuerza atdmica) al paso de los electrones y
con formas geométricas irregulares. Estas formas irregula-
res le confieren a las nanoplaquetas efectos electrostaticos
importantes que propician su aglomeracion, tal como se
puede observar en la Figura 5 (parte izquierda), los cuales
podrian influenciar de forma significativa el transporte
electronico en ellas y en dispositivos electronicos del tipo de
los micropuentes (Sangwan, et al., 2011).

En la Figura 6 se muestra la caracterizacion eléctrica del
dispositivo en una configuracion del tipo de micropuente
electronico; se puede observar el efecto no lineal en la
conduccion eléctrica a partir de los 2 voltios, lo que se
asemeja al comportamiento eléctrico de un diodo de punto
de contacto. Este comportamiento eléctrico podria atribuirse

| Superposicion de .
placa grafitica

Figura 5. Iméagenes de TEM en nanoplaquetas obtenidas de la
guadua utilizada como precursor
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Figura 6. Curvas de intensidad-voltaje en micropuente elaborado
con nanoplaquetas obtenidas de Guadua angustifolia Kunth, se
puede observar una respuesta eléctrica similar a la de un diodo de
punto de contacto.

a la percolacion de portadores de carga eléctrica entre las
nanoplaquetas, tal como ha sido reportado por He & Tjong
(2013). Ademas, la aglomeracion de las nanoplaquetas
podria deberse a los efectos electrostaticos originados por
sus formas irregulares, como se puede observar en las
micrografias de transmision de la Figura 5.

Con base en el analisis de curvas I-V en micropuentes de
nanoplaquetas, se determindé un valor de conductividad
eléctrica de 69x10-3 S/m, el cual concuerda con el orden de
magnitud propuesto por Geng, et al. (2009) para el caso de
nanoplaquetas de grafito oxidado. Estos resultados sugieren
que las nanoplaquetas podrian emplearse en el desarrollo de
sensores electronicos y dispositivos avanzados (Wen-Pin,
etal.,2010).

Conclusiones

Se explica aqui la fabricacidon y la caracterizacion de
muestras de carbdn activado y nanoplaquetas de carbdn
obtenidas a partir del precursor Guadua angustifolia Kunth
para aplicaciones en electronica. Empleando muestras de
carbon activado como electrodo, se propuso un prototipo
de dispositivo supercondensador flexible, el cual presentd
una capacitancia especifica en el CA-NaCl y el CA-KCI
de 111 F/g y 79 F/g, respectivamente, y una capacitancia
eléctrica de 7,9 mF en un dispositivo flexible y de
dimensiones reducidas. Usando muestras de nanoplaquetas
de carbon se logré una configuracion de micropuente
electronico con respuestas del tipo del diodo de punto
de contacto, y en la caracterizacion eléctrica en corriente
continua se encontraron efectos no lineales atribuidos a la
percolacion de la corriente eléctrica en el dispositivo. Los
resultados sugieren que las muestras de carbon activado
y de nanoplaquetas de carbon obtenidas del precursor G.
angustifolia Kunth podrian utilizarse en el desarrollo de
sensores electronicos y dispositivos avanzados.
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Figura 1S. Voltagrama correspondiente a CA-KCl
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