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Obtencion de Fibras y Granulos de Carbono
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RESUMEN

Se prepararon fibras y granulos de carbono a partir de
brea de carbén. Previa filtracién, estabilizacion a 330°C y
atmosfera de nitrégeno. Las fibras se obtuvieron por
extrusion y los granulos por inyeccion sobre agua. La
inmovilizacién de lactasa por adsorcién meostré que los
granulos de carbono fueron el soporte mas adecuado,
teniendo como criterios la menor caida de presién y la
mayor capacidad de inmovilizacién. Los grinulos de
carbono fueron caracterizados obteniéndose una densidad
de particula de 2,407 g/cm?, una porosidad de 81,69% y un
tamaiio de particula de 3 mm.

ABSTRACT

Fibers and pellets of carbon were prepared from coal
tar. The tar was filtrated and stabilizated in a nitrogen
atmosphere at 330°C. The fibers were prepared by extrusion
and pellets by injection on water. Lactase was immobilized by
adsortion process. Pellets were better support than fibers,
because produced lower pressure drop and upper enzyme
retention. Pellets showed the folowing characteristics: density
2,407 g/cm?, porosity 81,69% and diameter 3 mm.

INTRODUCCION

as fibras de carbono son materiales carbonizados livianos,

de alta resistencia mecdnica, infusibles, inertes
quimicamente y biocompatibles. Por estas razones se utilizan
en las industrias de construccién para reforzar concreto, en la
fabricacién de articulos deportivos, en medicina para implantes
como remplazo de ligamentos, tendones, etc. [10].

Los procesos de obtencion de las fibras de carbono a partir
de los diferentes precursores tienen en comin las siguientes
etapas: pretratamiento, que es una <erie de procesos que
incluyen extraccion, calentamiento para retirar particulas
infusibles, incremento en el tamafio de las moléculas que
constituyen la brea, remocion de la materia vol4til y aumentar
el punto de ablandamiento; se realizan con el fin de adecuar la
materia prima para el siguiente proceso que es el hilado. Los
hilos, que son de naturaleza termopléstica, pasan a ser infusibles
en el proceso de estabilizacién que consiste en someterlos a un

medio oxidante, generalmente aire, a temperatura moderada, y
que genera una serie de reacciones de polimerizacién oxidativa
y creacién de sitios activos por oxidacién de carbonos
alquilicos, que traen como consecuencia una estructura ciclica
de mayor peso molecular e infusible. Después de estabilizada
la fibra se carboniza para desarrollar sus propiedades finales.
Si la temperatura de carbonizacion es menor de 1.700°C, se
habla de fibras de carbono, mientras que si se superan los
2.500°C se llaman fibras grafitizadas [2,8,14].

La inmovilizacién de enzimas y microorganismos ha adquirido
gran importancia a nivel biotecnolégico, gracias a las ventajas
que presenta respecto a las células y enzimas libres [19]. Dentro
de los soportes presentados en la bibliografia se encuentran el
vidrio poroso [17], los alginatos [15], el carbén activado [7], la
alimina [11], las cerdmicas [18], y otros. Teniendo en cuenta que
en Colombia existe brea de carbdn, que es una de las materias
primas mas econdémicas para la obtencién de fibras, es
conveniente desarrollar la tecnologia para la produccién de
estos materiales y encontrar nuevas aplicaciones, dentro de
las cuales se propone la inmovilizacién de enzimas.

En el presente trabajo se adapt6é la metodologia existente
para la obtencidn de fibras de carbono [3,12,13] y se desarrollé
una tecnologia para producir materiales carbonizados en forma
de granulos, con el fin de comparar su utilidad en la preparacién
de biocatalizadores en reactores empacados.

I. FiBrAS DE CARBONO

Las fibras de carbono se pueden clasificar de acuerdo con
sus propiedades mecanicas en:

-Fibras GP: fibras de carbono de propésito general.
-Fibras HP: fibras de carbono de alta eficiencia, las cuales a su
vez, se dividen en:

- HT: De alta resistencia a la traccion.
- HM: De alto médulo de Young
- HE: De alta elongacién.
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En el cuadro 1 se pueden apreciar algunos valores de
propiedades de estas fibras.

Cuadro 1. Propiedades de los diferentes tipos de fibra de carbono

Resistencia mdxima a la Médulo de Young *

Tipo de fibra traceién* (M Pa) (GPa)

Gp

1.000

40

HT

2.500

200-250

HM

2.000-2.500

300

HE

4.000-6.000

200-250

*Resistencia mdxima a la traccién del acero 0,8% de carbono laminado
en caliente: 830 MPa, médulo de Young: 200 GPa.

II. GRANULOS DE CARBONO

Las particulas granuladas han sido utilizadas como soportes
en catélisis quimica y bioquimica gracias a que proporcionan
baja caida de presién, alta resistencia fisica y tamafio de
particula controlable [5,17]. Los materiales usados son
generalmente carbdn activado [5], alimina [11], aglutinante
[15] y otros mas [17,18]. La elaboracién de granulos de carbono
con propiedades fisicas y quimicas semejantes a las de las fibras
de carbono no ha sido relacionada en la bibliografia consultada.

III. MATERIALES Y METODOS

Labrea de carbdn, utilizada para este estudio de produccién
de fibra y granulos de carbono, proviene en forma de bloques
del complejo industrial Acerfas Paz del Rio. Se le determiné
el punto de ablandamiento de acuerdo con la técnica
desarrollada en el proyecto de materiales carboniceos [2]. Se
someti6 a calentamiento un miligramo de brea de carbén en un
fusiémetro y se observ en un estereoscopio a un aumento de
0,4 X hasta que los bordes se tornaron difusos. Esta temperatura
se consider6é como el punto de ablandamiento de la brea. Una
muestra de 20 gramos de brea molida se filtr6 en caliente
[12,13], pasdndola por una malla de acero de 75 mm e
inyectando una corriente de nitrégeno. El montaje del equipo
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Figura 1. Montaje del equipo para filtracién

se presenta en la figura 1. Las condiciones de operacién en
esta etapa fueron las siguientes: velocidad de calentamiento
de 1,5°C/min, temperatura de filtracién de 100°C, presién
manométrica de nitrégeno de 1 psi y velocidad de filtracién de
2 g/min.

La muestra filtrada se sometid a un tratamiento térmico,
triturdndola previamente en mortero de hierro. Se colocé la
muestra en el equipo para tratamiento térmico (véase figura 2),
se inici6 el calentamiento a una velocidad de 1,0°C/min hasta
una temperatura de 330°C y presién manométrica de nitrégeno
de 0,5 psi. Al final del tratamiento, se dejé enfriar 1a brea hasta
temperatura ambiente. Se suspendié el flujo de nitrégeno
cuando la temperatura descendié a 50°C [12,13].
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Figura 2. Montaje del equipo para tratamiento térmico.

Para el hilado se coloc6 la muestra en el portamuestras
del equipo para hilar; se inyectd nitrégeno y se inicid el
calentamiento a una temperatura de 50°C por encima del punto
de ablandamiento de la brea tratada térmicamente. La brea
fundida cayé a través del orificio de 0,3 mm de didmetro
formando un hilo, el cual se enroll6 en el bobinador [12,13].
El montaje del equipo para el hilado se presenta en la figura 3.
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Figura 3. Montaje del equipo para hilado.
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Las condiciones determinadas para un hilado continuo y
uniforme fueron: velocidad de calentamiento de 2°C/min,
temperatura de hilado de 180°C, presién de nitrégeno de 4,0
psi, distancia del orificio de extrusién al bobinador de 20-21 cm
y velocidad de hilado de 60 m/min.

Para el granulado se parti6 de la muestra tratada
térmicamente. L.a temperatura necesaria para obtener esferas
fue de 60°C por encima del punto de ablandamiento, y la presién
fue intermitente con el fin de permitir que los granulos se
formaran. Estos fueron recogidos en una probeta con agua, que
permitié el enfriamiento de las esferas sin que se deformaran.
El orificio utilizado en la boquilla fue de 0,5 mm de didmetro,
mayor que el empleado en el hilado, con el fin de evitar que la
brea se acumule en la boquilla y las esferas formadas sean de
un didmetro muy grande. Con este procedimiento se obtuvieron
esferas de 3 mm de didmetro.

Las condiciones de operacién fueron: temperatura de
granulado de 187°C y presién manométrica de nitrégeno de
1 psi.

Para estabilizar las fibras se enrollaron en dos varillas de
vidrio, que se colocaron dentro del horno del equipo. Se inyecté
aire y se inici6 el calentamiento. La temperatura fue controlada
por medio de un microcontrolador (LFE Instruments Division
modelo 2010), el cual se programé para un calentamiento
escalonado con incrementos de temperatura de 20°C y tiempos
para cada una de 1,5; 2,0; 2,5 y 3,0 horas respectivamente, a
intervalos de temperatura de 130 - 190°C, 210-230°C, 250-270°C
y 310-330°C, respectivamente {12,13]. El equipo utilizado se
muestra en la figura 4.

Las condiciones de operaci6n en esta etapa fueron: velocidad
de calentamiento de 1°C/mn, tiempo de estabilizacién de 38
horas, flujo de aire de 2,45 mL/s y temperatura de estabilizacién
de 330°C.

Los grdnulos fueron estabilizados en el mismo equipo,
colocdndolos sobre papel aluminio de forma separada uno de
otro con el fin de evitar que se aglomeraran. Los tiempos para
cada escalén fueron 1,0; 1,5; 2,5 y 5,0 horas para las mismas
temperaturas empleadas en la estabilizacién de los hilos
breosos, con el fin de lograr la infusibilidad de los granulos y
Hevarlos a carbonizacién. Las condiciones fueron las siguientes:
velocidad de calentamiento de 0,5°C/min, tiempo de
estabilizacién de 44 horas, flujo de aire de 2,45 mL/s y
temperatura de estabilizacién de 330°C.

Los hilos y granulos de brea se carbonizaron en atmésfera
de nitrégeno; se emple6 el mismo horno utilizado para la
estabilizacion [12,13]. El montaje del equipo se muestra en la
figura 5.

Las condiciones de operacidn en esta iltima etapa fueron
las mismas tanto para fibras como para granulos de carbono y
son: velocidad de calentamiento de 10°C/min, tiempo de

residencia de 1 hora, temperatura de carbonizacién de 800°C y
flujo de nitrégeno de 2,45 mL/min.
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Figura 4. Montaje del equipo para estabilizacion.

Para corroborar las propiedades de las fibras y de los
granulos de carbono como agentes adsorbentes, se colocaron
100 mg de soporte en un bafio termostatado con agitacién, a
una temperatura de 20°C y enzima lactasa comercial
(Lactozym™), con una concentracién de proteina de 64 mg/mL
y una actividad enzimadtica inicial de 8180,65 U/mL. Se midié el
contenido de proteina a diferente tiempos hasta llegar a un
valor constante.
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Figura 5. Montaje del equipo para carbonizacién.

Los granulos de carbono fueron seleccionados como mejor
soporte debido a que inmovilizaron una mayor cantidad de
proteina, comparada con la obtenida en las fibras de carbono.
Se determiné, en una muestra representativa, la densidad de
particula, la porosidad [1] y el tamaifio de los granulos.

IV. RESULTADOS Y ANALISIS

Los puntos de ablandamiento y rendimientos de la brea en
las diferentes etapas del proceso para la obtencidn de fibras y
granulos de carbono se presentan en el cuadro 2. Una
caracterfstica importante tanto para las fibras como para los
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granulos de carbono es la infusibilidad que adquiere el material
durante el proceso de estabilizacion, en el cual se aumenta el
punto de ablandamiento y la resistencia de la fibra. El
comportamiento de oxidacién de fibras ha sido estudiado con
aire a diferentes temperaturas desde 550 a 860°C, y se ha
observado una relacidn lineal entre el tamafio de la fibra y el
tiempo de oxidacién [20].

Cuadro 2. Rendimientos obtenidos en el procesamiento de fibras y granulos

de carbono
Etapa de Punto de Rendimiento en cada | Rendimiento total
proceso ablandamiento (°C) etapa (%) (%)
Brea 68 - 100
Brea 68 83,55 83.55
filtrada
Brea
tratamiento 132 80,06 66,89
térmico
Brea hilada
o granulada 132-140 85.00 56,86
Fibras
estabilizadas Infusible 82.80 47,07
Grénulos
estabilizados Infusible 85.18 48,43
Fibras
carbonizadas Infusible 82,40 38,79
Granulos
carbonizados Infusible 78,41 3797

La estabilizacion tanto de las fibras como de los granulos fue
la etapa mds critica del proceso, 1a de mayor consumo de tiempo
y en la que se requiere un control mas preciso de la velocidad de
calentamiento y la temperatura.

En la estabilizacion, los granulos perdieron la forma esférica
y se aplanaron por efecto de la temperatura al alcanzar el punto
de ablandamiento. Es posible que se hubiera podido evitar este
efecto calentando a una velocidad mucho mas baja y con un
tiempo de residencia mayor, pero el tiempo de estabilizacién
hubiera sido muy largo, y no serfa practico por incrementar el
costo total del proceso.

En cuanto a la caracterizacién fisica de los granulos de
carbono, se obtuvo una densidad de particula de 2,407 g/cmy y
una porosidad de 81,89%, adecuada para la inmovilizacién de
enzimas, como lo presenta Dalvie [6] en su trabajo realizado con
glucosa-oxidasa inmovilizada por adsorcién, en el cual se alcanz6
un porcentaje de inmovilizacién del 45%. Se selecciond un tamafio
de particula de 3 mm para los granulos de carbono, que resulta
adecuado para eliminar los efectos externos de transferencia de
masa, sin caidas de presion excesivas como ha sido estudiado
por Butt [4].

El tiempo para estabilizar los granulos fue 14% mayor que
para las fibras, y los tiempos de residencia en cada temperatura
también se incrementaron. Durante la carbonizacién de los
granulos se observé que éstos se aproximaron a su forma esférica
inicial.

El porcentaje de lactasa inmovilizada, en términos de proteina,
sobre granulos de carbono fue 10,40% de la inicial con granulos
de carbono y 2,67% en fibras de carbono.

CONCLUSIONES

Se produjeron granulos de carbono infusibles, a partir de
brea de carboén, con caracteristicas que les permiten ser
utilizados como soporte para lainmovilizacion de enzimas.

Se adapt6 la tecnologfa existente para la produccién de fibras
de carbono infusibles y se comparé su capacidad de
inmovilizacién de lactasa y sus caracteristicas operacionales
con las de los granulos de carbono, resultando estos tltimos
como el mejor soporte para ser utilizado en un biorreactor.
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