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La problematica energética y ambiental actual requiere de nuevas estrategias de abordaje. El
disefio de nuevos materiales para ser utilizados en procesos mas eficientes y amigables con el
medio ambiente es una de ellas. Los materiales porosos ordenados son de gran interés cientifico y
tecnoldgico debido a su capacidad para interactuar con atomos, iones y moléculas. Los materiales
CMK-3 fueron sintetizados a partir del sdlido SBA-15 y modificados con Ni por el método de
impregnacion hiumeda. En el presente trabajo se muestra la caracterizacion estructural, textural y
morfoldgica de los carbones, para luego ser evaluados como dnodos de baterias de litio.

En los Ultimos afios se han estudiado numerosos métodos de sintesis junto con un
amplio rango de precursores para la obtencidon de materiales porosos de carbon con
interesantes propiedades texturales. El control de la superficie especifica, la flexibilidad
en la variacion del tamafio de poro y diversidad estructural de materiales carbonosos
mesoporosos, los hace buenos candidatos en diversas aplicaciones, asi , los carbones
nanoestructurados (NC) han atraido rapidamente la atencion de los investigadores
debido a sus propiedades fisicoquimicas para ser utilizados en procesos de separacion de
CH4/CO, y N»/0;, almacenamiento de hidrégeno y metano, captura de CO, [1], procesos
electroquimicos (condensadores de doble capa) [2] y almacenamiento de energia
(electrodos en baterias de litio) [3]. Si bien los materiales mesoporosos ordenados de
carbono exhiben una gran variedad de estructuras, forma y tamafio de poros,
conectividad y espesor de pared, dependiendo de la plantilla utilizada, el sélido CMK-3
[4] fue el primer material sintetizado como verdadera réplica negativa de la
mesoestructura del material altamente ordenado SBA-15, utilizado como plantilla y
sacarosa como fuente de carbono. El material de carbono sintetizado exhibe excelente
resistencia mecanica y estabilidad térmica, lo que lo hace ain mas interesante para
determinadas aplicaciones [5-6].

La sintesis del CMK-3 se realizd de acuerdo al procedimiento descripto en detalle por
Barrera y colaboradores [7] y luego fue modificado con dos cargas de niquel (2,5y 10 %
p/p) por el método de impregnacién himeda. En la Figura la se presentan los
difractogramas a bajo angulo del carbén CMK-3 puro y las muestras modificadas con
niqguel Ni/CMK-3(2.5) y Ni/CMK-3(10). Se observa la presencia de los picos
caracteristicos de este tipo de materiales, correspondientes a los planos (100), (110) y
(200) para la muestra CMK-3 puro, consistentes con la simetria hexagonal 2-D (p6mm)
derivada del orden estructural del sélido SBA-15 [4]. Luego de la incorporacion de niquel
en la estructura, se produce una disminucion de la intensidad y ensanchamiento del pico
principal correspondiente al plano de difraccion (100), y la desaparicion de los picos



correspondientes a los planos (110) y (200), indicando una pérdida relativa del
ordenamiento estructural.
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Figura 1: DRX a bajo angulo (a) e Isoterma de adsorcion-desorcién de N, a 77 K (b)

La Figura 1b muestra las isotermas de adsorcion - desorciéon de N, a 77 K. Por la
forma de las isotermas se puede inferir que estos materiales presentan distribuciones de
tamafo de poros estrechas y ademas el incremento en la adsorcién a bajas presiones
relativas estd asociado a la presencia de microporos o a una fuerte interacciéon adsorbato
- adsorbente. También, se observa que la forma de las isotermas no se ven afectadas
luego de la impregnacion con niquel sobre el soporte CMK-3, especialmente la isoterma
de la muestra Ni/CMK-3(2.5).

Las imagenes obtenidas por microscopia TEM del soélido SBA-15 utilizado como
plantilla, y del carbén CMK-3, dan cuenta de la existencia de canales rectos y paralelos,
compatibles con la estructura mesoporosa ordenada, tipica del arreglo hexagonal de
poros del silicato mesoporoso y de los carbones CMK-3. Ademas, en estas imagenes se
pueden distinguir puntos mas oscuros distribuidos de forma homogénea que interrumpen
el arreglo de los mesoporos, los cuales se pueden atribuir a especies de niquel
distribuidas sobre el soporte. El tamafio medio de poro estimado de las imagenes es de 5
nm, lo cual se corresponde con los valores obtenidos de las curvas de adsorcién -
desorcion de N,.

Los espectros infrarrojos fueron adquiridos en el rango de 400 a 3000 cm™ y tanto en
los espectros del carbén puro como en el de las muestras modificadas con niquel, se
puede apreciar una intensa banda a 1634 cm™, la cual puede asignarse a la vibraciéon de
estiramiento de C=C [8]. Por otra parte, las bandas correspondientes al material siliceo
desaparecen, indicando que el mismo fue eliminado en el proceso de sintesis del carbdn.
Lo mismo ocurre con la banda IR del NO;” a 1380 cm’, la cual desaparece luego del
proceso de calcinaciéon [9].

Los perfiles de RTP de los carbones modificados con niquel se presentan en la Figura
2. La muestra con la mayor carga de niquel presenta dos picos a diferente temperatura,
indicando la diferente localizacion de las especies de Ni en el soporte. Un primer pico
aparece a 235 °C, el cual puede atribuirse a especies de Ni con baja interaccion con la
matriz. Ademas, se observa un segundo pico a mayor temperatura, alrededor de 510 °C,
el cual puede asignarse a especies de Ni altamente dispersos dentro de los canales
mesoporosos interactuando fuertemente con la matriz. Este mismo pico menos intenso
aparece para la muestra Ni/CMK-3(2.5). Estos resultados indican una alta dispersiéon de
especies de Ni en los canales mesoporosos del soporte CMK-3 interactuando fuertemente
con el mismo [10].
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Figura 2: Perfiles de RTP de las muestras (a) Ni/CMK-3(2.5) y (b) Ni/CMK-3(10).

Se obtuvieron carbones mesoporosos ordenados (OMCs) utilizando un material micro-
mesoporoso como “template”. La fuente de carbdn utilizada para la sintesis fue sacarosa
y como plantilla se utilizé el sélido SBA-15. El soporte obtenido se modificé exitosamente
con dos cargas de niquel (2,5 y 10 % p/p) por el método de impregnacién himeda,
presentando los materiales obtenidos caracteristicas de materiales mesoporosos del tipo
CMK-3 con valores de superficie especifica (~900 m?/g), volumen de microporos y
volumen de mesoporos bastante elevados lo cual los situa como buenos candidatos para
ser utilizados como anodos de baterias de litio. Los resultados preliminares no permiten
apreciar un efecto positivo por la impregnaciéon con niquel.
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