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RESUMEN

En este trabajo, el acabado de microfibras de carbdn, utilizando un novedoso copolimero poli
(acrilonitrilo—co—acetato de vinil) poli(PAN-co—-VA) para ser utilizadas en materiales compuestos, es
analizado para diferentes condiciones de procesado. Es analizado la influencia del tiempo de procesado en
el acabado y densidad de las fibras. La caracterizacién se realizé utilizando microscopia electrénica de
barrido (SEM) y medidas de densidad. Las imégenes SEM del perfil de las fibras fueron analizadas
haciendo siete barridos del perfil con una distancia de 5 um, alcanzando una distancia total de 35 pm,
obteniendo de tal manera un perfil digital. El perfil obtenido fueron procesados digitalmente y se calculo
el exponente de Hurst con la ayuda de un programa hecho en ©Borland Delphi 5.0. Se encontré un a muy
buena correlacion entre el exponente de Hurst con la densidad y el acabado de las fibras. Dando de esta
manera, una técnica extra para la evaluacion cuantitativa de la influencia de las variables de procesado en
la calidad de las fibras de carbdn.
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ABSTRACT

In this work, finishing of carbon microfibers precursors obtained using a novel copolymer poly
(acrylonitrile—co—vinyl acetate) poli(PAN—co—VA) for use in composite materials is analyzed for
different processing conditions. It is analyzed the influence of processing time in the finishing and
density of the fibers. Characterization was done by using the techniques of scanning electron microscopy
(SEM) and densitymeasurements. SEM images of the fibers processed were analyzed by making seven
scans per image of the profile with a distance of 5 pm reaching a total analyzed length of 35 um, getting
in such a way a digital profile. The obtained profiles were digitally processed and the Hurst exponent
was calculated with the aid of a program done in ®Borland Delphi 5.0. It was found a good correlation
between, Hurst exponent with the densities and the finishing of carbon fiber, giving in this way, an extra
tool for quantitative evaluation of the influence of processing variables in carbon fiber quality.
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1. INTRODUCCION

La primera fibra de carbdn fue obtenida por Edison en USA y por Swan en Inglaterra
utilizando un precursor de celulosa, con la finalidad de que se utilizara como filamento en focos [1].
Mientras que, las fibras de carbon modernas fueron desarrolladas en la década de los 50 y a
principios de los 60 por Watt en Inglaterra [2], Shindo en Japdn [3] y Bacon en USA [4]. Aun
cuando la celulosa fue el primer precursor para producir fibras de carbén ha caido en desuso y

actualmente, el poli(acrilonitrilo) [PAN] es el precursor predominante [5]. En afios recientes, el uso
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de otros precursores novedosos para la produccion de fibras de carbon han sido investigados. Entre
estos precursores destacan el uso de copolimeros de PAN [6-8] y lignina mezclada con diferentes
polimeros [poliolefinas, poliéster, poli(6xido de etileno)(PEO), etc. [9-12].

Tambien se han utilizado comonomeros novedosos, por ejemplo, en las fibras de PAN, los
comonomeros neutrales como acrilato de metilo (MA) y metacrilato de metilo (MMA), aumenta la
solubilidad, deformabilidad y la facilidad de ser hilado [13]. Ademas, la composicion del
comonomero del PAN juega un papel muy importante en la estabilizacion oxidativa de las fibras
[14]. La contribucion de esta comunicacion es la de analizar el acabado de las fibras de carbon
producidas con un comonomero novedoso, el acetato de vinilo, en funcién de las condiciones del

proceso, atmdsfera y tiempo de procesamiento en la estabilizacion de las fibras.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Materiales. Las fibras precursoras de carbon usadas en este estudio fueron
proporcionadas por el Instituto Tecnoldgico de Aguascalientes. Las cuales se obtuvieron de manera
industrial a una temperatura de 500°C, atmosfera de aire y a la misma elongacion (8) para lograr
alinear el PAN en el proceso, utilizando un copolimero novedoso basado en monémeros de acetato
de vinilo (VA) y acrilonitrilo (AN).

2.2. Caracterizacion. Las fibras fueron caracterizadas mediante la evaluacion de la densidad
aparente en plasticos basados en el método ASTM D-1895-96R10, mientras que, la rugosidad o
acabado fue evaluado cualitativamente por medio de microscopia electronica de barrido (SEM), con
el fin de observar los cambios morfoldgicos provocados a la superficie de la fibra de carbdn por las
diferentes condiciones en el proceso aplicados. Se utilizé un microscopio electrénico de barrido
modelo JEOL, JSM-5600LV y la morfologia de las fibras de carbén se analizd por el siguiente
procedimiento: Las fibras de carbdn se depositaron en el porta muestras del equipo y se cubrieron
con una pelicula de oro para disminuir los efectos de carga ocasionadas por el haz electronico. La
evaluacion de la morfologia de las fibras se hizo con la técnica de los electrones retrodispersados a
un voltaje para generar el rayo de electrones de 25 kV.

2.3. Rugosidad mediante analisis de imagenes. La informacion obtenida mediante SEM,
desplegada en forma de imagenes bidimensionales y, clasificadas de acuerdo al tiempo de proceso,
densidad obtenida y contenido de comondmero, fueron procesadas digitalmente de tal manera que
no interviniera alguna seccion ajena a ellas, evitando asi datos erroneos en el proceso. Para el

procesamiento de las imagenes un software es utilizado, realizando diversos barridos en direccién
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del eje, para cada imagen. Cada barrido es realizado a una distancia de 5 um para una longitud total
analizada de 35 um (7 barridos por imagen); obteniendo de esta manera un perfil de la seccién
analizada, el cual representa de manera indirecta el acabado superficial de la fibra (Figura 1). Se
grafica la escala de grises contra el numero de pixeles en el perfil.

Posteriormente, los perfiles obtenidos de cada micrografia son procesados digitalmente y
convertidos en series de datos. Para el calculo del exponente de Hurst, se desarrollé un programa en
®Borland Delphi 5.0 en el cual se implementé un algoritmo variante del Método de Anélisis de

Rango Reescalado (R/S) [15], mediante la siguiente ecuacion:

H = log (R/S) )

log 7

en dondeH es el exponente de Hurst, también llamado Exponente de Rugosidad, t, R representa el
intervalo, S la desviacion estandar y (z) el periodo respectivamente. El parametro H, es obtenido
representando el log (R/S) en funcion del log t, de manera que la recta de la pendiente obtenida es

el exponente de Hurst (Figura 2).
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Figura 1. Perfil de seccién vertical de una de las fibras de carbon
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Figura 2. Analisis de Rango Reescalado aplicado a un perfil de la micrografia de SEM
obtenido de una fibra de carbono.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
En la Figura 3 se presentan los exponentes de Hurst obtenidos al tratar la informacion de los
perfiles de las diferentes micrografias bidimensionales en funcion de la distancia de analisis, 35 pm,
mediante el Anélisis de Rango Reescalado (R/S) [15]. Se muestran estas parejas de datos para fibras
de diferentes densidades Se puede observar que el exponente de Hurstesta en funcion de la densidad
de las fibras. Mientras mayor sea este coeficiente existe una menor rugosidad, por otro lado, un
valor bajo de esté nos indicauna mayor rugosidad [16].
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Figura 3. Exponentes de Hurst para diferentes densidades de fibra en funcién de la longitud
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Figura 4. Exponentes de Hurst y espesores obtenidos de las fibras de carbono.

En la Figura 4, se presenta la correlacion que presenta el espesor de la fibra de carbon
obtenido mediante SEM y el exponente de Hurst con el tiempo de procesado. Las muestras
analizadas mediante el parametro de Hurst sugieren cambios de mecanismos de formacion de la
fibra para las dos primeras horas (2,2-2,5 h) del proceso para posteriormente adoptar nuevas
condiciones durante el resto del proceso (2,7-3 h); que se manifiestan en efectos marcados en los
cambios de tendencias en los valores obtenidos del exponente de Hurst y el espesor de las fibras de
carbono.

La Figura 5 muestra la densidad del acetato de vinilo y el exponente de Hurst en funcion del
tiempo de procesado de la fibra de carbdn. Tal como se puede apreciar la densidad esta intimamente
relacionada con la densidad de las fibras de carbdn, practicamente es una funcion lineal. Esto nos
indica que podemos disefiar una fibra en térmicos de su densidad solamente variando el tiempo de
procesado, es decir, nuestra fibra se hace mas densa a medida que aumentamos el tiempo de
procesado. Mientras méas densa esté nuestra fibra estarda mas libre de defectos y por consiguiente se
espera que tenga mejores propiedades mecanicas y sera mas adecuada para la aplicacion a
materiales compuestos ya que el comportamiento a la fractura dependerade la presencia de defectos
[17]. Por el otro lado, si se desea mas porosa, es decir, menos densa (mayor defectos), la fibras sera

mas adecuada como adsorbente en aplicaciones ambientales. Por otro el exponente de Hurst
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aumenta a medida que aumentamos el tiempo de procesamiento, pero, no obedece alguna relacion
simple, sino mas bien, compleja. Eso nos indica que este tipo de andlisis es més sensible al acabado
superficial, tal como se ha probado en trabajos anteriores [18, 19] ya que la densidad arroja
promedios de todo el material y no de la superficie. Estos efectos corroboran los resultados
cualitativos obtenidos mediante la observacion de las micrografias de las fibras utilizando la técnica
SEM [20].
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Figura 5. Densidad del acetato de vinilo y exponente de Hurst de fibras de carbono.

4. CONCLUSIONES

De acuerdo al andlisis del exponente de Hurst las fibras de carbono analizadas tiene un
acabado superficial menos rugoso para densidades més altas, Ademas, existe una relacion lineal
entre el tiempo de procesado y la densidad de las fibras de carbén, donde se cumple que, a medida
que se aumenta el tiempo de procesado la densidad de la fibra aumenta. Este efecto, corrobora los
resultados cualitativos obtenidos mediante la observacion de las micrografias de las fibras
utilizando la técnica SEM. Finalmente, se encontrd una buena correlacion entre el exponente de
Hurst con la densidad y el acabado de las fibras, dando de esta manera, una técnica extra para la
evaluacion cuantitativa de la influencia de las variables de procesado en la calidad de las fibras de

carbén
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