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Resumen

La presente comunicacion aborda el desarrollo y
puesta en marcha de un sistema experimental para la
fabricacion y caracterizacion de anodos carbonosos.
Dicho sistema permite evaluar la capacidad y
propiedades electroquimicas de los carbones
derivados de biomasa residual para su uso como
electrodo en baterias de iones de sodio.

Introduccion

En un contexto de crisis energética y climatica, las
baterias de iones de sodio (SIBs) aparecen como
alternativa a las actuales baterias de iones de litio
(LIBs) [1]. La apuesta por esta tecnologia se
fundamenta en la localizacion y escasez de recursos
(litio, cobalto y grafito), la creciente demanda de
dispositivos portatiles, coches eléctricos, etc. y la
necesidad de almacenar la electricidad proveniente
de fuentes de energia intermitentes. Dada la no
intercalacion de Na" en el grafito, uno de los desafios
clave para el desarrollo de las SIBs es el disefio de
electrodos capaces de almacenar estos iones. Los
carbones duros (hard carbons), altamente
desordenados y no grafitizables, son buenos
candidatos. Los iones de sodio pueden intercalarse
reversiblemente entre sus capas pseudografiticas, asi
como ser adsorbidos en sus poros, defectos y grupos
funcionales en superficie [2-3].

Procedimiento experimental

El estudio de anodos carbonosos puede resumirse en
1) produccion de carbones, caracterizacion y
preparacion de los anodos, ii) ensamblaje y
caracterizacion de la bateria (Ver Figura 1).

Preparacion de los anodos

La biomasa residual es sometida a pirdlisis a 500 °C
y el carbon resultante triturado hasta un tamafo de
particula menor de 90 micras. Para modificar sus
propiedades y mejorar el almacenaje de Na', este
carbon puede ser tratado térmicamente (800-1400

°C), activado fisica o quimicamente y/o dopado con
heteroatomos o particulas metélicas. La elaboracion
de anodos se lleva a cabo mediante la adicion de los
aglutinantes carboximetilcelulosa de sodio (Na-
CMC) y caucho estireno-butadieno (SBR), de modo
que disueltos en agua ultrapura forman una pasta
liquida. La relacion masica en esta mezcla es
95:2,5:2,5 para el material activo, Na-CMC y SBR
respectivamente. La solucion es mezclada hasta
conseguir una mezcla homogénea (agitacion y
ultrasonidos) y posteriormente se extiende sobre una
lamina de aluminio de alta pureza con la ayuda de un
aplicador Baker. De esta forma se obtiene una
pelicula plana de 100 um de espesor. Por tltimo, los
anodos son recortados con un sacabocados ¥12 mm
y sometidos a un proceso de secado a vacio.

Ensamblaje de la bateria

Se ha disefiado un prototipo para testar los anodos en
celdas de dos o tres electrodos. El prototipo consta de
tres colectores de corriente en acero inoxidable AISI-
316 que se introducen en el interior de una T
Swagelok (Ver Figura 2). El sellado se realiza con
ferulas de teflon que impiden la entrada de oxigeno,
asi como el cortocircuito de la celda. En el colector
del catodo hay un muelle que asegura una presion
constante de 0.2 N mm ™ entre 4nodo (color negro) y
catodo (rojo). Estas piezas, junto con dos separadores
de fibra de vidrio, se introducen dentro de un tubo de
polietileno de alta densidad, que actiia como carcasa
interna de la bateria. El tercer colector es el destinado
al electrodo de referencia (RE) y se ha construido en
dos variantes. La primera, la recogida en la Figura 2,
permite colocar un cilindro de sodio ¥5 mm en
contacto con los separadores para su uso como RE en
los ciclos de carga-descarga galvanostatica. La
segunda variante permite fijar mediante un tornillo
un filamento de cobre estafiado, que es introducido
entre los dos separadores y permite caracterizar el
anodo mediante espectroscopia de impedancia
electroquimica. Existe también una tercera opcion
consistente en no usar electrodo de referencia, para
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ello se sustituye este colector por un tapon roscado
que cierrala T.

El montaje de la celda se lleva a cabo en el interior
de un glovebox con contentraciones de oxigeno y
humedad inferiores a 1 ppm. El catodo consiste en un
cilindro @12 mm de sodio metalico, obtenido a partir
de un lingote con la ayuda de bisturi, rodillo y
sacabocados. Durante el ensamblanje de anodo,
catodo y separadores, estos ultimos se impregan con
200 ul de electrolito, siendo este una solucion 1M de
NaTFSI en DMC:EC 1:1 (vol.). Una vez montada y
cerrada, la celda puede extraerse del glovebox para
ser testada con un potenciostato-galvanostato
(Biologic — SP-200).

Conclusiones

El procedimiento descrito permite fabricar anodos
carbonosos a partir de biomasa residual y caracterizar
sus propiedades electroquimicas en celdas de dos o
tres electrodos. Diversas ténicas como voltametrias
ciclos

ciclicas (CV), de carga y descarga

 Analysis of hard carbons

| Gas adsorption/desorption,
SEM, HR-TEM, XPS, XRD,
| Raman spectroscopy, etc.
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galvanostatica (GCD), titulaciones galvanostaticas
intermitentes (GITT) y espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIS) han sido efectuadas con éxito
para determinar la ideonidad de distintos carbones y
tratamientos.
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Figura 2. Prototipo de celda de 3 electrodos
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