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Calculo de parametros tedricos y
tamano de particula para un flujo
laminar en un horno de tres secciones

Resumen

La ruta de sintesis por aerosol,
ofrece ventajas para la obtencién de
nanoparticulas, especialmente con
caracteristicas controladas de morfologfa,
estado de aglomeracién, estructura cris-
talina y composicién quimica, entre otras.
Aplicado a una variante de la técnica
de Rocio Pirolitico Ultrasénico (RPU), se
consideran los pardmetros, tales como:
Frecuencia de vibracién del piezoeléctrico,
tamafio de gota y flujo de vaporizacién
generados, para un posterior tratamiento
térmico. Considerando los modelos de
flujo laminar y la viscosidad de una mez-
cla de Wilke, se obtiene la velocidad de
flujo y tiempo de residencia. Ponderando
un balance de energia y su consecuencia
en cambio de fase. Se calculan los prin-
cipales pardmetros involucrados en un
proceso de RPU de reduccién de tamafo
de particula. Estos resultados serdn utiliza-
dos como una modificacién de la técnica
RPU, destinada a la obtencién de peliculas
y polvos nanoestructurados.

Jorge Carmen Flores Juan,
Evaristo Isac Veldzquez Cruz,
Guillermo Judrez Lépez,

Julién Javier Carmona Rodriguez,
Rafael Martinez Martinez

Universidad Tecnolégica de la Mixteca,
Oaxaca, México.

Abstract

The aerosol synthesis route provides
advantages for obtaining nanoparticles,
especially with controlled features of mor-
phology, state of agglomeration, crystal
structure and chemical composition,
among others. Applied to a variant of the
spray pyrolysis technique by ultrasonic
generation, parameters such as the follow-
ing are considered: piezoelectric vibration
frequency, drop size and vaporization flow
generated for a subsequent heat treat-
ment. Considering models of laminar flow
and the viscosity of a Wilke s mixture, flow
velocity and residence time are obtained.
Analyzing an energy balance and its
consequence in phase change, the main
parameters involved in a spray pyrolysis
process by ultrasonic generation of par-
ticle size reduction are calculated. These
results will be used as a modification of
the spray pyrolysis tfechnique by ultrasonic
generation aimed at obtaining films and
nanostructured powders.

Résumé

Le procédé de synthése par aérosol
offre des avantages pour |'obtention de
nanoparticules, spécialement avec des
caractéristiques contrélées de morpholo-
gie, d’état d’agglomération, de structure
cristalline et de composition chimique
entre autres. Dans ce travail, on décrit le
calcul des principaux parameétres présents
dans un processus (CVD) de réduction
de taille des gouttelettes, en particulier
appliqué & une variante de la technique
de pulvérisation pyrolytique par généra-
tion ultrasonique. Les paramétres suivants
sont pris en considération : Fréquence de
vibration du piézoélectrique, taille des
gouttelettes et flux de vaporisation généré
pour un traitement thermique ultérieur, en
analysant la vitesse d’évaporation du sol-
vant, la densité, la viscosité et la réduction
volumétrique dans un flux laminaire. Ces
résultats seront utilisés dans I'élaboration
d’un dispositif appliqué a I'obtention de
pellicules ef poussiéres nanostructurées.
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Introduccién

En la actualidad existe una tendencia tecnolégica y cientifica dentro del
area de ciencia de materiales, por la miniaturizacién y el refinamiento
de la microestructura, basicamente y en forma paralela es seguido por
el creciente interés por la caracterizaciéon y comprensiéon de nanoestruc-
turas. En el campo de la nanociencia y la nanotecnologia se ha tenido
un avance significativo en los ultimos afos, sobre todo en relacién con el
control de la sintesis de particulas ultrafinas o nanoparticulas que tiene
un gran potencial para su uso en materiales y dispositivos funcionales
de estado sélido, como fésforos, sensores, catalizadores, soportes de
administracion de farmacos, etc., (Milosevic et al., 2009). De igual forma
la sintesis de polvos submicrométricos y peliculas delgadas nanométricas,
representan un area de alto interés y ofrece nuevas oportunidades en
ciencia e ingenieria de materiales. Por otra parte, las rutas de CVD y pro-
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cesamiento a baja temperatura minimizan el potencial
de contaminacion, lo cual es muy importante para la
mayoria de las aplicaciones en la industria electréni-
ca, optoelectrénica, quimica, etc., que son sensibles
a las impurezas, (Kodas, 1999). En comparacién con
otras técnicas de procesamiento, la sintesis de polvos
a través de rutas de aerosol permite la generaciéon de
polvos finos, desde dimensiones submicrométricas
hasta nanoescala, ya sean simples o complejos, a
partir de una variedad de soluciones del precursor,
(Schwartz, 2006). Con base en las consideraciones
anteriores, nace esta propuesta de cdlculos de pa-
rametros para un horno de tres secciones con flujo
laminar (TSFL), a diferencia de otros reportados en
la literatura (Chen et al., 2008, Morales et al., 1999).
El control del flujo de la mezcla, del gas de arrastre
y la solucién precursora atomizada, permite reducir
el tamano de gota mediante un tratamiento térmico,
que culmine en la obtencién de peliculas delgadas y/o
polvos nanomeétricos.

Materiales y método

El cuerpo principal del horno y que a su vez es tam-
bién la zona de reaccién pirolitica, esta formado por
un tubo de cuarzo con didmetro interno de 50.8 mm,
espesor de pared 2.6 mm y 1 m de longitud. La solu-
cién precursora propuesta tiene una concentracion
102 My el solvente es agua, por lo que se puede tratar
como una solucién ideal y sus propiedades son prac-
ticamente las del solvente puro. Es valido decir que el
fluido que entra al horno es una mezcla de aire (mate-
rial de arrastre) y pequenas gotas de agua atomizadas
por un piezoeléctrico de 1.7 MHz a 293 K, el tamafno
de gota estimado para esta frecuencia se encuentra
en el intervalo de 8 a 14 um [Timo Vesala, et al, 1997].
Como condicién inicial se consider6 un flujo laminar,
con un numero de Reynolds (Re) = 2000.

Por medio de la expresién que define el nimero de
Reynolds (ecuacion 1), se puede calcular la velocidad
del fluido, que servira de base para el calculo del tiem-
po de residencia del fluido dentro del horno y de la
potencia requerida del mismo. Entonces se tiene que:

Re=(pv, D),/ (1)

Donde p es la densidad del fluido, v es la velocidad

del fluido, D es el didametro interno del horno y u la
viscosidad dindmica del fluido.
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Como se dijo anteriormente, el fluido que entra al
horno es una mezcla, por lo que se hace necesario
utilizar la ecuaciéon de Wilke (ecuacién 2), para cal-
cular su viscosidad.

n
KMezcla ; ;,L:l :E]<p,‘j (2)

Aqui:

ol

PMezcla(ij) = % |:1 +

- 1 112
) )] @
Donde M;y M, son las masas moleculares respectivas
del aire y agua, u, y , son sus viscosidades, y x; y x;
son la fracciéon molar; P, (ecuacion 3) es un factor
adimensional que, calculado para las condiciones de
entrada del horno, (1 atmésfera de presion y 298 K)
tiene un valor de 0.2783.

Resultados y discusion
La viscosidad de la mezcla a la entrada del horno a
298 K es:
Myporcia = 1.224x10Paces
El gasto molar de alimentacién al horno, es la suma
del gasto de aire mas el del agua atomizada, las cuales
son de 6.80x10% y 3.69x10° mol/s, respectivamente. La
densidad de la mezcla se calculé como una media
ponderada de la fracciéon masa de los componentes
por su densidad, entonces:
Pitereta=290.9 kg/m?
Por lo tanto la velocidad del fluido dentro del horno
que asegura un flujo laminar es:
v,=19.2x10“ m/s
Considerando que el horno tiene una longitud de
metro, entonces el tiempo t, de residencia del fluido
dentro del horno es:
t,=52.1s
El tiempo de residencia representa el tiempo del que
disponemos para suministrar la potencia necesaria al
proceso, considerando la cantidad de materia presen-
te dentro del horno.
Por otro lado, el célculo del diAmetro promedio de
las gotas generadas por el piezoeléctrico, se realizd
utilizando el programa OriginPro8®, graficando los
diametros de gota reportados en la literatura (M. Lan-
glet, et al., 1993 y Oliviera, et al., 1997) en funcién de la
frecuencia de vibracion del piezoeléctrico. Los puntos
de la gréafica se ajustaron a una ecuacién exponencial
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(ecuacién 4), debido a que ésta presenté una raiz
cuadrada de ajuste de 0.99, a diferencia del ajuste de
los datos a una ecuacion polinomial donde la mejor
raiz cuadrada de ajuste fue de 0.88.

D(f)=D,_, =D, +Ae%o" @
es el diametro promedio de las gotas

gotas

Donde D gotas
generadas en um; D, A y R, son constantes con los
valores siguientes:
D,= 2.77 um
A = 2821 um
R,=-7.95x10%s
f es la frecuencia de vibracién del piezoeléctrico en
kHz.
D(1700 kHz)=2.7743 um
El nimero de gotas es importante en el modelo de
O. Milosevic et al., (2009), ya que considera que cada
gota da origen a una particula. Una vez conocido el
didametro teérico promedio de las gotas, suponiendo
que por su tamarno la gota tiene una forma esférica,
y tomando en cuenta el gasto molar del solvente se
calcul6 el niimero N de gotas producido:
N=1.06x10" gotas/s
Una vez llegado a este punto, se calcul6 el flujo de ca-
lor (Q) requerido para el proceso considerando varias
secciones: en una primera se eleva la temperatura
de la mezcla desde 298K hasta 373K, en la segunda
seccién se inicia la evaporaciéon del solvente de las
gotas reduciendo atiin mas su diametro; en la tercera
seccién la mezcla eleva su temperatura desde 373K
hasta 873K llevandose a cabo la sintesis del material
en forma de peliculas finas y/o de polvos nanoestruc-
turados, ecuacioén (5).

Protar = Q = (AHl) + (AHQ) + (AH3)
+ (AHY) + (AH5) ®)

El primer término, del lado derecho de la ecuacion
(5), es el flujo de calor sensible del agua liquida al pa-
sar de 298K a 373K; el segundo término es el flujo de
calor latente del agua; el tercero y cuarto término son
el flujo de calor sensible del vapor y del aire al pasar
de 373K y 298K a 873K respectivamente, y el quinto
término corresponde a calor de reaccion, el cual se
puede despreciar por la pequefia concentraciéon de
reactivo presente en el flujo. El miembro izquierdo de
la ecuacion (5), es la potencia total requerida durante

Cdlculo de parédmetros teéricos...

el proceso. Para el caso del calor sensible se tiene la
ecuacion (6):
T
Q=AH = Chpdt 6)

To
A través de la ecuacion (7) podemos calcular la capa-
cidad calorifica C,dela ecuacion (6), en funcién de
la temperatura.

&

T
= / (A4 BT 4+ CT? + DT~ ?)dt @)
R TO

Los valores constantes A, B, C y D son caracteristicos
de cada sustancia, R es la constante de los gases idea-
les y T es la temperatura absoluta. Para el agua y aire
se consideran los valores de la Tabla 1.

La potencia total calculada es la minima requerida
para que se lleve a cabo el proceso, considerando un
=400 W.

Una vez conocido el valor de P

exceso del 10%, ésta se fijaen P,

rorap Utilizando
las dimensiones del horno y sus condiciones de
operacién (temperatura maxima interior del horno
= 873K y un coeficiente de conductividad térmica
del cuarzo k=7.5 W/m*K), se calcul6 la temperatura

exterior del horno T, = 873.8K. La diferencia entre

Exterior
ambas temperaturas, exterior e interior, es minima ya
que el cuarzo es buen conductor de calor y la pared
del tubo es delgada, lo que en la practica implica
que la potencia total calculada anteriormente, es

suficiente para alcanzar las condiciones de operacion.

Conclusiones

Se calcularon tedricamente los parametros
termodinamicos involucrados que aseguran un flujo
laminar en el recinto de un horno tubular con tres
zonas de calentamiento, como son: velocidad del

Tabla 1 Constantes para el calculo del calor sensible del agua y del aire.

Agua Aire Energia (kJ/mol) | Potencia (W)
A = 8712 A = 3.355 P=AH/t
B = 1.25x10° B = 0575x10° | AH, =568 AH, = 2096
C =-0.18x10° Cc=0 AH, = 40.62 AH, = 149.88
D=0 D = -0.016X10° AHj = 1852 AH; = 6833
R =8314J/molK | T=873K AH, =17.62 AH, = 119.80
T = 373K T, = 298K Protar = 358.96
T, = 298K

* Clasificacion de acuerdo a la NOM-021-RECNAT-2001
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fluido, viscosidad del fluido, tiempo de residencia
del fluido dentro del horno, potencia requerida
para el proceso y la cantidad de particulas que se
espera obtener durante el mismo. El conocimiento
de los parametros termodinamicos de operacién es
trascendental para el control del tamaro de particula
en el proceso, utilizando para ello un horno de tres
secciones, dando oportunidad a la formacién de
materiales en la escala micro y nanométrica en forma
de polvo o peliculas (T
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