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Capitulo 1

Estado del Arte

1.1 Introduccion

El estudio de las propiedades térmicas de los materiales es importante debido a
que se puede predecir el comportamiento del material bajo ciertas condiciones,
también es necesario conocer las propiedades térmicas de los materiales con la
finalidad de utilizar estos en aplicaciones practicas. La técnica fotopiroeléctrica
(Photopyroelectric effect (PPE) en sus siglas en inglés) ha probado ser util para

medir propiedades térmicas de materiales. Contrario a métodos clasicos de

andlisis térmicos, como la calorimetria de barrido diferencial (differential scanning
calorimetry (DSC)), la calorimetria ac (ac calorimetry (AC)) o la calorimetria de
barrido adiabatico (adiabatic scanning calorimetry (ASC)), a diferencia de estas

técnicas en el caso de la fotopiroeléctrica existe la opcion de realizar estudios de

transicion de fase.

La deteccion fotopiroeléctrica fue introducida en 1984 como una gran herramienta
para la medicién de alta definicibn de propiedades térmicas de materiales. El
efecto fotopiroeléctrico consiste en la induccidén de polarizacién espontanea en un

cristal piezoeléctrico, como resultado del cambio de temperatura en el cristal. El



haz de la luz que incidente es el encargado de generar un calentamiento

periddico.



La sefnal PPE es en realidad una sefnal de voltaje medida con un amplificador lock-
in. Esta sefal eléctrica depende de la temperatura promedio en el sensor

piroeléctrico.

En la técnica fotopiroeléctrica se pueden utilizar diferentes materiales

piroeléctricos, los cristales como:

e Cristales como LiTaO83 (tantalio de Litio) y TGS (sulfato de triglicina)
e Ceramicos como PZT (titanato de zirconio y plomo)

e Polimeros como PVDF (polivinilidenofluoruro)

Cada uno de estos materiales han sido utilizados junto con esta técnica
exitosamente con el propdsito de generar la senal piroeléctrico la cual contiene
informacion sobre las caracteristicas térmicas de la muestra que se encuentren en

buen contacto térmico con la muestra.

La relacion entre sus coeficientes piezoeléctricos y piroeléctricos, asi como sus
propiedades épticas determinan que sensores piroeléctricos son apropiados para
esta técnica. En el caso del material TGS presenta dificultades al momento de

preparar peliculas delgadas las cuales son utilizadas como sensores.

En el caso del material PVDF como sensor presentan una facil preparacién, precio

accesible y facil reproduccion de este material con espesores delgados.



1.1.1 Planteamiento del problema

Los nanocoloides estan constituidos por entidades discretas de compuestos en
estado ya sea amorfo o cristalino, organico e inorganico, se encuentran
dispersados ro suspendidos en un medio liquido, el tamafio promedio de las

particulas se encuentra en el rango de 1 a 100 nanémetros [2].

Las propiedades del nanocoloide dependen tanto de las particulas como del medio
liquido. Las propiedades térmicas de muestras liquidas han sido ampliamente

estudiadas sin embargo no se ha realizado un amplio estudio de las propiedades

térmicas soluciones de nanoparticulas o nanocoloides.

En este proyecto se propone preparar las nanoparticulas con el método de
ablacion laser, con diferentes tiempos de ablaciéon con la finalidad de obtener
muestras con concentraciones diferentes posteriormente evaluar cada una de las
muestras por medio de una técnica adecuada con la capacidad de medir la

efusividad térmica y a su vez la precisién de evaluar la efusividad térmica de las

muestras en diferentes concentraciones.

1.1.2 Solucion

En el método PPE, la variacion de temperatura de una muestra expuesta a

radiacion modulada es medida con un sensor piroeléctrico situado en contacto

térmico con la muestra.



Las ventajas de esta técnica son su simplicidad, su alta sensibilidad, su
caracteristica no destructiva y su adaptabilidad a restricciones practicas impuestas

por los requerimientos del experimento que se esté realizando.

La importancia de la efusividad térmica estda en su caracteristica de intercambio

térmico y en su utilidad de realizar completas caracterizaciones térmicas de
materiales a través de combinaciones con otras propiedades termo fisicas. En

este proyecto se propone a desarrollar un sistema fotopiroeléctrico y utilizar la

técnica fotopiroeléctrica con la finalidad de obtener la efusividad térmica de las

muestras liquidas con nanoparticulas a diferentes concentraciones.

1.1.3 Justificacion

La caracterizacion térmica de nanofluidos es importante debido a las propiedades
Unicas presentes en las nanoparticulas, en los ultimos anos también se ha
presentado interés en el mejoramiento de las propiedades térmicas de fluidos con

la incorporacion de nanoparticulas metalicas.

La técnica PPE es la Unica técnica fototérmica basada en la deteccion directa de
los cambios de temperatura y, por lo tanto, tiene una serie de ventajas sobre otros

esquemas de deteccion que implican mecanismos secundarios.

Las mediciones Fotopiroeléctricas (PPE) se basan en el uso de un transductor
piroeléctrico para detectar las variaciones de temperatura causadas por la luz
inducida por calentamiento periddico. Las variaciones promedio de temperatura en
el transductor son convertidas a una corriente o voltaje eléctrico ac
correspondiente dado a los cambios piroeléctricos inducidos en la polarizacién
dieléctrica sobre los electrodos del transductor.

La técnica fotopiroeléctrica presenta ventajas en comparacion a las otras técnicas
de caracterizacion térmica, mediante esta técnica es posible determinar



simultaneamente la conductividad térmica y el calor especifico, ademas de ser una
técnica no destructiva y ha sido utilizada para obtener una medicién dinamica de la

conductividad térmica a través de una transicidén de temperatura

Al trabajar con diferentes configuraciones en capas, seremos capaces de extraer
la efusividad térmica que de otro modo no son faciles de determinar por otras

técnicas convencionales.

1.1.4 Hipétesis

La efusividad térmica de coloides con nanoparticulas de sulfuro de estafio (SnS) y
sulfuro de plomo (PbS) puede ser obtenida al utilizar la técnica fotopiroeléctrica,
asi como la difusividad térmica mediante la prueba de transicién de cable caliente.

1.1.5 Objetivo general

Desarrollar una configuracién experimental de la técnica PPE con la finalidad de
obtener caracterizar térmicamente muestras liquidas con nanoparticulas de sulfuro

de plomo (PbS) y sulfuro de estafio (SnS).

1.1.6 Objetivos especificos

e Arreglar una configuracion de medicidén de efecto fotopiroeléctrica

e Mediciones de pruebas y calibracion

e Preparar nanocoloides de Sulfuro de Plomo (PbS) y Sulfuro de estafo
mediante la técnica de ablacion laser.

e Medicién de sefial PPE usando la configuracidén para estos nanocoloides.

e Obtener la difusividad térmica de ambas muestras mediante la prueba de
transicion de cable caliente.



e Obtener la efusividad térmica de las diferentes muestras preparadas de
(SnS) y (PbS) con distintos tiempos de ablacién.
e Resultados y discusion.

1.2 Fundamentos de la teoria del efecto fotopiroeléctrico

En 1990 fue presentada la técnica fotopiroeléctrica por Mandelis y Zver [3], la cual
consiste en exponer una muestra a una variacion de temperatura mediante una
radiacion modulada y medir la sefal producida por un sensor piroeléctrico el cual
tiene que estar en buen contacto térmico con la muestra. Posteriormente, Dadarlat
y M. Chirtoc [4] propusieron una nueva configuracion de esta técnica denominada
efecto fotopiroeléctrico (photopyroelectric effect (PPE)) inverso en la que la fuente
de radiacién incide directamente sobre la superficie del sensor piroeléctrico, el cual

se encuentra en buen contacto térmico con la muestra.

Con esta nueva configuracion del efecto piroeléctrico lograron obtener la
conductividad térmica de Niquel y Hierro, obteniendo resultados similares a los ya
reportados, estableciendo esta nueva configuracion como una nueva variante de
la técnica PPE. La principal ventaja de la técnica fotopiroeléctrica en comparacion
con otras técnicas fototérmicas es que permite la medicidon dinamica de la
difusividad térmica lo que permite una medicién de la conductividad térmica en

una transicidén de temperatura, lo cual permite estudios de transicion de fase.

En el afio 1994, Naoki Morioka, Atsuji Yarai y Takuji nakanishi [5] desarrollaron un
método para medir la difusividad térmica de muestras liquidas utilizando la técnica

fotopiroeléctrica en la configuracion inversa, utilizando etanol y metanol como



muestras liquidas y una pelicula de PVDF (Fluoruro de Polivinilo) como sensor
piroeléctrico. En este arreglo experimental cabe destacar que utilizaron un laser

diodo para irradiar el sensor piroeléctrico modulado a una frecuencia cercana a

3Hz; posteriormente la sefial generada por el sensor piroeléctrico fue procesada

por un amplificador lock-in.

Optaron por realizar las mediciones a baja frecuencia debido a que las

caracteristicas térmicas de las muestras mostraban una mayor diferencia a bajas
frecuencias. Sin embargo, lo mas relevante de este trabajo es el desarrollo de un

método de senal de referencia, el cual consiste en utilizar un liquido como
referencia el cual son conocidas todas las caracteristicas térmicas, para comparar
las senales obtenidas por la referencia y las muestras con la finalidad de obtener

la difusividad térmica de las muestras; en este trabajo se utilizd agua como

referencia.

En la industria alimenticia se ha utilizado ampliamente la técnica fotopiroeléctrica
con la finalidad de obtener la efusividad térmica de algunos productos alimenticios
como por ejemplo G. Szafner, D. Bicanic y O. Doka [6] quienes obtuvieron excito
la efusividad térmica de la crema agria y mayonesa con la finalidad de relacionar

el contenido de grasa y su efusividad térmica.

Ademas Dorin Dadarlat, Camelia Neamtu et al. [7] lograron obtener la difusividad
térmica de aceites vegetales utilizando calorimetria fotopiroeléctrica en este
trabajo se analizaron los aceites vegetales puros y aceites vegetales degradados,

con la finalidad de comparar la diferencia entre su difusividad térmica.



Recientemente, Monir Noroozi, Azmi Zakaria et al. [8] obtuvieron la efusividad de
nanofluidos de plata, los cuales fueron preparados por la técnica de microondas

utilizando la técnica fotopiroeléctrica en configuracién Inversa utilizando como
sensor piroeléctrico PVDF (Fluoruro de Polivinilo). En este trabajo incrementaron
la concentracidn de las nanoparticulas al aumentar el numero de ciclos de
irradiacion de microondas y observaron que la efusividad térmica incrementaba al

aumentar la concentracion de las nanoparticulas de plata.

Entre las ventajas que presenta la técnica fotopiroeléctrica en la medicién de la
efusividad térmica de muestras liquidas con nanofluidos se encuentra el bajo costo
de este método, ademas que esta técnica solo requiere una pequena cantidad de
volumen la cual la hace una técnica adecuada para muestras liquidas como

nanofluidos.
1.2.1 Ecuacion de difusion del calor

Cuando dos sistemas que se encuentran a diferentes temperaturas entran en

contacto ocurre una transferencia de energia, a este proceso se le denomina

transferencia de calor.

Al existir un gradiente de temperatura en un medio sélido, el calor sera transferido

desde el area con mayor temperatura del solido al area con menor temperatura, la
. . . . ar
transferencia de calor por conduccion q; de entonces proporcional al gradiente -

de temperatura multiplicado por el area en la cual el calor es transferido.

dT
CIkaAa (1.1)
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La transferencia de calor depende de la conductividad térmica k, la cual puede ser
definida como la propiedad de un cierto material para conducir el calor y por lo

tanto la transferencia de calor puede ser definida como

ar (1.2

= —kA
qk dx

Esta ecuacion es conocida como la ley de conduccion de Fourier.

Existen tres diferentes mecanismos de transferencia de calor: conduccion,

radiacién y conveccion; en este proceso se involucra un fluido en la transferencia
del calor. En el caso de tener un sélido rodeado por un fluido que se encuentra a

una temperatura T, la ecuacion que relaciona el flujo del calor con la temperatura

del sdlido en su superficie T, se expresa como:

Qeonvy = M(T; — Tw) (1.3)

Esta ecuacion es conocida como la ley de enfriamiento de Newton.

1.2.2 Ondas térmicas

En todos los casos la sefial fototérmica depende de las propiedades térmicas del
material que se estudia, la senal fototérmica depende de cémo el calor se difunde

a través de la muestra, lo cual permite la caracterizacion térmica de la muestra
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analizada[9]. El modelo tedrico del estudio de las ondas térmicas se basa en la

ecuacion del flujo de calor.

Considerando un medio homogéneo isotrdpico y semi infinito cuya superficie es

sometida a un calentamiento periddico, de la forma

(%0) (1+ Cos(wt))  (1.4)

Donde I, es la intensidad de la fuente [W/m?] y w es la frecuencia de modulacién

de la fuente [Hz].

En el caso de una dimensién, la ausencia de una fuente de incremento de
temperatura el modelo tedérico para el estudio de las ondas térmicas es el
siguiente:

92T (x,T) 10T(x,T)
9x2  a Ot (1.5)

Donde T(x,t) es la temperatura,x= i es la difusividad térmica, k la conductividad

de calor, p la densidad, c es el calor especifico[9].

1.2.3 Conductividad térmica

La conductividad térmica es la trasferencia de calor de un cuerpo con temperatura
mas alta a uno con menor temperatura hasta igualarse en temperatura. En otras
palabras, puede definirse la conductividad térmica como una medicién que nos

permite saber que tanta cantidad de calor sera transferida hacia otro material.
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La conductividad térmica es el resultado de la transferencia de energia entre
particulas como, moléculas, atomos y electrones, con alta energia y baja

energia[10].

La conductividad térmica entonces puede ser descrita como:
q = —AgradT (1.6)

Donde:

g = Densidad del flujo de calor

A = Conductividad térmica

gradT = Gradiente de temperatura

El signo negativo es debido a que la temperatura disminuye en la direccién del

transporte de calor.

1.2.4 Difusividad térmica

Se puede definir como la cantidad que mide el cambio de la difusién de calor en
una muestra: la difusividad térmica, la cual describe la rapidez del cambio de

temperatura mientras que el calor se transfiere a un material [11].
a=k/pc (1.7)
Dénde:

k = Conductividad térmica
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p = Densidad dependiente de la temperatura
¢ = Capacidad de calor especifico dependiente de la temperatura

La diferencia entre la conductividad térmica y la difusividad térmica es que la

conductividad determina la cantidad de calor que fluira en el material mientras que

la difusividad determina que tan rapido el calor fluira en el material.

1.2.5 Efusividad térmica

Se puede definir la efusividad térmica como una medicibn de la taza del
intercambio de calor o la impedancia térmica para el intercambio de calor de algun
material [12]. La efusividad térmica es una de las propiedades mas importantes
que afectan el transporte de calor y que, ademas, involucra el desempeno de los

materiales, por ejemplo, en la industria alimenticia donde es importante conocer

las propiedades térmicas para optimizar la aplicacién del calor en los procesos.

La efusividad térmica es un parametro importante para la descripcion del
transporte de calor y el intercambio de energia térmica de los materiales. La

efusividad térmica de los materiales difiere debido a la transferencia de calor entre
particulas y por lo tanto estd en funcion del tamano de particula, forma de

particula, densidad, morfologia, cristalinidad y contenido de humedad[13].
La efusividad térmica es definida como:

e = (kpc)'/? (1.8)
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Dénde:
k = Conductividad térmica
p = Densidad de a mas
¢ = Capacidad de calor

1.2.6 Capacidad de calor especifico

La capacidad de calor se define como la cantidad calor que se debe
agregar para elevar la temperatura de un material por un grado. El calor especifico

de una muestra depende de cuanta materia esté presente en la muestra, por lo

que no es una propiedad particulas de un material en general[14].

El calor especifico a una presion constante es conocido como C, mientras que el
calor especifico a un volumen constante es conocido como C,,. Estos pueden ser

relacionados con la siguiente expresién [15]
Cp, — C, = Bv*T/Xp (1.9)
Donde:
Bv = Volumen de coeficiente de expansion
T = Temperatura absoluta
X = Compresibilidad

p = Densidad
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1.3 Historia de la técnica fotopiroeléctrica

1.3.1 Piroelectricidad

El efecto piroeléctrico ha sido observado desde hace mas de 24 siglos.

Theophrastus fue probablemente el primero en observar y documentar este efecto,
en su escrito “Sobre las piedras” en el cual describia una piedra llamada lincurium

la cual tenia la propiedad de atraer pedazos de madera debido al efecto

electrostatico producido por el cambio de temperatura.

Fue hasta 1824 que el cientifico David Brewster denominé a este fenémeno
“piroelectricidad”. En 1859, John Mothée Gaugain realizé las primeras mediciones
precisas de cargas piroeléctricas que lo llevaron a determinar que la cantidad total
de electricidad producida por un cristal de turmalina depende Unicamente por los
limites de los cuales la temperatura es variada y que, dentro de estos limites, la

cantidad de electricidad producida durante el calentamiento es la misma que en el
enfriamiento, pero con los signos de la carga revertidos. Ademas, la cantidad de
carga producida es proporcional al del area seccional-cruzada del cristal y es

independiente al tamafio de su largo.

El efecto piroeléctrico se refiere a un cambio en la polarizacién de un material

dado a pequenas variaciones de la temperatura que produce una onda de cargas

desde y hacia la superficie del material. Los materiales piroeléctricos presentan

polarizacion espontadnea. En la siguiente figura esta se representa como P; en la
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primera figura el material piroeléctrico se encuentra a una temperatura constante
por lo que no existe un flujo de corriente por el circuito, pero al ocurrir un cambio

en la temperatura la polarizacidon espontanea se reduce, lo cual provoca una

redistribucidén de cargas causando un flujo de corriente al circuito externo.

R
ar_ol & @\F@@

dt

Fig. 1 Efecto piroeléctrico polarizacion

Los materiales piroeléctricos presentan polarizacion y de los 32 grupos puntuales

que existen, sbélo 10 presentan polarizacibn espontdnea. Los materiales

piroeléctricos son piezoeléctricos y los piezoeléctricos son materiales dieléctricos.
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Materiales Pizoeléctricos

Materiales Piroeléctricos

Fig. 2 Clasificacion de materiales

Es importante recordar que la polarizacion disminuye a cero cuando el material se

encuentra a la temperatura de Curie, debido a que la simetria del material cambia

a un grupo puntual no polar.

1.3.2 Senal piroeléctrica.

La piroelectricidad trata de un efecto que relaciona un cambio en la temperatura

con un cambio en el desplazamiento eléctrico D (con unidades de C/m?).
dD = pd# (1.10)

Donde p es el coeficiente piroeléctrico (con unidades de C/m?K) y que es definido

por:

p=(0F00)re  (1.11)
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P,, que es la polarizacion espontanea y que esto existe en el material sin que sea
necesaria la aplicacion de un campo externo eléctrico; las restricciones son un

campo eléctrico constante E y una tensién elastica constante T.

La corriente piroeléctrica generada en el material piroeléctrico debido a un cambio

de temperatura se expresa como:

_ dT
ip = Ap—- (1.12)

Donde i, es la corriente piroeléctrica, A es el area de la superficie del electrodo, p

. . P . ar .
es el coeficiente piroeléctrico y — €S la taza del cambio de la temperatura.

1.3.3 Configuracion Trasera (BPPE)

En esta configuracion la muestra es irradiada directamente con el laser con la
finalidad de incrementar su temperatura, el sensor se debe encontrar en buen

contacto térmico con la muestra con la finalidad de detectar las oscilaciones de
temperatura. De esta manera la muestra detecta una fraccidén de las variaciones

del flujo de temperatura que se transporta a través de la muestra, lo cual causa
que el sensor genere una senal que depende de las propiedades térmicas de la

muestra [16].

En la siguiente figura se presenta una representacion grafica de la configuracién

trasera.
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Laser incidente

Aire

Muestra

Sensor piroeléctrico

Fig. 3 Configuracion trasera del efecto fotopiroeléctrico

1.3.4 Configuracion inversa (IPPE)

En la configuracion inversa, la radiacion modulada del laser incide directamente en

el sensor piroeléctrico que se encuentra en buen contacto térmico con la muestra.

Esta configuracién del efecto fotopiroeléctrico puede ser dividida en dos categorias
principales: dependiendo si la radiacion es absorbida en la superficie piroeléctrica
expuesta al aire, es denominada como electrodo frontal opaco, de lo contrario si
incide en la superficie que se encuentra en contacto con la muestra, es

denominada como electrodo frontal transparente [16].

En el caso de las muestras liquidas, debido a que es posible obtener casi un
contacto térmico perfecto con la muestra, ha sido ampliamente utilizada esta
técnica para la caracterizacibn de las propiedades térmicas [1]. En esta

configuracion, la amplitud de la sefal generada por el sensor piroeléctrico

depende principalmente de la efusividad térmica.

La técnica fotopiroeléctrica presenta las siguientes ventajas:
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» Buena sensibilidad.

» Determinacién simultanea de la conductividad térmica y la capacidad de

calor especifico.

» | as pruebas realizadas con esta técnica no destruyen las muestras

analizadas.

» [Esta técnica permite la medicion dinamica de la difusividad térmica lo que

permite una medicion de la conductividad térmica en una transicion de

temperatura, lo cual permite estudios de transicion de fase.

En la siguiente figura se presenta una representacion grafica de la configuracién

inversa.

Laser incidente

Aire
Sensor piroeléctrico

Muestra

Fig. 4 Configuracién Inversa del efecto fotopiroeléctrico
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Capitulo li
Procedimiento experimental

Introduccion

En el presente capitulo se describen diferentes técnicas experimentales similares

a la técnica fotopiroeléctrica, asi como las ventajas y las razones por las cuales se

opto por esta técnica. Asi como la parte experimental del estudio la cual consistid

en la medicion de la efusividad térmica mediante la técnica fotopiroeléctrica.

Las muestras fueron preparadas con la técnica de ablacion laser en medio liquido,

la concentracién de las nanoparticulas fue variada cambiando el tiempo de

ablacion.

2.1 Técnica fotoacustica

En esta técnica se evalla la difusividad térmica bajo el principio de someter una

muestra a variaciones de temperatura conocidas como ondas térmicas, midiendo

de esta manera la atenuacion de estos pulsos a través de la muestra. En esta

técnica se utilizan micr6fonos para medir las atenuaciones de las ondas térmicas.

Existen dos configuraciones para esta técnica: frontal y trasera. La configuracién

trasera es comunmente utilizada para obtener la difusividad térmica.
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Micréfono

Luz pulsada  pepp Celda fotoacustica =P Amplificador Lock-in

Ventana de vidrio

Fig. 6 Diagrama esquematico de técnica fotoacustica

La técnica fotoacustica aparte de poder medir la difusividad térmica, también

permite realizar mediciones de la efusividad térmica y estudios dinamicos, los
cuales son realizados usualmente con la configuracién frontal. Ademas, esta

técnica se ha utilizado en estudios de transicion de fase en muestras sélidas [12].

2.2 Técnica de celda fotoacustica abierta (OPC)

La técnica de celda fotoacustica abierta consiste en montar la muestra
directamente en un micréfono cilindrico. Esta técnica, a diferencia de la técnica

fotoacustica, consiste en una celda de abierta, debido a que la muestra se

encuentra sobre el sistema de deteccién [17].

Ademas, esta técnica presenta la ventaja de aumentar la sefial con respecto al

ruido, por lo que se obtiene una medicién de la difusividad térmica mas precisa.
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2.3 Técnica de deflexion de rayo optico

En la técnica de deflexion de rayo éptico, un rayo aumenta la temperatura del
material peridodicamente, mientras que una sonda mide el gas que rodea la
muestra; de esta manera la deflexion del rayo de esta sonda causado por la
muestra contiene informacién sobre las propiedades térmicas y épticas de la

muestra[12].

Se trata de una técnica apropiada para la investigacién de propiedades térmicas

de muestras soélidas. En esta técnica existen dos configuraciones: la denominada

perpendicular y la colineal.

2.4 Técnica de lentes térmicos (TL)

Esta técnica ha sido utilizada exitosamente en el estudio de las propiedades
termofisicas de materiales transparentes como polimeros, cristal liquido y vidrio.

Permite determinar propiedades como la difusividad térmica, conductividad

térmica coeficiente de absorcion optico [12].

Este método se basa en el incremento de temperatura en un liquido iluminado
inducido por la absorcion de energia causado por un laser que atraviesa la

muestra [18].
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Obturador Muestra

|- Laser M | Espejo
V) I

Sefial +———

Detector

Fig. 7 Configuracion experimental de la técnica de lentes térmicos

2.5 Interferometria de onda térmica (TWI)

La técnica de Interferometria se basa en que las ondas térmicas generadas en una

muestra en capas se propagan en la interface en la que son parcialmente
reflejadas y producen una interferencia. Esta interferencia entre las ondas

reflejadas y las ondas incidentes producen variaciones de temperatura, las cuales

se relacionan con las propiedades térmicas de la muestra[19].

Con esta técnica se ha medido exitosamente la difusividad térmica, principalmente

de recubrimientos, asi como también del espesor de las muestras.

Sistema optico

r' ; ) Esnci
Laser spejo
V)

Chopper

Muestra

Detector
Infrarrojo

Fig. 8 Configuracidén experimental de la técnica Interferometria de onda térmica.
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2.6 Técnica fotopiroeléctrica diferencial

La técnica fotopiroeléctrica puede ser utilizada para encontrar los valores de la

efusividad térmica y difusividad térmica en muestras liquidas.

La técnica fotopiroeléctrica inversa consiste incidir una fuente de radiacién
modulada a un sensor piroeléctrico el cual debe de encontrarse en contacto
térmico con la muestra a analizar con la finalidad de obtener una variacién de
temperatura esta variacion de temperatura provoca que el sensor piroeléctrico
genere una senal que contiene informacién de las propiedades térmicas y Opticas

de la muestra analizada esto debido a que la muestra y el sensor piroeléctrico se

encuentran en buen contacto térmico.

En esta configuracién inversa la sefal generada por el sensor piroeléctrico

depende primordialmente de la efusividad térmica y el calor especifico de la

muestra a analizar.

El objetivo de este trabajo es encontrar el valor de la efusividad térmica en

muestras liquidas, por esta razon la técnica fotopiroeléctrica en configuracién
inversa es la mas adecuada. Para este proyecto se prepararon diferentes

nanoparticulas a diferentes concentraciones con la finalidad de analizar la
efusividad térmica de estas y evaluar la diferencia de la efusividad térmica

dependiendo de la concentracion de cada muestra.

La técnica diferencial sensor frontal fotopiroeléctrica fue desarrollada por R. lvanov

[1] en cual establece que se utilizan dos muestras, en la cual una es el material de
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referencia el cual sus parametros son conocidos y la otra muestra a la cual sus
parametros han sido ligeramente modificados. Al realizar la técnica en cada una
de las muestras se puede obtener una diferencia entre estas dos muestras, de

manera que es posible obtener el valor del pardmetro desconocido con precision.

Debido a que el cambio de la efusividad térmica dependiente de la concentracién

es minimo la técnica fotopiroeléctrica inversa diferencial es ideal para analizar

estas muestras.

2.7 Teoria del Método Transitorio de Hilo Caliente

La técnica Transitorio de Hilo Caliente utiliza la ecuacién de conduccidén de calor
Fourier al hacer el supuesto de una fuente de extenso calor infinitamente delgado

dentro de un medio. La forma de la ecuacién de conduccién de calor es entonces:

Donde: 6 es la temperatura (K) t es el tiempo (s) y r es la distancia radial desde el

hilo caliente (m)

a2 (2.1)
pcp

Donde: o es la difusividad térmica (m?%s) A es la conductividad térmica (W/m-K) p
es la densidad de la muestra (kg/m°) y Cp es la capacidad de calor especifico

(J/kg-K).

De acuerdo a Carslaw y Jaeger, la solucién para la ecuacién de conduccién de

calor es:

_ 2
9@_%:E%H§%) (2.2)
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Dénde: Q es el poder por longitud de unidad de la fuente de calor (W/m) y Ei es la
integral exponencial (sin dimensién). La integral exponencial puede ser definida

como la serie infinita.

(2.3)

(=x)"
.n!

Ei:y—ln(x)+z -
n=1

Donde y = 0.5772, el numero Euler-Mascheroni

Luego de sustituir la ecuacién (3) a la ecuacion (2) y esperando t >> % , la

siguiente aproximacion es sumamente aproximada:

-Q 4at
.= —< — )= (2.4)
00) 05 =5 .In (=) -]
Usando el intervalo de puntos finales (1, 1 + 1) la conductividad térmica puede ser

calculada:

A

Qi+ Qi41) ti+1 (2.5)
- 81(0;41 — 6)) In t; )

El resultado simplifica el calculo al eliminar la temperatura inicial 0 o y el diametro
del hilo ry, asi como también la difusividad térmica que remueve la necesidad por

una cantidad linear minima de aproximacion.

Finalmente, la difusividad térmica puede ser calculada usando la siguiente
ecuacion:

2 am)
a= Z—texp(% 6(t) +y) (2.6)
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2.8 Descripcion de los dispositivos experimentales

Fig. 9 Configuracion experimental de la técnica fotopiroeléctrica.

2.8.1 Fuente de radiacion

La fuente de radiacibn es un elemento muy importante de la técnica

fotopiroeléctrica, se pueden utilizar diferentes tipos de lamparas como por ejemplo

de Xenon, Tungsteno, de Mercurio asi como también distintos tipos de laseres.

En este trabajo se utilizé un laser LDM-3 de Laserx Technologies con una longitud

de onda de 630nm para realizar la técnica fotopiroeléctrica.
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Fig. 10 Laser

2.8.2 Modulacion

La modulacién de la fuente de radiacion es necesaria para poder generar una
senal fotopiroeléctrica, la modulacién puede realizarse por medio de un chopper

mecanico o un modulador Acusto-6ptico.

Es posible modular la amplitud de la fuente de radiacion con un chopper
mecanico, sin embargo la precision del chopper se puede ver afectada por

vibraciones externas asi que debe de ser aislado de la mesa del sistema

experimental.
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Fig 11 Modulador Acusto-éptico

2.8.3 Preamplificador

La sefal generada por el sensor piroeléctrico es preamplificada antes de ser
procesada por el amplificador lock-in, en nuestro experimento utilizamos un

preamplificador ES-9078 de la marca Pasco.

BASIC ELECTROMETER

SIGNAL ES-9078 SIGNAL

OUTPUT INPUT

VOLTS FULL SCALE ZERO

BRS0 0" 100 GROUND

~—— RANGE ————————————— PUSH ON/OFF —

Fig. 12 Preamplificador
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2.8.4 Amplificador Lock-in

Los amplificadores “Lock-in” son usados para detector y medir sefiales muy
pequeinas de ac hasta llegar a pocos nanovoltios. Estos amplificadores utilizan una

técnica conocida como deteccién sensitiva de fase para destacar el componente
de la senal a una frecuencia y fase referencial especifica. Sefales de ruido, a
frecuencias otras que la frecuencia de referencia, son rechazadas y no afectan la
medicidn.

La senal fotopiroeléctrica generada puede ser monitoreada con el amplificador

Lock-in el cual nos permite medir la amplitud y la fase de la sefial.

Fig. 13 Amplificador Lock-in
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2.9 Adquisicion de datos

En un principio se realiz6 la comunicacion con el amplificador lock-in utilizando el

puerto GPIB, con un cable con interfaz GPIB a USB de la marca National

Instruments.

Fig. 14 Cable GPIB a USB

En el siguiente diagrama se muestra cdmo se organizd el experimento para la
adquisicién de datos.

Celda PPE

Laser | ——| Modulador - - -

Preamplificador f

. Amplificador Lock-In “
/ LD \
C )

Adquisicidon de datos

Fig. 15 Diagrama de configuracion experimental para la adquisicion de datos
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El software utilizado para la adquisiciéon de datos fue Labview, también de la
compania National Instruments. La primera meta de la adquisicion de datos fue la
comunicacion del amplificador Lock-in con la computadora en la siguiente imagen
se muestra el primer programa con el que se logré obtener frecuencias del

amplificador Lock-in.

{)fsingle-Encied Vokzge 0
(O

£ 1]
£
00

ownoe 12 |

¢ I

Fig. 16 Programa preliminar de adquisicién de datos

Después de lograr la comunicacién entre los equipos el siguiente paso fue lograr
el almacenamiento de los datos obtenidos en tiempo real. Con el apoyo del Dr.
Rumen Ivanov y el programa que nos proporciond se logrd la comunicacion de los

equipos, asi como el almacenamiento de los datos.
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Fig. 17 Interfaz final de la adquisicion de datos

2.10 Espectrometro PPE
2.10.1 Celda PPE

La celda fotopiroeléctrica consiste en un cuerpo cilindro metalico, en la parte

superior de la celda se coloca la muestra, la celda ademas tiene un tapoén el cual

aisla la muestra, en el centro de la celda se encuentra el sensor piroeléctrico, en

este caso PVDF Polifluoruro de vinilideno, en la parte inferior de la celda es el

lugar donde el laser modulado incide directamente en el sensor piroeléctrico.

Finalmente, en el exterior de la celda se encuentra un conector BNC al cual
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podemos conectar un amplificador con la finalidad de medir la sefal generada por

el sensor piroeléctrico.

En la siguiente figura se puede apreciar a detalle los elementos que componen la

celda.

oooooOo0o0

Fig. 18 Diagrama de celda fotopiroeléctrica
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Fig. 19 Celda fotopiroeléctrica

2.10.2 Sensor PPE

Los materiales piroeléctricos son utilizados como sensores de la sefal
fotopiroeléctrica, los materiales piroeléctricos pueden ser divididos como,

ceramicos, polimeros, monocristales.

La dificultad de los materiales monocristalinos reside en la complejidad de
preparar peliculas delgadas para ser utilizadas como sensores en la técnica

fotopiroeléctrica
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El material ceramico mas utilizado en la técnica fotopiroeléctrica es el
PbTiO;Titanato de Plomo. En el caso de los polimeros el material PVDF
Polifluoruro de vinilideno es el as utilizado en esta técnica este material presenta

ventajas como su facil preparacién, su amplia disponibilidad comercial. Ademas de

ser barato y caracteristicas uniformes y reproducibles.

Debido a estas ventajas se optd por utilizar PVDF Polifluoruro de vinilideno como

sensor del efecto fotopiroeléctrico.

Fig. 20 Sensor PVDF

2.10.3 Pruebas sensor PVDF

En primera instancia se consideré analizar muestras solidas con la técnica IPPE,
se seleccionaron los siguientes materiales: Plata, Aluminio y cobre se
seleccionaron debido a que estos metales se han investigado sus propiedades

térmicas ampliamente.



38

En cuanto a la experimentacion se procedié en primer lugar en realizar pruebas
con el sensor PVDF, se ilumino el sensor con un laser de 532 nm con la finalidad

de observar el comportamiento del sensor.

Se realiz6 la prueba iluminando el sensor piroeléctrico modulando el laser con un
chopper mecanico, modulando el laser desde 1Hz hasta 120 Hz y posteriormente

repitiendo la prueba modificando la potencia del Iaser.

0.018 4

0.014

0.008 H

0.007

Amplitude (mv)
Amplitude (mv)

0.000 H

0.000 : T T T
80 120

T T T
a0 120

Frequency (Hz) Frequency (Hz)

60mW 170mwW
Fig. 21 Pruebas del sensor piroeléctrico
Posteriormente se realizaron pruebas con plata, pero debido a la dificultad que

presentaba analizar muestras sélidas y el ruido presente en las mediciones

realizadas se optd por analizar muestras liquidas.
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2.11 Plan experimental

Durante la experimentacion se siguieron los siguientes pasos durante la

investigacion.

2.11.1 Técnica de Ablaciéon con Laser Pulsado en Medio Liquido

Los nanomateriales se pueden clasificar por sus dimensiones

e Cero dimensional
e Unidimensional
e Bidimensional

e Tridimensional

Los materiales en escala nanométrica presentan propiedades distintas a las de los
materiales en bulto, el cambio en las propiedades es debido a los siguientes

factores:

e Mayor area superficial relativa
e Confinamiento cuantico

e Forma

e Composicion quimica

e Tamano

El mecanismo de ablacion laser consiste en la ablacién de un blanco por una
radiacion laser, produciendo la expulsion de los constituyentes del blanco, lo cual

permite la formacion de nanoestructuras y “nanoclusters”. La ablacién con laser
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pulsado en medio liquido (PLALM) se ha utilizado exitosamente para producir

soluciones coloidales de nanoparticulas metalicas.

En la siguiente figura se presenta una representacion grafica del proceso de la

ablacion laser en medio liquido.

Laser incidente

Plasma

—— Blanco

B
Fig. 5 Mecanismo de ablacion por laser en medio liquido

El mecanismo de ablacién por laser en medio liquido es un proceso muy complejo
que puede ser descrito de la siguiente manera. Debido a la interaccion del laser
con la materia, el blanco comienza a descomponerse y ocurre una formaciéon de
una onda shock para ser seguido por la expansién de plasma y enfriamiento.

Después toma lugar la formacién de burbujas de cavitacion las cuales se

expanden y colapsan, que por consecuencia colapsan las nanoparticulas
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producidas en la fase del enfriamiento del plasma que pueden difundirse en el

medio liquido formando una solucién coloidal[20].

Se puede controlar el proceso de la ablaciéon laser modificando las caracteristicas

de la radiacion laser como la longitud de onda del Iaser, la duracién de los pulsos y

la intensidad del laser, asi como también el medio liquido. El proceso de ablacién

de laser también presenta ventajas. Debido a que es un proceso fisico, se ha

demostrado que es un proceso muy versatil, ya que se han sintetizado una gran
cantidad de materiales previamente con esta técnica, ademas de que al ser

preparados los nanomateriales directamente en el medio liquido, se pueden

producir sin impurezas.

Dado a estas ventajas y a la rapidez de la produccidén de los nanomateriales, se

opto por utilizar este método para la produccion de las soluciones coloidales que
son utilizadas como muestras a analizar por la técnica fotopiroeléctrica inversa. En
este proyecto las muestras son nanoparticulas preparadas por este método con

diferentes concentraciones.

2.11.2 Preparacion de nanoparticulas

La sintesis de los nanomateriales se llevd acabo con la técnica de ablacion de

laser pulsado en medio liquido.

Se utiliz6 esta técnica debido a todas las ventajas que presenta como:
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e Rapidez al preparar nanoparticulas.
e Opcion de obtener soluciones coloidales.

e Configuracion experimental sencilla sin la necesidad de vacio.

Se realizé la sintesis de los siguientes materiales semiconductores:

e Sulfuro de Estafno (SnS)

e Sulfuro de Plomo (PbS)

En la sintesis de se utilizaron los siguientes blancos de alta pureza (99.9%) la

compariia Beijing Goodwill Metals (China).

Fia. 22 Blanco de Sulfuro de Plomo

Fia. 23 Blanco de Sulfuro de Estarno
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Para la sintesis de las nanoparticulas de SnS y PbS, se utilizé Laser Nd:YAG
Modelo LQ629, Solar Laser Systems, con una salida maxima de 90 mdJ/pulso,
pulsos de 10ns, longitud de onda de 532 nm, frecuencia 100 Hz. Se empleé

alcohol isopropilico como medio liquido en la ablacién laser.

Con el objetivo de obtener diferentes, de las soluciones coloidales se vari6 el
tiempo de ablacidn, de tal manera que se obtuvieron soluciones coloidales de baja
concentracion en la que se procedio a realizar la ablacion del blanco durante 5
minutos y soluciones coloidales de alta concentracién en las que se procedié a

realizar la ablacion durante 10 minutos.

Se realizd una prueba de concentracién en las muestras de alta concentracion
para tener una referencia de esta, en cuanto a la muestra de sulfuro de plomo
(PbS) la concentracion obtenida fue de 50 mg/l de Pb y en la muestra de sulfuro

de estano (SnS) el resultado fue de 66.2 mg/l de Sn.

En la siguiente imagen se muestran dos soluciones preparadas de sulfuro de

estafo con diferentes tiempos de ablacién.
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Fig. 24 Muestras de nanocoloides sulfuro de estano (SnS)

Como se puede apreciar en la imagen las soluciones presentan coloraciones
diferentes causadas por el tiempo de ablacion, la solucion de la izquierda es
resultado de una ablacién de 5 minutos mientras que la solucién de la derecha es

de 10 minutos.

2.12 Analisis fotopiroeléctrico

El sistema consiste en un sensor piroeléctrico que se encuentra en el centro de la
celda fotopiroeléctrica. En la parte superior de la celda se depositaron 5mililitros de
la muestra liquida a analizar. Como fuente de iluminacién se utilizé un laser de
630nm modulado por un modulador opto acustico. El laser incide uniformemente
en la cara del sensor piroeléctrico, por medio de un conector BNC es posible medir

la senal fotopiroeléctrica.
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La sefial del fotopiroeléctrica es leida con un amplificador “Lock-in”, mediante el
cual se puede obtener la amplitud y la fase de la sefial en funcidén de la frecuencia
de modulacién, ya que el modulador también esta conectado al amplificador.

Para realizar las mediciones se hizo un barrido en frecuencia desde 1 hasta 30 Hz.
Lo primero que se hizo fue medir la sefal fotopiroeléctrica en funcién de la
frecuencia f.  Alcohol isopropilico es el medio liquido en el cual se realizé la
técnica de ablacion laser.

Posteriormente se procedi6 a realizar las mediciones de la senal fotopiroeléctrica
de una muestra liquida. Antes de realizar cada una de las mediciones de las

soluciones nanocoloides se procedié a medir el alcohol isopropilico.

2.12.1 Caracterizacion por el método transitorio de hilo caliente.

Posterior a la preparacion de las nanoparticulas se realizé caracterizacion de las
muestras de baja concentracion mediante la técnica de hilo caliente con la
finalidad de obtener la caracterizaciéon térmica mas competa de las muestras, con
esta técnica se obtuvo un valor aproximado de la efusividad térmica de las
muestras a temperatura ambiente, utilizando el equipo THW-LAMBDA de la

compania Thermtest.
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Fig. 25 Equipo THW-LAMBDA

Los resultados obtenidos por la prueba de transiciébn de cable caliente de las

muestras de baja concentracion son los siguientes.

Se realizaron 5 mediciones diferentes de cada muestra, los valores mostrados en

son un promedio de las mediciones de cada prueba de la difusividad térmica.

Prueba | nm?/s
1 86.89
2 86.99
3 87.03
4 87.08
5 87.12

Resultados de difusividad térmica muestra PbS técnica hot wire

Prueba | nm?/s
1 86.54
2 87.13
3 87.09
4 87.04
5 86.91

Resultados de difusividad térmica muestra SnS técnica hot wire
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2.12.2 Teoria de la técnica fotopiroeléctrica diferencial

Durante muchos afos se han utilizado las técnicas fotoacustica y fotopiroeléctrica
con la finalidad de obtener propiedades térmicas de muestras liquidas como la
efusividad y la difusividad térmica, ambas técnicas tienen la ventaja de realizar la

evaluacion de estas propiedades de una manera no destructiva.

v

=+ 1) =l 0 X

Fig. 26 Geometria de una celda fotopiroeléctrica en configuracion frontal

En esta figura se muestra la geometria de la celda fotopiroeléctrica en la cual g es
el aire p es el sensor piroeléctrico con un grosor [; s es la muestra con un grosor
[,y b es el material backing I, es la intensidad del laser incidente en el sensor

piroeléctrico en x = 0

En la técnica fotopiroeléctrica frontal directa se ha demostrado que la senal
fotopiroeléctrica es proporcional a la temperatura promedio en el sensor
piroeléctrico [1] . Entonces la temperatura promedio de un sensor piroeléctrico

esta dado por:

<T,(t,w) >= wT_mrexp(iwt)
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Dénde:

R es la fraccidn de la radiacion oOptica reflejada por el sensor.

_ —C’pll)

= [

w = 2nf siendo f la frecuencia a la cual es modulado el laser

a;, e;, k; son la difusividad térmica, efusividad térmica y la conductividad térmica
correspondientes a cada region i = (s, b,p) de cada medio como se represent6 en

la figura anterior.

Se ha demostrado [3] que el voltaje piroeléctrico promedio esta dado por

ply
V() = —[T (x, t)]

Donde T, es la temperatura promedio del sensor piroeléctrico, p es el coeficiente

piroeléctrico y ¢ es la constante de permitividad del sensor piroeléctrico.

Sustituyendo V(t) en la primera ecuacién se obtiene.
V(t) = pp°(1 )rexp(lwt)
P

Donde A,y C, son el Area y la capacitancia del sensor piroeléctrico

respectivamente, P, es la potencia del laser incidente.

V(t) es un numero complejo el cual fue medido con el amplificador Lock-in.
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En este trabajo se procedi6 a realizar la técnica FPPE en una muestra cuyo valor
de efusividad térmica es conocido como referencia, para posteriormente proceder
a realizar una medicién con la misma técnica FPPE con la misma muestra pero
esta vez conteniendo diferentes nanocoloides, para lograr calcular la diferencia en

la efusividad de ambas muestras mediante la técnica Diferencial FPPE.

@ @ Vair (1)
Cp1 C

p

—p— g U2

Fig. 27 Diagrama equivalente en modo voltaje ideal [1]

En el diagrama propuesto por [1] al aplicar la ley de Kirchhoff se obtiene que

v = Lo2V2 = CpiVin
W™ Cpy+ Cpy +

Asumiendo que las propiedades térmicas de ambas muestras son muy cercanas

entonces a, = a; +Aaye, =e; +Ae [, =17 + Al

or
Vairr(t) = A EAesexp(iwt)
N

Dénde:

A - pPo(1—R)
© 7 4(Cp+ Cpy + Cr)

En este caso Determinar Ayde los valores p, Py, R, Cp1, C,, €8 muy dificil por lo que

en este trabajo se obtuvo A, mediante el proceso de normalizacién de los de las
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pruebas realizadas a los liquidos de los cuales conociamos sus propiedades

térmicas, la normalizacion fue realizada con el programa Mathematica.
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Capitulo Il

Resultados y discusion

A las soluciones coloidales de nanoparticulas de Sulfuro de Estafo y Sulfuro de
Plomo sintetizadas por ablacion de laser pulsado en medio liquido fueron
analizadas por medio de la técnica fotopiroeléctrica con el objetivo de encontrar su

efusividad térmica.

Al realizar la prueba fotopiroeléctrica se obtuvieron los valores de amplitud y fase
de la sefal piroeléctrica de la muestra, posteriormente analizando estos valores se

obtuvieron los siguientes resultados.

3.1 Nanocoloides de SnS

En la siguiente figura se muestra los valores de amplitud obtenidos con respecto a
la frecuencia de modulacion al realizar la técnica fotopiroeléctrica correspondiente
a la muestra de SnS con alta concentracion, todas las pruebas fueron realizadas

en un rango de 1 a 30 Hz durante 30 minutos en incrementos de un Hz por minuto.
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La siguiente figura corresponde a la muestra de sulfuro de estafio de alta

concentracion con los datos de la amplitud normalizada contra los datos obtenidos

al realizar la técnica foto piroeléctrica en alcohol puro.

0.06 —=— Amplitud Alcohol puro
4 —— Amplitud SnS Alta concentracion
0.05}
- ;
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s 1
° \
2 0034
g. N\
< X
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e
| r.l.\‘\‘k
* .
L
0.01 4 e 2
7 ) "\7\:—_. ri.‘r!—-
0.00 . . . . - T - . T .
5 10 15 20 25 30

Frecuencia (Hz)

Fig. 28 Muestras de Sulfuro de estafo alta concentracion
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En la siguiente figura se muestra los valores de amplitud obtenidos con respecto a

la frecuencia de modulacién al realizar la técnica fotopiroeléctrica correspondiente

a la muestra de SnS con baja concentracion.
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La siguiente figura corresponde a la muestra de sulfuro de estafio de baja

concentracion con los datos de la amplitud normalizada contra los datos obtenidos

al realizar la técnica foto piroeléctrica en alcohol puro.
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Fig. 29 Muestras de Sulfuro de estafo baja concentracion
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En la siguiente figura se muestra una comparacién de los datos obtenidos para las

muestras de sulfuro de estarnio de baja, alta concentracion y alcohol puro.

0.06 ' '
— Amplitud SnS Alta concentracion
'*.\ —a— Amplitud Alcohol puro
0.05 \ +— Amplitud SnS Baja concentracion
004 %
> )
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3 ——ry
0.01 g . - SO
‘:*7:—’_; - :;l "
0.00
T T I T I T
5 10 15 20 25 30

Frecuencia (Hz)

Fig. 30 Comparacion de las muestras de sulfuro de estafo y alcohol

En la siguiente tabla se muestran los valores de la efusividad térmica calculados

para las muestras de Sulfuro de estano de baja y alta concentracion.

1
Muestra Wszm-1K-1
SnS Alta concentracion 537

SnS Baja concentracion 518
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3.2 Nanocoloides de PbS

Las muestras preparadas de sulfuro de plomo también fueron analizadas con la
técnica fotopiroeléctrica, realizando el mismo procedimiento y en las mismas

condiciones.

En la siguiente figura se muestra los valores de amplitud obtenidos con respecto a
la frecuencia de modulacion al realizar la técnica fotopiroeléctrica correspondiente

a la muestra de PbS con alta concentracion.
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La siguiente figura corresponde a la muestra de sulfuro de plomo de alta
concentracion con los datos de la amplitud normalizada contra los datos obtenidos

al realizar la técnica foto piroeléctrica en alcohol puro.
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Fig. 31 Muestras de Sulfuro de plomo alta concentracion

En la siguiente figura se muestra los valores de amplitud obtenidos con respecto a

la frecuencia de modulacion al realizar la técnica fotopiroeléctrica correspondiente

a la muestra de PbS con Baja concentracion.
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La siguiente figura corresponde a la muestra de sulfuro de Plomo de baja

concentracion donde se muestra la amplitud normalizada contra la frecuencia de

modulacioén del laser.

En la siguiente figura se muestra una comparacion de los datos obtenidos para las

muestras de sulfuro de plomo de baja, alta concentracidn y alcohol puro.

0.06 -— Amplitud de Alcohol puro
13 —— Amplitud PbS baja concentracion
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Fig. 32 Muestras de Sulfuro de plomo baja concentracion
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Fig. 33 Comparacion de las muestras de sulfuro de plomo y alcohol

En la siguiente tabla se muestran los valores de la efusividad térmica calculados
para las muestras de Sulfuro de plomo de baja y alta concentracion.

1
Muestra Wszm-1K-1
PbS (alta concentracion) 642
PbS (baja concentracion) 537

En primera instancia se propuso realizar la tecnica de hot wire con la finalidad de
obtener la difusividad termica y apartir de esta calcular la efusividad termica con el
objetivo de posteriormente comparar las efusividades obtenidas a partir de cada
tecnica, sin embargo debido a que las condiciones de temperatura no pudieron ser
controladas al momento de realizar las pruebas los valores obtenidos no pueden
ser comparados, aun asi los valores de la efusividad termica obtenidos a partir de
la tecnica hot wire nos sirven para tener una caraterizacion mas amplia de las

propiedades de nuestras muestras,
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Conclusiones

El presente trabajo de investigacion permitié caracterizar las propiedades térmicas

de nanocoloides de sulfuro de estafno y sulfuro de plomo

Estos nanocoloides fueron preparados por la técnica de ablacion laser en medio

liquido.

mediante la técnica fotopiroeléctrica en la configuracion inversa, adicionalmente se
analizaron las muestras mediante la técnica de cable caliente con el objetivo de la

obtencion de la difusividad térmica, conductividad térmica y calor especifico.

Las muestras con alta concentracion en ambos casos Sulfuro de estafio y Sulfuro
de Plomo afecto la efusividad térmica encontrada de manera que incrementaron el

valor de la efusividad térmica.

Incluso aunque fue posible obtener la efusividad térmica de los nanocoloides
mediante la técnica fotopiroeléctrica y ampliar la caracterizacién térmica con la
técnica hot wire, se podria mejorar fotopiroeléctrica de manera que fuera posible
regular la temperatura de los nanocoloides, de ese modo las mediciones
realizadas por ambas técnicas podrian ser realizadas en condiciones controladas
con la finalidad de reducir la variacién de los resultados obtenidos debido a la

diferencia de temperatura.
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