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Posibilidades del analisis de imagen para el estudio de la sintesis
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El andlisis de la imagen obtenida por una cdmara de video digital se utiliza para el estudio de la reaccién de sintesis por
combustién de Sm_,,CoO, ;. El método de combustién presenta como caracteristica intrinseca la generacion de materiales
nanométricos ceramicos y metal-cerdmicos; permitiendo la produccién de compuestos con actividad catalitica. En este trabajo
se obtienen polvos de tamafio de cristalito entorno a 5 nm, con una superficie especifica de 24 m?/g y como consecuencia
bastante reactivos. Se llevaron cabo estudios preliminares sobre la etapa de ignicién de la sintesis usando el andlisis de
imagen por descomposicién de los planos de los tres colores primarios; dichos experimentos muestran que la llama generada
en esta etapa de ignicién es un proceso termodindmicamente aleatorio. La finalidad de este trabajo es establecer un protocolo
de experimentacién para la futura correlacién entre los pardmetros de la sintesis por combustién de un material, naturaleza
y concentracién de precursores entre otros, y la distribucién de temperatura durante la ignicién, con objeto de optimizar
y controlar el proceso. Se abre una linea de investigacién basada en la utilizacién de la técnica de andlisis de imagen para
realizar un seguimiento controlado de la evolucién de la temperatura e intensidad de la llama durante la etapa de ignicién
de la sintesis por combustién de un material.
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Study of material combustion synthesis by image analysis

Analysis of the recorded image by a digital video camera of the Sm_,.CoO, , combustion synthesis is carried out. Intrinsically
the combustion method yields nanometric materials (ceramic and metal-ceramic); allowing to produce catalytic powders. In
this work, nanocrystalline powders of around 5 nm with 24 m?/g of specific surface area and, consequently, high reactivity
powders were obtained. Preliminary studies were done about ignition step of the synthesis, using image analysis from
the three primary colours planes decomposition, these experiments show that the generated flame in this ignition step
is a thermodynamically random process. The final aim of this work is to establish a protocol of performance to a future
correlation among relevant combustion synthesis parameters of materials, i.e. the precursors nature and concentration, and
the temperature distribution during the ignition, to optimise and control the process. This investigation opens an important
field, the use of image analysis to carry out a thorough study of the temperature evolution and of the flame intensity during
the ignition step of a material combustion synthesis.

Keywords: materials combustion synthesis, image analysis, flame temperature, intensity planes.

1. INTRODUCCION

La sintesis por combustién de materiales avanzados
(cerdmicos, metales y cermets) es un método de sintesis de
reciente desarrollo (1,2) y la evaluacién del comportamiento
térmico durante todo el proceso es complicado.

1.1 Sintesis por combustién

En 1967 (3), con el descubrimiento del fenémeno de la
llama sélida o proceso de combustién en estado sélido, el

Una alternativa para conocer la evolucién de temperatura
durante la ignicién, es la captura y anélisis de la secuencia de
imdgenes de la muestra a lo largo del proceso. El andlisis de
imagen permite determinar la distribucién de radiacién de las
reacciones de combustién con la debida resolucién espacial
y temporal, frente a otros sistemas como el pirémetro 6ptico
y el termopar, ambos puntuales y de lenta respuesta, que no
permiten medirla.
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método de combustién comenzé a implantarse como método
de sintesis alternativo a las vias tradicionales. La sintesis
por combustién es un método rdpido, fiable y eficaz para
obtener polvos cerdmicos, metdlicos, vidrios y cermets. En
este proceso se utiliza como fuente energética el calor liberado
en la reaccién a partir de los reactivos, dando lugar a un
proceso autosostenido. En algunos casos es preciso activar
el proceso, ya que la entalpia de la reaccién de sintesis no
es suficiente para lograr que el proceso se autopropague. Se
puede realizar de varias formas, una de las cuales es la adicién
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de un combustible que pueda oxidarse con los reactivos de la
sintesis.

La termodindmica que rige la sintesis por combustiéon
surge inicialmente del campo de los propulsores y explosivos.
La mezcla combustible-oxidante se expresa en términos de
razén de la mezcla, razén de equivalencia (¢) o coeficiente
estequiométrico de elementos (¢ ). Barrere (4), en 1960, definié
el cardcter de la mezcla en cuanto al combustible segin la
razén de equivalencia (¢). En 1968, Bakhman (5) introduce el
concepto de coeficiente estequiométrico de los elementos (¢,),
en el que tiene en cuenta la relacién entre el combustible y el
oxidante intramolecular. De manera que, cuando la mezcla
es estequiométrica ¢ y ¢, son iguales a la unidad y en caso
contrario dichos valores pueden variar bastante entre si,
aunque ambos mantengan la misma tendencia, ya que ¢,¢ <1
si la mezcla es rica en combustible y ¢,¢_>1 si es pobre en dicho
combustible.

En 1981, Jain y col. (6) propusieron un método muy
sencillo para calcular la cantidad de combustible necesario
para preparar una mezcla estequiométrica (¢ =1) [Ec.1]:

(1]

E{: ol elem, reductores = x'ul::nr_".:l.:ll |

E (coef elem. oxidantes x valencia )= 0)

considerando la valencia que presentan los elementos en los
gases desprendidos como productos de la combustién (CO,,
H,0O, N,), es decir, C +4, H+1, O-2y N 0.

La eleccién del combustible es importante debido a que
la exotermicidad de la combustién varia con el combustible,
modificando con ello las caracteristicas de los productos
obtenidos (7). Los combustibles mds utilizados son el
tetraformato de triazina (TFTA, CH N.O,) (8), hidrazidas
como la hidrazida maleica (CHN,O,) y la carbohidrazida
(CO(N,H,),) (9), la sacarosa (C,,O,H,) y la carbamida,
mds conocida cémo urea (CONH,) (1,2,9-15). Todos estos
compuestos difieren entre si por su poder reductor y por la
cantidad de gases que liberan durante la combustién, siendo
estos dos factores determinantes tanto de las condiciones de
reaccién, como por ejemplo la temperatura de la llama, como
de la morfologia y composicién (porosidad, sinterizaciéon
prematura, estructuras mds o menos cristalinas, etc.) de los
productos obtenidos.

La urea es uno de los combustibles que se emplean con
mayor frecuencia. Se trata de un compuesto de bajo coste
econémicoy que, al liberar menor cantidad de gases, suministra
temperaturas de llama mads altas que otros combustibles (2).

Otro factor importante a considerar es la naturaleza de
los precursores de los cationes metdlicos que intervienen
en la reaccién. Se suelen utilizar nitratos hidratados porque
poseen un marcado cardcter oxidante que ayuda a superar
la barrera de energfa de activacién de la reaccién, y porque
funden a bajas temperaturas garantizando con ello una mezcla
homogénea a una temperatura inferior a la de descomposicién
del combustible. Sin embargo, en aquellas ocasiones en las
que no es posible encontrar un nitrato hidratado, es necesario
recurrir a otro tipo de sal. En estos casos se afiade a la mezcla
de reaccién nitrato de amonio (NH,NO,) como oxidante
adicional (12), que no modifica la temperatura de reaccién
pero si incrementa la cantidad de gases liberados, dando
lugar a estructuras mucho mds esponjosas y con una mayor
superficie especifica.
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Por dltimo es importante sefialar que cada material
presenta unas condiciones éptimas de temperatura y tiempo
de reaccién, y la transformacién de fase intrinseca es fija
y caracteristica de cada sistema. Por ello, el aumento en la
eficiencia de la sintesis debe quedar sometido a una adecuada
gestién del calor en el proceso de combustién y ala reduccién
de pérdidas de calor del medio, por conveccién y radiacién.

Algunos autores han introducido modificaciones en el
sistema de aporte de calor para iniciar la combustién, como
por ejemplo el uso de una mufla precalentada a 500 °C para
que la combustién tenga lugar en el interior de la misma
a una temperatura constante en todos sus puntos (12,14),
o la utilizacién de un microondas en sustitucién de la
placa calefactora (16-19); en ambos casos se obtiene mayor
homogeneidad durante el calentamiento, pero se sigue sin
saber la temperatura que alcanza la llama.

Por otro lado, la medida de la temperatura de la
llama durante la combustién se ha intentado llevar a cabo
utilizando un termopar (10,16) colocado en el interior del
contenedor donde se produce la reaccién, pero se trata de una
medida puntual que no ofrece una informacién real sobre la
temperatura de la combustion en el drea total del proceso).

1.2 Fundamentos del analisis de imagen.

El ojo humano detecta los colores como combinaciones
variables de tres colores: rojo, verde y azul (colores primarios).
La CIE (Commission Internationale de I’Eclairage) (20,21)
asigno en 1931 los siguientes valores de longitudes de onda a
los colores primarios: azul (435,8nm), verde (546,1nm) y rojo
(700nm).

Asi, el andlisis de imagen se centra en el modelo RGB (Red
Green Blue) que consiste en obtener tres planos de color (plano
rojo, plano verde y plano azul) a partir de la radiacién emitida
por la escena grabada en la cdmara de video;, mediante la
ponderacién de estos tres planos se obtiene la imagen a color
(22).

La imagen se adquiere por un sensor (plano fotosensible
de photosites (elementos semiconductores excitados por
fotones) (23)) que recoge el haz incidente. Posteriormente
en su representacién digital en el PC, se descompone en
tres matrices de intensidades (planos de pixeles (superficie
homogénea mds pequefia de los que componen una imagen)
o planos de color). El haz rojo descompuesto del haz incidente,
formaré el plano de color rojo, el haz verde el plano de color
verde y el haz azul el plano de color azul.

Cada valor de la matriz esta definido en un intervalo
de valores [0-255], dependiendo de la intensidad luminosa
que haya recibido ese photosite, por lo tanto, la intensidad
luminosa recibida en el photosite es directamente proporcional
al valor del pixel ([0-255]) correspondiente en la matriz de
intensidades o plano de color. De esta forma se obtienen tres
planos de color, que muestran directamente las intensidades
de radiacién recibida en el rojo, verde y azul de la escena
observada.

Ademds, los sensores pueden presentar fundamentos
tecnolégicos diferentes, CCD (Charge Coupled Device) (24) o
CMOS (Complementary Metallic Oxide Semiconductor) (25).
La primera tecnologfa produce una sefial continua de video y
consta de una matriz de M*N photosites. La tecnologia CMOS,
mds moderna, ofrece mds integracién, bajo consumo y mayor
sensibilidad (26).

La imagen tratada en el PC se presenta digitalizada
espacialmente en forma de matriz con una resolucién de
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M*N pixeles. Cada plano de color se refiere a una funcién de
intensidad bidimensional f (x,y), f (xy) y f,(xy), donde x e
y son las coordenadas espaciales y el valor de f en cualquier
punto (x,y) es proporcional a la intensidad o nivel de gris de
la imagen en ese punto.

En resumen, medir la temperatura de la llama durante la
combustién resulta muy complicado por la rapidez del proceso
y por la falta de homogeneidad de la misma. Las posibilidades
de aplicacién del andlisis de imagen para determinar la
temperatura de la llama durante la combustién, consisten
por un lado en utilizar la combinacién de los tres planos de
color para medir la temperatura del sistema (asociar “color
de imagen” con “temperatura del color”), y por otro lado,
estudiar cada plano de color por separado, es decir, reanalizar
los planos de intensidad en el estudio de la homogeneidad
del sistema; ambas posibilidades se detallan en el apartado de
andlisis e interpretaciéon de imagen.

El objetivo del presente articulo es realizar una primera
aproximacién al estudio, y el seguimiento de la evolucién
térmica del proceso de ignicién mediante el andlisis de imagen,
en la sintesis por combustién del material Sm,,,CoQO, ..

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiales y sintesis por combustion de Sm , CoO, ;

Los precursores utilizados para la sintesis por combustién
del la cerdmica Sm . CoO,, fueron los siguientes,
Sm(NO,),.6H,0 (Aldrich, 99.9 %), Co(NO,),.6H,O (Merck, 99
%), y urea (CO(NH,),) (Aldrich, 98 %) como combustible.

La mezcla de los precursores necesarios, segtin la
composicién a preparar, se realizé en una cdpsula de silice
vitrea, con un didmetro inferior de 14 cm y un didmetro
superior de 14.5 cm. De este modo, existe una amplia
superficie de contacto de la mezcla con el aire, garantizando
el oxigeno necesario para que la combustién ocurra. Esta
mezcla se calienta (en placa calefactora) a baja temperatura,
entre 100 y 150 °C, temperatura suficiente para que se
fundan los precursores (nitratos y la urea) y se forme una
disolucién, dando lugar a una perfecta homogeneizacién
de los precursores, en esta etapa también se produce la
eliminacién del agua de hidratacién. A continuacién, se eleva
la temperatura, para favorecer la reaccién de combustién,
hasta aproximadamente 300 °C, temperatura a la cual la
disolucién comienza a hervir. La ebullicién, cada vez maés
violenta, da lugar a un desprendimiento masivo de gases y la
ignicién tiene lugar, manifestdndose de manera instantdnea
mediante una llama. El producto final que se obtiene presenta
aspecto esponjoso, y se muele facilmente. Todo este proceso
no tarda mds de 5 minutos y el esquema del mismo viene
representado en la figura 1.

Durante la etapa de ignicién existe proyeccién de polvos,
con la consecuente pérdida de los mismos. Para evitar esta
proyeccién se ha utilizado un exceso del 100 % de urea. Con
esta cantidad de combustible se ha conseguido reducir las
pérdidas por proyeccién, permitiendo obtener un rendimiento
de la reaccién de un 95-97 %.

Se realizé la calcinacién del producto obtenido a 500
°C durante 12 h, con una rampa de calentamiento de 5 °C/
min, para obtener la fase cristalina del material. Los polvos
obtenidos directamente de la combustién y los calcinados
fueron caracterizados mediante difraccién de rayos X,
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Fig. 1.- Esquema del proceso de combustién que se ha utilizado para
preparar las muestras.

en un difractémetro Siemens mod. D5000 con generador
Kristalloflex 710, para observar si presentaba alguna fase
cristalina y realizar su identificacién estructural (programa
EVA Application V6.0) por comparacién con los difractogramas
almacenados en la base de datos PDF-2 Database sets 1-46. Se
utilizé la microscopia electrénica de barrido (microscopio
Zeiss-DSM 950) y de transmisién (microscopio JEOL 2010),
para determinar la morfologia y el tamafio de particula que
presenta el polvo obtenido. Para hallar la superficie especifica
del producto de la combustién se usé un equipo Monosorb
Surface Area Analyzer (Quantachrome Corporation, mod.

MS-13) y se aplicé el modelo de isoterma BET.
2.2 Procedimiento experimental de analisis de imagen.

El experimento se realiz6 colocando una cdmara de video
digital SONY MAVICA MVC-CD300 (MPEG video, 24-bit
PAL, 320*240 pixeles, sensor CCD de color 8.3 mm (tipo
1/1.8)) formando un dngulo de aproximadamente 45° con
respecto a la base de la combustién, como se indica en la
figura 2. Por las caracteristicas de absorcién espectral de los
dispositivos CCD realizados en Silicio, la cdmara es sensible a
la radiacién del IR préximo y a la regién del visible. La visién
nocturna (cdmaras “cero lux”) se consigue suprimiendo los
filtros 6pticos que eliminan el IR, para permitir sensibilidad
del sistema a longitudes de onda superiores al rojo, de gran
interés en este estudio.

Antes de realizar la grabacion se eliminaron las influencias
de las fuentes de radiacién externas (luz solar y fluorescentes)
con el objetivo de captar tnicamente la radiacién procedente
de la reaccién de combustién. Para ello se situ6 la muestra en
una zona oscura recubierta de material de baja reflectancia,
libre de toda fuente de emisién y de los reflejos externos.
Una vez instalado el equipo, se realizé la grabacién de la
combustién.

Para realizar el andlisis de la imagen se selecciond
inicialmente un fotograma (frame) de la secuencia de video
digital con el programa THUMBS (27), a continuacién se
descompuso en los tres planos de color, obteniendo de cada
uno de ellos su plano de intensidad; todo ello se procesé con
el programa de cdlculo MATLAB (28).
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Fig. 2.- Caracterizacién de la temperatura en una reaccion de combus-
tién, utilizando radiacién del visible.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Sintesis de los materiales

En la sintesis de este material por combustién se obtiene
un polvo muy homogéneo, de tamafio nanométrico, y con
baja cristalinidad como indica el difractograma de rayos X
(figura 3).

i I | 4
Y, BN FRrpoone | W ST | TR | S
1]
It S B e el e ol
= ™ 1 & ™ v

i

Fig. 3.- Difraccién de rayos X de los polvos de SmCoO, ; (a) obtenidos
directamente por combustién y (b) calcinados a 500 °C/ 12h.

Después de un minucioso estudio de identificacién
estructural, y teniendo en cuenta la rapidez del proceso de
combustién, el resultado proporcionado por los rayos X parece
mostrar que lo que se obtiene directamente de la combustién
es, para este compuesto, ademads de las trazas de precursores
(combustible y nitratos) y productos de su descomposicién,
la mezcla de los 6xidos de los cationes metdlicos precursores,
es decir, los 6xidos de samario y de cobalto. Estos 6xidos
presentan alta reactividad, puesto que calcinando la muestra
a 500 °C se consigue eliminar dichas trazas y obtener SmCoO,
cristalina monofdsica, cuando esta fase se consigue, por otros
métodos de sintesis, utilizando tratamientos térmicos por
encima de los 900 °C (29).

La posterior caracterizacion del producto de reaccién revela
que estd formado por aglomerados interconectados entre si que
forman un entramado poroso con aspecto esponjoso y fragil
(figura 4(a)). Se comprobé que la muestra era nanocristalina,
con un tamarfio medio de cristalito de aproximadamente 5 nm,
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observado por microscopia de transmisién (figura 4 (b)). El
valor de superficie especifica, determinada por BET, obtenido
fue de 24 m?/g.

(a) (b)

Fig. 4.- Micrografias de MEB (a), MET y difraccién de electrones (b) del
polvo Sm ,CoO, ; de combustion (sin tratar).

Segtin los estudios previos realizados en sintesis por
combustién de otros sistemas (2) y los resultados obtenidos
de la caracterizacién de los polvos por difraccién de rayos
X (figura 3), las reacciones que probablemente tienen lugar
durante la sintesis por combustién son las siguientes:

R1.

Sm(NO,),6H,0 (c) » 1/25m,0, (c) + 3/2N, (g) + 15/40, (g) + 6H,0 (g)
AH°= ~ +155.40 Kcal/mol

R2.O

Co(NO,),6H,0 (c) » 5/8Co0 (c) + 1/8C0,0, () + 3/2N, (g) +63/160, (g) + 6H,0 (g)
AH°= +118.98 Kcal/mol

R3.

(CO(NH,),) (c) + 3/20, (g) » CO,(g) + 2H,0 (g) + N, (g)
AH°= -129.90 Kcal/mol

RT.

Sm(NO,).6H,0 (¢) + Co(NO,),.6H,0 (c) + m(CO(NH,),) (¢) + (3/2m-123/16)O, (g) -

1/25m,0; (¢) +5/8Co0 () + 1/8C0,0, (c) + mCO, (g) + (3+m)N, (g) + (12+2m)H,0 (g)
AH°= (~ +274.40 - 129.90m) Kcal /mol

(*) siendo esta reaccién (R2) mucho més probable que:
Co(NO,),.6H,O — 1/2Co,0, + 3/2N, + 15/40, + 6H,0
puesto que el Co,0, descompone segtin la reaccion:
Co,0, — 5/4Co0O + 1/4Co,0, + 3/80,
en el intervalo 890-930°C (30), temperaturas que se superan en
la combustién.

Las variaciones de entalpifa implicadas en estas reacciones
quimicas se han calculado a partir de las entalpias de formacién

a 25°C publicadas en la ref. (31), lo mismo que los datos en los
que se ha basado el célculo estimado de la entalpia de reaccién
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de R1, puesto que no se encontrd en la literatura el dato de
AH?, del Sm(NO,),.6H,0 (c)). La reaccién de combustién de la
urea (R3) es exotérmica y debe proporcionar el calor necesario
para la reaccién de sintesis. Las reacciones individuales de
formacién de los 6xidos a partir de los nitratos hidratados
(R1 y R2) son endotérmicas. Utilizando la cantidad de urea
necesaria para obtener una mezcla estequiométrica respecto
a especies oxidantes y especies reductoras (¢ = 1) (6), m=
4.04 moles de urea, la reaccién total (RT) es exotérmica
(AH = - 250.40) Kcal/mol), ya que se utiliza mds combustible
de lo que serfa necesario para que la reacciéon RT fuese
termodindmicamente estequiométrica (m=2.11 moles urea).
A todo este calor desprendido de las reacciones se le suma el
calor extra suministrado por el exceso de urea (100%) que se ha
utilizado (AH= - 775.19) Kcal/mol). Este cardcter exotérmico
de la reaccién provoca el calentamiento del sistema y con ello
una elevacién de la temperatura que termina con la ignicién
del mismo. Como resultado de esta auto-ignicién se produce
una llama capaz de alcanzar temperaturas superiores a los 1000 °C.

2.2. Analisis e interpretacién de imagen.

La reaccién de combustién consta de tres etapas bien
diferenciadas las cuales sirven de base al estudio del

procedimiento experimental de andlisis de imagen:

A. PRIMER INTERVALO de TEMPERATURA: 0° - 300 °C

El material comienza a calentarse y emite radiacién en el IR
lejano, la combustién avanza en el combustible produciendo
sustancias grisdceas, gases no inflamables, vapor de agua
y calor (el combustible empieza a reaccionar sin llama). La
radiacién emitida por la reaccién de combustion en esta etapa
cumple la ley de radiacién del cuerpo negro (32), es decir,
la distribucién espectral de radiacién es continua y tiene un
maximo dependiente de la temperatura para una determinada
longitud de onda o frecuencia de radiacién. Introduciendo la
longitud de onda del méximo del espectro de la radiacién del
cuerpo negro a la ley de desplazamiento de Wien [Ec.2]:

(2]
Amax ‘T = 2.89810-3 m-K

A medida que aumenta la temperatura T, el maximo
se desplaza hacia longitudes de onda menores (mayores
frecuencias). Asi, utilizando esta relacién y una cdmara de
IR se puede determinar la temperatura de la reaccién de
combustién. La cimara de video digital proporciona el méximo
de radiacién (la maxima aparicién de un determinado nivel de
gris corresponde a la longitud de onda en la que aparece el
méximo de intensidad) y, por lo tanto, se mide la longitud
de onda del maximo, Amax, a la cual el cuerpo negro emite
con intensidad méxima; aplicando posteriormente la ley de
desplazamiento de Wien se calcula la temperatura. El nivel de
gris que refleja el mdximo de intensidad se obtiene realizando
un histograma de la imagen, (el histograma de una imagen es
una funcién discreta que representa el ntimero de pixeles en la
imagen en funcién de los niveles de intensidad).

Alternativamente al proceso anterior, calculando la
integral del histograma (drea bajo la curva del histograma
que corresponde a la intensidad total captada) de la imagen y
aplicando la ley de Stefan- Boltzmann [Ec. 3] se podria obtener
la temperatura global de la reaccién de combustién.

La ley establece que la intensidad total, Wm2, de la
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radiacién emitida por un cuerpo negro para todo el espectro
electromagnético es:
(3]
W=c T4

siendo 6 =5.670-10-8 (Wm-—2K-4).

B. IGNICION,  SEGUNDO
TEMPERATURA: 300° - 1000 °C:

Un cuerpo negro en este intervalo de temperaturas emite
radiacién en el IR, por lo que solo se puede detectar esta
radiacién con una cdmara termogréfica con un sensor de IR
lejano sensible a radiacién térmica.

INTERVALO de

TABLA I. PORCENTAJE DE LA CONTRIBUCION DE ENERGIA EMITIDA EN
FORMA DE RADIACION INFRARROJA, VISIBLE Y ULTRAVIOLETA, EN LA
RADIACION DE UN CUERPO NEGRO A DIFERENTES TEMPERATURAS (32).

Temperatura % 9 visible %
(K) infrarrojo ultravioleta
1000 99.999 7.367*10* 3.258*10™
2000 98.593 1.406 7.4000*10*
3000 88.393 11.476 0.131

Observando los datos mostrados en la tabla I se deduce que,
a baja temperatura (1000K) précticamente toda la radiacion
es infrarroja, mientras que al aumentar la temperatura se
incrementa la contribucién de energfa emitida en la banda del
espectro visible disminuyendo en la zona infrarroja.

Aproximadamente a 300 °C el calor desprendido es muy
grande y el combustible desprende gases inflamables por
efecto del calor, estos arden y generan llama (figura 5). A partir
de este punto critico no se puede calcular la temperatura de la
combustién siguiendo la ley de radiacién del cuerpo negro, y
se procede a estimar la temperatura utilizando el concepto de
temperatura de color (33-37). Esta se establece por asociacién
con una llama tipica o por la caracterizacién de la llama a
analizar en la regién visible del espectro electromagnético.

El color de la llama estd directamente relacionado con los
combustibles y comburentes que reaccionan y la temperatura
generada por dicha reaccién (38). El color es consecuencia
de la distribucién de energia electromagnética originada por
la llama en el espectro visible. Para establecer una relacién
consistente entre la composicién cromdtica de una imagen y
la temperatura de cada punto es preciso eliminar la influencia
del resto de los factores involucrados, fijando la naturaleza
y composicién de los elementos que originan la combustién
asi como otras fuentes de radiacién ajenas al proceso en
estudio. De esta forma podemos establecer una correlacién
aproximada entre la temperatura de cada punto de la imagen
y la distribucién espectral de energia, los planos de color, de la
misma.Elmétodo empirico de temperaturade coloreintensidad
permite estudiar la llama de la reaccién de combustién para
la preparacién de Sm,,CoO, (figura 5). En dicha figura se
muestran los tres planos de color de la imagen de la llama,
se aprecia claramente como el sensor capta mds radiacién en
la regién roja (figura 5(a)) que en las regiones verde (figura
5(b)) y azul (figura 5(c)) del espectro visible, lo que implica
que la energia emitida en la regién de baja frecuencia (rojo) es
superior ala que emite en frecuencias superiores (verde y azul).
En correspondencia con las temperaturas de la combustién de
las sustancias involucradas si la temperatura de una regién se
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eleva aparece un desplazamiento hacia frecuencias superiores,
incrementdndose el drea correspondiente al plano de color que
representa energias superiores por fotén (azul).

Teniendo en cuenta las reacciones propuestas en el apartado
3.1, se pueden determinar los gases liberados en cada reaccién.
Los gases liberados son N,, O,, CO, y H,O, cada uno de los
cuales producird una radiacién electromagnética de acuerdo
con las transiciones electrénicas de las especies involucradas
en funcién de la temperatura que alcance la reaccién.

Como consecuencia de los ensayos realizados para
establecer un patrén experimental entre las variables de
imagen adquirida y la evolucién de la distribucién espacial
de la temperatura durante el proceso se propone el siguiente
protocolo de experimentacién:

Fig. 5.- Planos de color rojo (a), verde (b) y azul (c), de la imagen de la
llama en un instante de la reaccién de combustién en estudio.

i) establecimiento de la relacién existente entre el color de una
llama conocida, procedente de una fuente de referencia a una
determinada temperatura, y el color obtenido con una cimara
de video digital en condiciones similares,

ii) calibracion de la temperatura asociada al color de la
llama, en una combustién de urea y nitrato aménico con una
temperatura caracteristica (patrén 6ptico),

iii) utilizacién de un termégrafo 6ptico para caracterizar
las temperaturas de las distintas llamas que aparecen en la
reaccion de combustién (patrén 6ptico),

iv) observacién de la evolucién de homogeneidad en la
reaccién de combustién, a partir de las intensidades captadas
por cada plano de color.

Ademas del estudio de los planos de color y su relacién
con la temperatura de la llama en un cierto instante, este
procedimiento permite el estudio de la evolucién de las
intensidades de energia electromagnética emitida en cada
banda del espectro y en cada punto de la imagen a lo largo
del proceso. Este método empirico se desarrollé en los tres
planos de color obteniéndose, debido a la radiaciéon emitida
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por las llamas en la etapa de 300 a 1000 °C, la mayor cantidad
de energia emitida y, por tanto, la mejor observacién de
la distribucién espacial de intensidades en el plano rojo.
Un ejemplo de dicha evolucién se ilustra en la figura 6
(representacién tridimensional de una imagen instantdnea de
la distribucién de energia de la banda espectral del rojo en el
proceso de combustién).

rr el

Fig. 6.- Representacién 3D de una regién del plano de intensidades en
la zona del espectro electromagnético correspondiente al rojo (figura

5(a)).

El plano x-y representa el drea de la imagen, el eje z de
la gréfica representa la intensidad de cada pixel [0-255], y
aparece normalizado en el intervalo [0-1]. Se han utilizado
diferentes niveles de gris en la representacién para indicar con
negro las zonas de menor intensidad, que corresponden a las
paredes de la cdpsula (mayor transferencia de calor), gris para
las zonas de intensidad intermedia y finalmente blanco para
representar las zonas de mayor intensidad que estdn asociadas
a las llamas.

El estudio inicial del andlisis de imagen nos aporta
informacién sobre la evolucién intensidad-tiempo. Con el
objetivo de demostrar esta afirmacién se ha analizado en el
plano rojo el video completo del “frame” de la figura 5(a), asi,
se muestra la evolucién del centro de masas (CDM) de la zona
de méaxima intensidad de la llama en esta banda espectral
(figura 7(a)) y evolucién del drea de la zona de méxima
intensidad de la llama (figura 7(b)).

La figura 7 muestra aleatoriedad del CDM e inestabilidad
de la distribucién de energia visible en el plano rojo (es decir,
inestabilidad de la temperatura).

Como resultado de este estudio preliminar se puede
afirmar que dicho método permite el registro y cuantificacién
de la distribucién espacio-temporal de la temperatura de un
proceso termodindmicamente aleatorio como es una llama.
En esta primera aproximacién se detectan tres asociaciones
posibles entre la imagen obtenida por una cdmara de video
digital y una reaccién de combustién. La primera relativa a
la correspondencia entre los tres planos de color (imagen en
color), y el patrén térmico bidimensional que corresponde a
esa imagen, para caracterizar en funcién de la temperatura,
los colores de las llamas que se producen en este tipo de
combustiones en la etapa de 300 a 1000°C. La segunda estudia
cada plano de color (planos de intensidades), y analiza la
evolucién espacio-temporal de intensidad por separado para
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POSIBILIDADES DEL ANALISIS DE IMAGEN PARA EL ESTUDIO DE LA SINTESIS DE MATERIALES POR COMBUSTION
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Fig. 7.- Evolucién del centro de masas (a) y drea (b) de la zona de maxi-
ma intensidad de la llama en la banda de emisién correspondiente al
rojo del espectro.

investigar la distribucién de emisién espectral en la banda
correspondiente a cada color en el proceso de combustién. Y
la tercera consistirfa en un estudio computacional que permita
la determinacién geométrica del proceso de combustién en el
entorno espacio-tiempo-intensidad.

A todo esto se le une el hecho de la sencillez y el bajo coste
del método en comparacién con los convencionales como la
termografia.

C. ENFRIAMIENTO

Posteriormente a la desaparicién de la llama debido al
enfriamiento, el estudio es similar al de la primera etapa
(estudio basado en radiacién IR)

5. CONCLUSIONES

1. Se muestra en este trabajo que mediante la sintesis por
combustién se obtienen polvos nanométricos, homogéneos, de
baja cristalinidad, alta superficie especifica y alta reactividad.
Se trata de una sintesis rdpida, donde se obtienen llamas que
alcanzan temperaturas superiores a los 1000 °C.

2. En este trabajo el andlisis de imagen es una técnica apropiada
para el estudio experimental del proceso de combustién.
Permite el seguimiento de la evolucién desde la etapa
de ignicién, con la debida resolucién temporal y espacial,
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visualizando la distribucién de temperaturas durante el
proceso de sintesis.

3. El método utilizado permite establecer una correlacién
entre los pardmetros 6pticos de la imagen —distribucién de
intensidades en cada banda de color- y la distribucién de
temperatura durante la ignicién, con objeto de controlar y

optimizar el proceso.
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