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Resumen

Este trabajo se enmarca dentro de las actividades llevadas en conjunto entre el
Laboratorio de Electrénica y el grupo de Fisica Experimental cuya linea de
investigacién tiene como objetivo el estudio de materiales nanoestructurados aptos
para el almacenamiento de hidrégeno.

Ademds de las técnicas habituales de caracterizacion (difracciéon de rayos X,
microscopia electrénica, calorimetria diferencial y volumetria [1], [7], en muestras
que contengan Fe, es posible utilizar Espectroscopia Mossbauer [2], sensible al
entorno atémico de los dtomos de Fe. En este sentido, seria muy importante poder
observar la evolucion de la sefial MGssbauer (en la modalidad de velocidad constante)
en simultdneo con la deteccién del flujo de hidrégeno asociado a la desorcién o
absorcidn activadas térmicamente.

Con esta finalidad se ha construido un horno basado en un calefactor [3] anular, con
camara de acero refrigerada por agua, acoplado a un fluximetro. La experiencia
consiste en calentar la muestra de modo controlado, registrando el tiempo, la
temperatura y el flujo de hidrégeno mientras de manera independiente y simultdnea se
mide el espectro Mossbauer.

En este trabajo se muestra el desarrollo e implementacién de un sistema que controla
y automatiza la adquisicién de los pardmetros antes mencionados.

El experimento es controlado a través de un sistema de computo (Notebook 6 PC),
midiendo, controlando, registrando y graficando en forma automética la evolucién de
las variables del experimento (temperatura y flujo de gas), en funcién del tiempo. El
software se desarroll6 en un lenguaje de programacién de alto nivel (Matlab, Delphi)
ofreciendo al usuario una interfaz grafica tipica de los lenguajes visuales.

Palabras claves: Espectroscopia Mdssbauer, procesos, absorcién y desorcion,
adquisicion de datos.

1. Introduccion

Uno de los desafios mas importantes para el desarrollo y Ia utilizacién del hidrégeno
como vector energético es la posibilidad de almacenarlo de manera segura y eficiente.

Actualmente existen varias formas de hacerlo, cada una de ellas posee ventajas y
desventajas.El almacenamiento de hidrégeno en estado gaseoso es el mas simple, pero es
muy voluminoso y necesita de altas presiones en los depdsitos de confinamiento.



El almacenamiento en estado liquido necesita de depdsitos a muy bajas temperaturas,
debiendo emplearse grandes cantidades de energia para mantener temperaturas
criogénicas.

Debido a que el hidrégeno es altamente reactivo hay una gran cantidad de elementos
susceptibles de reaccionar con €l para la formacién de hidruros. Si las condiciones de
presién y temperatura son adecuadas, podrian utilizarse hidruros como una alternativa
mas eficiente respecto a los modos anteriormente mencionados.

Entre otras ventajas, la absorcién en metales [1], formando una fase hidruro respecto de
los sistemas actuales (compresion y la licuefaccion), no requiere trabajo para comprimir o
licuar ni tampoco temperaturas criogénicas.

Una cuestién importante en la investigacion experimental es el anélisis de las propiedades
de absorcién-desorcién de hidrégeno de nuevos materiales, como asi también el estudio
de las cinéticas de absorcién y desorcion.

2. Descripcion del sistema de medida

Continuando con el desarrollo de equipamiento que permita realizar nuevas experiencias
para estudiar las cinéticas de absorcién-desorcién de hidrégeno a distintas temperaturas,
en este trabajo se muestra el horno construido, su control y el sistema que automatiza la
experiencia.

Permite estudiar las cinéticas de absorcidén-desorcion de hidrégeno, a distintas
temperaturas, manteniendo constante la presién en la cdmara de reaccién, en un amplio
rango de temperaturas (300K hasta 1000K) y presiones (1 mbar hasta 50 bar).

Figura 1. Horno utilizado



La imagen muestra el horno donde se encuentra la muestra a ensayar. El mismo esta
refrigerado con agua y se estudi6 su respuesta a fin de poder modelizarlo para realizar el
control del mismo.

Se aplic6 un escalén de potencia y se midi6 la respuesta del mismo (evolucién de la
temperatura) y en base a esto se determind la estrategia de control mas adecuada. Como
resultado se utiliz6 un modelo con distintas técnicas de control (proporcional,
proporcional + integral) de acuerdo a las especificaciones de la experiencia en cuanto a
si se realizaba la misma llevando a una temperatura determinada a la muestra y luego
debia mantenerse en ese valor con un determinado error, 6 si la misma se realizaba
siguiendo un crecimiento lineal de la temperatura (rampa). Todo esto fue tenido en cuenta
a la hora de seleccionar el algoritmo de control.

La figura 2 muestra el diagrama esquemdtico de la experiencia donde se ve la
interconexion de los distintos médulos y componentes.
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Figura 2

El instrumento de medida se desarroll6 sobre sistema de cémputo, notebook 6 tipo PC,
que por medio de puertos usb controla a un microcontrolador arduino [4] y al medidor de
flujo (fluximetro).

El conversor A/D que posee la plaqueta arduino y electrénica adicionada para
acondicionar las sefiales, son los encargados de la medida de temperatura y presion [5].
Salidas digitales del arduino se utilizan para controlar la etapa de potencia que alimenta al
horno. Mientras que el medidor de flujo es controlado directamente desde un puerto USB,
pues el instrumento entrega la informacién en forma digital (Protocolo MODBUS [6]).

Durante el desarrollo de la experiencia los pardmetros antes mencionados, temperatura,
presién y flujo de gas, son adquiridos y almacenados. El sistema cuenta con la posibilidad



de realizar la experiencia a temperatura constante, temperatura creciendo linealmente
(rampa de temperatura).

Esta experiencia fue disefiada para poder medir simultineamente, con equipo adicional, el
efecto Mosbauer y la variacion de esta sefial con la desorcion y absorcién de hidrégeno
dependiente de la temperatura. La figura 3 muestra la disposicién del equipo adicional
que no fue mostrado en la figura 2.

Con el equipamiento desarrollado, que permite controlar el flujo gaseoso y la temperatura,
en las medidas realizadas por el detector se reflejardan los efectos que produciran las
variaciones de dichos parametros.
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Figura 3

3. Conclusiones

Este equipo fue desarrollado a pedido de un grupo de Investigacién del IFLP (Instituto de
Fisica de La Plata) — Depto. de Fisica (Fac. Ciencias Exactas — UNLP) que investigan en
el tema. Permite seguir la evolucion de la sefial Mosbauer (equipo adicional) en funcién
de la desorcién y absorcion de hidrégeno activadas térmicamente (equipo mostrado en
este trabajo).

Se desarroll6 e implement6 un equipo de “bajo costo” realizado con componentes
comerciales que permite estudiar la absorcién y desorcién de hidrégeno en metales. El
desarrollo fue realizado “a medida” para cumplir los requerimientos de las experiencias en
cuanto a los distintos pardmetros a medir. Se desarrollé e implementé el médulo de
adaptacién de sefiales y el software que controla y automatiza la experiencia como asi
también la cdmara que contiene a la muestra y al calefactor del horno. También la etapa
de potencia que alimenta al horno.
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