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@Resumen:

Generador de aerosoles nanoparticulados y
procedimiento de generacion de aerosoles en
continuo asociado a dicho generador.

El objeto de la presente invencion se refiere a un
generador de aerosoles nanoparticulados, que
comprende, un reservorio (1) de gas comprimido
conectado, a través de una véalvula de operacidn (8'),
a un depdsito (2) de material nanoparticulado, donde
dicho depésito (2) comprende un orificio (3) de salida
de aerosol. Ventajosamente, dicho depdsito (2) de
material nanoparticulado esta conectado o embebido,
en su salida, a una camara (4) presurizada de
distribucion de aerosol, equipada con un orificio (9) de
salida de dicho aerosol al exterior de la camara (4). La
invencion proporciona la posibilidad de utilizar
nanoparticulas de distinta naturaleza con tamafos
inferiores a 100 nanémetros, de forma continua en el
tiempo durante largos periodos de produccion,
superiores a tres horas. La invencién se refiere,
asimismo, a un procedimiento de generacién de
aerosoles nanoparticulados en continuo asociado al
citado generador.
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DESCRIPCION

GENERADOR DE AEROSOLES NANOPARTICULADOS Y PROCEDIMIENTO DE
GENERACION DE AEROSOLES EN CONTINUO ASOCIADO A DICHO GENERADOR

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencion se enmarca en el ambito de las tecnologias de generacién de
aerosoles. Mas concretamente, el objeto de la invencion se refiere a dispositivos de
generacion de aerosoles en seco, principalmente destinados a la generacion de
aerosoles nanoparticulados, aunque sin limitacion a la obtencion de aerosoles con

tamanfos de particula de escalas superiores a la nanométrica.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Dentro del sector correspondiente a los generadores de aerosoles con particulas de
pequeio tamanio, los dispositivos existentes en el mercado estan basados principalmente
en métodos humedos, tales como la nebulizacion. No obstante, uno de los principales
problemas relacionados con el uso de estos dispositivos es la alta presencia de
impurezas provenientes del solvente en los aerosoles obtenidos. Otra limitacion de estos
dispositivos es la imposibilidad de obtener aerosoles con alta concentracién de

nanoparticulas, o de que éstas sean de diametros inferiores a la escala de 100 nm.

En cuanto a los generadores de aerosoles nanoparticulados en seco, dentro de los
cuales se enmarca la presente invencion, éstos ofrecen soluciones técnicas que superan
las limitaciones de los generadores que emplean métodos de obtencion con humedad.

Algunos ejemplos de dichos dispositivos se describen a continuacion.

La patente estadounidense US 8881997 B2 se refiere a un generador de aerosoles
nanoparticulados en seco, que utiliza un lecho fluidizado para la dispersion de
nanoparticulas sélidas mediante vibracion. El cilindro vibrador de dicho generador
produce una vibracién que hace que se rompan los aglomerados de nanoparticulas, de
forma que las nanoparticulas soélidas en el aerosol resultante estan dispersas y no
aglomeradas. El generador divulgado en el documento US 8881997 B2 comprende,
asimismo, un dispersor de Venturi, que evita la filtracion de nanoparticulas al ambiente

gracias a producir una presion negativa en el interior del generador.
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Por otra parte, la solicitud de patente estadounidense US 2004/0009118 A1 describe un
dispositivo y un método para producir nanoparticulas de éxidos metalicos. EI método
incluye la generacion de un aerosol con las particulas de 6xido a escala micrométrica y
nanomeétrica en seco, mediante la produccion de un plasma con zonas a alta temperatura
donde el metal vaporiza, para ser oxidado mas tarde en una zona fria del generador,
donde condensa en nanoparticulas. Adicionalmente, la invencién descrita endicho
documento incluye un procedimiento de dispersion de las nanoparticulas consistente en
hacer oscilar verticalmente el reservorio de material, por lo que se evita la aglomeracion
de las nanoparticulas por la vibracion de las mismas. El método divulgado en US
2004/0009118 A1permite, ademas, generacion en continuo durante intervalos de tiempo
limitados, de forma que en dichos periodos se producen nanoparticulas en caudal
constante, con produccion de nanoparticulas de 6xido metélico con tamanos

comprendidos entre 1nm y 100 micras.

Finalmente, la patente china CN 103353411 B, describe un sistema mixto humedo/seco
para la generacién de aerosoles nanoparticulados cuasi-monodispersos. Dicho sistema
opera en régimen continuo, manteniendo estables las propiedades del aerosol y las
nanoparticulas obtenidas pueden ser de tamafio inferior a los 100 nanémetros, mediante
el uso de un nebulizador, una camara de espray, y un atomizador con enfriador. La
patente CN 103353411 B divulga, ademas, un sistema de generacioén de aerosoles que
incluye un desecador de dispersion, mediante el cual se secan y dispersan las particulas

previamente a la generacion del aerosol.

Si bien los anteriores ejemplos suponen alternativas validas a los generadores por via
hameda convencionales, su uso hasta la fecha presenta la limitacion de poseer baja
flexibilidad en cuanto a la naturaleza de los materiales utilizados como nanoparticulas.
Ello se debe a que la selecciébn de materiales determina fuertemente los disefios
especificos de sus dispositivos generadores asociados, lo que impide su aplicacion a una
gran variedad de compuestos. Asimismo, los citados dispositivos y métodos de
generacion de aerosoles en seco presentan, también, el inconveniente de que sus
periodos de produccién de aerosoles en continuo son reducidos, tipicamente con tiempos
del orden de una hora o inferiores. Ello limita su aplicacién en estudios de toxicidad o
controles de calidad que requieren de un aerosol con propiedades continuas durante

periodos mas prolongados.
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Por tanto, se hace necesario disponer en el mercado de alternativas de generacion de
aerosoles que mantengan las ventajas de las técnicas conocidas de generacion en seco,
pero que proporcionen, ademas, la posibilidad de uso de distintos materiales
nanoparticulados, propia de las técnicas en humedo, y la capacidad de producir dichos

aerosoles durante periodos largos de tiempo.

La presente invencion esta orientada a resolver dicha necesidad, mediante un novedoso
generador de aerosoles y de un procedimiento asociado, que utilizar nanoparticulas de
distinta naturaleza con tamafo inferior a 100 nandmetros, y cuyas propiedades de
generacion son continuas en el tiempo durante periodos de produccion de mas de tres

horas.

DESCRIPCION BREVE DE LA INVENCION

Un objeto principal de la presente invencion es, pues, proporcionar generadores de
aerosoles nanoparticulados que permitan obtener, en seco, aerosoles durante periodos
largos de tiempo, con nanoparticulas de cualquier material y de tamafio igual o inferior al

accesible mediante los generadores en seco conocidos hasta la fecha.

En cuanto a sus aplicaciones, el generador objeto de la invencién permite obtener
aerosoles nanoparticulados que pueden ser utilizados, preferentemente, en estudios de
eco-toxicidad, investigacion toxicolégica, control de calidad, estudios de dispersion o

aplicaciones médicas, entre otros.

Concretamente, el objeto de la invencion se refiere a un generador de aerosoles
nanoparticulados, que comprende un reservorio de gas comprimido conectado, a través
de una valvula de operacion, a un depdsito de material nanoparticulado, donde dicho
deposito comprende un orificio de salida de aerosol. Ventajosamente, dicho depdésito de
material nanoparticulado esta conectado o embebido, en su salida, a una camara
presurizada de distribucion de aerosol, equipada con un orificio de salida de dicho aerosol
al exterior de la camara. Se consigue con ello un generador que permite distribuir en
continuo aerosoles de nanoparticulas de pequefio tamafio, durante periodos prolongados

de tiempo superiores a las 3 horas.

En una realizacion preferente del generador de aerosoles de la invencion, el reservorio de

gas comprimido recibe una primera fuente de flujo de gas sometido a una presion
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controlada. Mas preferentemente, la conexion entre dicha primera fuente de flujo de gas y
el reservorio se realiza a través de un desecador y/o un filtro. Se consigue con ello
obtener aerosoles en seco cuyas propiedades de humedad y presién pueden controlarse

con gran precision.

En otra realizacion preferente de la invencién, el reservorio de gas comprimido
comprende un depdsito de volumen comprendido entre 30-50 cm?, con gas almacenado a

una presion de 7-10 barg. Dicho gas comprende, preferentemente, aire.

En otra realizacion preferente de la invencién, la camara de distribucion comprende una
camara de atmodsfera controlada o un tubo de dispersion. Mas preferentemente, dicho
tubo de dispersion esta formado por una pluralidad de secciones, donde cada seccion
contiene uno o mas orificios de acceso al interior de la camara de distribucién, una vez

montada y estando el generador en operacion.

En otra realizaciéon preferente de la invencién, los extremos de la camara de distribucién
presurizada constan de secciones terminales de cierre, donde por una de dichas
secciones terminales se inserta o se conecta el depésito de material nanoparticulado v,
por otra de las secciones terminales, se conecta una segunda fuente de flujo de gas a
presion controlada. Mas preferentemente, la conexion de la segunda fuente de flujo de
gas a la camara de distribucidon se realiza mediante una valvula, un desecador y/o un
filtro. Se consigue con ello mantener el aerosol almacenado en la camara de distribucion

a condiciones precisas de humedad y presion.

Con este mismo fin, para otra realizacién preferente de la invenciéon, la camara de
distribucion presurizada y/o el reservorio de gas comprimido comprenden uno o mas
puntos de control de la presion de trabajo. Asimismo, en otra realizacion adicional, la
camara presurizada de distribucion comprende uno o mas sensores de humedad para la

monitorizacién del aerosol generado.

En otra realizacion preferente de la invencion, el generador de aerosoles comprende una
tercera fuente de flujo de gas de dilucion a la salida de la camara de distribucion
presurizada, opcionalmente conectada a un controlador de flujo de masa y/o a un filtro.
Con ello se obtiene un mayor control sobre el flujo de aerosol final obtenido. Con este

mismo fin, en otra realizacion el generador de aerosoles comprende un punto de medida
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del caudal de aerosol liberado, donde dicho punto de medida comprende un rotametro,

opcionalmente conectado a un filtro.

Otro aspecto de la invencion se refiere a un procedimiento de generacion en continuo de
aerosoles nanoparticulados, mediante el uso de un generador segun cualquiera de las
realizaciones descritas en el presente documento. Dicho procedimiento comprende,
ventajosamente, la realizacién de las siguientes etapas:

a) Se introduce un flujo de gas en el generador, comprimiéndolo en el reservorio
de gas comprimido, donde se almacena a presion controlada.

b) Se libera de forma instantanea el gas comprimido del reservorio haciéndolo
pasar por el depdsito de material nanoparticulado, generando un aerosol de dicho
material y haciéndolo llegar hasta la camara de distribucion presurizada, a través de un
orificio de salida de dicho depédsito, almacenandose en dicha camara a presion
controlada.

c) Se libera de forma continua el aerosol almacenado en la camara de distribucion

presurizada, a través de un orificio de salida al exterior de dicha camara.

En una realizacion preferente de la invencion, el procedimiento comprende la repeticion
del paso a) con una frecuencia deseada, para mantener el suministro de aerosol a la

camara de distribucion.

Asimismo, en otra realizacion, el procedimiento comprende:

- filtrar o desecar el gas que entra y/o que sale en el reservorio de aire comprimido
y/o en la camara de distribucion;

- monitorizar las propiedades del gas de entrada en el reservorio de aire
comprimido y/o en la camara de distribucién; y/o

- monitorizar las propiedades del aerosol de salida del generador.

En el ambito de la presente invencion, la expresion “comprende” ha de interpretarse,
cuando se aplica a la relacion entre un elemento principal respecto a otros elementos
secundarios, como que dicho elemento principal incluye o contiene dichos elementos

secundarios, pero sin exclusién de otros elementos adicionales.

DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Para completar la descripcion de la invencién y con objeto de ayudar a una mejor
comprension de sus caracteristicas técnicas, se acompania el presente documento de un

juego de figuras donde, con caracter ilustrativo y no limitativo, se representa lo siguiente:
6
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Las Figuras 1a-1b muestran sendos esquemas ilustrativos de los elementos principales
del generador de la invencién, segun una realizacion preferente de la misma. La Figura
1a muestra el disefio general del generador, mientras que la Figura 1b muestra un detalle
interior de dicho generador, donde se representa el depdsito de material nanoparticulado

embebido en la camara presurizada de distribucién del aerosol.

La Figura 2a muestra una grafica con los resultados de concentracion total de particulas
generadas por la invencion, segun la realizacion preferente de las Figuras 1a-1b, en
funcion del tiempo y para distribuciones de tamafio de nanoparticulas tomadas después
de 10 y 140 min, tras la apertura de la valvula de salida de la camara de distribucion,
utilizando 25 mg de nanoparticulas de TiO, de 25 nm de diametro nominal (Aeroxide P25,

Evonik, Alemania).

La Figura 2b muestra una grafica con los resultados de concentracion de particulas (por
cm?®) generadas por la invencién, segun la realizacién preferente de las Figuras 1a-1b, y

en funcion del tamafio de dichas particulas.

La Figura 2c muestra distribuciones de tamafos de nanoparticulas en fase aerosol tras
una y tras dos expansiones a través de orificios seleccionados para los nanomateriales

distintos TiO, P25 y ZnO, realizadas mediante el generador de la invencion.

REFERENCIAS NUMERICAS UTILIZADAS EN LAS FIGURAS

Con objeto de ayudar a una mejor comprension de las caracteristicas técnicas de la invencion, las
citadas Figuras se acompafian de una serie de referencias numéricas donde, con caracter

ilustrativo y no limitativo, se representa lo siguiente:

(1) Reservorio de gas comprimido

(2) Depdsito de material nanoparticulado

(3) Orificio de salida del depdsito de material nanoparticulado

(4) Camara presurizada de distribucion de aerosol

4) Secciones intermedias de la camara de distribucion de aerosol

4”) Secciones terminales de la camara de distribucion de aerosol
(5,5,5") Entradas de flujo de gas

(6, 6) Desecadores de gas de entrada

(7, 7,7 Filtros de gas de entrada
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(8, 8, 8”,8"”) | Valvulas de regulacién/control de paso de gas
9,9) Orificios de acceso a la camara de distribucion presurizada
(10, 10°) Puntos de control de presiéon de gas de entrada
(11) Sensores de humedad de la camara de distribucion presurizada
(12) Controlador de flujo de masa
(13) Aerosol generado
(14) Punto de control de caudal del aerosol generado

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Se expone, a continuacién, una descripcidon detallada de la invencién, referida a una

realizacion preferente de la misma basada en las Figuras 1-2 del presente documento.

Tal y como se muestra en las Figuras 1a-1b, la presente invencion se refiere a un
generador de aerosoles nanoparticulados que comprende, esencialmente, un reservorio
(1) de gas comprimido conectado a un depésito (2) de material nanoparticulado (ver
detalle en Figura 1b), donde dicho depdsito (2) comprende un orificio (3) de salida
conectado a una camara (4) presurizada de distribucion del aerosol. Segun esta
configuracion, el reservorio (1) de gas comprimido se trata de un depdsito, por ejemplo de
acero inoxidable, que puede poseer un volumen variable en funcién de la aplicacion
elegida, y que recibe una primera fuente (5) de flujo de gas (siendo dicho gas, por
ejemplo, aire) sometido a una presion controlada. En un ejemplo de uso para
aplicaciones de laboratorio, dicho volumen puede estar comprendido entre 30-50 cm?®,
con aire almacenado a una presion de 7-10 barg. Preferentemente, la conexion entre la
primera fuente (5) de flujo de gas y el reservorio (1) se realiza a través de un desecador
(6) y/o un filtro (7) (por ejemplo, un filtro de tipo HEPA, o “High Efficiency Particle
Arresting”), con el objetivo de eliminar la humedad del aire generador del aerosol, asi
como las impurezas presentes en el mismo. También es posible, en otras realizaciones
del generador, disponer de una valvula (8) de paso entre la primera fuente (5) de flujo de

gas y el reservorio (1), como medio de regulacion de dicho flujo.

Como se ha mencionado, el reservorio (1) de gas comprimido esta conectado a un
depdsito (2) de material nanoparticulado. Dicho depdsito (2) comprende un recipiente
(como ejemplo, en la Figura 1bse muestra un recipiente cilindrico) equipado con un
orificio (3) de salida para la liberacion del aerosol nanoparticulado. Tipicamente, para un

generador cilindrico de laboratorio, dicho depdsito (2) posee entre80-120 mm de largo, 5-
8
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20mm de diametro interior y dispone de un orificio (3) de salida de entre 1,0-1,4 mm de

diametro interno. Preferentemente, el depdsito (2) esta fabricado con acero inoxidable.

Mediante la apertura de otra valvula (8’) de paso dispuesta entre el reservorio (1) de gas
comprimido y el depdsito (2) de material nanoparticulado, el gas comprimido se libera
instantaneamente, impulsando dicho material sélido a través del orificio (3) de salida. El
aumento de la velocidad que experimenta el gas al atravesar el orificio (3) da lugar a
grandes fuerzas de cizallamiento que rompen los aglomerados formados en el material

nanoparticulado en polvo, liberando una nube de nanoparticulas de la escala deseada.

Con el objetivo de dotar al generador de la invencién de la capacidad de suministrar el
aerosol de forma continua, el depdsito (2) de material nanoparticulado esta conectado, o
embebido, en la camara (4) presurizada de distribucion, que permite mantener el aerosol,
una vez generado, en estado de dispersion gracias a la presion interior a la que se
mantiene dicha camara (4). En diferentes realizaciones de la invencién, la camara (4) de
distribucion puede ser, por ejemplo, una camara de atmdésfera controlada, o un tubo de
dispersion. Este segundo caso se muestra en la representacion ilustrada por la Figuras
1a-1b, donde dicho tubo de dispersiéon consiste en una camara (4) formada por varias
secciones (4’) (preferentemente de acero inoxidable), por ejemplo secciones cilindricas,
cada una de ellas con un diametro interior comprendido entre 8-12 cm y una altura de 15-
25 cm. Cada seccion contiene, preferentemente, uno o mas orificios (9, 9°) de acceso al
interior de la camara (4) una vez montada y estando el generador en operacion.
Asimismo, los extremos de la camara (4) constan de correspondientes secciones
terminales (4”) de cierre. Por una de dichas secciones terminales (4”) se inserta o se
conecta el depésito (2) (ver Figura 1b) de material nanoparticulado que se empleara para
generar los aerosoles, mientras que por otra de las secciones terminales (4”) se conecta
una segunda fuente (5’) de flujo de gas que sirve para mantener la presion interior a
diferentes valores, en funcidon de las necesidades concretas de la generacion. La
conexion de dicha fuente (5’) a la camara (4) de distribucion se realiza, por ejemplo,
mediante de una valvula (8”), incluyendo opcionalmente la presencia de un desecador
(6’) y/o un filtro (7’) (por ejemplo, un filtro HEPA). Tanto en la camara (4) de distribucién
presurizada como en el reservorio (1) de gas comprimido es posible incluir uno o mas

puntos de control (10, 10’) de la presién de trabajo.

En la realizacion preferente ilustrada en las Figuras 1a-1b, el volumen total de la camara

(4) de distribucion es de 8-10litros una vez dispuesta con el depdsito (2) de material
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nanoparticulado en su interior. En condiciones normales de trabajo, la camara (4) se
puede mantener a presiones comprendidas entre 1 y 50 barg en el momento de la
eyeccion del aerosol nanoparticulado en su interior. Una vez generado el aerosol y

sometido a presion, la apertura de una valvula (8””) conectada a uno de los orificios (9)

produce su salida a la concentracion y caudal de salida deseados, de forma continua

mientras dicha valvula (8’) se mantenga abierta.

En una realizacion opcional de la camara (4) presurizada de distribucion, ésta puede
incluir, adicionalmente, uno o mas sensores (11) de humedad para la monitorizacion de
los aerosoles generados, permitiendo asi un control preciso de las propiedades de

generacion en seco de los mismos.

En otras realizaciones adicionales de la invencion, es posible también acoplar una tercera
fuente (5”) de flujo de gas a la salida de la valvula (8”’) (opcionalmente conectada a un
controlador de flujo de masa (12) y/o a un filtro (7”)), que libera el aerosol al exterior de la
camara (4) de distribucion presurizada, utilizando dicha tercera fuente (5”) como un
medio de dilucion del aerosol final (13) liberado a la salida de la camara presurizada (5).
Asimismo, también es posible acoplar, en otras realizaciones de la invencién, un punto de
medida (14) del caudal del aerosol final (13) liberado a la salida de la camara presurizada
(5), comprendiendo dicho punto de medida (14), por ejemplo, un rotametro opcionalmente
conectado a un filtro (7””). Ello proporciona diferentes sistemas de control adicional de las
propiedades de los aerosoles generados con la invencion, que contribuyen a aumentar su

precision.

Segun lo descrito en los parrafos anteriores, la presencia de la camara (5) de distribucion
presurizada proporciona una doble ventaja al generador de aerosoles de la invencion. Por
una parte, permite un aporte continuo de aerosoles nanoparticulados de concentracion
estable, mediante la actuacion de la valvula (8”) durante periodos de tiempo de varias
horas, en funcion de los valores de presion interior y de la cantidad de materia colocada
en el deposito del generador interior. Por otra parte, se pueden generar aerosoles
nanoparticulados con una distribucion de tamafo de particula estable durante todo el
periodo de generacion, incluso después de periodos largos de tiempo. Esto se debe a
que la presion interior del tubo y el efecto de disgregacion de la valvula de salida (8°”)
impide la agregacion de las nanoparticulas contenidas en el interior de la camara (5), con
lo que se logra una corriente de nanoparticulas de pequefio tamafio constante en el

tiempo. El tamafio de las nanoparticulas generadas en el aerosol de salida del sistema
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completo depende, en ultima instancia, de la granulometria del material de partida y su

naturaleza quimica, siendo el sistema muy versatil en cuanto a estos dos parametros.

En definitiva, la camara (5) de distribucion presurizada permite el control de la
concentracion y distribucion de tamafo de particula en la corriente de aerosol. Estos dos
parametros son de gran interés en todas las aplicaciones que conllevan la utilizacion de
aerosoles de nanoparticulas en diferentes campos tecnoldgicos, desde la sintesis de
materiales en fase gas hasta la validacion de equipos de proteccion personal en higiene
industrial, asi como en estudios de eco-toxicidad, investigacion toxicologica de
nanomateriales por inhalacion, controles de calidad, estudios de dispersion, pruebas de
filtros y equipos de proteccion personal, calibrado de equipos de medicion de
nanoparticulas, simulacién de accidentes que involucren nanomateriales o aplicaciones

médicas.

En la figuras 2a y 2b se muestran los resultados de generacion de aerosoles empleando
25 mg de nanoparticulas de TiO, de 25 nm de diametro nominal (Aeroxide P25, Evonik,
Alemania) durante un periodo de alrededor de 150 min, mediante la utilizacion de un
generador segun la realizacion ilustrada en las Figuras 1a-1b. En ellas puede observarse
que la concentracion de las particulas en la corriente de aerosol (Figura 2a) se mantiene
estable alrededor de 5-10° #/cm® durante todo el tiempo de generacién, sin que se pueda
apreciar una caida en este valor durante mas de dos horas. Los espacios en blanco en la
curva de concentracion se deben a que el equipo de medida de cantidad de materia en el
aerosol se empled para la determinacién de la medida de distribucion de tamano de
particula. Estas distribuciones, como puede observarse en la Figura 2b, arrojan valores
de tamafo promedio y de amplitud similares, tanto al principio del ensayo como hacia el
final del mismo. Cabe destacar también que el tamafo promedio de las particulas
generadas se situa alrededor de 50 nm, correspondiente a pequefios agregados de
particulas primarias de 25 nm. Estos resultados confirman por tanto que los aerosoles
generados con este sistema son de concentracién y tamafio constante durante largos

periodos de tiempo.

Otro aspecto de la invencion se refiere a un procedimiento de generacion en continuo de
aerosoles nanoparticulados, mediante el uso de un generador segun cualquiera de las
realizaciones descritas en el presente documento. Dicho procedimiento comprende,
preferentemente, las siguientes etapas:

a) Se introduce un flujo de gas en el generador, comprimiéndolo en el reservorio
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(1) de gas comprimido, donde se almacena a presion controlada.

b) Se libera de forma instantanea el gas comprimido del reservorio (1) haciéndolo
pasar por el depdsito (2) de material nanoparticulado, generando un aerosol de dicho
material y haciéndolo llegar hasta la camara (4) de distribuciéon presurizada, a través de
un orificio de salida (3) de dicho depdsito (2), almacenandose en dicha camara (4) a
presion controlada.

c) Se libera de forma continua el aerosol almacenado en la camara (4) de

distribucion presurizada, a través de un orificio (9) de salida al exterior de dicha camara.

El procedimiento descrito comprende, preferentemente, la repeticion del paso a) con una
frecuencia deseada a lo largo del mismo, para mantener el suministro de aerosol a la

camara (4) de distribucion.

Asimismo, preferentemente, el procedimiento de la invencién comprende filtrar o desecar
el gas que entra y/o que sale en el reservorio (1) de aire comprimido y/o en la camara (4)

de distribucion.

Opcionalmente, se monitorizan las propiedades del gas de entrada en el reservorio (1) de
aire comprimido y/o en la camara (4) de distribucion, y/o se monitorizan las propiedades

del aerosol de salida del generador.

Como se ha descrito previamente, la generacion del aerosol obtenido mediante el
procedimiento de la invencién puede mantenerse de forma continua durante tiempos por
encima de 3 horas, con concentraciones de particulas de escalas nanométricas o

superiores.

En la Figura 2c se comparan las distribuciones de tamafios de nanoparticulas en fase
aerosol tras una y tras dos expansiones a través de orificios seleccionados para los
nanomateriales distintos TiO, P25 y ZnO. Estos resultados confirman la eficacia del
esfuerzo rasante generado por la expansion para reducir el tamafo de los agregados de
nanoparticulas en el aerosol. En este sentido, un objeto adicional de la presente
invencion se refiere a un uso de un generador o de un procedimiento de generacion de
aerosoles segun cualquiera de las realizaciones descritas en el presente documento,
mediante una pluralidad de expansiones sucesivas del gas en el reservorio (1) de aire

comprimido.
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REIVINDICACIONES

1.- Generador de aerosoles nanoparticulados que comprende un reservorio (1) de
gas comprimido conectado, a través de una valvula de operacién (8’), a un depésito (2)
de material nanoparticulado, donde dicho depésito (2) comprende un orificio (3) de salida
de aerosol;

caracterizado por que dicho depésito (2) de material nanoparticulado esta
conectado o embebido, en su salida, a una camara (4) presurizada de distribucion de

aerosol, equipada con un orificio (9) de salida de dicho aerosol al exterior de la camara

(4).

2.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun la reivindicacion anterior,
donde el reservorio (1) de gas comprimido esta conectado a una primera fuente (5) de

flujo de gas sometido a una presion controlada.

3.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun la reivindicacion anterior,
donde la conexion entre la primera fuente (5) de flujo de gas y el reservorio (1) se realiza

a través de un desecador (6) y/o un filtro (7).

4.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, donde el reservorio (1) de gas comprimido comprende un
deposito de volumen comprendido entre 30-50 cm®, con gas almacenado a una presion
de 7-10 barg.

5.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, donde la camara (4) de distribucion comprende una camara

de atmadsfera controlada o un tubo de dispersion.

6.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun la reivindicacion anterior,
donde la camara (4) de distribucion comprende un tubo de dispersion y esta formada por
una pluralidad de secciones (4’), donde cada seccion (4’) contiene uno o mas orificios (9,
9’) de acceso al interior de la camara (4), una vez montada y estando el generador en

operacion.

7.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las

reivindicaciones anteriores, donde los extremos de la camara (4) de distribucion constan

13



10

15

20

25

30

35

ES 2679721 Al

de secciones terminales (4”) de cierre, donde por una de dichas secciones terminales
(4”) se inserta o se conecta el depdsito (2) de material nanoparticulado y, por otra de las
secciones terminales (4”), se conecta una segunda fuente (5’) de flujo de gas a presion

controlada.

8.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun la reivindicacion anterior,
donde la conexion de la segunda fuente (5°) de flujo de gas a la camara (4) de

distribucion se realiza mediante una valvula (8”), un desecador (6’) y/o un filtro (7).

9.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, donde la camara (4) de distribucién presurizada y/o el
reservorio (1) de gas comprimido comprende uno o mas puntos de control (10, 10’) de la

presion de trabajo.

10.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, donde la camara (4) presurizada de distribucién comprende

uno o mas sensores (11) de humedad para la monitorizacion del aerosol generado.

11.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, que comprende una tercera fuente (5”) de flujo de gas de
dilucion a la salida de la camara (4) de distribucion presurizada, opcionalmente conectada

a un controlador de flujo de masa (12) y/o a un filtro (7”).

12.- Generador de aerosoles nanoparticulados segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, que comprende un punto de medida (14) del caudal del
aerosol (13) liberado a la salida de la camara (5) de distribucion presurizada,
comprendiendo dicho punto de medida (14) un rotametro opcionalmente conectado a un
filtro (7).

13.- Procedimiento de generaciéon en continuo de aerosoles nanoparticulados,
mediante el uso de un generador segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
donde dicho procedimiento esta caracterizado por que comprende la realizacién de las
siguientes etapas:

a) se introduce un flujo de gas en el generador, comprimiéndolo en el reservorio
(1) de gas comprimido, donde se almacena a presion controlada;

b) se libera de forma instantanea el gas comprimido del reservorio (1) haciéndolo
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pasar por el depdsito (2) de material nanoparticulado, generando un aerosol de dicho
material y haciéndolo llegar hasta la camara (4) de distribuciéon presurizada, a través de
un orificio de salida (3) de dicho depdsito (2), almacenandose en dicha camara (4) a
presion controlada;

c) se libera de forma continua el aerosol almacenado en la camara (4) de

distribucion presurizada, a través de un orificio (9) de salida al exterior de dicha camara.

14.- Procedimiento de generacion en continuo de aerosoles nanoparticulados
segun la reivindicacion anterior, que comprende la repeticion del paso a) con una
frecuencia deseada a lo largo de dicho procedimiento, para mantener el suministro de

aerosol a la camara (4) de distribucion.

15.- Procedimiento de generacion en continuo de aerosoles nanoparticulados
segun cualquiera de las reivindicaciones 13-14, que comprende filtrar o desecar el gas
que entra y/o que sale en el reservorio (1) de aire comprimido y/o en la camara (4) de
distribucion; y/o monitorizar las propiedades del gas de entrada en el reservorio (1) de
aire comprimido y/o en la camara (4) de distribucién, y/o monitorizar las propiedades del

aerosol de salida del generador.

16.- Uso de un generador segun cualquiera de las reivindicaciones 1-12 o de un
procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 13-15 para desaglomerar
aerosoles, mediante una pluralidad de expansiones sucesivas del gas en el reservorio (1)

de aire comprimido.
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