Laborator pfipravy nano a mikromaterialti

Vicefazovy tok v mikrofluidnich zatrizenich — [VT]

(Rébert Lehocky, Jifi Cech)
1. Uvod

Jednim z typQ mikrofluidnich zafizeni jsou mikrosystémy, v nichZ dochazi k tvorbé
segmentl nemisitelnych fazi. Na rozdil od klasickych pritocnych systéma urcenych k dopravé
a zpracovani homogennich smési, systém zaloZzeny na tvorbé segmentll se zaméfuje na
vytvareni diskrétnich objem( s vyuZitim nemisitelnych fazi. Kapkovy mikrofluidni systém
zahrnuje tvorbu a manipulaci s jednotlivymi oddélenymi segmenty uvniti mikrozafizeni.

2. Teorie

Pokud kapky putuji za sebou v mikrokanalu, vytvareji segmenty stfidavé jedné a druhé
faze. Odtud pochazi ndzev segmentovany tok. Klicovym krokem pro mnoho praktickych
aplikaci je pravé vytvareni segmentu jednotné velikosti. V klasickych chemicko-inZzenyrskych
zafizenich jsou kapky emulze vytvareny velkymi michadly nebo ultrazvukovym
homogenizérem. Pouziti téchto tradi¢nich metod vede obvykle k velmi Sirokému rozptylu ve
velikostech ziskanych kapek, zatimco v mikrofliudnich cipech jsou zpravidla vytvareny
segmenty jednotné velikosti, které se pohybuji v sérii.

Pro spravnou volbu reakénich podminek a designu mikroreaktor(i pro danou
chemickou transformaci je potireba brat v Uvahu zakony hydrodynamiky pro pohyb tekutin v
mikrokanalech. U segmentovaného toku jsou brany v potaz dva mechanismy zodpovédné za
prestup hmoty: (a) vnitfni cirkulace, ktera probiha uvniti kazdého segmentu a (b) koncentracni
gradienty mezi pfiléhajicimi segmenty, které vedou k difuzi chemickych latek mezi obéma
segmenty. ReZzim proudéni v mikrokandlech ovliviiuji zejména tyto parametry: linearni
rychlost, pomér toku fazi, fyzikalni vlastnosti kapalnych fazi, geometrie mikrokanalu a
konstrukéni material mikrocipu. VSechny tyto parametry musi byt uvazovany zaroven.

Vétsina mikrofluidnich zatizeni pracuje pti nizké hodnoté Reynoldsova Cisla. Tok tekutin je
laminarni, casto plizZivy (Re < 1). V pripadé vicefazovych systém( jsou sice hodnoty
Reynoldsova Cisla také nizké, ale kvuli interakcim na fazovém rozhrani mezi nemisitelnymi
kapalinami muze byt charakter toku sloZity. Dvoufazovy tok probihajici v mikrokanalu muze
byt znacné odlisSny od dvoufazového toku v kanalu vétsich rozmérQ. Viskézni napéti (uu/d) a
mezifazové napéti (y/d) jsou veliCiny, které jsou nepfimo umérné priméru kanalu a v
mikrokandlcich jsou mnohem vyznamné;jsi nez sily setrvaéné (pu?) a gravitacni (pgH).

2.1. Tvorba kapek uvniti mikrokandlu

Jedno z nejvice vyuZivanych zpusobl pro tvorbu segmentovaného toku je propojeni
mikrokanal( do tvaru pismene T, tzv. T-kandl. Napfiklad kapky o objemu nano/piko litrQ
mohou byt snadno vytvoreny v T-kanalu pfi poutZiti rostlinného oleje jako kontinudlni faze a
vody jako dispergované faze. Velikost jednotlivych kapek muzZe byt regulovana pomoci zmény
poméra rychlosti pratok( obou fazi. Kapky dispergované faze jsou dlisledkem plsobeni stfizné
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a mezifazové sily na rozhrani kapalina-kapalina. Kontinualni fazi je ta faze, kterda ma nizsi
mezifazové napéti se sténou kanalu. V teflonovych kapilarach pouzivanych v této praci je
kontinudlni faze tvofena organickou fazi [O] a dispergovana faze je tvorena vodnou fazi [V].
Pokud by se pouzila hydrofilni kapilara (napfiklad sklenéna), pak se faze vymeéni a kontinudlni
fazi bude tvorit faze vodna faze a dispergovanou fazi bude tvofit organicka faze.

Vodna faze
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\ Organicka faze

Obr. 1: Princip tvorby segmentovaného toku v hydrofobnim kanale s T-ktizenim

Vysokda hodnota poméru mezifazové plochy a objemu mikrokandlkd, ktera je
prirozenou vlastnosti vSech mikrozafizeni, pfinasi vyhody pfi intenzifikaci sdileni tepla a hmoty
nebo pfi heterogenni katalyze. Nevyhodou je vsak velka tlakovd ztrata v mikrokanalcich.
Tlakovou ztratu v mikrokanalcich Ize odhadnout z Hagen—Poiseuilleovy rovnice:

128UUmixLQ
AP = Hmix
d*

(1)

kde umix je dynamicka viskozita [Pa s; kg m™ s1], L je délka kapilary [m], Q je objemovy pritok
[m3s1], d je pramér kapildry [m]. Tato rovnice je vhodnd pro odhad tlakové ztrity v
jednofazovém systému. Pro pouZiti ve dvoufazovém je nutno upravit ¢len dynamické viskozity
Umix Nasledujicim zplsobem:

Qvoda
QkerosintQuoda

Qkerosin
QkerosintQuoda

Umix = lerosin + Qvoda (2)

3. Cile prace

1. Sestavit aparaturu generujici segmentovany tok

Vytvorit mapu segmentovaného toku pro systémy (i) olej-voda, (ii) kerosin-voda

3. Porovnat realnou a teoretickou hodnotu tlakové ztraty v systému (i) olej-voda, (ii)
kerosin-voda
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4. Popis zarizeni

Zapnéte linearni ddvkovac, zdroj svétla a pocitac. Na pocitaci zapnéte program NIS
Elements. Objektiv zaostfete na kapilaru. Postupné nastavujte pratoky podle tabulky ,,Mapa
segmentovaného toku“ v protokolu (Obrazek 2). Mezi kazdou zménou pritoku je nutno
pockat tak dlouho, nez se zména charakteru toku projevi jak na za¢atku, tak i na konci kapilary.
Tzn. pockat po dobu zdrZeni tekutiny v kapildre. Po ustdleni systému sejméte fotografii a
ulozte ji na plochu do slozky pod svym jménem. Tyto fotografie vyuZijete pozdéji
k vyhodnoceni parametrli segmentovaného toku.

Kamera — ——
Zdroj svétla o
Reakcni kapilara —
Linearni davkovac
Manometr ——
T-misic

Strikacky ———

Obr. 2: Laboratorni aparatura

5. Postup prace

Naplnite stfikacky vodou a kerosinem, poté sestavte aparaturu generujici segmentovany
tok podle obrazku 3. Pro prvni ¢ast Ukolu nepfipojujte manometr a misto néj pripojte zaslepku.

ﬁ Kerosin
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Obr. 3: Schéma pro sestaveni aparatury generujici segmentovany tok
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Po ziskani vSech hodnot pro mapu segmentovaného toku zastavte linearni davkovac a
priSroubujte tlakomér do T-dilu se zaslepkou na kapilare s vodnou fazi. Pfed priSroubovanim
tlakomeéru zmérte atmosféricky tlak, ktery budete pozdéji potfebovat k urceni tlakové ztraty
na zarizeni. Postupné budete nastavovat pritoky podle tabulky ,Tlakova ztrata v kapilare” v
protokolu. Zaznamenejte vidy 10 hodnot tlaku pro kazdy pritok s rozestupem cca 10 sekund.
Po kazdé zméné prltoku je nutno pockat na ustaleni tlaku v systému, tzn. hodnoty tlaku
zacnéte zaznamenavat ve chvili, kdy tlakomér bude ukazovat zhruba konstantni hodnoty.

6. Zpracovani dat

6.1. Mapa segmentovaného toku

e Sestavte dvé mapy segmentovaného toku pro systémy voda-olej a voda-kerosin.
Na osy X a Y vyneste pratoky jednotlivych fazi. Kazda mapa bude obsahovat devét
bod(, charakterizujici vlastnosti segmentovaného toku pfi danych podminkach

(Tab. 1).
Tab. 1:
Zacatek Konec
Id [mm]-délka segmentd X X
dispergované faze
R — pomér AB/BC X X
a [mm2/mm3]- velikost X X
mezifazové plochy

e Pomoci programu Nis Elements vyhodnotite jednotlivé

fotografie

segmentovaného toku, kde urcite (i) délku segment( dispergované faze, (ii) pomér
délky segment( dispergované a kontinudlni faze. Soucasné budete srovnavat

charakter segmentovaného toku na za¢atku a na konci kapilary.

e Navod na obrazovou analyzu segmentovaného toku naleznete v pfiloze 1. Na
obrazku 1 muZete vidét schematicky ndkres segmentovaného toku. Délku
segmentl urCete z délky AB. Pomér délky segment( ziskate porovnanim délek
AB/BC. Relativni mezifazovou plochu (a) spoditate z pradmérnych hodnot pro
jednotlivé pratoky. Tvar segmentu aproximujte na valec. Relativni mezifazovou

plochu Ize pak spocitat pomoci vztahu:

d
TL'd[E+IAB]

ndzl
— lAac

a =

6.2. Porovnadni redlné a teoretické hodnoty tlakové ztraty v kapildre

(3)

e Od primérné namérené hodnoty tlaku pfi experimentech odectéte hodnotu

atmosférického tlaku namérenou pred zapocetim prace.

e Dale spocitejte teoretické tlakové ztraty pro vSechny dané body s pouzitim Hagen—

Poiseuilleovy rovnice. Zjisténé hodnoty vyneste do sloupcového grafu.
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7. Bezpecnostni pokyny

1.
2.

PFi praci pouzivame laboratorni plast.
Pfi praci s kerosinem pracujeme opatrné, je to hotlavina a vyhneme se pfimému
kontaktu s pokozkou.

8. Kontrolni otazky

Lo NoOU AW

Co je to segmentovany tok?

Jaké vyhody a nevyhody segmentovany tok poskytuje?

Pfi jakych hodnotach Reynoldsova Cisla pracuji mikroreaktory?

Jaké druhy sil je nutno uvazovat v mikrozatizenich a jaké sily Ize naopak zanedbat?
Co je to kontinudlni a dispergovana faze? Cim je dano usporadani fazi?

Jakym zpUsobem Ize odhadnout tlakovou ztratu v mikrokanale a na ¢em tato tlakova
ztrata zavisi?
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Priloha 1: Navod k pouziti programu Nis Elements
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Po zapnuti programu Nis Elements se zobrazi hlavni okno programu.

Snimdni segmentovaného toku
e Zivy nahled — Snimani (hlavni menu) -> Zivy kvalitn&; nebo Ctrl + “+“
e Sejmuti fotografie — Snimani -> Sejmout; nebo Ctrl + “-“
e UloZeni fotografie (po sejmuti) — Soubor (hlavni menu) -> UloZit jako (uloZte do vasi

slozky na plose)

Vyhodnoceni snimki segmentovaného toku
e (Otevieni snimku — Soubor -> Otevrit

e Kalibrace velikosti pixelt na snimku- Kalibrace (hlavni menu) -> Rychla kalibrace ->
Namalujte ¢aru podle znacky nad kapilarami (vné;jsi okraje) -> VloZzte —Jméno: Segtok;
Skutec¢na velikost — 10 mm

e Opakovana kalibrace — Segtok (druha lista)(pravym tlacitkem mysi) -> Kalibrovat
pouZzivany objektiv Segtok

e Anotace a interaktivni méreni — stiskem F7 se dostanete do menu méreni.
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Anotace a Interaktivni méreni x |

Anotace
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1/Sejmuty No.. 8,29
2|Sejmuty No... 7,94
3

Sejmuty No... 8,27
4

|PrOmér 8,22
|StF.odch 0,17
{Min 7,94
|Max 8,37

Zvolite Horizontalni méreni délky. Na fotografii oznacite rozmeér, ktery méfite, a tento
rozmér se zaznamena v tabulce. Ve spodni ¢asti tabulky mizete poté odecist priimérnou
hodnotu délky spolu se stfedni odchylkou.

Po vyhodnoceni snimku zaznamenejte hodnotu priméru. Poté tabulku dat vymazte pomoci
ikony “Vynulovat” kterou naleznete v patém fadku vpravo od ndpisu “Délka”.

Ponévad? je ukolem této prace také porovnat jak a jestli se zméni charakter
segmentovaného toku pfi toku kapildrou, je nutné vyhodnotit data pro zacatek a konec
kapilary zvlast. To znamena, Ze nejprve vyhodnotite pro jednu hodnotu pritoku vrchni
kapilaru a nasledné vyhodnotite spodni kapilaru.
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Priloha 2 — Navod k pouziti linearniho davkovac

Hlavni vypina¢ davkovace se nachdzi na zadni strané zafizeni.

e Select mode — nastavte ,proportional”.

e Change direction — nastavte Sipky vpravo.

e Nastaveni prutoku pro syringe 1(2) — SET _ Rate 1(2) _ vepiSte hodnotu pomoci
klavesnice _ ENTER

e Nastaveni jednotek pritoku pro syringe 1(2) — SET _ opakovanim stisknutim Rate 1 (2) se
prepina mezi jednotkami

e Nastaveni priméru strikacky 1 (2) — SET _ Diameter 1 (2) _ vepiste hodnotu pomoci
kldvesnice _ ENTER

e Run/Stop - slouZi k zapnuti a vypnuti ¢erpani

Na pohyblivém pistu linearniho ddvkovaCe se nachazi aretacni pojistka, kterd slouzi pro
zafixovani pistu na ose. V zacvaknuté pozici je zarazka pripnuta k ose. Ve vycvaknuté poloze
se da se zarazkou volné pohybovat.



