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Dispositivo Experimental e Procedimento

Este capitulo é dividido em trés partes principais: (i) bancada experimental,
(if) fluidos injetados e, (iii) método de trabalho. Procurou-se obter a maior
quantidade de medic¢es e informacdes possiveis para tentar confirmar e relacionar
todos os comportamentos observados.

Esta abordagem foi desenvolvida no Laboratdrio de Microhidrodindmica e
Escoamento em meios Porosos (LMMP) do Departamento de Engenharia
Mecanica da PUC - Rio. A temperatura do laboratério foi controlada mediante o
uso do sistema de ar condicionado para se manter a 23°C. Todos o0s
procedimentos, testes e medicGes proprias do experimento foram realizados nessa

temperatura.

3.1.
Bancada experimental

As figuras (3.1) e (3.2) mostram um esquema simples e uma fotografia da
montagem da bancada, respectivamente. Além do dispositivo micro-fluidico
(juncdo T), foram utilizados outros equipamentos necessarios para a inje¢do dos
fluidos, para a visualizagdo da quebra de gota e para a aquisicdo e posterior

analise das imagens obtidas.
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Figura 3.1: Esquema da bancada e os diferentes equipamentos utilizados.
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Figura 3.2: Fotografia da bancada experimental.
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3.1.1.
Equipamentos da bancada

3.1.1.1.
Juncédo micro-fluidica T

A juncdo micro-fluidica T (The Dolomite Centre Ltd, UK), é um dispositivo
micro-fluidico de vidro projetado para uma ampla faixa de aplicacGes incluindo
mistura de fluidos, micro-reacdes e formagdo de gotas. E compacto, tem um baixo
volume morto, alta visibilidade (excelente aceso para Optica), a superficie do canal
é extremadamente lisa, pode trabalhar em uma ampla faixa de temperatura e
pressdo e tem excelente compatibilidade quimica. Segundo sua folha de
informac&o, o dispositivo foi fabricado por processo de gravagdo e unido térmica
(HF etching and thermal bonding). As superficies dos canais de entrada e saida
sdo hidrofilicas isto € molhadas por agua. A geometria destes canais apresenta
uma segdo transversal oval com as mesmas dimensdes em todo seu comprimento.
A figura (3.3) mostra o dispositivo micro-fluidico e algumas de suas

caracteristicas:

Altura do canal
=100 ym

>

Largura do canal = 110 ym

Figura 3.3: Conjunto do dispositivo micro-fluidico utilizado. a) Jun¢@o micro-fluidica T. b)
Conector e selo. ¢) Conjunto montado. d) Secéo transversal dos canais. e) Referéncia

3D da juncao.
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3.1.1.2.
Equipamento para a injecéo de fluidos

Para a injecdo dos fluidos, foram utilizadas duas bombas de seringa Cole
Parmer. Para a injecdo da fase continua, 0 modelo 780100C com uma vazéo de
injecdo minima de 0.01 ml/hr; e 0 modelo 780200C para a injecdo da fase dispersa
com uma vazdo de injecdo minima de 0.001 ml/hr. As bombas contém um
microprocessador que controla um motor de passo e engrenagens, que permitem
controlar a vazdo de injecdo com exatidao de 0.5% e reprodutibilidade de 0.2%.

Estes equipamentos sdo mostrados na figura (3.4):

Figura 3.4: Bombas de seringa utilizadas Cole Parmer. O modelo 780100C foi utilizado
para a injecao da fase continua (bomba pequena) e 0 modelo 780200C para a inje¢édo da

fase dispersa (bomba maior).

Todos os experimentos foram feitos utilizando seringas Hamilton Gastight
da serie 1000, que s&o mostradas na figura (3.5). As seringas tém corpo de vidro e
embolo metalico recoberto com ponta de teflon que garante estabilidade
dimensional e ndo permite vazamentos de liquido ou gas mesmo em altas pressoes
(até 200 psi). A terminacdo em teflon com acoplamento metélico Luer Lock
facilita a conex@o com o restante da bancada experimental. As conexdes utilizadas
entre as seringas e o conjunto micro-fluidico foram projetadas para conter o

menor numero de elementos, 0 menor volume para acelerar o efeito das bombas
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na formacdo de gotas, e para serem as mais rigidas possiveis para minimizar o

risco de vazamentos e efeitos transientes devido a deformacéo dos tubos.

a)

Figura 3.5: a) Seringas Hamilton Gastight. b) Conex8es utilizadas entre as seringas e o

conjunto micro-fluidico.

3.1.1.3.
Equipamento para aquisi¢cdo de imagens

Para visualizar o comportamento da formacgdo de gotas na jun¢do micro-
fluidica T, foi utilizado um microscopio dptico invertido Axiovert 40MAT (Carl
Zeiss) operado com luz transmitida. O microscopio possui cinco objetivas (2.5x,
5x, 10x, 20x e 50x) e esta adaptado diretamente com uma camara PixeLINK PL-
A662 propria para aplicagbes de microscopia. A cadmara transmite as imagens em
tempo real para o computador permitindo a visualizagdo das mesmas no monitor.
A analise das imagens foi feita com o Software AxioVision 4.7 também da Carl
Zeiss. Este software permite a aquisicdo e processamento de imagens e videos e
conta com ferramentas para medicdo manual e automética de parametros tais

como distancias, diametros e areas, entre outros.

3.2.
Fluidos injetados:

Com a finalidade de poder contrastar diferenca no comportamento da
formagdo de gotas, foram utilizados como fases dispersas trés Oleos com
diferentes viscosidades. Como fases continuas, foram utilizadas trés fluidos a base
de agua com diferentes propriedades que incluiu o uso de surfactante e glicerina.
Assim foram analisados sete sistemas que resultaram da combinacdo Oleo-agua

escolhida das fases disponiveis. O surfactante foi utilizado com a finalidade de
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variar a tensdo interfacial entre os fluidos utilizados e manter estavel a emulséo
formada.

Como fases dispersas foram selecionados os seguintes 6leos:

Oleo Talpa 30, 6leo mineral nafténico altamente refinado derivado do
petrdleo. Sua aplicacdo especifica é como 6leo lubrificante para compressores. Ele
tem caracteristicas que proporcionam boas propriedades de estabilidade térmica e
resisténcia a oxidacdo, baixa tendéncia a formacdo de depdsitos de carbono,
assim como indice de viscosidade e ponto de fluidez adequados.

Oleo Velocite N°6, 6leo mineral aditivado derivado de petréleo. Sua
aplicacdo especifica € como oleo lubrificante para engrenagem e rolamentos. Ele
possui excelente propriedade anti-espuma e protecdo contra a ferrugem. Resiste a
oxidacdo e a formacdo de depositos e tem uma lubrificagdo eficiente em altas
velocidades.

Oleo OP3, 6leo mineral branco derivado do petroleo. Ele é utilizado como
padrdo de viscosidade para calibrar instrumentos de medicdo de viscosidade e
para garantir a rastreabilidade de métodos de medicdo desta propriedade. Ele tem
baixa viscosidade a temperatura ambiente, e vai de incolor a amarelado, € inodoro,
imiscivel na &gua e soluvel na maioria dos solventes orgéanicos.

As trés fases continuas foram formuladas utilizando agua destilada, agua
destilada com surfactante e agua destilada com surfactante mais glicerina. O
surfactante foi o dodecil sulfato de sodio (SDS, C1,H25SO4Na). Ele foi usado com
uma concentracdo de duas vezes sua concentracdo micelar critica, para estabilizar
as emulsdes (gotas formadas), reduzir a tensao interfacial entre as fases e impedir
a coalescéncia das gotas da fase dispersa durante seu percurso na saida do sistema
micro-fluidico. A concentracéo de surfactante utilizada foi de 2.3x107 kg/L.

A glicerina (Glicerol CsHs(OH)s) foi utilizada principalmente para
incrementar a viscosidade da agua.

Procurou-se estabelecer um mesmo protocolo e procedimento durante a
preparacao das fases a fim de se obter as mesmas condices, e evitar que possiveis
varidveis ndo controladas durante a preparacdo dos fluidos possam influir no
desenvolvimento dos testes efetuados. A figura (3.6) mostra os fluidos utilizados

como fases dispersas e continuas:
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Figura 3.6: Diferentes fluidos utilizados como fases dispersas e continuas. De esquerda
a direita: Talpa 30, Velocite N°6, Oleo mineral OP3, Agua com surfactante mais glicerina,

Agua com surfactante e Agua.

3.2.1.
Preparacédo das fases

As fases dispersas foram preparadas filtrando todos os dleos com a
finalidade de evitar que qualquer possivel impureza pudesse comprometer o
escoamento das emulsdes através da juncdo micro-fluidica. Os 6leos foram
filtrados através de uma membrana de 0.20um de malha (NALGENE® Mod. 596-
4520) e uma bomba de vacuo QUIMIS, modelo Q355D2, como é mostrado na
figura (3.7).

Figura 3.7: Procedimento de preparagdo das fases dispersas. a) Filtrado do 6éleo
mediante uma bomba de vacuo QUIMIS, modelo Q355D2. b) Filtro utilizado com malha
de 0.20um NALGENE® Mod. 596-4520.
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As fases continuas foram preparadas filtrando &gua destilada também
através de uma membrana de 0.20m de m alha (NALGENE® Mod. 596-4520) e
uma bomba de vacuo QUIMIS, modelo Q355D2. A quantidade necessaria de
surfactante para as fases continuas (que o utilizaram), foi pesada usando uma
balanca QUIMIS modelo Q-500L210C de +0.0001g de exatiddo. Neste caso, para
a mistura dos elementos utilizou-se um agitador magnético FISATOM 754A,

como mostra a figura (3.8):

Figura 3.8: Procedimento de preparagdo das fases continuas. a) Balanca QUIMIS
modelo Q-500L210C para a pesagem do surfactante dodecil sulfato de sédio. b) Agitador

magnético FISATOM 754A com seu “peixinho” para a mistura 4gua-surfactante.

A sequéncia de passos para a preparacdo da fase continua foi a seguinte:
uma garrafa contento o surfactante foi colocada sobre o agitador, a agua foi
agregada lentamente na garrafa entanto que o peixinho do agitador fazia a mistura.
O agitador magnético foi utilizado em velocidade média por um tempo
aproximado de meia hora com a finalidade de garantir a completa dissolucao do
surfactante.

Assim, sO para o caso da fase continua que considerava uma maior
viscosidade, glicerina foi adicionada lentamente utilizando o dispensador de ajuste
analégico DISPENSETTE® ORGANIC da BRAND de 10 - 100 ml de capacidade e
+0.5% de exatiddo que é mostrado na figura (3.9a). Neste caso, foi utilizado
novamente o agitador magnético por mais meia hora para homogeneizar a

solucéo.
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Finalmente as misturas obtidas: agua-surfactante e &gua-surfactante-
glicerina foram filtradas utilizando o mesmo procedimento que foi detalhado para

o filtrado da dgua destilada, como é mostrado na figura (3.9b):

Figura 3.9: a) Dispensador de ajuste analégico (DISPENSETTE® ORGANIC — BRAND)
utilizado para medir um volume exato de glicerina. b) Filtrado das fases continuas
mediante uma bomba de vacuo QUIMIS, modelo Q355D2.

3.2.2.
Caracterizacao das fases

As fases foram caracterizadas a 23°C no Laboratério de Caracterizacdo de
Fluidos (LCF) da PUC - Rio. Desta forma foram obtidas as principais
propriedades das fases como massa especifica, viscosidade dindmica e tensdo
superficial.

A massa especifica (densidade) dos diferentes fluidos foram determinadas
utilizando uma balanga OHAUS modelo Explorer de £0.0001g de exatiddo e um
picndmetro Gay-Lussac de 25ml de +0.003ml de exatiddo. Os equipamentos s&o

apresentados na figura (3.10).
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Figura 3.10: Equipamentos utilizados na determinacédo da massa especifica das fases. a)

Balanca OHAUS — Explorer. b) Picnémetro Gay-Lussac de 25 ml.

As viscosidades dinamicas (u) foram obtidas partindo das viscosidades
cinemaéticas (v) mediante a equacdo (3.1) que utiliza também a massa especifica
do fluido (p):

U=0.p (3.1)

Para determinar as viscosidades cinematicas foi utilizado um viscosimetro
Cannon-Fenske submerso em um banho termostatico necessario para garantir uma
temperatura de 23°C na etapa de medi¢fes, como é mostrado na figura (3.11). O
procedimento consistiu em medir o intervalo de tempo que um volume de fluido
leva para escoar através de uma distancia especifica no capilar do viscosimetro.
Assim, através da equacdo (3.2) pode se calcular as viscosidades cinematicas
substituindo valores como tempo medido t, gravidade g e a constante C do
viscosimetro. Esta constante depende do diametro D, da inclinacdo do capilar 6 e

do volume de fluido a escoar no viscosimetro.

4

= ﬂD8V g(cos @)t =Ct 3.2)



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0921479/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0921479/CA

65

a)
Figura 3.11: Equipamentos utilizados na determinagdo da viscosidade das fases. a)
Banho termostéatico a 23°C. b) Viscosimetro Cannon-Fenske submerso no banho.

As tensOes superficiais foram determinadas mediante o método do anel,
empregando o tensiémetro LAUDA VO 2001. Neste método, o anel é submerso no
liquido e posteriormente é separado da superficie do liquido como é mostrado na
figura (3.12). A forca necessaria para o anel ultrapassar a superficie do liquido é
medida e dividida pela circunferéncia do anel. O resultado obtido é corrigido por
um fator geométrico.

Este método é adequado para calcular valores de tensdo superficial de
liquidos como agua, hidrocarbonetos, agua/hidrocarbonetos e

agua/hidrocarbonetos/surfactante (¢ > 1.0 mN/m).

b)

Figura 3.12: Equipamentos utilizados na determinacéo da tenséo superficial das fases. a)
Tensidmetro LAUDA VO 2001. b) Anel utilizado.
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Na tabela (3.1), sdo apresentados os valores das propriedades dos fluidos

caracterizados:

Fases dispersas Fases continuas
Agua com
] ) surfactante
i Oleo Oleo (40%) + .
Propriedades Oleo Talpa  Velocite Mineral Glicerina Agua com )
dos liquidos 30 N°6 OP3 (60%) surfactante Agua
Viscosidade
(mPa.s) 438.13 16.90 3.40 12.47 0.97 0.94
Massa
especifica
(g/cm®) 0.9086 0.8537 0.7860 1.1630 0.9987 0.9974
Tenséo
superficial
(mN/m) 32.3 22.0 24.8 34.1 33.8 72.3

Tabela 3.1: Propriedades das fases dispersas e das fases continuas a 23°C.

3.3.
Método de trabalho

O método de trabalho consistiu em injetar os dois liquidos imisciveis na
juncdo micro-fluidica T, controlando suas vazdes mediante 0s equipamentos de
injecdo (bombas de seringa), de forma tal que pudesse acontecer a formacéo de
gotas em um regime repetitivo e estavel.

Para atingir essa estabilidade, primeiro s6 a fase continua foi injetada no
sistema. Quando o sistema estava cheio de fase continua, a fase dispersa comecou
a ser injetada. As medicdes foram feitas depois de um tempo quando a fase
dispersa em forma de gotas chegou até o coletor de amostras. O tempo total desse
procedimento foi variavel, em vazdes altas foi de poucos minutos, mas em baixas
foi até de duas horas.

Atingida a estabilidade do sistema, foram obtidas 20 fotos em um tempo de
10 minutos. Na analise de imagens foi considerada a medicdo, principalmente, da
variavel L que representa o tamanho da gota formada, como é mostrado na figura
(3.13).

Os valores considerados da andlise de imagens sdo a média dos valores
obtidos das fotos de namero 1, 5, 10, 15, e 20, as demais s6 foram para verificar

que o sistema se manteve estavel o tempo todo.
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Para todos os testes 0 valor minimo L, € maximo Lmax, das medigdes feitas
de L, variaram dentro de uma faixa determinada entre 90% e 110% do valor

médio obtido.

Fase
continua

f

Fase dispersa

Figura 3.13: Esquema da junc&@o micro-fluidica T e tamanho de gota L.

3.3.1.
Importancia da se¢do najuncao micro-fluidica T

A jungdo T é formada por duas entradas e uma saida. Neste estudo, é
chamado de canal principal o canal que leva o fluido continuo e as gotas
formadas, e canal secundario o canal que leva o fluido da fase dispersa, como

mostra a figura (3.14):

Canal principal
A —

-~ A TN
/ — / .
f / 7N
- - o0
! 7 L |
7 / ‘\__J/
i — /
A Secio A-A
Canal
secundario

=
L

t

Figura 3.14: Desenho esquematico da juncdo micro-fluidica T com a indicacdo dos

canais principal e secundario.

A secdo do canal tem forma oval e é igual nos canais de entrada e saida,
portanto temos s6 um pardmetro geométrico que caracteriza a geometria da jungédo
que é a area da secdo transversal. Esse é um detalhe importante em comparacao ao

modelo de juncdes micro-fluidicas T com sec¢des retangulares.
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Por um lado, em uma secao retangular, pela forma esférica que adota a gota
em formacdo devido a pressdo de Laplace, uma parte consideravel de fase
continua vai pelos cantos da secdo entre a parede do canal e a gota em formacéo
fluindo livre ao redor dela, como é mostrado na figura (3.15a).

De outro lado, em uma secdo oval (ou circular), a gota em formacao deixa
sem espaco livre a secdo ao redor da gota e entdo a fase continua ndo pode fluir
livremente como no caso da secdo retangular, como mostra a figura (3.15b).

Este detalhe provoca efeitos diferentes que serdo discutidos mais adiante na
andlise da influéncia das propriedades dos fluidos sobre a formacédo de gota.

Secédo Iivre'para Secéo ocupada
- a fase continua - pela fase dispersa

N J

N “W
) t

a) b)

Figura 3.15: Esquema que mostra as diferencas entre uma juncao micro-fluidica T de
sec¢do retangular e uma de sec¢do oval. a) A forma esférica da interface da gota em
formacéo, deixa livres os cantos da secéo permitindo o fluxo livre da fase continua. b) A
interface da gota adota a forma da secdo do canal principal deixando praticamente nulo

0 espaco livre para a fase continua.

3.3.2.
Curiosidades e limitacGes observadas no desenvolvimento dos
experimentos:

Algumas curiosidades e dificuldades foram encontradas no desenvolvimento
da abordagem experimental. Estas sdo descritas abaixo:

Primeiro, a montagem da bancada foi feita em um espago grande e
suficiente para montar as bombas de seringa, suas bases, 0 microscopio, e 0
computador. Este lugar foi exclusivo para o experimento no sentido de evitar que

qualquer movimento externo afetasse os testes e resultados obtidos. Isso foi feito
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porque durante alguns testes foi observado que a formacgéo de gotas era afetada
quando ocorria algum movimento na mesa de trabalho.

Por outro lado, as conexdes intermediarias entre o dispositivo micro-fluidico
e as seringas tiveram que ser montadas com muita precisdo, tendo em conta que
um aperto insuficiente das porcas poderia ter provocado vazamentos dos liquidos
injetados e um aperto excessivo poderia ter danificado as roscas das conexoes.

O tamanho do dispositivo micro-fluidico fez com que as operagdes de
manuseio e montagem com as conexdes externas fossem realizadas com o maior
cuidado possivel, procurando sempre ter limpeza e cautela para evitar que
qualquer particula estranha, inclusive de poeira, entrasse nos canais de entrada ou
saida e blogueasse o dispositivo. Esse cuidado se manteve sempre e, em especial
qguando o sistema era desmontado para a limpeza total antes de mudar para um
novo sistema fase dispersa — fase continua.

Uma vazdo minima e méaxima de injecdo das fases continua e dispersa foi
fixada, dentro das quais foram realizados todos os testes. Esta faixa foi
estabelecida pelas limitagdes do equipamento de injecdo (minimas vazbes de
injecdo), limitagOes do equipamento para a aquisicdo de imagens (velocidade da
camara), e pelas limitacbes na formacgéo de gotas quando as razfes das vazdes
foram muito pequenas.

Neste ultimo caso, por exemplo, altas vazGes de fase continua para muito
baixas vazbes de fase dispersa provocavam, além da quebra de gota da fase
dispersa, também a succdo desta fase de um volume maior do que o volume que
estava se injetando, fazendo variar a frequéncia de formacdo de gotas. Aqui a
bomba de seringa precisou de um tempo consideravel para encher novamente o
canal e suprir a quantidade de fase dispersa que saiu demais pela suc¢do que
provocou a outra fase e ndo pela pressdao que tinha que exercer o equipamento,
fazendo que a formacéo de gotas nao fosse estavel.

Assim foi necessario procurar razdes mais apropriadas através da
observacdo do fendbmeno de quebra, para encontrar as vaz0bes que permitiram,

finalmente, atingir estabilidade na formacéo de gotas.
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