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O processo de mistura de fluidos estéd presente em diversos setores industriais e tem
as mais variadas aplicagdes. Com o advento da microfluidica, sistemas microfluidicos,
em particular, os micromisturadores, foram desenvolvidos e podem ser aplicados para a
intensificagdo de processos que requerem uma mistura continua e eficiente de fluidos e
um baixo tempo de residéncia, obtendo-se melhores rendimentos que o processo em
batelada dos modos convencionais. O presente estudo experimental tem como propdsito
analisar a eficiéncia de mistura de dois micromisturadores tipo herringbone, contendo
largura de sulcos em diferentes tamanhos, comparativamente um microcanal de trecho
reto, a partir da caracterizagao do campo de concentragdo no escoamento promovido no
interior desses microdispositivos. Para isso, foi empregada a técnica de medi¢do
considerada nao-intrusiva, Fluorescéncia Induzida por Laser aplicada a microescala (p-
LIF), para a medigdo dos campos de concentra¢do do escoamento. A fabricacdo dos
microdispositivos foi feita pela técnica de litografia macia em polidimetilsiloxano
(PDMS) combinada com a fabricacgao de baixo custo dos moldes em polimetilmetacrilato
(PMMA) através da microusinagem via comando numérico computacional (CNC). Os
resultados obtidos demonstraram uma eficiéncia de mistura de fluidos maior que 95 %
para os dois micromisturadores estudados em diferentes comprimentos de mistura para

0,5<Re<333e1,1x103 < Pe,, <7,5x10°.
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The fluid mixing process is present in many industrial sectors and has the most
varied applications. With the advent of microfluidics, microfluidic systems, micromixers
in particular, have been developed and can be applied to intensify processes that require
continuous and efficient fluid mixing and low residence time, yielding better yields than
the batch process of conventional ways. The present experimental study aims to analyze
the mixing efficiency of two staggered herringbone micromixers (SHM), of different
groove width, and compare with a straight microchannel from the characterization of the
concentration field of the flow inside these microdevices. For this, the non-intrusive
Microscale Laser-Induced Fluorescence (p-LIF) measurement technique was used to
measure the flow concentration fields. The fabrication of the microdevices was made in
polydimethylsiloxane (PDMS) by the soft-lithography technique combined with the low-
cost fabrication of the molds in polymethyl-methacrylate (PMMA) by the micro-milling
via computational numerical command (CNC). The results obtained showed a mixing
efficiency higher than 95% for the both micromixers studied in different mixing lengths

for 0,5 <Re <333 and1,1x103 < Pe,,, < 7,5x10°.
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CAPITULO 1
INTRODUCAO

1.1 Motivac¢ao

O processo de mistura ¢ uma das operagdes unitarias mais empregadas na industria,
tendo como principais objetivos agregar liquidos misciveis ou imisciveis ou agregar
liquidos e solidos, auxiliando no favorecimento das taxas de transferéncia de calor e
massa e, com isso, possibilitando a aceleracdo de reagdes quimicas, entre outros. O
processo de mistura também ¢ considerado um processo de transporte de massa, calor e
fases onde se busca reduzir a falta de homogeneidade (HARNBY et al., 1997, NGUYEN,
2008).

Com o advento da microfluidica, sistemas microfluidicos foram desenvolvidos e
podem ser aplicados para a intensificagdo de diversos processos. Na area quimica, em
particular os micromisturadores atuando como microrreatores € microtrocadores de calor,
contribuem para a intensificagdo de processos de reacdes quimicas, visto que devido as
reduzidas dimensoes desses dispositivos, faz com que eles possuam uma elevada razao
area superficial / volume, aumentando, assim, a area interfacial entre os fluidos e as taxas
de transferéncia de massa e energia, obtendo-se, com isso, rendimentos melhores que os
obtidos no processo de batelada dos meios convencionais € em menores tempos de
residéncia. Aliado a isso, outras vantagens podem ser observadas quando
microdispositivos sdo empregados na intensificagdo de processos, tais como: processo
continuo, maior seletividade, pequena inércia térmica, temperatura mais uniforme, maior
seguranca da operacgdo, redugdo do custo do processo, redu¢dao do tamanho das plantas
quimicas, menor custo de energia e menor consumo de insumos. Ja na area das ciéncias
da vida, o emprego de micromisturadores eficientes sao indispensaveis para se obter uma
mistura rapida de fluidos nos sistemas microfluidicos usados em analises bioquimicas,
dosagem de drogas, sequenciamento genético e sintese de acidos nucleicos (NGUYEN,
2008; HIORT e WU, 2016).

Tipicamente, devido as suas caracteristicas dimensionais, o regime de escoamento
em microcanais ¢ caracterizado como laminar e com baixos numeros de Reynolds (0 a

500). Nesse regime, a estrutura do escoamento ¢ caracterizada pelo movimento paralelo



e estavel das camadas de fluido. Desse modo, a mistura de fluidos ¢ dominada por difusao
molecular na interface entre os fluidos, o que na macroescala tornaria o processo lento e
ineficiente. Todavia, devido ao aumento na razdo arca/volume e as distancias reduzidas
para o processo de difusdo, tem-se, na microescala, a mistura de fluidos intrinsicamente
eficientes se comparados a macroescala, devido a intensificagao da transferéncia de calor
e massa. Ainda assim, visando a intensificagdo da mistura de fluidos em microcanais, e
consequente intensificagdo da transferéncia de calor e massa, diversos tipos de
micromisturadores com diferentes mecanismos de funcionamento foram propostos na
literatura (NGUYEN e WU, 2005; HESSEL et al., 2005; LEE et al., 2011; WARD e
FAN, 2015; LEE et al., 2016).

Bons projetos de micromisturadores alteram o perfil de velocidade do escoamento
e, desse modo, obrigando constantemente o escoamento a se re-desenvolver
hidrodinamicamente, e assim reduzindo a falta de homogeneidade na se¢do transversal,
atingindo homogeneizacao espacial ao longo do comprimento do dispositivo (REYNOL,
2008). Neste sentido, destaca-se, particularmente, o micromisturador passivo tipo
herringbone (do inglés, espinha de peixe) proposto por STROOCK et al. (2002),
inspirado no formato de espinha de peixe escalonada. Este micromisturador possui sulcos
em uma das paredes do microcanal, fazendo com que o escoamento rotacione em uma
trajetoria helicoidal, promovendo a advec¢do caodtica do escoamento e, com isso,
diminuindo as distancias de difusdao e melhorando significativamente o processo de
transferéncia de calor e massa.

Em face do exposto e considerando a complexidade do escoamento presente no
micromisturador acima mencionado, ¢ de grande interesse a realizagdo de estudos
experimentais para caracterizagao de escoamentos em microdispositivos com geometrias
complexas, de forma a contribuir com a geracao de resultados confiaveis e originais para
a validagdo de simula¢des numéricas e computacionais e otimizacdo da geométrica dos
dispositivos microfluidicos. Logo, a compreensdo do comportamento do escoamento de
fluidos e dos mecanismos para intensificacdo da transferéncia de calor e massa em
dispositivos microfluidicos ¢ de fundamental importancia e tem sido foco da comunidade
de cientifica do campo da microfluidica na ultima década.

Destarte, o presente estudo experimental tem como propdsito realizar uma andlise
da eficiéncia de mistura, sob o ponto de vista da intensificagdo da transferéncia de massa,
a partir da caracterizagao dos campos de concentracao dos escoamentos promovidos em

um microcanal reto e em dois micromisturadores tipo herringbone com largura de sulcos



diferentes. Para a caracterizacdo do campo de concentracdo, foi utilizada a técnica de
medicao considerada ndo-intrusiva de Fluorescéncia Induzida por Laser (LEMOINE e
GRISCH, 2012), na qual emprega-se o uso de laser continuo e uma camera de alta
velocidade adaptados em um microscéopio invertido, € um corante fluorescente diluido no
fluido de trabalho. A fabricacdo dos microdispositivos aqui estudados foi feita pela
técnica de litografia macia em polidimetilsiloxano (PDMS) combinada com a fabricag¢ao
de baixo custo dos moldes em polimetilmetacrilato (PMMA) por meio da microusinagem
via comando numérico computacional (CNC).

Este trabalho foi desenvolvido no Laboratéorio de Nano e Microfluidica e
Microssistemas (LABMEMS) do PEM/COPPE/UFRIJ, contando com apoio do
Laboratério de Instrumentacdo Aplicada a Petroleo (LIAP/NIDF/COPPE/UFRYJ),
Laboratorio de Recuperacao Avangada de Petroleo (LRAP/COPPE/UFRYI), Laboratério
de Desenvolvimento e Otimizagdo de Processos Organicos (DOPOLAB/EQ/UFRIJ) e da
Divisdo de Metrologia em Dindmica de Fluidos (DINAM/DIMCI/INMETRO).

1.2 Objetivos

A presente dissertagao tem como objetivo analisar a eficiéncia de mistura de fluidos
no escoamento promovido no interior de trés microdispositivos: i) dois
micromisturadores com sulcos posicionados em sua parede inferior, tendo esses sulcos
diferentes larguras; e ii) um microcanal reto. Para se atingir o objetivo deste trabalho, o

mesmo foi subdivido em objetivos especificos, os quais sao:

a) Projetar e fabricar os microdispositivos utilizando a técnica de litografia macia em
polidimetilsiloxano (PDMS) combinada com a fabrica¢ao de baixo custo dos moldes
em polimetilmetacrilato (PMMA) por meio da microusinagem via comando
numérico computacional (CNC);

b) Caracterizar dimensionalmente os moldes em PMMA e os microdispositivos
fabricados em PDMS utilizando um microscépio eletronico;

¢) Caracterizar a superficie do PDMS quanto a sua molhabilidade; e

d) Caracterizar experimentalmente os campos de concentracdo do escoamento

promovido no interior do micromisturador utilizando a técnica de medicao



considerada nao-intrusiva, a Fluorescéncia Induzida por Laser aplicada a microescala

(u-LIF).

1.3 Organizacido da Dissertaciao

A presente dissertacdo esta organizada em 6 capitulos, incluindo o capitulo 1 em
que foi introduzido o tema de interesse deste trabalho.

No capitulo 2 é apresentada uma revisao bibliografica de estudos relacionados a
micromisturadores, principalmente micromisturadores caoticos do tipo herringbone.

O capitulo 3 descreve as etapas do projeto, fabricagcdo, selagem e caracterizacao
dimensional dos microdispositivos, assim como os ensaios para medi¢do do angulo de
contato na superficie do PDMS para avaliagio de sua caracteristica
hidrofobica/hidrofilica.

O capitulo 4 trata da metodologia experimental utilizada para a caracterizagao do
escoamento promovido no interior dos microdispositivos fabricados. Contém breve
descricao da técnica de medi¢do empregada, do aparato experimental utilizado, dos
procedimentos adotados no preparo das solugdes e caracterizagdo de suas respectivas
propriedades, da determinacao da curva de calibragdo de concentracdo e na aquisi¢ao e
processamento das imagens do escoamento, bem como o procedimento de tratamento de
dados para andlise da eficiéncia de mistura.

No capitulo 5 sdo apresentados os resultados obtidos nas caracterizagdes
dimensionais, de molhabilidade de superficie, das propriedades das solug¢des e do
escoamento, sendo também acompanhadas de suas discussoes.

O capitulo 6 contém as principais conclusdes do presente estudo, bem como
algumas sugestoes para desenvolvimento de trabalhos futuros, baseadas nos resultados e
nas experiéncias obtidas a partir da realizagao deste trabalho.

Por fim, ¢ apresentado o apéndice deste trabalho, o qual aborda os procedimentos

adotados para a calibragdo dos equipamentos utilizados.



CAPITULO 2
REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo ¢ apresentada a revisdo da literatura sobre trabalhos relacionados a
micromisturadores, em especial aos micromisturadores passivos caoticos do tipo

herringbone, que nortearam o desenvolvimento do presente estudo experimental.

2.1 Micromisturadores

As pequenas dimensdes caracteristicas em microcanais limitam o numero de
Reynolds (Re) em valores muito baixos, na faixa do escoamento laminar, prejudicando o
desenvolvimento de dispersdes turbulentas nesses ambientes e, limitando, portanto, o
processo de mistura de fluidos aos baixos coeficientes de difusdo das espécies e ao
dominio dos efeitos viscosos (GRAVESEN et al., 1993). Diante disso, ao longo das duas
ultimas décadas, foram desenvolvidos microdispositivos que proporcionassem uma
mistura de fluidos mais efetiva em microcanais, denominados micromisturadores. Foram
desenvolvidos diversos tipos de micromisturadores, utilizando-se diferentes geometrias
ou efeitos externos visando a perturbar ou a manipular o escoamento para favorecer a
mistura de fluidos em um escoamento laminar.

NGUWEN e WU (2005) classificaram os micromisturadores de acordo com dois
mecanismos: ativo e passivo. Em termos gerais, micromisturadores classificados como
ativos utilizam o distarbio promovido por uma fonte externa de energia para perturbar as
espécies dos fluidos. Ja os micromisturadores classificados como passivos nao necessitam
de energia externa, ¢ a mistura ¢ obtida através de geometrias de microcanais
especialmente projetados.

Os micromisturadores ativos normalmente sdo projetados empregando-se técnicas
de eletrocinética (ODDY et al., 2001), eletrostatica (PATRASCU et al., 2012), magneto-
hidrodinamica (BAU et al., 2001), gradiente de pressdao (LEE et al., 2001; NIU e LEE,
2003), acustica por ultrasom (YANG et al., 2001; BENGTSSON e LAURELL, 2004; e
YARALIOGLU et al., 2004) ou técnicas térmicas (XU et al., 2010).

Micromisturadores passivos, por outro lado, ndo se utilizam de fonte externa de

energia para promover a mistura dos fluidos, e na maioria das vezes os meios empregados



sao a inclusdo de sulcos em uma das paredes do microcanal, como mostrado por
STROOCK et al. (2002), uso de microcanal em zig-zag e tipo dente de serra
(MENGEAUD et al., 2002), divisao ¢ unido do escoamento (laminacao) (GRAY et al.,
1999), e geometria que provoque o desprendimento de vortices (BOHM et al., 2001;
WANG e HU, 2010; e ZHANG et al., 2017).

A Figura 2.1 apresenta um esquema onde podem ser observados a classificacdo e

subclassificagdo dos micromisturadores.

: Eletrocinética

H Gradiente de Pressao

: Ativo H  Eletrohidrodinimica

H Acustica

H Térmica

Micromisturadores

M Gota

H Injecdo

- Passivo

H Advecg¢ao Cadtica

Paralela
H Laminagao {

Em série

Figura 2.1 - Classificacdo dos micromisturadores. Adaptado de NGUWEN e WU (2005).

Em comparagdo com os micromisturadores ativos, os micromisturadores passivos
sao mais facilmente integrados em sistemas microfluidicos, uma vez que estes nao
necessitam de acessorios ou partes externas para promover a intensificagao da mistura de

fluidos.

2.1.1 Micromisturador Cadtico tipo Herringbone

Micromisturadores passivos baseados na advecgdo cadtica (AREF, 1984) tem
atraido crescente atencdo de industrias farmacéuticas e bioquimicas, uma vez que
melhoram significativamente a qualidade da mistura do escoamento (KOCKMANN et
al. 2008).

Devido as caracteristicas inerentemente laminares de escoamentos em microescala,
o processo de mistura passiva em micromisturadores cadticos conta, predominantemente,

com os efeitos cadticos da adveccao realizados pela manipulagdo do escoamento laminar



dentro do microcanal a medida que o fluido se move no interior da geometria e,
consequente, ocorre 0 melhoramento da mistura devido a diminui¢do das distancias de
difusdo, proporcionado pelo aumento da drea e do tempo de contato entre as camadas de
fluidos (STROOCK et al., 2002; CHARI e KLEINSTREUER, 2018).

Em particular, destaca-se o micromisturador caotico proposto por STROOCK et al.
(2002) que atraiu atencdo significativa da comunidade cientifica desde a sua publicagdo,
devido, principalmente, a sua simplicidade e facil fabricacdo com uso das técnicas
classicas de microfabricacao, como a fotolitografia.

STROOCK et al. (2002) propuseram a instalagdo de estruturas de baixo relevo
(sulcos) em uma das superficies de um microcanal para intensificar a mistura de fluidos
passivamente. Tais estruturas sdo posicionadas transversalmente ao escoamento
principal, propiciando um escoamento cadtico ao longo do microcanal e, por conseguinte,
melhorando o processo de mistura dos fluidos. Isso reduz o comprimento de mistura
necessario para se obter a homogeneidade completa na se¢do transversal. Neste trabalho,
os autores propuseram dois tipos de micromisturadores: i) um micromisturador com
somente um padrao de estrutura transversal ao longo do microcanal e ii) um
micromisturador com dois padroes de estruturas no formato de espinha de peixe em série
e descentralizados (do inglés, Staggered Herringbone Mixer - SHM). O SHM produz um
escoamento caotico através da submissao dos volumes de fluido a uma sequéncia repetida
de escoamentos rotacionais e extensionais locais (STROOCK et al., 2002). As posigdes
dos centros de rotagado ¢ os fluxos ascendentes e descendentes observados no escoamento
transversal sdo alcangados variando-se a orientagdo das estruturas em fun¢do da posicao
axial no microcanal. Os autores fabricaram o SHM em PDMS utilizando a fotolitografia.
Os ensaios de eficiéncia de mistura foram feitos com uma solugdo fluorescente. As
micrografias do escoamento foram obtidas por uma camera digital CCD acoplada a um
microscopio confocal.

A Figura 2.2a apresentada o desenho esquematico do micromisturador SHM, que
possui as seguintes dimensodes: H = 85 um, W = 200 um, h = 15,3 um, w = 50 um, p =
2/3 e 8 =45° onde H e W sdo a altura e largura do microcanal, h ¢ altura dos sulcos, p ¢
medida da assimetria dos sulcos (distancia do vértice do sulco a parede do canal), 6 ¢
angulo na intersecao entre os vértices dos sulcos, X, y e z sdo as coordenadas espaciais do
microcanal, A¢m ¢ a medida da amplitude de rotacdo do fluido em cada meio ciclo
(amplitude dos vortices), ¢ ¢ a posicdo horizontal do centro de rotacdo do escoamento

transversal, u e d sdo a posi¢ao horizontal de rotacdo ascendente e descendente do
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escoamento transversal, respectivamente. A Figura 2.2b mostra as micrografias confocais

da mistura dos fluidos nas se¢des transversais do SHM indicadas na figura.
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Figura 2.2 - Micromisturador tipo espinha de peixe (Staggered Herringbone Mixer — SHM): a) o
desenho esquematico do micromisturador e b) micrografias confocais da mistura dos fluidos nas se¢des
transversais indicadas na figura. Adaptado de STROOCK et al. (2002).

A Figura 2.3 apresenta a comparacao dos trés diferentes microdispositivos
estudados pelos autores, com as micrografias confocais. Observa-se que ao final de 3 cm
de comprimento dos trés microdispositivos, somente houve uma mistura completa (apos
o 15° ciclo) para o caso do SHM (Fig. 2.3¢), uma mistura parcial para o segundo
micromisturador estudado com estruturas transversais simples (Fig. 2.3b) e ndo houve
mistura significativa para o caso do canal reto (Fig. 2.3a). Segundo os autores observaram,
o SHM funciona de forma eficiente para uma ampla escala de Reynolds e Péclet,
ocorrendo uma boa mistura para 0<Re<100 e uma mistura completa para Pe<10°. A perda
de carga nesse tipo de micromisturador foi insignificante em relacao ao escoamento em

um microcanal reto com mesmas dimensdes de comprimento e diametro hidraulico.



Figura 2.3 — Resultados das micrografias a 3 cm da entrada para os casos: a) canal reto, b) estruturas
transversais simples e ¢) espinha de peixe em série descentralizados (Staggered Herringbone Mixer —
SHM). Adaptado de STROOCK et al. (2002).

ApoOs a publicagao deste trabalho pioneiro de STROOCK et al. (2002), diversos
estudos numéricos e experimentais foram feitos visando investigar os fenomenos que
ocorrem nesse micromisturador e os efeitos dos parametros geométricos do projeto do
SHM para se obter melhores rendimentos de mistura dos fluidos.

Nesse sentido, AUBIN et al. (2005) identificaram, através de simulacdes
numéricas, que para Re = 2 a quantidade de sulcos por ciclo de mistura nao afeta a
qualidade da mistura de forma significativa, e consideraram a quantidade de 10 sulcos
por meio-ciclo adequada para se obter uma boa qualidade de mistura. Além disso, foi

observado que sulcos com profundidade (h) entre 0,3 < h/H <0,4 da altura do microcanal



(H) propiciam uma maior homogeneizagao espacial ¢ uma maior reducao da espessura
das estrias de fluidos. Também foi verificado que, para sulcos com largura muito pequena,
0 escoamento no microcanal ¢ mais dificilmente afetado pelo componente transversal da
velocidade, e a mistura espacial ¢ muito baixa. Por outro lado, para sulcos com largura
muito grande, a homogeneizacao da mistura ¢ prejudicada devido a criagdo de zonas
mortas no microcanal, sendo recomendado como adequado pelos autores uma largura
proxima a w/W=0,25 para os sulcos.

Outros parametros geométricos do projeto do SHM foram estudados
numericamente por YANG et al. (2005), para Re = 10 e Pe = 2x10* como o indice de
assimetria (p da Fig. 2.2a) e angulo na intersecdo entre os sulcos (6 da Fig. 2.2a). De
acordo com os autores, a disposicao e as escalas dos dois vortices helicoidais formados
no micromisturador € influenciada pelo parametro p, e estes vortices de escalas diferentes
fornecem um melhor desempenho de mistura do que dois vortices de mesmo tamanho.
Assim, a advecc¢do cadtica ¢ introduzida pela alteragdo do movimento do escoamento, em
funcdo das assimetrias dos sulcos, promovendo uma mistura mais eficaz por vortices
assimétricos. Os autores investigaram os valores de assimetria p iguais a 0,21, 0,33 ¢ 0,45,
e concluiram que os melhores resultados de mistura foram obtidos para p iguais 0,21 e
0,33. No caso do angulo de interse¢do entre os sulcos 8, foram investigados os valores de
60°,90° e 120°, e os autores concluiram que o efeito da variagdo deste angulo tem impacto
insignificante sobre a mistura do escoamento.

HASSELL e ZIMMERMAN (2006) investigaram, numericamente, a velocidade
gerada pelos sulcos no SHM e o efeito da variagdo de Re sobre o escoamento gerado,
sendo avaliadas trés geometrias representativas: um unico sulco, um trecho de canal
representando um ciclo continuo com sulcos e uma terceira geometria representando um
sistema no qual a orientagdo dos sulcos era constantemente alterada (SHM tradicional).
A medida que Re aumentava, a quantidade de fluido entranhado no interior do sulco
diminuia e os fluidos localizados no sulco se moviam ainda mais rapido através do sulco
antes de retornar ao escoamento principal do canal pelas bordas deste. Os autores
observaram que o aumento da profundidade dos sulcos resulta em aumento do
entranhamento de fluido nesses sulcos, levando a um aumento no componente de
velocidade transversal do escoamento principal, assim como observado por AUBIN et al.
(2005). Além disso, foi verificado que sulcos sucessivos resultaram em um aumento nos
componentes de velocidade transversal, com um aumento de 14% no entranhamento de

fluidos nos sulcos em comparagao com o caso de um sulco tnico.
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KEE e GAVRIILIDIS (2008) analisaram numericamente o escoamento em um
micromisturador SHM-85través da plataforma COMSOL Multiphysics® para 0,001 <Re
< 10. O campo de velocidade foi obtido por meio das simulagdes numéricas, nas quais
métodos de rastreamento de particulas foram utilizados para quantificar o desempenho
das misturas e evitar problemas de difusao numérica. Os autores concluiram que a mistura
¢ melhorada no micromisturador devido a formagao de um escoamento helicoidal duplo,
que se alterna de um lado do canal para o outro, dependendo da assimetria dos sulcos,
bem como pela mistura que ocorre dentro desses sulcos, onde o fluido de um lado do
canal ¢ transportado para o lado oposto através dos sulcos, resultando no aumento de area
de contato entre os fluidos e diminui¢ao das distancias de difusdo, melhorando, assim, a
qualidade da mistura. A Figura 2.4 mostra o resultado da distribui¢do de particulas obtida
ao final de cada ciclo de mistura, bem como uma compara¢ao qualitativa e boa
concordancia com os padroes de estrias obtidos experimentalmente no trabalho de
STROOCK et al. (2002). Os autores também investigaram métodos para quantificar a
eficiéncia de mistura do micromisturador SHM, e consideraram o calculo do coeficiente
de variancia no final de cada ciclo um método util para analisar a qualidade da mistura.
Adicionalmente, os autores concluiram que a advec¢do no escoamento em um

micromisturador SHM ocorre independentemente do numero de Reynolds.
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Figura 2.4 — Comparacdo da evolucdo espacial das particulas ao longo do comprimento do
micromisturador SHM com micrografias confocais obtidas por STROOCK et a/ (2002), para Re = 0,01
(Adaptado de KEE e GAVRIILIDIS, 2008)

WILLIAMS et al. (2008) analisaram o escoamento numericamente, via COMSOL
Multiphysics®, e experimentalmente, com o uso de micrografias confocais obtidas do
escoamento promovido no SHM, visando validar um modelo analitico desenvolvido para
o célculo de mistura para micromisturadores tipo SHM, baseado no trabalho de
STROOCK et al. (2002). O SHM utilizado nos experimentos confocais foi construido em
PDMS e vidro por meio da técnica de fotolitografia com dois moldes, um para o canal e
outro para os sulcos. Posteriormente estes foram alinhados e selados ao vidro. O
micromisturador utilizado nas simulagdes numéricas possuia dimensdes de 410 um de
largura por 80 um de altura da se¢do transversal, com sulcos medindo 85 um de largura
por 50 um de altura. J& as dimensdes medidas do micromisturador utilizado nos
experimentos, apds a fabricacdo, foram as seguintes: 392 um de largura por 56 um de
altura da se¢do transversal do canal, com sulcos medindo 90 um de largura por 36 um de
altura. Ambos os micromisturadores possuiam 10 sulcos por meio ciclo, com assimetria

dos sulcos p igual a 0,33. Os fluidos foram bombeados por duas seringas de vidro
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acopladas em uma bomba de seringa, variando a vazao de 3 a 300 uL/min (0,12<Re<12
e 8,33x10°<Pe<8,33x10°). Foi concluido que para micromisturadores com dimensdes
semelhantes, vazdes na faixa de 60 pL/min a 300 pL/min produzem uma mistura 6tima
dos fluidos, dentro de 5 a 12 ciclos (16 mm a 40 mm) para a maioria dos solutos, tornando
0 SHM um micromisturador ideal para uma ampla gama de aplicagdes.

HOSSAIN et al. (2010) fizeram um estudo numérico de otimizacdo de geometria
do micromisturador SHM, propondo sulcos nas paredes superior e inferior. Os fluidos de
trabalho foram agua e etanol e foi considerado Re = 1. O indice de mistura na saida do
micromisturador foi selecionado como fun¢do objetivo variando quatro parimetros de
projeto: i) numero de sulcos por meio ciclo; i) angulo dos sulcos; iii) relacdo entre a
profundidade dos sulcos ¢ a altura do canal, e iv) a largura dos sulcos. Com a otimizagao,
o indice de mistura na saida do micromisturador ¢ aumentado em cerca de 9% em
compara¢do ao SHM com sulcos somente em uma parede. Assim como observado por
AUBIN et al. (2005) e HASSELL e ZIMMERMAN (2006), os autores também notaram
que a mistura dos fluidos ¢ mais sensivel ao parametro de profundidade dos sulcos do que
a largura ou o angulo dos sulcos.

Outros trabalhos numéricos foram desenvolvidos utilizando diferentes técnicas de
otimiza¢do dos parametros geométricos do SHM, como o método de resposta de
superficie - RSM (ANSARI e KIM, 2007a), o método de rede neural de base radial -
RBNN (ANSARI e KIM, 2007b) e técnicas de aproximacao de funcao - FA e algoritmos
genéricos multiobjetivos - MOGA (CORTES-QUIROZ et al., 2009 e AFZAL e KIM,
2014), todos combinados com analises numéricas em CFD e tomando como referéncia os
dados geométricos e resultados experimentais de STROOCK et al. (2002). Esses estudos

apontaram que sulcos mais profundos (com razdo entre altura do sulco (h) e altura do
canal (H): % > 0,40), e largos (com razao entre largura do sulco (w) e largura do canal

(W): % > 0,25), razdes de aspectos do canal (razdo entre altura do canal (H) e sua largura

(W): % ) menores que 0,43, fator de assimetria (p) proximos a 0,32, e valor do angulo de

intersec¢ao dos sulcos (8) entre 90° e 106° sdo melhores para promover uma mistura mais
rapida (em um menor comprimento de mistura) no SHM.

KWAK et al. (2016) investigaram numérica e experimentalmente a eficiéncia da
mistura em escoamento laminar em quatro micromisturadores com padrdes de sulcos
diferentes. A Figura 2.5 apresenta as geometrias dos padrdes com protuberancias e sulcos,

bem como em sentidos opostos, de forma a se investigar o efeito da geometria na mistura
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dos fluidos. Os experimentos foram feitos utilizando uma solugdo aquosa fluorescente
com fluoresceina em uma das entradas e, na outra, agua deionizada, injetadas com o uso
de seringas de vidro e bombeadas por duas bombas de seringa a uma vazao de 0,36
uL/min cada, totalizando 0,72 uL/min no canal principal (Re = 0,11). Os
micromisturadores foram fabricados em PDMS através da técnica de fotolitografia em
duas etapas, e possuiam dimensoes de projeto de 200 um de largura e 90 um de altura do
canal, e sulcos com 50 um de largura por 50 um de altura, 90° de angulo entre os sulcos,
10 sulcos por meio ciclo e 10 ciclos no total, com espago entre dois ciclos adjacentes de
500 pm dedicado a medicao. A captura das imagens de fluorescéncia foi feita por uma
camera CCD acoplada a um microscopio de fluorescéncia apos cada ciclo do
micromisturador. Os autores concluiram que o padrao com protuberancias (Fig. 2.5a,b),
em ambos os sentidos, apresentaram melhor eficiéncia de mistura do que o padrdo de
sulcos (Fig. 2.5¢,d) tradicionalmente utilizado. Além disso, os micromisturadores com
padrao no sentido do escoamento (Fig. 2.5a,c), sentido geralmente utilizado,
proporcionaram uma melhor eficiéncia de mistura do que o padrao no sentido reverso
(Fig. 2.5b,d). A mistura foi completa ap6s dois ciclos no micromisturador com
protuberancias no sentido do escoamento (Fig. 2.5a). O padrao com sulcos no sentido do
escoamento (Fig. 2.5¢c, proposto por STROOCK, et al. (2002) e o mais recorrente na
literatura) mostrou mistura completa somente apos quatro e cinco ciclos. O efeito de
mistura em todas as geometrias também foi simulado numericamente pelos autores e os
resultados confirmaram uma mistura mais eficiente no padrao com protuberancias (ambos
os sentidos) do que o com sulcos (ambos os sentidos). Contudo, os autores ndo avaliaram
se o efeito da perda de carga proporcionada pelo padrao positivo € significante e se isso

pode influenciar na sua operacionalizagao.
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Figura 2.5 — Imagens 3D dos micromisturadores SHM utilizados nos experimentos de Kwak et al.
(2016).

Outro pardmetro importante no projeto do misturador, e que foi investigado por
meio de simulagdo computacional por DU et al. (2010), ¢ a razdo da largura dos sulcos
(w) pela largura do canal (W): w/W, para um canal principal medindo 50 um de largura
(W) e 20 um de altura (H), para Re = 0,3. Os resultados demostraram que o comprimento
de mistura diminuiu acentuadamente a medida que w/W aumenta de 0,20 para 0,30, e
uma pequena diminui¢ao adicional do comprimento de mistura foi observada quando
w/W atingiu 0,4.

Alguns exemplos de aplicagdo do micromisturador SHM podem ser citados:
Marschewski et al. (2015) utilizaram um micromisturador inspirado na estrutura do SHM
para analisar a mistura de fluidos em um escoamento co-laminar (sem fluxo cruzado entre
os reagentes), sem uso de membrana e promover a mistura convectiva em cada regido de
reagente, com o minimo de cruzamento na interface entre eles, visando a intensificag¢do
da transferéncia de massa para os limites reativos (paredes do microcanal) para uso em
baterias com escoamento redox; lanovska et al. (2017) utilizou o SHM para obter uma
mistura rapida de solugdes para aplicagdes em cromatografia liquida; e Lund-Olesen et
al. (2007) utilizaram o SHM em um sistema microfluidico integrado para analisar a
hibridacdo de DNA alvo em solugdo com o DNA da sonda em esferas magnéticas

imobilizadas nas paredes laterais do canal em um separador de esferas magnéticas.
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Tabela 2.1 — Principais trabalhos que estudaram a eficiéncia de mistura do SHM

DIMENSOES DO SHM

TRABALHO TIPO DE T - ) CONDICOES CONCLUSOES / RECOMENDAGOES PARA UMA
~ w 2
INVESTIGAGAO | fwmd | fami | umi p ] Ns ESCOAMENTO MELHOR EFICIENCIA DE MISTURA
20 sulcos por ciclo
0,3<h/H=<0,4
25 171 10 ’ - !
AUBIN et al. Numeérica (CFX) | 200 | 77 | 50 | 231 |0,33| 90° | 20 Re = 2 . W/W = 0,25 .
(2005) 75 27 30 Sulcos muito largos propiciam zonas mortas no microcanal
Sulcos profundos melhoram a qualidade espacial da
mistura
. 49 |021| 60° _ o _pentre 0,21¢ 0,33 .
YANG et al. Numérica 200 | 70 | 50 91 l033| 90° 12 Re =10 Variagcéo de 0 tem impacto insignificante sobre a mistura do
- ’ ’ = 4
(2005) (CFD-ACE+) 12,6 |0.45| 120° Pe =2.10 _ escoamento _ .
Sulcos mais profundos melhoram a qualidade de mistura
_ h)/H=0,40 e 6 entre 90° e 106°
ANSARI e KIM - 0,23Ha 90% a Re =2,6 . . ( . f .
(2007) Numeérica (CFX) 200 | 77 | 50 0.50H 0,33 140° 20 Pe = 7.5.102 Mistura muito ma;suzegsélr\]/g:ﬂ%rg‘rc:tfruengllg:de dos sulcos do
CORTES- - 57,1| 25 | 0,05H |0,15| 60° 12 _ p=0,33
QUIROZ et Numekl/lcgé(ii):x,FA, 200 | 80 50 | 0,20H |0,30| 90° 18 Re _1 8’010 e Sulcos muito profundos ndo melhoram a mistura
al.(2009) 200 | 75 | 0,40H [0,45]| 120° 24 necessariamente
KEE e - - .
GAVRIILIDIS Numeérica 200 | 85 50 153 [033] 90° 12 0.001<Re<10 Ad.vecg:ao e mistura no escqamento ocorre
(2008) (Comsol) independentemente do niumero de Re
wiuaws o | Mg Comsole Terol a0 [oo [ o0 [osal a0 [ 20 | oresmesta | Compiment fe matea depende ce Re o deidade,
o 2 5
al. (2008) (fotolitografia e confocal) 3921 56 | 90 36 1033] 90 20 8.10°<Pe<8.10 dentro de 5 a 12 ciclos (16 a 40 mm)
Numerlca. Comprimento de mistura diminuiu acentuadamente a
(Comsol) e Experimental 10- 12 medida que w/W aumenta de 0,20 para 0,30, e uma
DU et al. (2010) (fotolitografia e 50 | 20 | 20 7 10,33| 90° Re =3 gue WitV aume <V para v, 54, € Ul
X 70 12 pequena diminuicdo adicional do comprimento de mistura
microscopio de 12,5 . L
x foi observada quando w/W atingiu 0,4.
fluorescéncia)
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Conforme observado na literatura e, na Tabela 2.1 que sintetiza as principais
trabalhos relacionados a analise de eficiéncia de mistura do SHM, a maioria dos estudos
realizados para caracterizacdo da eficiéncia de mistura do micromisturador SHM ficaram
restritos a dimensdes similares ao micromisturador introduzido por STROOCK et al.
(2002), com a largura de canal em 200 um e altura de 85 um, e com Re variando entre
0,01 e 100. Outro fato observado foi que a técnica de fotolitografia utilizada na fabricagao
do SHM em PDMS ¢ a técnica mais tradicional e recorrente na fabricacdo desses tipos de
micromisturadores.

Neste trabalho sera investigado, experimentalmente, a influéncia de duas diferentes
larguras de sulcos (85 um e 170um) sobre a eficiéncia e comprimento de mistura do
SHM, o qual possui dimensoes de 400 um de largura e 90 um de altura do canal principal,
possibilitando, com a maior largura de canal, uma analise em uma ampla faixa de Re e
Pe.

Embora o padrdo com protuberancias seja mais eficiente que o padrdo com sulcos,
conforme demostrado por KWAK et al. (2016), neste trabalho serd delimitado o estudo
com o padrao com sulcos devido a sua maior facilidade de fabricacdo utilizando a
microusinagem e litografia macia.

Os micromisturadores SHM estudados foram fabricados em PDMS pela técnica de
litografia macia, e os moldes de réplica foram fabricados utilizando a técnica de
microusinagem via CNC (COLMAN, 2017). Tendo em vista que a fabricacdo do
micromisturador pela técnica de microusinagem ¢ mais complexa, devido a grande
quantidade de elementos e, por ser uma fabricagdo mecanica, as dimensdes dos
micromisturadores foram selecionadas de modo a facilitar a fabricagdo dos moldes com
esta técnica e, também, visando maiores vazdes de operacdo. Na subsecdo 3.1 serdo
apresentadas em detalhes as demais dimensdes dos microdispositivos estudados. O
escoamento foi caracterizado apds cada ciclo dos micromisturadores utilizando a técnica
de Fluorescéncia Induzida por Laser aplicada a microescala (u—LIF). Adicionalmente, foi
feita uma comparacao de eficiéncia dos SHM estudados em comparacdo ao microcanal

reto.
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CAPITULO 3

PROJETO, FABRICACAO E CARACTERIZACAO DOS
MICRODISPOSITIVOS

Neste capitulo apresenta-se as metodologias empregadas para i) a fabricacao dos
microdispositivos estudados, ii) sua caracterizacdo dimensional e iii) a caracterizagdo da

molhabilidade da superficie do PDMS.

A metodologia empregada para a fabricagdo dos microdispositivos consistiu das

seguintes etapas, que serdo discorridas em detalhes nas subsecdes a seguir.

a) desenho dos microdispositivos no software SolidWorks e conversao do desenho para
codigo G utilizando o software VisualCad;

b) microusinagem dos moldes de réplica (REM, do inglés, Replica Molding) em PMMA
(polimetilmetacrilato) utilizando microfresadora via CNC;

c¢) fabricacao dos microdispositivos em PDMS pela técnica de litografia macia utilizando
o molde fabricado em PMMA;

d) criacdo do acesso (furos), selagem e insercdo das mangueiras para comunicagdo dos

microdispositivos com o0 meio externo.

3.1 Desenhos da Geometria dos Microdispositivos

Os trés microdispositivos estudados foram projetados em forma de Y, sendo dois
micromisturadores tipo herringbone (SHM-85 e SHM-170) com diferentes larguras de
sulcos (W) e um microcanal reto. As dimensdes de projeto dos trés microdispositivos sao
descritas na Tabela 3.1 e o desenho esquematico do SHM-85 (w/W=0,2125) ¢ ilustrado
na Figura 3.1. As dimensdes do SHM-85 sdo baseadas no trabalho de WILLIAMS et al.
(2008), e possui largura (W) e altura (H) do canal principal medindo 400 um e 90 um,
respectivamente, com sulcos medido 85 um de largura (w) e 40 um de altura (h), com
uma razao de w/W igual a 0,2125. J4 o SHM-170 tem dimensao de largura de sulcos 170

um (w/W de 0,425), e as demais dimensdes principais sdo iguais as do SHM-85.
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Segundo DU et al. (2010), no caso de canais medindo 50 um de largura e 20 um
altura, um aumento de w/W de aproximadamente 0,2 para 0,4 faz com que o comprimento
de mistura necessario para a homogeneizagao completa dos fluidos de trabalho injetados
na entrada do canal diminua acentuadamente, e esta caracteristica serd objeto de
investigacao neste estudo experimental utilizando um canal de 400 um de largura.

As razdes entre as alturas dos sulcos (h) e altura do canal (H): h/H=0,444; e altura
do canal (H) e sua largura (W): H/W=0,225, seguiram a recomendacao de h/H = 0,40 e
H/W < 0,43 da literatura (ANSARI e KIM, 2007a,b; CORTES-QUIROZ et al., 2009 ¢
AFZAL e KIM, 2014). Os dois micromisturadores possuem 10 ciclos completos, e cada
ciclo completo possui um conjunto de 20 sulcos (AUBIN et al., 2005; WILLIAMS et al.,
2008; KWAK et al., 2016). A metade de um ciclo (10 sulcos), denomina-se de meio-
ciclo. Cada meio-ciclo possui um posicionamento defasado em relagdo ao anterior, tendo
seus vértices centrais alinhados a 1/3 da largura do canal principal de uma parede lateral
no primeiro meio-ciclo e um outro meio-ciclo alinhado a 1/3 da largura do canal principal
da parede oposta, estando de acordo com fator de assimetria p de 0,333 recomendado na
literatura (ANSARI ¢ KIM, 2007a,b; WILLIAMS et al., 2008; CORTES-QUIROZ et al.,
2009 e AFZAL ¢ KIM, 2014). Assim como em KWAK et al. (2016), entre os ciclos de
mistura, nos dois SHM, foram criadas regidoes de largura 500 um para visualizagdo e
caracterizacdo do escoamento sem a interferéncia dos sulcos nas imagens. A distancia de
3,224 mm para posicionamento inicial dos ciclos foi definida considerando o
comprimento de entrada hidrodindmico para os nimeros de Re estudados. As entradas e
a saida do canal possuem uma camara circular de raio 1 mm para conexdo das mangueiras.

Ja no caso do microdispositivo de microcanal reto, este foi projetado e fabricado
com as mesmas dimensdes de largura e altura do canal do SHM-170, porém sem os ciclos
de sulcos. Este microdispositivo foi usado para comparacao dos resultados de eficiéncia

de mistura frente aos micromisturadores estudados.
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Tabela 3.1 — Dimensoes do desenho do projeto dos microdispositivos estudados

Micromisturador | Micromisturador Microcanal
SHM-85 SHM-170
(W/W=0,2125) (W/W=0,425) reto
Largura dos canais de entrada (We) [um] 300 300 300
Largura do canal principal (W) [um] 400 400 400
Altura/profundidade do canal (H) [um] 90 90 90
Disténcia entre a bifurcagdo e o primeiro ciclo 3294 394 | e
(Dp) [pm]
Largura dos sulcos (w) 85 70 | e
[pm]

Altura/profundidade dos sulcos (h) [um] 40 40 | -

Angulo de intersecio entre os vértices dos
90 9% | -

sulcos (0) [°]

Fator de assimetria dos sulcos (p) 0,333 0,333 | -
Espacamento entre sulcos (Es) [um] 85 170 | -
Distancia entre dois ciclos (D¢) [um] 500 500 | -
Comprimento de um ciclo (Ce) [um] 3715 7030 | -
Quantidade de sulcos por ciclo (Ns) 20 |

Quantidade de ciclos (N¢) 10 10 | -
Comprimento total do canal principal (Cr) 46450 79600 79600
[um]
w/W 0,2125 0,425 | -
h/H 0,444 0,444 | -
h/w 0,471 0,235 | -
H/W 0,225 0,225 0,225
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Figura 3.1 - Desenhos esquematicos do SHM (medidas em mm): (a) Vista superior do micromisturador;

(b) Detalhe da regido de entrada e das dimensdes dos ciclos e (¢) Vista em perspectiva de um ciclo.

3.2 Fabricacao dos Moldes em PMMA via Microusinagem CNC

Ap6s a elaboragdo dos desenhos dos moldes em SolidWorks, estes sdo importados
no formato “Dxf” pelo software MecSoft® VisualCad 2012, no qual ¢ feita a
programagdo da fabricagdo de cada molde, que consiste em delimitar, principalmente, a
quantidade de etapas de fabricacdo e seus pardmetros de fabricacdo, tais como os
diametros das fresas a serem usadas, velocidade de corte, nimero de passos, avango,

rotagdo e profundidades de corte para cada etapa.
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Apos a finalizagdo da programagao da fabricagcdo de cada molde, o arquivo de saida
¢ entdo salvo em codigo G. O cdodigo G ¢ o nome dado a linguagem de programagao que
utiliza 0 Comando Numérico Computadorizado (CNC), como ¢ o caso do software
Mach3 utilizado pela microfresadora da fabricante Minitech® disponivel no LabMEMS
(Figura 3.2) e empregada na microusinagem dos moldes utilizados no presente estudo.
Esta microfresadora possui os trés eixos (x’, y’ e z’) motorizados e um sistema de
resfriamento que combina a inje¢do de agua (ou outro fluido refrigerante) e ar
comprimido, propiciando uma ampla possibilidade de fabricacdo de moldes de diversos
tipos de materiais, como por exemplo, materiais metalicos (cobre, latdo, ago, aluminio,

etc) e poliméricos (acrilico, polipropileno, teflon, ABS, etc).

Figura 3.2 - Microfresadora CNC da fabricante Minitech®, instalada no LabMEMS.

Neste estudo, o material utilizado na fabricagdo dos moldes foi o
polimetilmetacrilato (PMMA), ou popularmente conhecido como acrilico. As pecas de
PMMA utilizadas para a microusinagem dos moldes foram cortadas a partir de uma chapa
de 6 mm de espessura utilizando-se uma maquina de corte vertical de bancada, modelo
LB1200F da fabricante Makita, disponivel no LabMEMS.

O processo de fabricacdo do molde dos micromisturadores SHM consistiu de 7
etapas que foram programadas visando a otimizacao de tempo e qualidade da fabricacgao,
conforme ¢ demonstrado na Tabela 3.2, que contém as etapas e parametros de fabricagao

para o SHM-85, assim como na Tabela 3.3 para o SHM-170. A Tabela 3.4 mostra as
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etapas e parametros de fabricagdo do microcanal reto. Os parametros mostrados nessas
trés tabelas foram os que atingiram melhor resultado de fabrica¢do apds meses de testes.

Tendo em vista o longo tempo de microusinagem continua demandado pela regido
formada pelos 10 ciclos na etapa 7, e a potencial existéncia de fatores externos nao-
controlados como falta de luz, falta de ar comprimido ou dgua, os quais sdo essenciais
para a operagdo da microfresadora, além da possivel jornada de trabalho extensiva para a
fabricacdo continua e total do molde no mesmo dia, esta etapa, correspondente aos ciclos,
foi subdivida em 10 partes (uma por ciclo) para o SHM-85, de modo que o tempo de
microusinagem para cada parte foi de 1 h; j4 o molde do SHM-170 teve a etapa 7
subdivida em trés partes (duas partes contendo 3 ciclos e a terceira parte contendo quatro
ciclos), diminuindo o tempo total de microusinagem continua desta etapa para no maximo
1 h e 9 min por parte.

A fabricagdo do molde do SHM-85 contabilizou o total de 897.689 linhas de codigo
G e tempo de microusinagem de aproximadamente 13 h; ja a microusinagem do molde
do SHM-170 contabilizou o total de 109.885 linhas de cdédigo G e tempo de
microusinagem de aproximadamente 6 h e 30 min.

O processo de fabricacdo dos moldes referente as tampas dos trés microdispositivos
seguiu as mesmas dimensdes de pega e parametros de fabricacdo até a terceira etapa
empregada na fabricacdo do molde dos microdispositivos.

ApoOs o processo de fabricacdo dos moldes dos trés microdispositivos e das
respectivas tampas, os mesmos foram limpos seguindo-se o procedimento de limpeza que
estd descrito na subse¢do 3.3. Posteriormente, os moldes foram caracterizados
dimensionalmente de acordo com o procedimento que estd descrito na subsegdo 3.5 do

presente trabalho.
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Tabela 3.2 — Parametros adotados para a microusinagem do molde do micromisturador SHM-85

Velocidade Numero de
Didmetro A de corte do Rotacgao passes e Profundidade Quantidade de Tempo de
vanco
Etapa Etapas de fabricacio da fresa (mm/min] PMMA da fresa profundidade total de corte | linhas de cédigo corte
mm/min
[mm] [m/min] [rpm] de corte por [mm] G [min]
passe
1 passo de 0,1
1 Faceamento da peca 3 320 79 8.000 0,1 67 19
mm
4 passos de
2 Pogo 3 320 79 8.000 2,2 196 25
0,55 mm
1 passo de 0,3
3 Refinamento do pogo 3 320 79 8.000 0,3 249 26
mm
2 passos de
4 Entorno do canal 1,55 480 79 24.000 0,13 1329 31
0,065 mm
10 passos de
5 Canal 0,2 584 79 54.000 0,13 11.367 49
0,013 mm
Regido a montante do
primeiro ciclo (entrada) e 8 passos de
6 0,1 145 79 54.000 0,040 38.141 34
a jusante do ultimo ciclo 0,005 mm
(saida)
Regido com os 10 ciclos 84.634 (por ]
o 8 passos de ) 60 (por ciclo)
7 (subdivido em 10 partes: 0,025 73 79 54.000 0,040 ciclo)
) 0,005 mm 600 (total)
1 parte = 1 ciclo) 846.340 (total)
Total: | 897.689 linhas 13 h e 4 min
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Tabela 3.3 — Parametros adotados para a microusinagem do molde do micromisturador SHM-170

Velocidade Profundidade Tempo de
Didmetro Rotacido | Numero de passes e Quantidade de
Avango de corte do total de corte corte
Etapa | Etapas de fabricacao da fresa da fresa profundidade de linhas de codigo
[mm/min] PMMA (na direcio Z) estimado
[mm] [rpm] corte por passe G
[m/min] [mm] [min]
1 Faceamento da peca 3 320 79 8.000 1 passo de 0,1 mm 0,1 169 22
2 Poco 3 320 79 8.000 4 passos de 0,55 mm 2,2 196 29
3 Refinamento do pogo 3 320 79 8.000 1 passo de 0,3 mm 0,3 193 29
4 Entorno do canal 1,55 480 79 24.000 2 passos de 0,065 mm 0,13 477 31
8 passos de 0,01625
5 Canal 0,2 584 79 54.000 0,13 12.385 54
mm
Regido a montante do
primeiro ciclo
6 ) 0,1 145 79 54.000 8 passos de 0,005 mm 0,040 7.225 48
(entrada) e a jusante
do ultimo ciclo (saida)
26.772 (para cada | 54 (para cada
Regido com os ciclos parte com 3 parte com 3
(subdivido em 3 ciclos) ciclos)
7 partes: 0,1 145 79 54.000 8 passos de 0,005 mm 0,040 35.696 (para a 69 (para a
2 partes com 3 ciclos e parte com 4 parte com 4
1 parte com 4 ciclos) ciclos) ciclos)
89.240 (total) 177 (total)
Total: 109.885 linhas 6 h e 30 min
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Tabela 3.4 — Parametros adotados para a microusinagem do molde do microcanal reto

Velocidade Profundidade Tempo de
Didmetro Rotagao Nimero de passes e Quantidade
Etapas de Avango de corte do total de corte corte
Etapa da fresa da fresa profundidade de corte de linhas de
fabricacgao [mm/min] PMMA (direciio em Z) estimado
[mm] [rpm] por passe cédigo G
[m/min] [mm] [min]
1 Faceamento da peca 3 320 79 8.000 1 passo de 0,1 mm 0,1 169 22
2 Poco 3 320 79 8.000 4 passos de 0,55 mm 2,2 196 29
Refinamento do
3 3 320 79 8.000 1 passo de 0,3 mm 0,3 193 29
pogo
4 Entorno do canal 3 320 79 8.000 2 passos de 0,065 mm 0,09 473 29
5 Canal 0,2 584 79 54.000 8 passos de 0,01625 mm 0,09 9.839 43
Total: | 10.870 linhas | 2 he 32 min

26




A seguir ¢ descrito o procedimento adotado para a fabrica¢ao de cada uma das sete

etapas mencionadas nas Tabelas 3.2 a 3.4.

1. Fixacao e faceamento da peca: uma peca de acrilico de dimensdes 8 mm x 4 mm
x 6 mm foi fixada, com auxilio de morsa acoplada aos eixos X’ e y’, na
microfresadora. Uma fresa de topo reto (metal duro HRC55 com revestimento de
AlTi) de 3 mm de didmetro empregada na primeira etapa (faceamento da pecga) foi
instalada na méaquina e em seguida foi feita a marcagdo do zero do eixo z’ no sensor
de calibragdo de altura. Na sequéncia, foi feito o posicionamento da fresa e a
identificacdo das coordenadas x’, y’ e z’ em uma das extremidades da peca,
tomando esse ponto como referéncia da peca. Em seguida procedeu-se com a
microusinagem de sua face superior, aplicando-se um rebaixamento total de 0,1 mm
(1 passo de 0,1 mm), tendo como objetivo a obteng¢ao de uma superficie uniforme;

2. Primeiro pog¢o (Figura 3.3a): foi feito um primeiro pogo, aplicando-se um
rebaixamento total de 2,2 mm (4 passos de 0,55 mm) utilizando a mesma fresa da
etapa anterior;

3. Refinamento do poc¢o (Figura 3.3b): visando a um melhor acabamento na
superficie do poco, mais um rebaixamento total (faceamento) de 0,3 mm (1 passo
de 0,3 mm) foi feito com fresa de 3 mm de diametro;

4. Entorno do canal (Figura 3.3c): aregido do entorno do canal (exceto a regido do
microcanal) foi rebaixada em 0,130 mm (2 passos de 0,065 mm), utilizando-se a
fresa de 1,55 mm de diametro;

5. Canal (Figura 3.3d): O contorno do microcanal foi usinado com uma fresa de 200
um de didmetro, rebaixando-se em 0,130 mm (10 passos de 0,013 mm), para melhor
acabamento proximo ao microcanal. A Figura 3.4f mostra em detalhe a fresa de 200
pm;

6. Regido a montante do primeiro ciclo e a jusante do ultimo ciclo: Foi feito um
rebaixamento de 0,040 mm (8 passos de 0,005 mm) nas regides de entrada e saida
do microcanal, as quais correspondem as regides a montante do primeiro ciclo e a
jusante do ultimo ciclo, utilizando uma fresa de 100 um de diametro; e

7. Regiao com os 10 ciclos (Figura 3.3¢): Por fim, conforme aludido anteriormente,
aregido com os dez ciclos do SHM-85 foi subdivida em dez partes, sendo uma parte
por ciclo, e cada uma dessas dez partes foi usinada utilizando uma fresa de 25 pm

de diametro e rebaixando em 0,040 mm (8 passos de 0,005 mm) entre cada sulco;
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ja o SHM-170 teve a mesma regiao subdivida em 3 partes, sendo duas partes com
3 ciclos e uma parte com 4 ciclos, cada uma dessas partes foi usinada utilizando

uma fresa de 100 um de didmetro e rebaixando em 0,040 mm (8 passos de 0,005

mm) entre cada sulco.

Figura 3.3 - Etapas de fabricacdo do molde: a) Faceamento com fresa de 3 mm; b) Faceamento com

fresa de | mm; ¢) Rebaixo de 0,115 mm; d) Usinagem do contorno do microcanal; e) Usinagem dos

ciclos; f) Detalhe da fresa de 200 pm.

28



3.3 Fabricacao dos Microdispositivos em PDMS

A fabricagdo dos microdispositivos ocorreu através da técnica de litografia macia
(COLMAN, 2017), que consistiu em transferir as especificidades geométricas dos moldes
fabricados em PMMA para o substrato elastomero a base de silicone, denominado
polidimetilssiloxano (PDMS), o qual possui a estrutura quimica apresentada na Figura

3.4.
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Figura 3.4 - Estrutura quimica do PDMS (LOPES, 2017).

Devido a sua facilidade de manipulagdo a temperatura ambiente, moldavel a
qualquer superficie, transparente, nao-toxico, termicamente estdvel, quimicamente inerte,
o PDMS ¢ um dos substratos mais utilizados na fabricacdo de dispositivos aplicados a
microfluidica (HAUBERT et al., 2006; COLMAN, 2017).

A Figura 3.5 apresenta o kit de PDMS Sylgard® 184, da fabricante Dow Corning,
que foi utilizado neste trabalho. Este produto ¢ fornecido no estado liquido e composto
por um frasco contendo o pré-polimero (base de silicone e silica para refor¢o) e num outro
frasco o reticulante (agente de cura que ¢ composto por uma mistura do complexo de
platina e copolimeros de metilhidrosiloxano e dimetilsiloxano) (MORENT et al., 2007).
Esses dois componentes sdo pesados na propor¢ao de 10 partes de pré-polimero para 1
parte de reticulante (10:1 em massa) e posteriormente misturados.

O agente de cura do PDMS ¢ empregado para promover a reagdao de polimerizacao
do PDMS, que pode durar 24 h em temperatura ambiente (25°C), 35 min se a temperatura
for elevada para 100 °C ou ainda mais rapida (10 min) se a temperatura for ajustada para
150 °C (HAUBERT et al., 2006). A Tabela 3.6 apresenta algumas das propriedades do
PDMS (MARK, 2009; DOW, 2019).
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Figura 3.5 - Kit de PDMS Sylgard® 184 da empresa Dow Corning.

Tabela 3.5 - Propriedades do PDMS, segundo 'DOW (2019) e 2MARK (2009).

Propriedades do PDMS (Sylgard® 184)
Viscosidade dindmica (fase liquida do pré-polimero + reticulante) ! | 3500 mPa.s
Cor! Transparente
Condutividade térmica' 0,27 W/mK
Resistencia dielétrica’ 19 kV/mm
Constante dielétrica a 100 Hz! 2,72
Constante dielétrica a 100 kHz! 2,68
Resistividade! 29E+14 Q.cm
Resisténcia a tracao! 6,7 MPa
Indice de refracdo a 589 nm! 1,4118
Indice de refracdo a 632,8 nm! 1,4225
Temperatura de transi¢do vitrea® -123 °C

Embora a cura rapida do PDMS seja interessante para diminuir o tempo de
fabricagdo, a temperatura elevada imposta durante este processo pode causar contragao
do PDMS, e possivelmente, também, ao molde de PMMA. KROGH (2000) relatou uma
contracdo de 3,2 % do polimero e BADSHAH et al. (2004) observou uma contracao de
2,5 %, ambos aplicando uma temperatura de 150 °C para a cura do PDMS. A Figura 3.6
mostra os resultados de contragdo do PDMS observados por BADSHAH et al. (2004).
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Figura 3.6 — Efeito de contragdo do PDMS variando com a temperatura de cura observado por
BADSHAH et al. (2004).

A seguir ¢ descrito o procedimento adotado na fabricagdo por litografia macia dos
microdispositivos em PDMS utilizados no presente estudo baseados no trabalho de

COLMAN, 2017.

e Pesou-se a quantidade de base necessaria para fabricagdo do microdispositivo, de
acordo com o volume a ser contido nos moldes de PMMA, conforme mostra a
Figura 3.7a;

e Adicionou-se o agente de cura a base, na propor¢ao de 1:10 (1 parte de agente de
cura para cada 10 partes de base) e, posteriormente, esses foram misturados com
uma espatula limpa;

e Levou-se o frasco contendo a mistura base + agente de cura para um dessecador
para a remocao das microbolhas de ar (Figura 3.5b) que sdao formadas durante o
processo de mistura e ficam incorporadas na solugao polimérica (Figura 3.5¢,d).
A solugdo polimérica ¢ mantida nesse sistema a vacuo por aproximadamente 40
min;

e Paralelamente ao processo anterior, os moldes usados foram lavados com uma
solucdo de sabdo neutro diluido em agua deionizada, enxaguados com agua
deionizada, secados com jato de baixa pressao de ar comprimido, levados para o
forno ou chapa quente a 60 °C para término da secagem e posteriormente
armazenados em local limpo (placa de Petri);

e A solugdo polimérica de PDMS, ainda na fase liquida e sem presenga de ar, foi
depositada sobre os moldes e estes retornaram para o dessecador para retirar

eventuais microbolhas de ar que surgiram durante o processo de depdsito desta
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solucdo no molde. A solucdo foi novamente submetida ao vacuo até que as
microbolhas fossem eliminadas, conforme mostram as Figuras 3.5¢;

Em seguida os moldes contendo a solugdo polimérica foram inseridos na estufa
sob uma temperatura de 60 °C por aproximadamente 2 h, para promover a cura
acelerada do PMDS (Figura 3.51);

Esperou-se esfriar e retirou-se, cuidadosamente e com auxilio de uma agulha fina,
os microdispositivos fabricados em PDMS (ja curado — em estado solido) dos
moldes e estes foram posicionados com a superficie externa (superficie em
contato com o ar durante o processo de cura do PDMS) sobre uma superficie
limpa;

Em seguida foram feitos os acessos (furos) nas extremidades dos
microdispositivos utilizando-se um dispositivo denominado punch dermatoldgico
(que ¢ cilindrico com extremidade metélica cortante) com didmetro interno de
1,25 mm para posterior conexao com as mangueiras € acesso a0 meio externo
(Figura 3.6). A proxima etapa ¢ a selagem entre as camadas contendo o

microdispositivo e a tampa, a qual esta descrita no item 3.4.
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Figura 3.7 - Etapas de fabricacdo do dispositivo em PDMS: a) pesagem da base e agente de cura do
PDMS; b) molde ¢ lamina de vidro limpos e armazenados em uma placa de Petri limpa; ¢) dessecador
utilizado para armazenar o dispositivo durante o vacuo para remogdo das microbolhas do PDMS; d)
bomba de vacuo utilizada; e) dispositivo dentro do dessecador para remogdo das microbolhas; f) cura do
PDMS na chapa quente.
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Figura 3.8 - Camada de PDMS contendo o microdispositivo ja com os acessos (furos) feitos com o punch
dermatolégico e a camada de PDMS que servira como tampa do microdispositivo.

3.4 Selagem dos Microdispositivos

Apo0s o procedimento de fabricacdo dos microdispositivos em PDMS descrito na
subsecdo 3.3, fez-se necessario realizar o procedimento de selagem desses
microdispositivos, que consistiu em unir as duas camadas de PDMS, por meio do
fenomeno da adesdo dessas superficies.

O fenomeno da adesao ¢ conhecido como uma série de interagdes interatdmicas e
moleculares presentes na interface entre duas superficies, possibilitando que dois
materiais diferentes sejam mantidos juntos por um contato interfacial, provenientes de
forgas de Van der Walls, ligagdes de hidrogénio e atragao eletrostatica (MEYER, 1985;
IWAKIRI et al., 2005; AWAJA et al., 2009).

Na literatura sdo reportados diversos tipos de tratamento para adesdo de superficies
de polimeros, como tratamento mecanico (SOUSA, 2011), com reagentes quimicos
(TSAO e DEVOE, 2009; SOUSA, 2011), térmico ou chama (SOUSA, 2011), por
radiacao ultravioleta (TSAO e DEVOE, 2009), por plasma (KWON et al., 2005; DIXON,
2010; SOUSA, 2011; WATERS et al, 2017; LOPES, 2017) e por descarga corona
(HILLBORG e GEDDE, 1998; SELLIN, 2002; HAUBERT et al., 2006; SOUSA, 2011;
FEHR, 2019). Em especial, para aplicagdes em microfluidica, os tratamentos de
superficie de PDMS mais recomendados sdo de plasma de oxigénio (SOUSA, 2011;
WATERS et al, 2017; LOPES, 2017) e por descarga corona (HILLBORG e GEDDE,
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1998; KIM e CHAUDHURY, 1999; SELLIN, 2002; HAUBERT et al., 2006; FEHR,
2019).

Neste trabalho foi empregado o tratamento da superficie por descarga corona (ou
plasma corona) no PDMS. Este tratamento ¢ considerado de simples aplicagao, de baixo
custo, podendo ser portatil, sem necessidade de uso de sala limpa e permite que seja
efetuado em pressdo e temperatura ambientes.

A descarga corona ¢ produzida a partir de uma diferenga de potencial elétrico
aplicado entre um fio fino com determinado raio de curvatura do equipamento € um plano
aterrado (BUZETO e CAMPOS, 2004; PASCUAL et al., 2008; COORAY e COORAY,
2012). O campo elétrico gerado entre o fio (eletrodo positivo) e o plano (eletrodo
negativo) aparece na forma de descargas elétricas luminosas de colorag@o entre tons de
azul e roxo claro, como pode ser observado na Figura 3.9. Na regido do campo elétrico,
elétrons livres sdo acelerados em diregao ao eletrodo positivo, ocorrendo a colisdo desses
elétrons com outras moléculas gasosas presentes entre os dois eletrodos, gerando com
isso mais elétrons livres e espécies ativas (ions e moléculas excitadas) de oxigénio e
nitrogénio, além da geragdo de ozonio, um poderoso agente oxidante, todo este fendmeno
denomina-se de vento corona (HAETHER, 1956; BUZETO e CAMPOS, 2004; MA,
2011; COORAY e COORAY, 2012).

Figura 3.9 - Aplicagdo da descarga corona sobre a camada de PDMS contendo o microdispositivo. Pode-

se observar as descargas elétricas sobre a superficie do PDMS.

A camada de PDMS fica, entdo, posicionada sobre o plano isolado eletricamente

(HAUBERT et al., 2006) recebendo as descargas elétricas, e introduzindo por este
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mecanismo de oxidagao superficial, grupos polares na superficie do material. No caso do
PDMS, grupos funcionais de hidroxilas (-OH) s@o incorporados a superficie do material
e, com isso, ocorre uma melhora significativa nas propriedades de adesdo, de energia livre
de superficie e de sua molhabilidade (OWENS, 1975a,b; BIRESAW e CARRIERE, 2001;
BUZETO e CAMPOS, 2004; KNOW et al., 2005; EDDINGTON et al., 2006; FILLA et
al.,2011). A superficie do PDMS naturalmente possui propriedade hidrofobica, e quando
esse tratamento com descarga corona ¢ aplicado, a superficie do PDMS torna-se
hidrofilica, permitindo, assim, a molhabilidade pela d4gua. Depois de determinado tempo,
a superficie do PDMS tende a recuperar a sua propriedade original de molhabilidade,
segundo discorrido pelos autores OWEN e FRITZ (1995), KIM e CHAUDHURY (1999),
OWEN (2005), EDDINGTON et al., 2006, HONG et al. (2006) e FEHR (2019).

HILLBORG e GEDDE (1998) reportaram que uma camada de silica de 10 nm ¢
formada na superficie do PDMS ap6s uma exposi¢ao prolongada ao tratamento com
descarga corona. Porém, devido a sua fragilidade, microfissuras ocorrem na superficie da
camada de silica quando estas sdo expostas ao ar seco, tornando a superficie da silica
formada quebradica e, com isso, recuperando a propriedade hidrofobica original da
superficie do PDMS.

Contudo, ¢ importante que alguns cuidados devam ser tomados no emprego desta
técnica de tratamento de superficie. Devido a grande geragdo de gas ozdnio durante a
aplicacdo da descarga corona, faz-se necessario que o local de aplicagdo seja ventilado ou
que contenha exaustdo adequada, sendo pertinente o uso de EPI como mascaras de
respiracdo com filtro para gés ozonio (HAUBERT et al., 2006; MA, 2011). Segundo
BOCCI (2002), a inalagdo do gas ozdnio pode ser prejudicial aos 6rgaos do sistema
respiratorio. A inalagdo prolongada deste gés, a depender da sua concentracao e do tempo
de exposi¢do, causa toxicidade progressiva, iniciando com tosse e lacrimejamento
podendo levar ao 6bito em poucos minutos. Outro efeito indesejado que ocorre na
aplicacdo desta técnica € a geracdo de ondas eletromagnéticas na frequéncia das ondas de
radio (sendo audivel, inclusive) e que tem potencial para afetar outros equipamentos,
sendo recomendavel que ndo tenha outros dispositivos eletroeletronicos proximos que
possam ser perturbados por esta frequéncia (HAUBERT et al., 2006).

Neste trabalho foi utilizado o equipamento portatil gerador da descarga corona
“Laboratory Corona Treater”, modelo BD-20AC, da fabricante Electro-Technic
Products, disponivel no LABMEMS, e apresentado na Figura 3.10, que possui tensao

maxima de 45 kV a uma frequéncia de 4,5 MHz, e poténcia de saida de 30 W. Este
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equipamento ¢ de facil uso, sendo suficiente apenas ajustar a tensao de saida e colocar a
chave no modo on para iniciar sua aplicacdo. A tensdo de saida foi ajustada de modo a
produzir descargas estaveis (HAUBERT et al, 2006). Nos primeiros testes foi utilizado
um tempo de aplicagdo da descarga corona de 15 s (HAUBERT et a/, 2006), contudo foi
observado durante os testes que o tempo de 40 s de aplicagdao foi mais eficaz para cada
superficie nas dimensdes das camadas de PDMS dos microdispositivos e tampas

fabricados.

Figura 3.10 - Equipamento “Laboratory Corona Treater ”, modelo BD-20AC, da fabricante Electro-
Technic Products, utilizado para produzir a descarga corona sobre a superficie dos materiais, disponivel

no LABMEMS.

Apds a aplicagdo da descarga corona, as camadas de PDMS foram unidas e
pressionadas levemente, fazendo com que as eventuais bolhas presas entre as camadas
fossem levadas para as bordas para serem eliminadas. Durante os primeiros 5 min apos
este procedimento, as camadas ainda podem ser desseladas (ou desunidas),
reposicionadas se pertinente, ¢ unidas novamente. Isso ¢ possivel pois, as particulas
carregadas das duas superficies necessitam de pelo menos uma hora para reagir
totalmente umas com as outras. Passado este tempo, a adesdo entre as camadas ¢
alcancada de forma permanente (HAUBERT et al., 2006; YANG et al.,2009).

Para concluir a fabricacdo dos microdispositivos em PDMS, apds 24 h da etapa de
selagem, trés mangueiras do tipo sonda de aspiracdo traqueal n°® 4, da fabricante Mark

med, de didmetro externo 1,3 mm e cortadas no comprimento de 35 cm foram inseridas
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nos furos de comunicagao das entradas e saida que haviam sido feitos na camada contendo
o microdispositivo utilizando o punch dermatologico anteriormente a etapa de selagem.
Posteriormente a inser¢do das mangueiras, foi depositado um pouco de cola epoxi da
marca Araldite® Hobby, da fabricante Tek Bond, nas jungdes entre as mangueiras € a
superficie do PDMS, para garantir a fixacdo das mangueiras e evitar eventuais
vazamentos de fluidos. Apds a aplicagdo da cola epoxi, aguardou-se 24 h para sua cura
completa.

Conforme mencionado anteriormente, as propriedades de molhabilidade do PDMS
sdo alteradas com a aplicacdo da descarga corona e, apds determinado periodo, essas
propriedades retornam ao seu estado inicial. De modo a garantir que as medi¢des do
escoamento nao ocorressem na zona de transi¢do da molhabilidade da superficie, foi entdo
caracterizada a sua molhabilidade (item 3.6) e, posteriormente, definido o uso dos
microdispositivos somente apds o periodo de 48 h decorridos da etapa de selagem.

Considerando todas as etapas de fabricagdo, desde a limpeza do molde em PMMA
fabricado na microfresadora até a cura da cola epdxi para fixacdo das mangueiras, o tempo
total para fabricacdao de cada microdispositivo em PDMS foi de aproximadamente 52 h.

A Figura 3.11 mostra o microdispositivo pronto para uso.

N~ e -

Figura 3.11 — Micromisturador SHM-85 pronto para uso

3.5 Caracterizacio Dimensional do Molde e dos Microdispositivos
A caracterizacdo dimensional dos moldes em PMMA e dos microdispositivos em
PDMS fabricados ¢ fundamental para identificacdo de possiveis anomalias (ou erros)

ocorridas nos processos de microusinagem do molde ou de litografia macia do

microdispositivo em PDMS. Além disso, as medidas das dimensdes dos
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microdispositivos sdo essenciais para o calculo dos parametros desejados a serem
utilizados nos experimentos, como area da se¢do transversal, didmetro hidraulico, vazao
e velocidade do fluido, Re e Pe.

As dimensdes dos microdispositivos em PDMS (abertos — antes da etapa de
selagem) e dos moldes em PMMA foram obtidas utilizando o Microscopio Digital Hirox,
modelo KH 8700, que possui trés lentes de magnificacao para baixo, médio e alto alcance,
disponivel no LabMEMS (Figura 3.12). As lentes de médio e alto alcance foram utilizadas
para caracterizar os microdispositivos, e estas foram calibradas utilizando-se uma escala
padrao de vidro, calibrada, de 1 mm de comprimento e resolucao de 10 um, da fabricante
Eikonal do Brasil, garantindo assim a rastreabilidade e confiabilidade de medigao

dimensional utilizando este equipamento na caracteriza¢do dos microdispositivos.

Figura 3.12 - Microscopio Hirox para caracterizagdo dimensional de microdispositivos, disponivel no
LABMEMS.

A Figura 3.13 ilustra as posi¢cdes do canal principal onde foram feitas as
caracterizagdes dimensionais dos micromisturadores, tanto do molde em PMMA quanto
dos micromisturadores em PDMS. A média da largura do canal de entrada (W.) foi obtida
a partir da medi¢ao em 2 posi¢cdes de cada canal de entrada (proéxima a entrada da conexao
e proximo a bifurcagdo), totalizando 4 medidas. A média da largura (W) do canal principal
foram feitas nas quatro regides em verde, totalizando 4 medidas. A altura (H) do canal foi
caracterizada a partir da reconstrucdo 3D gerada pelo microscopio nas 8 posicoes de
medicao em que foram feitas as medidas das larguras Wee W, totalizando 8 medidas. Os
sulcos foram caracterizados em 3 posi¢des, no primeiro, quinto e décimo ciclos. A média
das larguras (w) e alturas (h) dos sulcos foi obtida a partir da amostragem de 5 sulcos em

cada posicoes de caracterizacao, totalizando 15 medidas de largura e 15 medidas de altura.
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Entrada

A incerteza devido a repetibilidade das médias das medidas foi calculada para 95% de
confianc¢a. Esse procedimento também foi realizado na caracterizagdo dimensional do
micromisturador de canal reto, com as posi¢cdes no canal principal correspondentes as

quatro posi¢des medidas nos canais principais dos micromisturadores.
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Figura 3.13 — Posigdes da caracterizagdo dimensional dos microdispositivos.

3.6 Caracterizacao da Molhabilidade

Conforme ja mencionado, por natureza, a superficie do PDMS possui propriedades
hidrofobicas, e estas podem ser modificadas ao se aplicar algum tipo de tratamento a
superficie do PDMS, tornando-a hidrofilica e permitindo, assim, a molhabilidade pela
agua. Depois de determinado intervalo de tempo, a superficie do PDMS tende a recuperar
a sua propriedade original de molhabilidade, segundo discorrido pelos autores OWEN e
FRITZ (1995), KIM e CHAUDHURY (1999), OWEN (2005), HONG et al. (2006) e
FEHR (2019). Destarte, para garantir a reprodutibilidade das medi¢des do escoamento, a
propriedade de molhabilidade da superficie do PDMS foi caracterizada para se determinar
o tempo de recuperacdo da hidrofobicidade do PDMS apds os procedimentos de
fabricacdo em litografia macia e tratamento de superficie adotados neste trabalho. Com a
identificagdo dessa propriedade, os experimentos de caracterizacdo do escoamento
puderam ser conduzidos.

A molhabilidade da superficie de um material pode ser caracterizada através do
método da gota séssil (SELLIN, 2002; SOUSA, 2011), que consiste na deposi¢ao de uma
gota (da ordem de microlitros) sobre a superficie do material. O angulo formado entre um
plano tangente a gota do liquido e o plano da superficie onde a gota de liquido esta
depositada ¢ denominado de angulo de contato, e pode ser quantificado através de

medi¢des empregando-se um gonidometro. O angulo de contato estd associado ao

40

Saida



equilibrio termodinamico de um sistema de trés interfaces (superficie-liquido, superficie-
vapor e liquido-vapor), sendo um fendmeno governado pela energia de superficie do
material e pela tensdo superficial do liquido (SELLIN, 2002; SOUSA, 2011; FERREIRA,

2013). A Figura 3.14 mostra um desenho esquematico que ilustra tal fenomeno.

TLv YLV vapor
ée 5 liquido 0 ,2
Ysv YsL YsL Ysv superficie

Figura 3.14 - Desenho esquematico da formagao do angulo de contato entre uma gota de liquido
depositada sobre uma superficie.

A Equacao 3.1 apresenta a Equacao de Young, a qual relaciona o angulo de contato

e as tensoes interfaciais dos meios (ADAMSON e GAST, 1997).

Ysv — Vs = YLy " €os 0’ (3.1)

Tomando como referéncia a gota de liquido como sendo a agua, para angulos de
contato superiores a 90° a superficie possui caracteristica hidrofobica, possuindo pouca
molhabilidade, fraca adesdo e baixa energia de superficie. Quando o angulo de contato ¢
superior a 150°, a superficie ¢ caracterizada como super-hidrofobica, possuindo
praticamente nenhuma molhabilidade, adesdo e energia de superficie. Por outro lado,
quando a superficie possui boa molhabilidade, boa adesao, além de ter uma maior energia
de superficie, esta apresenta angulos de contato menores que 90° e ¢ considerada
hidrofilica. Quando esse angulo ¢ menor que 10°, diz-se que a superficie ¢ super-
hidrofilica, tendo espalhamento completo da gota sobre a superficie (SOUSA, 2011;
FERREIRA, 2013). A Tabela 3.6 ilustra a comparacdo entre os angulos de contato, a

formato da gota e a caracteristica de sua superficie.
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Tabela 3.6 — Comparagdo entre os angulos de contato das gotas depositadas sobre uma superficie.
Adaptado de FERREIRA (2013).

Angulo de
0’ <10° 0’ <90° 0’ > 90° 0’ > 150°
contato
Formato da gota . ‘
A

Caracteristica Super-

Super-hidrofilico Hidrofilico Hidrofébico ) )
da superficie hidrofébico

A molhabilidade do PDMS foi caracterizada a partir das medidas do angulo de
contato feitas utilizando o gonidometro automatizado “Drop Shape Analyzer” (Figura
3.15), modelo DSA100E, da fabricante Kriiss GmbH, disponivel no Laboratério de
Recuperagdo Avangada de Petréleo (LRAP/COPPE/UFRYJ).

Figura 3.15 - Gonidometro automatizado para medi¢do do dngulo de contato, disponivel no LRAP.

Os fluidos ensaiados foram a dgua deionizada e a solucdo aquosa de rodamina 6G
na concentragdo de 20 mg/L (preparagdao descrita na subsecdo 4.2.1), os quais foram
armazenados nos frascos do sistema de bombeamento e microinje¢do do goniometro,

conforme ilustra a Figura 3.16.
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Figura 3.16 - Sistema de bombeamento ¢ inje¢do do gonidémetro, disponivel no LRAP.

O procedimento de medig¢do ocorreu da seguinte forma: foram preparadas amostras
de PDMS empregando os mesmos procedimentos de litografia macia e tratamento de
superficie enunciados nas subsec¢des 3.3 e 3.4. Na primeira amostra ndo foi aplicado o
tratamento de superficie visando quantificar o valor inicial de angulo de contato desta
sem o tratamento de descarga corona. A segunda amostra teve a aplicacao da descarga
corona (mesmo procedimento da subsecdo 3.4) e 3 min depois foi iniciada a
caracterizagdo de sua superficie no gonidmetro, repetindo a medi¢cdo uma vez ao dia na
mesma amostra, durante trés dias, e uma ultima medi¢ao realizada seis dias apos a
primeira medida, totalizando cinco dias de medi¢ao. Para cada medi¢ao foram feitas duas
amostragens de trés gotas de 10 pL (uma amostragem para cada fluido) depositadas sobre
a superficie do PDMS em sequéncia e espagadas de 7 mm, como pode ser observado na
Figura 3.17. Ap6s o procedimento de medicao, a superficie foi cuidadosamente seca com
papel que ndo solta fibra e armazenada em placa de petri. As posi¢des de medi¢do na
amostra nao se repetiam e eram feitas com um distanciamento da fileira de gotas anterior,

para evitar possiveis erros nas medi¢des posteriores.
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Figura 3.17 - Imagem da deposigdo de 3 gotas de agua deionizada (AD) e de 3 gotas de solugdo de
Rodamina (SR) sobre a amostra de PDMS com tratamento de descarga corona utilizando um filtro laranja
passa-alta de 525 nm.

Ap0s o deposito de cada gota, o software do gonidmetro identifica as bordas da gota
e a superficie do material, tragando as linhas tangentes e calculando automaticamente os
angulos de contato dos dois lados de cada gota. O operador pode ajustar essas linhas caso
o auto-ajuste feito pelo software ndo esteja correto. A Figura 3.18 exemplifica uma das
medidas feitas com o gonidometro utilizando agua deionizada na amostra de PMDS sem

tratamento de descarga corona.

Figura 3.18 - Exemplo de medi¢do do angulo de contato utilizando o gonidometro.
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CAPITULO 4
ANALISE EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo apresentados a metodologia, procedimento e a técnica de
medicao aplicada na caracterizacao do campo de concentracdo do escoamento no interior

dos microdispositivos estudados.

4.1 Técnica de Fluorescéncia Induzida por Laser

A Fluorescéncia Induzida por Laser (LIF, do inglés Laser-Induced Fluorescence) ¢
uma técnica optica de medicao considerada ndo intrusiva, bem estabelecida na literatura,
sendo empregada em medicdes de campos escalares de concentracdo, temperatura e PH
em escoamentos de fluidos, fazendo uso de solucdes contendo corantes fluorescentes com
propriedades fisico-quimicas especificas para visualizacdo e medigdo desses campos
(HOUCINE et al., 1996; LEMOINE e GRISCH, 2012). Essa técnica de medi¢ao evoluiu
juntamente com a microfluidica, tornando possivel a sua aplicacdo em caracterizagdes de
escoamentos em microcanais a partir do uso de microscopios e lentes de magnificagao
para ampliacdo da imagem do escoamento, neste caso denominada de técnica de
Fluorescéncia Induzida por Laser aplicada a microescala (p-LIF).

Através do uso de uma fonte de luz coerente (laser) ¢ possivel excitar a espécie
fluorescente da solucdo, a qual absorve parte da energia de excitagdo e, posteriormente,
retransmite uma parte dessa energia absorvida na forma de fluorescéncia. Tipicamente,
os corantes fluorescentes mais utilizados com essa técnica de medi¢ao em escoamento de
liquidos, tanto na macroescala quanto na microescala, sdo: a rodamina 6G, a rodamina B
e a fluoresceina sodica.

A rodamina B e a fluoresceina sddica sdo empregadas em medi¢des do campo de
temperatura do escoamento, pois esses corantes apresentam sensibilidade a variacao de
temperatura, ou seja, existe uma relacdo entre a variacdo de intensidade de luz
fluorescente com o aumento ou diminui¢ao da temperatura do escoamento. Ja a rodamina
6G ¢ utilizada em medi¢des de concentragdo, pois a variacdo da temperatura do

escoamento ou ambiente ndo afeta a sua fluorescéncia (MAGALHAES, 2011).
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Neste estudo, por se tratar da caracterizagdo do campo de concentracdo do
escoamento, foi utilizada a rodamina 6G, de nome comercial rhodamine 590 chloride, da

fabricante Exciton, fornecida em frasco contendo 1 g (Figura 4.2).

Figura 4.1 — Frasco contendo corante de rodamina 6G da fabricante Exciton.

A rodamina 6G ¢ um corante catidnico pertencente a familia dos compostos
organicos xantenos com formulacao quimica C27H29CIN>Os e estrutura quimica ilustrada
na Figura 4.3. Este corante possui peso molecular de 464,98 g/mol e massa especifica
1,23 g/cm?, sendo encontrado na forma de pd bronze avermelhado e altamente solivel em
agua e diversos solventes organicos. Além disso, possui alta fotoestabilidade e alta
fluorescéncia com rendimento quantico maior que 0,91, e ¢ de baixo custo para aquisi¢ao

(KUBIN e FLETCHER, 1982; WURTH et al., 2012; CASTRO, 2017; EXCITON, 2019).

NHC H.

HLC,HN ‘ ‘
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‘ COZCH3

Figura 4.2 — Estrutura quimica da Rodamina 6G. Adaptado de EXCITON (2019).

A Figura 4.4 mostra o espectro de absorcao e fluorescéncia de solugdo aquosa de
rodamina 6G, sendo o pico maximo de absor¢do em 527 nm (a) € o pico de emissao

fluorescente entre 560 a 580 nm (b).
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Figura 4.3 — a) Espectro de absorcdo e b) espectro de fluorescéncia da Rodamina 6G. Adaptado de
CASTRO (2017).

4.2 Aparato e Procedimento Experimental

A Figura 4.4 apresenta um desenho esquematico e a Figura 4.5 ilustra o aparato
experimental empregado na caracterizagdo do campo de concentragdo do escoamento
utilizando a técnica ndo-intrusiva de fluorescéncia induzida por laser aplicada a

microfluidica, disponivel no LABMEMS.

Céamera de alta
velocidade

Seringas de
vidro

Bomba de
seringa

Microscopio,

epi-fluorescente
: . Fonte do lase

Figura 4.4 — Esquema do aparato experimental utilizado.
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Figura 4.5 - Aparato experimental disponivel no LABMEMS.

O aparato experimental ¢ composto por: um sistema p-LIF da marca Dantec
Dynamics® que conta com (a) um microscopio epi-fluorescente invertido, modelo DM
IL M LED, da fabricante Leica®; (b) uma camera com sensor CMOS de 1 MP, modelo
SpeedSense® Lab 110, da fabricante Vision Research®, com tamanho de pixel de 20 um
x 20 um, 1630 fps e 12 GB de armazenamento; (¢) um laser continuo de poténcia 2 W,
modelo 5000, da fabricante RayPower®, com emissdo de luz no comprimento de onda
da luz verde (532 nm); (d) lentes objetivas de magnificacao 10x (NA =0,25), 20x (NA =
0,40) e 40x (NA = 0,55) com imersao em ar, da fabricante Leica®; (e) um sincronizador
de sinais; e (f) um computador com o software DynamicStudio®, versdao 2015a, para
aquisicdo e processamentos das imagens; (g) um termohigrometro calibrado, modelo
ITHT 2250, da fabricante Instrutemp®, para monitoramento das condi¢des ambientais do
local do experimento; (h) um termémetro digital calibrado, modelo TP101, da fabricante
Siberius®, para medi¢ao da temperatura dos fluidos; (i) uma bomba de seringa com
suporte para uso simultaneo de duas seringas, modelo PHD ULTRA, da fabricante
Harvard Apparatus®, utilizada como promotor de vazao; e (j) duas seringas de 5 mL com
corpo de vidro e émbolo de teflon, do tipo “gastight” e conexdo Luer lock (TLL), modelo
1005TLL, da fabricante Hamilton®, utilizada para injecdo simultanea dos fluidos nas
duas entradas dos microdispositivos.

Durante os experimentos preliminares utilizando o p-LIF e pu-PIV (Velocimetria
por Imagem de Particulas aplicada a Microescala) (ADRIAN e WESTERWEEL, 2011),
e fazendo uso incialmente de uma bomba de seringa de baixa qualidade e, também,
seringas descartaveis de plastico, foram observadas instabilidades na interface dos fluidos

e pulsos no escoamento que sdo incomuns em escoamentos laminares, principalmente
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com Re<100. A vista disso, foi identificada a necessidade de aquisi¢io de uma bomba de
seringa de melhor qualidade, bem como seringas de vidro para que fosse sanado esse
problema e fosse entdo possivel dar continuidade aos experimentos. De posse desses
novos componentes, foram feitos testes de visualizagdo do novo escoamento utilizando
as técnicas p-LIF e u-PIV, e constatou-se que ja ndo havia mais instabilidades na interface
dos fluidos, diferentemente do que antes se observara. E, de modo a garantir a
confiabilidade na geragdo e medi¢do da vazio pelo conjunto bomba de seringa e seringas
de vidro, este conjunto foi calibrado utilizando o método gravimétrico com o uso de uma
balanca analitica que também foi calibrada e estd disponivel no LABMEMS. Os
procedimentos e resultados detalhados da calibragao da balanga analitica e da bomba de
seringa podem ser observados no Apéndice A. Segundo os resultados obtidos da
calibracdo da bomba de seringa, existe uma 6tima linearidade da curva de calibragdo
(vazdo indicada x vazao calculada) e baixos erros de medi¢ao foram encontrados, e estes
foram posteriormente corrigidos nos resultados dos parametros das condi¢des de
escoamento deste estudo. Contudo, também foi possivel concluir que a bomba de vazao
possui uma precisdo alta, e o sistema de calibragdo (balanga e controle do tempo)
disponivel ndo possibilita calibrd-la com menores incertezas para as condi¢cdes de
calibracao existentes. Diante disso, para se diminuir os erros de medi¢ao e, também, as
respectivas incertezas de medi¢cdo da vazao gerada pela bomba de seringa seria necessario
utilizar uma balanca com melhor resolu¢do e menor incerteza de medigao; ter o controle
automatizado da bomba, reduzindo com isso a incerteza do tempo; ter um sistema melhor
de controle ambiental (temperatura e umidade); e criar protecao ou sistemas para diminuir
a influéncia de evaporagao do fluido. Com isso, seria entdo possivel ter um resultados
com maior exatidao e melhor precisao.

O primeiro procedimento do processo de medicdo com o p-LIF consistiu na
determinagdo da relagdo de pixel e mm da imagem (Figura 4.6) com a lente objetiva de
20x (NA = 0,40) utilizada nos experimentos. Para isso foi utilizada uma régua padrao
calibrada (a mesma utilizada na calibragao do microscopio digital HIROX® na subse¢ao
3.5), conforme observado na Figura 4.6, que mostra a janela da funcdo “Measure Scale
Factor” do software DynamicStudio®, e a sele¢do de dois pontos na imagem (A e B) e a
insercao do valor da distancia absoluta entre eles. O valor encontrado foi de 0,05045 para
a janela de 640 px x 560 px utilizada nos experimentos. Este valor foi utilizado para
converter as unidades de px em mm para todas as imagens, tendo em vista que a distancia

do plano focal ¢ uma caracteristica fixa da lente.
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Figura 4.6 — Determinacdo da relagdo de pixel e mm da imagem utilizando a régua padréo.

Apos a fixacao dos microdispositivos em estudo na base do suporte (com controle
manual dos eixos x e y) do microscopio que compde o sistema p-LIF, a regido de medig¢ao
dos microdispositivos foi posicionada, assim como o ajuste da altura do plano medi¢ao
(plano focal da lente objetiva). Em todas as regides de medi¢do, a altura do plano de
medig¢do foi ajustada para aproximadamente a metade da altura do canal (45 um), sendo
definida visualmente a partir do foco das bordas do canal com iluminacdo da ldmpada
LED (sem laser).

Os sistemas de medicao p-LIF e u-PIV apresentam dois fatores limitantes, que sao
a fonte de iluminacdo e as lentes objetivas usadas para ampliar a imagem. Nesses
sistemas, a iluminacao geralmente ¢ feita por baixo do microdispositivo, € todo o volume
de medicdo ¢ iluminado (MEINHART et al., 2000), como mostra a Figura 4.7. A
profundidade de campo do plano de medicao ¢ definida pelas caracteristicas Opticas das
lentes objetivas do microscopio, as quais compdem o sistema Optico necessario para
permitir a ampliagdo e visualizacdo do escoamento na microescala. Nesse sentido, a
profundidade de campo representa a espessura da imagem focalizada e depende
principalmente da abertura numérica da lente objetiva (NA). O valor da profundidade de

campo foi estimado para a lente de 20x (NA = 0,40) utilizada no presente trabalho,
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segundo MEINHART et al. (2000), sendo o valor encontrado de 6,06 pm. E recomendado
utilizar lentes de maior abertura numérica, visando diminuir, sempre que possivel, a
profundidade de foco e, com isso, tornando a espessura de visualiza¢ao da imagem mais

proxima ao plano focal da lente (ARROMBA, 2014).

N

Volume de teste

tragadoras

‘l 1
Particulas. / \ f |
| \

Lentes objetivas

Luz do laser + Emiss&o por fluorescéncia

Figura 4.7 — Sistema de iluminagdo do u-PIV/p-LIF, iluminando o volume no microcanal. Adaptado de
LINDKEN et al. (2009).

A Figura 4.8 apresenta o desenho esquematico das regidoes de medigdes
caracterizadas nos micromisturadores SHM estudados e a Figura 4.9 apresenta o desenho
esquematico correspondente ao microdispositivo canal reto. No total, foram
caracterizadas 11 posi¢cdes em cada micromisturador, sendo 9 posicoes localizadas nos
espacos (regido de medi¢cdo em azul) de 500 um de largura entre os ciclos 1 a 10, uma
antes do primeiro ciclo e, outra, apos o ultimo ciclo. As Tabela 4.1, 4.2 e 4.3 mostram as
distancias entre cada regido de medicdo e a bifurcagdo na entrada do canal principal. As
distdncias das regides de medicdo foram estimadas a partir do projeto dos
micromisturadores, pois ndo ¢ possivel caracterizar essa dimensdo no microscopio. E
apenas possivel tomar como referéncia os ciclos para o posicionamento destas regioes. O
microdispositivo de canal reto teve 4 regides caracterizadas, e as distancias destas
posicdes foram estimadas a partir da marcagdo, no dispositivo, do ponto iluminado pelo
laser e, posteriormente, medindo-se com uma régua tendo como referéncia a bifurcagao

do canal.
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Figura 4.8 — Desenho esquematico das regides de medicdo dos dois SHM estudados.
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Figura 4.9 — Desenho esquematico das regides de medicdo do microcanal reto estudado.

Tabela 4.1 — Posicdes das regides de medi¢do do micromisturador SHM-85

Distancia das posicoes das
Distancia entre regides de medicio em
Posicio as regioes de relaciio a bifurcacio na
medi¢do [mm] | entrada do canal principal
(Posicio = 0 mm) [mm]
PO 3
P1 4,4 7,4
P2 4,2 11,7
P3 4,2 15,9
P4 4,2 20,1
P5 4,2 243
P6 4,2 28,5
P7 4,2 32,7
P8 4,2 36,9
P9 4,2 42,2
P10 4,2 454
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Tabela 4.2 — Posigoes das regides de medigdo do micromisturador SHM-170

Distincia das posicoes das
Disténcia entre regioes de medicio em
Posicio as regioes de relaciio a bifurcacio na
medicdo [mm] | entrada do canal principal
(Posicao = 0 mm) [mm]
PO 3
P1 7,5 10,5
P2 7,5 18,1
P3 7,5 25,6
P4 7,5 33,1
P5 7,5 40,7
P6 7,5 48,2
P7 7,5 55,7
P8 7,5 63,2
P9 7,5 70,8
P10 7,5 78,3

Tabela 4.3 — Posicdes das regides de medi¢do do microcanal reto.

Distancia das posi¢des

Distiancia entre das regides de medicio
Posicio as regides de em relaciio a entrada do
medicio [mm] canal principal (Posiciao

=0 mm) [mm]

PO -—-- 3

Pl 12 15
P2 30 45
P3 32 77

Apbs o posicionamento da regido de medi¢do no microscopio, as mangueiras de
cada entrada dos microdispositivos foram conectadas separadamente as duas seringas
acopladas na bomba de seringa, e a mangueira de saida foi direcionada para um recipiente
para descarte do fluido. Inicialmente foi injetada, pelas duas entradas, 4gua deionizada
pura para limpeza interna dos microdispositivos e, posteriormente, foram iniciados os
procedimentos de medicdo para determinacdo da curva de calibracdo. Em seguida, as
medicoes dos campos de concentragdo do escoamento decorrente da mistura dos fluidos,
conforme serd descrito nas subsecdes de 4.2.1 a 4.2.3. Por recomendacdo do fabricante

do sistema, o microscopio foi coberto com um pano preto para evitar a influéncia da
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incidéncia de luz indireta (Iampadas/sol) sobre o experimento. A Figura 4.10 mostra o

micromisturador SHM-85 fixado sobre a mesa posicionadora do microscopio.

Figura 4.10 — Micromisturador SHM-85 fixado sobre a mesa posicionadora do microscopio.

O numero de Reynolds (Re) foi calculado e posteriormente foi usado para avaliar
as vazoes dos escoamentos estudados, compreendendo a faixa do escoamento laminar. O
nimero de Re (Eq. 4.1) ¢ um niimero adimensional que mensura a razao entre as forcas
de inércia e as forcas viscosas para dadas condi¢des de escoamento:

_U'dh'P
U

Re (4.1)

Onde:

v ¢ a velocidade média do escoamento [m/s];

dp, € o diametro hidraulico da secdo transversal do canal principal [m/s];
p € amassa especifica do fluido [kg/m?];

u € a viscosidade dinamica do fluido [kg/m.s]

Outro parametro importante ¢ o nimero de Schmidt (Sc), que ¢ usado para
caracterizar escoamentos de fluidos nos quais existem simultaneamente processos de

difusdo de momento e massa, sendo definido pela Equagao 4.2.

u
Sc = > D (4.2)

Onde:
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u € a viscosidade dindmica do fluido [kg/m.s]
p € amassa especifica do fluido [kg/m?];

D ¢ a difusividade de massa do corante de rodamina [m?/s].

O numero de Péclet também ¢ um parametro importante em processos de transporte
de massa, relacionando os nimeros de Reynolds e Schmidt, e caracteriza o transporte de
massa molecular no escoamento com a razdo dos efeitos convectivos e os efeitos

difusivos:

4.3)

A Tabela 4.4 mostra um resumo das condi¢des experimentais para a realizagdo dos
experimentos com o p-LIF, baseadas nas medidas de projeto dos microdispositivos e das
propriedades dos fluidos a 25 °C. Foram estipulados cinco numero de Re para estudo e
suas respectivas vazdes volumétricas. O coeficiente de difusividade da rodamina 6G em
dgua adotado foi igual a 4,14x10'° m¥s a 25 °C (CULBERTSON et al, 2002).
Considerando que as propriedades dos fluidos sdo alteradas com a variagdo da
temperatura, a temperatura dos fluidos foi medida durante os experimentos e as suas
respectivas propriedades foram recalculadas, assim como todos os parametros, ao final
dos experimentos. Também foram observadas as medidas reais dos microdispositivos em

PDMS com a caracterizagao dimensional destes.

Tabela 4.4 — Condicdes experimentais nas medigdes com p-LIF a 25°C

Vazio por
# Re seringa/entrada Sc Pem
[LL/min]
1 0.5 3.5 2300 1150
2 1 7 2300 2300
3 10 70 2300 22995
4 100 700 2300 229952
5 300 2100 2300 689855

A Tabela 4.5 apresenta as principais configuracdes usadas para aquisicao das

imagens no sistema p-LIF.

55



Tabela 4.5 — Configuragdes dos parametros para aquisi¢ao das imagens do sistema p-LIF

Iluminagao pelo laser Continua
Poténcia do laser 50%
Frequéncia de aquisi¢do de imagens 1000 Hz
Tamanho da janela de visualizagdo | 640 px x 560 px / 645 pm x 564pum
Tempo de exposicao do quadro 150 ps
Modo de aquisi¢ao da imagem Quadro unico

A Figura 4.11 apresenta o fluxograma com o processo experimental realizado. O
primeiro processo (determinagdo da relacdao de pixel e mm da imagem) ja foi descrito
nesta subsecdo, € os demais processos realizados serdo descritos em detalhes nas

subsecdes 4.2.1,4.2.2 ¢ 4.3.

Preparacdo dos fluidos e
determinacao da curva de
calibracdo de
concentracao

Determinacdo da relacdo
dimensional entre pixele [——>
mm da imagem

v

Medicdo do campo de
concentragdo do —>
escoamento

Processamento das
imagens

Tratamento dos dados

Figura 4.11 — Fluxograma das etapas dos processos realizados neste estudo experimental.

4.2.1 Preparacio dos fluidos e determinacio da curva de calibracio de

concentraciao
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- Preparacao dos fluidos

Conforme ja mencionado, os fluidos utilizados nos experimentos foram a agua
deionizada pura e solugdes de rodamina 6G diluida em &agua deionizada. A agua
deionizada pura foi produzida a partir de processos de osmose reversa, deionizagcdo e
ultrafiltracdo pelo sistema de purificacio de é4gua da fabricante Gehaka, modelo
OS10LXE, disponivel no LRAP.

A concentragdo maxima de rodamina 6G diluida na solugao com agua deionizada
foi determinada de acordo com a resposta de saturagdo da solugdo e da camera
considerando o meio dptico dos microdispositivos estudados e a iluminacao do laser do
sistema p-LIF da Dantec disponivel no LABMEMS. Durante a fase de testes foi
observado que a concentragdo maxima de rodamina de 20 mg/L era a mais adequada para
evitar a saturagdo da escala da camera utilizando esse sistema p-LIF e os
microdispositivos estudados. Este valor esta dentro da faixa utilizada na literatura, entre
0 e 25 mg/L (CHAMARTHY et al., 2010; BAI et al., 2016). Valores de concentragao
maiores que 30 mg/L apresentaram saturacdo no sensor da cadmera e concentragoes
menores que 1,25 mg/L indicaram valores muito baixos de intensidade fluorescente,
ocasionando ruido na imagem quando se ajustava a escala de cinza para melhor
visualizagao.

Devido a balanca analitica disponivel para pesagem do p6é de rodamina 6G possuir
resolugdo de 0,0001 g e alta sensibilidade, observou-se que indicagdes de massa menores
que 0,0070 g ndo estabilizavam. Diante disso, a solugdo inicial de rodamina 6G escolhida
para pesagem foi de 40 mg/L, pesando 0,0080 g para diluigdo em 200 mL de agua
deionizada. As solugdes com concentragdes de 20 mg/L, 10 mg/L, 5 mg/L, 2,5 mg/L e
1,25 mg/L foram preparadas a partir da diluicdo em volume da solugao inicial de 40 mg/L.
A preparacdo das solugdes secundarias nao foi feita gravimetricamente, pois, como ja
mencionado, havia instabilidade da indicagdo da balanca para massas muito proximas ao
seu fundo de escala, na faixa da resolugdo, e inclusive poderia gerar uma propagagao de
erros de medi¢cdo uma vez que foi observado que a repetibilidade nessa regido da escala
ndo era boa. Ademais, preparar solugdes com mais de 200 mL visando a aumentar a
quantidade de massa medida de rodamina, mantendo as concentragdes, seria um
desperdicio de corante fluorescente, uma vez que nao seria utilizado volumes de solugao
superiores a 200 mL. Um outro fator que foi considerado ¢ que a solucdo fluorescente

esta sujeita a fotodegradacio quando exposto, a luz ao longo do tempo (MAGALHAES,

57



2011; TEIXEIRA, 2015; NASCIMENTO, 2015). As seis solugdes (cinco de rodamina
6G mais a solucdo de dgua deionizada pura) se mostraram adequadas para defini¢do da
curva de calibragdo, e estdo dentro da quantidade de 5 a 8 solugdes utilizadas na literatura
(YOON et al., 2004; KNUPP, 2013; BAl et al., 2016; DONG et al., 2019) e indicada pelo
manual do fabricante do sistema. A Figura 4.12 mostra os frascos com as solucdes de

rodamina 6G utilizadas para obter a curva de calibracao.

Figura 4.12 — Solugdes de rodamina 6G diluida em agua deionizada, nas concentragdes de 20, 10, 5, 2,5
e 1,25 mg/L.

As propriedades de massa especifica e viscosidade dinamica da 4gua deionizada e da
solucao de rodamina 6G com concentragao de 20 mg/L (mesma concentracao utilizada
nas medi¢des de mistura do escoamento) foram determinadas utilizando viscosimetro
digital, modelo SVM 3000, da fabricante Anton Paar®, disponivel no
DOPOLAB/EQ/UFRIJ (Figura 4.13). A medi¢do das amostras desses fluidos ocorreu em
triplicata nas temperaturas de 24 °C, 25 °C e 26 °C.

Figura 4.13 — Viscosimetro digital para medig¢do da massa especifica e viscosidade cinematica dos
fluidos, disponivel no DOPOLAB.
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- Procedimento para determinacio da curva de calibracio de concentracao

A determinacao da curva de calibracao de concentracdo da técnica p-LIF consiste
em se obter uma relagdo entre a intensidade de luz fluorescente das imagens capturadas
pela camera com a concentracdo prescrita da solucdo fluorescente injetada no
microdispositivo.

De acordo com CHAMARTHY et al., (2010) e MAGALHAES (2011), a
intensidade de luz fluorescente capturada pela camera e, consequentemente, as imagens
e processamentos de LIF, sdo influenciados pela concentracao das solugdes, pela vazao
massica injetada para cada solucdo, por interferéncias geométricas da regido de medicao
e por flutuagdes de iluminacdo no caso de lasers pulsados. E, também, segundo os
especialistas da empresa Dantec Dynamics, fabricante do sistema p-LIF utilizado neste
trabalho, a aquisi¢@o das imagens de calibragdo e do escoamento estudado devem ocorrer
exatamente na mesma posicao de medi¢do, de modo a evitar problemas no processamento
da imagem. Por exemplo, durante os testes preliminares, foi identificado que o software
do DynamicStudio ndo gera somente uma curva de calibragao relacionando as
intensidades de pixel e concentragdo, mas também, durante o processamento das imagens
do escoamento, o software “compara” as imagens do escoamento com as imagens da
curva de calibracao, e, caso as imagens da curva de calibracdo contenham estruturas (no
caso desse estudo, sulcos), e as imagens do escoamento porventura sejam adquiridas em
uma regido diferente, onde essas estruturas ndo existam ou estejam desalinhadas em
relagdo a imagem de calibragdo, a imagem resultante do processamento de p-LIF
mostrard estruturas que nao deveriam existir, propiciando um erro de medigao.

Diante do exposto, e conforme discorrido nas subsecdes 3.1 e 4.2, os dois
micromisturadores SHM estudados possuem espagos de 500 um de largura (KWAK et
al., 2016) apos cada ciclo, que sdo dedicados para a caracterizagdo do escoamento
utilizando o p-LIF, de modo a evitar o erro de processamento mencionado acima. Logo,
a aquisicao das imagens de calibragdao (com as seis solu¢des aquosas) e do escoamento
foram feitas em cada uma dessas posi¢des, além das posigdes apos o ultimo ciclo, e antes
do primeiro ciclo.

O procedimento de calibragdo da curva de concentragcdo adotado para cada posi¢ao
de medicao foi o seguinte: primeiramente, o laser continuo foi ligado e iniciada a
visualizacdo do escoamento. Em seguida, foi injetada agua deionizada nas duas entradas

do microdispositivo, e aguardou-se um intervalo de tempo para o escoamento desenvolver
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e, também, para a estabilizacdo da média da intensidade de pixels (observada durante a
passagem do escoamento na janela “Color map and histogram” do software). Logo ap0s,
foram capturadas as imagens correspondentes a concentracao 0 mg/L (sem rodamina 6G).
A aquisicdo das imagens ocorreu para cada vazao estudada (Tabela 4.1), iniciando a
injecdo dos fluidos pela maior vazao (2100 puL/min por entrada) até a de menor vazao
(3,5 uL/min por entrada). O procedimento descrito para a concentragao 0 mg/L foi
repetido para as demais solugdes com rodamina, bombeadas em ordem crescente de
vazado, iniciando com a solugdo de concentracao 1,25 mg/L e, por ultimo, a de 20 mg/L.
Foi capturado um conjunto com 200 imagens por concentracdo e para cada vazio de

injegao.

- Pré-processamento e processamento das imagens da curva de calibragao

Antes de iniciar qualquer procedimento, faz-se necessario informar ao software os
valores de concentracdo de cada conjunto de imagem adquiridos, utilizando as fung¢des
Custom Properties € Record Properties. Primeiramente, como mostra a Figura 4.14, foi
definida uma regido de interesse utilizando funcdo ROI no DynamicStudio, (retangulo
vermelho sobre a imagem) em todos os conjuntos adquiridos como imagens de
calibragcdo, de modo a avaliar somente a regido do escoamento de interesse, evitando
regides indesejadas que podem interferir no processamento das imagens, e descartando-

se as paredes do canal ou possiveis regides de interferéncia (sulcos, por exemplo).

a)

Figura 4.14 — a) Exemplo da aplicagdo do ROI em uma imagem obtida para a curva de calibracdo e a
geragdo de uma nova imagem (b) contendo apenas a regido de interesse utilizada nos processamentos de
p-LIF
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E importante que a ROI possua a mesma dimensio em todos os conjuntos de 200
imagens adquiridos para cada concentragdo. Caso contrario, o software ndo consegue
comparar as imagens e efetuar o procedimento para se obter a curva de calibragdo. Apds
a definicdo da ROI, os seis conjuntos contendo 200 imagens para cada concentragao
foram selecionados. Aplicou-se a funcao LIF Calibration para processamento € obtencao
da curva de calibragdo. O procedimento aqui discorrido foi repetido para todas as imagens
adquiridas durante o processo de calibragdo em cada posicdo de medicdo, gerando entdo
a curva de calibragdo para cada posigao.

A Figura 4.15 exemplifica as imagens correspondentes a média das imagens

adquiridas para cada concentragdo amostrada.

C=0mg/L C=125mg/L C=25mg/L C=5mg/L C=10mg/L C=20mg/L

Figura 4.15 — Imagens para determinagao da curva de calibragao do sistema p-LIF

Na literatura (MAGALHAES, 2011 ¢ KNUPP, 2013) sio reportados alguns
procedimentos adicionais para pré-processamento das imagens do PIV e LIF, como por
exemplo a remocao do plano de fundo das imagens (background) que visa a eliminagdo
de ruidos ou de regides estaticas, além de procedimentos para tratar distor¢cdes na
iluminacao (ou nao homogeneidade) na regido de medicdo quando lasers pulsados de
baixa frequéncia sao usados. Neste trabalho, porém, foi empregado um laser continuo e
ndo foram observadas ndo homogeneidades na iluminagdo da regido de interesse
estudada. Especialistas da Dantec Dynamics foram consultados sobre a aplicacdo de tais
procedimentos no tratamento da imagem do p-LIF. Estes ndo recomendaram a aplicacao
desses procedimentos no pré-processamento das imagens, principalmente quando o

escoamento possuir gradientes de concentracdo (no caso deste trabalho, zonas de
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mistura/difusdo entre os fluidos), uma vez que nesse sistema nao sdo utilizadas particulas
(imagem dindmica) e sim uma solu¢do fluorescente e, com isso, a imagem pode ser
parcial ou completamente estdtica, e a remoc¢do do background pode retirar toda a
informacao de concentragdo das imagens do escoamento, afetando os valores de
intensidade de pixel adquiridos e, por conseguinte, gerando resultados erroneos. Testes
foram realizados seguindo os procedimentos adotados por MAGALHAES (2011) e
KNUPP (2013) (que utilizaram laser pulsado) de modo a verificar a aplicacdo dos
procedimentos de remog¢do de plano de fundo. Conforme alertado pelo fabricante do
sistema Dantec Dynamics®, ao se remover o background, toda a informacao contida na
imagem ¢ alterada ou totalmente perdida, principalmente em regides onde sdo observados
gradientes de concentracdo (zonas de mistura/difusdo) no escoamento. Diante disso, neste
trabalho nao foram aplicados tratamentos de imagens para processamento da curva de
calibracao e das imagens do escoamento, seguindo a recomendacdo do fabricante e
procedimentos de trabalhos experimentais similares utilizando o p-LIF com gradientes
de concentragdo no escoamento descritos na literatura (BAI et al., 2016; DONG et al.,
2019) que também nao utilizaram tal artificio.

Como resultado deste procedimento de calibracdo, a Figura 4.16 exemplifica uma
das curvas obtidas neste estudo. Observa-se que o coeficiente de correlagdo (R?) obtido
para esta curva de calibragao foi de 0,995, indicando que o sistema esta respondendo com
uma tendéncia linear a variagdo de concentragdo da solugdo de rodamina 6G, sendo
possivel mapear satisfatoriamente a variacdo do campo de concentracdo na mistura de

fluidos promovida nos microdispositivos.
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Figura 4.16 — Exemplo de uma das curvas de calibrag@o do sistema p-LIF obtida.

4.2.2 Medicao do campo de concentragio
- Procedimento de medi¢ao das imagens do escoamento de mistura

Apos a realizagao do procedimento de calibragdo, foi bombeado agua deionizada
pura na vazao de 2100 pL/min para limpeza dos microdispositivos, e posteriormente foi
iniciado o procedimento de medi¢ao.

O procedimento para a caracterizagdo do escoamento de mistura consistiu na
inje¢d0 da agua deionizada na entrada inferior e a solu¢gdo de rodamina 6G na
concentracdo de 20 mg/L na entrada superior dos microdispositivos, conforme ilustra a
Figura 4.17 com a bomba de seringa contendo as duas seringas de vidro, a inferior com
agua deionizada e a superior com a solu¢do de rodamina 6G. As imagens sO foram
capturadas ap6s um intervalo de tempo para o escoamento desenvolver e também para a
estabilizacdo, ou variacdo minima, da média da intensidade de pixels (observada durante
a passagem do escoamento na funcao “Color map and histogram” do software). Foram
amostrados trés conjuntos de 2000 imagens utilizando os parametros estabelecidos
anteriormente nas Tabelas 4.4 e 4.5, e iniciando aquisi¢ao das imagens com a inje¢do dos
fluidos pela maior vazao (2100 pL/min por entrada) e finalizando com a menor vazao

(3,5 pL/min por entrada).
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Figura 4.17 — Bomba de seringa com as seringas de vidro, uma contendo a solug@o de rodamina e a outra
agua deionizada, usada nos experimentos com o pu-LIF.

A Figura 4.18 apresenta uma das imagens adquiridas nos experimentos na posi¢ao
3 mm (antes do primeiro ciclo), onde ¢ possivel visualizar os dois fluidos injetados
(solucdo de rodamina na concentragao de 20 mg/L e agua deionizada) para Re igual a 0,5,
a interface entre os fluidos e a estratificagao do escoamento, conforme era o esperado para
0 escoamento laminar com Re de 0,5. E possivel observar também um pequeno gradiente
formado na regido de interface entre os fluidos, provocado pela difusdo. Além disso,
verifica-se que o escoamento comeca a ser manipulado e induzido a mudancas de direcao

ao se aproximar do primeiro ciclo.

Solugdo
rodamina 6G

(20 mg/L)

; L. LIMITES/LARGURA
Agua deionizada #
DO CANAL

ﬂ
SENTIDO DO

ESCOAMENTO

Figura 4.18 — Exemplo de imagem adquirida na caracterizagdo do escoamento na posi¢do 3 mm do
SHM-85 para Re = 0,5.
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Cada posi¢do de medicao demandou, desde a aquisi¢do das imagens de calibragdo,
limpeza e aquisi¢do das imagens do escoamento com mistura, aproximadamente 3 h para
ser realizada. Com isso, considerando as 11 posi¢des de medicdo nos dois
micromisturadores € mais quatro posigoes caracterizadas no microcanal reto, a realizacao
dos experimentos nos trés microdispositivos durou 78 h de ensaios. Diante disso, as
temperaturas ambiente e do liquido foram medidas a cada corrida experimental, para
posteriormente serem ajustados as propriedades dos fluidos e outros parametros

importantes para analise.

- Pré-processamento e processamento das imagens do escoamento

O procedimento de pré-processamento das imagens foi o mesmo realizado nas
imagens de calibracdo e descrito na subsecao 4.2.1. Primeiramente € realizada a defini¢ao
do ROI das imagens da curva de calibracdo, pois as bordas do canal s6 sdo visualizadas
quando o canal estd completamente cheio de solucdo fluorescente. Além disso, conforme
mencionado anteriormente, as dimensdes das imagens do ROI devem ser as mesmas, pois
¢ um pré-requisito para o processamento das imagens pelo DynamicStudio. O
DynamicStudio armazena a informag¢ao dimensional do ultimo ROI utilizado, tornando
possivel sempre se utilizar a mesma dimensao até que ela seja alterada pelo usudrio. Em
seguida, com a dimensao armazenada dentro da fungcdo ROI Extract do software apds a
aplicacdo nas imagens da curva de calibracdo, esta fungdo entdo ¢ aplicada nos trés
conjuntos de 2000 adquiridos. A Figura 4.19 ilustra esse procedimento com a defini¢cdo
do ROI (Fig. 4.19a) e a geracao de uma nova imagem (Fig. 4.19b) contendo a regido de
interesse utilizada nos processamentos de p-LIF. Esse procedimento ¢ necessario para se

avaliar somente a regido do escoamento de interesse, evitando regides indesejadas que

podem interferir no processamento das imagens (MAGALHAES, 2011).
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a)

Figura 4.19 — Exemplo da aplicagdo do ROI em uma imagem adquirida no escoamento na posi¢do 3 mm
do SHM-85 para Re=0,5.

Conforme ja mencionado na subsecdo 4.2.1, neste trabalho ndo foram empregados
procedimentos adicionais de tratamento de imagens para remoc¢ao do plano de fundo das
imagens (background), pois ao se fazer essa operacdo, foi verificado que a informagao de
intensidade de pixel era perdida e os resultados ficavam comprometidos.

Em seguida, foi aplicado nos trés conjuntos de imagens ROI o método de
processamento de LIF denominado “LIF Processing” no DynamicStudio, utilizando
como referéncia a curva de calibragdo determinada para cada experimento, resultando na
geragdao de 2000 campos de concentragdo instantaneos. Por ultimo, ¢ realizada a média
temporal dos 2000 campos de concentracdo processados, obtendo-se o campo de
concentragdo médio para cada conjunto.

A partir do campo de concentragdo médio, foi extraido um perfil de concentragao
desse campo tragando-se uma reta vertical, da dimensao da largura do canal. Esse
procedimento foi feito para os trés campos de concentracdo médios correspondente aos
trés conjuntos de imagens adquiridos. Em seguida, os trés perfis de concentracdo foram
utilizados nas andlises de eficiéncia de mistura dos microdispositivos.

A Figura 4.20 exemplifica um campo de concentragao médio obtido para a posi¢do
3 mm do SHM-85 para Re=0,5. A zona cinza ¢ a solu¢ao de rodamina e¢ a zona preta
corresponde a 4gua deionizada, e na interface entre os dois fluidos € possivel observar um

gradiente de concentragdo devido a difusao.
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Figura 4.20 — Exemplo de campo de concentragdo médio obtido na posi¢do 3 mm do SHM-85 para
Re=0,5.

4.3 Tratamento dos dados

A metodologia da andlise de eficiéncia de mistura por meio da determinacao do
desvio padrdo (o) da concentragdo ¢ a mais empregada na literatura (STROOCK et al.,
2002; YANG et al., 2005; LYNN e DANDY, 2007; IANOVSKA et al., 2017), sendo
calculado a partir da Equagdo 4.4. Neste trabalho, o desvio padrao foi determinado para
cada um dos perfis de concentragdo perpendicular ao escoamento (com dimensdo da
largura do canal) extraidos dos trés campos de concentragdo médios medidos em

diferentes posi¢des ao longo do comprimento do canal.

4.4

Onde:

C; ¢ o valor da concentragcdo em cada posicao i (posicao vertical, ao longo da largura do
canal) do perfil de concentracdo,

C ¢ a média da concentracdo do perfil de concentracdo (em toda largura do canal);

N ¢ o numero total de posi¢des no perfil de concentra¢ao (em toda largura do canal).

De modo a possibilitar a comparagao dos resultados entre as diferentes posi¢des de
medi¢do e entre os microdispositivos, os perfis de concentragdio foram
adimensionalizados pela concentragdo inicial da solu¢ao de rodamina (Co, =20 mg/L) e o
eixo de posicdo do perfil foi adimensionalizado pela largura medida (Wmax) do canal

principal do seu respectivo microdispositivo em PDMS (Tabelas 5.1, 5.2 ¢ 5.3).
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A Figura 4.21 ilustra a extragdo dos perfis de concentracdo (linha tracejada
vermelha) adimensionalizados obtidos a partir de dois campos de concentracio médios
para o caso do micromisturador SHM-170 na posi¢cdo 3 mm (Fig. 4.20a,b), antes do
primeiro ciclo do micromisturador, e na posi¢ao 78,3 mm (Fig. 4.20c,d), apos o ultimo

ciclo do micromisturador, ambos para Re = 333 e Pe = 7,5x10°.

d) 00 05 1,0
0,0 4

01 ¢
02 ¢
03 +
04 +
05 +
0,6 +
0,7 +
08 +
09 +
1,0 4
c/C, CiC,

W/Wmax

Figura 4.21 — a) Campo de concentragdo médio e b) perfil de concentrag@o obtidos na posicdo 3 mm e
¢) campo de concentragao médio e b) perfil de concentragdo obtidos na posi¢ao 78,3 mm do SHM-170

para Re = 333 ¢ Pe = 7,5x10°.
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CAPITULO 5
RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos todos os resultados experimentais
obtidos neste trabalho, como a caracterizagdo dimensional dos microdispositivos,
caracteriza¢cdo da molhabilidade do PDMS, caracterizacao das propriedades dos fluidos e
a caracterizagdo do campo de concentracdo do escoamento nos microdispositivos

estudados utilizando a técnica p-LIF.

5.1 Resultados da Caracterizacio Dimensional

Nesta subsecdo sdo apresentados os resultados da caracterizacdo dimensional dos
moldes em PMMA e dos microdispositivos fabricados em PDMS utilizando o
microscopio digital Hirox®, conforme procedimento discorrido na subsecdo 3.5. As
Tabelas 5.1, 5.2 e 5.3 mostram, respectivamente, os resultados das caracterizagdes
dimensionais no molde em PMMA e no microdispositivo em PDMS acompanhadas da
sua respectiva incerteza expandida devido a repetibilidade das medidas com intervalo de
confianga de 95%, para os micromisturadores SHM-85, SHM-170 e microdispositivo

com canal reto.
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Tabela 5.1 — Resultados da caracterizagdo dimensional do micromisturador SHM-85

Molde em PMMA

Micromisturador em PDMS

Projeto ) Incerteza ) Incerteza
Posicdes Média ) Graus de | Média ) Graus de
[um] Expandida Expandida
[um] liberdade | [um] liberdade
[um] [um]
Largura dos canais de
300 330 19 3 324 13 3
entrada (We)
Largura do canal
400 419 22 3 417 11 3
principal (W)
Altura/profundidade
90 84 8 7 80 3 7
do canal (H)
Largura dos sulcos (w) 85 85 6 14 84 5 14
Altura/profundidade
40 37 3 14 36 3 14
dos sulcos (h)
w/W 0,2125 | 0,203 ---- 0,201 -—-- ----
h/H 0,444 | 0,440 ---- 0,450 -—-- ----
h/w 0,471 | 0,435 0,429 -—--
H/W 0,225 | 0,201 — 0,192 — .

Tabela 5.2 — Resultados da caracterizacdo dimensional do micromisturador SHM-170

Molde em PMMA

Micromisturador em PDMS

Projeto
Posicoes i Incerteza ) Incerteza
[um] | Média ' Graus de | Média , Graus de
Expandida Expandida
[um] liberdade | [um] liberdade
[um] [um]
Largura dos canais de
300 287 6 3 282 13 3
entrada (We)
Largura do canal
o 400 382 9 3 379 7 3
principal (W)
Altura/profundidade
90 74 5 7 70 3 7
do canal (H)
Largura dos sulcos (w) 170 169 11 14 165 8 14
Altura/profundidade
40 29 5 14 27 4 14
dos sulcos (h)
w/W 0,425 | 0,442 - - 0,435 -
h/H 0,444 | 0,392 - - 0,386 -—--
h/w 0,235 | 0,172 -—-- -—-- 0,164 -
H/W 0,225 | 0,194 -—-- -—-- 0,185 -—--
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Tabela 5.3 — Resultados da caracterizagdo dimensional do microcanal reto

Molde em PMMA Microdispositivo em PDMS
Projeto
Posicoes ] Incerteza ) Incerteza
[um] | Média ) Graus de | Média ) Graus de
Expandida Expandida
[um] liberdade | [um] liberdade
[pm] [pm]
Largura dos canais de
300 282 14 3 280 13 3
entrada (We)
Largura do canal
400 387 11 3 383 9 3
principal (W)
Altura/profundidade
90 58 4 7 54 3 7
do canal (H)
H/W 0,225 | 0,150 -—-- -—-- 0,141

E possivel observar uma variagio das dimensdes ocorridas nos dois processos de
fabricacdo (microusinagem e litografia macia) em relagdo as dimensdes de projeto dos
microdispositivos. A variacdo das medidas do molde em relacdo ao projeto pode estar
relacionada ao processo mecanico da microusinagem, além disso outros fatores podem
influenciar nesse processo, como por exemplo, o sistema de refrigeracao/fluido de corte
usado para resfriar as fresas e o proprio material, e a variagdo da temperatura ambiente
que pode influenciar na dilatagdo dos materiais. As diferencas apontadas entre as
dimensdes do microdispositivo de PDMS em relagao ao molde em PMMA, pode estar
relacionada ao processo de cura do PDMS. Tanto o molde quanto o PDMS sao
submetidos a processos térmicos, podendo causar contragdo dos materiais, conforme
relatado por KROGH (2000) ¢ BADSHAH et al. (2004). Esses autores apontaram
contragcdoes do PDMS da ordem de 2,5 a 3,2 %, contudo, neste trabalho foram observadas,
na média entre os valores, diferencas superiores, variando entre 0,5 ¢ 6,9 %.

Diante dos resultados aqui apresentados, ressalta-se a importancia da caracterizagao
dos microdispositivos para de fato ter conhecimento das suas reais dimensdes,
principalmente quando estas sao dados de entrada em algum momento do experimento e
na andlise dos resultados.

Daqui em diante, os valores das razdes w/W, h/H, h/w, H/'W dos microdispositivos
serdo assumidos como as razdes obtidas com a caracterizacdo dimensional (Tabelas 5.1,
5.2 e 5.3), e estas serdo acrescidas de um * para serem diferenciadas dos valores

respectivos ao projeto. Logo, apos a caracterizagdo dimensional as razdes consideradas
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sdo, para o SHM-85: w/W*=0,201, h/H*=0,450, h/w*=0,429 ¢ H/W*=0,192; assim como
parao SHM-170: w/W*=0,435, h/H*=0,386, h/w*=0,164 e H/W*=0,185; e, por fim, para
o microdispositivo de canal reto: H/'W*=0,141.

A Figura 5.1 apresenta uma imagem 3D reconstruida de um trecho de quinto ciclo
do molde em PMMA do SHM-85, com escala de cores variando de 0 a 114,0 um, a qual
se refere a altura total do micromisturador neste trecho. J4 a Figura 5.2 apresenta a
imagem 3D reconstruida de um trecho do quinto ciclo do micromisturador em PDMS,
com escala de cores variando de 0 a 112,0 um, a qual se refere a altura total do
micromisturador neste trecho. Nessas duas imagens ¢ possivel observar o bom
acabamento dos sulcos, mesmo utilizando o processo mecanico de fabricagdo da
microusinagem.

pm

114.0
91.2
68.4
45.6

606.2um

22.8

0.0

808.5um

Figura 5.1 — Imagem 3D reconstruida de um pedaco do quinto ciclo do molde em PMMA do SHM-85. A
escala de cores se refere a altura total do micromisturador neste trecho, em pm.
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Figura 5.2 — Imagem 3D reconstruida de um pedago do quinto ciclo do SHM-85 em PDMS. A escala de
cores se refere a altura total do micromisturador neste trecho, em pm.

A Figura 5.3 apresenta uma imagem 3D reconstruida de um pedago do quinto ciclo
do molde em PMMA do SHM-170, com escala de cores variando de 0 a 99,0 um, a qual
se refere a altura total do micromisturador neste trecho. Ja a Figura 5.4 apresenta a
imagem 3D reconstruida de um trecho do quinto ciclo do SHM-170 em PDMS, com
escala de cores variando de 0 a 93,0 um, a qual se refere a altura total do micromisturador
neste trecho. Nessas duas imagens € possivel observar o bom acabamento dos sulcos.

pum

99.0

39.6

606.2um

0.0

808.5um

Figura 5.3 — Imagem 3D reconstruida de um pedago do quinto ciclo do molde em PMMA do SHM-170.

A escala de cores se refere a altura total do micromisturador neste trecho, em pm.

pum
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pum

93.0

74.4

606.2um

18.6

808.5um

Figura 5.4 — Imagem 3D reconstruida de um #recho do quinto ciclo do SHM-170 em PDMS. A escala de
cores se refere a altura total do micromisturador neste trecho, em pm.

A Figura 5.5 apresenta uma imagem 3D reconstruida de um trecho do molde em
PMMA do microcanal reto, com escala de cores variando de 0 a 60,0 um, a qual se refere
a altura total do microcanal neste trecho. J& a Figura 5.6 apresenta a imagem 3D
reconstruida de um trecho do microcanal reto fabricado em PDMS, com escala de cores

variando de 0 a 52,0 um, a qual se refere a altura total do microcanal neste trecho.

pm

60.0

606.2um

12.0

0.0

808.5um

X

Figura 5.5 — Imagem 3D reconstruida de um trecho do molde em PMMA do microcanal reto. A escala de

cores se refere a altura total do microcanal neste trecho, em pm.
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Figura 5.6 — Imagem 3D reconstruida de um trecho do microcanal reto em PDMS. A escala de cores se
refere a altura total do microcanal neste trecho, em pm.

5.2 Resultados da Molhabilidade da Superficie do PDMS

Os resultados das medi¢des de angulo de contato da agua e da solugdo aquosa de
rodamina (C = 20 mg/L) no PDMS sem tratamento de superficie (sem aplicacdo da
descarga corona) podem ser observados nas Figuras 5.7 e 5.8. A Figura 5.7 indica os
resultados médios com suas respectivas barras de incerteza expandida devido a
repetibilidade com intervalo de confianca de 95%, e graus de liberdade igual a 2. A agua
deionizada formou um angulo médio de 120,5° com a superficie do PDMS e a solugado de
rodamina 107,4 °C. A Figura 5.8 mostra a gota depositada sobre a superficie do PMDS
sem tratamento. Como pode ser observado, o PDMS sem tratamento tem caracteristicas

hidrofobicas.
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Figura 5.7 — Angulo de contato dos fluidos na superficie do PDMS sem tratamento.
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rodamina na concentragdo de 20 mg/L (107,2° e 106,6°) sobre a superficie do PDMS sem tratamento.

A Figura 5.9 apresenta os resultados das medi¢des de angulo de contato, com suas
respectivas barras de incerteza com intervalo de confianca de 95% e graus de liberdade
igual a 5, da 4gua deionizada e da soluc¢ao aquosa de rodamina (C = 20 mg/L) no PDMS
com o tratamento de superficie utilizando a descarga corona, nas medigdes do angulo de
contato nos instantes de tempo 3 min, 19 h, 39 h, 63 he 135h. Observa-se que apos o
PDMS ser submetido ao tratamento de superficie com a descarga corona, 0 mesmo torna-
se hidrofilico e, em seguida, o angulo de contato cresce lentamente, até recuperar sua
hidrofobicidade apos 48 horas. Isso ocorre tanto para os resultados da dgua deionizada
quanto para a solugdao de rodamina. As Figuras 5.10 e 5.11 mostram, respectivamente, a
evolucdo dos angulos de contato de gotas de 4gua deionizada e da solugdo de rodamina
6G depositadas na superficie de PDMS tratada com a descarga corona. Apos 48 horas, 0s
angulos de contato encontram-se em torno de 90 ° e, portanto, ndo apresenta mais nenhum
comportamento hidrofilico visivel, estando de acordo com a literatura (TAN et al., 2010

e FEHR, 2019).
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Figura 5.9 — Tempo de recuperagdo da hidrofobicidade do PDMS ao longo de quase 6 dias (135 h).
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Figura 5.10 — Evolug¢éo do angulo de contato das gotas de agua deionizada na superficie do PDMS
tratado para a) 3 min; b) 19 h: ¢) 39 h; d) 63 he e) 135h

Figura 5.11 — Evolug&o do angulo de contato das gotas de solu¢do de rodamina na superficie do
PDMS tratado para a) 3 min; b) 19 h: ¢) 39 h; d) 63 h e e) 135h

Os resultados demonstraram que o PDMS tem sua propriedade de molhabilidade
alterada pelo tratamento de descarga corona por um curto periodo de tempo (48 h), e

eventualmente retornara ao seu estado inicial de hidrofobicidade. Portanto, este efeito
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colateral do tratamento com descarga corona nao afetara este projeto, uma vez que os
microdispositivos foram fabricados e selados, e somente foram utilizados ap6ds 48 h da

aplicacdo da descarga corona.

5.3 Resultados da Caracterizacao dos Fluidos

Os resultados da caracterizagdo da 4gua deionizada e da solucdo de rodamina de 20
mg/L utilizada nas medi¢des de mistura do escoamento podem ser observados,
respectivamente, nas Tabelas 5.4 e 5.5, com barras de incerteza com intervalo de
confianga de 95 % e graus de liberdade igual a 2. As Figuras 5.12 e 5.13 apresentam os
graficos de massa especifica e de viscosidade cinematica em relagdo a temperatura para
cada fluido. Os resultados encontrados foram utilizados nos célculos dos pardmetros do
experimento e encontram-se dentro da faixa de incerteza com os dados da literatura

(TANAKA et al., 2001; KESTIN et al., 1978).

Tabela 5.4 — Resultados da caracterizacdo da agua deionizada.

Massa Viscosidade
Massa Especifica Especifica Viscosidade Cinematica Cinematica
Temperatura (TANAKA (KESTIN et al.,
[°C] Média | [MCerteZ 11 2001 Meédia Incerteza 1978)
[g/cm’) Expandida [g/em?] [mm?/s] Expandida [mm?/s]
[g/cm?] [mm?/s]

24 0,9973 0,0002 0,9973 0,8931 0,030 0,9110
25 0,9970 0,0002 0,9970 0,8704 0,031 0,8902
26 0,9968 0,0001 0,9968 0,8567 0,043 0,8701

Tabela 5.5 — Resultados da caracteriza¢ao da solucdo aquosa de rodamina com concentracao de 20 mg/L.

Massa Especifica Viscosidade Cinematica
Teml{?é;ltura Média EIncerte‘za Média Incerte'za
[g/cm’) xpandida [mm?/s] Expandida
[g/cm?] [mm?/s]
24 0,9974 0,0001 0,9003 0,064
25 0,9970 0,0001 0,8727 0,047
26 0,9968 0,0003 0,8528 0,049
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Figura 5.12 — Grafico da massa especifica da 4gua deionizada e solugdo de rodamina, com
concentragdo 20 mg/L, em fungdo da temperatura.
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Figura 5.13 — Grafico da viscosidade cinemadtica da 4gua deionizada e da solucdo de rodamina, com
concentragdao 20 mg/L, em fungdo da temperatura.

5.4 Resultados da Caracterizacdo do Escoamento utilizando o u-LIF

A Tabela 5.6 apresenta os parametros do experimento recalculados considerando
as temperaturas medidas durante o experimento e as dimensdes reais dos
microdispositivos apds caracterizacdo dimensional. A temperatura média do ambiente foi
de 25,5 °C, com amplitude (variacdo) térmica de 0,75 °C durante todos os experimentos
do microcanal reto, e a temperatura média do liquido foi de 25,2 °C com amplitude

(variagdo) térmica de 0,59 °C durante todos os experimentos deste microdispositivo. Ja
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os experimentos com o SHM-85 foram realizados a uma temperatura média do ambiente
de 25,2 °C, com amplitude (variacdo) térmica de 0,7 °C, e a temperatura média do liquido
foi de 25,4 °C com amplitude (variagdo) térmica de 0,6 °C durante todos 0s experimentos
deste micromisturador. E no caso do SHM-170, a temperatura média do ambiente foi de
25,5 °C, com amplitude (variagao) térmica de 0,75 °C e a temperatura média do liquido
foi de 25,1 °C com amplitude (variagdo) térmica de 0,69 °C durante todos os

experimentos deste micromisturador.

Tabela 5.6 — Parametros recalculados apos os experimentos com p-LIF para os trés microdispositivos

estudados
Micromisturador Micromisturador
Microcanal Reto SHM-85 SHM-170
# Re Sc Pem Re Sc Pem Re Sc Pem

0,56 2256 | 1,3.10° | 0,50 2241 1,1.10° 0,55 2257 | 1,2.10°
1,13 2257 12,6.10° | 1,00 2241 2,2.103 1,10 2258 |2,5.10°
11,4 2257 |2,6.104| 10,1 2241 2,3.10% 11,1 2259 | 2,5.10%
114,7 2259 ]2,6.10° | 101,2 2241 2,3.10° 111,2 | 2259 |2,5.10°
342 2261 7,7.105 | 303 2241 6,8.10° 333 2259 | 7,5.10°
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A Figura 5.14 apresenta os resultados consolidados da eficiéncia de mistura
encontrado para os diferentes nimeros de Pe estudados, na caracterizagdo do campo de
concentracdo na metade da altura do microcanal reto, utilizando a metodologia discorrida
no item 4.3. Neste grafico também sdo mostrados os valores da literatura, sendo o
primeiro um microcanal reto (H/'W=0,423) caracterizado por STROOCK et al. (2002)
para Pe=10°, possuindo 200 um de largura (W), 85 um altura (H) ¢ 30 mm de
comprimento; o segundo ¢ do microcanal reto (H/W=0,275) caracterizado por
IANOVSKA et al. (2017) para Pe = 10%, possuindo 400 um de largura (W), 110 um altura
(H) e 45 mm de comprimento. O eixo horizontal do grafico representa a posi¢cdo ou
distancia de medicao ao longo do canal principal. O eixo vertical representa a eficiéncia
de mistura baseada no desvio padrdo (o), sendo definido o valor de ¢ igual a 0,5 na
posi¢ao x = 0 (vértice na bifurcacdo de entrada), e os valores nas demais posi¢oes
correspondem a média de o das trés curvas de concentracdo analisadas, calculado
utilizando a Eq. 4.4, com suas respectivas barras de incerteza expandida da repetibilidade

para 95% de confianca e graus de liberdade igual a 2. O valor de ¢ igual a 0 indica que
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os fluidos de trabalho injetados nas entradas do microdispositivo estdo completamente
misturados (quando a intensidade/concentracdo ¢ uniforme ao longo do canal), enquanto
o valor de 0,5 indica que ndo ha mistura entre os fluidos de trabalho.

No caso deste microcanal reto, onde ndo existem estruturas para intensificar a
mistura entre os fluidos, a mesma ¢ dominada pela agao da difusao molecular na interface
entre os fluidos. Segundo STROOCK et al. (2002), uma boa qualidade de mistura ¢ obtida
quando o ¢ igual a 0,05, representando uma eficiéncia de mistura de 90%. Contudo, neste
trabalho sera considerado o valor de & igual a 0,02, representando uma eficiéncia de
mistura de 96% e correspondendo a uma mistura quase completa do escoamento. O
comprimento de mistura (AL,,) requerido para se atingir uma mistura completa (100%)
pela ag¢do da difusdo pode ser calculado pela equagdo AL,, ~ Pe - d, (STROOK et al.,
2002), sendo dj, o didmetro hidraulico deste canal (igual a 0,119 mm). Para o caso de Pe
= 10°, verifica-se que seria necessario um comprimento de aproximadamente 1180 mm
para ocorrer a mistura completa da rodamina neste canal, j& para Pe = 10°, seria necessario
119 mm para uma mistura completa fosse observada (o = 0). Conforme pode ser
visualizado no grafico, misturas parciais sdo observadas para nameros de Pe variando de
10° a 10*, os quais requerem uma distincia menor para haver que ocorra uma mistura
parcial no escoamento. E, praticamente nenhuma mistura ¢ observada para Pe da ordem

de 10°, ao longo do comprimento deste microcanal (78 mm).

- -& - Stroock et al. (2002): Pe = 10°
Re=342ePe=7,7.10°
Re=114,7 e Pe =2,6.10°

Re=11,4 e Pe=2,6.10"

& Re=1,13ePe=26.10°
o Re=0,56¢Pe=13.10°

_ _e- - lanovska ez al. (2017): Pe = 10°

Maior homogeneidade da mistura

o =0,02 equivale a 96% de
/ eficiéncia de mistura

<

0’0 IlIl:IlIl:lIIl:lIll:llll:llll:llll:llll
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Distancia ao longo do canal / evolucdo da mistura [mm]

Figura 5.14 — Resultados de eficiéncia e evolug@o da mistura ao longo do canal obtidos para o
microcanal reto.

Os resultados encontrados para o microcanal reto estdo de acordo com a literatura

(STROOCK, et al., 2002; IANOVSKA et al., 2017) e, pode-se concluir que, conforme
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esperado, o microcanal reto ndo € tao eficiente para processos que requeiram uma rapida
mistura de fluidos, pois o mecanismo de mistura depende inteiramente da difusdo
molecular na interface entre os fluidos e, quando sdo aplicados altos nimeros de Re e Pe,
0s mesmos requerem um comprimento de canal elevado para se obter uma mistura
completa. Em contrapartida, os micromisturadores conseguem aumentar a eficiéncia de
mistura de modo que haja a reducdo significativa dos comprimentos de mistura em
relacdo ao microcanal reto, conforme serdo apresentados a seguir.

A Figura 5.15 apresenta os resultados consolidados da eficiéncia de mistura
encontrado para os diferentes nimeros de Re e Pe estudados na caracterizagao do campo
de concentragdo, na metade da altura e ao longo do micromisturador SHM-85, utilizando
a metodologia discorrida no item 4.3. O eixo horizontal do gréafico representa a posi¢cdo
de medicao ao longo do comprimento do micromisturador (46 mm). Este eixo foi
dimensionado igualmente em 80 mm para todos os casos analisados para facilitar na
comparag¢ao entre os resultados. O eixo vertical representa a eficiéncia de mistura baseada
no desvio padrao (o), sendo definido o valor de & igual a 0,5 na posi¢do x = 0 (vértice na
bifurcacdo de entrada), e os valores nas demais posi¢des correspondem a média de ¢ das
trés curvas de concentracdo analisadas, calculado utilizando a Eq. 4.4, com suas
respectivas barras de incerteza expandida da repetibilidade para 95% de confianga e graus
de liberdade igual a 2. O valor de & igual a 0 indica que os fluidos de trabalho injetados
nas entradas do microdispositivo estdo completamente misturados (quando a
intensidade/concentragao ¢ uniforme ao longo do canal), enquanto o valor de 0,5 indica
que nao ha mistura entre os fluidos de trabalho.

Ao se analisar os resultados da Figura 5.15, observamos que em todos os
escoamentos estudados atingiram uma eficiéncia de mistura de 96% neste
micromisturador. Para Re iguais a 0,50 e 1,0, o comprimento de mistura (ALgge,) €
atingido mais rapidamente, necessitando de apenas 3 ciclos de sulcos do SHM-85 ¢ 15,9
mm para se obter uma eficiéncia de mistura de 96% entre os fluidos. No caso de Re iguais
a 10,1, 101,2 e 303, foram necessarios 5, 7 e 8 ciclos para atingir o comprimento de
mistura de 24,3, 32,7 e 36,9 mm, respectivamente. Pode-se notar que em todos os casos
estudados foi obtida uma mistura entre os fluidos de no minimo 96% antes da saida do

micromisturador (ap6s os 10 ciclos).
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Figura 5.15 — Resultados de eficiéncia e evolugdo da mistura ao longo do canal obtidos para
micromisturador SHM-85

A Figura 5.16 apresenta os resultados consolidados da eficiéncia de mistura
encontrados para os diferentes nimeros de Re e Pe estudados na caracterizacdo do campo
de concentracao, na metade da altura e ao longo do micromisturador SHM-170, utilizando
a metodologia discorrida no item 4.3. O eixo horizontal do grafico representa a posi¢ao
de medi¢cdo ao longo do comprimento do micromisturador (78 mm). O eixo vertical
representa a eficiéncia de mistura baseada no desvio padrio (o), sendo definido o valor
de o igual a 0,5 na posicdo x = 0 (vértice na bifurcagdo de entrada), e os valores nas
demais posicdes correspondem a média de o das trés curvas de concentragdo analisadas,
calculado utilizando a Eq. 4.4, com suas respectivas barras de incerteza expandida da
repetibilidade para 95% de confianca e graus de liberdade igual a 2. O valor de o igual a
0 indica que os fluidos de trabalho injetados nas entradas do microdispositivo estdo
completamente misturados (quando a intensidade/concentrag¢do ¢ uniforme ao longo do
canal), enquanto o valor de 0,5 indica que ndo hé mistura entre os fluidos de trabalho. No
caso deste micromisturador, € possivel observar que em todos os escoamentos estudados
atingiram uma eficiéncia de mistura de 96% neste micromisturador. Para Re iguais a 0,55
e 1,10, o comprimento de mistura (ALqgq,) € atingido mais rapidamente, necessitando de
4 ciclos de sulcos e 33,12 mm para se obter uma eficiéncia de mistura de 96% entre os
fluidos. Nos casos de Re iguaisa 11,1, 111,2 e 333, foram necessarios 5, 6 € 7 ciclos para

se atingir os comprimentos de mistura de 40,7, 48,18 e 55,7 mm, respectivamente. Pode-
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se notar que em todos os casos estudados foi obtida uma mistura entre os fluidos de no

minimo 96% antes da saida do micromisturador (ap6s os 10 ciclos).

0.5 Re =333 ¢Pe=7,5.10°

Re=111,2 e Pe=2,5.10°

0.4 1 ——Re=11,1 ¢ Pe=2,5.10*
Re=1,10 e Pe=2,5.10°

0,3 +
) —8—Re=0,55¢ePe=1,2.10°

Maior homogeneidade da mistura

6 =0,02 equivale a 96%
de eficiéncia de mistura

<

Distacia ao longo do canal / evolucio da mistura [mm]

Figura 5.16 — Resultados de eficiéncia e evolug@o da mistura ao longo do canal obtidos para
micromisturador SHM-170.

A Figura 5.17 apresenta os comprimentos de mistura (ALgge,) obtidos para cada
condicdo de escoamento em fun¢do do In (Pe), onde ¢ possivel observar o aumento quase
linear dos comprimentos de mistura & medida que In (Pe) aumenta, conforme o esperado
em escoamentos caoticos de acordo com STROOCK et al. (2002). A curva em azul refere-
se aos resultados obtidos no SHM estudado por STROOCK et al. (2002), o qual possui
200 pm de largura e 85 um de altura do canal principal, 50 um de largura e 15,3 pum de
altura dos sulcos. A curva em verde refere-se ao SHM-85, o qual possui 417 um de largura
e 80 um de altura do canal principal, 84 um de largura e 36,3 um de altura dos sulcos. E
a curva amarelo corresponde ao SHM-170, o qual possui 379 um de largura e 70 um de
altura do canal principal, 165 um de largura e 27 um de altura dos sulcos. A Tabela 5.7
resume as dimensodes dos trés micromisturadores SHM aqui comparados.

Primeiramente, vale lembrar que STROOCK et al. (2002) realizaram a
caracterizacao tridimensional do escoamento, em toda sua secdo transversal, ao longo do
comprimento do seu SHM utilizando a microscopia confocal, e o célculo de & foi feito
com base nos dados de toda a secdo transversal de concentracdo do escoamento. Ja no
presente trabalho, as andlises sdo baseadas na caracterizagdo de somente um plano

longitudinal ao escoamento na metade da altura do canal, e o célculo de & foi feito com
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base em perfis de concentragdo. Sendo assim, eventuais diferencas de resultados podem
estar relacionadas ao método de caracterizagao do escoamento.

A diferenca entre os resultados do SHM estudado por STROOCK et al. (2002) e os
obtidos neste trabalho, apontados na Figura 5.17, pode também estar relacionada a razao
de aspecto (H/W*) do canal principal, onde os micromisturadores aqui estudados
possuem 0,185 (curva azul — SHM-170) e 0,192 (curva amarelo — SHM-85) e o SHM de
STROOCK et al. (2002) (curva laranja) possui 0,425. O achatamento da se¢ao transversal
(no caso dos SHM desse estudo) pode estar influenciando na amplitude dos vortices (A¢,,
— Figura 2.2) que se formam no interior dos SHM, necessitando, com isso, de um
comprimento de ALggo, maior para se atingir a mesma eficiéncia de mistura.

Com relagao aos dois SHM (85 e 170) aqui estudados, nota-se dois fatores
influentes que podem justificar a diferenca na eficiéncia de mistura entre os mesmos, o0s
quais podem estar relacionados as dimensdes dos sulcos em relagdo as dimensdes do canal
principal de cada micromisturador. O SHM-85 possui sulcos mais profundos
(h/H*=0,450) e de menor largura (w/W*=0,201) que o SHM-170 (h/H*=0,386 ¢
w/W*=0,435) em relagdo da altura e largura do canal principal, além disso a razdo de
aspecto da secdo transversal dos sulcos do SHM-85 (h/w*=0,429) ¢ 162% maior que o
SHM-170 (h/w*=0,164). Portanto, o SHM-170 possui dimensdes de sulcos mais largos e
menos profundos que o SHM-85, o qual possui largura menor e profundidade maior de
sulcos. Diante disso, ¢ possivel concluir que a eficiéncia de mistura dos fluidos no SHM-
170 foi prejudicada por possuir largura maior e profundidade menor de sulcos. Isso ja era
esperado, pois conforme observado por AUBIN et al. (2005), HASSELL e
ZIMMERMAN (2006) e HOSSAIN et al. (2011), sulcos mais profundos aumentam a
eficiéncia de mistura, pois ocorre maior entranhamento de fluido do escoamento para
dentro dos sulcos, que conduzem os fluidos de dentro dos mesmos até a borda do canal,
e ao serem reintroduzidos no escoamento principal, aumentam a velocidade transversal
do escoamento principal. Por outro lado, DU ef al. (2010) observaram que, para o caso
de um canal principal medindo 50 um de largura e 20 um altura, & medida que w/W
aumentava de aproximadamente 0,2 para 0,4, o comprimento de mistura necessario para
a homogeneizacdo completa dos fluidos de trabalho injetados na entrada do canal
diminuia acentuadamente, porém isso ndo foi observado neste trabalho para os casos do

SHM-85 (w/W*=0,201) e SHM-170 (w/W*=0,435).
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SHM-170

SHM-85

SHM de Stroock et al. (2002)

Figura 5.17 — Resultados dos comprimentos de mistura (ALgge,) em fungdo do In (Pe) para os dois
micromisturadores estudados e o SHM de Stroock et al. (2002).

Tabela 5.7 — Comparagdo das dimensdes dos trés micromisturadores analisados no grafico da Figura

5.14.
Canal Principal Sulcos
Micromisturadores
Largura | Altura H/W Largura | Altura W/W WH h/w
[mm] [mm] [mm] [mm]
Stroock et al.
(2002) 200 85 0,425 50 15,3 0,25 0,180 | 0,164
SHM-85 417 80 | 0,192 84 36,3 | 0,201 | 0,450 | 0,429
SHM-170 379 70 0,185 165 v 27 0,435 | 0,386 | 0,306

As Figuras 5.18 a 5.22 apresentam, respectivamente, a comparacao individual entre

os resultados de eficiéncia de mistura dos trés microdispositivos estudados para Re = 0,5

ePe=1.10°, Re = 1ePe=2,6.10, Re = 11 e Pe =2,5.10°, Re = 110 e Pe = 2,6.10°, ¢

Re = 330 e Pe = 7.10°. Além disso, também sdo mostrados os campos de concentragio

de modo a facilitar visualmente a compreensdo dos resultados de eficiéncia de mistura,

na qual a cor azul corresponde a agua deionizada (0 mg/L) e a cor laranja a solucdo de

rodamina 6G na concentragdo de 20 mg/L. Para todas as condi¢des de escoamento, o

SHM-85 se mostrou mais eficiente que o SHM-170, obtendo um comprimento de mistura

menor em todos os casos analisados. Em todos os casos, o microcanal reto apresentou

uma mistura parcial ou insignificante para o comprimento do canal estudado, o que ¢

esperado, uma vez que o processo de mistura ¢ dominado somente pela difusdo na

interface entre os fluidos, requerendo grandes comprimentos para a mistura completa.

Uma comparagio foi feita com a literatura para o caso de Pe = 7.10° (Figura 5.22), e
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verificou-se, qualitativamente, a mesma tendéncia do comportamento das curvas de
eficiéncia de mistura para os micromisturadores aqui estudados e com o SHM de
STROOCK et al. (2002).

Embora o SHM-85 tenha atingido menores comprimentos de mistura que o SHM-
170, de modo geral os dois micromisturadores analisados mostraram ser eficientes, pois
ambos atingiram uma mistura de 96% antes do final do canal, independentemente do

namero de Re e Pe estudados (0,5 < Re < 333 ¢ 1,1.10% < Pe < 7,7.10°).

}[\‘ Antes do 1° —@-Microcanal reto:Re = 0,56 e Pe = 1,3.10°

Ciclo
SHM-85:Re = 0,50 e Pe =1,1.10%

04 1 —*—8HM-170:Re = 0,55 e Pe =1,2.103

03 + SHM-170

Apés 1°C

SHM-170
Apés 5° C

SHM-170

0.2 + Apés 3° C

Apgs1°C /e 1= e ———— e ) 18
0.0 } A ’ L i il PR W A R T B T SR SN S S F A S
0 10 / 20 30 40 50 60 70 80 :g
Distancia ao longo do canal / evolugado da mistura [mm] 12
10
SHM-85 8

Figura 5.18 — Comparagao dos resultados da eficiéncia e de evolugdo da mistura obtidos para os
microdispositivos estudados para Re = 0,5 e Pe = 1.10°
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Figura 5.19 — Comparagao dos resultados da eficiéncia e evolugdo da mistura obtidos para os
microdispositivos estudados para Re = 1 e Pe = 2,6.10°
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Figura 5.20 — Comparagao dos resultados de eficiéncia e evolugdo da mistura obtidos para os
microdispositivos estudados para Re = 11 e Pe = 2,5.10*
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Figura 5.21 — Comparagio dos resultados de eficiéncia e evolug@o da mistura obtidos para os

microdispositivos estudados para Re = 110 € Pe = 2,6.10°
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Figura 5.22 — Comparagao dos resultados de eficiéncia e evolugdo da mistura obtidos para os
microdispositivos estudados para Re = 330 € Pe = 7.10°
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CAPITULO 6
CONCLUSOES E SUGESTOES DE TRABALHOS
FUTUROS

A presente dissertacdo teve como objetivo investigar a intensificagao da mistura de
fluidos a partir da caracterizagdo do campo de concentragdo do escoamento em trés
microdispositivos de PDMS: i) um microcanal reto de dimensdes (reais) 383 um (W) x
54 um (H) x 80 mm (L); i) um micromisturador herringbone (SHM-85) de dimensdes
(reais) do canal principal 417 um (W) x 80 um (H) x 46,5 mm (L) e dimensdes dos sulcos
de 84 um de largura e 36 um de altura; e iii) um micromisturador herringbone (SHM-
170) de dimensdes (reais) do canal principal 379 um (W) x 70 um (H) x 80 mm (L) e
dimensodes dos sulcos de 165 um de largura e 27 um de altura. Também foi feita uma
analise comparativa do efeito da dimensdo da largura do sulco sobre a eficiéncia de
mistura do SHM.

Os microdispositivos estudados foram fabricados utilizando as técnicas de
microusinagem via CNC na fabricagdo dos moldes em PMMA e a técnica de litografia
macia na fabrica¢dao dos microdispositivos em PDMS.

A técnica optica de medigao considerada ndo intrusiva de Fluorescéncia Induzida
por Laser aplicada a microescala (u-LIF) foi empregada para se obter medidas dos
campos de concentracdo do escoamento nos microdispositivos caracterizados. As
condigdes dos escoamentos investigados variaram 0,5 < Re <333 e 1,1.10%3 < Pe <
7,7.105. A eficiéncia de mistura dos microdispositivos foi analisada a partir do desvio
padrao do perfil de concentragdo adimensionalizado. Para o caso do microcanal reto,
conforme observado, o mesmo nao ¢ tdo eficiente para processos que requeiram uma
rapida mistura de fluidos, pois 0 mecanismo de mistura depende inteiramente da difusao
molecular entre os fluidos e, quando sdo aplicados altos nimeros de Re e Pe, os mesmos
requerem um comprimento de canal elevado para se obter uma mistura completa. Ja, por
outro lado, os micromisturadores possibilitam aumentar a eficiéncia de mistura de modo
que haja a redugdo significativa dos comprimentos de mistura em relagdo ao microcanal
reto, conforme foi observado na caracterizacdo e analise de eficiéncia de mistura dos dois
micromisturadores investigados. Considerou-se uma mistura quase completa quando o

desvio padrao foi igual a 0,02, correspondendo a 96% de mistura no escoamento. A partir

90



disso, foram obtidos os comprimentos de mistura (ALgge,) que corresponde a posicao
onde o escoamento atingiu 96% de mistura. Para o caso do SHM-85, de largura de sulco
igual a 84 um, o comprimento de mistura (ALgge,) ¢ atingido mais rapidamente para Re
iguais a 0,50 e 1,0, necessitando de apenas 3 ciclos de sulcos do SHM e 15,9 mm, e no
caso de Re iguais a 10,1, 101,2 e 303, foram necessarios 5, 7 e 8 ciclos para atingir o
comprimento de mistura de 24,3, 32,7 e 36,9 mm, respectivamente. Ja para o caso do
SHM-170, de largura de sulco igual a 165 um, o comprimento de mistura (ALggg,) para
Re iguais a 0,55, 1,10, 11,1, 111,2 e 333, correspondem a 33,12, 33,12, 40,7, 48,18 ¢ 55,7
mm, necessitando de 4, 4, 5,6 e 7 ciclos de sulcos, respectivamente, para se obter uma
eficiéncia de mistura de 96% entre os fluidos. Em ambos os micromisturadores, foi obtida
uma mistura entre os fluidos de no minimo 96% antes da saida do micromisturador.

Os resultados da caracterizagao de eficiéncia de mistura foram comparados com a
literatura, ¢ houve boa concordancia entre os resultados do microcanal reto e os resultados
dos trabalhos dos autores STROOCK et al. (2002) e IANOVSKA et al., 2017. J& para os
micromisturadores, foi observada uma diferenca entre os resultados entre o SHM
estudado por STROOCK et al. (2002) e os micromisturadores avaliados neste estudo. Foi
levantado que essa diferenca pode estar relacionada as diferentes razdes de aspecto do
canal principal dos micromisturadores, sendo observado que os micromisturadores deste
estudo sdo mais achatados que o micromisturador de STROOCK et al. (2002). Esse
achatamento da secdo transversal pode estar influenciando na amplitude dos vortices
(Ag,, — Figura 2.2) que se formam no interior dos SHM, necessitando, com isso, de um
comprimento maior para se atingir a mesma eficiéncia de mistura (ALgge,) (STROOCK
et al. (2002)). Ja a diferenga de eficiéncia entre os dois micromisturadores deste trabalho
pode ser devida as diferentes alturas e larguras dos sulcos, onde o SHM-170 possuiu
menor eficiéncia de mistura que o SHM-85. Para todas as condi¢des de escoamento, o
SHM-85 se mostrou mais eficiente que o SHM-170, obtendo-se um comprimento de
mistura menor em todos os casos analisados. Contudo, os resultados encontrados foram
contrarios ao trabalho de DU et al. (2010), os quais observaram que para o caso de um
canal principal medindo 50 um de largura e 20 pm altura, 8 medida que a largura do sulco
(W/W) aumentava de aproximadamente 0,2 para 0,4, o comprimento de mistura
necessario para a homogeneizagao completa dos fluidos de trabalho injetados na entrada
do canal diminuia acentuadamente, porém isso nao foi observado neste trabalho para os

casos do SHM-85 (w/W*=0,201) e SHM-170 (w/W*=0,435).
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Os dois micromisturadores SHM analisados mostraram ser eficientes, pois ambos
atingiram uma mistura de 96% antes do final do canal, independentemente do niimero de
Re e Pe estudados.

Considerando os resultados de eficiéncia aqui apresentados, e a complexidade e o
tempo demandado da fabricagdo dos moldes dos dois micromisturadores, torna-se mais
vantajosa a utilizagdo do micromisturador com largura de sulco maiores (SHM-170), pois
neste caso demanda-se menos tempo para a microusinagem e utiliza-se fresas maiores e
menos custosas na sua fabricacdo, atingindo-se ao final do comprimento do
micromisturador o mesmo valor de mistura do micromisturador de largura de sulco
menor.

Como sugestao de trabalhos futuros, seriam:

i) analisar o efeito de outras variagdes dimensionais da geometria sobre a eficiéncia
de mistura do SHM utilizando o p-LIF;

ii) caracterizar o escoamento quanto a eficiéncia de mistura térmica, utilizando o p-
LIF e rodamina B;

iii)  caracterizar tridimensionalmente o0 escoamento produzido nos
microdispositivos utilizando a microscopia confocal, de modo a se caracterizar toda a
altura do escoamento e obtendo-se os campos de concentragdo da secdo transversal do
escoamento, tornando assim a analise de eficiéncia de mistura mais exata;

iv) caracterizar o escoamento utilizando o u-PIV 3D (Stereo 2D3C), de modo a se
obter o terceiro componente do vetor velocidade, tendo em vista que o escoamento
presente nos micromisturadores herringbone ¢ tridimensional,

v) realizar simula¢des numéricas de modo a se comparar os resultados deste
trabalho com sua geometria correspondente; e

vi) estudar a eficiéncia de mistura com fluidos de caracteristicas mais complexas,

do tipo nao-newtonianos.
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APENDICE 4
CALIBRACAO DOS EQUIPAMENTOS

A.1 Calibraciao da Balanca Analitica

A calibragdo da balanga analitica foi realizada in loco, no LABMEMS,
empregando-se 0 método de comparagdo direta entre as massas dos pesos-padrao e sua
respectiva indicacdao pelo visor da balanga. Conforme ja mencionado no item 4.2, a

balanca analitica utilizada possui a seguinte identificagdo e caracteristicas técnicas:

e Fabricante: Bel Engineering

e Modelo: Mark M214A

e Numero de série: 00774376

e Numero de Identificacio LABMEMS: BAL-002
e Mensurando: massa (g)

e Faixa de medicao: 0,01 gaté¢ 220 g

e Resolugdo: 0,0001 g

Para a calibracdo da balanca analitica, foram empregados os padrdes listados na
Tabela A.1, os quais sdo rastreados ao Sistema Internacional de Unidades (SI) por
intermédio dos padrdes metrologicos nacionais e calibrados pela Rede Brasileira de
Laboratorios de Calibragdo e Ensaio (RBC) do Inmetro. Os padrdes utilizados nesta
calibragdo pertencem ao Nucleo Interdisciplinar em Dinamica de Fluidos (NIDF) da

COPPE/UFRI.

Tabela A.1 — Instrumentos padrdes utilizados na calibragdo da balanca

Descri¢ao Identificacao NIDF | Certificado de Calibracao

Pesos padréo (1 g a 5 kg, classe F1,
material: aco inoxidavel)

Termohigrometro TH-005 LV01366-04255-18-R0

PP-017 a PP-032 M-60809/18

Os aparelhos de ar condicionado do laboratério foram ajustados para que a
temperatura ambiente no local ficasse na faixa de 25 °C e permaneceram ligados de um

dia para o outro para obter a temperatura desejada (temperatura de referéncia) logo no
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periodo da manha do dia seguinte, quando foi realizada a calibracao. A balancga, os pesos-
padrdo e o termohigrometro permaneceram no local por pelo menos 12 h antes da
calibragdo para aclimatacdo e equilibrio térmico com o ambiente, para que entdo fosse
iniciada a calibracao.

No dia da calibragcdo, a balanga foi ligada e colocou-se um béquer com agua
totalizando uma massa de 100 g por 1 h antes do inicio da calibragdo para “amaciar” a
estrutura de pesagem da balanga, e este foi retirado ao se iniciar o procedimento de
calibragio.

Para iniciar o procedimento de calibracdo da balanga, a mesma foi tarada e em
seguida foi realizado o ajuste externo da curva da balanga selecionando esta op¢do no
painel da balanca e aplicando a massa requisitada no visor (200 g), e posteriormente
retirando-a quando indicado pela balanga. A balanca ¢ novamente tarada e em seguida os
pesos-padrao de 1 g até 210 g foram posicionados sobre o prato da balanga
cumulativamente, com carregamento em ordem crescente de massa at¢ 210 g, e
posteriormente descarregando até ficar sem nenhuma massa aplicada para fazer a leitura
do residuo final do zero. Durante este procedimento foi tomado cuidado de manter os
pesos-padrao equilibrados para ndo descentralizar a massa em cima do prato da balanga.
No total, foram realizadas cinco corridas de medi¢do, sendo os seguintes pontos de
calibragdo 0, 1, 2, 5, 10, 20, 50, 70, 100, 120, 150, 170, 200 e 210 g, com aplicagdo da
massa totalizada dos pesos-padrao requerida e equivalente a esses pontos de calibragao.
A Figura A.1 mostra a colegdo de pesos-padrao calibrados de 1 g a 5 kg utilizados na
calibracdo da balanca e a Figura A.2 ilustra o processo de medicao aplicando-se um peso-

padrdo de 200 g sobre o prato da balanga.

Figura A.1 - Colecao de pesos-padrao empregados na calibracdo da BAL-002 do LABMEMS
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Figura A.2 - Balanca Analitica BAL-002 do LABMEMS durante processo de calibracdo

O modelo matematico usado para a determinac¢do da corre¢do da indicagdo da massa

pela balanca ¢ apresentado na Equagao A.1.

Cn = Mp — Mi — 6R + 6H + 6r (A.1)

Onde:

C, € a correcdo da indicacdo da massa em dado ponto de medicao [g];
Mp ¢ a massa do peso-padrao [g];

Mi ¢é a massa indicada na balanca [g];

OR ¢ o erro devido a resolugdo da balancga [g];

6H ¢ o erro devido a histerese da balanga [g]; e

or € o erro devido aos residuos em relagdo a curva de calibracdo e aos pontos medidos

(e];

A contribui¢do devido a sensibilidade, linearidade e repetibilidade no célculo de
incerteza da massa indicada pela balanca foram avaliadas e consideradas como
componentes da incerteza do residuo, a qual foi definida, para esta calibragdo, como
sendo o maximo valor de desvio padrido da média dos residuos para cada ponto. Os

residuos foram definidos como sendo a diferenga entre os pontos medidos e a curva de
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calibragdao obtida. A histerese foi avaliada como sendo o valor de uma resolugao da
balanca.

As condi¢des ambientais (pressdo barométrica, temperatura e umidade do ar) foram
monitoradas durante a calibragdo. A temperatura e pressao barométrica se mantiveram
constantes em 24,5°C e 1019 hPa, respectivamente, ¢ a umidade relativa teve média em
52 %ur, variando de 50 %ur, no inicio da calibracdo, a 54 %ur, no final do processo. As
informagdes das condigdes ambientes sdo importes para se determinar a massa especifica
do ar, que por sua vez € uma informagao crucial para o calculo do empuxo do ar sobre a
indicacdo da massa de qualquer objeto que esteja sendo pesado na balanga. Esta
informagdo serd necessaria durante a calibracdo da bomba de seringa no item A.2. De
posse das informagdes das condi¢cdes ambientais, a massa especifica do ar pode ser

calculada através da Equagdo A.2, que ¢ recomendada por EURAMET (2015).

~0,34848-p — 0,009 - h, - exp(0,061 - Tgpp)
B 273,15 + Topmp

Par (A2)

Onde:

Par € a massa especifica do ar [kg/m3]
p € a pressao barométrica no local [hPa]
h, ¢ a umidade relativa do ar [%]

Tamp € a temperatura do ar [°C]

A incerteza expandida da medi¢do foi determinada de acordo com a Primeira
Edi¢do Brasileira da Primeira Edi¢do do BIPM de 2008 do “Guia para Expressdo da
Incerteza de Medigao-GUM” (INMETRO e JCGM, 2008). A incerteza expandida de
medicdo ¢ calculada a partir da multiplicagdo da incerteza padrao combinada das
variaveis da Equacdo A.1 pelo fator de abrangéncia (k), que ¢ determinado para o nimero
de graus de liberdade efetivos considerando uma probabilidade de abrangéncia de
aproximadamente 95,45%.

Os resultados da calibragao da balanga encontrados podem ser observados nas

Tabelas A.2 e A.3. A incerteza encontrada ¢ 10 vezes o valor da resolu¢dao ¢ foi
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considerada compativel com esta balanca para as condigdes de calibracdo e do local de

instalacao.
Tabela A.2 — Planilha de Incerteza para a Calibragao da Balanca
Variaveis de | Estimativa Es.tlmatlva Fator de Contr.lbulg:ao
. A . da incerteza . ~_ . | para aincerteza
influéncia do valor . Unidade | abrangéncia .
(Xi) (x3) expandida ®) expandida final
' ' U(xi) da balanca
01- Mp 210,0002 0,0004 g 2,0000 23,91%
02 -Mi 209,9999 0,0000 g 1,7321 0,00%
03 -6R 0,0000 0,0001 g 1,7321 7,67%
04 -6H 0,0000 0,0001 g 1,7321 7,67%
05 - 6r 0,0000 0,0009 g 2,0369 60,75%

Tabela A.3 — Resultados da Incerteza de Calibra¢do da Balanga

Valor de Valor Incerteza Incerteza
A . - . Fator de .
referéncia indicado expandida A expandida
abrangéncia .
(K) relativa
[gl [gl [gl [gl
210,0002 209,9999 0,0010 2,0261 0,00048%

A Figura A.3 mostra um grafico de contribui¢do para a incerteza expandida de cada
varidvel que compde o modelo matematico mencionado no anteriormente. Pode-se
observar que a maior contribui¢ao se refere a incerteza do residuo, a qual esta relacionada

a dispersao e repetibilidade das medidas.
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Figura A.3 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da balanga

A Figura A.4 apresenta uma curva de calibracdo relacionando a massa indicada pela
balanga e a massa corrigida, ou massa de referéncia, tomando-se como referéncia as
massas dos pesos-padrdo. E possivel observar uma boa linearidade desta curva de
calibracao, com R? =1. Devido a incerteza expandida encontrada ter sido de 0,0010 g, as
barras de incerteza ndo sdo observadas nesta curva. Ja na Figura A.5, ¢ possivel observar
as barras de incertezas de 1 mg quando a curva de calibragdo relaciona a correcao (massa

de referéncia menos a massa indicada) e a massa indicada.

250,0000
y = 1,00000196x - 0,00002176

200,0000 + R = 1,00000000
e [
% L
5, 150.0000
=
=1
©
= 100,0000 +
s
=

50,0000 +

00000 8 oy .
0 50 100 150 200 250

Massa Indicada pela Balanca [g]

Figura A.4 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da balanga
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Figura A.5 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da balanga

O resultado para a massa especifica do ar durante o processo de calibracao da
balanca pode ser encontrado na Tabela A.4. Este valor sera necessario para a corre¢do do

empuxo na calibragdo da bomba de seringa descrita no item A.2.

Tabela A.4 — Resultados da massa especifica do ar durante o processo de calibragdo da balanga

Massa Incerteza Fator de Incerteza
especifica do ar expandida abrangéncia (k) expandida

[kg/m?] [kg/m?] g relativa [%)]

1,1858 0,0071 2,000 0,60%
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A.2 Calibracao da Bomba de Seringa

A bomba de seringa funciona como um gerador de vazao, bombeando o fluido
contido no interior de uma seringa a uma determinada vazao selecionada pelo operador.
Assim como no caso da balanga analitica, a calibragdo da bomba de seringa foi realizada
in loco, no LABMEMS, empregando-se o método gravimétrico para se determinar a
massa de fluido bombeado pela bomba em determinado intervalo de tempo. A partir da
informacao da massa de fluido e o tempo de bombeamento, ¢ possivel se obter a vazao
massica e a vazao volumétrica fazendo a devida conversdo utilizando a massa especifica
do fluido bombeado. O procedimento de calibracdo adotado neste trabalho foi baseado
no estudo desenvolvido por Gala (2012) e Dias et al. (2015), tendo como referéncia
também a norma ISO 4787:2010 e o guia de calibragdo para determinagao de incerteza
de volume pelo método gravimétrico da EURAMET (EURAMET, 2018). Para a
realizacdo do procedimento de calibragdo da bomba de seringa foram empregados os

seguintes equipamentos e materiais:

e Bomba de seringa, modelo PHD ULTRA, da fabricante Harvard Apparatus;

e Duas seringas de 5 mL com corpo de vidro e émbolo de teflon, do tipo gastight e
conexao Luer lock (TLL), modelo 1005TLL, da fabricante Hamilton,;

e Balanga analitica de capacidade 220 g calibrada, resolucao de 0,1 mg, modelo
Mark M214A, fabricante Bel Engineering;

e Termohigrometro calibrado, modelo ITHT 2250, fabricante Instrutemp;

e Termometro digital tipo espeto com sensor Pt-100 calibrado, modelo TP101,
fabricante SIBERIUS;

e CronOmetro;

e Baldo volumétrico de 50 mL; e

e Acessorios para conexao de mangueiras, entre outros.

Dentre os equipamentos empregados na calibragdo da bomba de seringa, os
instrumentos/padrdes utilizados sdo listados na Tabela A.5 com seus respectivos
certificados de calibragdo, os quais sdo rastreados ao Sistema Internacional de Unidades
(SI) por intermédio dos padrdes metrologicos nacionais e calibrados pela Rede Brasileira
de Laboratorios de Calibracdo e Ensaio (RBC) do Inmetro. Os padrdes utilizados nesta

calibragdo estdo disponiveis no LABMEMS e no NIDF.
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Tabela A.1 — Instrumentos padrdes utilizados na calibragdo da bomba de seringa

Descri¢ao Identificacao Certificado de Calibracao
Balanga analitica de 220 g e res. 0,1 mg | LABMEMS: BAL-002 NIDF-085/2018
Termohigrometro LABMEMS: TH-001 CER RBC 0379/2019 REV.01

Termdmetro digital tipo espeto e com

NIDF: TER-016 LV-01366-06560-18-R0 CAL0127
sensor Pt-100

O sistema para a calibracdo da bomba foi montado um dia antes da mesma e
consistiu na instalagdo de duas seringas de vidro na bomba de seringa e suas respectivas
conexdes com mangueiras conectando-as a uma valvula de trés vias, sendo a segunda via
ligada ao reservatorio de fluido e a terceira via ligando ao baldao volumétrico para receber
o fluido bombeado. A valvula de trés vias torna-se necessaria para evitar a infiltragdo e
presenga de bolhas de ar durante o processo de preenchimento da seringa. Todas os
componentes desse sistema foram limpos previamente com detergente neutro e agua
deionizada. O fluido empregado nesta calibragdo foi a agua deionizada e o sistema foi
completamente preenchido com este fluido. A Figura A.6 apresenta o sistema que foi

montado no LABMEMS para a calibragdo da bomba.

Figura A.1 — Sistema de calibracdo da bomba de seringa: A) bomba de seringa; B) Duas seringas de

vidro; C) Suporte; D) Reservatdrio com agua deionizada com coberto com pelicula de PVC; E)
Termdmetro digital; F) Baldo volumétrico coberto com pelicula de PVC para auxiliar na vedacao; G)

Termohigrometro; H) Balanca analitica.
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Assim como no procedimento descrito no item A. 1, os aparelhos de ar condicionado
do laboratdrio foram ajustados para que a temperatura ambiente ficasse na faixa de 25 °C
e permaneceram ligados de um dia para o outro para obter a temperatura desejada
(temperatura de referéncia) para se realizar a calibracdo da bomba de seringa, com isso
todo o sistema montado para a calibragdo permaneceu no local por pelo menos 12 h antes
da calibragdo para aclimata¢ao e equilibrio térmico com o ambiente, para que entdo fosse
iniciada a calibracdo. A variagdo térmica ¢ uma das principais contribuicdes para a
incerteza de medi¢do de microvazao. A temperatura influencia diretamente nas
propriedades do fluido, na dilatagcdo volumétrica da seringa, expandindo e contraindo o
€émbolo da seringa, no grau de evapora¢do da massa de d4gua e também no empuxo sobre
a balanga. Por isso, quanto maior a homogeneidade da temperatura de todos os
componentes do sistema de calibragdo com o ambiente, menor serda a influéncia de
variacao térmica e consequente contribuicao desses fatores para a incerteza de medicao.

Outro fator que pode influenciar o resultado ¢ a presenca de vazamentos e de bolhas
de ar, que podem mascarar os resultados de medicdo, sendo necessarios cuidados
adicionais para se evitar essa influéncia e garantir que nao haja bolhas de ar nas linhas e
conexoes.

O procedimento de calibragdo consistiu em configurar a bomba de seringa com as
informagdes das seringas de vidro (volume e didmetro), vazao selecionada e a quantidade
de fluido a ser bombeado ou o tempo de bombeamento. As bombas seringas de vidro
possuiam 5 mL e didmetro interno de 10,3 mm. As vazdes selecionadas para calibracao
foram 3,5, 7, 70, 700 e 2100 pL/min, de acordo com o descrito no item 4. A massa do
baldo volumétrico, que recebe a dgua a cada transferéncia, tem sua massa medida antes e
apds cada bombeamento, assim como as temperaturas do liquido e das condigdes
ambientais. A temperatura do liquido foi medida usando o termdmetro tipo espeto imerso
no reservatorio de dgua. As medidas da temperatura e umidade relativa do ar foram
medidas utilizando-se o termohigrometro. Ja a pressdo barométrica foi medida através
dos dados fornecidos pela estagdo climatica instalada no aeroporto do Tom Jobim. A
medi¢do do tempo decorrido entre o inicio e o fim do bombeamento foi feito com
cronometro de celular. Foram feitas 10 corridas de medi¢do para cada vazio, e
consideradas as melhores corridas para cada vazao.

O modelo matematico usado para a determinagdo da incerteza de medicao da vazao
calculada foi baseado nos trabalhos de Gala (2012) e Dias et al. (2015) e é expressado na
Equacao A.3.
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Vcal(T )
= W rey) | (A3

Onde:
Qca € a vazao calculada [m*/min];

Veai(r,,,) € © volume calculado do liquido bombeado pela bomba na temperatura de

referéncia (T,.,) [m?];
t ¢ o tempo medido entre o inicio e o fim de cada bombeamento [min];
&t € o erro devido ao atraso entre o comando e o inicio do bombeamento [min];

6Q ¢ o erro devido a variacdo aleatoria na medicao da vazio calculada [m?*/min].

O volume calculado (Vggy(r,,)) ¢ obtido através da Equagdao A.4, que ¢

recomendada por EURAMET (2018). Esta equagao considera o efeito de evaporacao da
massa de fluido, conversdo da massa de fluido em volume utilizando a massa especifica
do fluido, corre¢do devido ao empuxo no momento de calibracdo da balanga, corre¢cdo
devido ao empuxo no momento de medicdo da massa de liquido e a corre¢ao devido a

dilatacdo volumétrica do material da seringa.

Vear(Trer) = %' (1 - %b) ' (1 ~Vser * (Toer = Tref)) (A4
Onde:

M; ¢ a massa final, apos a transferéncia do fluido [kg];

M; é a massa inicial, antes da transferéncia do fluido [kg];

M, ¢ a massa evaporada [kg];

p.(T,) é a massa especifica do liquido [kg/m?];

Par € a massa especifica do ar no momento durante a calibragdo [kg/m?];
Pap € @ massa especifica do ar durante a calibragdo da balan¢a [kg/m?];

pp ¢ a massa especifica do material dos pesos-padrao [kg/m?];

Yser € 0 coeficiente de expansdo volumétrica do material da seringa [1/°C];
Tser € a temperatura do material da seringa [°C];

Tyer € a temperatura de referéncia da calibragdo [°C]
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As equagdes para o calculo da massa especifica do ar na calibragcdo da bomba (p,;-)
e na calibracdo da balanca (p,;) foi descrita anteriormente na Equacdo A.2. A massa
especifica dos pesos-padrao (p;) de aco inoxidavel utilizados ¢ de 8000 kg/m?, conforme
certificado de calibragdo dos pesos-padrdo. A massa especifica do liquido (p,(T,)) na
temperatura do liquido (T}) € obtida através da Equacdo de Tanaka (Eq. A.5) (TANAKA
et al.,2001), que ¢ usada como referéncia mundial no célculo para a massa especifica da
agua pura. Esta equagdo foi adaptada, acrescendo-se o termo §p; que corresponde a
diferenca entre a massa especifica da dgua utilizada na calibragdo medida com o
densimetro com relagdo a dgua pura, e o termo AT, que corresponde a variagdo da

temperatura do liquido durante o processo de uma corrida de medigao.

((T, + AT,) — 3,983035)" - (T, + AT,) + 301,797)

T,) = 999,97495 - |1
pu(lL) 522528,9 - ((T, + AT,) + 69,34881) (A.5)

+68p,

A temperatura da seringa (T, ) ¢ definida pela Equacao A.6, sendo uma propor¢ao
da temperatura ambiente (T, ) durante a calibragdo da bomba e a temperatura do liquido
durante uma corrida de medi¢do. Essa propor¢cdo ¢ definida pelo coeficiente de

contribuicao da temperatura do liquido (CL).
Tser = Tamp * (1 — CL) + ((T, + AT,) - CL) (A.6)

De posse das equagdes acima, € possivel entdo se determinar a vazao calculada e
sua respectiva incerteza expandida de medigdo a luz do “Guia para Expressao da Incerteza
de Medicao — GUM 2008” (INMETRO e JCGM, 2008).

As Tabelas A.6, A.7, A.8, A.9 e A.10 correspondem, respectivamente, as planilhas

para célculo da incerteza de medicao para as vazodes de 3,5, 7, 70, 700, 2100 pL/min.
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Tabela A.2 — Planilha de Calibragdo para a Vazdo de 3,5 pL/min

Coeficiente de

Grandsza§ ‘ Estimativa Esti‘n}ativa do FatorAde ) Sensib?lidade ~ | Incerteza Padrio qraus de p(;::tlrrillc):igfzoa
de Influéncia| Unidade do valor semi-intervalo Abrangéncia Derlvz.lda (u(xi)) Liberdade Expandida
(Xi) (xi) Uxi) k) Parcial (mi) [%]
(c)

1 M; kg 0,0604316 0,0000010 2,110 0,000098735 0,0000004729 6 41,516%
2 Mg kg 0,0604664 0,0000010 2,110 -0,000098735 0,0000004729 6 41,516%
3 M, kg 0,0000000 0,0000003 2,110 -0,000098735 0,0000001182 6 10,379%
4 T, °C 25,48 0,200 2,00 0,000000000 0,1000000000 999999 0,078%
5 AT, °C 0,0000 0,049 1,732 0,000000000 0,0283097354 999999 0,022%
6 op; kg/m? -0,01100 0,25 1,732 0,000000000 0,1443375673 999999 0,444%
7 y p— °C 25,3 1,6 2,000 0,000000000 0,8000000000 999999 0,012%
8 Par kg/m? 0,000000 0,000309 1,732 0,000000000 0,0001783671 999999 0,001%
9 14 hPa 1015 1 1,732 0,000000000 0,5773502692 999999 0,002%
10 h, % 34,7 4,4 2,000 0,000000000 2,2000000000 999999 0,001%
11 Vser 1/C 0,0000099 0,0000050 1,732 0,000000002 0,0000028868 999999 0,004%
12 CL ‘C 0,95 0,10 1,732 0,000000000 0,0577350269 999999 0,000%
13 Pab kg/m? 1,1858 0,0071 1,732 0,000000000 0,0040991869 999999 0,002%
14 Ph kg/m? 8000 2 1,732 0,000000000 1,1547005384 999999 0,000%
15 6Q m*/min 0,000000 0,0000000000 2,649 -0,500000000 | 0,0000000000 5 3,132%
16 t min 5,083333 0,008333 1,732 0,000000001 0,0048112522 999999 2,892%
17 ot min 0,001667 0,0000000001 1,732 0,000000001 0,0000000001 999999 0,000%

100,0%
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Tabela A.3 — Planilha de Calibragdo para a Vazao de 7 pL/min

Coeficiente de

Grandszas‘ ‘ Estimativa Esti‘n§ativa do FatorAde‘ Sensibilidade ~ | Incerteza Padrio Qraus de p(;::t{;lc):igf;a
de Influéncia| Unidade do valor semi-intervalo Abrangéncia Derlv‘flda (u(xi)) Liberdade Expandida
(Xi) (xi) (U(xi)) (k) Parcial (mi) [%]
(ci)

1 M; kg 0,0601840 0,0000010 2,110 0,000188157 0,0000004729 9 39,247%
2 Mg kg 0,0602206 0,0000010 2,110 -0,000188157 0,0000004729 9 39,247%
3 M, kg 0,0000000 0,0000003 2,110 -0,000188157 0,0000001182 9 9,812%
4 T, °C 25,47 0,200 2,000 0,000000000 0,1000000000 999999 0,077%
5 AT, °C 0,0000 0,049 1,732 0,000000000 0,0283097354 999999 0,022%
6 épy kg/m? -0,01100 0,25 1,732 0,000000000 0,1443375673 999999 0,441%
7 Tamp °C 25,3 1,6 2,000 0,000000000 0,8000000000 999999 0,012%
8 Par kg/m? 0,000000 0,000189 1,732 0,000000000 0,0001090440 999999 0,000%
9 p hPa 1015 1 1,732 0,000000000 0,5773502692 999999 0,002%
10 h, % 33,7 4,4 2,000 0,000000000 2,2000000000 999999 0,001%
11 Vser 1/C 0,0000099 0,0000050 1,732 0,000000003 0,0000028868 999999 0,004%
12 CL ‘C 0,95 0,10 1,732 0,000000000 0,0577350269 999999 0,000%
13 Pab kg/m? 1,1858 0,0071 1,732 0,000000000 0,0040991869 999999 0,002%
14 P kg/m? 8000 2 1,732 0,000000000 1,1547005384 999999 0,000%
15 6Q m>?/min 0,000000 0,0000000001 2,366 -0,500000000 0,0000000000 8 5,663%
16 t min 2,666667 0,008333 1,732 0,000000003 0,0048112522 999999 5,470%
17 ot min 0,001667 0,0000000001 1,732 0,000000003 0,0000000001 999999 0,000%

100,0%

115




Tabela A.4 — Planilha de Calibragao para a Vazao de 70 uL/min

Grandszas‘ de . Estimativa do Estim'ativa do semi- Fator de S(fjt::lesii"l;iileil(;:ledgi Incerteza Padrio qraus de pcrlg:tflil;:iif;a
Influéncia | Unidade valor intervalo Abrangéncia (k)| Derivada Parcial (u(xi)) Liberdade Expandida
(Xi) (xi) (Uxi) () (ni) (%]

1 M; kg 0,0575517 0,0000010 2,11 0,000200693 0,0000004729 10 24,964%
2 Mg kg 0,0578988 0,0000010 2,11 -0,000200693 0,0000004729 10 24,964%
3 M, kg 0,0000000 0,0000003 2,11 -0,000200693 0,0000001182 10 6,241%
4 T, °C 25,49 0,200 2 0,000000000 0,1000000000 999999 0,465%
5 AT, °C 0,0000 0,002 1,732 0,000000000 0,0014154868 999999 0,007%
6 épy, kg/m? -0,01100 0,25 1,732 0,000000000 0,1443375673 999999 2,655%
7 Tamp °C 25,5 1,6 2,000 0,000000000 0,8000000000 999999 0,070%
8 Par kg/m? 0,000000 0,000442 1,732 0,000000000 0,0002551585 999999 0,005%
9 p hPa 1016 1 1,732 0,000000000 0,5773502692 999999 0,012%
10 h, % 34,1 4,4 2,000 0,000000000 2,2000000000 999999 0,006%
11 Vser 1/C 0,0000099 0,0000050 1,732 0,000000034 0,0000028868 999999 0,026%
12 CL ‘C 0,95 0,10 1,732 0,000000000 0,0577350269 999999 0,000%
13 Pab kg/m? 1,1858 0,0071 1,732 0,000000000 0,0040991869 999999 0,009%
14 P kg/m? 8000 2 1,732 0,000000000 1,1547005384 999999 0,000%
15 60 m>*/min 0,000000 0,0000000001 2,320 -0,500000000 0,0000000000 9 5,454%
16 t min 2,500000 0,008333 1,732 0,000000028 0,0048112522 999999 35,122%
17 ot min 0,001667 0,0000000001 1,732 0,000000028 0,0000000001 999999 0,000%

100,0%
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Tabela A.5 — Planilha de Calibragdo para a Vazao de 700 pL/min

Grandezas de Estimativa do | Estimativa do semi- Coei‘“lc-le-nte de ~ Graus de Contribui¢ao
A . R Fator de Sensibilidade - | Incerteza Padrio . para Incerteza
Influéncia | Unidade valor intervalo A e . . Liberdade .
Abrangéncia (k) [Derivada Parcial (u(xi)) Expandida
(Xi) (xi) (U(xi) . () °
(C1) [ A’]

1 M; kg 0,0448660 0,0000010 2,110 0,000400517 0,0000004729 9 4,636%

2 Mg kg 0,0466107 0,0000010 2,110 -0,000400517 0,0000004729 9 4,636%

3 M, kg 0,0000000 0,0000003 2,110 -0,000400517 0,0000001182 9 1,159%

4 T, °C 25,39 0,200 2,000 0,000000000 0,1000000000 999999 0,433%

5 AT, °C 0,0000 0,025 1,732 0,000000000 0,0141548677 999999 0,061%

6 ép; kg/m? -0,01100 0,25 1,732 0,000000001 0,1443375673 999999 2,479%

7 Tomp °C 25,5 1,6 2,000 0,000000000 0,8000000000 999999 0,065%

8 Par kg/m? 0,000000 0,000664 1,732 0,000000001 0,0003832791 999999 0,007%

9 D hPa 1016 1 1,732 0,000000000 0,5773502692 999999 0,012%
10 h, % 35,3 4,4 2,000 0,000000000 2,2000000000 999999 0,005%
11 Vser 1/C 0,0000099 0,0000050 1,732 0,000000275 0,0000028868 999999 0,019%
12 CL ‘C 0,95 0,10 1,732 0,000000000 0,0577350269 999999 0,001%
13 Dab kg/m? 1,1858 0,0071 1,732 0,000000000 0,0040991869 999999 0,009%
14 Ob kg/m? 8000 2 1,732 0,000000000 1,1547005384 999999 0,000%
15 6Q m3/min 0,000000 0,0000000041 2,366 -0,500000000 0,0000000017 8 21,259%
16 t min 1,251852 0,008333 1,732 0,000000554 0,0048112522 999999 65,219%
17 ot min 0,001667 0,0000000001 1,732 0,000000557 0,0000000001 999999 0,000%

100,0%
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Tabela A.6 — Planilha de Calibragdo para a Vazao de 2100 pL/min

Grandsza§ de . Estimativa do Estim.ativa do semi- Fator de Sce‘:lesiiilfiileil(;:ledgi Incerteza Padrio qraus de pcrlg:tflil;:iif;a
Influéncia | Unidade valor intervalo Abrangéncia (k) | Derivada Parcial (u(xi) Liberdade Expandida
(Xi) (x) (U(x)) © (i) oo

1 M; kg 0,0469474 0,0000010 2,110 0,000397138 0,0000004729 8 1,569%
2 M; kg 0,0522132 0,0000010 2,1100 -0,000397138 0,0000004729 8 1,569%
3 M, kg 0,0000000 0,0000003 2,110 -0,000397138 0,0000001182 8 0,392%
4 T, °C 25,33 0,200 2,000 -0,000000001 0,1000000000 999999 0,441%
5 AT, °C 0,0000 0,049 1,732 -0,000000001 0,0283097354 999999 0,124%
6 épy, kg/m? -0,01100 0,25 1,732 0,000000002 0,1443375673 999999 2,532%
7 Tamp °C 25,4 1,6 2,000 0,000000000 0,8000000000 999999 0,067%
8 Par kg/m? 0,000000 0,000289 1,732 0,000000002 0,0001669833 999999 0,003%
9 p hPa 1017 1 1,732 0,000000000 0,5773502692 999999 0,012%
10 h, % 37,1 4,4 2,000 0,000000000 2,2000000000 999999 0,006%
11 Vser 1/C 0,0000099 0,0000050 1,732 0,000000698 0,0000028868 999999 0,017%
12 CL ‘C 0,95 0,10 1,732 0,000000000 0,0577350269 999999 0,000%
13 Pab kg/m? 1,1858 0,0071 1,732 0,000000000 0,0040991869 999999 0,009%
14 Pb kg/m? 8000 2 1,732 0,000000000 1,1547005384 999999 0,000%
15 6Q m>*/min 0,000000 0,0000000158 2,429 -0,500000000 0,0000000065 7 27,203%
16 t min 1,262500 0,008333 1,732 0,000001643 0,0048112522 999999 66,057%
17 ot min 0,001667 0,0000000001 1,732 0,000001654 0,0000000001 999999 0,000%

100,0%
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A Tabela A.11 apresenta os resultados consolidados para a calibracdo da bomba de

seringa, onde a incerteza expandida de medicao ¢ calculada a partir da multiplicacdo da

incerteza padrdo combinada de todas as varidveis pelo fator de abrangéncia (k), que ¢

determinado para o nimero de graus de liberdade efetivos (Vey) considerando uma

probabilidade de abrangéncia de aproximadamente 95,45%.

Tabela A.7 — Resultados consolidados da calibragdo da bomba de seringa

G d
Vazao Vazao Incerteza Fator de Li;Z:;a (;e Incerteza
Indicada Calculada Expandida | Abrangéncia . Relativa
. . . Efetivos
[uL/min] [uL/min] [uL/min] (k) [Yo]
(Vetr)
3,50 3,45 0,15 2,231 12 4,3%
7,00 6,91 0,28 2,140 19 4,0%
70,00 69,65 0,39 2,031 83 0,6%
700,00 700,14 5,63 2,000 881 0,8%
2100,00 2097,20 17,12 2,000 334 0,8%

A Figura A.7 apresenta uma curva de calibracdo da bomba de seringa relacionando

a vazao indicada pela bomba e a vazao calculada/corrigida. E possivel observar uma boa

linearidade desta curva de calibragdao, com R?=1. Devido as escalas de vazao serem muito

altas se comparadas com o valor da incerteza expandida obtida para as vazdes calibradas,

as barras de incerteza ndo sdo muito bem observadas nesta curva.

Vazio Calculada com barra de incerteza

[WL/min]

2500 T
_ y = 0,99876646x + 0,08166148
2000 + R?=10,99999966
1500 +
1000 +
500 +
0 T T T T
0 500 1000 1500 2000

Vazao Indicada/Configurada na Bomba de Seringa [uL/min]

Figura A.2 — Curva de calibracdo da bomba de seringa
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Ja na Figura A.8 ¢ possivel observar a curva de calibragdao que relaciona a vazao
indicada e a correcdo (vazao de calculada menos a vazao indicada) com suas respectivas
barras de incerteza expandida de medi¢dao. O eixo horizontal que corresponde a vazao
indicada/configurada na bomba foi posto em escala logaritmica para facilitar a
visualiza¢ao de todos os pontos de calibracdo. Neste grafico, pode-se observar que as
barras de incerteza expandida de medi¢cao aumentam com a vazao, contudo, ao se analisar
a incerteza expandida relativa (razdo entre da incerteza expandida pela vazao calculada)
na Tabela A.11 e na Figura A.9, podemos verificar que relativamente a incerteza

expandida das vazdes mais baixas sao maiores que as vazdes mais altas.

20

15 1§ =.0,00000119x2+ 0,00124783x - 0,18238956

R2=0,98586114

—_—

S
1
r

T o0t e P SN
E 10 100 1000 % 10§00
=1

Correcao com as barras de incerteza
expandida associadas para cada vazao

Vazio Nominal na Bomba de Seringa [puL/min]

Figura A.3 — Curva de calibragdo da bomba de seringa, relacionando a corre¢do com a vazao nominal
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Incerteza Expandida Relativa [%]

Figura A.4 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da balanga
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Os graficos apontados nas Figuras A.10, A.11, A.12, A.13 ¢ A.14 refletem a
contribuicdo percentual de cada componente que integra o modelo matematico para a
determinagdo da incerteza expandida da vazao calculada na incerteza para as vazdes de
3,5,7,70,700 e 2100 pL/min. A partir desses graficos pode-se concluir que a incerteza
de medi¢ao da massa (balanc¢a analitica) impera sobre as demais componentes nos casos
onde a vazao ¢ considerada baixa (3,5 ¢ 7 uL/min), ocorrendo uma transi¢do na vazao de
70 uL/min onde a incerteza de medicdo do tempo (crondmetro) se mostra de maior
relevancia, e ja nos casos de vazao ainda mais elevadas, como 700 e 2100 uL/min, a
incerteza de medi¢dao do tempo torna-se dominante sobre as demais componentes. Esse
comportamento ¢ compativel com o observado por Dias et al. (2015) e ja era esperado,
pois para as vazdes mais baixas, o tempo decorrido para quantificar a massa de fluido
bombeada pela bomba ¢ maior (da ordem de minutos, horas ou dias de bombeamento, a
depender do volume da seringa), tornando a incerteza do tempo uma componente menos
relevante para este caso e contribuindo para que a incerteza da massa seja a contribuicao
mais relevante ja que a incerteza de medicao da balanca ¢ da ordem de grandeza da
quantidade de massa do fluido que ¢ bombeado. Por outro lado, quando as vazdes sdo
muito altas como 2100 pL/min, por exemplo, o controle e a incerteza de medi¢ao do
tempo tornam-se imperiosos, uma vez que ha uma enorme quantidade de massa de fluido
sendo bombeado num intervalo de tempo muito curto (da ordem de segundos, a depender

do volume da seringa).
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Figura A.5 — Contribuicéo relativa de cada componente para a incerteza expandida da vazao calculada de

3,5 puL/min.
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Figura A.6 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da vazio

calculada de 7 puL/min.
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Figura A.7 — Contribuigdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da vazio calculada de

70 pL/min.
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Figura A.8 — Contribuicdo relativa de cada componente para a incerteza expandida da vazao calculada de

700 pL/min.
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Figura A.9 — Contribuigao relativa de cada componente para a incerteza expandida da vazio

calculada de 2100 pL/min.
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