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1. Wprowadzenie, cel i zakres pracy

Znane mikroreaktory urmiiwity kontrole  wymiany ciepta i masy, a tak
optymalizacg konwersji reagentdéw w procesach prowadzonych wrafilidalnych
kanatach o sub-milimetrowyclirednicach. W rezultacie, mikroreaktory utlivwity
osigniccie nowej jakéci w  badaniach tych procesow, selekcji uzyskivedmyynikow i
zastosowaniach tak wyselekcjonowanych produktowJéfinake trudno dogpne kanaly
mikrofluidalne tatwo zatykaj sie podczas przeptywu statych mikroastek. Z drugiej
strony, procesy w cieklyndrodowisku z udzialem mikro-gstek i kapilarno-porowatej
matrycy odpowiadaj za powstawanie i wiaiwosci stalych materiatow stosowanych w
szybko rosacym zakresie. Procesy te badea @becnie intensywnie lecz konwencjonalnie,
to znaczy érednio 16 razy wolniej w poréwnaniu z podobnymi badaniami w
mikroreaktorach. Ponadto, impregnacja kapilarne@patych materialtow zawiesinami
nanstrukturalnych mikro-gstek, stosowana obecnie tak w procesach renowacji i
konserwacji zabytkow kulturalnych [2], wymaga opslimacji — przez poznanie
mechanizmu nieoczekiwanie ¢kszej ni konwencjonalnych jondw reaktywém
nanoczastek w kapilarach stategosmika oraz kontrgl przeptywu mikro/nanoestek i
elektrolitow przez kapilarno porowate materiaty térkj nie przeprowadzono dotychczas
metodami konwencjonalnymi. Dlatego, dla efektywmelgadania procesow mikro- i
nanoczstek w srodowisku kapilarno-porowatego materialu, w nirgejs pracy
wprowadzono reaktor mikrostrukturalny sklagyj sk z fatwo wymienialnych,
funkcjonalnych modutéw z tatwo deginymi kanalami o centymetrowe§rednicy
pofaczonych z modutem, w ktérym prowadz¢ fiadany proces. Modut ten zawiera kogor
robocz wypetniory tatwo wymieniala matryg o centymetrowych wymiarach wykorgn
materiatu kapilarno-porowatego. Struktutej matrycy dostosowuje ¢sido wymogow
prowadzonego procesu. Natomiast parametry tegoepwkontroluje si bezpdrednio w
strukturze kapilarno-porowatego materialu analagiEzjak w powyszym systemie
mikrofluidalnych kanatéw. W niniejszej pracy przélsiono ponadto mdiwosé
bezpdredniego pelczenie wprowadzanego reaktora mikrostrukturalnegoz
przedstawionym poprzednio miynem fluidalnym [3]. yklt ten  wytwarza strumbe
zawiesiny submikro- i nanogztek, ktbs mozna  zasila reaktor mikrostrukturalny.
Przyktadowo, przeprowadzono synjezawiesiny sub-mikronowych ggtek wodorotlenku
magnezu, stosowanego w tej postaci do konserwaljitkdw kulturalnych [2].
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2. Reaktory mikrostrukturalne

Na podstawie przegllu dosgpnych prac w zakresie stanu techniki mikroreaki@jo
wybrano rozwazania przeciwstawne do wprowadzanego w tej pramyego reraktora
mikrostrukturalnego. Rozwiania te obejmygj (i) modulowy system mikro-elektro-
mechaniczny (MEMS): wykonany ze stali konstrukcyjmeelofunkcyjny, mikrofluidalny,
konfigurowany elastycznie w zadeosci od celu bada Dodatkovy zalet tego systemu jest
mozliwosé ptynnego zwgkszania skali prowadzonych proceséw, od mikroskatlawczej
do matotonaowej skali produkcyjnej [1]. Ponadto, wybrano (@publikowane ostatnio
rozwigzanie, w ktéorym wkitad mikrofabrykowany z wertykigrzorientowanych nanorurek
weglowych umieszczono w kanale o centymetrowym knge, wyprofilowanym w stali
konstrukcyjnej [4]. Ten przeciwstawny, znany stechniki przedstawiono na rysunku 1.
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Rys. 1 Przegddowy schemat reaktora typu MEMS z komwarypetniory wktadem
nanostrukturalnym; od przeptywéw mikrofluidalnych dastosowaprzemystowych
Fig. 1 A flow-sheet of the MEMS type reactor witlprocess chamber filled with a

nanostructured carpet; from microfluidic flows talustrial applications
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« Kontrolowane, szybkie, spgzone procesy wymiany ciepta i masy oraz intensywnej
konwersji (1) w przeptywach mikrofluidalnych o rdgwanej strukturze (2) [1].
Przeptyw poprzez wktad z wertykalnie zorientowanycanorurek wglowych (3)
umieszczony w kanale o centymetrowym przekrojuamgnym ze stali (4) [4].

» taczenie funkcjonalnych modutow w systemy MEMS (5)stbsowane do prowadzenia
wyspecjalizowanych procesow (6), wypzsae w komputerowy interfejs (7). W sumie
umazliwia to wprowadzenie z ultraszybkich technik kangtorycznych, takich jak ,high-
throughput screening/formulation” (HTS/HTF) (8) [1]

e Zwigckszanie skali proces6w rozwitych technikami HTS/HTF w modutowych
reaktorach mikrostrukturalnych kolejnej genera8jj, (dostosowanych do pracyagiej
w szerokim zakresie zastosawarzemystowych (10) [1].

Znane rozwjzania reaktoréw mikrofluidalnych nie umwiaja pracy z zawiesinami
submikro- i mikrocastek. Natomiast wprowadzony w tej pracy reaktorroskrukturalny
umazliwia prowadzenie proceséw z udziatem takichystek, a ponadto z udziatem
nanoreagentéw, w szczegdéoo w srodowisku materiatbw o strukturze kapilarno-
porowatej. Szczegbty opracowania, przedstawionegparysie w poprzednim rozdziale,
podano w zgtoszeniu patentowym.

W rezultacie bada wskpnych, jako zrédlo zasilania wprowadzanego reaktora
mikrostrukturalnego mikro- i nanoreagentami wylorapisany poprzednio mtyn fluidalny
[3]. Jego efektywné& oceniano tutaj na podstawie wynikobw asocjacyjyejezy zawiesiny
mikroczstek Mg(OH). Taka zawiesina jest stosowana w procesach @jorabytkdéw
kulturalnych. W procesach tych dziata efektywrodj konwencjonalnych elektrolitéw, co
ttumaczono reaktywrimia nanoczstek Mg(OH)} tworzgcych  mikroczsteczki
otrzymywanych opisanymi metodami aglomeratéw Mg(©QEpwiesiny czstek Mg(OH)
dziatap efektywniej take od zawiesin estek Ca(OH) [2]. Ponadto, otrzymywanie
zawiesin czstek Mg(OH) jest cigle doskonalone, co z kolei ugilivia poréwnanie
efektywndci odnagnej syntezy w miynie fluidalnym z efektywéea znanych metod.

3. Czesé doswiadczalna

36,09 széciowodnego chlorku amonu (cz.d.a., POCh-Gliwicellasy amputle z 30,0
cm® wodnego, 25%-owego wodorotlenku amonu (cz.d.a., iR@dwice), 300 crhiwody
destylowanej i 700 g ferromagnetycznych mielnikomieszczono w komorze roboczej
miyna fluidalnego [3], Cakg fluidyzowano w wirupjcym polu magnetycznym przez 30
sekund. Powstat zawiesig wodorotlenku magnezu oddzielono magnesem od
ferromagnetycznych mielnikéw i analizowano granudtrycznie po 24h dojrzewania w
temperaturze pokojowej. Zarejestrowano dwa pikiki@du ziarnowego. Pik o wadoi
mody ~ 2um przechodzi stopniowo podczas pomiaru z standaydsmmikacy w pik o
wartasci mody= 0,3um, ktéry przewaa po 10 minutach pomiaru (Rys.2). Widocznyzggk
malo-intensywny pik aglomeratu o waitd mody~ 20Qum powstaje i zanika oscylacyjnie
podczas pomiaru pojawigy sk z rézng wielkoscia mody.
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Sample Details
Run Number: 28
Record Number: 533

Measured:
Analysed: Fri, 14 Nov 2008 12:29PM
Result Source: Averaged

/ Sample ID: wodorotienek

T N Sample File: WEGIEL

| E Sample Path: C:\SIZERS\DATA\

Sample Notes: Probka nr 123, wodorotlenek magnezu, zawiesina.
Analiza w wodzie z dodatkiem heksametafosforanu sodu.
Popmpa i mixer - 80%, 50% US przez caly czas.

System Details
Sampler: Obscuration: 16.5 %

Dispersant R.I. = 1.3300]

Range Lens: 300RF mm
Presentation: 3PHD

Analysis Model: Polydisperse
Modifications: None

Beam Length: 2.40 mm
[Particle R . = ( 15960, 0.1000);
Residual: 0.744 %

Result Statistics

Distribution Type: Volume Concentration = 0.0026 %Vol Density = 2.000 g/ cub. cm Specific SA.= 8.1137sq.m/g
Mean Diameters: D(v,01)= 0.18um D(v,05)= 045um D(v,09)= 324um
D[4,3]= 802um D[3,2= 037um Span = 6.754E+00 Uniformity = 1.712E+01

1o

H N 0
[ 0 700.0 1000.0
Particle Diameter (um.)

Rys. 2. Rozktad granulometrycznyssiek Mg(OH)
Fig. 2. Granulometric composition of Mg(OHparticle— size

4. Podsumowanie i wnioski

Wprowadzono mikroreaktor przeznaczony dla procesgmiany cieczy i zawiesin na
kapilarno-porowatym rimiku, umaliwiajacy badania oraz syntezy i modyfikacje
nanomateriatdbw, w tym zabytkow kulturalnych zabezpanych przed osadami soli i
konserwowanych mikro- i nanagtkami. Wprowadzono tak syntez stosowanej tu
zawiesiny Mg(OH) w miynie fluidalnym: znacznie szyhgz prowadzca do bardziej
stezonych i znacznie drobniejszych oraz aktywniejbzgmstek Mg(OH) w poréwnaniu
ze znanymi syntezami. Ten miyn #eo zasilé aktywnymi mikro- i nanocgtkami
wprowadzony mikroreaktor.
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MICROSTRUCTURED REACTORS IN NANOMATERIALS
ENGINEERING AND CULTURAL HERITAGE CONSERVATION

Summary

A new microstructured reactor for processing ofiliay nanomaterials such as cultural
heritages was presented. The reactor was couptedast mill as an activator.



