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Ispitivanje efikasnosti mijeSanja u mikroreaktorima KoriStenjem integriranih

pH-senzorskih filmova

SAZETAK

Cilj ovog rada bio je pripremiti pH-senzorski film na osnovi lakmusa i metil crvenog
sol-gel postupkom uz tetraetoksisilan (TEOS) i feniltrimetoskisilan (FTMS) kao prekursore.
Zatim primijeniti pripremljene filmove u mikroreaktorima sa i bez statickih mijesalica
3D-ispisanih stereolitografijom (engl. Stereolithography, SLA) od High Temp smole i
digitalnom obradom svjetla (engl. Digital Light Processing, DLP) od Anycubic Basic smole s

ciljem ispitivanja efikasnosti mijesanja.

Pripremljeni pH-senzorski filmovi karakterizirani su mjerenjem kontaktnog kuta na
goniometru uz vodu i dijodometan kao testne kapljevine. Efikasnost mijeSanja pratila se
promjenom boje pH-senzorskog filma analizom fotografija mikroreaktora tijekom istrazivanja
u programu Color Picker AR i1 odredivanjem vrijednosti h (engl. hue). Ispitivanje efikasnosti
mijesanja provedeno je na nacin da su se u kanalima mikroreaktora u kontakt dovodile otopine
pH-vrijednosti 2 1 11, 2 1 7 te 7 1 11 pri jednakom protoku. Najuocljivija promjena boje
pH-senzorskog filma i1 posljedi¢no najbolje pracenje efikasnosti mijeSanja postignuto je
koristenjem otopina pH 2 1 11. Efikasnost mijeSanja se s navedenom kombinacijom otopina
pratila tijekom 20 ciklusa u trajanju od 2 min prilikom cega je u svakom ciklusu jedna od

otopina bila u suvisku.

pH-senzorski film na osnovi lakmusa 1 metil crvenog nije pokazivao promjenu boje u
otopinama razli¢itih pH-vrijednosti pa je za ispitivanje efikasnosti mijeSanja koriSten film na
osnovi lakmusa 1 titanijevog dioksida, TiO,. Promjena boje pH-senzorskog filma odvijala se
nakon jedne minute, a film je pokazivao promjenu boje tijekom cijelog istrazivanja ¢ime se
potvrdila moguénost njegove viSestruke upotrebe. Ispitivanjem efikasnosti mijeSanja
zakljuceno je da u mikroreaktorima sa statickim mijesalicama dolazi do poboljSanja mijeSanja

otopina.

Klju¢ne rijeci: aditivna proizvodnja, mikroreaktori, statiCke mijeSalice, sol-gel postupak,

pH-senzorski film, lakmus, metil crveno



Investigation of mixing efficiency inside microreactors using integrated pH-sensing films

ABSTRACT

The aim of this research was to prepare pH-sensor film based on litmus and methyl red
by sol-gel method with tetraethoxysilane (TEOS) and phenyltrimethoxysilane (PTMS) as
precursors and to apply prepared pH-sensor film in microreactors without and with two types
of static mixers for investigation of mixing efficiency. Microreactors made of High Temp resin
were 3D printed by stereolithography (SLA) and microreactors made of Anycubic Basic resin

were 3D printed by digital light processing (DLP).

Prepared pH-sensor films were characterized by measuring contact angle using water
and diiodomethane as test liquids. Mixing efficiency was observed through color change of
pH-sensor films and determining hue value in program Color Picker AR. The research was
carried out in a way that solutions of pH values of 2 and 11, 2 and 7 and 7 and 11 were mixed
inside channels of microreactors at an equal flow rate. The most notable color change of pH-
sensor film and consequently the best monitoring of mixing efficiency was achieved using
solutions of pH 2 and 11. Mixing efficiency was observed with that combination of solutions

during 20 cycles lasting 2 minutes. In every cycle, one of the solutions was in excess.

pH-sensor film based on litmus and methyl red did not show color change in solutions
of different pH values so it was not used in mixing efficiency tests. Instead, pH-sensor film
based on litmus and titanium dioxide, TiO2 was used. pH-sensor film changed color after 1
minute and the film showed color change during entire duration of research. This showed that
the film can be used multiple times. By observing mixing efficiency, it was concluded that there

1s an improvement in mixing in microreactors with static mixers.

Key words: additive manufacturing, microreactors, static mixers, sol-gel method, pH-sensor

films, litmus, methyl red
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1. UvOD

Mikroreaktori predstavljaju reakcijske sustave €ije su unutarnje dimenzije u rasponu od
milimetarskih do nanometarskih. Prednosti mikroreaktorskih u odnosu na makroreaktorske
sustave su mali prostor koji takvi sustavi zauzimaju, male koli¢ine reaktanata koji se koriste,
krace vrijeme odziva $to znaci i vise prikupljenih informacija u kra¢em vremenskom razdoblju.
Takoder, smanjenje dijelova omogucuje 1 povezivanje malih funkcionalnih dijelova, ¢ija je

uloga povecanje ucinka sustava, kao $to su staticke mijesalice [1].

Posljednjih godina aditivna tehnologija postaje sve viSe primjenjivana u izradi
mikroreaktora. Glavni razlog §to se ovakve tehnologije nisu ranije pocele koristiti u svrhe
izrade mikroreaktora je $to je rezolucija ispisa bila ograni¢avajuéi faktor. Citav proizvodni
proces, od dizajna do ispisa, iznosi nekoliko sati. Primjeri takvih tehnologija su stereolitografija
(engl. Stereolithography, SLA) 1 digitalna obrada svjetlom (engl. Digital Light Processing,
DLP). Navedenim tehnologijama postize se dobra transparentnost (koriStenjem odgovarajucih
materijala) te su rezolucija i brzina ispisa povoljne $to ¢ini ove tehnologije dobrim izborom za

ispis mikroreaktora kao i funkcionalnih dijelova u njima [2, 3].

Zbog viSestrukih prednosti sve viSe Sarznih procesa nastoji se prevesti u kontinuirane.
Na dosta kontinuiranih procesa utjeCe kvaliteta mijeSanja Sto je razlog sve ¢eS¢eg integriranja
statiCkih mijeSalica. Staticke mijeSalice su nepokretni dijelovi koji se integriraju u kanale ili
pak kanali razlic¢ite geometrije koji utjecu na tok fluida na nacin da se povecava prijenos tvari
1 topline. Glavna prednost statickih mijeSalica je nedostatak pokretnih dijelova Sto prije svega
olaksava odrzavanje ovakvih mijeSalica. Takoder, vazna prednost je 1 kratko vrijeme mijeSanja

koje se moze dobro definirati [2, 4, 5].

Da bi se mijeSanje kvantificiralo, moguce je koristiti pH-senzorske filmove pra¢enjem
njihove promjene boje. Oni su, kao 1 ostali opticki senzori, nedestruktivni, mogu se nanijeti na
kanale mikroreaktora malih promjera i1 djeluju in-situ. Jedan od popularnih nacina pripreme
pH-senzorskih filmova je sol-gel metoda. Razlog istrazivanju i primjenjivanju ove metode lezi
u dobivanju tankih filmova, moguénosti kontrole poroznosti te dobivanju homogenog filma.

Takoder, uvjeti provedbe sol-gel metode su blagi [6, 7].

Cilj ovog rada je ispitati efikasnost mijeSanja u mikroreaktorima sa i bez statickih

mijeSalica, 3D-ispisanima SLA 1 DLP tehnologijama aditivne proizvodnje od High Temp i



Anycubic Basic smole, koriStenjem pH-senzorskih filmova na osnovi lakmusa i metil crvenog

pripremljenih sol-gel metodom.



2. OPCI DIO

2.1. Polimeri

Polimeri su makromolekule, a sastoje se od velikog broja ponavljajucih jedinica. Naziv
polimer je slozenica grckih rijeci poli 1 meros koje u prijevodu znace mnogo i dio. Ponavljajuce
jedinice nazivaju se monomerima, a proces njihova spajanja naziva se procesom
polimerizacije. Procesom polimerizacije dobiju se molekule ¢ije molekulske mase mogu

dosegnuti vrijednosti u stotinama, tisu¢ama pa ¢ak 1 milijunima [8, 9].

2.1.1. Podjela polimera

Polimeri se mogu podijeliti s obzirom na podrijetlo, vrstu ponavljajuéih jedinica, oblik

makromolekule, mehanizam polimerizacije, termomehanicka svojstva, kristalnost [9, 10].

Prema podrijetlu, polimeri se dijele na prirodne i sintetske. Prirodni polimeri su oni koji
nastaju u Zivim organizmima dok su sintetski oni koji su dobiveni polimerizacijom iz sirovina

kao Sto su nafta ili zemni plin [11, 12].

Prema vrsti ponavljajucih jedinica, polimeri se dijele na homopolimere 1 kopolimere.
Homopolimere karakterizira samo jedna vrsta ponavljaju¢ih jedinica dok kopolimere

karakterizira viSe od jedne vrste ponavljajuce jedinice, monomera [11, 12].

Prema obliku makromolekule polimeri se dijele na linearne, razgranate i umreZene. Kod
linearnih polimera, monomeri se veZu u obliku ravnog lanca. Kod razgranatih se veZu u obliku
boc¢nih lanaca povezanih na glavni lanac, a kod umrezenih na nacin da stvaraju popre¢ne mreze

izmedu lanaca [11, 12].

Prema mehanizmu polimerizacije polimeri se dijele na kondenzacijske i aditivne.
Kondenzacijski polimeri nastaju procesom kondenzacijske polimerizacije, odnosno reakcijom
funkcionalnih skupina monomera uz izdvajanje malih molekula kao $to su voda ili amonijak.
Adicijski polimeri nastaju reakcijom adicijske polimerizacije, odnosno lan¢anom reakcijom u

kojoj dolazi do adicije monomera pri ¢emu se stvara polimer [11, 12].



Prema termomehanic¢kim svojstvima polimeri se dijele na plastomere, duromere i
elastomere. Obiljezja plastomera su da se zagrijavanjem omekSavaju, a hladenjem se vracaju
u pocetni oblik. Takoder, mogu podnijeti viSe ciklusa zagrijavanja i hladenja. Ovi polimeri
ve¢inom imaju linearnu ili razgranatu strukturu. Duromeri su umrezeni polimeri koji nastaju
kondenzacijskom polimerizacijom. Konac¢ni proizvod je netaljiv i netopljiv. Elastomere

karakterizira moguc¢nost elasticne deformacije pri sobnoj temperaturi [11, 12].

Prema kristalnosti, polimeri mogu biti kristalni ili amorfni. Kristalne polimere
karakterizira trodimenzionalna uredenost na vece udaljenosti dok amorfne karakterizira

uredenost ponavljajucih jedinica na male udaljenosti [11, 12].

2.1.2. Poliakrilati

Poliakrilati su polimeri koji nastaju polimerizacijom estera, amida i nitrila akrilne
kiseline (slika 1). StakliSta poliakrilata su ve¢inom ispod sobne temperature $to znaci da su
polakrilati uglavnom mekani. Ovu vrstu polimera karakterizira mala tvrdoca, postojanost na

djelovanje svjetlosti, kisika, kiselina i luzina [12, 13].

CH, — CH

| "

COOR

Slika 1. Struktura poliakrilata [12]

Poliakrilati nastali od estera (poli(etil-akrilati) 1 poli(butil-akrilati)) se najvise koriste
kao zaStitni lakovi, premazi i ljepila u drvnoj, papirnoj, tekstilnoj i koznoj industriji. Poliakrilati
nastali od amida (poliakrilamid) se najvise koriste za kontrolu viskoznosti otopina u papirnoj i
tekstilnoj industriji. Poliakrilati na osnovi nitrila akrilne kiseline (poliakrilonitril) se najesce

koriste za izradu tekstilnih proizvoda, ve¢inom u kombinaciji s prirodnim vlaknima [13].



Ucestala je 1 kopolimerizacija kojom se optimiraju konacna svojstva poliakrilata za
odredenu primjenu. Primjerice kopolimeri etil-akrilata i metil-akrilata ¢e imati povoljnu

tvrdocdu i ¢vrstocu [12].

2.1.3. Epoksidne smole

Epoksidne smole su polimeri koji sadrzavaju barem dvije epoksidne skupine.
Povezivanjem lancastih molekula ovakvih polimera nastaju polimerni materijali pod nazivom
epoksidni polimeri. Epoksidne smole nastaju kondenzacijskom polimerizacijom u dva koraka.
Prvi korak obuhvaca veéinom reakciju epiklorhidrina i 4,4’-dihidroksi-2,2-difenilpropana
poznatog kao bisfenol A. Reakcija je bazno katalizirana i njome nastaju viskozne tekucine ili
plasti¢ne krutine. Drugi korak obuhvaca umrezivanje uz koristenje spojeva koji sadrze vodik.

To su uglavnom poliamini, poliamidi, fenoli, alkoholi i masne kiseline (slika 2) [12, 14].
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neumrezeni dio epoksidne smole

Slika 2. Reakcije nastajanja epoksidne smole [14]

Epoksidne smole imaju odli¢nu kemijsku 1 korozijsku otpornost te su dobri elektri¢ni
izolatori. Netopljive su u vodi 1 organskim otapalima. Mogu se o¢vrs¢ivati u Sirokom rasponu

temperatura bez da dolazi do znacajnog skupljanja materijala. Takoder, karakterizira ih



fleksibilnost te visoka vla¢na, tlatna 1 savojna Cvrstoca. Sva ova svojstva utjecala su na
raznovrsnu primjenu epoksidnih smola. Koriste se kao antikorozijska zastita i za prevlacenje
metala, kao unutrasnja zastita limene ambalaZze, za zaStitu raznih spremnika i cijevi u kemijskoj

industriji. Isto tako, koriste se i kao laminati i kompoziti [12, 14].

2.2.  Aditivna proizvodnja

Aditivna proizvodnja (engl. Additive Manufacturing - AM), poznata i kao 3D-ispis,
predstavlja sve tehnologije proizvodnje trodimenzionalnog predmeta iz CAD (engl.
Computer - Aided Design) modela slaganjem materijala sloj po sloj. Budu¢i da u stvarnosti

svaki sloj ima svoju debljinu, izradeni predmet ¢e uvijek biti samo priblizno jednak CAD

.....

Aditivna proizvodnja ne obuhvaca samo dva spomenuta koraka: CAD model i ispis,
ve¢ niz koraka (slika 3). Prvi korak je izrada CAD modela u nekom od programa za
trodimenzionalno modeliranje. U sljede¢em koraku CAD model se sprema u obliku STL
datoteke. STL datoteka opisuje geometriju povrsine i ne daje informacije o boji, teksturi ili
nekom drugom svojstvu. U sljede¢em koraku STL datoteka se ucitava u reza¢ (engl. slicer),
program u kojem se odreduju parametri ispisa. U rezaCu se odreduje materijal, prilagodava
veli€ina predmeta, odreduje debljina slojeva ispisa, ispuna, postavljaju 1 optimiraju potporne
strukture te svi ostali parametri koji utjeCu na 3D-ispis. Kada su svi parametri odredeni, model
se sprema u oblik datoteke koji odgovara koriStenom pisacu i ucitava se na pisac. Sljedeci korak
je 3D-ispis u kojem se nadgleda izrada 1 pazi se da ne dode do nestanka materijala ili mogucih
pogresaka tijekom ispisa. 3D-ispisani predmet se potom uklanja s podloge za ispis. Takoder,
uklanjaju se potporne strukture, ako su koriStene, 1 predmet se ispire ovisno o tome koji je
materijal za ispis koriSten. U posljednjem koraku predmet se priprema za koristenje, $to moze

ukljucivati bojenje, poliranje i sli¢no [15, 16].
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Slika 3. Koraci u 3D-ispisu [17]

Prednosti aditivne proizvodnje lezi u brzini, ne samog ispisa, ve¢ ¢itavog proizvodnog
procesa. Proizvodni proces ima manje koraka. Skra¢enje vremena proizvodnje smanjuje i same
troskove proizvodnje. Smanjena je koli¢ina otpadnog materijala. Takoder, jednostavna je izrada
potrebnih dijelova i predmeta bez potrebe za dodatnim alatima za obradu. Danas je i raspon
materijala za ispis Sirok. Koriste se metali, polimeri, keramika, kompoziti, a i bioloski

materijali [15, 18].

2.2.1. Podjela aditivnih tehnologija

Kada su u pitanju polimerni materijali, aditivne tehnologije se dijele u tri skupine:

metode spajanja (fuzije) praha, metode ekstruzije materijala 1 metode ocvrséivanja svjetlom

[16].
Metode spajanja (fuzije) praha ¢ine:

— viSemlazna fuzija (engl. Multi Jet Fusion - MJ)

— selektivno lasersko sinteriranje (engl. Selective Laser Sintering - SLS) [16].

Metode ekstruzije materijala ¢ine:

— proizvodnja rastaljenim filamentom (engl. Fused Filament Fabrication - FFF)

— Arburgovo slobodno oblikovanje plastikom (engl. Arburg Plastic Freeforming) [16].

Metode o¢vrs¢ivanja svjetlom Cine:



— mlazno izbacivanje materijala (engl. Material Jetting - MJ)
— stereolitografija (engl. Stereolithography - SLA)
— digitalna obrada svjetlom (engl. Digital Light Processing - DLP). [16]

Budu¢i da se za ispis moze Kkoristiti viSe vrsta materijala, postoje metode aditivne

proizvodnje koje odgovaraju koriStenom materijalu. [16]
Kada su u pitanju metali, aditivne tehnologije dijele se na:

— selektivno lasersko taljenje (engl. Selective Laser Melting - SLM)

— taljenje snopom elektrona (engl. Electron Beam Melting - EBM)

— laserska proizvodnja gotovog proizvoda (engl. Laser Engineering Net Shape - LENS)

— aditivna proizvodnja lu¢nim zavarivanjem (engl. Wire and Arc Additive Manufacturing
- WAAM)

— proizvodnja rastaljenim filamentom (engl. Fused Deposition Modeling - FDM)

— mlazno izbacivanje veziva (engl. Binder Jetting - BJ)

— mlazno izbacivanje nano Cestica (engl. Nano Particle Jetting - NPJ). [16]
Kada su u pitanju ostali materijali mogu se koristiti sljede¢i postupci:

— izrada uz kontinuirano ojacavajuce vlakno (eng. Continuous Filamnet Fabrication -
CFF)

— modeliranje ekstrudiranjem paste (engl. Paste Extrusion Modeling - PEM)

— mlazno izbacivanje veziva (engl. Binder Jetting - BJ)

— kapanje na zahtjev (engl. Drop on Demand - DOD)

— proizvodnja laminiranih objekata (engl. Selective Deposition Lamination/Laminated

Object Manufacturing - SDL/LOM). [16]

2.2.2. Stereolitografija

Stereolitografija (engl. Stereolithography - SLA) je jedna od tehnologija 3D-ispisa koja
za izradu predmeta sloj po sloj koristi fotopolimerne materijale koji o¢vrS¢uju djelovanjem
najcesce ultraljubicastog svjetla. Razvoj stereolitografije zapocinje 1970-ih godina 1 prolazi

kroz razvoj Cetiri tehnologije [16, 19].



Kao izvor ultraljubicaste svjetlosti, ali 1 dijela vidljive svjetlosti, koristi se vrlo ¢esto
laser. Laser obasjava fotopolimerni materijal u teku¢em stanju uslijed ¢ega dolazi do procesa
oc¢vrscivanja fotopolimernog materijala, odnosno egzotermnog procesa koji obuhvaca reakcije
polimerizacije i umrezivanja. Tekuéa fotopolimerna smola je smjesa fotoinicijatora, monomera
1 oligomera. Monomeri i oligomeri su najc¢esc¢e epoksidni, akrilatni ili vinilni. Smola se nalazi
u posudi, a predmet se izraduje na podlozi koja se pomice u smjeru Z osi. Laser se pokrece u

smjeru X 1Y osi pomoc¢u dva galvanometra (slika 4) [16, 19, 20].

Prednosti stereolitografije su u visokoj kvaliteti ispisa, visokoj razlucivosti i velikoj
tocnosti, dok su nedostatci uglavnom u zahtijevanju potpornih struktura, dodatnom

umrezivanju nekih materijala, sporosti ispisa zbog koristenja lasera [21].

g 'I 1. Podloga za ispis

2.Posuda sa smolom

3. Zrcalo

4. Citaé lasera

5. Prosirivac snopa

6. Izvor lasera

Slika 4. Shematski prikaz stereolitografije [20]

2.2.3. Digitalna obrada svjetlom

Digitalna obrada svjetlom (engl. Digital Light Processing - DLP) jedna je od metoda
o¢vrs¢ivanja svjetlom, dakle, sli¢no stereolitografiji, dolazi do o¢vr$éivanja fotopolimerne
smole uslijed djelovanja ultraljubicastog svjetla ili svjetla vidljivog dijela spektra.

Fotopolimerna smola, u teku¢em obliku, nalazi se u posudi. Smola, kao i kod stereolitografije,
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sadrzi monomere, oligomere i fotoinicijatore. Podloga za ispis krece se u smjeru Z osi. Spusta
se u posudu sa smolom na onu dubinu koja ¢e odgovarati visini jednog sloja. Sloj zatim biva
obasjan ultraljubicastom ili vidljivom svjetlos¢u iz DLP izvora odnosno projektora. Ovaj nacin
rada naziva se radom od dna prema vrhu. Postoji i suprotan nacin rada, od vrha prema dnu

(slika 5) [16, 22].

Prednosti DLP metode su u velikoj brzini ispisa uz ocuvanje dobre preciznosti. Za ispis
se koristi veliki raspon razli¢itih materijala. Glavni nedostatak je ogranic¢enje veli¢ine predmeta

veli¢inom projektora odnosno DLP izvora [22].

predmet

«——posuda

smola

DLP

Slika 5. Shematski prikaz DLP aditivne tehnologije [22]

2.3. Kemijski senzori

Kemijski senzori su svi senzori koji preko kemijske reakcije odreduju i kvantificiraju
analit. Glavne komponente kemijskih senzora su aktivna povrSina, pretvornik 1 elektronicke

komponente (slika 6). Aktivna povrSina sadrzi komponentu za detekciju Sto moZze biti
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polimerni sloj ili pak biomolekula, u tom slucaju rije¢ je o biosenzorima. Tijekom kontakta
aktivne povrsine 1 analita dolazi do kemijske promjene odnosno stvara se kemijski signal koji
detektira pretvara¢ i pretvara je u elektronic¢ki signal. Signal dalje odlazi u odgovarajuce

elektronicke komponente koje ga pojacavaju i obraduju [23, 24].

elektronicki signal

f

U

pretvarac

kemijski signal

aktivna
povriina

~ analit

Slika 6. Shematski prikaz rada kemijskog senzora [24]

Najcéesca podjela kemijskih senzora je ona na:

— elektrokemijske odnosno senzore koji se temelje na elektrokemijskim interakcijama, a
najcesce su to potenciometrija, voltametrija, amperometrija i konduktometrija,

— toplinske senzore koji kao izvor analiticke informacije koriste toplinu razvijenu tijekom

kemijske reakcije,

— elektri¢ne koji informaciju dobivaju iz promjene elektri¢nog svojstva uslijed interakcije

s analitom,

— magnetske senzore koji informaciju dobivaju iz promjene paramagnetskih svojstava

analiziranog plina,
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— opticke odnosno one ¢iji se nacin rada temelji na interakciji svjetla 1 tvari, a najcesce
vrste interakcija su refleksija, transmisija, refrakcija, apsorbancija, rasprsivanje,

— senzore osjetljive na masu odnosno senzore koji informaciju dobivaju iz promjene mase
koja prati kemijske reakcije. Spomenuti senzori pretvaraju promjenu mase specifino

modificirane povrSine u promjenu svojstva nosaca [25, 26, 27].

Osim spomenutih vrsta kemijskih senzora, postoje oni koji se temelje na drugim
fizikalnim svojstvima kao na primjer senzori koji informaciju o kemijskom sastavu temelje na

rendgenskom, beta ili gama zracenju [27].

2.3.1. Opticki kemijski senzori

Budu¢i da do interakcija izmedu elektromagnetskog zracenja i tvari dolazi u Sirokom
rasponu frekvencija i to na specifian nacin, proucavanje interakcija dovelo je do razvoja
senzora na osnovi navedenih interakcija (slika 7). Interakcija izmedu zrafenja i tvari se
promatra kroz promjenu nekog optickog parametra koji je povezan s koncentracijom tvari.
Opticki senzori se mogu koristiti za odredivanje parametara, kemijskih i fizikalnih, na osnovi
mjerenja razlike u optickim svojstvima. Postoje dva nacina rada optickih senzora. Jedan od
nacina je da se za dobivanje informacije koristi intrinzicno opticko svojstvo analita, a drugi
nacin je da se koristi indikator 1 to onda kada sam analit nema mjerljiva opticka svojstva.
Pomocu indikatora se mjeri pH na opticki nacin tako da se indikator imobilizira u nosacu te se
prate promjene uslijed apsorpcije ili fluoroscencije indikatora u otopinama razlicitih

pH-vrijednosti [25, 26].

Opticki senzori, opéenito, imaju nekoliko prednosti pred ostalim vrstama senzora. To
su selektivnost, osjetljivost, otpornost na elektromagnetske utjecaje, niska cijena,
nedestruktivnost, moguc¢nost umanjenja senzora i postavljanje viSe njih na isti nosac s ciljem
izvedbe vise analiza u isto vrijeme. Naravno, imaju i svoje nedostatke, a to su prije svega utjecaj
svjetlosti okoline u kojoj se vr$i mjerenje te dugotrajna stabilnost §to je posljedica izlaska

indikatora iz nosaca (engl. leachinga) [28].
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Slika 7. Shematski prikaz rada optickog kemijskog senzora [29]

2.4. Sol-gel postupak

Sol-gel postupak se opcenito odnosi na reakcije anorganskih prekursora pri niskoj
temperaturi prilikom kojih dolazi do prelaska iz tekuceg sola u ¢vrstu gel fazu. Kao prekursori
se najcesce koriste metalni alkoksidi, rjede metalne soli, zbog velikog afiniteta prema reakciji
s vodom. Od metalnih alkoksida naj¢esce se biraju silicijevi alkoksidi. Osim njih koriste se jo§
1 titanati, borati, aluminati. Vrlo ¢esto se i spomenuti prekursori kombiniraju. Reakcije koje se
odvijaju su hidroliza metalnog alkoksida pracena kondenzacijom. Rije¢ je zapravo o tri
reakcije: hidroliza, kondenzacija uz izdvajanje vode i kondenzacija uz izdvajanje alkohola.
Hidroliza i kondenzacija odvijaju se istovremeno. Porastom broja siloksanskih veza, molekule
pocinju agregirati u sol. Kada se Cestice sola medusobno povezu nastaje gel. Gel je
trodimenzionalna mreza u kojoj su zarobljene molekule otapala. Otapalo isparava tijekom
suSenja gela i mreza se skuplja. lako naizgled postupak izgleda jednostavno, ovisi o velikom
broju ¢imbenika. Tako na sol-gel postupak utje€u omjer vode i prekursora, vrsta otapala, vrsta
katalizatora te njegova koncentracija, pH, temperatura, vrijeme, uvjeti starenja i suSenja.
Kontroliranjem ovih ¢imbenika moguce je utjecati na konacnu strukturu trodimenzionalne
mreze [30].
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Materijali dobiveni sol-gel postupkom pokazuju brojne prednosti. Velike prednosti leze
u kompatibilnosti ovakvih materijala s organskim i anorganskim reagensima, kemijskoj,
fotokemijskoj 1 toplinskoj stabilnosti u odnosu na organske polimere, mogucnosti kontrole
veli¢ine Cestica i njihove raspodjele te povrSine, mogucnosti primjene u obliku tankih filmova
1 povecanju stabilnosti imobiliziranih molekula te sprjeCavanju ve¢ spomenutog leachinga.
Uslijed brojnih prednosti sol-gel postupka i materijala koji se dobiju na ovaj nacin, sol-gel

postupak ima brojne primjene. Primjerice koristi se za dobivanje razlicitih vrsta senzora [30].

2.4.1. Mehanizam sol-gel postupka

Prvi korak sol-gel postupka je hidroliza SiO-R veze, nakon ¢ega slijedi kondenzacija
uz izdvajanje vode ili alkohola (slika 8). Nakon Sto reakcija hidrolize jednom zapocne, sve tri
spomenute reakcije se odvijaju istovremeno do nastanka gela. Stvaranjem gela reakcije ne
prestaju, ve¢ se nastavljaju stvarati Si—-O—Si veze 1 mreza gela se nastavlja granati. Taj dio
postupka naziva se starenje gela. Grada mreze gela ovisi, kako o uvjetima izvedbe postupka,

tako 1 o omjeru brzina reakcija hidrolize i kondenzacije [31].
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KORAK 1: hidroliza

OR OR
H
RO——Si——0OR + H,O ——» RO——Si——0H + ROH
OR OR

KORAK 2a: kondenzacija uz izdvajanje vode

OR TR OR OR
RO——Si—0OH + HO——si—0R L1---RO |S| 0 ISi OR + H,0O
L e ook

KORAK 2b: kondenzacija uz izdvajanje alkohola

OR OR OR OR

H'
RO——Si—OH + RO——Sj——0OR — RO ISi o |S| OR + ROH

OR OR OR OR

Slika 8. Reakcije koje se odvijaju tijekom sol-gel postupka [32]

Hidroliza moze biti kiselo ili bazno katalizirana §to znac¢i da mehanizam reakcije ovisi
o pH sredine u kojoj se reakcije odvijaju. U kiselim uvjetima hidroliza alkoksisilana zapo€inje
protoniranjem alkoksidne skupine. Pri tome nastaje alkohol koji se lako odvaja od silicijeva
atoma 1 time ubrzava reakciju hidrolize. Nakon toga slijedi nukleofilni napad molekule vode 1
silicijev atom u prijelaznom stanju dijeli pet veza s kisikovim atomima te je pozitivno nabijen.
Vodikovi ioni izravno sudjeluju u reakeiji 1 kao takvi utjecu na brzinu reakcije kao i koli¢ina
vode. Kad je rijeC o brzini, kiselo katalizirana hidroliza alkoksida je puno brza od kondenzacije.
U prvoj fazi hidrolize reagiraju svi monomeri pri ¢emu nastaju cikli¢ke strukture koje se
kondenziraju i stvaraju otvorenu i slabo razgranatu strukturu. Kondenzacija je otezana jer kisela
sredina pogoduje nastajanju protoniranih silanolnih skupina, ve¢inom u monomerima ili slabo
razgranatim oligomerima, koji mogu kondenzirati samo s neutralnim. To dovodi do produljenja
lanaca, a ne grananja i utjece na povecanje rahlosti gela. Sustav gelira dosta sporije nego kad
je reakcija bazno katalizirana i gelira tek nakon potpune konverzije alkoksidnih skupina. S
druge strane, bazni uvjeti odgovaraju objema reakcijama, ali je hidroliza malo sporija nego
kondenzacija. Tijekom reakcije kondenzacije dolazi do povezivanja SiO™ na alkoksidne

skupine. Kiselost silanolne skupine se povecava supstitucijom sa SiO” skupinama i dolazi do
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povezivanja alkoksidnih skupina s ciklickim strukturama koje imaju silanolne skupine Sto
utjeCe na to da do geliranja dolazi prije nego Sto sve alkoksidne skupine hidroliziraju. Dakle,

do geliranja dolazi brze kad se postupak izvodi u baznom mediju nego u kiselom mediju [31].

Sljede¢i korak u postupku je starenje gela tijekom kojeg reakcije kondenzacije
nastavljaju i gelu raste viskoznost i smanjuje se poroznost. Starenje se provodi onoliko dugo
koliko je potrebno da gel postigne dovoljnu viskoznost i ¢vrstocu bez da dode do njegovog
pucanja tijekom susenja. Tijekom suSenja, kapljevina se uklanja iz pora gela. Isto tako i proces

starenja treba nadgledati kako ne bi doslo do pucanja gela [33].

2.4.2. Integriranje indikatora

Filmovi dobiveni sol-gel metodom su vrlo vazni u zarobljavanju raznih molekula kao

Sto su organske, anorganske molekule te biomolekule [34].

Opticki senzori za pracenje pH medija ve¢inom rade na nacin da se indikator imobilizira
u ¢vrsti nosac i u obliku tankog filma nanese na odgovarajucu povrsinu. Nacini imobilizacije
indikatorskih molekula u sol-gel strukturu su impregnacija, kovalentno vezanje i dopiranje

[35].
Impregnacija predstavlja fizikalnu ili kemijsku adsorpciju molekula indikatora [35].

Kovalentno vezanje ima prednost pred ostalima jer do /eachinga indikatora zarobljenih
na ovaj nacin gotovo nikad ne dolazi. Na taj nacin se postiZe dugotrajna stabilnost filmova
optickih senzora. Iako kovalentne veze omogucuju dugotrajnu stabilnost i sprjecavaju

leaching, isto tako smanjuju odziv indikatora te su manje promjene i signala [35].

Dopiranje se odnosi na ugradnju indikatora tijekom sol-gel reakcije odnosno na samom
pocetku postupka. Kod impregnacije na ovaj nac¢in moze do¢i do leachinga Sto ponekad moze
Skoditi ako se senzorski film treba koristiti kontinuirano. Medutim, glavne prednosti dopiranja

su u kratkom vremenu odziva indikatora i stabilnosti [35] .
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2.4.3. NanoSenje filma

Najées¢i nacin pripreme i nanoSenja filmova dobivenih sol-gel metodom su metoda
kontroliranog uranjanja (engl. dip coating), nanoSenje rotacijom (engl. spin coating) te metoda

rasprSivanjem (engl. spraying method) [36].

Metodom kontroliranog uranjanja film se nanosi na ravnu plohu kontroliranim
izranjanjem plohe iz sola. Metoda je jednostavna, ne zahtijeva slozenu opremu te joj je cijena

niska. Glavna prednost je ipak u mogucénosti kontrole mikrostrukture nanesenog filma [36].

Nanosenje rotacijom se odnosi na brzo nanosenje filma na ravnu povrSinu na na¢in da
se kapljeviti film nanese na ravnu plo€u koja se zatim zarotira. Uslijed rotacije dolazi do Sirenja
filma po Citavoj povrSini nosaca. Na ovaj nacin postize se dosta homogeno nanosenje filma na

povrsinu [36].

Nanosenje rasprsivanjem je vrlo pogodna metoda za nanoSenje filma na povrsine koje

nisu ravne. Takoder, na ovaj nacin se moze posti¢i dobra kontrola debljine filma [36].

2.5. Mikroreaktori

Mikroreaktori su mali reakcijski sustavi koji su, barem djelomicno, izradeni metodama
mikrotehnologije 1 preciznog inZenjerstva. Dimenzije mikroreaktora kreu se u rasponu od
nanometarskih do milimetarskih. Sukladno tome postoje odgovarajuc¢i nazivi: nanoreaktori,
mikroreaktori, milireaktori. Medutim, naziv mikroreaktor obuhvaca sve navedene vrste malih

reakcijskih sustava [1].

Mali reakcijski sustavi imaju nekoliko prednosti u odnosu na klasi¢nu laboratorijsku
opremu. Prvenstveno zauzimaju manje prostora, zahtijevaju manje materijala, manji je utroSak
energije 1 krace je vrijeme odziva. Uz to, zbog smanjenih dimenzija, moguce je povezati vise
funkcionalnih komponenata Sto uvelike povecava ucinkovitost sustava. Smanjenje dimenzija
reakcijskog sustava utjeCe 1 na povecanje intenziteta prijenosa tvari i topline. Takoder, smanjuje
se volumen koriStenih reaktanata 1 volumen se kre¢e u mikrolitarskim dimenzijama.

Mikroreaktori se mogu koristiti, ne samo kao Sarzni reaktori, ve¢ i kao kontinuirani. Ta
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¢injenica kao 1 smanjeni volumen reaktanata utjecu na to da je proces sigurniji i povecava se

selektivnost uslijed smanjenja vremena zadrzavanja u mikroreaktorima [1].

Sve navedene prednosti ukazuju na to da se koriStenjem mikroreaktora mogu posti¢i
raniji pocetak proizvodnje uz nize troskove, laksi scale-up sustava, manji troSkovi prijenosa,
materijala i energije te sama fleksibilnost sustava. Glavne primjene mikroreaktora su ipak tamo
gdje je potrebno Sarzni sustav zamijeniti kontinuiranim, gdje je potrebno proces intenzivirati,
povecati mu sigurnost te mijenjati svojstva produkta, na primjer uslijed koriStenja

mikromijesalica koje pojacavaju homogeniziranje reakcijske smjese [1].

Najces¢i nacini izrade mikroreaktora su mokrim i suhim jetkanjem, preciznom strojnom
obradom, laserskim tretmanom te raznim litografskim tehnikama. NajceSce se pak vise tehnika
kombinira. Prilikom odabira nacina izrade mikroreaktora treba se paziti na troSkove izrade,
trajanje izrade, preciznost, izbor materijala i pouzdanost. Danas se mikroreaktori izraduju

raznim aditivnim tehnologijama §to uvelike skracuje ¢itav proizvodni proces [1, 2].

2.5.1. Stati¢ke mijesalice

Mijesanje je fizikalni proces €iji je krajnji cilj homogenost reakcijske smjese. MijeSanje
je srediSnji problem u procesnom inzenjerstvu i u brojnim industrijama jer izravno utjece na
selektivnost 1 ucinkovitost procesa. Na proces mijesanja u mikroreaktorima moze se utjecati
uvodenjem statickih mijeSalica. Cilj statickih mijeSalica, kao 1 samog procesa mijeSanja, je
povecanje ucinkovitosti samog procesa. Dvije glavne izvedbe statickih mijeSalica su u obliku
kanala specifi¢ne geometrije ili pak u obliku posebnih komponenti razli¢itog oblika koje se
naknadno dodaju u kanale mikroreaktora. Nepokretni dijelovi kao S$to su lopatice ili valovite
ploCice mijenjaju tok fluida. Posebne komponente s rupama koje se dodaju u kanale, kanal ili
pak helikoidni elementi i kose plo€ice utjecu na lokalna ubrzanja fluida. Tok fluida se razdvaja
na slojeve koji se, nakon prolaska elementa staticke mijeSalice, ponovno spajaju. Neki

specifi¢ni nacini rada statickih mijeSalica prikazani su na slici 9 [1, 37].

Prednosti koriStenja stati¢kih mijeSalica su sigurnost procesa tijekom koristenja, dobra
kontrola reakcije, visoka selektivnost, smanjenje utroska energije, nizi troSkovi samog procesa.

Koristenje CAD programa (engl. Computer-Aided Design) omogucuje dizajniranje velikog
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broja razli¢itih slozenih izvedbi statickih mijeSalica. Naravno postoje 1 nedostatci statickih

mijeSalica, a glavni nedostatak je otezano odrzavanje [37].

Mikromijesanje

Slika 9. Razlic¢ite izvedbe mikromijeSanja [1]
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. Materijali

Materijal koriSten kod 3D-ispisa:

— High Temp, Formlabs (smola na osnovi akrilata)

— Anycubic Basic (Clear), Anycubic (smola na osnovi akrilata i epoksida).
Kemikalije koriStene za pripremu pH-senzorskih filmova:

— tetraetoksisilan (98 %), Alpha Aeasar

— feniltrimetoksisilan (97 %), Sigma Aldrich
— etanol, 97 %, GRAM-MOL

— klorovodi¢na kiselina, 0,1 M, BDH Prolabo
— metil crveno (=95 %), Sigma Aldrich

— lakmus, 98 %, Acros Organics

— titanijev dioksid pod trgovackim nazivom AEROXIDE TiO; P25, Evonik industries.
Kemikalije koriStene za pripremu otopina razlicitih pH-vrijednosti:

— klorovodic¢na kiselina, 0,1 M, BDH Prolabo
— natrijev hidroksid, 0,1 M, Kemika.

3.2 Dizajn i 3D-ispis ispitnih plocica i mikroreaktora

U programu Autodesk Fusion 360 dizajnirane su ispitne ploc¢ice 1 mikroreaktori. Za
ispitivanje ponasanja filmova u otopinama razli¢itth pH-vrijednosti dizajnirane su plocice
dimenzija 20 mm % 10 mm X 1,5 mm (slika 10). Za mjerenje kontaktnog kuta 1 FTIR analizu

dizajnirane su plocice dimenzija 50 mm x 10 mm x 1,5 mm (slika 11).
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Slika 10. Skica ispitnih ploc¢ica s dimenzijama u milimetrima
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Slika 11. Skica plo€ica za mjerenje kontaktnog kuta i FTIR analizu s dimenzijama u

milimetrima

U istom programu dizajnirane su tri vrste mikroreaktora: jedan cijevni mikroreaktor
koji ¢e sluZiti kao referentni, te dva mikroreaktora s razli¢itim vrstama statickih mijeSalica
(slike 12-17). Promjeri kanala iznosili su 2,00 mm, a promjer ulaza i izlaza 1,75 mm. Promjer
ulaza i izlaza postavljen je na nacin da odgovara promjeru teflonskih cjevcica koje sluze za
dovod kapljevina u mikroreaktor. Nakon dizajniranja, svi modeli spremljeni su u STL formatu

datoteke.
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Slika 12. Dizajn cijevnog mikroreaktora

Slika 13. Skica cijevnog mikroreaktora s dimenzijama u milimetrima
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Slika 14. Dizajn mikroreaktora sa statiCkim mijeSalicama tip 1

Slika 15. Skica mikroreaktora sa statickim mijesalicama tip 1 s dimenzijama u milimetrima
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Slika 16. Dizajn mikroreaktora sa statickim mijesalicama tip 2

Slika 17. Skica mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 2 s dimenzijama u milimetrima

Pripremljene STL datoteke s dizajniranim plo¢icama i mikroreaktorima ucitane su u

rezace (engl. slicer) Preform tvrtke Formlabs i Chitubox. Preform je reza¢ koji odgovara
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3D-pisacu Form 2 tvrtke Formlabs, a Chitubox odgovara pisacu Anycubic Photon M3. U

rezaCima su odredeni parametri ispisa.

Kod pripreme ispitnih plo€ica za ispis u Preform rezacu, debljina sloja postavljena je
na 0,100 mm odnosno na najvecu debljinu tj. najmanju rezoluciju kako bi ispis plocica bio §to
kraéi. Plo¢ice su postavljene da se ispiSu bez potpornih struktura, a bile su orijentirane pod 90°

u odnosu na podlogu. Na isti na¢in su pripremljene plocice i u reza¢u Chitubox.

Kod pripreme mikroreaktora za ispis, u rezacu Preform debljina sloja postavljena je na
0,050 mm S§to je srednja debljina sloja. Na taj nacin postize se dovoljno dobra rezolucija uz
razumno trajanje ispisa. Mikroreaktori su orijentirani pod nagibom od 45° po X i Y osi te 0°
po Z osi. Na taj nacin se smanjuje zaostala koli¢ina smole u kanalima mikroreaktora koja bi
bila odgovorna za los ispis ili zaCepljenje kanala. Mikroreaktor sa statickim mijeSalicama tip 1
je orijentiran pod nagibom od 90° po Z osi jer je ¢ak i kod prethodne orijentacije dolazilo do
zacepljenja kanala mikroreaktora. Modeli su ispisani uz primjenu potpornih struktura (uz
isklju¢ene unutarnje potporne strukture) ¢ija je gustoca bila 1,45, a veli¢ina dodirnih tocaka
0,60 mm. Na isti nacin, modeli mikroreaktora su orijentirani i za ispis u rezacu Chitubox. U
ovom rezacu gustocéa potpornih struktura bila je 80,00 %, kut 90°, cross width 2,00 mm i cross

start height 3,00 mm te su unutarnje potporne strukture bile takoder iskljucene.

Primjeri pripreme plocica i mikroreaktora za ispis prikazani su na slikama 181 19 .

\

Slika 18. Ispitne plo€ice u reza¢ima a) Chitubox i b) Preform
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Slika 19. Mikroreaktori u rezac¢ima a) Chitubox i b) Preform

Reza¢ Preform je povezan sa SLA 3D-pisacem Form 2 tvrtke Formlabs i pripremljeni
modeli su izravno ucitani na pisac (slika 20).

Slika 20. 3D-pisa¢ Form 2 tvrtke Formlabs

Pripremljeni model u rezac¢u Chituboxu se pomo¢u USB-a ucitava na DLP 3D-pisac
Anycubic Photon M3 (slika 21).
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Slika 21. 3D-pisa¢ Anycubic Photon M3

Za ispis plocica i mikroreaktora na 3D-pisacu Form 2 koriStena je smola High Temp
V2, a na 3D-pisacu Anycubic Photon M3 koriStena je smola Anycubic Basic. High Temp
smola, koju ¢ine akrilatni monomeri, oligomeri i fotoinicijator, se u po€etku nalazi u teku¢em
stanju 1 ocvrséuje pod djelovanjem svjetlosti valne duljine 405 nm u 3D-pisacima. Anycubic
Basic smola ocvr$éuje pri istim uvjetima, a Cine je epoksidni i akrilatni monomeri i

fotoinicijator.

Nakon ispisa, plocice i mikroreaktori su uklonjeni s podloge i uklonjene su im potporne
strukture. Zatim su isprani izopropanolom kako bi se uklonio viSak smole. [zopropanolom su

isprani 1 kanali mikroreaktora, nakon ¢ega su propuhani kompresorom.

3.3. Priprema pH-senzorskih filmova

pH-senzorski filmovi pripremljeni su sol-gel postupkom. Kao prekursori koristeni su
tetraetoksisilan (TEOS) 1 feniltrimetoksisilan (FTMS), kao otapalo koristen je etanol, a kao
katalizator reakcije koriStena je klorovodi¢na kiselina. Pripremljena su dva pH-senzorska filma

na osnovi razli¢itih indikatora.
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Prije same pripreme pH-senzorskih filmova pripremljena je otopina lakmusa.
Koncentracija pripremljene otopine lakmusa iznosila je 5 mg/ml. Na magnetskoj mijesalici, u
vodenoj kupelji, pripremala se otopina lakmusa otapanjem 250 mg lakmusa u prahu u 50 ml
destilirane vode. Priprema je trajala 1 sat uz stalno mijesanje od 200 o/min i pri temperaturi od
80 °C (slika 22). Uvjeti pripreme koriSteni su iz literature [38]. Nakon pripreme otopina je
filtrirana 1 potom uparena na polovicu pocetnog volumena pri istim uvjetima kao kod same

pripreme otopine.

Slika 22. Priprema otopine lakmusa

3.3.1. pH-senzorski film na osnovi lakmusa i metil crvenog

Prva verzija filma pripremljena je kombinacijom dva indikatora, a to su lakmus 1 metil
crveno. U staklenu bocu dodana je zadana koli¢ina prekursora, otapala i1 indikatora. Boca je
stavljena u vodenu kupelj na magnetskoj mijeSalici nakon ¢ega je dodana zadana koli¢ina
katalizatora (tablica 1). Uvjeti pripreme bili su temperatura od 60 °C 1 mijeSanje od 300 o/min.
Otopina se homogenizirala nakon 15 minuta, a odgovaraju¢a viskoznost filma postignuta je

nakon 35 minuta pripreme (slika 23).
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Tablica 1. Koli¢ine sastavnica pH-senzorskog filma na osnovi lakmusa i metil crvenog

Sastavnica Koli¢ina
TEOS 1,7 ml
FTMS 0,3 ml
Etanol 2,4 ml

HCI 1,6 ml
Lakmus otopina 2,4 ml
Metil crveno 7 mg

Slika 23. Priprema pH-senzorskog filma na osnovi lakmusa i metil crvenog a) prije dodatka

katalizatora 1 b) nakon dodatka katalizatora

3.3.2. pH-senzorski film na osnovi lakmusa

Druga verzija filma bila je na osnovi lakmusa i TiO;. U staklenu bocu dodana je zadana
koli¢ina prekursora, otapala, indikatora i TiO> za povecanje intenziteta obojenja, te je boca

stavljena u vodenu kupelj na magnetskoj mjesalici uz mjesanje od 300 o/min i1 temperaturu od

29



60 °C. Nakon toga dodana je zadana koli¢ina katalizatora (tablica 2). Priprema je provodena 1

sat 1 30 minuta (slika 24).

Tablica 2. Koli¢ina sastavnica pH-senzorskog filma na osnovi lakmusa

Sastavnica Kolicina
TEOS 1,7 ml
FTMS 0,3 ml
Etanol 0,3 ml

HCl 2,4 ml
Lakmus otopina 1,6 ml
TiO> 10 mg

Slika 24. Priprema pH-senzorskog filma na osnovi lakmusa a) prije dodatka katalizatora i b)

nakon dodatka katalizatora
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3.4. NanoSenje filmova

Filmovi su na ispitne plocice naneseni metodom drop coatinga. PloCice su uronjene u
staklene boce s filmom po 10 s. Potom su izvadene pincetom i visak filmova uklonjen je

papirom. Plocice s filmom su stavljene na suSenje 7 dana pri sobnoj temperaturi.

U kanale mikroreaktora film je nanesen Spricom. Film se ubrizgao Spricom u kanale
mikroreaktora dok sav volumen kanala nije bio ispunjen te je ostavljen u kanalima 10 s i nakon
toga ispusten. Kanali mikroreaktora su potom ispuhani zrakom pomocu Sprice kako bi sloj
filma bio Sto tanji 1 Sto ujednacenije debljine. Film je takoder ostavljen da se susi 7 dana pri

sobnoj temperaturi.

3.5. Ispitivanje filmova na ispitnim plo¢icama

Za ispitivanje funkcionalnosti i pH radnog podrucja filma na osnovi lakmusa 1 metil
crvenog pripremljeno je 10 otopina pH-vrijednosti od 2 do 11. Otopine su pripremljene
razrjedivanjem 0,1 M otopine klorovodic¢ne kiseline 1 0,1 M otopine natrijevog hidroksida
destiliranom vodom. pH-vrijednosti otopina odredivane su pH-metrom pH/mV/Ion/Temp

Meter BT-675 tvrtke Boeco (slika 25) i prikazane su u tablici 3.
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Slika 25. Priprema otopina razlic¢itih vrijednosti pH

Tablica 3. pH-vrijednosti otopina za ispitivanje filma na ispitnim plo¢icama

Otopina pH
1. 2,1
2. 3,0
3. 4,0
4. 3,0
5. 6,1
6. 7,1
7. 8,0
8. 9,1
9. 10,1
10. 11,0

Nakon susenja filmova, plo¢ice su uronjene u otopine razli¢itih pH-vrijednosti i pratila

se promjena boje nakon 10 s, 1 min, 5 min i 10 min (slika 26). Sve plocice su u navedenim
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vremenima uslikane 1 fotografije su obradene u programu Color Picker AR u svrhu utvrdivanja
h (engl. hue) vrijednosti boje filma. Takoder, h-vrijednosti se mogu izracunati iz o¢itanih RGB

(engl. red, green, blue) vrijednosti [39]. Sucelje programa vidljivo je na slici 27.

b)

Slika 26. Ploc¢ice od a) Anycubic Basic smole i b) High Temp smole s filmom na osnovi

lakmusa i metil crvenog prije uranjanja u otopine razli¢itih pH-vrijednosti
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#BD000O

RGB: 189, 0, 0

HSV: 0°,100%, 74%

HSL: 0%, 100%, 37%

=Sangria

Slika 27. Sucelje programa Color Picker AR

Funkcionalnost 1 pH radno podrucje filmova na osnovi lakmusa 1 TiO2 odredena je na

isti nacin, ali na plo¢icama od poli(etilen-tereftalata) u sklopu prethodnih istrazivanja [40].

3.6. Mjerenje kontaktnog kuta

Na ispitne plocice dimenzija 50 mm % 10 mm % 1,5 mm na prethodno opisani nacin su
naneseni ispitivani filmovi (slika 28). Na povrSini filmova mjeren je kontaktni kut na
goniometru OCA 20 DataPhysics (slika 29). Kontaktni kut mjeren je na filmovima na osnovi
lakmusa 1 metil crvenog te na osnovi lakmusa (uz dodani TiOz) na plo¢icama od High Temp 1
Anycubic Basic smole. Takoder je mjeren kontaktni kut na ploc¢icama od High Temp 1 Anycubic
Basic smole bez filmova. Te su ploc€ice sluzile kao referentne. Kao testne kapljevine koristene

su voda i dijodometan.
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Anycubic Basic High Temp

N

Slika 28. Uzorci za mjerenje kontaktnog kuta a) bez filma, b) s filmom na osnovi lakmusa i c)

s filmom na osnovi lakmusa 1 metil crvenog

Slika 29. Mjerenje kontaktnog kuta na goniometru OCA 20 DataPhysics
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3.8. Ispitivanje efikasnosti mijeSanja u mikroreaktorima

Filmovi u kanalima mikroreaktora i efikasnost mijeSanja su ispitani propusStanjem

otopina razli¢itih pH-vrijednosti pomocu pumpi Aladdin AL-1000 (slika 30).

Slika 30. Ispitivanje filmova i efikasnosti mijeSanja u mikroreaktorima

U prvom dijelu ispitivanja kroz kanale mikroreaktora su istovremeno propustane
otopine sljede¢ih kombinacijapH: 217,71 11, 2111 uz protok 500 pl/min. Prilikom promjene
pH otopina potrebno je kanale mikroreaktora isprati destiliranom vodom kako bi se uklonila
zaostala kiselina 1 luZina u kanalima mikroreaktora. Mikroreaktori su fotografirani nakon 10 s,
30 s, I min 1 5 min. Promjena boje filmova pracena je obradom fotografija u programu Color

Picker AR.

U drugom dijelu ispitivanja provodeno je ispitivanje filmova i efikasnosti mijeSanja uz
ciklicki tok pH otopina. Koristena je kombinacija otopina pH 2 i pH 11 zbog najizrazenije
razlike u boji pa su rezultati na taj nacCin bili najviSe uocljivi. Otopine su istovremeno
propusStane pomocu pumpi kroz mikroreaktore, ali je protok jedne od otopina uvijek bio
dominantniji. KoriSteni protoci su 50 pl/min i 500 pl/min. U jednom ciklusu protok kiseline
bio je 50 pl/min, a protok luzine 500 pl/min dok je u sljede¢em ciklusu bilo obrnuto. Provedeno
je 20 ciklusa koji su trajali po 2 minute. Mikroreaktori su snimani tijekom cCitavog ispitivanja i

promjena boje filmova pracena je obradom fotografija u programu Color Picker AR.
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4. REZULTATI I RASPRAVA

4.1. Rezultati 3D-ispisa

Na slikama 31 1 32 prikazani su 3D-ispisani cijevni mikroreaktor i mikroreaktori sa
statickim mijeSalicama od Anycubic Basic 1 High Temp smole. Mikroreaktori od Anycubic
Basic smole ispisani su digitalnom obradom svjetla, a od High Temp smole stereolitografijom.
Kanali mikroreaktora su bili prohodni, bez zacepljenja. Dobra transparentnost postignuta je

kod cijevnih mikroreaktora i mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1.

Slika 32. 3D-ispisani mikroreaktori od High Temp smole
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4.2. Ispitivanje filmova na ispitnim plo¢icama

Filmovi na osnovu lakmusa i metil crvenog dobro prianjaju uz povrsinu plocice od
Anycubic Basic smole. Film je vizualno homogeno raspodijeljen na povrsini plocice. Tijekom
ispitivanja filmova u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti doslo je do leachinga indikatora u
otopine odnosno do izlaska indikatora iz matice u otopinu (slika 33). Tijekom, sveukupno 10
minuta, ispitivanja filmova u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti nije doSlo do znacdajne

promjene boje Sto se moze vidjeti na slikama od 34 i 35.

Slika 33. Obojenje otopina zbog leachinga indikatora iz matice
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Slika 34. Anycubic Basic plocice s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog uronjene u

otopine razliCitih pH-vrijednosti 0 s, 10 s, 1 min, 5 min i 10 min



Tablica 4. h-vrijednosti Anycubic Basic ploCica s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog

koje su bile uronjene u otopine razlicitih pH-vrijednosti 10 minuta

pH h (°)
2,1 0

3,0
4,0
5,0
6,1
7,1
8,0
9,1
10,1
11,0
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Slika 35. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o pH-vrijednostima otopina u koje su bile

uronjene Anycubic Basic plocice s filmom na osnovi lakmusa 1 metil crvenog 10 minuta
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Iz rezultata prikazanih u tablici 4 1 na slici 35 moze se zakljuciti da ne dolazi do
promjene boje filma u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti nakon 10 minuta istrazivanja.

h-vrijednosti su jednake pri svim pH-vrijednostima i iznose 0°.

Film na osnovi lakmusa i metil crvenog dobro prianja uz plocice od smole High Temp.
Film je vizualno jednoliko raspodijeljen. Boja filma je vidljiva na slici 36. Tijekom ispitivanja
plocCica s filmom u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti doslo je do leachinga indikatora u
otopine (slika 33). Tijekom ukupno 10 minuta ispitivanja filmova u otopinama razlicitih
pH-vrijednosti nije doslo do znacajne promjene boje Sto se moze vidjeti na grafickom prikazu

vidljivom na slici 37.
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Slika 36. High Temp plocice s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog uronjene u otopine

razli¢itih pH-vrijednosti 0 s, 10 s, I min, 5 min i 10 min
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Tablica 5. h-vrijednosti High Temp plocica s filmom na osnovi lakmusa i1 metil crvenog koje

su bile uronjene u otopine razli¢itih pH-vrijednosti 10 minuta

pH h (°)
2,1 17
3,0 17
4,0 16
5,00 16
6,1 17
7,1 16
8,0 16
9,1 17
10,1 17
11,0 16
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Slika 37. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o pH-vrijednostima otopina u koje su bile

uronjene High Temp plocice s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog 10 minuta
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Iz rezultata prikazanih u tablici 5 1 na slici 37 vidljivo je da dolazi do promjene boje, ali
nije vidljiv trend promjene boje filma u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti nakon 10 minuta.

h-vrijednosti osciliraju 1 kre¢u se od 16° do 17°.

Film na osnovi lakmusa i metil crvenog, ni na plo¢icama od High Temp smole ni na
plo¢icama od Anycubic Basic smole, ne pokazuje jasnu promjenu boje kojom bi se mogla
pratiti pH-vrijednost medija i posljedi¢no efikasnost mijesanja tih medija. Moguce objasnjenje
lezi u slaboj poroznosti filma Sto utjeCe na to da otopina ne prodire do indikatora. Iz tog razloga,
pomocu ovog filma, nije se pratila efikasnost mijeSanja u mikroreaktorima. Za to ispitivanje
koristio se film na osnovi lakmusa 1 TiO> koji je u preliminarnim istrazivanjima pokazao

promjenu boje iz crvene u plavo-ljubicastu prelaskom iz kiselog u luznati medij [40].

4.3. Ispitivanje efikasnosti mijeSanja

U prvom dijelu istraZivanja efikasnosti mijeSanja mikroreaktora, mikroreaktori su
ispitani mijeSanjem otopina razli¢itih pH-vrijednosti pri konstantnom protoku od 500 pl/min.
MijeSane su otopine pH-vrijednosti 21 7, 71 11 te 2 1 11 kako bi se uocilo koja kombinacija
otopina je najbolja za koriStenje pri ciklickim ispitivanjima efikasnosti mijeSanja.
Mikroreaktori su fotografirani na pocetku te nakon 10 s, 30 s, 1 minute i 5 minuta (10 s, 30 s,
60 s 1 300 s) nakon pocetka protjecanja kiselina 1 baza, a promjena boje analizirana je u
programu Color Picker AR. Promjena boje pratila se na 4 mjesta unutar kanala mikroreaktora:
na ulazima, u sredini mikroreaktora i na izlazu iz mikroreaktora (slika 38). Cilj je bio vidjeti
kakva je boja filma na ulazima, kakva je boja filma na sredini kada su otopine ve¢ dovedene u

kontakt te postoji li razlika u boji filma na izlazu 1z reaktora u odnosu na sredinu reaktora.
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Slika 38. Prikaz mjesta na kojima je analizirana promjena boje u kanalima: a) cijevnog
mikroreaktora, b) mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 i ¢) mikroreaktora sa

statickim mijesSalicama tip 2
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Prva ispitivana kombinacija otopina bila je kombinacija otopina pH-vrijednosti 2 i 7.
Otopina pH-vrijednosti 7 je dovodena u mikroreaktor na ulaz 1, a pH-vrijednosti 2 na ulaz 2

kao Sto je prikazano na slici 38.

Slika 39. Fotografije cijevnog mikroreaktora od Anycubic Basic smole tijekom mijesanja

otopina pH-vrijednosti 21 7
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Tablica 6. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od

Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 16 16
10 16 16 16 16
30 16 16 16 16
60 16 17 16 16
300 17 17 16 16

1] ] H HEEN =

35 35
30 30
25 25
20 20

Z 15 000 — —® Z 15 [ Y g hd
10 10
5 5
0 0

0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
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Z 15 0-0—o L Z 15 00— L
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5 5}
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0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
t(s) t(s)
c) d)

Slika 40. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od Anycubic Basic smole: a) na ulazu 1, b)

na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 39 moze se vidjeti da ne dolazi do okom
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 7. Boja filma je
crvena tijekom cijelog ispitivanja. Budu¢i da nema znacajne razlike u boji filma pri protjecanju
otopina ne moze se zakljuciti mijeSaju li se navedene otopine. Iz rezultata prikazanih u tablici
6 1 na slici 40 moze se primjetiti da na ulazu 1, h-vrijednost ima jednak iznos do 60 s nakon
cega blago raste do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost ima jednak iznos do 30 s nakon
Cega raste do 60 s i1 postignutu vrijednost ima do kraja ispitivanja. Na sredini i na izlazu iz

mikroreaktora, h-vrijednost je jednaka tijekom cijelog ispitivaja.

Slika 41. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tipa 1 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 1 7
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Tablica 7. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 16 16
10 16 16 16 16
30 16 16 16 16
60 16 16 16 16
300 17 17 16 16
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Slika 42. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 41 moze se vidjeti da ne dolazi do okom
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 7. Razlika u boji
filma prilikom protjecanja otopina nije vidljiva. Posljedicno, ne primijeti se moguce
poboljsanje mijesanja otopina uslijed primjene statickih mijesalica. Film je crvene boje tijekom
cijelog ispitivanja. Iz rezultata prikazanih u tablici 7 1 na slici 42 moZe se primijetiti da na ulazu
1, h-vrijednost ostaje ista do 60 s nakon ¢ega blago raste. Isti slu¢aj vidljiv je 1 kod boje filma
na ulazu 2. Na sredini i na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost se ne mijenja tijekom trajanja

ispitivanja.

Slika 43. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijesalicama tipa 2 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 1 7
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Tablica 8. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 18 16 16
10 16 17 17 17
30 18 18 18 16
60 17 17 17 16
300 16 17 16 16
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Slika 44. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 43 moze se vidjeti da ne dolazi do okom
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma. Osim toga, zbog debljine mikroreaktora uslijed
izvedbe statickih mijesSalica, boja pH-senzorskog filma nije jasno vidljiva. Posljedica svega
toga je da se nije mogla pratiti ni efikasnost mijeSanja otopina. Iz rezultata prikazanih u tablici
8 1 na slici 44 moze se primijetiti da na ulazu 1, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s ispitivanja
nakon cega raste do 30 s. h-vrijednost nakon toga pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2,
h-vrijednost pada do 10 s, zatim raste do 30 s nakon cega pada do 60 s i ima jednak iznos do
kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost raste do 30 s ispitivanja nakon ¢ega
pada do kraja ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost raste do 10 s nakon cega

pada do 30 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja.

] Wl 9
0s
e
] L VI
10s
-

30 s

60 s .

300 s

Slika 45. Fotografije cijevnog mikroreaktora od High Temp smole tijekom mijeSanja otopina

pH-vrijednosti 217
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Tablica 9. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od High

Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 16 17
10 16 16 16 17
30 16 16 16 17
60 17 17 16 17
300 18 17 16 17
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Slika 46. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od High Temp smole: a) na ulazu 1, b) na

ulazu 2, ¢) u sredini 1 d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 45 moze se primijetiti da ne dolazi do
okom vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 i 7. Boja
filma je crvena tijekom cijelog ispitivanja. Ne postoji vidljiva razlika u boji filma prilikom
protjecanja otopina $to onemogucuje pracenje mijeSanja otopina. Iz rezultata prikazanih u
tablici 9 1 na slici 46 moze se primijetiti da na ulazu 1, h-vrijednost ima jednak iznos do 30 s
nakon ¢ega raste do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost ima jednak iznos do 30 s nakon
¢ega raste do 60 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja. h-vrijednosti imaju jednake

iznose tijekom cijelog ispitivanja na sredini i na izlazu iz mikroreaktora.
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Slika 47. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 1 7
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Tablica 10. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 17 17
10 16 16 17 17
30 16 16 17 17
60 16 16 17 17
300 17 17 17 17
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Slika 48. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 47 moze se primijetiti da ne dolazi do
okom vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 7. Boja
filma je crvena tijekom cijelog ispitivanja. Ne primijeti se vidljiva razlika u boji filma tijekom
protjecanja otopina §to onemogucuje pracenje moguceg poboljSanja efikasnosti mijeSanja
uslijed koriStenja statickih mijeSalica. 1z rezultata prikazanih u tablici 10 i na slici 48 moze se
primijetiti da na ulazu 1, h-vrijednost ima isti iznos do 60 s nakon Cega raste do kraja
ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost se ponasa jednako kao na ulazu 1. Na sredini mikroreaktora

i na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ima jednak iznos tijekom cijelog ispitivanja.

10 s

30 s

60 s

300 s

Slika 49. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 2 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 1 7

56



Tablica 11. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 2 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 1 7

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (®) h () h (°)
0 29 29 29 29
10 29 30 29 27
30 29 29 27 27
60 28 29 27 25
300 29 30 27 27
|
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Slika 50. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statiCkim mijeSalicama tip 2 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 49 moze se vidjeti da ne dolazi do okom
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma. Zbog debljine mikroreaktora uslijed same
izvedbe statickih mijesalica, boja pH-senzorskog filma nije jasno vidljiva. Iz tih razloga
nemoguce je komentirati mogucéu promjenu efikasnosti mijeSanja uslijed koriStenja statickih
mijeSalica. Iz rezultata vidljivih u tablici 11 1 na slici 50 moZe se primijetiti da na ulazu 1,
h-vrijednost ima jednak iznos do 30 s nakon ¢ega pada do 60 s i raste do 300 s. Na ulazu 2,
h-vrijednost raste do 10 s nakon ¢ega pada do 30 s i postignuti iznos ima do 60 s. Nakon 60 s,
h-vrijednost raste do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do
10 s nakon ¢ega pada do 30 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja. Na izlazu iz
mikroreaktora, h-vrijednost pada do 10 s i1 postignuti iznos ima do 30 s. Nakon 30 s,

h-vrijednost pada do 60 s nakon ¢ega raste do 300 s.
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Druga ispitivana kombinacija otopina je otopina pH-vrijednosti 7 i 11. Otopina pH 7 je

dovodena na ulaz 1, a otopina pH 2 na ulaz 2 kao $to je prikazano na slici 38.

Slika 51. Fotografije cijevnog mikroreaktora od Anycubic Basic smole tijekom mijesanja

otopina pH-vrijednosti 71 11
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Tablica 12. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od

Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h ) h (°) h )
0 14 14 14 14
10 12 14 13 14
30 12 14 13 14
60 9 15 11 10
300 3 16 8 10
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Slika 52. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od Anycubic Basic smole: a) na ulazu 1, b)

na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 51 moze se vidjeti da dolazi do okom
vidljive promjene pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 7 1 11. Za razliku kod
otopina pH 2 i 7, gdje razlika u boji filma prilikom protjecanja navedenih otopina nije bila
dovoljna za pra¢enje mijeSanja otopina, razlika u boji filma prolaskom otopina pH 7 1 11 je
dovoljna za pracenje mijeSanja otopina. Na slici 51 se moze vidjeti da dolazi do razdvajanja
otopina na ulaznom dijelu cijevi, a analizom promjene boje odnosno ocitavanjem h-vrijednosti
primijeceno je da na sredini mikroreaktora i na izlazu iz mikroreaktora dolazi do promjene boje
filma iz crvene prema ljubicastoj. Moze se zakljuciti da ne dolazi do mijeSanja otopina. Iz
rezultata prikazanih u tablici 12 i na slici 52 moze se primijetiti da na ulazu 1, gdje se dovodi
otopina pH-vrijednosti 11, boja filma prelazi iz crvene u ljubicastu. h-vrijednost pada do 10 s i
ostaje ista do 30 s nakon Cega pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, gdje se dovodi otopina
pH-vrijednosti 7, boja filma je crvena. h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega raste do
kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost pada do 10 s i poprimljeni iznos ima
do 30 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ostaje

ista do 30 s nakon ¢ega pada do 60 s i poprimljeni iznos ima do kraja ispitivanja.
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Slika 53. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 71 11
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Tablica 13. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 14 14 14 14
10 14 14 14 14
30 8 14 13 13
60 2 15 10 13
300 2 15 10 13
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Slika 54. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i1 d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora na slici 53 moze se vidjeti da dolazi do okom vidljive
promjene boje tijekom mijeSanja otopina pH 7 i 11. Na slici 53 se moze vidjeti da dolazi do
razdvajanja otopina u ulaznom dijelu kanala, prije prolaska kroz staticke mijesSalice, po tome
Sto je filma na gornjem dijelu cijevi obojan ljubicasto, a na donjoj crveno. Dakle, ne dolazi do
mijeSanja otopina. Analizom fotografija, odnosno odredivanjem h-vrijednosti, utvrdeno je da
na sredini mikroreaktora dolazi do blage promjene boje filma iz crvene prema ljubicastoj Sto
ukazuje na to da nije jo§ doslo do mijeSanja dviju otopina, ali na izlazu iz mikroreaktora boja
filma je nakon 30 s ujednacena i crvena §to govori o poboljSanom mijeSanju. Iz rezultata
prikazanih u tablici 13 i na slici 54 moze se vidjeti da na ulazu 1, gdje je dovodena otopina pH
11, film mijenja boju iz crvene u ljubi€astu. h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada
do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, gdje je dovodena otopina pH 7, film je crvene boje.
h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega raste do 60 s i ostaje ista do kraja ispitivanja. Na
sredini mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do 60 s i postignuti
iznos zadrzava do kraja ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do

30 s nakon Cega pada i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja.
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Slika 55. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 2 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 71 11
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Tablica 14. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 17 17 17 18
10 16 17 16 19
30 16 18 17 18
60 14 18 16 19
300 14 18 17 18
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Slika 56. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 55 moze se primijetiti da promjena boje
pH-senzorskog filma nije uocljiva tijekom mijeSanja otopina pH 7 i 11. Posljedi¢no nije
uocljiva ni promjena efikasnosti mijesanja koriStenjem statiCkih mijesalica. Uocljivost boje
filma, i time promjene boje, je otezana zbog debljine mikroreaktora §to je posljedica same
izvedbe statickih mijesalica. 1z rezultata prikazanih u tablici 14 i na slici 56 moze se vidjeti da
h-vrijednost na ulazu 1 pada do 10 s i ostaje ista do 30 s nakon cega ponovno pada do 60 s i
postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost ima isti iznos do 10s
nakon Cega raste do 30 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja. Na sredini
mikroreaktora, h-vrijednost pada do 10 s, raste do 30 s, pada do 60 s i na kraju raste do 300 s.
Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost raste do 10 s, pada do 30 s, raste do 60 s i ponovno

pada do 300 s.
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Slika 57. Fotografije cijevnog mikroreaktora od High Temp smole tijekom mijeSanja otopina

pH-vrijednosti 71 11

Tablica 15. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od

High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 14 14 14 14
10 13 14 14 14
30 13 15 14 14
60 9 16 14 13
300 3 16 8 9
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Slika 58. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od High Temp smole: a) na ulazu 1, b) na

ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora

1z fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 57 moze se primijetiti da dolazi do okom
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina 7 i 11. Odredivanjem
h-vrijednosti utvrdeno je da na ulazu gdje je dovodena baza, boja filma se mijenja iz crvene u
ljubicastu, a na ulazu 2, gdje je dovodena kiselina, boja filma je crvena. Takoder, odredivanjem
h-vrijednosti utvrdeno je da na sredini mikroreaktora i na izlazu iz mikroreaktora dolazi do
blage promjene boje filma iz crvene u ljubicastu §to nam govori o nemijeSanju otopina. Iz
rezultata prikazanih u tablici 15 i na slici 58 moze se primijetiti da na ulazu 1, h-vrijednost pada

do 10 s i ostaje ista do 30 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost ima
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isti iznos do 10 s nakon Cega raste do 60 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja. Na
sredini mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 60 s nakon Cega naglo pada do kraja
ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega pada do

kraja ispitivanja.

Slika 59. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 71 11
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Tablica 16. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 17 16 17 17
10 17 16 17 17
30 13 17 17 17
60 10 17 16 17
300 0 18 16 17
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20 20
= 15 = 15 e -
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Slika 60. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 59 moze se vidjeti da dolazi do okom
vidljive promjene boje filma tijekom mijeSanja otopina pH 7 1 11. Odredivanjem h-vrijednosti
primijeéeno je da na sredini mikroreaktora dolazi do promjene boje filma iz crvene u ljubicastu
s tim da je ta promjena manja nego kod cijevnog mikroreaktora pa se moze re¢i da dolazi do
poboljsanja mijeSanja koristenih otopina. Na izlazu iz mikroreaktora boja filma je crvena i ne
mijenja se tijekom ispitivanja $to moze biti posljedica dobrog mijeSanja otopina. Iz rezultata
prikazanih u tablici 16 i na slici 60 moze se vidjeti da na ulazu 1 boja filma prelazi iz crvene u
ljubicastu. h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2,
h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega raste do 30 s. Postignuti iznos se ne mijenja do
60 s, a nakon 60 s, h-vrijednost ponovno raste do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora,
h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega pada do 60 s i ostaje ista do kraja ispitivanja. h-

vrijednosti na izlazu iz mikroreaktora su jednake tijekom cijelog ispitivanja.
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30s

60 s

300 s

Slika 61. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 2 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 71 11

Tablica 17. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijesalicama tip 2 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 71 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 26 26 23 26
10 26 25 23 24
30 27 26 22 26
60 24 27 22 27
300 23 26 24 26

73



35 35
30 30

25 e, . 25 G0 % —e
20 > 20
= 15 =15
10 10
5 5
0 0

0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
t (s) t (s)
a) b)

35 35
30 30

= O 25 a8 —e
20 20
= 15 = 15
10 10
5 5
0 0

0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
t () t(s)
C) d)

Slika 62. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijesalicama tip 2 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora

Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 61 moze se vidjeti da je promjena boje
pH-senzorskog filma teSko uocljiva uslijed debljine mikroreaktora, Sto je posljedica same
izvedbe statickih mijesalica. To je i1 razlog nemoguénosti prac¢enja efikasnosti mijeSanja. 1z
rezultata prikazanih u tablici 17 1 na slici 62 moze se vidjeti da na ulazu 1, h-vrijednost ima isti
iznos do 10 s nakon ¢ega raste do 30 s i zatim pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, h-vrijednost
pada do 10 s nakon ¢ega raste do 60 s 1 opet pada do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora,

h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do 30 s i ostaje ista do 60 s. Od 60 s pa do
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kraja ispitivanja, h-vrijednost raste. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost pada do 10 s nakon

¢ega raste do 60 s 1 ponovno pada do kraja ispitivanja.

U odnosu na otopine pH 2 i1 7, kod otopina pH 7 1 11, boja filma bila je znacajno
drugacija tijekom njihovog protjecanja i1 sukladno tome moglo je se pratiti mijeSanje

spomenutih otopina.

Tre¢a kombinacija otopina je ona otopina pH-vrijednosti 2 1 11. Otopina pH 11

dovodena je na ulaz 1, a otopina pH 2 na ulaz 2 kao Sto je prikazano na slici 38.

Slika 63. Fotografije cijevnog mikroreaktora od Anycubic Basic smole tijekom mijeSanja

otopina pH-vrijednosti 21 11
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Tablica 18. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od

Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 21 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 17 17 17 17
10 15 18 14 17
30 15 18 12 12
60 9 19 8 9
300 0 20 5 9
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Slika 64. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od Anycubic Basic smole: a) na ulazu 1, b)

na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 63 moze se vidjeti da dolazi do promjene
boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 11. Pregledom sredine i kraja
kanala mikroreaktora i odredivanjem h-vrijednosti za te dijelove, utvrdeno je da dolazi do
promjene boje filma iz crvene u ljubicastu $to govori o tome da ne dolazi do mijeSanja otopina.
Usporedbom sa otopinama pH 7 i 11 promjena boje filma je izraZenija. 1z rezultata prikazanih
u tablici 18 1 na slici 64 moze se primijetiti da na ulazu 1, na koji je dovodena otopina
pH-vrijednosti 11, dolazi do promjene boje iz crvenkaste u ljubicastu. h-vrijednost pada do
10 s 1 ostaje ista do 30 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na ulazu 2, na koji je dovodena
otopina pH 2, film je obojen crveno. h-vrijednost raste do 10 s nakon Cega ostaje ista do 30 s.
Od 30 s do kraja ispitivanja slijedi rast h-vrijednosti. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost
pada u cijelom podrucju ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost pada do 10 s i

ostaje ista do 30 s nakon ¢ega slijedi pad do 60 s. Postignuti iznos ima do kraja ispitivanja.
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Slika 65. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 1 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 i 11

Tablica 19. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijesalicama tip 1 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 21 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 17 17 17 17
10 14 17 17 17
30 13 17 17 16
60 11 17 15 16
300 2 18 13 16
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Slika 66. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora

Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 65 vidljivo je da dolazi do oku vidljive
promjene boje filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 11. Odredivanjem h-vrijednosti utvrdeno
je da na sredini mikroreaktora dolazi do promjene boje filma iz crvene u ljubicastu i ta promjena
je blaza u odnosu na isti dio kod cijevnog mikroreaktora Sto ukazuje na to da je doslo do
poboljsanja mijesanja. Do kraja mikroreaktora postize se dobro mijeSanje Sto se vidi po
ujednacenoj crvenoj boji filma koja se postize nakon 30 s. 1z rezultata vidljivih u tablici 19 1
na slici 66, moZze se primjetiti da se boja filma na ulazu 1, gdje je dovodena otopina

pH-vrijednosti 11, mijenja iz crvene u ljubicastu. h-vrijednosti padaju u cijelom rasponu

79



ispitivanja. Na ulazu 2, gdje je dovodena otopina pH 2, boja filma je crvena. h-vrijednost ima
isti iznos do 60 s nakon Cega raste do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost
ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora,
h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do 30 s i1 postignuti iznos zadrzava do kraja

ispitivanja.

60 s

300 s

Slika 67. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 2 od Anycubic Basic smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 i 11
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Tablica 20. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 21 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 17 16
10 15 16 17 16
30 13 16 16 15
60 8 17 14 15
300 7 17 12 15

35 35
30 30
25 25
> 20 > 20
< 15 < 15
10 N 10

5 —e
0 0

0 50 100 150 200 250 300

t(s)
a) b)

35 35
30 30
25 25
£ 20 £ 20
=15 e < 15
10 —° 10
5 5
0 0

0 50 100 150 200 250 300

t(s)
b) d)

H EEER
o ™\

0 50 100 150 200 250 300
t(s)

0 50 100 150 200 250 300
t(s)

Slika 68. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 2 od Anycubic Basic

smole: a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 67 moze se vidjeti da dolazi do promjene
boje filma tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 i 11, medutim prac¢enje promjene boje
filma je otezano zbog same debljine mikroreaktora uslijed koriStene izvedbe statickih
mijesalica. Prilikom ulaska u prve staticke mijesalice moguée je zamijetiti da dolazi do
odvajanja dviju otopina tako da jedna preferira jedan smjer staticke mijesalice, a druga drugi
smjer. Na sredini mikroreaktora i dalje dolazi do promjene boje filma iz crvene u ljubicastu,
medutim promjena boje filma nije jako izraZzena §to upucéuje na to da je doslo do poboljsanja
mijeSanja otopina. Do kraja mikroreaktora boja filma se ujednaci i crvena je $to upucuje na to
da dolazi do poboljSanja mijesanja otopina u odnosu na cijevni mikroreaktor. Iz rezultata
vidljivih u tablici 20 1 na slici 68 mozZe se primijetiti da na ulazu 1, gdje je dovodena otopina
pH-vrijednosti 11, dolazi do promjene boje filma iz crvene u ljubicastu. h-vrijednost pada u
cijelom rasponu ispitivanja. Na ulazu 2, gdje je dovodena otopina pH-vrijednosti 2, boja filma
je crvena. h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega raste do 60 s i postignuti iznos zadrzava
do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega
pada do kraja ispitivanja. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon

¢ega pada do 30 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja.
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Slika 69. Fotografije cijevnog mikroreaktora od High Temp smole tijekom mijeSanja otopina

pH-vrijednosti 21 11

Tablica 21. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala cijevnog mikroreaktora od

High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 i 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 16 16 16 17
10 13 16 16 17
30 12 16 16 16
60 8 17 13 13
300 3 17 8 10
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Slika 70. h-vrijednosti u cijevnom mikroreaktoru od High Temp smole: a) na ulazu 1, b) na

ulazu 2, ¢) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora

1z fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 69 moZze se vidjeti da dolazi do okom
vidljive promjene filma uslijed mijeSanja otopina 2 i1 11. Odredivanjem h-vrijednosti
primijeceno je da se boja filma mijenja iz crvene prema ljubiCastoj na sredini 1 na izlazu iz
mikroreaktora §to upucuje na nemijesSanje otopina. 1z rezultata prikazanih u tablici 21 i na slici
70 moze se primijetiti da na ulazu 1, na koji je dovodena otopina pH-vrijednosti 11, film
mijenja boju iz crvene u ljubicastu. h-vrijednost pada u cijelom rasponu ispitivanja. Na ulazu
2, nakoji je dovodena otopina pH-vrijednosti 2, boja filma je crvena. h-vrijednost ima isti iznos

do 30 s nakon cega raste do 60 s i ostaje ista do kraja ispitivanja. Na sredini mikroreaktora,
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h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon Cega pada do kraja ispitivanja. Na izlazu

mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja.

Slika 71. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesalicama tip 1 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 2 i 11

iz

85



Tablica 22. h-vrijednosti na ulazima, u sredini 1 na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 21 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz
t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 17 17 17 17
10 17 17 17 17
30 16 18 17 15
60 15 18 15 15
300 12 18 13 15
| |
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Slika 72. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijesalicama tip 1 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora
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Iz fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 71 moze se vidjeti da dolazi do oku
vidljive promjene boje pH-senzorskog filma tijekom mijeSanja otopina pH 2 1 11.
Odredivanjem h-vrijednosti utvrdeno je da na sredini mikroreaktora dolazi do promjene boje
filma iz crvene prema ljubicastoj medutim ta promjena nije jako izrazena S§to upucuje na
poboljsanje mijeSanja u odnosu na cijevni mikroreaktor. Do kraja mikroreaktora ipak dolazi do
ujednacenja boje filma Sto govori o dobrom mijeSanju te dvije otopine na izlazu iz
mikroreaktora. 1z rezultata prikazanih u tablici 22 i na slici 72 moze se vidjeti da na ulazu 1,
na koji je dovodena otopina pH-vrijednosti 11, dolazi do promjene boje filma iz crvene prema
ljubicastoj. h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na ulazu
2, gdje je dovodena otopina pH-vrijednosti 2, boja filma je crvena. h-vrijednost ima isti iznos
do 10 s nakon ¢ega raste do 30 s i postignutu vrijednost zadrzava do kraja ispitivanja. Na sredini
mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 30 s nakon ¢ega pada do kraja ispitivanja. Na
izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada do 30 s 1 postignuti

iznos zadrzava do kraja ispitivanja.
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Slika 73. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 2 od High Temp smole

tijekom mijeSanja otopina pH-vrijednosti 21 11

Tablica 23. h-vrijednosti na ulazima, u sredini i na izlazu kanala mikroreaktora sa statickim

mijesalicama tip 2 od High Temp smole pri mijeSanju otopina pH-vrijednosti 2 i 11

ulaz 1 ulaz 2 sredina izlaz

t/s h (°) h (°) h (°) h (°)
0 32 30 27 32
10 32 32 28 30
30 29 28 26 27
60 28 31 27 27
300 32 31 25 28
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Slika 74. h-vrijednosti u mikroreaktoru sa statickim mijesSalicama tip 2 od High Temp smole:

a) na ulazu 1, b) na ulazu 2, c) u sredini i d) na izlazu iz mikroreaktora

1z fotografija mikroreaktora prikazanih na slici 73 mozZe se primijetiti da ne dolazi do
oku vidljive promjene boje filma. Razlog nevidljivosti promjene boje filmova je debljina
mikroreaktora, $to je posljedica same izvedbe statickih mijeSalica. To je i razlog nemogucnosti
pracenja efikasnosti mijesanja u ovakvom mikroreaktoru. 1z rezultata vidljivih u tablici 23 i na
slici 74 mozZe se primijetiti da na ulazu 1, h-vrijednost ima isti iznos do 10 s nakon ¢ega pada
do 60 s. Od 60 s do kraja ispitivanja, h-vrijednost ponovno raste. Na ulazu 2, h-vrijednost raste
do 10 s, pada do 30 s nakon ¢ega raste do 60 s i postignuti iznos zadrzava do kraja ispitivanja.

Na sredini mikroreaktora, h-vrijednost raste do 10 s, pada do 30 s, raste do 60 s i ponovno pada
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do 300 s. Na izlazu iz mikroreaktora, h-vrijednost pada do 30 s i ostaje ista do 60 s nakon ¢ega

raste do 300 s.

Prethodnim istrazivanjem utvrdeno je da je promjena boje najuocljivija koriStenjem
otopina pH-vrijednosti 2 1 11 pa se tijekom ciklickih ispitivanja koristila upravo ta kombinacija
otopina. Takoder, zbog otezanog pracenja promjene boje filma u mikroreaktorima sa statickim
mijeSalicama tip 2, ti mikroreaktori se nisu koristili u ciklickim ispitivanjima. Kako bi boja
filmova bila uocljivija, kod cikli¢kih ispitivanja promijenjena je podloga ispod mikroreaktora.
Tijekom ciklickih istrazivanja, u kontakt su dovodene otopine pH 2 i pH 11 uz primjenu
razlicitog protoka tako da se postigne da je jedna od otopina u suvisku tijekom jednog ciklusa,
a druga tijekom drugog ciklusa. Primjenjeni protoci bili su od 50 ul/min i 500 pl/min, a
provedeno je 20 ciklusa u trajanju od 2 minute. Trajanje ciklusa odredeno je s obzirom na to
da se promjena boje filma u prvom dijelu istrazivanja mogla ve¢ dobro vidjeti nakon 60 s. Na
ulaz 1 dovodena je kiselina, a na ulaz 2 baza. Svi ciklusi su snimljeni. Promjena boje pra¢ena
je na ulazu, na sredini mikroreaktora i na izlazu iz mikroreaktora (mjesta oznacena tockama)
analizom slika zaslona u aplikaciji Color Picker AR (slika 76). Slike zaslona snimljene su

svakih 30 s.

B Y : ulaz sredina izlaz

Slika 75. Prikaz poloZaja na kojima je ispitivana efikasnost mijeSanja tijekom cikli¢kih

ispitivanja kod a) cijevnog mikroreaktora i b) mikroreaktora sa statickim mijesalicama tip 1

Efikasnost mijeSanja u ovom dijelu istrazivanja prvo se pratila kod cijevnog
mikroreaktora od Anycubic Basic smole. Na fotografijama 76 1 77 prikazani su jedan ciklus u
kojem je kiselina dovodena pri ve¢em protoku odnosno 500 pl/min i jedan ciklus u kojem je

baza dovodena pri istom tom protoku.
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Slika 76. Fotografije cijevnog mikroreaktora od Anycubic Basic smole tijekom jednog od

ciklusa pri kojem je kiselina dovodena pri protoku od 500 ul/min
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Slika 77. Fotografije cijevnog mikroreaktora od Anycubic Basic smole tijekom jednog od

ciklusa pri kojem je baza dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 78. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za ulaz cijevnog mikroreaktora od

Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline 1 baze

Iz rezultata prikazanih na slici 78 moZe se primijetiti da tijekom ciklickog ispitivanja
efikasnosti mijeSanja krivulja poprima sinusoidalan oblik. Kada je kiselina u suvisku, h
poprima vece vrijednosti (K) dok manje vrijednosti poprima kada je baza u suvisSku (B). Dakle,
kada je kiselina u suvisku film je crvene boje dok ljubicasto obojenje poprima kada je baza u
suviSku. Navedena promjena boje moZe se primijetiti i na fotografijama 76 1 77. Otopina u
suvisku je ona koja odreduje boju filma u kanalu mikroreaktora. Kada je u suvisku baza, boja
filma je pretezito ljubicasta dok je crvena kad je u suvisku kiselina. Dakle, ne dolazi do

mijeSanja otopina.
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Slika 79. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za sredinu cijevnog mikroreaktora

od Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 79 moze se primijetiti da se sinusoidalan oblik krivulje
dobije 1 analizom promjene boje filma na sredini mikroreaktora. Ne dolazi do mijeSanja otopina
Sto se vidi po tome da je film obojen onom bojom koja odgovara otopini u suvisku. Vrijedi da
je film crvene boje kada je kiselina u suvisku i da tada rastu h-vrijednosti te da je film ljubicaste

boje kada je baza u suvisSku i tada h-vrijednost pada.

94



% kKB KB KBKB KB KB K BK BK B

RVAAVAYATAYAYAYA

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
t (min)

20

1

o1

h ()

1

o

Slika 80. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za izlaz cijevnog mikroreaktora

od Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 80 moze se primijetiti da krivulja poprima sinusoidalan
oblik 1 analizom promjene boje na izlazu iz mikroreaktora. Ne dolazi do mijeSanja otopina.
Boja filma odgovara otopini u suvisku. Vrijedi da je boja filma crvena kada je kiselina u suvisku
prilikom cega h-vrijednost raste 1 ljubiCaste boje kada je baza u suvisku prilikom cCega

h-vrijednost pada.
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Zatim je ispitana efikasnost mijeSanja u mikroreaktoru sa statickim mijesalicama tip 1
od Anycubic Basic smole. Na fotografijama 81 i 82 prikazani su jedan ciklus ispitivanja u

kojem je kiselina u suvisku i jedan ciklus ispitivanja u kojem je baza u suvisku.

? y .
o 2 : o b
. N - W o W

Slika 81. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole

tijekom jednog od ciklusa pri kojem je kiselina dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 82. Fotografije mikroreaktora sa statiCkim mijesSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole

tijekom jednog od ciklusa pri kojem je baza dovodena pri protoku od 500 ul/min
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Slika 83. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za ulaz mikroreaktora sa statickim

mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 83 moze se primijetiti da krivulja poprima sinusoidalan
oblik tijekom ispitivanja. Na ulazu film poprima viSe crvenu boju kada je u suvisku kiselina
prilikom Cega raste h-vrijednost. Vise ljubicastu boju film poprima kada je u suvisku baza
prilikom cega h-vrijednosti padaju. Dakle, ne dolazi do mijeSanja otopina. Navedena promjena

boje moze se uociti i na slikama 81 1 82.
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Slika 84. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za sredinu mikroreaktora sa
statiCkim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i

baze

1z rezultata prikazanih na slici 84 moZze se primijetiti da krivulja poprima sinusoidalan
oblik tijekom istraZivanja. Dakle i na sredini mikroreaktora dolazi do promjene boje filma iz
crvene u ljubicastu i obrnuto ovisno tome koja je otopina u suvisku §to znaci da nakon dva seta
statickih mijeSalica otopine nisu u potpunosti pomijeSane. Medutim, mijeSanje je poboljSano.
To se moZe zakljuciti iz usporedbe rezultata za ulaz i sredinu mikroreaktora prilikom cega se
mozZze primijetiti da je raspon h-vrijednosti za sredinu manji od onog za ulaz §to nam govori i 0

manjoj promjeni boje i time poboljSanom mijeSanju.

99



25
KBKBKBKBKIBKDB KDBKIBIK BKB

20

5 /N MWV WA\ S MNSSVN/ VY

h ()

10

0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40

t (min)

Slika 85. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za izlaz mikroreaktora sa
statiCkim mijeSalicama tip 1 od Anycubic Basic smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i

baze

1z rezultata prikazanih na slici 85 moZe se primijetiti da ne dolazi do velike promjene
h-vrijednosti filma na izlazu iz mikroreaktora. U pitanju su vrijednosti od 16° 1 17°. To nam
govori 1 0 neznacajnoj promjeni boje na izlazu iz mikroreaktora. Boja filma se ustabilila 1
crvena je tijekom cijelog ispitivanja §to nam govori da dolazi do pobolj$anja mijeSanja otopina
u mikroreaktoru sa statickim mijeSalicama tip 1. Prolaskom kroz staticke mijeSalice dolazi do

narusavanja pocetnog toka otopina ¢ime se postize njihovo mijesanje.

Ispitivanjem pH-senzorskog filma u mikroreaktorima od Anycubic Basic smole tijekom
20 ciklusa moze se zakljuciti da dolazi do poboljSanja mijeSanja koriStenjem mikroreaktora sa
statickim mijeSalicama. Malo poboljsanje vidljivo je ve¢ na sredini mikroreaktora prolaskom
kroz polovicu statiCkih mijeSalica dok je izrazeno poboljSanje efikasnosti mijeSanja vidljivo
prolaskom kroz sve staticke mijeSalice odnosno na izlazu iz mikroreaktora. Volumen cijevnog
mikroreaktora iznosi 763 pl, a mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1, 713 pl Sto znaci
da je potrebno dulje od 1 min da otopine ispune ¢itav volumen mikroreaktora. Iz tog razloga je
moguce da je poboljSanje mijeSanja, odnosno neutralizacija otopina na kraju mikroreaktora,

posljedica i1 difuzije. Film je bio stabilan tijekom cijelog ispitivanja i pokazivao promjenu boje
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tijekom cijelog ispitivanja. To upucuje na moguénost koristenja filma tijekom duzeg perioda

ispitivanja odnosno prilikom pra¢enja promjene pH kod kontinuiranih procesa.

Efikasnost mijeSanja se nakon toga pratila kod cijevnog mikroreaktora od High Temp
smole. Na fotografijama 87 1 88 prikazani su jedan ciklus u kojem je kiselina dovodena pri
vec¢em protoku odnosno 500 ul/min i jedan ciklus u kojem je baza dovodena pri istom tom
protoku. Na navedenim fotografijama je moguce vidjeti da je vidljivost u mikroreaktorima od
High Temp smole manja nego kod istih mikroreaktora od Anycubic Basic smole $to je utjecalo

na rezultate istrazivanja.
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Slika 87. Fotografije cijevnog mikroreaktora od High Temp smole tijekom jednog od ciklusa
pri kojem je kiselina dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 88. Fotografije cijevnog mikroreaktora od High Temp smole tijekom jednog od ciklusa
pri kojem je baza dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 89. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za ulaz cijevnog mikroreaktora od

High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 89 vidi se da dolazi do karakteristicnog povecanja
h-vrijednosti kod ciklusa sa kiselinom u suvisku i1 pada h-vrijednosti kod ciklusa sa bazom u
suvisku. Dakle dolazi do promjene boje iz crvene u blago ljubicastu. Boja filma koja
prevladava odgovara boji filma one otopine koja je u suviSku Sto ukazuje na to da ne dolazi do
mijesanja otopina. Ako se rezultati usporede s rezultatima dobivenima na istom mikroreaktoru
od Anycubic Basic smole moZe se vidjeti da je raspon promjene h-vrijednosti puno manji.
Razlog tomu lezi u manjoj prozirnosti i time slabijoj vidljivosti kod mikroreaktora od High

Temp smole.
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Slika 90. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za sredinu cijevnog mikroreaktora

od High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 90 moze se vidjeti da i na sredini mikroreaktora ne dolazi
do mijeSanja otopina iz porasta h-vrijednosti kod ciklusa pri kojima je kiselina u suviSku i pada
h-vrijednosti kod ciklusa pri kojima je baza u suvisku. Dakle, dolazi do promjene boje iz crvene
u blago ljubicastu i obrnuto, medutim promjena boje je slabo uoc€ljiva zbog manje prozirnosti
mikroreaktora. Manja promjena boje moze se vidjeti prema manjem rasponu promjene

h-vrijednosti.
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Slika 91. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za izlaz cijevnog mikroreaktora

od High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 91 moZe se primijetiti da ne dolazi do mijeSanja otopina
1z porasta h-vrijednosti kod ciklusa pri kojima je kiselina u suvisku i pada h-vrijednosti kod
ciklusa pri kojima je baza u suvisku. Dakle dolazi do promjene boje iz crvene u blago ljubicastu
1 obrnuto medutim promjena boje je slabije uo€ljiva u odnosu na isti mikroreaktor od Anycubic

Basic smole zbog slabe prozirnosti mikroreaktora i time smanjene vidljivosti.
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Zatim je ispitana efikasnost mijeSanja u mikroreaktoru sa statickim mijesalicama tip 1
od High Temp smole. Na fotografijama 92 1 93 prikazani su jedan ciklus ispitivanja u kojem je
kiselina u suvisku i jedan ciklus ispitivanja u kojem je baza u suvisku. Takoder, na
fotografijama se moze vidjeti da je vidljivost manja nego kod istih mikroreaktora od Anycubic

Basic smole zbog smanjene prozirnosti mikroreaktora od High Temp smole.
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Slika 92. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole

tijekom jednog od ciklusa pri kojem je kiselina dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 93. Fotografije mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole

tijekom jednog od ciklusa pri kojem je baza dovodena pri protoku od 500 pl/min
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Slika 94. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za ulaz mikroreaktora sa statickim

mijesalicama tip 1 od High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline 1 baze

Iz rezultata prikazanih na slici 94 moze se vidjeti karakteristicno povecanje
h-vrijednosti kod ciklusa sa kiselinom u suvisku 1 smanjenje h-vrijednosti kod ciklusa sa bazom
u suvisku. Dakle dolazi do promjene boje iz crvene prema blago ljubiCastoj medutim ta
promjena boje je manja nego kod istog mikroreaktora od Anycubic Basic smole uslijed
smanjene vidljivosti samog filma zbog manje prozirnosti ovakvih mikroreaktora. Tome
svjedo¢i manji raspon promjene h-vrijednosti vidljiv na slici 94. Otopine se ne mijesaju i pri
vecem protoku jedne kapljevine ona dominira pa je film viSe obojen bojom koja odgovara

kapljevini u suvisku.
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Slika 95. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za sredinu mikroreaktora sa

statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 95 moze se vidjeti karakteristicno povecanje
h-vrijednosti kod ciklusa s kiselinom u suvisku i smanjenje h-vrijednosti kod ciklusa s bazom
u suvisku. Dakle 1 na sredini mikroreaktora dolazi do promjene boje filma iz crvene u blago
ljubicastu. Ova promjena boje je dosta manja nego na ulazu u mikroreaktor §to se vidi po
manjem rasponu promjene h-vrijednosti. Razlog tomu je $to ve¢ dolazi do poboljSanja

mijesanja dvije otopine prolaskom kroz staticke mijeSalice.
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Slika 96. Graficki prikaz ovisnosti h-vrijednosti o vremenu za izlaz mikroreaktora sa

statickim mijeSalicama tip 1 od High Temp smole u ciklusima izmjene protoka kiseline i baze

Iz rezultata prikazanih na slici 96 mozZe se primijetiti da ne dolazi do zna¢ajne promjene
h-vrijednosti. Ona iznosi 18° ili 19° tijekom cijelog istraZivanja §to govori o neznacajnoj
promjeni boje filma. MoZe se re¢i da se boja filma na izlazu iz mikroreaktora ujednacila Sto je
posljedica mijeSanja otopina prolaskom kroz mikroreaktor sa statiCkim mijeSalicama.
Prolaskom otopina kroz staticke mijeSalice dolazi do naruSavanja njihovog pocetnog toka i

time poboljSanja mijesSanja.

Ispitivanjem pH-senzorskog filma u mikroreaktorima od High Temp smole tijekom 20
ciklusa moze se zakljuciti da dolazi do poboljSanja mijeSanja koriStenjem mikroreaktora sa
statickim mijeSalicama. Volumen cijevnog mikroreaktora iznosi 763 pl, a mikroreaktora sa
statickim mijeSalicama tip 1, 713 pl $to znaci da je potrebno duze od 1 min da otopine ispune
¢itav volumen mikroreaktora. Posljedica toga je da je moguce da se poboljSanje mijeSanja,
odnosno neutralizacija, na izlazu iz mikroreaktora dogada uslijed difuzije. Film je bio stabilan
tijekom cijelog ispitivanja i1 pokazivao promjenu boje tijekom cijelog ispitivanja. Promjena
boje filma bila je okom uocljiva, ali ne tako dobro uocljiva kao kod mikroreaktora od Anycubic
Basic smole uslijed manje prozirnosti High Temp smole i Cinjenice da je smola pozutila do

ovog dijela istrazivanja. Uslijed promjene boje filma tijekom cijelog ispitivanja i1 uslijed
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njegove stabilnosti moze se zakljuciti moguénost koriStenja filma tijekom duzih ispitivanja

odnosno tijekom pracenja pH-vrijednosti kod kontinuiranih procesa.

4.4. Kontaktni kut

U tablici 24 prikazani su rezultati dobiveni mjerenjem kontaktnog kuta na povrSini
ploCica bez i sa filmovima. Testne kapljevine bile su voda i dijodometan. Mjerenjem
kontaktnog kuta s vodom odreduje se hidrofobnost/hidrofilnost povrsine. Kad su u pitanju High
Temp plocice, najveéi kontaktni kut ima plocica s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog i
povrsina te plocice je hidrofobna. PovrSina plocice bez filma i s filmom na osnovi lakmusa 1
TiO: je hidrofilna, a ve¢i kontaktni kut se dobije na plocici bez filma. Kada su u pitanju
Anycubic Basic plocice, povrsina svih plo€ica je hidrofilna, a kontaktni kut raste od plocice
bez filma, preko plocice s filmom na osnovi lakmusa i TiO2, do plo€ice s filmom na osnovi
lakmusa 1 metil crvenog. Hidrofilnost filma vazna je zbog moguénosti iona vodenih otopina
kiselina i luzina da difundiraju 1 ostvare kontakt s molekulama indikatora unutar filma.
Mjerenjem kontaktnog kuta s dijodometanom dobiju se opcenito manje vrijednosti, ali te

vrijednosti slijede isti trend kao 1 kontaktni kutovi dobiveni mjerenjem s vodom.

Takoder, u navedenoj tablici su prikazane izraunate vrijednosti slobodne povrSinske
energije prema Owens-Wendtovom modelu. Kod High Temp plocica, slobodna povrSinska
energija raste od plo€ice s filmom na osnovi lakmusa 1 metil crvenog, preko plocice bez filma
do plocice s filmom na osnovi lakmusa 1 TiO». Na isti na¢in rastu udjeli disperzijskih 1 polarnih
komponenti. Kod Anycubic Basic ploc€ica, slobodna povrSinska energija raste od plocice s
filmom na osnovi lakmusa 1 metil crvenog, preko plocice s filmom na osnovi lakmusa 1 TiO»,
do plocice bez filma. Na isti nacin rastu odgovarajuce vrijednosti disperzijskih 1 polarnih

komponenti.
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Tablica 24. Rezultati mjerenja kontaktnog kuta i raCunanja slobodne povrSinske energije

OW (mJ m?)
voda dijodometan y yd yP
High Temp 88,6 + 1,4 36,7+ 2,0 423 41,2 1,0
High Temp -
60,1+ 1,4 248+1,3 56,4 46,2 10,2
lakmus (+TiO2)
High Temp -
lakmus + metil 939+22 42,2+0,8 39,0 38,5 0,5
crveno
Anycubic Basic 72,3+1,0 37,0£2,8 48,0 41,1 6,9
Anycubic Basic -
73,8 +£2,5 37,6 £2,2 46,3 40,8 5,5
lakmus (+TiO2)
Anycubic Basic -
lakmus + metil 82,2+2,6 440+ 1,8 40,7 35,5 32

crveno
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5. ZAKLJUCAK

Uspjesno su 3D-ispisane testne plocice 1 mikroreaktori promjera kanala 2,00 mm, bez i
sa dvije izvedbe stati¢kih mijeSalica od Anycubic Basic i High Temp smole tehnologijama DLP
1 SLA. Takoder, pripremljen je pH-senzorski film na osnovi lakmusa i metil crvenog sol-gel
metodom. Uspjesno je nanesen na testne plocice te je vizualno pokazivao dobru homogenost
na povrsini plocica, medutim u otopinama razli¢itih pH-vrijednosti nije pokazivao promjenu

boje.

Mjeren je kontaktni kut na povrsini ploc¢ica od Anycubic Basic i High Temp smole bez
filma te prevucenih filmom na osnovi lakmusa (+TiO2) i filmom na osnovi lakmusa i metil
crvenog. Plo¢ice od High Temp smole bez filma i s filmom na osnovi lakmusa 1 TiO2 su
hidrofilne dok je plocica s filmom na osnovi lakmusa i metil crvenog hidrofobna. Plocice od
Anycubic Basic smole bez filma i s obje vrsta filma su hidrofilne. Kad su u pitanju plocice od
High Temp smole, najmanju slobodnu povrsinsku energiju ima plocica s filmom na osnovi
lakmusa i metil crvenog, a najvecu plocica s filmom na osnovi lakmusa i TiO,. Kod ploc¢ica od
Anycubic Basic smole, najmanju slobodnu povrsinsku energiju ima plocica s filmom na osnovi

lakmusa i1 metil crvenog, a najvecu plocica bez filma.

Ispitivanje efikasnosti mijeSanja prvo je provedeno na sveukupno 6 3D-ispisanih
mikroreaktora. Budu¢i da film na osnovi lakmusa i metil crvenog nije mijenjao boju u
otopinama razli¢itih pH-vrijednosti, tijekom ovog rada koriSten je samo film na osnovi lakmusa
1 TiO,. Za ispitivanje su primijenjene tri kombinacije pH-otopina prilikom ¢ega je zakljuc¢eno
da je za daljnja ciklicka ispitivanja najbolje koristiti kombinaciju otopina pH 2 i 11.
Koristenjem te kombinacije otopina, promjena boje filma u kanalima mikroreaktora bila je
najuocljivija. Do okom vidljive promjene boje filma dolazi nakon 1 min propustanja otopina.
Prilikom ispitivanja s otopinama pH 2 1 7 nije bilo znacajne promjene boje koja bi ukazivala
na promjenu efikasnosti mijeSanja u razli¢itim izvedbama mikroreaktora dok se kod
kombinacije otopina pH 2 1 11 te pH 7 1 11 moglo uociti poboljSanje efikasnosti mijeSanja u
mikroreaktorima sa statickim mijeSalicama u odnosu na cijevni mikroreaktor. U cijevnom
mikroreaktoru moguce je bilo prepoznati da dolazi do promjene boje filma iz crvene prema
ljubicastoj cijelom duzinom kanala mikroreaktora §to govori o nemijeSanju tih otopina dok se
na izlazu mikroreaktora sa statickim mijeSalicama moglo uociti da se boja filma ujednaci 1

crvena je $to govori o poboljSanom mijeSanju otopina. Promjena efikasnosti mijeSanja bila je
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dobro uocljiva kod mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 1 dok se promjena boje filma,
opcenito, tesko pratila kod mikroreaktora sa statickim mijeSalicama tip 2. Razlog tome je
debljina mikroreaktora koja je posljedica same izvedbe statickih mijesalica $to je utjecalo na

smanjenu vidljivost.

Efikasnost mijeSanja otopina pH 2 i 11 pratila se kroz 20 ciklusa u trajanju od 2 min,
kroz koje se protok otopina mijenjao tako da je jedna od otopina uvijek u suvisku. Ispitivanje
je pokazalo da u cijevnom mikroreaktoru ne dolazi do mijeSanja otopina. U ciklusima u kojima
je u suvisku bila kiselina prevladava crvena boja filma, a u ciklusima u kojima je baza u suvisku
prevladava ljubicasta boja filma. Kod mikroreaktora sa statickim mijesalicama vrijedi isti trend
za ulaz u mikroreaktor dok je boja filma na izlazu iz reaktora crvena i ne mijenja se §to govori
o poboljSanju mijeSanja u ovakvom tipu mikroreaktora. pH-senzorski film pokazuje promjenu
boje tijekom cijelog istrazivanja $to upucuje na mogucénost koriStenja filma tijekom duzih
istrazivanja kao Sto su prac¢enja promjene pH-vrijednosti u kontinuiranim procesima. Promjena
boje se bolje moze pratiti kod mikroreaktora od Anycubic Basic smole jer su vise prozirni. Kod
mikroreaktora od High Temp smole, promjena boje bila je teze uocljiva zbog manje prozirnosti

smole 1 Cinjenice da je smola pozutila do trenutka ispitivanja.
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6. POPIS SIMBOLA

h — hue, nijansa [°]

©® — kontaktni kut [°]

y — slobodna povrsinska energija [mJ m™]
y 4 — disperzijska komponenta [mJ m]

y P — polarna komponenta [mJ m]
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