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Souhrn

Prispévek prezentuje vyuziti MATLABU, respektive Image processing toolboxu, pfi studiu
dvoufazového toku kapalina-plyn v elektrochemickém mikroreaktoru s tenkou §térbinou.

Pii navrhu a optimalizaci primyslového elektrochemického mikroreaktoru je nutné znat
hydrodynamické charakteristiky vznikajiciho dvoufazového toku pii rlznych operacnich
podminkach (pratok kapalné faze, proudova hustota piivedend na elektrody, celkovy tlak
Vv aparatuie, drsnost elektrod, ...). Plyn, uvoliujici se pfi elektrochemické reakci na katode¢,
podstatné ovliviiuje prabeh, a tim i selektivitu a vytézek elektrochemické alkoxylace probihajici na
anodg.

Pro studium hydrodynamiky toku v elektrochemickém mikroreaktoru byla navrZena
vizualizaéni cela, ve které byl vznikajici rezim toku zaznamenavan digitdlnim fotoaparatem. Z
potizenych fotografii byl nejprve kvalitativné vyhodnocen rezim toku, a poté byly fotografie
pomoci funkei MATLAB Image processing toolboxu postupné upravovany s cilem kvantitativné
vyhodnotit charakteristiky jednotlivych vznikajicich bublin. Pro charakterizaci dvoufazového toku
byla nasledné vypoctena rozdéleni velikosti bublin a zadrze plynu.

Vysledky ukazuji, ze v elektrochemickém mikrokanalu s malym pomérem tloustky a Sitky
vznikaji ¢tyfi rezimy toku, a to proudéni bez bublin, dispergované bubliny, bublinovy tok a vitivy
tok. Prezentované tokové mapy ukazuji, za jakych podminek dochazi ke vzniku jednotlivych rezimt
toku. Vysledky rozdéleni velikosti bublin potvrdily ofekavané trendy, tedy Ze se zvySujicim se
priatokem kapalné faze se bubliny zmensuji a s rostouci proudovou hustotou se bubliny zvétsuji. Pti
pouziti elektrody o mensi drsnosti vznikaji vétsi bubliny. Pti zvySeném tlaku v aparatuie vznikaji
mensi bubliny.

1. Uvod

V poslednich letech jsou na chemické technologie kladeny stale rostouci naroky. Jde hlavné o
zkraceni vyrobniho procesu, zvySeni bezpecnosti prace, omezeni dopadli na zivotni prostiedi, vyssi
kvalitu produkti, moznost rychlého pfechodu na novy produkt nebo zlepSeni kontroly lokalnich
hodnot provoznich parametrti. PredevSim ve vyspélych zemich, z dlivoda piisnéjsich legislativnich
opatfeni, se situace bez novych pfistupt a radikalnich zmén stava neudrzitelnou. Tradi¢ni vyrobci
celi stale vyssi konkurenci ze zemi, kde nejsou takové legislativni naroky pfedev§im na ochranu
zivotniho prosttedi a bezpecnost prace.

Jednim z moznych feSeni je ve vybranych procesech vyuziti strukturovaného pfistupu
S vyuzitim mikroaparatii. Jejich vyuzivani v chemickém pramyslu je ale pouze na pocatku,
dostupné technologie pro vyrobu mikroaparati byly zvladnuty relativn€ nedavno, a i pfes intenzivni
vyzkum v této oblasti neni zatim chovéni téchto systéml dostatecné popsano. Mozné aplikace
mikrozatfizeni mohou byt velmi rGznorodé, napiiklad mikromisice, mikrostrukturované tepelné
vymeéniky, mikropumpy a podobné. Pro dikladné popsani mikroreaktoru je nutné ziskat informace
o reakeni kinetice, prenosu tepla a hmoty a hydrodynamice v mikroreaktoru [1-3].

Elektrochemicky mikroreaktor je navrhovan s cilem dosdhnout co nejvyssi selektivity a
konverze reakce uz pfi jednom prichodu reakéni smési, ¢imz je mozné se vyhnout recirkulaci a
snizi se ndklady na néslednou separaci a ¢isténi produktu.

Dtlezitou vlastnosti elektrochemického mikroreaktoru je zména charakteru toku piimo
v reaktoru, kdy do reaktoru je piivadéna pouze jedna faze — kapalna reakéni smés, na elektrodé pak



vznikaji elektrochemickou reakci bubliny plynu a tak na vystupu je jiz dvoufdzovy tok kapalina-
plyn. Bubliny plynu také vyrazné ovliviuji vlastni elektrochemickou reakci. Jelikoz plyn je
nevodivy, v ptipadé ptili§ velkych bublin dochazi k blokovani aktivniho povrchu elektrod a v okoli
bublin se méni rozloZeni proudovych hustot. Z téchto divodi je nutné znat rezim toku, rozdéleni
velikosti bublin a zadrz plynu, aby bylo mozné elektrochemicky reaktor spravné navrhnout a
provozovat. Ke studiu parametrii toku Ize s vyhodou vyuzit technik vizualizace toku, pfiCemz
vysledky jsou ziskdny pomoci metod zpracovani obrazu, kde 1ze s vyhodou vyuzit MATLAB Image
processing toolbox.

Tato experimentalni studie navazuje na praci [4], pfiCemz rozSifuje poznatky piedev§im o
chovani systému za zvySeného tlaku a v pfipad¢ pouziti elektrody o jiné definované drsnosti.
Zvyseni tlaku v systému je jednou z moznosti jak zmensSit velikost bublin, a tak vhodné upravit
rezim toku v reaktoru. Drsnost elektrod také vyrazné ovliviuje velikost bublin a chovani toku, je
proto nutné najit vhodnou povrchovou upravu elektrod pro dosazeni co nejlepsiho pribéhu
elektrochemické reakce.

1.1 Dvoufazovy tok v mikrokandlu

Mikrokanalem se rozumi zafizeni s charakteristickymi rozméry mens$imi nez 0,1 mm [3],
pri¢emz tato hranice neni pevné déna a souvisi spiSe se zménami chovani toku oproti standardnim
zafizenim [2].

Studiu dvoufazového toku v mikrokandlech je v poslednich letech vénovana velka pozornost,
predevsim pro velky potencial v mnoha primyslové vyznamnych chemickych reakcich [5].

Pomér povrchu k objemu v mikroreaktorech miize dosahovat hodnot az 50000 m*/m?®, s Gehoz
poté vyplyva hodnota koeficientu pifenosu hmoty v fadu 10 s [3]. Oproti konvenénim reaktorim
jsou tyto hodnoty velikym posunem a mikroreaktory tak umoznuji provadét i reakce citlivé na
rychlost promichani reaktantt, nebo rychlé exotermické reakce (oxidace, hydrogenace, nitrace,
sulfonace) [6].

Dvoufazovy tok muize v mikroreaktoru vznikat dvéma zakladnimi zptsoby, a to pfivedenim
obou fazi na vstup reaktoru a zprostfedkovani jejich interakce, nebo vznikem jedné z fazi ptimo
v reaktoru (chemickou reakci [7], elektrochemickou reakci [4] nebo varem ¢i kondenzaci [8]).

Pokud se ob¢ faze do reaktoru ptivadi, jsou mozné dva piistupy ke zprostiedkovani kontaktu
fazi [5, 9]. Prvnim pfistupem je mikroreaktor s kontinualnimi fazemi, kdy obé& faze spojité prochazi
pies cely mikroreaktor a na konci byvaji odvadény oddélené. Geometrie takového mikroreaktoru
pak musi zajistit stabilni a dobfe definované mezifdzové rozhrani. Ptikladem takového piistupu je
reaktor s padajicim filmem [10] nebo mikroreaktor s niklovou siti [11]. Nevyhodou tohoto ptistupu
je nutnost precizniho fizeni provoznich parametri, aby nedochédzelo k poruSeni stabilniho
mezifazového rozhrani a miseni fazi.

Druhym pfistupem jsou reaktory s dispergovanymi fazemi, na jejichz pocatku jsou ob¢ faze
smiseny za vzniku dynamického mezifdzového rozhrani a nasledné prochéazeji rlizné tvarovanym
mikrokanalem. Charakter hydrodynamiky takového systému poté zavisi na mnoha parametrech,
pfedevsim ale na poméru toku kapalné a plynné faze.

Vykon dvoufazového mikroreaktoru do znacné miry zéavisi na reZimu toku, vytvofeném pii
kontaktu obou fazi. Rezim toku udavé kvalitu promiseni obou fazi, které mize byt vyjadieno
mezifazovou plochou, zadrZzi plynu, rozdélenim velikosti bublin, tlakovou ztratou, tloustkou
kapalinového filmu, ale i kvalitou promichavani v ramci kazdé z fazi. Chovani toku je ovlivnéno i
geometrii reaktoru a misici, fyzikalné-chemickymi vlastnostmi reaktantti, ale 1 naptiklad smacivosti
stén reaktoru. Detailni znalosti vSech téchto parametrii jsou nutné pro navrhovani novych
mikroreaktort.

1.2 Elektrochemie v mikroreaktoru

K mikrostrukturovanému pfiistupu k ndvrhu elektrochemickych mikroreaktorti se podvédomé
smétovalo jiz od Sedesatych let minulého stoleti predev§im V elektroorganické syntéze. Bylo to
dano velmi malou vodivosti pouzivanych elektrolytii, a tedy snahou minimalizovat ohmické ztraty
na elektrolyzéru. Ptikladem takto uspfadaného elektrolyzéru je cela s tenkou Stérbinou vyuzivana




k elektrochemické alkoxylaci 4-methylanisolu firmou BASF [12]. V tomto systému se
mezielektrodova vzdalenost pohybuje v rozmezi 0,5-1 mm, takze tato cela se uz da témér
povazovat za mikrostrukturovanou.

V poslednich letech se spole¢né s celou oblasti mikroreaktort upirda pozornost i na
elektrochemické mikroreaktory. Intenzivni vyzkum tak probiha opét piedevsim v oblasti
elektroorganické syntézy, kde se hledaji nové reakcni systémy vhodné zvlasté pro elektrochemické
mikroreaktory. Tyto nové reakéni systémy, nazyvané sparované C¢i spojené, se vyznacuji
vyuzivanim obou elektrodovych reakci k zisku vysledného produktu, ¢imz se podstatné snizuji
naroky na naslednou separaci a CiSténi produktu. Piikladem miZze byt syntéza adiponitrilu
Z akrylonitrilu a vodiku [13].

Pro reakéni systémy, kde takovyto pfistup neni mozny, ale mikroreaktory piindsi také vyhody
plynouci z lepSiho pfenosu hmoty a lepsi kontroly procesu. Pro jiz zminénou elektrochemickou
alkoxylaci 4-methylanisolu tak byl vyvinut elektrochemicky mikroreaktor Se segmentovanou
anodou [14]. Na rozdil od elektrochemického mikroreaktoru s tenkou $térbinou firmy BASF zde
reakéni smés necirkuluje, ale vyuziva se pouze jednoho prichodu reakéni smési mikroreaktorem.
Uz pti jednom prachodu reakéni smési je ovSem dosazeno dostatecné konverze a selektivity reakce.

V této praci je jako modelova reakce vyuzivana pravé elektrochemickd alkoxylace 4-
methylanisolu, jejiz zjednoduSené reakéni schéma ukazuji rovnice (1) a (2). Anodicka reakce je
popsana rovnici
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Rovnice (1) ale ukazuje jen zna¢né zjednoduSenou sekvenci reakénich kroku, pric¢emz
model této reakce je mozné nalézt v [15].

Produkt této elektrochemické reakce, 4-methoxybenzaldehyd dimethylacetat, se nasledné
hydrolyzuje na 4-methoxybenzaldehyd, ktery je cennou surovinou pro dalsi vyroby, naptiklad ve
farmaceutickém nebo kosmetickém pramyslu.

Jako protireakce na katod¢ v tomto systému probiha elektrochemicka redukce methanolu
podle rovnice

2H3;C-OH+2e — 2 H3C-O + H; (2)

Produktem této reakce je plynny vodik ve formé& bublin. Pfitomnost bublin vodiku je
V systétmu nevyhnutelnd, protoze redukce methanolu je jedinou moznou protireakci. Ptfitomné
bubliny vodiku tak ovliviiuji i anodickou reakci a tim vykon mikroreaktoru. Vliv pfitomnosti bublin
na vykon mikroreaktoru byl pomoci metod matematického modelovani zkouman v [16],
experimentalné bylo poté chovani bublin zkoumano v [17]. Vysledky téchto studii ukazuji, ze
k ovlivnéni elektrochemické reakce dochazi na zakladé dvou efektt. Prvnim je blokovani aktivniho
povrchu elektrody nevodivou bublinou, kdy negativné ovliviiuji vykon mikroreaktoru bubliny o
veétSim priméru nez je mezielektrodova vzdalenost. Druhym efektem je naruSeni lokalniho
rozloZeni proudovych hustot, které miize vést az k vedlej$im reakcim a tim ke sniZeni selektivity.
Nicméné modelovani ukazalo, zZe bubliny mensi nez 50% mezielektrodové vzdalenosti nezplisobuji
vyznamné poruseni rozloZeni lokdlnich proudovych hustot.

Pti navrhovani a optimalizaci elektrochemického mikroreaktoru je tedy nutné znat velikosti
bublin vznikajicich pfi elektrochemické reakci a vést elektrochemicky mikroreaktor za takovych



podminek, aby vznikajici bubliny co nejméné ovliviiovaly elektrochemickou reakci. Je tedy tieba
dosahnout nejlépe optimalniho tokového rezimu dispergovanych bublin [4].

1.3 Vizualizace toku a zpracovéni obrazu

Vizualizace toku se pouziva ke studiu mnoha typu systému, napiiklad ke studiu
jednofazovych tokt [2], studiu vzniku bublin v mikrokanalu [7], nebo i pii studiu bublin
V michaném reaktoru [18] ¢i v potravinaiském pramyslu [19]. Vizualizace se da pouzit i ke
zkoumani jednotlivych chemickych ¢i biologickych vzorka [20].

Vizualizace toku s pouzitim fotoaparatu nebo kamery je metoda pouzitelnd piedev§sim pro
vicefazové systémy. V toku plyn-kapalina mohou byt pofizeny snimky bublin a ty poté
vyhodnocovany pomoci technik zpracovani obrazu. Tak mohou byt ziskany informace o rezimu
toku, zadrzi plynu, rozloZeni velikosti bublin apod.

Velkou vyhodou vizualizace s pomoci fotoaparatu nebo kamery je neinvazivnost této metody,
pro vicefazovy tok nejsou ani potieba zadné znackovace. Dalsi vyhodou je také relativné snadna
dostupnost potifebného vybaveni, jelikoz i bé&zné komeréné dostupné fotoaparaty poskytuji
dostatecné rozliSeni snimku. Nevyhodou je oproti tomu nutnost pouzivat prihledné experimentalni
zafizeni.

Zpracovani obrazu muze byt definovano jako sekvence krokd, ve kterych je vychozi obraz
upravovan s cilem ziskat z n€j dané informace. Vyraz digitalni zpracovani obrazl vyjadiuje to, Ze
vychozi snimek je v digitalni form¢ a ke zpracovani byl vyuzit pocita¢ [21].

Zpracovani obrazu muze byt rozdéleno na nékolik zakladnich operaci, pficemz vysledkem
kazdé je obraz néjak upraveny, ¢i obraz s n¢jakou zménou vlastnosti. Mezi tyto operace se fadi
pofizeni obrazu, zkvalitnéni obrazu, obnova obrazu, Gprava barev, vinové transformace, komprese,
morfologické operace, segmentace, popis a rozpoznani objektd. [21].

Pfi celém procesu zpracovani obrazii se vytvaii informacni databaze, kam jsou ukladany
vysledky kazdého kroku zpracovani. V informaéni databazi mohou byt ulozeny také dalsi potiebné
informace, jako datum a ¢as poftizeni obrazu, informace o snimacim zafizeni a podminkéch potizeni
obrazu apod.

Pro zpracovéani obrazli se vyuziva specializovany software, pfiCemz takovy je komeréné
nabizen od mnoha vyrobct (Adobe Photoshop, NI Vision Builder, Lucia, MATLAB Image
processing toolbox apod.). Funkce téchto programil jsou obdobné, hlavni rozdily jsou v ovladani a
Vv moznostech nastaveni parametrt jednotlivych funkci, zalezi tedy na uzivateli, ktery program pro
danou aplikaci zvoli. Pro Gcely zpracovani obrazi dvoufdzového toku v této praci byly vyuzivany
programy Adobe Photoshop CS2 a MATLAB Image processing toolbox.

2. Experimentalni ¢ast

2.1 Popis aparatury

Na Obr. 1 je schéma pouzité experimentalni aparatury. Reakéni roztok byl cerpan ze
zasobniku HPLC pistovym céerpadlem Alpha 100, firmy ECOM spol. sr.0. do elektrochemické
vizualizaéni cely a poté byl odvadeén do tlakové odpadni nadoby. Zdrojem stejnosmérného proudu
byl digitalni zdroj Motech 1022. Celou aparaturu bylo moZzno natlakovat pomoci tlakové lahve a
udrzovat konstantni tlak pomoci automatického regulatoru tlaku Bronkhorst. Dvoufazovy tok byl
vizualizovan pomoci digitalniho fotoaparatu Nikon D70 s protisvétlem Schott KL2500 LCD,
pofizené fotografie byly nasledné ulozeny do PC a dale zpracovavany. Data z tlakovych (Omega
PX26) a teplotnich (termoclanek typu K) senzorti byla taktéz ukladana do PC pomoci systému
Labview.
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Obr. 1: Experimentalni aparatura

2.2 Elektrochemickd vizualizacni cela

Pouzita elektrochemicka vizualiza¢ni cela navrzena nasim pracovistém byla vyrobena ve
Vyvojovych optickych dilnach UFP AV CR. Schéma mikrokanalu, schéma cely a fotografie cely
jsou na Obr. 2. Cela je vyrobena ze skla a obsahuje 2 pary elektrod ze skelného uhliku. Sklada se ze
dvou platl, ve kterych jsou vlepeny elektrody. V jednom z plati byl vybrousen kanal o hloubce
0,1 mm a Sifce 10 mm a oba platy byly slepeny k sobé. Natok a vytok reakéni smési je feSen
pomoci dvou plastovych hlav, které jsou z obou stran na mikrokanal nasazeny a umoznuji pfipojeni
standardizovanych hadi¢ek. Mikrokanal byl pro méfeni orientovan vertikalng, jeho délka (L) je 150
mm, Sitka (W) 10 mm a tloustka (D), tedy i mezielektrodova vzdalenost, je 0,1 mm, aktivni délka
elektrod je 9 mm.
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Obr. 2: Schéma mikrokanalu (a), schéma elektrochemické vizualiza¢ni cely (b), fotografie
elektrochemické vizualizaéni cely (c)

Jednim z cili prace bylo posouzeni vlivu brouseni elektrod na rezim toku. Elektrody ze
skelného uhliku pouzité v elektrochemické vizualiza¢ni cele byly brouseny pomoci dvou brusnych
past se stupném 800 a 1000, pficemz vyssi stupeit znamend jemnéjsi povrch elektrody. Mizeme
pfedpokladat, ze tvorba bublin bude ptevladat na vyvySeninach a ostrych hranach povrchu kvili
lokalnimu zvySeni proudové hustoty. Rozdil mezi elektrochemickou aktivitou vyvySenin a
prohlubni je zavisly na drsnosti elektrod, se zvysujici se drsnosti je vyssi.



2.3 Podminky méteni

Pii vybéru podminek méfeni byly voleny analogické podminky méfeni jako v [4], pFicemZ
takové podminky odpovidaji vhodnym podminkam pro pribéh elektrochemické reakce. Probéhly
dvé hlavni série méfeni, jedna pro zvySeny tlak v systému, kdy na vystupu z elektrochemické
vizualiza¢ni cely byl nastaven tlak 2 bar, pfi pouziti katody brousené brusnou pastou 800. Druha
série méfeni probihala s aparaturou provozovanou pii atmosférickém tlaku, ale s pouzitim katody
brousené brusnou pastou 1000. Vysledky byly nasledné porovnany s vysledky prevzatymi z [4],
kdy méfeni probihalo za atmosférického tlaku a s pouzitim katody brousené brusnou pastou 800.
Mikrokanal byl orientovan vertikalné a tok kapaliny a plynu byl souproudy.

Pti méfeni se ménil prutok kapaliny a proud vlozeny na elektrody. Souhrn téchto parametrii a
ptislusnych mimovrstvovych rychlosti plynu je v Tab. 1.

Tab. 1: Pouzivané podminky méfeni, pfevody mezi mimovrstvovymi rychlostmi, objemovym
pratokem kapaliny a vlozené proudové hustoty

J[Am?] 100 200 400 800 1500 | 3000 | 5500 | 7000
Ug [mm-s™], 1 bar 1,6 2,7 4.8 9,3 17 34 63 81
Ug [mm-s™], 2 bar 0,8 1,4 2,4 4,7 8,5 17 32 41
Qu[ml'min™] 0,2 0,5 1,0 2,5 5,0 10 25
u, [mm-s™] 33 8,3 17 42 83 170 420

Vsechny experimenty byly provadény za laboratorni teploty. Jako kapalna faze byla pfi vSech
méfenich pouzita reakéni smés elektrochemické alkoxylace, tedy roztok 4-methylanisolu
v methanolu, ptficemz methanol slouzil jako rozpoustédlo i reakéni €inidlo. Pro zvyseni vodivosti
byl jako pomocny elektrolyt pouzit chloristan sodny. Pouzity roztok tedy obsahoval 4-methylanisol
v koncentraci 0,01 M a chloristan sodny o koncentraci 0,4 M. Vodivost tohoto roztoku byla
17,4 mS/cm [4]. Plynnou fazi byl pouze vodik vznikajici pti méfeni elektrochemickou reakci na
katod€. Vypocet ukazal, ze pfi teplot€¢ méfeni se v protékajici kapaliné muze rozpustit priblizné
0,005 % vodiku vznikajiciho na katod€ pro nejvyssi pouzity pritok kapaliny a nejniZs§i pouzitou
proudovou hustotu. Tato hodnota je zanedbatelna.

Tab. 2: Vybrané vlastnosti fazi

p u o
kg m? Pas Nm?

vodik 0,0899 8,35x10 —
methanol 792 5,84x10™ 0,0218
reakéni smés 834 7,34x10™ 0,0232

Tab. 2 shrnuje vlastnosti pouzitych fazi, pfi¢emz pro porovnani uvadi i ¢isty methanol.
Zobrazované veli¢iny jsou hustota pifi atmosférickém tlaku, dynamicka viskozita a povrchové
napéti. Hodnoty jsou ptevzaty z [4].

Jelikoz v pribéhu méfeni dochazelo jen k malym zménam teploty, hodnoty hustoty a
dynamické viskozity byly v priabéhu méfeni povazovany za konstantni pro obé faze.

2.4 Zpracovani obrazu

Pro potieby charakterizace dvoufazového toku v této praci bylo vyuzito Sest naslednych kroki
zpracovani obrazu, a to pofizeni obrazu, uprava barev, obnova obrazu, morfologické operace,
segmentace obrazu a popis objektt.




Obrazy byly zpracovavany s pouzitim programi Adobe Photoshop CS2 (APS) a Matlab
Image processing toolbox (MLIPT). Pouziti APS se omezovalo na zakladni operace ofiznuti obrazu,
prevedeni do intenzitniho barevného modelu (stupné Sedi) a upravy histogramu. Dalsi postup uz byl
programovan v MIPT, podrobné vysvétleni k jednotlivym kroktim je mozné najit v [21]. Zdrojové
kédy zde vzhledem k jejich rozsdhlosti nebudou uvedeny.

Pti kazdém meéieni bylo pofizeno reprezentativni mnozstvi fotografii dvoufazového toku. Pro
meéfteni, u kterych bylo vyhodnocovano rozdéleni velikosti bublin, to znamenalo minimalné 300
fotografii. Fotografie dvoufazového toku zachycovaly ¢ast mikrokanalu piimo nad elektrodovym
parem, pficemz snimand délka mikrokandlu byla cca 3 cm. Priklad fotografie ziskané piimo
z fotoaparatu (pouze ofiznuté) je na Obr. 3a.

I l & |
(b)

(@)
Obr. 3: Kroky zpracovani obrazu: ptivodni obraz potizeny fotoaparatem (a), intenzitni obraz
(b), Cernobily obraz (c), filtrovany obraz s vyplnénymi bublinami (d), identifikované bubliny (e)

Fotoaparat uklada fotografie v barevném modelu RGB, ktery je ovSem v tomto ptipadé
zbyte¢ny. Bez ztraty obrazové informace lze fotografii pfevést do intenzitniho barevného modelu
(stupné sedé), ktery ma podstatné niz§i vypocetni naroky pii dal§im zpracovani. V takto upraveném
obrazu uz jsou jasné patrné tmavé kontury bublin na svétlejSim pozadi. Velmi tmavé jsou stény
mikrokanalu. Pfiklad obrazu pfevedeného do stupnu Sedi je na Obr. 3b.

Potizené obrazy nebyly dostate¢né kontrastni, proto byl kontrast upraven pomoci vyrovnani
histogramu. Po této Upravé obraz vyuzivd vSech stupiiii Sedé a jevi se tak jako kontrastnéjsi.
Piestoze pouzité protisvétlo se vlastnostmi velmi blizilo homogennimu, byla homogenita pozadi
obrazu vylepSena pomoci takzvané ,,bottom-hat* transformace. Pouziti této transformace zarovei
invertovalo barvy v obraze, takze kontury bublin byly nyni svétlé a pozadi, predstavujici okolni
kapalinu a vnitini oblast bublin, bylo tmavé.

Dalsim krokem tpravy obrazu bylo jeho prevedeni na c¢ernobily barevny model. Pro
pfevedeni bylo potfeba vhodné zvolit prah urcujici, které pixely budou pfevedeny na bilé a které na
Cerné. Pouzité prahy pro jednotlivé séric méfeni se pohybovaly mezi hodnotami 0,08 a 0,09,
pfi¢emz 1,0 znamend v Sedotonovém zobrazeni bily pixel a 0,0 ¢erny pixel. Vysledny binarni obraz
obsahoval bilé kontury bublin, st€ény mikrokanélu a Sum na ¢erném pozadi. Ptiklad takového obrazu
je na Obr. 3c.

Morfologické operace byly na €ernobilém obraze nutné pro spravné rozpoznani bublin. Jako
prvni byly z obrazu odfiznuty st€ény mikrokanélu, poté uz cely obraz pfedstavoval vyhodnocovanou
oblast. Jako dalsi krok byly upraveny kontury bublin, kazdy Cerny pixel, ktery mél dva bilé
nespojené sousedy, byl zménén na bily. Tim doslo k uzavieni obvodi bublin. Takto uzaviené
bubliny byly nasledné celé vyplnény bilymi pixely.



Bubliny o mensi plose nez 25 pixeli (tedy asi 0,003 mm?) bylo uz velmi obtizné rozeznat od
Sumu, proto byly vSechny objekty na obrazu mensi nez 25 pixeld odstranény s vyuZzitim operace
otevieni obrazu. Posledni morfologickou operaci bylo odstranéni zbytki stén mikrokanali, piicemz
ale byly zachovany bubliny dotykajici se okraje mikrokanalu. Po téchto krocich uz obraz obsahoval
pouze bilé bubliny na ¢erném pozadi, priklad je na Obr. 3d.

Vsechny bubliny byly identifikovany jako spojity bily objekt na cerném pozadi a kazdé bylo
pridéleno vlastni ¢islo, které se stalo hodnotou kazdého pixelu dané bubliny. Hranice bublin byly
definovany jako kiivky prochazejici stfedy okrajovych pixelt. Vysledny obraz s pouzitim barevné
mapy ,,Jet je na Obr. 3e.

Poslednim krokem zpracovani obrazu je ¢iselny popis jednotlivych vlastnosti bublin. Pomoci
bylo urceni skute¢né velikosti pixelu, které¢ se provadélo pomoci zjisténi polohy stén mikrokanalu
Vv obraze a znamé velikosti mikrokanalu. Velikost jednoho pixelu se pohybovala okolo hodnoty 0,01
mm, V zavislosti na vzdalenosti objektivu fotoaparatu od vizualizac¢ni elektrochemické cely.

Diky procesu zpracovani obrazu byly ziskany potfebné informace o kazdé bubling v kazdém
pofizeném obraze dvoufazového toku. Informace z kazdého kroku zpracovani obrazu byly ukladany
do vysledného souboru, ktery tak pro kazdou bublinu obsahoval informace o jejich okrajich,
soutadnicich téziste, jeji plose v pixelech a milimetrech ¢tverecnich, jejim ekvivalentnim praméru a
pritazenému ¢islu. Soubor dale obsahoval ptvodni fotografii, vysledny obraz s ocislovanymi
bublinami, celkovy pocet nalezenych bublin, soucet jejich plochy, nebo i informaci o velikosti
pixelu v milimetrech.

3. Vysledky a diskuze

Dvoufazové charakteristiky byly vyhodnoceny pro rtizné experimentalni podminky (prutok
kapalné faze, proudova hustota), pii zvySeném tlaku v aparatuie a s pouzitim elektrod se dvéma
riznymi hodnotami drsnosti povrchu. VSechny vysledky jsou prezentovany s ohledem na aplikaci
elektrochemického mikroreaktoru.

Experimenty byly provadény za ptetlaku 1 bar vici atmosférickému tlaku, pfiCemz tato
hodnota tlaku byla udrzovana na vystupu z vizualiza¢ni cely. Kvili konstrukénim omezenim
vizualiza¢ni cely nebylo mozné provadét experimenty za vyssich tlakda.

Pro zjisténi vlivu drsnosti povrchu elektrody na rezim toku byly provedeny experimenty
S odli$né opracovanymi elektrodami. Méteni pro drsnost povrchu 800 bylo provedeno za zvySeného
tlaku, méteni pro drsnost povrchu 1000 bylo provedeno za atmosférického tlaku.

Ziskané vysledky byly porovnany s publikovanymi daty ziskanymi za atmosférického tlaku
v mikrokanalu s drsnosti elektrod 800 [4].

3.1 Rezimy toku

Snimky dvoufdzového toku byly vizudlné posouzeny vzhledem k poctu bublin, jejich
velikosti a celkovému charakteru toku. Na zakladé¢ téchto informaci byl dvoufazovy tok zafazen do
jednoho ze ctyt vyskytujicich se reziml toku. Ve studovaném rozsahu experimentalnich podminek
se jednalo o c¢tyfi nasledujici rezimy: tok bez bublin, dispergované bubliny, bublinovy tok a vifivy
tok. Priklady téchto rezimu jsou uvedeny na Obr. 4.

Kvalitativné nalezené rezimy odpovidaji rezimim uvedenym v [4] a shoduji se pro obé
drsnosti povrchu a tlaky v aparatufe, pouze experimentalni podminky jejich existence se lisi (viz
nize).

Pro zn4dzornéni zavislosti rezimu toku na operacnich podminkach byly zkonstruovany mapy
reziml toku. V téch byl rezim toku zobrazen graficky v zéavislosti na pratoku kapalné faze a
proudové hustoté. Na Obr. 5a je znazornéna mapa rezimi toku pro drsnost elektrody 1000 a
atmosféricky tlak. Pro porovnani s publikovanymi daty je uvedena pievzatd mapa rezimi toku pro
atmosféricky tlak a drsnost elektrody 800 Obr. 5b [4].
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Obr. 4: Ptiklady rezimu toku

Z map je ziejmé, ze dané rezimy toku tvoii vice méné diagonalni pasy a vyskytuji se tak pro
ne¢kolik kombinaci prhtoku kapalné fidze a proudové hustoty. Pokud se tedy provoznimi
podminkami nachazime uvnitf oblasti daného rezimu toku, lze soucasné zvySovat nebo soucasné
sniZzovat hodnoty provoznich podminek (Q a J), aniz by dosSlo ke zméné rezimu toku. Uvedené
trendy kvalitativné odpovidaji trendim publikovanym v literatuie [4, 22].
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Obr. 5: Mapa rezimt toku pro drsnost povrchu elektrody 1000 a atmosféricky tlak (a) a
drsnost elektrody 800 a atmosféricky tlak (b) [4].

Vliv drsnosti povrchu katody, kde se elektrochemicky vyviji vodik, na vznikly reZzim toku je
nazorné vidét na Obr. 5.

Pro obé& drsnosti povrchu katody je zfejmé, ze ve studovaném rozsahu operacnich parametrti
je nejcastéjSim rezimem bublinovy tok. Zatimco ale pii drsnosti katody 800 je rezim toku
dispergovanych bublin pfitomny také v relativn€ Sirokém rozsahu operacnich podminek, u jemné;si
katody s drsnosti 1000 je tento rezim toku zna¢né potlacen. V oblastech provoznich podminek, kde
pro obé drsnosti povrchu vznikéd bublinovy rezim toku, jsou vznikajici bubliny na katod¢ o drsnosti
1000 vétsi nez bubliny vznikajici na katod€ o drsnosti 800.



Z predlozené mapy rezimu toku je také patrné, ze i vifivy rezim toku nastava u katody 0
drsnosti 1000 pro nizsi proudové hustoty, respektive vyssi prutoky kapalné faze nez pro katodu o
drsnosti 800.

3.2 Rozdéleni velikosti bublin

Data ziskand pomoci technik zpracovani obrazu (kap. 2.4) slouzila predevsim ke
kvantitativnimu vypo¢tu rozdéleni velikosti bublin.

V kapitole 3.1 bylo ukazano, ze na jemn¢jsi elektrodé vznikaji obecné vétsi bubliny.
Porovnani rozdé€leni velikosti bublin na katodach o drsnosti 800 (drsnéjsi) a 1000 (jemnéjsi), tyto
vysledky potvrzuje. Na Obr. 6 je ptiklad srovnavaciho histogramu rozdéleni velikosti bublin pro
proudovou hustotu 1500 A/m? a pritoky kapalné faze 1 a 2,5 ml/min. Je zde jasné vidét, Ze na
jemngjsi katod¢ o drsnosti 1000 vznikaji v porovnani s drsnosti 800 vétsi bubliny, pfi¢emz maji i
Sir$i rozdéleni velikosti.

Pokud se ale zvysuji jak prutoky kapalné faze, tak i proudova hustota smérem k maximalnim
studovanym hodnotam, rozdil v rozd€leni velikosti bublin se za¢ina vytracet.
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Obr. 6: Porovnani vlivu drsnosti elektrod na rozdé€leni velikosti bublin pro nizké prutoky
kapalné faze, data pro drsnost 800 pievzata z [4].

Vzhledem k malému poctu fotografii jsou vypoctené rozdéleni velikosti bublin pro tlakova
meéteni spiSe informacni. Také vzhledem k tomu, Ze pro zvySeny tlak dochazi k velkému posunu
rezimu toku, se nepodafilo vyhodnotit mnoho porovnani rozdéleni velikosti bublin v zavislosti na
zvyseni tlaku. Nicméné vyhodnocend porovnani potvrzuji trendy diskutované v kapitole 3.1. Na
Obr. 7 je vidét, ze pii zvySeni tlaku na 1 bar pietlaku vici atmosféte, pii pratoku kapalné faze 2,5
ml/min a proudové hustotd 3000 A/m® se bubliny vyrazné zmensi a podstatné se z(Zi rozdé&leni
velikosti bublin.
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Obr. 7: Porovnani vlivu zvySeného tlaku v aparatuie na rozdéleni velikosti bublin,
data pro atmosféricky tlak prevzata z [4]

4. Zavér

Vysledky ukazuji, Ze v mikrokandlu s malym pomérem tloustky a Sitky mohou vzniknout
Ctyfi rezimy toku, a to proudéni bez bublin, dispergované bubliny, bublinovy tok a vifivy tok.
Rezimy toku se 1i8i pfedevsim velikosti a chovanim bublin plynu, pfi¢emz jako nejperspektivnéjsi
rezim toku pro elektrochemické déje se jevi rezim dispergovanych bublin. Sestrojené mapy rezimi
toku ukazuji, za jakych podminek dochazi ke vzniku jednotlivych reziml toku. Ze srovnavacich
map rezimi toku je mozné posoudit vlivy drsnosti pouzité katody a zvySeni tlaku v aparatuie na
rezim toku. Je patrné, Ze pii pouziti jemnéjsi katody se zmensi podil vyskytu toku s dispergovanymi
bublinami. Pfi zvySeni tlaku v aparatufe se rezim toku s dispergovanymi bublinami objevuje pfi
vysSich proudovych hustotach, respektive nizsich pritocich kapalné faze.

Vysledky rozdéleni velikosti bublin, ziskané pomoci metod zpracovani obrazu s pouzitim
MATLAB Image processing toolboxu, potvrdily ocekavané trendy, tedy Ze se zvySujicim se
pratokem kapalné faze se bubliny zmensSuji a také se zmensuje Sitka rozdéleni jejich velikosti.
Naopak s rostouci proudovou hustotou se bubliny zvétsuji a také se zvétSuje Sitka rozdéleni jejich
velikosti. Pii pouziti elektrody o mens$i drsnosti vznikaji obecné vétsi bubliny, ale tento efekt je
potlaovan s rostouci proudovou hustotou a se zaroven rostoucim pritokem kapalné faze. Pti
zvySeném tlaku v aparatufe vznikaji podle piedpokladi mensi bubliny, jelikoz vznikly plyn ma
mensi objem.

Z vysledkt jasn€ vyplyva, ze vliv celkového tlaku v aparatufe je podstatné vyraznéjsi nez vliv
drsnosti elektrod. Dalsi studie by se mohla zaméfit na dikladnéjsi prozkoumani rezimt toku pfi
zvySeném tlaku.

Seznam symboli

D tloustka mikrokanalu, mezielektrodova vzdalenost [m]
I proud [mA]
J proudova hustota [A'm?]
L délka mikrokanalu [m]
p tlak [Pa]



Qu

Ug, UL

Q™ x

priitok [ml'min™]

mimovrstvova rychlost plynu a kapaliny [m-s'l]
napéti [V]
objem [m®]
Sitka mikrokanalu [m]
dynamicka viskozita [Pas]
hustota [kg'm™]
povrchové napéti [N'm™]
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