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Resumo

Micropeneiras sdo dispositivos de microfiltracio que se diferenciam das membranas
filtrantes por apresentarem uma distribuicio homogénea de poros e baixa rugosidade na sua
superficie. Estas caracteristicas as tornam uma melhor alternativa para processos de
separacdo que requerem alta seletividade na inddstria quimica, de farmacos e de
biotecnologia.

Neste trabalho desenvolvemos um processo de fabricacio de Micropeneiras e Peneiras
Submicrométricas utilizando a associacdo de técnicas de litografia convencional, litografia
holografica e eletroformagdo. As Micropeneiras eletroformadas em Niquel foram
caracterizadas num sistema de microfiltragao utilizando fluxo tangencial. Foram estudadas
a seletividade da filtracdo e a resisténcia ao fluxo para peneiras com mesma area furada e
diferentes geometrias de orificios. Para as peneiras submicrométricas foi possivel apenas
realizar uma andlise da capacidade de reten¢do de particulas e da pressao de ruptura.

Os resultados das medidas de filtracio apresentaram uma excelente seletividade na
separacdo de particulas por tamanho, que demonstra a homogeneidade das dimensdes dos
orificios das peneiras, fabricadas com esta técnica. O estudo experimental da resisténcia ao
fluxo demonstrou que os modelos atualmente existentes (elaborados para a condicdo de
fluxo frontal) ndo sd@o adequados para descrever o comportamento das peneiras em regime
de fluxo tangencial.

vil



Abstract

Microsieves are filtration devices that present a homogeneous distribution of pores, as well
as smoother surface in comparison with filter membranes. Because of these characteristics
they represent a better choice in processes of separation in the chemistry and biotechnology
industries that require high selectivity.

In this work we develop a process for fabrication of Microsieves and Submicrosieves. The
process associates conventional litography, holographic litography and electroforming
techniques. The fabricated Nickel Microsieves were characterized in a cross filtration
system. The selectivity and the flow resistance of the microsieves, with the same perforated
area and different geometries of the orifices, were analyzed. For the submicrosieves it was
possible only to check the capability of retention of particles and the pressure of rupture.

The results of the filtration measurements show high selectivity of particles by size,
demonstrating the good homogeneity in the orifices of the microsieves. The analysis of the
experimental results of the flow resistance measurements showed that the existing models
are not appropriate for describing the behavior of microsieve in cross flow.
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Luis Enrigue Gutierrez Rivera 1. Introducdo

Capitulo 1.

Introducao

Os processos de filtracdo representam um papel muito importante tanto em sistemas
bioldgicos como em sistemas artificialmente construidos pelo homem. Em cada célula de
nosso corpo existe uma membrana semipermedvel que determina que substincias podem
passar e quais sdo retidas. Por outro lado, em diversos 6rgaos, as células se agrupam para
formar filmes finos que funcionam como membranas filtrantes. Um exemplo bem
conhecido € o rim, que pode filtrar diferentes tipos de substancias do nosso sangue todos os
dias. Outro exemplo € a absor¢cdo alimentar feita através de uma membrana muito fina
localizada nas paredes dos intestinos, deixando retidos fibras e microorganismos que sao
eliminados do nosso organismo.

Outro exemplo de processos de filtracdo que pode ser encontrado dentro da nossa cozinha €
a suspensido das particulas do p6 de café que sao usualmente separados por um papel filtro
para se obter um café limpo. Certos sistemas de filtracao de café utilizam tecidos metalicos
que formam “peneiras” ao invés do papel filtro. Embora sejam utilizados para o mesmo
proposito, estes dois tipos de filtros apresentam diferencgas notédveis. A diferenca principal €
a forma e distribui¢ao dos poros. No papel os poros sdo irregulares apresentando uma larga
distribuicao de tamanhos, enquanto que na peneira os poros sao perfeitamente uniformes e
distribuidos de forma regular e homogénea em toda uma superficie. Outra diferenca
importante é que os filtros de papel sdo descartidveis ja que ele absorve o pé de café
impossibilitando sua limpeza, enquanto que as “peneiras” podem durar anos ja que elas
podem ser facilmente lavadas e sdo mais resistentes.

Fora de nossa cozinha existe um vasto campo de processos de filtracdo, muitos deles
requerem poros muito menores que os utilizados no filtro de café, atingindo-se dimensodes
da ordem de micrometros ou nandmetros. Quando as particulas retidas num processo de
filtracdo estdo entre 0,1 e 1 microns, o processo € denominado microfiltracdo e as particulas
estdo na faixa denominada macromolecular, pois moléculas de peso molecular 500.000
podem ser retidas'". Nesta faixa se encontram os pigmentos de tinta, as menores bactérias
(entre 0,1 e 40 microns), as particulas maiores da fumaca de cigarro (0,02 a 0,9 microns),
gelatina, emulsdo de latex, amianto e poeira (entre 0,5 e 100 microns)[z].
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A maioria dos filtros utilizados em processos de micro-filtragdo € mais parecido ao papel
filtro do que as peneiras metdlicas. Isto ocorre porque nio existem atualmente tecnologias
disponiveis para fazer peneiras de dimensdes tdo pequenas. O uso de filtros porosos
apresenta, entretanto, alguns problemas, como, por exemplo, a limpeza do filtro. Em certos
casos é quase impossivel retirar agentes bacterianos, que ficam presos na membrana porosa.
No caso das peneiras este problema de limpeza pode ser facilmente resolvido com uma
retro-lavagem. Além dessa vantagem as micro-peneiras se constituem numa poderosa
ferramenta para a separacdo, identificacdo e quantizacdo rdpida de materiais e
microorganismos”®’. O fato dos furos nas peneiras terem didmetros muito mais definidos,
que os elementos filtrantes porosos convencionais, abre muitas possibilidades de aplicagdao
que vao desde a separacao de particulas por tamanho, até o seu uso para garantir a filtracao
das menores bactérias em sistemas bioldgicos.

Devido as pequenas dimensdes dos furos, necessdrias para se realizar processos de
microfiltragdo, a fabricacdo de micro-peneiras sé é possivel através do uso de processos de
microlitografia, amplamente utilizados na inddstria de microeletronica® e que mais
recentemente tém sido empregados para fabricacdo de elementos e sistemas de
micromecénica® (MEMS). Os processos de litografia convencionais, utilizando-se
exposi¢cdes com madscaras e luz na faixa do UV, permitem a gravacdo de estruturas com
dimensdes minimas da ordem de alguns poucos microns. Para se atingir dimensoes
submicrométricas € necessdario a utilizacao de sistemas de exposi¢do por feixe de elétrons
ou o uso de sofisticados sistemas de exposi¢ao (stepper) na regido do UV profundo ou de
Raio-X. Estes sistemas, além de caros se restringem a dreas muito pequenas. O uso de
exposicdes holograficas ou de padrdes de interferéncia tem se mostrado uma alternativa
interessante'® e de baixo custo, para gravacdo de estruturas com dimensdes na faixa de 0.2 -
2 um, permitindo a gravacao em dreas de até 4 polegadas de uma sé vez.

O objetivo desta tese de mestrado € o estudo e o desenvolvimento de processos para
fabricacdo de micro-peneiras. Este desenvolvimento compreende desde a escolha dos
materiais e processos para a fabricagdo tais como: uso de técnicas de litografia
convencional, uso de exposicdes hologrificas para gravacdo dos padrdes submicrométricos,
uso de técnicas de eletrodeposicdo de Niquel e obtencdo filmes auto-sustentados, assim
como a caracterizagcdo das micro-peneiras construidas como elemento filtrante.

Esta tese estd esquematizada da seguinte forma: No Capitulo 2 € feito um estudo tedrico da
resisténcia ao fluxo apresentada pelas micropeneiras e no Capitulo 3 € feito um estudo
tedrico do “Stress” e da tensdo de ruptura em membranas finas auto-sustentadas submetidas
a pressoes. Estes estudos, baseados na literatura existente, servem para dar subsidios tanto
para o projeto das micro-peneiras como para a caracterizacdo das micro-peneiras em
sistemas de microfiltracdo. O Capitulo 4 trata do tema principal da tese que consiste nos
processos desenvolvidos e utilizados para fabricacio de Micropeneiras e Peneiras
Submicrometricas. No Capitulo 5 sdo apresentados os resultados obtidos até o momento, da
caracterizacdo das micropeneiras como elemento filtrante utilizando um sistema de fluxo
cruzado desenvolvido na Faculdade de Engenharia Quimica pelo grupo da Profa. Maria
Aparecida Silva. No Capitulo 6 € feita uma discussdo destes resultados assim como das
perspectivas futuras do trabalho.
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Capitulo 2.

Resisténcia ao Fluxo através de Micropeneiras

Neste capitulo é feito um estudo tedrico, da resisténcia ao fluxo apresentado por
Micropeneiras sob fluxo frontal, baseado no material existente na literatura. O objetivo
deste capitulo € entender os principios bdsicos utilizados no tratamento tedrico do
problema, assim como apresentar um resumo dos principais resultados encontrados na
literatura que deram subsidios tanto para o projeto das Micropeneiras (defini¢do dos
parametros geométricos), como para a caracterizagdo das Micropeneiras fabricadas como
elemento filtrante.

2.1. Equacao Navier-Stokes

A equacdo Navier- Stokes é a equacdo geral da dindmica de fluidos, equacdo (2.1), ela

pode ser interpretada como uma versdo da segunda lei de Newton aplicada a meios

continuos. Esta equacdo, juntamente com a equagdo da continuidade, governa o

comportamento do fluxo de um fluido newtoniano incompressivel com viscosidade
constante!").

- -

P du _ P ou

dt ot

+puNVNu=-Vp+nViu 2.1
Onde p é a densidade do fluido, & € o vetor velocidade de um elemento de volume
infinitesimal do fluido, # coeficiente de viscosidade do fluido, p € a pressdo a que estd
submetida.

Para o caso de um escoamento onde haja conservaciao da massa, isto € onde nao haja fontes
nem sorvedouros de fluidos, a equagdo de continuidade se reduz a equacdo (2.2).

-

V.u=0 (2.2)
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Neste caso, a equacao Navier-Stoke pode ser reescrita de forma adimensional como:

%

PUL ou o u e vy sV a 2.3)
n |ot

*

*

definindo-se as seguintes grandezas caracteristicas: L. (Comprimento caracteristico) e U,
(velocidade caracteristica) e utilizando-se as seguintes varidveis adimensionais:

S
U =—o 24
U (2.4)
. tU,
t =— 2.5
L 2.5)
V' =LV (2.6)
V2 =L V? 2.7)
* P
p = (2.8)
(UUL /LL )
A partir desta equagdo (2.3) podemos definir o Numero de Reynolds como:
U.L
Re =2 29)
n

Para Numeros de Reynolds pequenos (Re<1) os termos inerciais (do lado esquerdo) podem
ser desprezados e podemos dizer que o escoamento € laminar.

Para Nimeros de Reynolds (Re) entre 2000 e 3000 (tubos circulares) temos a transi¢ao
entre o escoamento lamelar e o turbulento.

Para Re<1, escoamento laminar, a equacdo de Navier Stoke fica reduzida a:

p
szﬂVz u (2.10)

-

V=0 @2.11)

\

Mantendo a equacdo de continuidade na sua forma original.
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Este conjunto de equagdes permite a solu¢do de qualquer problema dinamico envolvendo
escoamentos laminares, na auséncia de fontes e sorvedouros. Cada problema real, ou
situacgao fisica € inserido no problema através do uso de condi¢des de contorno apropriadas,
impostas a solucgdo.

Embora estas equacgdes sejam bem reduzidas, tratam-se ainda de equacdes vetoriais que na
presenca de obstaculos como o caso de peneiras, podem ter solucdes bastante complicadas.
O Apéndice 1. mostra a solucao completa do problema para o caso de uma peneira formada

por um arranjo infinito de fendas infinitas, publicado recentemente!*.

2.2 Vazao e Resisténcia ao Fluxo

A vazao Q de um fluido através de uma peneira ou furo pode ser obtida através do produto
entre a velocidade do fluido, no infinito, perpendicular ao furo e drea do furo ou area furada

Ay
Q=Au,,, (2.12)
Uy—eo A Y
A
>
p G
A
+“—>
I I >» X
zZ

Figura 2.1 onde d ¢ a largura da fenda e o € o periodo da estrutura furada ,neste caso a andlise € feita para
comprimentos infinitos da fenda (no eixo Z). Define-se duas varidveis u, € u, componentes do vetor
velocidade # na dire¢do dos eixos x e y respectivamente.
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Por outro lado, a resisténcia ao fluxo que o orificio oferece pode ser definida como a
diferencga de pressdo entre os dois lados do furo Ap, dividida pela vazao:

R, =" (2.13)

2.2.1. Peneira formada por Arranjo de Fendas

Para o caso de uma peneira, formada por um arranjo de fendas infinitas de largura d,
separadas de uma distincia 0 com espessura infinitesimal. Utilizando-se os resultados para
a velocidade e pressdo do fluido (#y—.+.. dado pela equagdo (A21) do Apéndice 1) e as
equacgoes (2.12) e (2.13) temos:

- 471 (2.14)

R==% J.In[cos(k/2)]
;6. .

sendo k=d/d, a constante de porosidade.

De uma forma geral para uma micropeneira de forma arbitraria, podemos definir a
constante de porosidade k£ como:

= Area.Furada da.Peneira 2.15)
AreaTotal da.Peneira

2.2.2 Peneira formada por Arranjo de Furos Retangulares

Utilizando o mesmo procedimento para solu¢do da Equagdo de Navier-Stokes para o caso
de um arranjo de furos retangulares, podemos calcular R, a resisténcia ao fluxo de uma
Micropeneira devido a um arranjo peridédico de furos retangulares com espessura
infinitesimal *':

B —dnrk,
" Ld’In[cos(zk,2)]

(2.16)
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Figura 2.2 Arranjo de furos retangulares com dimensdes Lxd

Onde k, é a constante de porosidade definida na equagdo (2.15) para uma Micropeneira
com arranjo de furos retangulares, L e d sao respectivamente as dimensdes laterais de cada
furo retangular.

2.2.3. Peneira Formada por Arranjo de Furos Circulares

Analogamente para o caso de furos circulares podemos obter R. a resisténcia ao fluxo
através de uma Micro-Peneira com um arranjo de furos circulares com espessura
infinitesimal™

Figura 2.3 Arranjo de orificios circulares com diametros iguais d

R, = (2;—3’7] f(k.) 2.17)



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 2. Resisténcia ao Fluxo através de Micropeneiras

Onde k. € a constante de porosidade para uma Micropeneira com furos circulares e a fungao
f., pode ser descrita obtida através da série:

fk,) :1—iaikcf+% (2.18)

Para k<<1 esta série pode ser cortada nos primeiros trés termos, com valores a;=0,344;

a,=0,111 e a3=0,066 respectivamente 31,

2.3. Influéncia da Espessura na Resisténcia ao Fluxo

A influéncia da espessura na resisténcia ao fluxo para uma Micropeneira com espessura h
pode ser considerada como o produto dos valores da resisténcia ao fluxo de uma
Micropeneira muito fina (infinitesimal) e uma funcdo 7(t) da razdo de aspecto ¢t = h/d, onde
h é a espessura e d a menor dimensdo. A fun¢do 7(¢) depende da forma dos furos.

a) Para um furo circular de didmetro d e espessura /4 a razdo de aspecto ¢ pode ser escrita
como ¢ = h/d e a fungdo 7(t) 431, pode se escrever como:

T(t)=(16t/m)+3 (2.19)

Neste caso a resisténcia ao fluxo é dada por !!:

R =T (k) (2.20)

Figura 2.4 Orificio circular com didmetro d e espessura h

Ou também:

128 h.n N 24n

R =
‘ [7£.d4 d’

1.f (k) (2.21)
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b) Similarmente para um orificio retangular com espessura s temos s resisténcia ao fluxo é

dada por 31,

o _(12hm 32

l.g(k,) (2.22)

" Ld®  nLd?

Figura 2.5 Orificio retangular L x d, com espessura h

Onde g(k,) € uma fun¢do da constante de porosidade definida como:

N
8ln[cos(7k, /2)]

g(k,)= (2.23)

Para valores de k,=~I e L>d

2.4 Discussao dos Resultados

A fig. (2.5) mostra a variacdo da resisténcia ao fluxo em funcdo da razao de aspecto h/d das
Micropeneiras para dos tipos de orificios: circulares e retangulares com a mesma constante
de porosidade k.=0,23; k,=0,23. Estas curvas foram obtidas a partir das equacoes (2.21) e
(2.23), onde se utilizou o valor da viscosidade da dgua destilada ;7:1,32X10'3Kgm'1s'1 . No
caso dos furos retangulares foi escolhida uma razao entre a largura e o comprimento dos
furos de 1/5 (d/L).
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6E+12 -
5E+12 -
Micropeneira Circular
Micropeneira Retangular
4E2+---r A

SE#12 4 - A
PE412 4 -

1E+12 4

Resisténcia ao Fluxo ( Kg.m-4.s-1)

h/d

Figura 2.6.- Micropeneiras com arranjo de furos circulares oferecem maior resisténcia ao fluxo que
Micropeneiras com arranjo de furos retangulares para a mesma razao de aspecto € uma mesma constante de
porosidade k=0,23.

A tabela 2.1 apresenta valores das resisténcias ao fluxo Rc e Rr, para cada razdo de aspecto
h/d, assim também a razdo das resisténcias ao fluxo Rc¢/Rr para cada valor da razdo de
aspecto, assim como a razao entre elas.

h/d Rc(Kg.m-4.s-1) Rr(Kg.m-4.s-1) Rc /Rr
0,1 2,8416E+11 2,2348E+10 12,71529
0,2 3,2544E+11 2,4701E+10 13,17528
0,5 4,4928E+11 3,1760E+10 14,14632
1,0 6,5568E+11 4,3524E+10 15,06479
5,0 2,3069E+11 1,3764E+11 16,76024

10,0 4,3709E+12 2,5529E+11 17,12157

Tabela 2.1

Destas curvas observa-se que conforme aumenta a razdo de aspecto (espessuras das
peneiras), temos um aumento das resisténcias ao fluxo, assim como um pequeno aumento
na razdo das resisténcias ao fluxo entre as peneiras circulares e retangulares Rc/Rr.

A resisténcia ao fluxo varia fortemente com a constante de porosidade, entretanto a razao

entre as resisténcias ao fluxo para furos circulares e retangulares praticamente ndo vdria
com a constante de porosidade.

11
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Por exemplo, para Micropeneiras com constantes de porosidades pequenas 0,1 e razdes de
aspecto 0,1; temos que a razdo entre resisténcias ao fluxo Rc¢/Rr tem um valor de 12,
enquanto que para Micropeneiras com constantes de porosidades bem maiores 0,9 e mesma
razdo de aspecto 0,1; temos que a razdo Rc/Rr possui um valor de 13.

2.5 Conclusoes

A resisténcia ao fluxo através das Micropeneiras aumenta linearmente com a razdo de
aspecto (espessura da peneira) para ambas formas de furo.

Micropeneiras com furos de forma retangular (1:5) apresentam resisténcia ao fluxo bem
menor (de 12 vezes) que as Micropeneiras com furos circulares para a mesma constante de
porosidade 0,23. A influéncia da espessura na resisténcia ao fluxo (tangente da curva)
também € menor para os furos retangulares.

Dada uma peneira circular e outra retangular com a mesma razdo de aspecto € a mesma

constante de porosidade o valor da razdo de resisténcias ao fluxo entre elas ndo muda
significativamente com a constante de porosidade nem com a espessura da peneira.

12
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Capitulo 3.

Stress e Tensao de Ruptura em Membranas

Para estudar tensdo de ruptura de uma membrana submetida a uma pressdo homogénea
produzida por exemplo por o fluxo lamelar liquido, utilizamos a configuracio de uma
membrana ndo furada sustentada sobre dois pontos de apoio.

3.1 Definic¢oes

Para a andlise da tensdo de ruptura em membranas precisamos definir algumas grandezas
basicas como o Stress ¢ , a Deformagdo de Tracdo que também é chamada de elongagao
unitaria €, do Modulo de Young E e da Razao de Poisson v.

3.1.1 Stress

Definimos o Stress o, como a Tensao por unidade de 4rea da secdo transversal, isto é, dada

uma forca de Tensdo S aplicada a uma seccio de 4rea A de uma barra !:

-
\

S

Figura 3.1

14
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(3.1)

>

3.1.2 Deformacao de Tracao

Definimos a Deformacgdo de Trac@o ¢ ou deformagao unitaria como a deformacao referente
a mudanca relativa nas dimensdes ou na forma de um corpo sujeito a uma tensao.

£=— (3.2)

A fig. (3.2) mostra uma barra de comprimento natural [ que se distende até um
comprimento [ + 4/, a Deformacdo de Tracao ¢, na barra é definida como a razdo entre o
acréscimo no comprimento € o comprimento inicial.

3.1.3 Médulo de Young

A tensdo necessdria para produzir uma dada deformacdo depende da natureza do material.
A razdo entre o stress e a deformacdo de tracdo € chamada modulo de alongamento ou
Modulo de Young E do material. Quanto maior o modulo de Young , maior serd a tensao
necessaria para produzir uma dada deformacdo unitéria €.

E = (3.3)

o
€
Esta equacdo também pode ser interpretada como uma relagdo linear entre a deformacdo e a
for¢a aplicada, que é conhecida como Lei de Hooke, e descreve o comportamento dos

materiais dentro dos limites eldsticos. Desta forma, conhecendo-se 0 médulo de Young de
cada material, é possivel se medir a deformacgao produzida em fungdo da forca aplicada.

15
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3.1.4 Razao de Poisson

Experimentalmente pode se mostrar que se uma barra é submetida a uma Tensao S como na
fig. (3.1) vamos ter uma elongacao axial (na dire¢do da tensdo S), sempre acompanhada de
uma contracao lateral da barra (na dire¢do perpendicular a for¢a de tensao §), a razdo destas
duas magnitudes € uma constante para uma barra dada, esta constante ¢ chamada razdo de
Poisson v.

_ unidade.de.contragdo.lateral

(3.4)
unidade.de.elongacdo.axial

3.2 A Deflexao da Membrana

A curva de deflexdo w(x) de uma membrana com dimensdes m e h sustentada em seus dois
extremos x=0 e x=m, esticada com uma tensdo axial S na dire¢do do eixo X e submetida a

uma pressao P uniforme é dada pela solucdo da equagao t,

P m g

m
Figura 3. 3
4 2
Dd wEx)_Sd ng):P (3.6)
dx dx

Onde D é um parametro definido em fun¢do do modulo de Young E, a razdo de Poisson v e
a espessura da membrana h.

EnW’

Sendo a funcdo w(x) que descreve a forma resultante da membrana para estas condi¢des
dada por:

16
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2x
Pm* cos[A(F (1~ ;)] Pm?*(m—x)x
w(x) = 3 - —_— (3.8)
16F D tanh(F) cosh(F) 8F-D
Onde
_ 2
Fzﬂ /12.5(1 Vo) (3.9)
2h E.h
Ou também
2
Fr=Sm (3.10)
4D

3.3 Deflexao Maxima da Membrana

A deflexdo maxima W,,,, da membrana, ocorre em x = m/2 e pode ser calculado para um
valor de F>>1

Pm*

W = 2F°D (3.11)
esta deflexdo na membrana produz um alongamento na membrana Am!”
2
Am = 8”3”““ (3.12)
m

Por outro lado, este alongamento esta relacionado a expansao eldstica da membrana devido

a aplicacdo de uma tensdo'® .

Amzs{(l—vz)m}: 4DF?> {(1—V2)m} 3.13)

hE m* hE

Substituindo o valor de W,,, da equacdo (3.11) na equacdo (3.12) obtemos outra
expressao para 4m

8 P’m®
" 25(322#1)2} G4

17
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Igualando as equacées (3.13) e (3.14) para 4m, podemos calcular o valor de F para a
deflexdo méxima

9(1-v?) P*m®
F =¢ 3.15
\/ 8E’h® (3-19)

Tendo calculado F para a deflexdo maxima substituimos na equacdo (3.11) para calcular a
deflexdo maxima W,

401 ,2\2 278
Wmax=%i/Pm (A-v)"E'h (3.16)

9

3.4 Tipos de Stress em Membranas Sustentadas

Uma membrana sustentada como mostra a Fig. (3.4), apresenta dois tipos de stress: um
stress o, devido a tensdo S (ver fig. 3.3) e outro stress ¢ ;, que € produzido pela curvatura
que se forma na borda da base de sustentacao.

Cp+0,, C,+0,,

membrana

Figura 3. 4

3.4.1 Stress o,

De acordo a definic@o de stress da equacdo (3.1), consideremos em nossa andlise uma fita
de membrana de largura unitdria com espessura h. Neste caso, o stress g, que esta agindo
ao longo de toda a fita de membrana (fig. 3.4), é dado por"! :

2
o = % - 4thf (3.17)

18
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Utilizando as equagées (3.7) e (3.15) e substituindo os parametros F' e D obtemos:

P’m’E
hZ
onde k;(v) € uma fun¢do da razdo de Poisson v, definida na se¢do 1.4

o, =k )3 (3.18)

3.4.2 Stress o,

O stress produzido na membrana devido a borda da estrutura que sustenta a membrana (fig.
3.4) pode ser analisado utilizando-se a fig. (3.5)

dz

h/2

—

h/2

=3

Figura 3.5 Curvatura produzida na borda devido ao ponto de apoio que sustenta a membrana

A curvatura da curva de deflexdo pode-se escrever como -dPw/dx’ , onde w(x), a deflexdo da
membrana na direcdo z € considerada pequena em comparagdo com o comprimento da
membrana m. A deformacao unitdria €5, da fita de membrana a uma distancia z do meio da
superficie Fig. (3.5) é entdo -zd°w/dx’ . Utilizando a Lei de Hooke podemos calcular o ,!"

, = E : {dZWEx)} (3.19)
1-v dx

O stress vai ser Maximo para x = 0 e z = h/2 , por tanto vamos a obter:

c, = 3—P[ﬁ} (3.20)
2F .tanh(F)| h

Substituindo o valor de F obtemos:
P*m’E

h2

o, =k, (V)3 3.21)

Sendo k(v) uma fun¢do da razdo de Poisson.
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3.5 O Stress Maximo

O Stress Maximo, € produzido nos lugares da membrana onde os dois stress o, € g, atuam,
isto ocorrera na borda de cada coluna de sustentacdo fig. (3.4). E por isso que o stress
maximo esta definido como:

9 ax O-b + O-m (322)

m

P’m’E
O s, = g(l/)%/—h2 (3.23)

onde g(v) € uma func¢do da razdo de Poisson.

3.6 Deflexao para uma Membrana Perfurada

Para uma membrana perfurada em toda sua drea salvo perto das paredes de sustentacdo, a
deflexao deve ser maior que aquela de uma membrana nao perfurada como conseqii€éncia
disto vamos ter uma maior deflexdo quando uma pressao € aplicada.

Uma maior deflexdo envolve uma maior curva no eixo de sustentacdo, como conseqiiéncia
disto um maior incremento na tensao na borda oy.

O 1+0,, Oy TG,

membrana

e Sy ammEma- w
micro-peneira

Figura 3.6 Comparagdo da curva de deflexdo de uma membrana (ndo furada) e uma Micropeneira, para uma
mesma pressao aplicada.
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3.7 Conclusoes

Ce . - 2
O stress numa membrana diminui com o aumento de sua espessura com uma funcio de 4"

e aumenta com a separagio entro os pontos de apoio com uma fungio m*".

O stress € maximo ocorre nos extremos de sustentacdo da membrana. Por este motivo a
ruptura de uma membrana ou peneira submetida a pressdao deve ocorrer sempre proximo
aos pontos de sustentagdo.

Considerando-se a primeira conclusio existe uma relacdo linear entre s e m para a 0 mesmo
stress de ruptura. Isto € quando dobramos a distancia entre os pontos de apoio, devemos
dobrar a espessura da membrana para evitar seu rompimento.

Medindo-se experimentalmente a pressao de ruptura (pressdo maxima suportada até romper
a membrana), e conhecendo-se as caracteristicas da membrana tais como espessura,
comprimento, médulo de Young e razdo de Poisson do material é possivel se encontrar o
stress maximo suportado pela membrana.
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Capitulo. 4

Processo de Fabricacao

Neste capitulo descreveremos o processo utilizado para a fabricacdo das Micropeneiras e
Peneiras Submicrométricas. Podemos dividir o processo de fabricagdo em 3 etapas.
a) A gravacgdo da estrutura matriz em fotorresina, que define a geometria das peneiras.
b) A eletroformagao em niquel (que é a formagao da peneira propriamente dita).
¢) A descolagem da membrana do substrato (que faz com que a peneira fique auto-
sustentada).
Um esquema geral do processo de fabricacdo ilustrando cada uma destas trés etapas €

mostrado na fig. (4.1).
VI oY

Litografia Convencional Matriz em fotorresina
™ M

[ Substrato de Vidro
[] Camada condutora

[] Fotorresina

[ Niquel
Litografia Holografica
s s s I
<
i <
Final do Processo de Eletroformacio
Descolagem Eletroformacio de Niquel

Figura 4.1. Esquema geral do processo de fabricacdo de Micropeneiras e das Peneiras Submicrométricas: a)
Preparacdo do substrato e gravacdo (convencional ou hologrifica) da matriz em fotorresina; b)
Eletroformacgéo da peneira; ¢) Descolagem da peneira.
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4.1 Gravacao da Estrutura Matriz em Fotorresina

A etapa inicial do processo de fabricacdo consiste em gerar as estruturas geométricas, que
definirdo as peneiras, num filme de fotorresina depositado sobre um substrato de vidro. A
gravacdo destas estruturas € feita utilizando-se litografia convencional ou holografica,
dependendo das dimensdes dos furos da peneira.

4.1.1 Matriz feita com Litografia Convencional

Esta técnica para formar a matriz consiste na fotogravacao de padrdes compostos por
arranjos de circulos, quadrados ou retdngulos que definirdo a forma dos orificios da
Micropeneira. O diametro dos cilindros ou a largura e comprimento dos paralelepipedos
formados apds da revelacdo correspondem as dimensdes dos padrdes de circulos ou
retangulos das madscaras, enquanto que a altura das estruturas formadas corresponde a
espessura inicial do filme de fotorresina. A figura 4.2 mostra um esquema do processo de
fotogravagao convencional.

WA b

mm mm s Maiscara o
Fotogrivagﬁo Revelacao

[ ISubstrato de vidro [C] Fotorresina [ ] Ouro

Figura 4.2 Esquema da confeccdo das matrizes de Micro-Peneiras com Litografia Convencional

a) Fotorresinas Utilizadas e Preparacao dos Filmes

Para cada faixa de geometria das estruturas desejada é necessario se escolher a fotorresina
apropriada. Neste trabalho utilizamos trés tipos de fotorresina AZ-1518, AZ4620, e SU-
8/25.

As fotorresinas da serie AZ sd3o amplamente utilizadas em microeletronica por terem alta
resolucdo espacial. Sao formadas por uma matriz polimérica (Novolack) e um material
fotossensivel (Diazoquinona) que inibe a dissolucdo da matriz em solucdes alcalinas. A
presenca da luz transforma a Diazoquinona num Acido Carboxilico acelerando sua
dissolu¢do, em solucgdes alcalinas. Por este motivo estas resinas sdo positivas, isto € as
regides expostas a luz sdo removidas apds a revelacdo. A fotorresina AZ1518 € a mais
apropriada para as gravagdes hologrificas no azul porque além dela possuir uma
sensibilidade espectral mais larga (podendo ser exposta desde o ultravioleta proximo —
linha I, até a regido azul do espectro visivel - linha G), ela apresenta maior resolucio
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espacial. A fotorresina AZ-4620 embora também seja sensivel a linha G, € mais apropriada
para gravar estruturas mais espessas devido a sua alta viscosidade.

A fotorresina negativa SU-8 € uma resina epoxi bastante utilizada em micro-mecanica
devido a sua resisténcia mecanica e a possibilidade de formar filmes depositados por
centrifugacdo com espessuras maiores de 100 pm. A fotorresina SU-8 € sensivel entre
300nm e 400nm, apresenta alta resolugdo, baixa absor¢do Optica, e permite a gravagdo de
estruturas com alta razdo de aspecto.

[4]

Preparacao de Filmes

Sobre um substrato de vidro de area 2,5 x 2,5 cm’ e um 1mm de espessura, previamente
limpo, foi depositada uma fina camada de ouro por “Sputtering” durante um periodo de
tempo de 20 segundos obtendo uma espessura de aproximadamente 30nm (camadas mais
espessas atrapalham o processo de gravagdo). Logo apds € feita a deposicao do filme,
através de centrifugacdo (utilizando-se um spinner da Headway Research Inc.). A espessura
do filme de fotorresina pode ser controlada pela viscosidade ou concentragdo da fotorresina
e pela velocidade de centrifugacdo. No caso de filmes espessos depende também do tempo
de centrifugacdo.

Para a gravacdo de Peneiras Submicrométricas € necessario o uso de filmes também
submicrométricas.

Para se obter filmes mais finos, depositamos a resina AZ-1518 diluida em thinner
apropriado razao (1:1) e utiliza-se uma velocidade de centrifugacdo de 1000rpm durante 24
segundos, obtendo uma camada de espessura do filme de aproximadamente 0,5pm.
Utilizando-se a fotorresina AZ-1518 concentrada (fabricada pela Hoescht), a maior
espessura que pode ser depositada sem comprometimento da homogeneidade do filme &
Sum com uma velocidade de centrifugacdo de 1000rpm durante 25s, com dupla deposi¢cdo
conseguimos depositar filmes homogéneos com espessura de 10um. Devido a sua
sensibilidade espectral, a utilizamos para gravar estruturas submicrométricas que serao
utilizadas como matriz das Peneiras Submicrométricas.

Utilizando-se a fotorresina AZ-4620 concentrada conseguimos depositar filmes
homogéneos de até 15 um com uma velocidade de centrifugacdo de 1200rpm durante 40s.

A deposicdo de filmes de SU-8/25 foi feita por centrifugacdo a 3000rpm durante 25s que
resultaram em filmes com espessuras de 25 pm. Apds a centrifugacdo a amostra € aquecida
(pré-bake) para evaporacdo do solvente e formar uma pelicula. O “pré bake” é realizado nas
seguintes condi¢des (para filmes com esta espessura): Smin aquecido a 75°C e 15min a 95°
C.

b) Mascaras utilizadas na Fotogravaciao

Para a fotogravacao utilizamos mascaras de formas geométricas que foram impressas em
fotolitos na empresa Cad Service. Os padrdes destas figuras geométricas foram gerados no
programa Autocad 14. Foram desenhados quatro tipos de mascaras: Circulos de 50um de
diametro espacados de centro a centro 100 um, padrdes de retangulos de 50um por 250 e
quadrados de 50um de lado espacados de centro a centro 100 um, figura 4.3.
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O desenho destas mdscaras foi feito de tal forma que a soma total das areas das figuras
geométricas em cada mdscara sejam iguais, isto €, para que todas as peneiras tivessem a
mesma drea furada (mesma constante de porosidade), figura 4.3.

(a) (b) (c)

Figura 4.3 Esquema representativo do tipo de mdscaras utilizadas: a) mascara de circulos, b) mascara de
retangulos e ¢) mdscara de quadrados.

c¢)Fotogravacao

Para a fotogravacao de filmes com fotorresinas AZ4620, se procedeu da forma descrita a
seguir. O filme foi exposto por contato direto entre o fotolito e a fotorresina utilizando-se
uma foto alinhadora de marca Karl-Suss (UV), modelo MJB3 de 10mW/cm? de irradiancia.
O tempo de exposicao e a energia de exposi¢do utilizados dependem da espessura do filme.
Assim, por exemplo, para um filme de fotorresina AZ4620 del2um de espessura foram
necessarios 4 minutos de exposicdo. O passo seguinte consiste em revelar o filme retirando
o material das regides expostas a luz. Para isto utilizamos o revelador AZ-400, diluido em
dgua deionizada na razdo 1:4. Nas condi¢Oes descritas acima, o tempo de revelagdao
necessario € de 2minutos 50segundos para o mesmo filme de 12 um de espessura. Apos a
exposicdo e revelacdo sdo obtidas estruturas tridimensionais no formato do fotolito
(méscara) utilizado, onde a altura da estrutura corresponde a espessura do filme de
fotorresina Exemplos destas estruturas gravadas podem ser vistos na figura 4.4a e figura
4.4b

Para o caso da resina SU-8/25, o filme também € exposto a mdscara apds o “pre-bake”.
Neste caso a luz polimeriza as moléculas deixando a regido exposta insolivel, ou seja, o
SU-8 atua como uma fotorresina negativa, necessitando, portanto de uma mdscara oposta a
utilizada para a exposicdo das resinas positivas AZ1518 e AZ4620. Utilizando-se uma
lampada de mercirio de marca Oriel (UV) de 1000W de poténcia, na configuracdo de
colimacdo e expansdo utilizada, a irradianca sobre as amostras, é da ordem de 15mW/cm?.
Foram necessarios 20 min para a total sensibilizacao do filme, o que resulta numa dose de
18J/cm®. Alem do “pré bake” o processo de revelacdo de SU-8 requer um “pés bake”
(posterior a exposi¢cdo). O aquecimento € feito em duas etapas: 15min a 75°C e 15min a 95°
C. A etapa final do processo € a revelacdo, feita por imersdao durante 80s no revelador
apropriado e lavagem em dlcool isopropilico para cessar a revelagdo. As estruturas
gravadas com SU-8 sdo mostradas na Figura 4.4d.
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Figura 4.4 c.- Estruturas de paralelepipedos em fotorresina AZ4620 com base retangular (50x250 pm)
e altura de 12 pym

e
25kVU X158 108pm GOOD0OB0O

Figura 4.4 d Estruturas cilindricas em fotorresina SU-8 com didmetros na base de 50um e altura de 25 pm
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Conforme pode ser observado comparando-se as figuras 4.4b e 4.4d, as estruturas gravadas
em SU-8 apresentam as paredes muito mais definidas, indicando maior resolugdo.
Entretanto, devido a pequena quantidade de SU-8 de que dispinhamos, ndo foi possivel a
gravacdo das matrizes de Micropeneira em SU-8, por este motivo as matrizes de dimensdes
na faixa de dezenas de micros foram gravadas em AZ-4620.

Foram feitas também tentativas de gravacdes destas estruturas em filmes de AZ1518 com
10um de espessura, entretanto os perfis das estruturas gravadas ficaram muito piores (ver
figura 4.4a). Isto ocorre provavelmente devido a uma maior linearidade da resina AZ1518
que reproduz com maior fidelidade os defeitos da mascara de fotolito.

4.1.2 Matriz feita com Litografia Holografica

O processo de gravagdo holografica consiste basicamente em expor um filme de fotorresina
a um padrao luminoso obtido pela interferéncia de dois feixes de luz coerentes. Para obter a
matriz em fotorresina que formard a Peneira Submicrométrica, precisamos de duas
exposicoes sobre nosso filme, que € girado 90 graus entre uma e outra exposicao. Apds a

exposicdo, a fotorresina € revelada convertendo o padrao luminoso numa estrutura em
relevo, Figura 4.5.

Estrutura gravada em fotorresina

Fotorresina

Ouro AAAAA

Substrato

Revelacao

.|HH||I|‘|“|I|||\In.,,

b
"N\

Giro de 90° da amostra

—>

1° Exposicao Holografica 2° Exposic¢iao Holografica

Figura 4.5 Esquema da confeccio das matrizes de Micro-Peneiras com Litografia Holografica
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A exposicao do filme de fotorresina € realizada na montagem holografica esquematizada na
figura 4.6, utilizando a linha 457,9nm (azul) de um laser de Argonio.

Embora neste comprimento de onda a sensibilidade da fotorresina seja significativamente
menor que na regido espectral do ultravioleta(=365nm), a exposicao no azul € interessante
porque permite a gravacao de estruturas em relevo em fotorresina com alta razao de aspecto
(razdo entre altura e periodo). Isto ocorre devido a baixa absorcdo desta fotorresina neste
comprimento de onda. Como as exposi¢des utilizadas na nossa montagem sao longas, &
utilizado um sistema eletronico para fixar o padrdao de interferéncial. O mesmo sinal de
autodifracdo, utilizado para estabilizar o padrao de franjas de interferéncia, pode também
ser utilizado para monitorar a gravagdo nos filmes de fotorresina*”'. Desta forma é possivel
gravar estruturas com alto contraste e grande repetibilidade.

LASER de Ar 1 N
Ay =457,9 nm N

B PZT

expansor
=0,
=

!
1
[}
1
amostra i expansor
! 1
] —
1
1
1
1
1
|
1

Sistema de
estabilizacao

Figura 4.6 Esquema da montagem utilizada para a exposi¢ao hologréifica
A montagem holografica, utilizada nas gravacgdes, consiste num interferdmetro que gera
padrdes de luz cujo periodo (A) pode ser escolhido desde 0,3pum até 1,7um. No nosso caso
utilizamos o periodo de 1pum. Este periodo, ajustado pelo angulo (20) formado entre os
feixes que interferem, Figura 4.7, é dado pela equacdo (4.1)

A= Ao /2senl “.1)

onde Ay (457,9nm) € o comprimento de onda da radiac@o do laser utilizado.
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Figura 4.7 Detalhe da formagdo do padrdo luminoso devido a interferéncia dos feixes do interferdmetro.

O periodo dividido por dois A4/2 vai determinar aproximadamente o diametro dos furos da
Peneira Submicrométrica.

Para nosso caso particular, trabalhamos com um periodo de A=1pm, resultando em
diametros dos furos de 0,45 pm.

A gravagdo de filmes de fotorresina AZ1518 de aproximadamente 0,5um de espessura foi
realizada com um processo de dupla exposicdo, fig.(4.4), recebendo a mesma dose de
energia em cada exposicao: 3OOuW/cm2.

O processo de revelagdo consiste na imersdo da amostra ja exposta em um revelador
apropriado (MIF DML A agitacdo da amostra nesta etapa é fundamental para garantir a
remog¢ao homogénea do material sensibilizado. O tempo de revelacdo, que para este caso
foi de 37 segundos, € utilizado para controlar a profundidade das estruturas gravadas em
relevo.

As estrutura gravada por litografia hologréifica, utilizada na fabricacdo de Peneiras
Submicrométricas, consiste numa distribui¢do periddica de formas aproximadamente
cilindricas, com um diadmetro da base aproximadamente de 0,45um e uma altura de 0,4pm,
distribuidas numa area de 2,5x2,5 cmz, figura 4.8.

ot e iat 1 1 - -
galge i L L 8 ) 4
e am R

25kU X1S5.000 1lpm DP0OBB0 @.5pum PDOOPA0
25kU XS50.000 «Sp

Figura 4.8 Estrutura matriz de Micro-Peneira gravada com litografia holografica
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4.2 Eletroformacao das Peneiras

Nesta etapa ¢ onde formamos a Peneiras a partir da matriz gravada em fotorresina. O niquel
presente no banho € depositado eletroquimicamente nas regides expostas do substrato onde
existe contato elétrico com a fonte de tensdo.

4.2.1 Sistema de Eletroformacao

Para formar as Micro-Peneiras metdlicas de Niquel utilizamos um sistema de
eletroformacdo montado no laboratério pelo estudante de doutorado Edson Jose de
Carvalho!"”. Este sistema foi construido inicialmente para a formacdo de moldes em relevo
de elementos difrativos. O sistema consiste basicamente numa célula eletrolitica (catodo e
anodo), uma placa quente, um sistema de agitacdo e circulacdo da solu¢do e uma fonte de
tens@o.Outros instrumentos como o multimetro digital e o pH-metro sdo utilizados na
operacdo e manuten¢do do banho. O sistema utilizado € mostrado na figura 4.9

Figura 4.9 Esquema da montagem do sistema de eletrodeposicdo de Niquel

a) Solucao Eletrolitica

Utilizamos um banho com um volume de 2 litros, cuja composi¢do é Sulfamato de Niquel,
Cloreto de Niquel, Acido Bérico™”. A solucdo é preparada diluindo os produtos quimicos,
nas suas devidas concentracdes, em dgua deionizada. O Sulfamato de Niquel
[Ni(NH,SO3),] € a principal fonte de fons metdlicos que serdo depositados no catodo. O
Cloreto de Niquel [NiCl,6H,0] cede alguns ions de niquel para a solu¢cdo, mas sua principal
funcdo é fornecer fons cloreto que promovem a corrosio anddica'®, auxiliando na
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manutencdo do teor de niquel metdlico na solu¢do. Além disso, a presenca de ions cloreto
aumenta o valor méximo da densidade de corrente catédical®”. O Acido Bérico exerce a
funcdo de tampao na solucdo evitando variagdes bruscas do pH principalmente na interface
solugdo cdtodo, denominada filme catddico.

b) Reacoes Quimicas durante a Eletroformacao

Aplicando-se uma diferenca de potencial elétrico entre o catodo e o anodo inicia-se o
processo de eletrdlise. No anodo ocorre a reagdo de oxidacao do anion cloreto, promovendo
a corrosdo anddica do eletrodo de Niquel. No catodo ocorre a reacdo de reducao do fon
metalico'®™:

Ni** + 2e— Ni (4.2)

Além desta reacdo que descreve o depdsito do niquel metdlico, outras duas reagdes
envolvendo o hidrogénio sdo relevantes neste processo[g]. A primeira descreve a formacao
de gés hidrogénio na superficie catédica:

2H"+2e — H, 4.3)

neste caso, o gas hidrogénio é formado a partir da reducao dos ions hidrogénio. A segunda
reacdo diz respeito a dissociacdo da dgua:

2H,0 + 2e — H; + 20H" (4.4)

Deste conjunto de reagcdes podemos verificar que o banho nao tem 100% de eficiéncia, pois
parte do potencial elétrico aplicado € consumido na formagdo de géas hidrogénio (4.3)
dissociagdo da dgua (4.4). A partir da reacdo (4.4) podemos verificar que durante o
processo de eletroformacgao ocorre a formacao de OH', o que resulta num aumento do ph da
interface citodo — solucdo. Neste sentido, o dcido bdrico atua completando os fons de
hidrogénio no filme catédico mantendo o ph local equilibrado.

¢) Condicoes de Operacao para a Eletroformacao de Peneiras

Sendo a eletroformacdo a etapa do processo onde se forma as peneiras de niquel é
importante saber que a operacdo do banho de eletroformacdo provoca alteragdes nas
concentracdes iniciais dos componentes quimicos que podem inviabilizar o processo de
eletroformacao das Micropeneiras e Peneiras Submicrométricas.

Para obter uma boa eletroformacdo de Micropeneiras e Peneiras Submicrometricas,
precisou-se de otimizar os parametros seguintes:

i) pH: O pH do banho é mantido numa faixa de 3,0 a 5,0°*"). Para o caso das Micropeneiras
e Peneiras Submicrométricas trabalhamos numa faixa de pH entre 3,8 e 4,2. O
monitoramento do pH permite acompanhar as variagdes na composi¢cio do banho. O
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aumento do pH indica o decréscimo da concentracdo de sais de dcido bérico na solucdo. A
redu¢do do pH indica o decréscimo da concentracdo do cloreto de niquel na solugdo,
conseqiientemente menor corrosdo dos anodos. A correcao do pH do banho pode ser feita
com a adicio de dois compostos'”: para aumentar o pH de 0,1 adiciona-se 0,04g/l de
carbonato de niquel; para reduzir o pH do banho de 0,1 acrescenta-se 0,06g/1 de acido
sulfamico.

ii) Temperatura: A operacdo do banho para a eletroformacdo de Micropeneiras e Peneiras
Submicrométricas realiza-se a uma temperatura de 50°C. Variagdes na temperatura em
torno de +£5°C ndo alteram de maneira significativa as propriedades de uniformidade e
resisténcia mecanica na eletroformacdo. O efeito mais significativo da temperatura €
sentido na condutividade da solu¢do. Temperaturas mais altas necessitam de uma menor
tensdo para manter uma determinada corrente!®. Além de promover a homogeneidade da
solucdo, o aquecimento do banho € fundamental para a dissolu¢do dos sais de acido borico
auxiliando a manuten¢do do pH no filme catddico.

iii) Agitacdo: A agitacio do banho ¢ feita através de uma bomba figura 4.9 que promove a
circulacdo da solugdo. A agitacdo, além de promover a homogeneidade da solucdo, €
responsavel pela reposi¢ao dos sais de dcido borico na regido do filme catédico. A agitacdo
também desempenha a fun¢do de expelir as bolhas de gas hidrogénio formado, segundo as
reacoes (4.3) e (4.4), sobre o filme catédico.

d) Configuracao do Sistema de Eletroformacao

A configuracdo anodo-catodo no sistema de eletroformagdo juntamente com a agitacdo
produzem uma camada eletroformada de niquel homogénea e com boa resisténcia
mecanica. A montagem que utilizamos para alcangar esta performance nas propriedades da
membrana eletroformada possui dois anodos eletroliticos. A drea anddica resultante € 1,3
dm’e a disposicdo dos anodos formando um angulo de 90° entre si. A posig¢do relativa dos
anodos em relacdo ao cdtodo e ao fluxo da solucdo é esquematicamente detalhado na figura
4.10. Outro detalhe considerado diz respeito ao revestimento dos anodos. No processo de
corrosao anddica algumas particulas sélidas (“pedacos” do anodo ou impurezas) podem se
desprender do anodo. Estas particulas, insoliiveis no banho podem se incorporar ao
eletrodepdsito causando aspereza. Para solucionar este problema, os anodos imersos no
banho sdo revestidos com um papel filtro que impede a passagem de particulas sélidas. O
catodo estd constituido por nossa amostra (matriz da micropeneira) que € colocado num

porta amostra circular de 6cm?” descrito em detalhe na referéncia®’.
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‘ Sohug o eletrolitica. [
Agitaciio e Anodos. [ ]
Circulagiio da
sohugin.

Catodo (célula catodica)

Figura 4.10 Representag@o esquemdtica da vista superior da célula eletrolitica ilustrando a posicao dos
eletrodos e o sentido do fluxo da agitacio

4.2.2 Eletroformacao de Niquel sobre a Matriz

O processo de eletroformagdo comega, a partir da matriz de estruturas em relevo de
fotorresinas, conforme descrito na se¢do 4.1.1 e 4.1.2, sobre o um filme de ouro que serve
como condutor elétrico. As matrizes sdo imersas no banho eletroquimico, onde a resina
funciona como mascara (isolante) ao contato elétrico (camada de ouro). Desta forma o
niquel é depositado apenas nas regides onde a camada de ouro esta em contato com a
solucdo (banho se Sulfamato de Niquel), conforme o esquema mostrado na figura 4.11.

[ |Substrato de Vidro

[ ]Ouro

[ IFotorresina

[ INiquel

[Banho de Sulfamato de Niquel

Figura 4.11 Esquema do sistema do sistema de eletrodeposicdo de Niquel
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A espessura da camada de niquel depositada para a formagdo de Micropeneiras esta
limitada pela altura das estruturas gravadas em fotorresina (sec. 4.1.1, 4.1.2). Para evitar o
fechamento dos furos pela eletrodeposicdo a espessura de niquel depositada deve atingir no
maximo 80% da altura das estruturas em fotorresina. A figura 4.12 mostra a membrana de
niquel depositada até aproximadamente % partes da altura da estrutura gravada (matriz) e a
figura 4.12 b a membrana apds a remocao da fotorresina. As membranas eletrodepositadas
utilizando estas condi¢des apresentam uma rugosidade média de 40nm.

25kV X15.8800 lpm OOOO0O

(b)

Figura 4.12 a) Niquel depositado entre as estruturas de fotorresinas obtidas por litografia holografica. b)
Formacgdo de membrana furada de niquel apos de tirar a estrutura em fotorresina

Para o caso das Micropeneiras feitas com litografia convencional, foi eletroformada uma
camada de niquel homogénea de espessura de até 10um. Para obter isto, aplicamos uma
intensidade de corrente no sistema de eletroformacdo de 400mA durante 6 minutos,
também utilizamos as condicdes de operacdo do banho descritas na seccdo 4.1.2 e
configuracdo da figura 4.10.

A espessura da camada de niquel eletroformada serd a espessura da Micropeneira. Com a
matriz feita em fotorresina positiva AZ1518 conseguimos fazer Micropeneiras de espessura
maxima de 7um e com a matriz de fotorresina AZ4620 conseguimos fazer Micropeneiras
com espessuras de até 10pum. No caso da fotorresina negativa SU-8/25 conseguimos atingir
espessuras até 20um.

Para o caso de eletroformacdo das Peneiras Submicrométricas, onde a matriz é gravada por
litografia hologréfica, as estruturas em fotorresina possuem uma altura de 0,5 pum,. por
tanto conseguimos eletroformar camadas de niquel com espessuras de até 0,35um. Para
estas deposi¢des utilizamos uma intensidade de corrente no sistema de eletroformagdo de
200 mA durante 22 segundos. Neste caso também se utilizou as mesmas condi¢des de
operacdo do banho descritas nas seccdes 4.1.2-c; 4.1.2-d.

Uma descri¢ao detalhada dos principais problemas e dificuldades encontradas no processo
de fabricacao das Peneiras Submicrométricas estdo descritas em detalhe no Apéndice 2.
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4.3 Descolagem e Auto-Sustentaciao das Peneiras

A descolagem das peneiras do substrato € a etapa mais critica e importante do processo
porque s6 assim elas serdo vidveis como dispositivos de microfiltracao.

Depois da eletroformacdo temos parte da matriz coberta com niquel, ainda colada sobre o
substrato de vidro, figura 4.12(a). O processo de descolagem depende da espessura da
peneira eletroformada. As micropeneiras com espessuras micrométricas fabricadas
utilizando litografia convencional ficam auto-sustentadas sem enrolar em dreas de ate 2cm’
enquanto que as peneiras com espessura submicrométricas requerem a constru¢do de uma
estrutura adicional de sustentacao.

4.3.1 Descolagem de Micropeneiras que envolvem Processos de
Litografia Convencional

Para a descolagem de membranas furadas com espessura de alguns microns utilizamos o
seguinte procedimento, dissolvemos a matriz em fotorresina por imersdo em acetona
(Figura 4.13a), logo apds o conjunto é colocado em dgua deionizada, também por imersao.
A dgua deionizada ajuda a lavar os residuos de fotorresina, assim como faz com que a
Micropeneira flutue (Figura 4.12-b), ficando livre do substrato. Depois disso a
Micropeneira esta pronta para ser utilizada como dispositivo filtrante. Micropeneiras de
niquel com espessuras de Spum apresentam boa autosustentabilidade mecénica em dreas de
1-2cm?. Para espessuras menores que Sum as micropeneiras enrolam dificultando sua
manipulagdo.

Acctons ol Agua DI

—

Figura 4.13 Esquema da descolagem de uma Micropeneira do substrato de vidro
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As figuras 4.14 mostram fotografias de microscopia eletronica das micropeneiras
descoladas, fabricadas utilizando litografia convencional.

25kV X358 SEpm BEBAEA

(b)

Figura 4.14.- a) e b) Micropeneiras com orificios retangulares em niquel de 50x250pm com uma espessura de
10pm.

(d)

Figura 4.14.- ¢) Micropeneira circular em niquel com didmetro de 50um e espessura de 20 pum confeccionada
utilizando-se uma matriz de fotorresina SU-8, d) Micropeneira circular em niquel de 50um de didmetro com
espessura de 10um utilizando uma matriz em fotorresina AZ4620.
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4.3.2 Descolagem de —Peneiras Submicrométricas que envolvem
Processos de Litografia Holografica

No caso de Peneiras Submicrométricas temos membranas com espessura de 0,35um. Esta
espessura € muito fina e ndo tem resisténcia mecanica. Quando se tenta utilizar o mesmo
processo de descolagem das Micropeneiras se¢do 4.3.1, ela enrola ou rompe.

Para dar sustentabilidade a Peneira Submicrométrica foi necessdrio crescer uma estrutura
de sustentacdo sobre a membrana furada que permitisse dar estabilidade a membrana.
Diferentes estruturas de sustentacdo foram testadas, tais como: um anel de niquel espesso
depositado, no contorno da membrana (que ndo permitiu descolar a membrana na sua
totalidade deixando a parte central da membrana sem muita rigidez) e a deposi¢ao de uma
grade de niquel com largura de 2mm através de toda a superficie da membrana furada, que
permitiu superar este problema. Com o objetivo de aproveitar a maior drea util da
membrana furada (membrana com maior quantidade de orificios utilizaveis), decidimos
utilizar o conceito de empacotamento hexagonal, por tanto utilizamos uma estrutura de
sustentacdo tipo “colméia de abelha”. A figura 4.15 mostra um esquema de confec¢cdo da
estrutura de sustentacdo assim como do processo de descolagem. Os items a,b,c seguintes
apresentam mais detalhes sobre este processo de descolagem das Peneiras
Submicrométricas.
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Figura 4.15. Processo de formagdo da estrutura de sustentagdo e descolagem de Peneiras Submicrométricas
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Para crescer uma estrutura de sustentacdo de niquel sobre a membrana de niquel furada
com espessura 0,35um, foi realizado o seguinte procedimento.

a) Gravacio da Estrutura de Sustentacao por Litografia convencional

Para a fabricacdo desta estrutura de sustentacdo desenhamos uma mdscara com células
hexagonais (impressas em fotolito pela empresa CADSERVICE). Hexagonos cujos lados
sao de 250um, tendo uma separacdo de paredes de 50 pum, figura 4.16.

Figura 4.16.- Desenho da mascara utilizada no processo de fotogravagdo convencional para formar a
estrutura de sustentacdo

Depois de eletroformadas as estruturas submicrométricas se¢cdo 4.2.2.b, mas ainda presa ao
substrato, depositamos sobre elas uma espessa camada de 10um de fotorresina AZ1518
concentrada (segunda camada de fotorresina, Figura 4.15). Esta camada de fotorresina €
depositada por centrifugacdo a 1000 rpm por 25 segundos. As amostras foram entdo
expostas a mascara com as estruturas hexagonais na lampada de Hg, fig. (4.14), a uma
irradidncia média de 15mW/cm® durante 20 minutos e depois reveladas durante 45
segundos no revelador MIF (diluido em dgua deionizada 1:1).

b) Formacao da Estrutura de Sustentacao

Apos a fotogravacdo e revelacdo, a amostra é colocada novamente no banho da solucio
eletrolitica (eletroformagdo) para fazer crescer a nossa estrutura de sustentacdo. Para obter
uma espessura de quase 7 um precisamos aplicar uma intensidade de corrente de 200 mA
no sistema de eletroformacao, durante 2 minutos e 35 segundos.Apds da remogao da resina
com acetona, temos uma estrutura semelhante a mostrada na figura 4.17.
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Figura 4.17 Fotografia da estrutura de sustentacdo da membrana, onde a parede de hexdgonos representam um
relevo de niquel de aproximadamente 7pm de altura dentro dos hexdgonos localiza-se a membrana furada
com 0,35um de espessura.

Os detalhes da interface estrutura de sustentacdo—membrana sao mostrados na figura 4.18.
Na figura 4.18c observa-se a diferenca de espessura entre a Peneira Submicrométrica e a
estrutura de sustentacao.

(a)

Figura 4.17 a) microscopia Optica da estrutura de sustentagdo onde pode se observar os orificios da Peneira
Submicrométrica b) microscopia Optica das dimensdes da estrutura de sustentagdo, hexdgonos de
aproximadamente 250um de lado, com largura de 50 um, c) microscopia eletronica da interface membrana
furada e estrutura de sustentacdo, onde se observa a espessura de sustentagdo de 7um.

c¢) Descolagem das Peneiras Submicrométricas

Apo6s remover a fotorresina entre os hexdgonos, a Peneira Submicrométrica ainda
permanece colada ao substrato. Isto se deve ao fato de termos entre os orificios da Peneira
Submicrométrica um remanescente de fotorresina aderida ao substrato e também a Peneira
Submicrométrica. Nesta etapa do processo, as vezes precisaremos fazer mais de uma
imersdo em acetona, fazendo-se uma imersdo em dgua deionizada entre imersdes em
acetona. Esta etapa € muito critica e a manipulagao deve ser muito cuidadosa para evitar
que ela se danifique durante a descolagem. A figura 4.20 apresenta a microscopia eletronica
de uma Peneira Submicrométrica descolada com orificios de 450nm.
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Figura 4.20.- a) e b) microscopia eletronica onde observa-se furos homogeneamente distribuidos através de
toda a membrana com uma diagonal aproximada a 0,45um. ¢) e d) microscopia eletronica do perfil da Peneira
Submicrométrica ja descolada, com espessura de 0,35um
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A figura 4.21 mostra uma foto de uma Peneira Submicrométrica descolada, observa-se a
difracdo da luz produzida pelos orificios submicrométricos existentes na membrana de
niquel.

—
25kV X208,800 lpm OOBBBO

Figura 4.21.- Fotografia de uma Peneira Submicrométrica descolada, feita em niquel, com formato quadrado
de 11mm de lado, onde observa-se na parte central um circulo de 7mm de didmetro formado por hexdgonos
de 250um de lado dentro dos quais encontram-se distribuidos os orificios submicrométricos de 450nm que
podem ser observados na figura 4.20b, que € utilizada como fundo desta figura.

4.4 Conclusoes

Foram desenvolvidos processos para a fabricagdo de Micropeneiras e Peneiras
Submicrométricas através da associacao de técnicas de litografia convencional, litografia
holografica com a eletroformacao de niquel.

As Peneiras fabricadas apresentam boa resisténcia mecénica e baixa rugosidade. Além
disso, sdo autosustentadas, de forma similar as peneiras e membranas utilizadas em
dispositivos filtrantes convencionais.

O principal problema encontrado durante o processo de fabricagdo das peneiras
submicrométricas foi a presenca de furos cujas causas foram investigadas em detalhe no
Apéndice 2.

A associacdo da eletrodeposicao em niquel a litografia holografica é uma técnica inédita a
nivel mundial o que nos motivou a submeter um pedido de patente que esta em andamento
via agencia Inovacao da Unicamp e Nuplitec da Fapesp.
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Capitulo. 5

Caracterizacao de Micropeneiras

Neste capitulo, apresentamos alguns conceitos bdsicos de filtragdo assim como faremos
uma breve descricdo do processo e do sistema utilizado para teste de microfiltracdo das
peneiras fabricadas.
Para a caracterizacdo das Micropeneiras foram analisados trés parametros:

1) A seletividade da filtragem.

2) A resisténcia ao fluxo, para diferentes formas de orificios e mesma drea furada.

3) A pressdo de ruptura, para o caso das Peneiras Submicrométricas.
O sistema utilizado para microfiltragdao utiliza um fluxo tangencial sobre a peneira e foi
construido pelo estudante de Iniciacao Cientifica, Marcos Alexandre Contri[”, na Faculdade
de Engenharia Quimica, Departamento de Termofluidindmica. A vantagem do fluxo
tangencial € que ele exerce menor pressdo sobre a peneira produzindo simultaneamente sua
limpeza.
Um diagrama do sistema de micro filtracdo utilizado é mostrado na figura 5.1.

Bomba
Peristatica

Reservatério da
Solugao

Médulo Esgoto

® ~
c é de filtragdo _>
—

v

Coletade
Permeado

Figura 5.1 Sistema de Microfiltragdo utilizado para caracteriza¢do de Micropeneiras
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5.1 Micro-Filtracao

O uso da tecnologia de membranas filtrantes para separagdo tem crescido nas ultimas
décadas. A vantagem desta tecnologia se deve a fato de ndo trabalhar com produtos
quimicos e utilizar um nivel relativamente baixo de energia. O principio utilizado €
simples, a membrana filtrante deixa passar o fluido e retém os sélidos suspensos. Existem
véarios métodos para forgar as substancias a atravessar uma membrana filtrante, tais como:
diferenca de pressdo entre ambos lados da membrana, manutencdo de um gradiente de
concentracdo ou a introdu¢do de um potencial elétrico.

Ha dois fatores que determinam a efici€ncia de um processo de filtracdo: a seletividade e a
produtividade. Estes fatores dependem nao apenas do elemento utilizado como filtro, mas
também do tipo de dispositivo filtrante.

A filtracdo de particulas pode se dividir em: a) escala de microparticulas (de lum até
100pum) que corresponde ao processo denominado de microfiltragcdo; b) a escala
macromolecular (de 0,1um até 1 pm) que corresponde a ultrafiltracio; c) a escala molecular
(na faixa de 10nm ), que corresponde a nanofiltracdo. A Figura 5.2 ilustra estas diferentes
escalas dos processos de filtragdo.

Moléculas Macro-Moléculas Micro-Particulas

Virus Bactérias Globulos
vermelhos
Proteinas Asbesto
. Fumo de Células de
Enzimas o levedura
Polen

Emulsao-latex

Pigmento de | Farinha
pintura

Micro-filtracao

Ultra-filtracap

Nano-filtrdcao

<

10nm 100nm Tum 100um

Figura 5.2.- Exemplos de filtragdo de particulas em diferentes escalas

Podemos também classificar os sistema de filtracdo em dois tipos: fluxo frontal e fluxo
tangencial. A filtracdo frontal ocorre quando todo o fluxo e a pressao sdo perpendiculares a
membrana filtrante. A filtragdo tangencial ocorre quando o fluxo principal € tangencial a
membrana. Um esquema ilustrando os dois tipos de fluxo é mostrado na figura 5.3.
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5.1.1 Fluxo Frontal

Na configuracdo de fluxo frontal (Figura 5.3a), a suspensdo encontra o dispositivo de
filtracdo na direcdo perpendicular ao fluxo, e os sélidos da suspensdo ficam retidos no meio
filtrante. Este depdsito retido é denominado de bolo ou torta e sua espessura aumenta com a
operacdo. O liquido que atravessa o meio € denominado permeado. Neste tipo de processo a
durabilidade da membrana filtrante € determinada pela quantidade de material retido.

5.1.2 Fluxo Tangencial

Ao utilizar-se uma configuracdo de fluxo tangencial (Figura 5.3b), a suspensdo encontra a
micropeneira na dire¢@o paralela ao fluxo. Devido a uma diferenca de pressdo entre as duas
faces da micropeneira, uma parte do fluxo denominado “permeado” atravessa os poros da
micropeneira. A outra parte, que circula ao longo da membrana sem atravessd-la, carrega-se
com os compostos rejeitados. Isto permite a obten¢do de uma maior eficiéncia na filtragem
porque a formacdo da torta sobre a micropeneira pode ser minimizada ou até mesmo
eliminada. Além disso, o fluxo rejeitado pode ser introduzido novamente no sistema,
formando um circuito fechado com vérias passagens.

Fluxo Frontal

%o%.%

Fluxo Tangencial

[
...

r

Fluxo Permeado

il

Fluxo Permeado

a

Figura 5.3 a) Representacdo do fluxo frontal, b) Representacdo do fluxo tangencial utilizado para sistemas de
micro e nanofiltracdo.
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5.2 Caracterizacao da  Filtracao  através de
Micropeneiras

5.2.1 Caracterizacao da Seletividade da Filtracao

Para avaliar a seletividade da filtracdo foi preparada uma solugio de Rutina-Agua destilada
com uma concentragao de 1,12 gr/cm3 e foi feita a medida da distribuicdo de tamanho do
particulado sélido antes e depois da passagem pelas Micropeneiras. Para a medida da
distribuicdo utilizou-se o equipamento Mastersizer S, marca Malvern, cujas condi¢des de
operacdo foram pré-determinadas, conforme descrito no manual do equipamento[”. Os
gréficos apresentados sdo diretamente os resultados obtidos no Mastersizer.

Para este teste utilizamos Micropeneiras com orificios circulares de S0um de didmetro e
Micropeneiras com orificios retangulares de 50x250um, com uma espessura de 10um.
Foram feitas andlises do Mastersizer para trés solugdes: solucdo inicial (do reservatério),
solugdo filtrada (coleta do permeado) e solucdo rejeitada (coleta do esgoto). As trés andlises
utilizaram um volume de 500ml.

Figura 5.4.- Mastersizer S marca Malvern utilizado na caracterizacdo do permeado. Os dados obtidos sdo
processados diretamente por um computador NEC que € parte do sistema. Na parte inferior esquerda da figura
€ mostrado o recipiente onde € colocada a solucdo que serd analisada assim que comecar a circular para a
cavidade de andlises.
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Analise da filtracao para Micropeneiras com orificios circulares de 50pum
de diametro

Os resultados das analises das trés solugdes (inicial, filtrada, rejeitada) para peneiras
circulares, estdo mostrados nas figuras (5.5), (5.6) e (5.7) respectivamente.

Volume (%)
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Figura 5.5.- Solugdo Inicial (reservatério). Porcentagem em volume da solugdo em fungdo do didmetro das
particulas na solucdo. A distribuicao do didmetro das particulas (em cinza) e a curva que representa sua
integral (em azul), nos permite saber, que temos na solucio inicial, uma porcentagem de 24,2% de particulas
maiores que S0pum (linha vermelha).
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Figura 5.6.- Solugdo Filtrada (permeado). Porcentagem em volume da solugdo em fungio do didmetro das
particulas na solucdo. A distribui¢do do didmetro das particulas (em cinza) e a curva que representa a integral
desta distribuicdo (em azul), nos permite saber que temos na solucéo filtrada, uma porcentagem de 1,1% de
particulas maiores que 50um (linha vermelha) e praticamente nenhuma particula acima de 60pum
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Figura 5.7.- Solucdo Rejeitada. Porcentagem em volume da solugdo em fungdo do didmetro das particulas na
solugcdo. A distribuicdo do didmetro das particulas (em cinza) e a curva que representa a integral desta
distribuicdo (em azul), nos permite saber que temos na solucdo rejeitada, uma porcentagem de 28,99% de
particulas maiores que 50um (linha vermelha).
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Anadlise da filtracdo para Micropeneiras com orificios retangulares de
SOpum x 250pm

As figuras (5.8), (5.9) e (5.10) mostram resultados similares para peneiras com orificios
retangulares.
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Figura 5.8.- Solugdo Inicial (reservatério). Porcentagem em volume da solugdo em fungdo do didmetro das
particulas na solucdo. A distribui¢do do didmetro das particulas (em cinza) e a curva (em azul) representa a
integral desta distribuicdo, nos permite saber que temos na solugdo inicial, uma porcentagem de 17% de
particulas maiores que 50um (linha vermelha).

52



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 5. Caracterizacdo de Micropeneiras

Volume (%)

10 100

a0 N I T

090

80

{10

0 el
cot 01 10 100 ~ 100.0  1000.0

Particle Diameter (um.)

Figura 5.9.- Solugdo Filtrada (permeado) Porcentagem em volume da solugdo em fun¢do do didmetro das
particulas na soluc@o. A distribui¢do do didmetro das particulas (em cinza) e a curva (em azul) que representa
a integral desta distribuicfio, nos permite saber que temos na solucdo filtrada, uma porcentagem de 6% de
particulas maiores que 50um (linha vermelha) e praticamente nenhuma particula acima de 90um.
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Figura 5.10 Solugdo Rejeita, Porcentagem em volume da solugdo em fungdo do didmetro das particulas na
solugcdo. A distribuicdo do didmetro das particulas (em cinza) e a curva que representa a integral desta
distribuicdo (em azul) nos permite saber que temos na solugdo rejeitada, uma porcentagem de 30% de

particulas maiores que S0um (linha vermelha).

Estes resultados mostram que ambas as formas de peneiras sdo efetivas no processo de
micro-filtracdo. As peneiras circulares, entretanto apresentam um corte muito mais abrupto
para particulas com dimensdes do tamanho dos diametros dos furos, do que as peneiras
retangulares. Isto ocorre provavelmente devido ao fato da forma retangular permitir a

passagem de particulas assimétricas maiores.
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5.2.2 Caracterizacao da Resisténcia ao Fluxo das Micropeneiras

As Micropeneiras, como todo dispositivo filtrante, oferecem uma resisténcia ao fluxo na
direcdo do filtrado. A resisténcia ao fluxo, segundo o modelo de fluxo frontal tratado no
capitulo 2, depende da drea furada, assim como da geometria dos orificios e da espessura da
peneira.

Resisténcia ao fluxo produzida pela geometria da area furada

Para caracterizar experimentalmente como a resisténcia ao fluxo varia para diferentes
geometrias dos orificios das Micropeneiras foram fabricados dois tipos de Micropeneiras
com a mesma drea furada, mas diferentes geometrias dos orificios (conforme descrito no
Capitulo 4). Uma com orificios circulares de 50um de diametro e outra com orificios
retangulares (50pum x 250pm), ambas com as mesmas constantes de porosidades (0,23) e a
mesma espessura (10um). As peneiras foram feitas de niquel e possuem uma érea total
quadrada de 11x1 Imm? (Figura 4.21).

Configuraciao Experimental

O sistema de microfiltracdo, ¢ composto basicamente por uma bomba peristdltica e um
médulo de microfiltragdo desenvolvido no Laboratério de Termofluidodindmica da
Engenharia Quimica, pelo aluno de iniciacdo cientifica Marcos Alexandre Contri'"!. Um
esquema ilustrativo do sistema de microfiltragdo utilizado pode ser observado na Figura
5.11. Os detalhes do médulo de microfiltragdo assim como as dimensdes do canal podem

ser vistas na figura 5.12.
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Bomba Peristéltica Médulo de Microfiltragao

Bomba Peristiltica  Modulo de

Figura 5.11 Montagem experimental do sistema de microfiltracdo onde se observa nas fotografias os detalhes
do moédulo de microfiltracdo e da bomba peristaltica. O ponto A € a entrada do fluido vindo da bomba
peristaltica, o ponto B € a saida do permeado (fluido filtrado), C € a saida do fluido rejeitado e o ponto D, que
pode se deslocado ao longo da escala desenhada para variar a pressao e conseqiientemente equilibrar a razao
entre o fluxo do permeado e o rejeitado.

@ crsannp = @lomain = @ |::>

(a)

Figura 5.12 Detalhe da vista superior (a) e lateral (b) do médulo de microfiltragdo. a) Vista da parte superior
do médulo de microfiltracdo, onde observamos o canal por onde circula o fluxo e os orificios circulares de
entrada e saida do fluxo (8mm de didmetro). As peneiras sdo colocadas no orificio localizado na parte central.
b) Vista e dimensdes laterais do médulo de microfiltracdo, altura (2,14mm), comprimento (16,7cm).
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A suspensdo armazenada no reservatorio (figura 5.11), € bombeada pela bomba peristéltica
para o médulo de microfiltracio. A bomba opera com uma faixa de vazdo de 10 a 1000
ml/min. Para cada medida escolhe-se uma determinada vazao de trabalho, que é mantida
constante ao longo de todo o teste. Neste mddulo, parte do fluxo denominado permeado
atravessa os orificios da Micropeneira e € coletada em uma proveta graduada. A outra parte
da suspensdo que foi rejeitada pela micropeneira, € ejetada do médulo. A vazdo ejetada foi
medida utilizando-se um crondmetro e uma proveta graduada.

As medidas e cdlculos da resisténcia ao fluxo foram feitas em conjunto com o estudante de
doutorado da “Faculdade da Engenharia Quimica” FEQ, Marcel Eiki Katekawa.

Procedimento

Para medir a resisténcia ao fluxo produzido pela Micropeneira montada no médulo de
microfiltracdo, utilizamos a equagdo 2.13, Ry = AP/Qf. A vazdo Qf do filtrado pode ser
medida diretamente enquanto que para calcularmos a diferencia de pressao AP entre as
faces da peneira utilizamos a Equacdo de Bernouilli para fluidos™®, e a medida dos
seguintes dados experimentais, vazao da bomba Qb, vazao ejetada na saida Qs e 4h2 (Ver
figura 5.13).

Vazao de
Patm saida(Qs)
=D
Modulo de Microfiltragao T Ah2
T —> = Bi g | | C1 ] CZ
Vazao Constante ; B2 ¢
da Bomba —>
Peristaltica(Qb) Patm
Vazéao do
Filtrado (Qf) —>

Vaso
Comunicante 2

Figura 5.13 Esquema representativo da configuracdo utilizada para medir a resisténcia ao fluxo através de
Micropeneiras

Considerando-se um escoamento laminar estaciondrio, podemos aplicar a equagdo de
Bernouilli entre os pontos B1 e D.

2 2
i+VL+hB1 :P_D+VD

pg 28 pg  2g

+ hD + hL 5.1
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Onde Vj; e Vp sdo as velocidades do fluido nos pontos B1 e D; hg; e hp suas respectivas
alturas (em relacdo a um referencial dado, Figura 5.13), p a densidade da 4gua, g a
aceleracdo da gravidade e h; € a perda de carga no trecho B1-D, devido ao fluxo.
Considerando que ndo hé fontes nem sorvedouros, por simplicidade impomos Vg;=Vp e
englobamos o efeito da possivel diferenca no termo Ay (figura 5.13).

Py = P, = pgl(hy —hy) +h,] (5.2)

Como por Construgﬁo Pp= Pg>= ParmosFERICA:

AP =P, —P,, = pg[A(h2) +h, | (5.3)

Para determinar o valor de AP precisamos calcular a perda de carga h;. Para isto utilizamos
o mesmo moédulo na seguinte configuracdo experimental (figura 5.14). Neste caso nao
montamos a Micropeneira na saida do permeado, mas sim outro vaso comunicante 1, pelo
qual ndo ha fluxo de liquido, que serd utilizado apenas como medidor de pressao
(mandmetro piezométrico).

Coluna de Agua

Patm

Vazéao de
Aht saida(Qs1)

Patm

—> L L = B —> = C1 =D

Vazao Constante T i
da Bomba T
Peristaltica(Qb)
—
Vaso Vaso
Comunicante 1 Comunicante 2

Figura 5.14 Esquema representativo da configuragdo experimental do médulo de microfiltragdo para medir a
perda de carga A no trecho B-D.

Aplicando-se a Equacao de Bernouilli para fluidos, entre os pontos B e D temos que:

2

2
i+vi+h3:i+VL+hD+hL (5.4)
P 28 P 28
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Sendo ;. a perda de carga do trecho B-D, que engloba a diferenca (V,’-V5’)/2g.
Como hp = hp podemos escrever:

h _ P, —P, pgAhl
L= = =

P8 P8

Ahl (5.5)

Portanto, a medida dos valores experimentais de Ahl (figura 5.14), nos permitird
determinar a perda de carga h; equagdo (5.5) e a queda de pressdao Pg-Pp.
Experimentalmente, para cada vazao da bomba peristiltica Qb teremos uma queda de
pressdo Pp-Pp ou perda de carga diferente. Podemos observar isto nos resultados das
medidas experimentais mostradas na figura 5.15.

1800 1

1600

y=-0,0002x% +0,077x? - 4,0728x +827,1

1400

1200

1000

800 1

600

400

Queda de Pressao [PB - PD ](Pa)

200 1

0 50 100 150 200 250
Vazao da Bomba Peristaltica (m1/ min)

Figura 5.15 Queda de pressao Pg-Pp, em funcio da vazido da bomba peristiltica.

Os dados experimentais observados, podem-ser ajustados nesta faixa pela expressao: Pg-Pp
= -0,0002 (Qb)’ + 0,077 (Qb)* - 4.0728(Qb) + 827,1. Obtida através de um ajuste
polinomial dos dados experimentais ou para um intervalo maior pela reta Pp-Pp=
4,7365(Qb) + 568,12.

Conhecendo o valor de Pg-Pp, podemos calcular h; equagdo (5.5) para cada vazao de uso da
bomba peristdltica Qb. Substituindo este valor de A, na equacdo 5.3, podemos calcular AP
(diferenca de pressao a ambos lados da Micropeneira). Como a vazdo através da
Micropeneira serd Qf = Qb — Qs (Figura 5.11), com estes dois dados podemos determinar a
resisténcia ao fluxo como R=A4P/Qf.

59



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 5. Caracterizacdo de Micropeneiras

Resultados

Os resultados seguintes figuras (5.16), (5.17), (5.18) e (5.19), mostram a resisténcias ao
fluxo de uma Micropeneira com orificios retangulares (50x250pm) e de uma Micropeneira
com orificios circulares (didmetro 50um), ambas com espessuras de 10 pm e mesma
constante de porosidade 0,23; no sistema de microfiltracio tangencial, em funcio da vazao
pela peneira Qf, para diferentes vazdes totais da bomba.

Vazao da Bomba Peristaltica (100mi/min)

m RF-circular a RF-retangular

Poténcia (RF-retangular)

Poténcia (RF-circular)

1,60E+09 -
1,40E+09 -
1,20E+09 -
1,00E+09 -
8,00E+08 -
6,00E+08 -

4,00E+08 -
2,00E+08 -

0,00E+00

Resiténcia ao Fluxo(Kg.m-4.s-1)

0 50 100 150

Vazao através da Micropeneira (ml/min)

Figura 5.16 Medidas experimentais da resisténcia ao fluxo para Micropeneira retangulares e circulares.
Observa-se que quando todo o fluido € escoado através da Micropeneira (vazdo da peneira = vazdo da bomba
peristédltica = 100ml/min), a condi¢do de fluxo se aproxima a situagdo de fluxo frontal e a razio entre as
resisténcias ao fluxo (circular /retangular) € igual a 1,8.
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Vazao da Bomba Peristaltica (140m/minl)

m RF-circular a RF-retangular —— Poténcia (RF-circular) —— Poténcia (RF-retangular)

1,60E+09 -
1,40E+09 -
1,20E+09 -
1,00E+09 -
8,00E+08 -
6,00E+08 -
4,00E+08 -
2,00E+08

0,00E+00 ! ‘ ‘
0 50 100 150
Vazao através da Micropeneira (ml/min)

Resisténcia ao fluxo(Kg.m-4.s-1)

Figura 5.17 Medidas experimentais da resisténcia ao fluxo para Micropeneira retangulares e circulares.
Observa-se que quando todo o fluido € escoado através da Micropeneira (vazdo da peneira = vazdo da bomba
peristdltica = 140ml/min), a condi¢do de fluxo se aproxima a situa¢do de fluxo frontal e a razdo das
resisténcias ao fluxo entre as peneiras com orificios (circular /retangular) € igual a 2,01.

61



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 5. Caracterizacdo de Micropeneiras

Vazao da Bomba Peristaltica (180mi/min)

m RF-circular . RF-retangular —— Poténcia (RF-retangular) —— Poténcia (RF-circular)

7,00E+09 -
6,00E+09 -
5,00E+09 - {
4,00E+09 -
3,00E+09 -
2,00E+09 -

1,00E+09 -

Resisténcia ao Fluxo (Kg.m-4.s-1)

0,00E-+00 ‘ ‘ - : ‘
0 50 100 150 200

Vazao através da Micropeneira (ml/min)

Figura 5.18 Medidas experimentais da resisténcia ao fluxo para Micropeneira retangulares e circulares.
Observa-se que quando todo o fluido € escoado através da Micropeneira (vazdo da peneira = vazao da bomba

peristdltica = 180ml/min), a condicdo de fluxo se aproxima a situacdo de fluxo frontal, e a razdo das
resisténcias ao fluxo entre as peneiras com orificios (circular /retangular) € igual a 2,61.
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Vazao da Bomba Peristaltica (200ml/min)

m  RF-circular a RF-retangular —— Poténcia (RF-circular) —— Poténcia (RF-retangular)

9,00E+09
8,00E+09 -
7,00E+09 -
6,00E+09
5,00E+09
4,00E+09 -
3,00E+09 -
2,00E+09
1,00E+09 -

0,00E+00 \ \
0 50 100 150 200 250

Vazao através da Micropeneira (ml/min)

Resisténcia ao fluxo ( Kg.m-4.s-1)

Figura 5.19 Medidas experimentais da resisténcia ao fluxo para Micropeneira retangulares e circulares.
Observa-se que quando todo o fluido € escoado através da Micropeneira (vazdo da peneira = vazao da bomba
peristdltica = 200ml/min), a condicdo de fluxo se aproxima a situacdo de fluxo frontal, e a razdo das
resisténcias ao fluxo entre as peneiras dos orificios (circular /retangular) € igual a 3,28.
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Das figuras (5.16) a (5.19), pode-se observar que, contrariamente ao esperado, a resisténcia
ao fluxo, medida experimentalmente ndo se manteve constante para diferentes vazdes
através da peneira. A resisténcia tende a um valor constante apenas para as vazodes através
da peneira Qf mais altas.

Isto ocorre porque utilizamos para o calculo da resisténcia ao fluxo da peneira a defini¢ao:

R, =

Ap
ap 5.6)
r= o (

Estabelecida a partir de uma situacao de fluxo frontal, na qual, para uma dada diferenca de
pressdo, entre as faces da peneira, a vazdo Qf depende apenas de sua resisténcia. Num
sistema de fluxo tangencial, entretanto, a vazao através da peneira Qf depende também da
vazao do esgoto, Qb= Qf + Qs figura 5.13, que foi modificada durante o experimento.

Este fato pode ser melhor observado através da figura 5.20 onde € feito um grafico da
diferenca de pressao entre ambos lados da peneira 4p versus a vazao através da peneira Qf,
que segundo a equagdo 5.6. deveria ser uma reta que passa pela origem. Pela interpolagcdo
dos dados experimentais observa-se que existe uma queda de pressdo sobre a peneira
mesmo no limite quando Qf—0.

Vazao da Bomba Peristaltica (200 mI/min)
= Micropeneira Circular —+— Micropeneira Retangular
4500 -
N L
2 4000 - F
- ,"
Q 3500 - -~
o
S 3000 “/E
= ] #
3%}
o _ 2500 - o
€ B~ RAp=R.FQf
2 2000 -| 3 I/,
¢ 1500 - - R -
2: e '/" ;"_’_,,af’
3 1000 - et oo -
2 . T T
T -’ __,,»—-' _
g 5004 - Ap= R *Qf
[¢] "r’ ------------
O =---- T T T T 1
0 50 100 150 200 250
Vazéo através da Micropeneira (ml/min)

Figura 5.20. Queda de pressdo de peneiras circulares e retangulares em funcio da vazdo pela peneira, onde se
mostra as assintotas respectivas, que representam o comportamento linear de Ap e Qf .

64



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 5. Caracterizacdo de Micropeneiras

Para baixas vazdes da bomba peristéltica figura (5.16) e (5.17), a bomba nao consegue
gerar a diferenca de pressdo entre ambos os lados da peneira, suficiente para produzir um
escoamento, por este motivo os dados sdo muitos dispersos e para baixas vazdes através da
peneira ndo se observa diferencas entre as peneiras com diferentes formas de orificios.

Desta forma na nossa andlise da resisténcia ao fluxo das peneiras consideraremos apenas 0s
valores proximos a assintota figura (5.20), isto é quando a resisténcia ao fluxo tende a uma
constante. Esta situacdo ocorre quando Qf—Qb, ou seja quando todo o fluxo escoa através
da peneira, que € a situa¢ao mais préxima do fluxo frontal.

Observa-se também que a resisténcia ao fluxo das peneiras com orificios circulares é
sempre maior que a resisténcia das peneiras com orificios retangulares. No limite de
Of—Qb, a razao maxima obtida entre as resisténcias ao fluxo de peneiras circulares e
retangulares foi de 3,3 para uma vazao total da bomba de 200ml/min. Este valor é muito
menor que a razao esperada pela teoria com fluxo frontal, Tabela 2.1 para a mesma area
furada k,=0,23, que € igual a 13. Além disso, os valores absolutos medidos para estas
resisténcias no limite Qf—Qb € cerca de 100 vezes menor que os obtidos através do modelo
matemadtico (descrito no Capitulo 2). Isto ocorre provavelmente devido a diferenca entre a
situagdo real e o modelo matematico (forma e dimensdes dos dutos).

Por outro lado durante o experimento, observou-se uma forte oscilacdo na peneira devido
ao movimento peristéltico periédico da bomba. Esta oscilagdo é maior quanto mais fina a
peneira e quanto menor a vazdo através da peneira. Este efeito ndo esta considerado nos
calculos de resisténcia ao fluxo e pode também estar influindo no valor das resisténcias e na
sua dependéncia com o fluxo através da peneira.
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Influéncia da configuracio das fendas na resisténcia ao fluxo

Para o caso de Micropeneiras com orificios retangulares (50pumx250um), medimos a vazao
que € produzida ao mudar as posicdes relativas entre a dire¢cdo do fluido e dire¢do das
fendas figura 5.21.

Posicao das Fendas Posicao das Fendas

11
M
M
1!
111
11l

(paralela ao fluxo) (perpendicular ao fluxo)
(a) (b)

Figura 5.21. a) Direcdo do fluido paralelo ao arranjo de fendas b)Direcdo do fluido perpendicular ao arranjo
de fendas.

Os testes foram feitos para uma mesma configuracdo de pressdo sobre as peneiras e vazao
da bomba peristéltica.

Utilizando a mesma vazdo da bomba peristdltica de 180ml/min e uma Micropeneira de
espessura 10um na configuracdo da figura 5.21-a, temos uma vazdo através da
Micropeneira de 55,8ml/min. Enquanto que para a configuragdo da figura 5.21-b, temos
uma vazdo de 73,2ml/min. Resultando um aumento de vazio na ordem de 31%.

Este aumento no fluxo deve variar com a vazdo através das peneiras. Quando Qf—Qb
(condigdo se aproxima do fluxo frontal) este aumento deve desaparecer.

66



Luis Enrigue Gutierrez Rivera 5. Caracterizacdo de Micropeneiras

5.3. Caracterizacao de Peneiras Submicrométricas

Peneiras submicrométricas fabricadas em Niquel (conforme descrito no capitulo 4), com
espessura de 400nm e orificios de 450nm de didmetro aproximadamente, foram testadas no
modulo de microfiltragdo tangencial, utilizando uma solu¢cdo de rutina e dgua destilada,
com concentracdo de 1gr/l, com uma vazdo da bomba peristéltica de 20ml/min. Entretanto
nas condi¢des de vazdo e pressdo utilizadas ndo foi possivel se obter nenhuma quantidade
de permeado. Isto ocorreu provavelmente por dois motivos:

a) Como as peneiras submicrométricas sdo extremamente finas, observou-se também
um forte efeito de oscilacio da peneira devido a periodicidade da bomba peristaltica
que pode ter contribuido para aumentar a resisténcia ao fluxo.

b) Para vencer tal resisténcia € necessario aumentar o nivel de pressdo ou a vazdo da
bomba peristéltica a niveis tais que a peneira submicrométrica se rompe antes de ser
permeada pelo fluido.

Embora ndo tenhamos conseguida fazer a medida da resisténcia ao fluxo nem andlise do
filtrado pudemos verificar a capacidade de retencio das peneiras submicrométricas, através
de microscopias eletronicas, fig.(5.22), realizadas apds a utilizacdo das peneiras no sistema
com a solucdo de rutina.

Figura 5.22. Microscopia eletronica de particulas de rutina de aproximadamente lum de diimetro, retidas
no processo de filtragem utilizando uma peneira submicrométrica com orificios de 450 nm.
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5.3.1 Pressao de Ruptura

Como observamos que a ruptura das peneiras submicrométricas € o fator limitante para sua
utilizacdo, foi feito um estudo preliminar da pressdo de ruptura em membranas fechadas
com espessuras submicrométricas, eletroformadas em Niquel sobre a mesma estrutura de
sustentacdo das Peneiras Submicrométricas (descritas no Capitulo 4).

Foram realizados testes de pressdio de ruptura em trés membranas com diferentes
espessuras, construidas utilizando a mesma estrutura de sustentacdo hexagonal de Niquel
com 7um de espessura € 250 um de lado. Os testes foram realizados no mesmo sistema
descrito na secdo 5.2.2, variando-se a vazdo da bomba até a ruptura da membrana, para
cada espessura.

Podemos encontrar a pressdo aplicada entre a faces da membrana a partir da vazdo da
bomba peristéltica, utilizando as equacdes 5.3 e 5.5. Assim a pressdo 4P sobre a membrana
¢ dada por:

AP = pg[A(h2) + Py by, (5.6)
P8

Como na configura¢do experimental utilizada (ilustrada na figura 5.13) 4(h2) = 0, podemos
obter AP diretamente através da perda de carga, Pp -Pp obtida pela extrapolacao linear dos
dados da figura 5.15: Pg-Pp= 4,7365(Qb) + 568,12. Conseqiientemente a equagdo (5.6)
pode ser convertida em:

AP =47365.[Qb]+ 568,12 (5.7)

Onde Qb € a vazdo de operacdo da bomba peristdltica. Com a equagdo (5.7) podemos
calcular a pressdo de ruptura a partir da vazdo de operagdo na qual a membrana se rompeu.
Os dados experimentais obtidos para trés diferentes espessuras de membranas podem ser
observados na fabela 5.1.

.Espessura da membrana Vazao de Ruptura (Qbr) Pressao de Ruptura
(nm) (ml/min) (Ap=Pr) (Pa)
300 200 1515,42
440 460 2746,91
470 540 3125,83
Tabela 5.1
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Segundo a equagdo (3.23) do Capitulo 3 deveria haver uma relacdo linear entre a pressao
de ruptura Pr e a espessura 4 da membrana.
Para verificar esta linearidade entre a pressdo de ruptura e a espessura da membrana a
tabela 5.2 mostra as razdes K entre a pressdo de ruptura e a espessura das membranas.

Pressao de Ruptura Espessura membrana Constante
(Pa) (nm) K= P/h
151542 300 5,05
2746,91 440 6,24
3125,83 470 6,65
Tabela 5.2

Estas razdes (principalmente para as membranas mais espessas) confirmam esta linearidade
prevista pela teoria apresentada no Capitulo 3.

Observa-se também que, conforme esperado pela teoria do Capitulo 3-Secdo 3.4, a ruptura
da membrana acontece na regido da base de sustentacdo, onde o stress € méaximo (Ver
figura 5.23).

Figura 5.23 Microscopia 6ptica que mostra a regido onde a membrana de Niquel se rompeu apds a realizacio
do teste de pressdo de ruptura.
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5.4 Conclusoes

As Micropeneiras com orificios circulares apresentam uma maior seletividade na separacio
de particulas menores de 50um do que as peneiras com orificios retangulares (50um x
250pm).

A resisténcias ao fluxo das micropeneiras com orificios circulares € maior que a resisténcia
ao fluxo de micropeneiras com orificios retangulares, para uma mesma constante de
porosidade. Para a condi¢do de fluxo em que toda a vazdo da bomba escoa através da
peneira, (condi¢do mais proxima ao fluxo frontal) a razdo entre estas resisténcias (orificios
circulares/retangulares) esta razdo se aproxima a um valor de 3, para vazdes acima de
150ml/min.

Peneiras Submicrométricas apresentam capacidade de retencdo de particulas
submicrométricas. Entretanto, ndo puderam ser caracterizadas no sistema de microfiltracdo
porque se romperam antes de atingir um gradiente de pressdo suficiente para produzir um
escoamento através delas.
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Conclusoes.

Foi desenvolvido um processo para fabricacdo de Micropeneiras e Peneiras
Submicrométricas utilizando a associacdo de processos de litografia convencional,
litografia holografica e eletroformacdo em Niquel. Foram fabricadas Micropeneiras em
Niquel com orificios circulares de 50um de didmetro e com orificios retangulares de 50 pm
x 250um com espessuras de Spum e 10um. Peneiras Submicrométricas também foram
fabricadas também em Niquel, com orificios de 450nm e espessura aproximada de 400nm.
Para fabricagdo das Peneiras Submicrométricas foi necessdrio se gerar uma estrutura de
sustentacao também em Niquel com espessura de 7um.

A associagdo de litografia holografica com a eletroformacgao € inédita a nivel internacional
0 que motivou a submissdo de um pedido de patente. Neste caso as dimensdes dos furos
podem atingir dimensdes nanométricas o que possibilita sua utilizacdo em processos de
ultrafiltracdo.

Uma das principais vantagens das Micropeneiras e Peneiras Submicrométricas
eletroformadas em Niquel é que elas sdo similares quanto forma e tamanho as membranas
convencionais, 0 que permite a sua utilizag¢ao direita em sistemas ja existentes.

As Micropeneiras foram testadas num sistema de microfiltracdo utilizando fluxo tangencial,
apresentando alta resisténcia mecanica e seletividade na separacdo de particulas. Em
particular as peneiras circulares resultaram num permeado com apenas 1% de particulas
maiores que o didmetro dos furos, o que indica uma boa homogeneidade no didmetro dos
furos.

Nao foi possivel realizar a caracterizag¢do da filtragem das peneiras submicrométricas neste
mesmo sistema porque ndo conseguimos atingir o gradiente de pressdo adequado para
produzir escoamento através da peneira antes de rompé-las. Para conseguir realizar esta
caracterizacdo serd necessario reduzir as dimensdes das estruturas hexagonais de
sustentacdo ou utilizar um outro sistema de microfiltracio que opere com menores
volumes.
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Os préximos passos para continuar com a pesquisa sao:

a) Caracterizar a filtracdo através de Peneiras Submicrométricas.

b) Elaborar modelos para fluxo tangencial.

c) Desenvolver métodos de replicacdo que permitirdo fabricar estes dispositivos em
grande escala e baratear custos.

d) Desenvolver aplicacdes.
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Apéndice 1.

Solucao da Eq. de Navier-Stokes para o Fluxo através de
uma Peneira na Forma de um Arranjo Infinito de Fendas
Embora para fluxos laminares as equagdes gerais que descrevem a dindmica dos fluidos

sejam bem reduzidas nas equacdes (2.10) e (2.11), tratam-se ainda de equagdes vetoriais
que na presenca de obstaculos podem ter solu¢des bastante complicadas.

Por este motivo, para resolver a equacdo Navier-Stokes na presenca de obstdculos é
conveniente reformular o problema em termos de uma funcao escalar Q tal que:

u={ V- Q0 (ALI)
20

= p.+2 2 Al2

pP=p. ”a; (Al.2)

Onde ¢ € um eixo de coordenada perpendicular as paredes do duto, originado na parede e
apontando para o eixo de simetria da estrutura geométrica do duto, p. € uma constante, é;¢
um vetor unitdrio na direcao do eixo {, figura A.1.

Pode se mostrar que a velocidade i equacdo (Al.1) e pressdo p equagcdo (A1.2) satisfazem

as equacdes de continuidade, equacdo (2.11) e a equacao de Navier-Stoke, equacdo (2.10),
se a funcdo Q satisfaz a equagdo de Laplace .

ViQ=0 (A1.3)

Desta forma a solucdo da equagdo Navier-Stoke se reduz a solu¢@o da equacao de Laplace
equacdo (A1.3) com as condi¢des de contorno apropriadas.

74



Luis Enrigue Gutierrez Rivera Apéndice 1

A1l.1 Condic¢oes de Contorno

Consideremos o caso de um volume semi-infinito contendo um fluido, de forma que a
parede limitante é formada por um arranjo periédico de fendas infinitas com espessura
infinitesimal contidas num plano. Supondo que esta parede (formada pelas fendas) esta
contida no plano XZ, fig.(A.1), sendo infinita nas direcoes X e Z, nosso problema ¢é
invariante na coordenada z, e a equacao de Laplace se reduz a apenas duas dimensdes:

2 2
8522_'_8522:0 (Al.4)
ox dy
Para
—00 < X < 400 (A1.5)
—00 < y< oo (A1.6)

Nestas condicdes, utilizando-se o sistema de coordenadas (X,y), temos que { = y (Figura

A.1), e é£€ o vetor unitério do eixo é, . Sendo assim as solugdes para a velocidade e pressdo
do fluido ficam:

u=yvQ.—Qeé (A1.7)
p=p.+ Zna—g (A1.8)
dy
A Y
o
“—>
p g
A
«—>
I I >» X
Z

Figura A.1- onde d ¢ alargura da fendae J € o periodo da estrutura furada , neste caso a andlise € feita para
comprimentos infinitos da fenda (no eixo Z) .Define-se duas varidveis u, e u, componentes do vetor
velocidade 1 na direg¢@o dos eixos x e y respectivamente.
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Em resumo, considerando que:
a) Temos fluido em ambos lados do plano XZ
b) A peneira (arranjo de fendas) € plana e infinita no plano X, Z.
¢) Sua espessura € infinitesimal (eixo Y).
d) Os furos sdo arranjos periddico de fendas (paralelas ao eixo Z).
e) A largura das fendas, d muito menor que as dimensdes do duto (isto € o duto
considerado infinito na diregado Y).
Onde a Micro-Peneira esta colocada perpendicularmente ao escoamento.

Y a

0Q/dy =0 O=0

\
|
|
\
v

0 x=d/2 x=0/2

Figura A.2

Temos as seguintes condi¢des de contorno para cada uma das regides fechada e aberta das
fendas (peneira):

Al.1.1. Regiao solida da membrana (parte fechada) fig.(A.2), em y = 0 , as
componentes do vetor velocidade nesta regido sdo u(y=0)=0 e u,(y=0)=0. Portanto
utilizando nossas condicdes de contorno para a componente no eixo Y da equacdo(Al.7)
temos que :

Q=0 (A1.9)

Al.1.2 A regidao da membrana furada (fenda) localizada também no plano y=0;
fig. (A.2) tem como componente do vetor velocidade u,=0 (constante.), isto implica uma
derivada segunda de uma constante, resultando

~=0 (A1.10)
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Al.1.3 Para as regioes muito afastadas do plano da membrana
consideramos pressdes constantes para distancias muito afastadas do plano da membrana
,isto €, para y— -co e y— oo, onde as componentes da velocidade nesta regido sio u,=0 e
uy,=cte .

Considerando, u,=0 quando y—co e substituindo na componente X da equagdo vetorial
(A1 .7), isto implica

a—Q—>0 (Al.11)

ox

Consideragdo que wu,=cte quando y—oco e substituindo na componente ¥ da equagdo
vetorial (A1.7) temos

YEH-0=cte (AL12)
y

A equacdo (A1.8) , nos da que p.. € a pressdo para y— oo é considerada uma constante
nesta regidao e p. ¢ uma constante na equacdo (Al1.8) e sendo n o coeficiente de
viscosidade do fluido que também é uma constante implica entdo nesta equagdo (A1.8)
que

(%—Q) = cte (A1.13)

Y

Utilizando as equacoes (Al .7) e (A1.8), pode-se analisar as diferentes regides da figura
A2, conforme descrito nos items subseqiientes.

A1.2 Solucao e Analise da Equacao de Stoke para as Condicoes
de Contorno

Sendo a Micro-Peneira periodicamente furada € conveniente escrever a solucdo €2 em
termos de uma serie harmonica do mesmo periodo[2-C2]

Q., =-Cy+ %ao +Y a,e" cos(2n7.x/S) (Al.14)

n=1

Onde qy € a, sao definidas como:

a, = %ln cos(z.d/20) (A1.15)
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a, = —%[Pn_1 (cos(7id / 8)) — P, (cos(d 1 5))] n>1  (Al.16)
n

A1.2.1 Analise das Pressoes

Utilizando as condicdes de contorno vamos obter a pressdo no nivel da superficie da
membrana, isto é, para y=0, substituindo na equagcdo (Al.13) obtemos uma fungdo
constante para £2 que apds ser derivada na equagdo (Al .8)obtemos a pressdo na fenda py

Ps =P, (A1.17)

Da mesma maneira, calculando a pressdo para distancias muito afastadas da membrana,
y—oo, Q= -Cy+(1/2)ayp, substituindo na equacdo (Al .8) temos a pressdo no infinito p.

p. =p.—2nC (A1.18)
das equacoes (Al .17) e (Al .18) obtemos

PPy (A1.19)
2n

Pela simetria no eixo Y podemos calcular C como a diferenca de pressdes 4p = p.w- Pw
em ambos os lados da membrana para regides afastadas do plano y=0. Isto implica que

c=2 (A1.20)
4

A1.2.2 Analise da Velocidade

O seguinte passo para a resolu¢do do problema da resisténcia ao fluxo através de Micro-
Peneiras € calcular a componente u, do vetor velocidade no infinito para logo achar a
vazdo através da Micro-Peneira, calcula-se u, no infinito fazendo a aproximagdo para
y—+oo e obtendo o valor respectivo de 2 na equacdo (Al .13) e logo substituindo este
valor na equacdo (Al .7) temos

_ o In[cos(7d /25)] (A1.21)
47

1
l/ty_m —an
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Apéndice 2

Problemas Criticos no Processo de Fabricacao de
Peneiras Submicrométricas

No processo de fabricagdo das Peneiras Submicrométricas, o principal problema que
encontramos € a existéncia de furos na fina membrana eletroformada que constitui a
peneira submicrométrica. Estes furos se constituem num serio problema para a utilizacdo
destas membranas como elementos filtrante, uma vez que podem comprometer o
desempenho da peneira. Por este motivo foi feita uma analise detalhada de sua causa.
Podemos atribuir a existéncia destes furos a 3 causas:

A2.1 Deposito da Camada Condutora de Ouro

A fina camada condutora de ouro(=30nm) que se coloca sobre o substrato de vidro, que
serve para estabelecer o contato elétrico e permite a formacdo da Peneira no banho
eletroquimico é um elemento fundamental no processo. O substrato deve estar
perfeitamente limpo e seco antes da deposi¢ao de ouro, porque qualquer sujeira ou particula
de dimensdes submicrométricas pode gerar um furo na peneira com as mesmas dimensoes

Oou maiores.

A2.2 Tempo de Revelacao da Estrutura em Fotoresina

O tempo de revelacdo da matriz em fotorresina gravada hologréficamente determina a
forma da matriz para formar as Peneiras Submicrométricas Estruturas em fotorresinas
pouco reveladas (de forma que a separacdo entre as estruturas cilindricas de fotorresina seja
menor que a metade do periodo), geram ilhas de niquel que se tangenciam, formando uma
estrutura que se rompe facilmente durante a descolagem nestes pontos de contato. Um
exemplo deste defeito estd mostrado na figura A.2.1. para que haja a formacdo de uma
membrana homogénea a separacao entre as estruturas de fotorresina deve ser ligeiramente
maior que metade do periodo.
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Figura A2.1 .- Orificio de maiores dimensdes(na ordem de 20um) achado na superficie duma Peneira
Submicrométrica, produzido por um defeito na matriz devido que o processo de revelagdo ndo foi o adequado

A2.3 Bolhas de Hidrogénio

As bolhas de hidrogénio secdo 4.2.1.c.iii liberadas durante a reacdo de eletrodeposi¢do,do
niquel produzem uma porosidade no eletrodepdsito comumente conhecida como “pitting”,
figura A2.2. No caso da Peneira Submicrométrica, elas podem também gerar furos na
membrana perfurada. Nas membranas espessas elas diminuem também a resisténcia
mecanica das membranas.

< R Desprendimento da
Camada Tempo bolha Formacio de

metalica P |:> R |:> & Fitting

Bolha H

Figura A2.2 Formagdo de “pitting ” devido as bolhas de gds hidrogénio que se forma sobre a camada de
niquel em deposigao.

Exemplos do dano causado pela formacdo de “pitem” na camada eletrodepositada podem
ser visto na figura A.2.3. Neste caso devido a forma circular dos furos observados eles
podem ser atribuidos a formacdo de bolhas de H, que também produz “pitting” na
estruturas de sustentacdo.
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A agitacdo do banho eletrolitico reduz a aparicdo das bolhas. Alem disso que colocamos
um aditivo umectante no banho eletrolitico, fornecido pela empresa Surtec, para reduzir a
tensdo superficial do banho e assim permitir que as bolhas sejam mais facilmente expelidas
fora do banho. Feito isto a densidade de “pitting” sobre a membrana furada diminuem
sensivelmente.

30kU, K10,008" iuw

(b)

pitting

pitting

38kU X2.000

(© (d)

Figura A2.3.- a) e b) Microscopia eletronica dos buracos deixados pelas bolhas de hidrogénio sobre a
membrana perfurada, c) e d) efeitos das bolhas de hidrogénio sobre a estrutura de sustentacao da Micro-
Peneira submicrométrica.
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