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Выполнено экспериментальное исследование микросмешения (при помощи йодид-иодатной ме-
тодики) в микрореакторе со свободно сталкивающимися струями (МРСС) с дифференцированным
отбором проб, а также в лабораторном реакторе с магнитной мешалкой. В последнем случае каче-
ство микросмешения оказалось крайне низким (индекс сегрегации Xs = 0.52 ± 0.03). В МРСС про-
ведены исследования микросмешения при различных диаметрах струй (dj = 0.55, 1.0 и 2.0 мм) и рас-
стояниях от среза сопла до точки столкновения (L = 5, 20, 40 мм), для различных расходов жидко-
сти. Диаметр струй и расстояние от среза сопла до точки столкновения оказывают существенное
влияние на качество микросмешения. При относительно низких числах Вебера (We < 2000) и при
L/dj ≈ 73 возникает так называемая “варикозная” неустойчивость струй, в результате чего происхо-
дит их распад на капли до момента столкновения. При We > 2000 за счет увеличения кинетической
энергии струя стабилизируется, и при We = 6000 значение Xs для L = 40 мм становится таким же, как
и для L = 5 мм. Для водных растворов оптимальным является диаметр 1 мм, поскольку он позволяет
обеспечить относительно высокую производительность при высоком качестве микросмешения,
при этом разлет капель и филаментов на периферию минимален (или почти отсутствует).
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ВВЕДЕНИЕ
Микрореакторы в целом, и микрореакторы со

сталкивающимися струями, в частности, стали
предметом пристального внимания в последние
десятилетия, поскольку они способны обеспе-
чить интенсификацию различных гидродинами-
ческих, тепло- и массообменных процессов [1, 2].
Микрореакторы активно исследуются, в частно-
сти, как устройства для синтеза микронных, суб-
микронных и наноразмерных частиц в однофаз-
ных [3–5] и в двухфазных потоках [6, 7].

Известны микрореакторы с затопленными и
со свободными сталкивающимися струями [8]. На-
ми разработан микрореактор со сталкивающимися
струями, в котором возможно смешение двух и бо-
лее растворов: при столкновении двух струй под уг-
лом формируется жидкостная пелена, имеющая
форму, схожую с эллипсом в первом приближении.
Еще две или более струй могут быть направлены
непосредственно в сформированную пелену [9],

например, для ввода допирующих элементов или
иных целей.

В одной из недавних работ предложено смеше-
ние трех потоков, сталкивающихся под углом 120° в
горизонтальной плоскости [10]. Здесь, по суще-
ству, реализован принцип, похожий на предло-
женный нами; отличие в том, что импульс тре-
тьей струи компенсирует проекции импульсов
двух других струй.

Для микрореакторов, предназначенных для
синтеза наноразмерных частиц, принципиаль-
ным является обеспечение высокого качества
микросмешения [11–17]. В последние 3–4 г. в
результате возросшего интереса к МРСС опуб-
ликовано несколько работ, в которых представ-
лен синтез наноразмерных частиц сложных окси-
дов и других неорганических веществ [18–25].

В работе [26] исследованы четыре варианта
синтеза нанокристаллического BiFeO3 методом со-
осаждения нитратов железа и висмута раствором
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NaOH, с последующей термообработкой аморф-
ных продуктов: 1) в микрореакторе с двумя затоп-
ленными струями (МРЗС), подаваемыми под слой
раствора NaOH; 2) в микрореакторе со свободно
сталкивающимися струями (МРСС); 3) в микроре-
акторе со струей раствора нитратов, подаваемой на
поверхность раствора NaOH под углом 30° к гори-
зонту (МРПС); 4) с использованием ультразвуко-
вого диспергатора И100-6/1 (частота колебаний
23 кГц) при обратном соосаждении (УЗВ).

У образцов МРПС и УЗВ по данным рентге-
новской дифрактометрии выявлена заметная до-
ля аморфной фазы и следовые количества приме-
сей кристаллических фаз (Bi2Fe4O9 и Bi25FeO39).
Сделан вывод о том, что для быстрой дегидрата-
ции смеси гидроксидов и их последующей транс-
формации в кристаллический ортоферрит висму-
та целесообразно использовать методы свободно
сталкивающихся струй или затопленных струй,
которые обеспечивают высокое качество микро-
смешения, необходимое для получения нанораз-
мерных частиц.

В работах [27–29] исследован синтез в МРСС
феррита гадолиния GdFeO3, который представ-
ляет интерес как основа материалов для газовых
сенсоров, устройств хранения данных, а также в
качестве контрастного агента для магнитно-резо-
нансной томографии. Полученные наночастицы
ортоферрита гадолиния имеют изометрическую
морфологию и средний размер кристаллитов 27 ±
± 3 нм с узким распределением по размерам. В
работе [29] проанализировано влияние несколь-
ких факторов на размер образующихся наночастиц
ортоферрита гадолиния: температура растворов,
концентрация нитратов в растворе, расход жидко-
стей, угол между струями. Оптимальными (для
синтеза частиц с минимальным размером) оказа-
лись параметры: температура 0°С, концентрации
0.001 М–0.01 М, расход 200 мл/мин, угол между
струями 2θ = 90°. Определены мессбауэровские
спектры полученных образцов, ширина запре-
щенной зоны [29].

В публикации [28] проведено сравнение мето-
дов прямого и обратного осаждения с методом
МРСС, с использованием масштабного исследо-
вания полученных продуктов. Показано, что по-
рошки GdFeO3, полученные в микрореакторе со
сталкивающимися струями, обладают наимень-
шими показателями коэрцитивной силы и оста-
точной намагниченности, а также наименьшей
склонностью к образованию агрегатов (6 частиц
на агрегат, тогда как для обратного и прямого оса-
ждения это значение составляет 31 и 160 соответ-
ственно). Характерный размер агрегатов для ме-
тода МРСС составил 78.5 нм, что примерно в 2 и
в 2.5 раза меньше, чем для частиц, полученных
обратным и прямым осаждением. Удельная по-
верхность частиц (по БЭТ) и общий объем пор, по-

лученных методом МРСС, оказались примерно в 2
и в 2.5 раза больше, чем для частиц, полученных
обратным и прямым осаждением.

В экспериментальной части приведено описа-
ние установки, использованной в данном иссле-
довании.

Иодид-йодатная методика определения качества
микросмешения. Выбор оптимальных концентраций.
Йодид-иодатная методика, предложенная в 1990-х
[30], подробней описана в работах [31–35] и осно-
вана на параллельных конкурирующих реакциях
Виллермо–Душмана – реакции нейтрализации
(R1) и окислительно-восстановительной (R2):

(R1)

(R2)
Метод основан на измерении чувствительного

к перемешиванию выхода йода, который зависит
от конкуренции между нейтрализацией кислоты,
и ее ролью в освобождении йода в реакции Душ-
мана.

Реакция (R2) быстрая, имеет тот же порядок
времени, что и микросмешение, но гораздо мед-
ленней реакции (R1).

Йодид-иодатная методика заключается в сле-
дующем [32, 34]:

Предварительно готовится смесь растворов
йодида I– и иодата  в буферном растворе

 а также раствор серной кислоты,
который является поставщиком протонов H+ в
реакции (R1) и (R2). Концентрация кислоты долж-
на быть фиксированной, чтобы обеспечить стехио-
метрический недостаток протонов по отношению
к ионам бората.

В случае идеального перемешивания, кислота
расходуется только первой реакцией (R1), кото-
рая протекает существенно быстрее окислитель-
но-восстановительной реакцией (R2). Вторая ре-
акция при этом не может протекать в силу стехио-
метрического недостатка серной кислоты.

В случае плохого перемешивания время рас-
пределения серной кислоты может оказаться
больше характерного времени окислительно-вос-
становительной реакции. В результате возникает
локальное пересыщение некоторых объемов ре-
актора серной кислотой, которая, после участия в
реакции (R1) с ионами бората, способна реагиро-
вать с ионами йодида и иодата, с образованием
йода I2.

Таким образом, образование йода является
мерой сегрегации жидкости. В этой системе йод
может далее реагировать с иодидом, формируя
ионы трийодида I3

–:

(R3)

− ++ �2 3 3 3H BO H H BO ,
− − ++ + +�3 2 2IO 5I 6H 3I 3H O.

−
3IO

−
2 3 3 3H BO H BO ,

− −+ �2 3I I I .
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Данные о скоростях реакций и другие подроб-
ности экспериментальной процедуры приведены
в [32, 34, 35].

Концентрация трийодида может быть легко
измерена при помощи UV/vis-спектрофотомет-
рии на длине волны 353 нм и определена по зако-
ну Бугера–Ламберта–Бера:

(1)

где OD – оптическая плотность, отн. ед.; ε353 – ко-
эффициент затухания волн в трийодиде на длине
волны 353 нм (ε353 = 26047 л/(моль см)); Lopt – дли-
на оптического пути измерительной ячейки, м.

Одним из ограничений, связанных со спектро-
фотометрическими измерениями, является при-
менимость (линейность) закона Бугера–Ламбер-
та–Бера, который связывает измеренную оптиче-
скую плотность с концентрацией трииодида (см.
уравнение (1)). Измеряемая оптическая плот-
ность должна находиться в допускаемом интерва-
ле значений (для спектрофотометра СФ-2000 OD =
= 0.3–3.15) для заданного диапазона режимов ра-
боты лабораторной установки.

Наиболее подходящий набор концентраций для
использования зависит не только от ранее оценен-
ного времени смешивания, но и от максимальной
величины оптической плотности, полученной при
минимальных режимах работы установки. В табл. 1
представлены шесть различных возможных набо-
ров концентраций, которые должны использовать-
ся для наиболее распространенных микросмеси-
телей, работающих при эквимолярном расходе
реагентов (растворов кислоты и бората, йодата
калия, йодида калия), и не должны использовать-
ся для других значений отношения потоков. Экс-
периментальным способом было определено, что
для исследованного микрореактора со свободно
сталкивающимися струями подходит набор кон-
центраций № 2 из табл. 1.

В качестве показателя качества микропереме-
шивания используется индекс сегрегации XS [34],
значения которого могут варьироваться от XS = 0
(идеальное микросмешение) до XS = 1 (полная се-

−  =  ε3
353 opt

I ,OD
L

грегация). В общем случае индекс сегрегации рас-
считывают по формуле

(2)

где Y – селективность по определяемому веще-
ству (в данному случае – йоду), индекс “ST” соот-
ветствует полной сегрегации.

Для йодид-иодатной методики значения селек-
тивности определяют по следующим формулам:

(3)

(4)

где Vr – объем реактора, м3; Vinj – объем инжекти-
руемого раствора кислоты, м3.

Поскольку в данном случае процесс непре-
рывный, за время контакта Δt в зону смешения
струй поступает раствор А (раствор серной кисло-
ты) с расходом Q1 и раствор B (боратный буфер-
ный раствор) с расходом Q2. Поскольку во всех
исследованиях Q1 = Q2 = Q, и при этом расход ин-
жектируемой кислоты равен Q1, в формуле (3) от-
ношение 2Vr/Vinj = 2(Q1 + Q2)/Q1 = 4.

В числителе формулы (3) – количество молей,
соответствующее числу молей кислоты, потреб-
ленной в реакции (R2) (с учетом той части I2, ко-

торая преобразовалась в  в реакции (R3)), в зна-
менателе – общее число молей кислоты, инжек-
тированной в аппарат.

В числителе формулы (4) – количество молей,
соответствующее числу молей кислоты, потреб-
ленной в реакции (R2), в знаменателе – общее
число молей кислоты, потребленных в реакциях
(R2) и (R1).

По существу, индекс сегрегации XS отражает
конверсию кислоты, инжектированной в реак-
тор, с учетом ее участия в реакциях (R2) и (R3),
выраженную через концентрацию йода и трийо-
дида 

= ,S
ST

YX
Y

−

+

−

+

+ += =2 3

0

I I 2 3

0H

2( ) 2 ([I ] [I ]),
[H ]

r

inj

n n VY
n V

−

− −=
+

3

3 0 2 3 0

6[IO ] ,
6[IO ] [H BO ]

STY

−
3I

−
3I .

Таблица 1. Рекомендованные комбинации концентраций реагентов для экспериментального определения каче-
ства микросмешения в микрореакторах [34]

Номер комбинации концентраций реагентов

Концентрация, моль/л 1 1b 1c 2 2b 2c

[H–] 0.03 0.06 0.04 0.015 0.03 0.02

[KI] 0.032 0.032 0.032 0.016 0.016 0.016
[KIO3] 0.006 0.006 0.006 0.003 0.003 0.003
[NaOH] 0.09 0.09 0.09 0.045 0.045 0.045
[H3BO3] 0.09 0.09 0.09 0.045 0.045 0.045
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Иногда дополнительно используют показатель
качества микросмешения – относительный объ-
ем идеального смешения [36]:

(5)

где VPM – объем зоны идеального смешения, м3;
VST – объем зоны полной сегрегации, м3 (VPM +
+ VST = Vr).

Очевидно, что по мере приближения к идеаль-
ному микросмешению α → ∞, для полной сегре-
гации α = 0.

Данная статья имеет следующую структуру: в
теоретической части описана модель гидродина-
мики жидкостной пелены, образующейся в МРСС
при столкновении вертикальных струй, позво-
ляющая оценить основные параметры ее геомет-
рии; далее описана экспериментальная установ-
ка и условия проведения экспериментов (вклю-
чая фотографии и характеристики жидкостной
пелены и йодид-иодатную методику). В частно-
сти, выполнены исследования по дифференци-
альному отбору проб в центральной зоне и на пе-
риферии аппарата. Далее приведены результаты
экспериментов по микросмешению и их анализ
на основе макрофотографий струй и пелены,
сделанных с короткой выдержкой. Для всего
исследованного диапазона расходов струй (от
100 до 400 мл/мин для всех диаметров струй, до
3200 мл/мин для dj = 2.0 мм) построены зависи-
мости индекса сегрегации от струйного числа Ве-
бера, полученные данные сопоставлены с резуль-
татами для реактора с магнитной мешалкой.

ТЕОРЕТИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

В работах Ашгрица [37, 38] представлен обзор
современных методов расчета геометрии пелены.
В недавних работах [2, 25] даны количественные
оценки объема зоны столкновения, объема жид-
костной пелены, а также удельной скорости дис-
сипации.

Здесь важно напомнить о теоретических рабо-
тах Дж. Тейлора [39, 40], а также о базирующихся
на них количественных характеристиках горизон-
тальной (осесимметричной) жидкостной пеле-
ны, образующейся при столкновении двух
струй. Ниже представлено развитие модели Тей-
лора, позволяющее связать размер и толщину
пелены с числом Вебера.

В соответствии с моделью расширения плос-
кой горизонтальной жидкостной пелены толщи-
ной 2δ, описанной в [39, 40], по всему ее контуру
образуется жидкостной валик. При движении ва-
лика с радиальной компонентой скорости wr ба-
ланс массы в пелене (рис. 1) представлен в форме

−α = = 1 ,SPM

ST S

XV
V X

(6)

где Ls – длина контура пелены, м (для пелены
круглой формы радиусом R периметр Ls = 2 πR); ρ –
плотность жидкости, кг/м3.

Для того же валика закон сохранения количе-
ства движения, с учетом действия поверхностно-
го натяжения с двух сторон пелены:

(7)

После подстановки (6) в (7) получим

(8)

Остановка расширения пелены, т.е. остановка
жидкостного валика (и его последующее разру-
шение из-за роста “варикозной” неустойчиво-
сти) произойдет при dwr/dt = 0, откуда легко полу-
чить радиальную скорость в пелене в момент
остановки и распада валика, т.е. при достижении
им максимального радиуса пелены R (и мини-
мальной толщины пелены):

(9)

Баланс массы в струях и пелене:

(10)

Учитывая, что давление в любой точке жидкост-
ной пелены (исключая зону столкновения струй)
равно атмосферному, из теоремы Бернулли сле-
дует, что радиальная скорость в пелене будет рав-
на скорости в струе, т.е.

(11)

что с достаточной степенью точности подтвер-
ждено экспериментально в работах [41, 42].

Исходя из закона сохранения массы, легко по-
лучить связь между толщиной пелены для произ-
вольного радиуса r и площадью струй Aj:

(12)

Из уравнения (9) с учетом равенства скоростей
(11) найдем минимальную толщину пелены по
контуру пелены, при которой происходит распад
валика:

(13)

Из уравнения (12) легко получить максималь-
ный радиус пелены R

(14)

= δ ρ2 ,s r
dm L w
dt

( ) = + = σ2 .r r
r s

d mw dw dmm w L
dt dt dt

= σ − δ ρ 22 2 .r
s s r

dwm L L w
dt

( ) σ= = =
ρδ.desint

min

.r rw w r R

( )= π δ2 2 2 .j j rU A r w

= ,r jw U

δ =
π

.
2

jA
r

σδ =
ρmin 2 .

jU

=
πδmin

.
2

jA
R
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Для цилиндрической струи диаметром dj пло-

щадь струи Aj = π  тогда

(15)

Подставляя в (15) выражение (13), получим

(16а)

или

(16б)

Соотношение (16б) демонстрирует связь отно-
шения радиуса пелены R и струи Rj со струйным
числом Вебера

(17)

Отсюда следует (довольно очевидный) вывод о
том, что струйное число Вебера является одним
из определяющих критериев, характеризующих
гидродинамику жидкостной пелены.

Интересно отметить связь струйного числа Ве-
бера с диаметром струи dj при заданном расходе
Qj = UjAj жидкости в струе:

2 4,jd

=
δ

2

min

.
8

jd
R

ρ
= =

σ

2 2 We
,

8 8
j j j

j
d U

R d

=
We

.
4

j

j

R
R

ρ
=

σ

2

We .j j
j

d U

(18)

Этим объясняется эффект снижения числа Ве-
бера при фиксированном интервале расходов че-
рез сопла, обеспечиваемых имеющимся в распо-
ряжении исследователей насосом, при увеличе-
нии диаметра сопла (см. графики ниже).

Еще одним ключевым гидродинамическим па-
раметром является “струйное” число Рейнольдса

(19)

Поскольку при турбулентном режиме (а ре-
жим в большинстве рассмотренных случаев был
турбулентным) роль вязкости снижается, основ-
ным определяющим критерием становится число
Вебера.

Некоторые геометрические и гидродинамиче-
ские параметры исследованных сопел микроре-
актора со сталкивающимися струями представле-
ны в табл. 2.

В последующем изложении для краткости запи-
си индекс “j” у струйного числа Вебера опущен.

ρ ρ= =
σ σ π

2 2

3

16
We .j j j

j
j

d U Q

d

ρ
=

μ
Re .j j

j
U d

Рис. 1. Схема к расчету предельного размера R и толщины жидкостной пелены. 1 – сталкивающиеся струи; 2 – жид-
костная пелена; 3 – жидкостной валик на контуре пелены.
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Исследование микросмешения в емкости с маг-
нитной мешалкой. Для проведения сравнительно-
го анализа эффективности традиционных спосо-
бов перемешивания были проведены опыты на
магнитной мешалке ULAB, модель US-1500S с
регулировкой частоты вращения. Исследование
проводилось в конической колбе объемом 250 мл
из стекла пирекс (размеры колбы: внутренний диа-
метр нижней части 82 мм, верхней части 47 мм, вы-
сота 147 мм), с магнитным якорем длиной 25 мм и
диаметром 7 мм. Для определения качества мик-
росмешения использована йодид-иодатная мето-
дика с концентрациями, описанными в [33].

Лабораторный стакан заполняли раствором
боратного буфера с солями йодида калия KI и йо-
дата калия KIO3. Над емкостью помещали сопло,
выполненное из стекла марки пирекс длиной Ln =
= 50 мм и внутренним диаметром dn = 1 мм, рас-
твор серной кислоты подавался в центральную
часть стакана с помощью перистальтического на-
соса Heidolph-5201, как показано на рис. 2. Пода-

ча раствора серной кислоты осуществлялась с по-
стоянным расходом 100 мл/мин.

После окончания подачи раствора серной кис-
лоты, отбирали пробу и анализировали на спек-
трофотометре СФ-2000. Процедура измерений
на каждом режиме и анализ проб повторялись
трижды.

Исследование микросмешения в микрореакторе
со сталкивающимися струями. На кафедре опти-
мизации химической и биотехнологической ап-
паратуры СПбГТИ(ТУ) для изучения процессов
микросмешения и синтеза наноразмерных ча-
стиц в микрореакторе со сталкивающимися стру-
ями (МРСС) разработана лабораторная установ-
ка [30], в составе которой использовались МРСС
нескольких модификаций: 1) для проведения син-
теза оксидных материалов [18–29] и параметров
микросмешения – с цельным стеклянным корпу-
сом; 2) для исследования геометрии и условий фор-
мирования и распада жидкостной пелены – “бес-
корпусной” МРСС (рис. 3), в котором сопла за-
креплялись с заданным углом 2θ на металлической
рамке (рис. 4), или на рамке, оснащенной механи-

Таблица 2. Геометрические и гидродинамические характеристики исследованных сопел микрореактора со стал-
кивающимися струями

dj, мм Qj, мл/мин Uj, м/с Wej Rej

0.55 100–400 7.015–28.06 375–6000 3835–15340
1.0 100–400 2.12– 8.49 62.3–998 2109–8438
2.0 2800–3200 14.85–16.98 6114–7986 29530–33750

Рис. 2. Схема лабораторной установки для исследования микроперемешивания в емкости с магнитной мешалкой: 1 –
емкость с раствором серной кислоты; 2 – перистальтический насос Heidolph-5201; 3 –сопло для подачи раствора кис-
лоты; 4 – стакан с раствором боратного буфера и солей йода; 5 – магнитный якорь, 6 – магнитная мешалка.
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ческим угломером, для быстрого определения угла
между соплами (рис. 5). Эксперименты по опреде-
лению параметров микросмешения с использова-
нием йодид-иодатной методики проводились с
применением дифференциального отбора продук-
тов реакции: непосредственно под зоной столкно-
вения струй и на периферии (рис. 3).

Подача растворов осуществляется двумя шесте-
ренчатыми насосами фирмы TOPSFLO Micro Pump
Technology (модель MG213XKDC24WI, КНР) с но-
минальной производительностью до 3500 мл/мин
и рабочим давлением до 7 бар. Материал внутрен-
ней части корпуса – хромоникелевая сталь марки
AISI 316L, шестерен – PEEK, уплотнений – PTFE.

Для определения объемных расходов раство-
ров использовались турбинные расходомеры
VISION® 1005 2F66 с диаметром проходного се-
чения 5 мм, пределами измерений расхода 100–
2500 мл/мин, с погрешностью измерений ±3%,
оборудованных электронными цифровыми пока-
зывающими блоками ILR750T 56704 с унифици-
рованным токовым выходом.

Принцип действия МРСС (рис. 3) заключает-
ся в следующем: смешиваемые растворы подают-
ся в виде тонких струй 5, вытекающих из сопел 2.
Сопла расположены в вертикальной плоскости с
углом между ними 2θ. Скорость струй должна быть
достаточно высокой, чтобы обеспечить хорошее
качество микросмешения, определяемое удельной
скоростью диссипации энергии. При столкнове-
нии струй образуется зона 5 активного перемеши-
вания растворов, которая при расширении форми-
рует жидкостную пелену 7. Часть жидкости из пе-
лены стекает вниз, в стакан 8 (центральная зона
отбора проб), остальная жидкость разлетается в
виде филаментов и капель на периферии пелены
и собирается в кольцевой камере 9.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Микросмешение в реакторе с магнитной мешал-

кой. Результаты исследования микросмешения в
250 мл колбе представлены на рис. 6. Как видно
из графика, индекс сегрегации практически не
зависит от частоты вращения якоря, и равен
0.52 ± 0.03. Напомним, что при Xs = 1 в аппарате
имеет место полная сегрегация, т.е. проведенные
эксперименты выявили крайне низкое качество
микросмешения в данном устройстве.

Таким образом, привычная для использования
в лабораторных условиях магнитная мешалка, име-
ющая удовлетворительные показатели по макро-
смешению, совершенно непригодна для микро-
смешения. Этот результат может показаться не-
ожиданным для многих исследователей, но он
позволяет ответить на многие вопросы, связанные
с широким распределением размеров наночастиц,
синтезируемых прямым или обратным соосажде-

нием, а также наличием больших концентраций
побочных продуктов. Подробный анализ влияния
условий гидродинамических условий синтеза не-
органических наноразмерных материалов будет
изложен в нашей следующей работе (направлена в
журнал).

Дополнительно в той же конической колбе нами
был проведен следующий эксперимент: в 0.05 М
раствор щелочи (NaOH), подкрашенной фенол-

Рис. 3. Лабораторная установка для исследования
микроперемешивания с дифференциальным от бо-
ром продуктов реакции: непосредственно под зоной
столкновения струй и на периферии: 1 – емкости для
приема продуктов; 2 – сопла; 3 – шестеренчатые на-
сосы TOPSFLO; 4 – расходомеры VISION® 1005 2F66
с блоком ILR750T 56704; 5 – зона столкновения
струй; 6 – зона разлета филаментов и капель к стен-
кам реактора; 7 – жидкостная пелена; 8 – стакан для
сбора жидкости из центральной зоны (зоны столкно-
вения струй); 9 – кольцевая камера для сбора жидко-
сти из зоны разлета филаментов и капель; 10, 11 – па-
трубки для отвода продуктов реакции; 12 – рамка для
фиксации сопел.
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фталеином, при помощи шприца вводили кон-
центрированный раствор HCl, при постоянном
перемешивании магнитной мешалкой. Произво-

дилась видеозапись процесса, из которой хорошо
видно, что изменение окраски раствора (с мали-
новой на бесцветную) происходило не мгновенно
во всем объеме аппарата, а в течение 3–5 с, в
крупных вихрях, масштаб которых сопоставим с
линейными размерами аппарата. Очевидно, для
процессов синтеза соосаждением, длительность
которых оценивается миллисекундами, столь вы-
сокая неравномерность распределения реагентов
в растворе неприемлема.

Характер течения жидкостной пелены при раз-
личных расстояниях до точки столкновения струй.
В табл. 3 и 4 представлены фотографии жидкост-
ной пелены, образованной при столкновении во-
дяных струй при 24°C, при диаметре сопла dj =

Рис. 4. Фото зоны столкновения струй в микрореакторе со сталкивающимися струями, оснащенного металлической
рамкой с дискретными значениями угла 2θ (на фото 2θ = 97.5°).

97�5�

mm

Рис. 5. Фото верхней части лабораторной установки
для исследования геометрии и условий формирова-
ния и распада жидкостной пелены с “бескорпусным”
МРСС; 2θ = 100°, dj = 1.0 мм. Расстояние от выхода из
сопла до точки столкновения L = 17 мм.
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L

Рис. 6. Зависимость индекса сегрегации Xs от частоты
вращения якоря магнитной мешалки n (об/мин). Ре-
актор – коническая колба объемом 250 мл.
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= 0.55 мм и 1.0 мм, и различных расстояниях L
между срезом сопла и плоскостью столкновения
струй (L = 5, 20, 40 мм), ось объектива нормальна
к плоскости пелены; в табл. 5 – фотографии струй
при диаметре сопла dj = 0.55 мм, ось объектива
нормальна к плоскости струй. Снимки произво-
дились при помощи цифровой фотокамеры Can-
on EOS 40D со специализированным макрообъ-
ективом Canon EF-S 60 mm f/2.8 macro, с выдерж-
кой 1.25 × 10–4 с и диафрагмой 4.5.

По фотографиям, представленным в табл. 3 и 4,
виден ожидаемый результат: с увеличением рас-
хода жидкости в струях (при прочих равных усло-
виях) ускоряется распад пелены (см. формулу
(16а)), что связано с увеличением кинетической
энергии, вводимой пелену [2, 25, 37].

Влияние числа Вебера на качество микросмеше-
ния. На рис. 7 показаны зависимости индекса се-
грегации Xs от струйного числа Вебера We для раз-
личных диаметров струй: dj = 0.55, 1.0 и 2.0 мм; и
для различных расстояний от среза сопла до точ-
ки столкновения струй: L = 5, 20, 40 мм.

Проанализируем кривые, представленные на
рис. 6, с учетом характера течения в пелене и фор-
мы струй, представленных в табл. 3–5.

1) Для dj = 0.55 мм анализ ситуации удобно
проводить, ориентируясь на характер течения,
представленный в табл. 3 и 5.

При We < 2000 наихудшее микросмешение ока-
залось для L = 40 мм. Это объясняется тем, что для
струй столь малого диаметра при L/d = 40/0.55 =

= 72.7 возникает капиллярная (так называемая
“варикозная”) неустойчивость струй, в результа-
те чего происходит их распад до момента столк-
новения (см. фото в табл. 5, правый столбец). При
несинхронизированном столкновении капель
микросмешение ухудшается.

При We > 2000 за счет увеличения кинетиче-
ской энергии струя стабилизируется, и при We =
6000 значение Xs для L = 40 мм становится таким
же, как и для L = 5 мм.

Ожидаемо наиболее высокое качество микро-
смешения для We < 2000 получено для L = 5 мм,
несколько ниже для L = 20 мм. Как следует из фо-
тографий в табл. 5, при L = 5 мм меньше разлет
капель, пелена более компактная. При этом стоит
отметить, что для L = 20 мм уже наблюдаются не-
которые признаки варикозной неустойчивости,
что также может являться причиной увеличения
значения Xs по сравнению с L = 5 мм.

2) Для dj = 1.0 мм наилучшими являются рас-
стояния L = 20 мм и L = 5 мм при We < 50. При
We > 500 значение L практически не влияет – это
связано с тем, что струя не распадается. А для L =
= 40 мм струя успевает распасться на капли. На-
личие максимума на кривой связано, по-видимо-
му, с тем, что при малых числах Вебера (We ≈ 50)
формируется стабильная жидкостная пелена, с
незначительным разлетом капель на периферию,
а при We ≈ 230 начинается распад пелены, при
этом уровень кинетической энергии струй еще
недостаточно высок для обеспечения высокого

Таблица 3. Фотографии жидкостной пелены при диаметре сопла dj = 0.55 мм. Жидкость – вода при 24°C. Ось
объектива нормальна к плоскости пелены.

Q,
мл/мин

  L = 5 мм

100 н/д н/д

200

  L = 20 мм   L = 40 мм
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Таблица 4. Фотографии жидкостной пелены при диаметре сопла dj = 1.0 мм. Жидкость – вода при 24°C. Ось объ-
ектива нормальна к плоскости пелены

100 

200 

300 

400 н/д

Q,
мл/мин

  L = 5 мм   L = 20 мм   L = 40 мм
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качества микросмешения. По мере дальнейшего
увеличения скорости струй (We > 500) кинетиче-
ская энергия струй возрастает, а пелена (см. табл. 4)
становится более компактной, т.е. растет и удель-
ная скорость диссипации энергии ε, поскольку на
меньший объем приходится больше энергии. В
итоге при We ≈ 1000 (при отборе проб в централь-
ной части аппарата) достигаются примерно та-
кие же значения индекса сегрегации, как и при
We ≈ 50 (Xs ≈ 0.01–0.02). Отметим, что для dj = 1.0 мм
при L = 5 мм и L = 20 мм в исследованном диапа-
зоне расходов (100–400 мл/мин) разлет капель и
филаментов на периферию минимален (или по-
чти отсутствует).

3) Для dj = 2.0 мм вариант L = 20 мм существен-
но лучше, чем L = 5 мм и L = 40 мм. При We < 6500
варианты L = 5 мм и L = 40 мм мало отличаются
друг от друга, но по мере роста числа Вебера отли-

чие между ними немного возрастает. Для всех слу-
чаев при увеличении числа Вебера качество микро-
смешения слабо, но монотонно снижается. Это
связано с тем, что при большом диаметре струи
расстояние, которое должны преодолеть ионы реа-
гентов, увеличивается.

Резюме: наилучшее качество микросмеше-
ния достигается для dj = 0.55 мм, при L = 5 мм и
We < 500. Сопоставимые результаты получены
для dj = 1.0 мм, We ≈ 50, L = 20 мм и L = 5 мм.

При дальнейшем увеличении диаметра струй
(более 1 мм) микросмешение ухудшается, даже
при больших числах Вебера (см. рис. 6в).

Отсюда следует вывод об ограничениях на диа-
метр струй и скорость потока в них. А это ограни-
чивает производительность аппарата в целом. Так,

Таблица 5. Фотографии струй и пелены при диаметре сопла dj = 0.55 мм. Жидкость – вода при 24°C. Ось объек-
тива нормальна к плоскости струй

100

200

300 

400 

Q,
мл/мин

  L = 5 мм   L = 20 мм   L = 40 мм
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для dj = 0.55 мм оптимальной является произво-
дительность 100 мл/мин.

А для dj = 1.0 мм, вследствие того, что риск рас-
пада струй до момента их столкновения снижает-
ся (см. ниспадающую ветвь на рис. 6б), в лабора-
торной и промышленной практике целесообраз-
но использовать большие расходы (We ≈ 1000),

при этом расстояние L практически не влияет на
индекс сегрегации.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Теоретический анализ на основе модели Тей-

лора позволил выявить определяющее число для
течения в жидкостной пелене – струйное число
Вебера. С учетом турбулентного характера тече-
ния струйное число Рейнольдса перестает играть
определяющую роль. Сделана оценка минималь-
ной толщины пелены и ее размера, а также связь
отношения радиуса пелены R и струи Rj со струй-
ным числом Вебера Wej.

Экспериментально (при помощи йодид-иодат-
ной методики) исследована эффективность мик-
росмешения в лабораторном реакторе с магнитной
мешалкой, а также в микрореакторе со сталкиваю-
щимися струями (МРСС), при различных диа-
метрах струй (dj = 0.55, 1.0 и 2.0 мм) и расстояниях
от среза сопла до точки столкновения (L = 5, 20,
40 мм), для различных расходов жидкости. Каче-
ство микросмешения в реакторе с магнитной ме-
шалкой оказалось крайне низким (индекс сегре-
гации Xs = 0.52 ± 0.03). Этим объясняется низкое
качество получаемых продуктов при синтезе на-
норазмерных частиц при соосаждении в реакторе
с магнитной мешалкой. Диаметр струй и расстоя-
ние от среза сопла до точки столкновения оказыва-
ют существенное влияние на качество микросме-
шения. Наилучшее качество микросмешения до-
стигается для dj = 0.55 мм, при L = 5 мм и We < 500.
Сопоставимые результаты получены для dj = 1.0 мм,
We ≈ 50, L = 20 мм и L = 5 мм. Индекс сегрегации
при этом в десятки раз ниже (Xs ≈ 0.01–0.02), чем
в реакторе с магнитной мешалкой. Анализ макро-
фотографий струй и пелены, выполненных с ко-
роткой выдержкой (1.25 × 10–4 с) позволил вы-
явить причины влияния расстояния L на индекс
сегрегации: при относительно низких числах Ве-
бера (We < 2000) и при L/dj ≈ 73 возникает капил-
лярная (так называемая “варикозная”) неустойчи-
вость струй, в результате чего происходит их распад
на капли до момента столкновения. При несинхро-
низированном столкновении капель микросмеше-
ние ухудшается. При We > 2000 за счет увеличения
кинетической энергии струя стабилизируется, и
при We = 6000 значение Xs для L = 40 мм становит-
ся таким же, как и для L = 5 мм.

Сделан вывод об ограничениях на диаметр
струй и скорость потока в них. Для водных раство-
ров оптимальным является диаметр 1 мм, посколь-
ку он позволяет обеспечить относительно высокую
производительность при высоком качестве микро-
смешения, при этом разлет капель и филаментов
на периферию минимален (или почти отсутствует).
При диаметре струй 0.55 мм хорошее качество мик-
росмешения получено только при минимальном

Рис. 7. Зависимость индекса сегрегации от струйного
числа Вебера для различных диаметров струй: а – dj =
= 0.55 мм; б – dj = 1.0 мм; в – dj = 2.0 мм; Линии: 1 –
L = 5 мм; 2 – L = 20 мм; 3 – L = 40 мм; заполненные
точки (индекс “c”) – центральная зона отбора проб,
контурные точки (индекс “p”) – периферийная зона
отбора проб.
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расходе (100 мл/мин), а для диаметра струй 2 мм
минимальный индекс сегрегации (Xs ≈ 0.03) может
быть достигнут при больших скоростях струй
(15–17 м/с), но только в центральной зоне.
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ОБОЗНАЧЕНИЯ

Aj площадь поперечного сечения струи, м2

dj диаметр струи, м
Ls длина контура пелены, м
L расстояние от среза сопла до точки столкнове-

ния струй, м
Lopt длина оптического пути измерительной 

ячейки, м
m масса, кг
n частота вращения якоря магнитной мешалки, 

об/мин
OD оптическая плотность, отн. ед.
P скорость диссипации механической энергии, 

Вт
Qj расход жидкости в струе, м3/с
r радиальная координата, м
R радиус жидкостной пелены, м
Rj радиус струи, м
Uj скорость жидкости в струе, м/с
Vi объем зоны столкновения струй, м3

Vinj объем инжектируемого раствора кислоты, м3

Vr объем реактора, м3

VPM объем зоны идеального смешения, м3;
VST объем зоны полной сегрегации, м3

wr радиальная компонента скорости в жидкост-
ной пелене, м/с

XS индекс сегрегации
Y селективность по определяемому веществу
α относительный объем идеального смешения
δ полутолщина жидкостной пелены, м
ε удельная скорость диссипации энергии, Вт/кг
ε353 коэффициент затухания волн в трийодиде на 

длине волны 353 нм (ε353 = 26047 л/(моль см))
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