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Kivonat

A dolgozat az intelligens anyagok egyik csoportjaval, a ferrokolloidokkal vagy mas
néven magneses folyadékokkal foglalkozik. Magneses térbe keriilve ezek az anyagok
megvaltoztatjak a makroszkopikus paramétereiket. Az ipari és a gyogyaszati felhasznalas
soran az egyes magneses térfliggd tulajdonsagok ismerete kiemelkedd fontossagu lehet.
Az értekezés harom fejezetben mutatja be a kutatdsok eredményeit.

Az elsé téma a magneses folyadékcseppre hatdé erd meghatarozasa inhomogén
magneses térben, amely tulajdonsag orvosbioldgiai felhasznalas soran lehet fontos. A
kisérletek sordn tobbféle térerdsség érték mellett mértem kiilonb6zd méretli magneses
folyadékcseppekre hatdo er6t, majd a Kkisérleti adatokat elméleti szamolasok
eredményeivel hasonlitottam G6ssze. A cél olyan modell kidolgozasa volt, amellyel a
folyadékcseppek tulajdonsagainak ismeretében a csepp €s a kornyezete kozotti
kolesonhatasok becsiilhetdk.

A masodik téma keretében a magneses folyadékcseppek magneses tér hatasara
bekovetkezd kontaktszog valtozasat vizsgaltam hidrofil és hidrofob feliileteken. A kutatas
célja a kontaktszog, és igy a nedvesitési tulajdonsagok térfliggésének meghatarozasa volt.

A harmadik témaban a magneses folyadékok terapids céli hipertermias vizsgalatdhoz
hasznalhato differencial cellas ¢és differencidlis homérsékletmérést alkalmazo
mérdrendszer fejlesztését mutatom be. A kutatds célja egy valtakoz6 magneses térben
hasznalhato, alacsony koltségli modszer kifejlesztése volt, amely a jelenleg hasznalt

hémérsékletmérési moédokhoz hasonld, vagy jobb pontossagot tesz lehetové.



Abstract

The dissertation focuses on one group of intelligent materials, ferrocolloids, also
known as magnetic fluids. When exposed to magnetic fields, these materials change their
macroscopic parameters. Knowledge of some magnetic field-dependent property can be
significant both in industrial and medical applications. The dissertation presents the
results of the research in three chapters.

The first topic concentrates the determination of the force acting on a magnetic fluid
droplet in a non-uniform magnetic field, a property that may play an important role in
biomedical applications. During the experiments the force acting on magnetic droplets of
different sizes at different field strength values was measured, and then the experimental
data was compared with theoretical calculations. The aim of the research was to develop
a model that can be used to estimate the magnitude of interactions between the droplet
and its environment by knowing the properties of the liquid droplets.

In the framework of the second topic, the change of the contact angle of magnetic
liquid droplets was measured under the influence of magnetic field on hydrophilic and on
hydrophobic surfaces. The purpose of the research was to determine the contact angle and
by this the field-dependence of the wetting properties.

The third topic centers on the development of a measurement system using differential
cell and differential temperature measurement for the therapeutic hyperthermia study of
magnetic fluids. The objective of the research was to develop a low-cost method that can
be used in an alternating magnetic field, which allows similar or better accuracy to the

currently used temperature measurement methods.



Abstrakt

Die Dissertation konzentriert sich auf eine Gruppe intelligenter Materialien,
Ferrofluide, auch als magnetische Fliissigkeiten bekannt. Wenn diese Materialien
Magnetfeldern ausgesetzt werden, dndern sie ihre makroskopischen Parameter. Die
Kenntnis gewisser magnetfeldabhiangigen Eigenschaften kann sowohl fiir industrielle als
auch flir medizinische Anwendungen von Bedeutung sein. Die Dissertation préasentiert
die Forschungsergebnisse in drei Kapiteln.

Das erste Thema konzentriert sich auf die Bestimmung der Kraft, die auf einen
magnetischen Fliissigkeitstropfen in einem inhomogenen Magnetfeld wirkt, eine
Eigenschaft, die bei biomedizinischen Anwendungen eine wichtige Rolle spielen kann.
Wiéhrend der Experimente wurde die Kraft gemessen, die auf magnetische Tropfchen
unterschiedlicher Grof3e bei unterschiedlichen Feldstarkewerten wirkt, und dann wurden
die experimentellen Daten mit theoretischen Berechnungen verglichen. Ziel der
Forschung war es, ein Modell zu entwickeln, mit dem die Wechselwirkungen zwischen
dem Tropfchen und seiner Umgebung abgeschitzt werden konnen, indem die
Eigenschaften der Fliissigkeitstropfchen bekannt sind.

Im Rahmen des zweiten Themas wurde die Anderung des Kontaktwinkels
magnetischer Fliissigkeitstropfchen unter dem Einfluss des Magnetfeldes auf hydrophilen
und hydrophoben Oberflichen gemessen. Ziel der Forschung war es, den Kontaktwinkel
und damit die Feldabhingigkeit der Benetzungseigenschaften zu bestimmen.

Das dritte Thema befasst sich mit der Entwicklung eines Messsystems unter
Verwendung der Differenzialzellen- und Differenztemperaturmessung fiir die
therapeutische Hyperthermieuntersuchung von magnetischen Fliissigkeiten. Ziel der
Forschung war es, eine kostengiinstige Methode zu entwickeln, die in einem
magnetischen Wechselfeld eingesetzt werden kann und eine &hnliche oder bessere

Genauigkeit wie die derzeit verwendeten Temperaturmessmethoden ermoglicht.



1. Bevezetés

Az intelligens, adaptiv vagy okos anyag elnevezést eldszor az 1980-as években
alkalmaztdk olyan anyagokra, amelyek tulajdonsagaik  megvaltoztatasaval
alkalmazkodnak a kornyezeti valtozasokhoz. Funkciojukat tekintve alkalmasak lehetnek
érzékeld, memoria, feldolgozo és aktuator funkciokra [1].

Az intelligens anyagoknak egyik nagy csoportjat a 1agy intelligens anyagok alkotjak.
Ezeket az anyagokat tobbféle mdodon lehet hasznositani. A kornyezeti valtozasra adott
valasz alapjan a teljesség igénye nélkiil a kovetkezé anyagokat kiillonbdztethetjilk meg
[2]:

— hoémérséklet-érzékeny anyagok: alakjukat a hdmérséklet hatdrozza meg,

— magnetostriktiv anyagok: alakjukat a magneses tér hatdrozza meg,

— elektroaktiv anyagok: elektromos tér hatasara deformalodnak,

— magnetokalorikus anyagok: magneses tér hatdsara valtoztatjdk a
hémérsékletiiket.

— magnetoreologiai folyadékok: magneses tér hatasara viszkozitasuk nagy
mértékben novekszik.

Emellett léteznek kémiai paraméterekre (pH, anyagvaltozas), fényre érzékeny,
valamint igynevezett dngyogyitd anyagok is.

A kutatasban kifejezetten a magneses térre érzékeny intelligens anyagokkal
foglalkoztam. Ezek az anyagok magneses tér hatasara képesek alakjukat, viszkozitasukat
¢és egy€b makroszkopikus paramétereiket megvaltoztatni. Felhasznalési teriiletiik sokféle
lehet. Féleg az ipari alkalmazasuk jelentds, de a gyogyaszatban is egyre elterjedtebben

hasznalhatok.



2. Irodalmi attekintés

2.1 Magnetoreologiai folyadékok és ferrokolloidok

Az intelligens anyagokon beliil a magnetoreologiai folyadékok olyan anyagok,
amelyek reologiai paramétereiket drasztikusan megvaltoztatjdk magneses tér hatdsara.
Magnetoreologiai kutatasokat eldszor az 1940-50-es években Jacob Rabinow végzett [3].
Munkajéanak els felhasznalasa egy szaraz magneses porral miikodo fék volt.

Az 1990-es ¢évektol kezdve az anyagcsoporttal folytatott kutatasok jelentOsen
felgyorsultak az eldallitasi lehetéségek ¢€s a digitalis elektronika fejlddésének
koszonhetden. A kutatdsok 6 iranyai a kiilonbozé anyagok eléallitasi lehetdségeinek
tanulméanyozasa, karakterizacioja és a felhasznalasi tertiletek feltarasa.

Az MR folyadékok az elektroreologiai (ER) folyadékokhoz hasonl6an mikrométeres
mérettartomanyba tartozd részecskéket tartalmaznak (akar 50 térfogatszazalékos
koncentracioban) valamilyen hordozokdzegben. A hordozokodzeg a felhasznalasi mod
szerint lehet [4]:

— dasvanyolaj

szilikonolaj

poliészter

poliéter

szintetikus olajok vagy
- viz.

Altalaban egyéb adalékanyagokat (olajsav, citromsav, szojalecitin, tetrametil-
ammonium-hidrodxid) is tartalmaznak a kililepedés késleltetésére és az aggregacid
megelézésére [2,4]. A részecskéknek nincs allandd magneses dipélusmomentumuk,
kiils6 magneses térben indukalt magneses dipélusmomentum keletkezik, igy a részecskék
a tér irdnyaban lancokat alkotnak és jelent6sen megvaltoztatjak a folyadék reoldgiai,
magneses, elektromos, hétechnikai, hangtani és mechanikai tulajdonsagait. Mivel a hatas
mértéke aranyos a kivaltd magneses tér erdsségével, ezt a tulajdonsagot kiilonbozd
iranyitasi és ellendrzési folyamatokban ki lehet hasznalni (pl. sokk és rezgéscsokkentés,
fékek, hotranszport, hangterjedés stb.) [5].

A ferrokolloidok, vagy mas néven magneses folyadékok alatt az intelligens anyagok
egy specidlis fajtajat értjilk. Anyagdsszetételiikben nagyrészt hasonlitanak az MR

folyadékokhoz, azonban a ferrokolloidok részecskéinek mérettartomanya nanométer



nagysagrendii. A kis részecskeméret miatt a gravitacios eré6 az MR folyadékoknal
tapasztaltak ellenében hattérbe szorul a Brown-féle mozgashoz képest, igy megfeleld
koriilmények kozott képesek stabil rendszert alkotni a hordozokozeggel [6,7]. A
ferrokolloidok nanoméretii részecskéinek magneses tulajdonsagai a mértiik miatt eltérnek
az MR folyadékok tulajdonsagaitol. A ferrokolloidok részecskéi monodoménes
szerkezetiiek, permanens magneses dipolusmomentummal rendelkeznek, emiatt
szuperparamagneses tulajdonsdgot mutatnak, ami azt jelenti, hogy telitési
magnesezettségiik joval kisebb a ferromagneses anyagokénal, azonban nincs remanens

magnesezettségiik és hiszterézis sem lathaté a magnesezési gorbéjiikon (2.1. abra).

2.1. abra A ferromagneses (piros) és szuperparamagneses (z61d) anyagok statikus

magnesezési gorbéje (Ms a telitési magnesezettség)

Ez a tulajdonsadg az (1-30) nm ko6zotti mérettartomanyt részecskékre igaz és a
kiilonbdz6 vas-oxidok, ferritek és vas-Otvozetek esetében figyelheté meg [8]. Mas
forrasok sziikebb, (5-20) nm-es [9], illetve <10 nm alatti [10] mérettartomanyt adnak

meg.
2.2 Magneses folyadékok eléallitasi lehetoségei

A magneses folyadékok felhasznalasi lehetOségeit a részecskék fizikai paraméterei
(magnesezettség, morfologia, alak, méret, méreteloszlas) jelentésen befolyasoljak. Sok
esetben a szabalyos gomb alaka részecskéket alkalmazzak, ha jo hidrodinamikai
tulajdonsdgu folyadékokra van sziikség, tovabba a szabalytalan alaktl részecskék

érzékenyebbek a mechanikai behatasokra. A szilk méreteloszlasti részecskékkel
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rendelkezd  folyadékok pedig egységesebb  makroszkopikus — fizikai-kémiai
tulajdonsagokat mutatnak a polidiszperz rendszerekhez képest [8].

A folyadékok felhasznalasakor tovabbi két fontos paramétert kell figyelembe venni:
az egyik a magneses szuszceptibilitds, a masik a részecskék fajlagos feliilete. Ha egy
részecskét, illetve a hozza kapcsolt egyéb molekulakat el akarunk juttatni egyik helyrdl a
masikra, akkor a nagy szuszceptibilitdssal rendelkezé részecskéket jobban Ilehet
manipuldlni a magneses térrel, azonban a méret ndvelésével a fajlagos feliilet és igy a
hordozésra alkalmas feliilet csokken. Igy az eléallitas soran meg kell talalni az egyensulyt
a feltilet és a magneses tulajdonsagok kozott [8]. Orvosbioldgiai felhasznalasnal tovabbi
fontos szempont lehet a feliilet alakitasa, kiilonbdz6 molekulak kotéhelyeinek kialakitasa
[11].

A magneses nanorészecskék (magnetic nanoparticles, MNPs) eldallitasa tobbféle
fizikai és kémiai folyamattal lehetséges attol fiiggden, hogy mire szeretnénk hasznalni a
részecskéket [8,12]:

— mechanikai modszerek

— Orlés

— porlasztas, szoras

— elektromos elparologtatas
— kémiai modszerek

— Kko-precipitacio

— hdbontas

— hidrotermas eljarasok

— mikroemulzids technika
2.2.1 Mechanikai médszerek

2.2.1.1 Orliés
Korabban a szuperparamagneses részecskék legegyszertibb eldallitdsi modszere az
Orlés volt. Egyes esetekben mechanikai 6tvozés is része volt az eljarasnak [13]. Az 6rlés
elényei:
— egyszeri berendezés sziikséges
— nagy valtozatossagl gyartasi eljaras
— nagy mennyiségli MNP el6allithato

— részecskék mérete bizonyos mértékben szabalyozhatd



— fémek esetében a racstorzulasok szabalyozasa
Az Orlés legegyszeriibben bolygd ¢€s rdzomalomban valosithatd meg.
Bolygémalomban rugalmasabb €és nagyobb volumenti gyartast lehet megvaldsitani, mig
a razdmalmok hatékonyabbak. Nedves Orlés esetében magnetitbdl kozvetleniil a
ferrokolloidot [12], illetve elemi vasbdl kiindulva, viz hozzaadasaval magnetitet lehet

eléallitani [14,15], azonban a folyamat mindkét esetben id6igényes.

2.2.1.2 Porlasztas, szords

Porlasztas €s szoras esetén egy feliiletet, vagy a feliileten kialakitott formakat fedik be
nanorészecskékkel. A kémiai moddszerrel ellentétben nem csak vas-oxidokkal lehet
dolgozni, hanem tobbféle Osszetételli anyaggal is. Az ilyen modszerrel 1étrehozott

részecskék felhasznalasi teriilete leggyakrabban a mikroelektronika.

2.2.1.3 Elektromos elparologtatds

A modszer 1ényege, hogy a vezetére pillanatszeriien nagy aramerdsséget kapcsolnak,
amelytél tobb ezer K-re heviil. A fém ilyenkor elparolog, lehiilve gdmb alaki
nanorészecskéket hoz 1étre [16]. A részecskéket kiilonbozé szeparacios modszerekkel
valasztjak el méret szerint. A keletkezett részecskék nagy tisztasaguak, a gdzatmoszféra
valtoztatasaval tobbféle termék eldallithatdo, a modszer fajlagos energiaigénye kicsi
(<10 kWh kg?) [17]. Az igy keletkezett részecskék feliilete kiilondsen reaktiv, igy

megkonnyiti a késobbi feliiletmodositasok alkalmazasat.
2.2.2 Kémiai modszerek

A magneses nanorészecskék eldallitasanak széles korben elterjedt modszerei a kémiai
reakcidkon alapulo eljarasok. Ezek alacsony koltség mellett nagy mennyiségli részecske
eldallitasara képesek.

A részecskék mérete, alakja, kristalyszerkezete, a ferrokolloidok magneses, kémiai
tulajdonsagai, stabilitdsa széles tartoményban szabalyozhat6. A  mechanikai
modszerekhez képest hatranyuk, hogy melléktermékek keletkezhetnek és a reakciok

reprodukélhatosaga nehézségekbe iitkdzhet.

2.2.2.1 Ko-precipitacio
A legrégebben és legtobbszor alkalmazott eljaras soran folyadékfazisbol allitjak eld
példaul a magnetit nanorészecskéket. A folyamat sordn a paraméterek valtoztatdsaval

(pH, koncentraciok, homérséklet) befolyasolhato a keletkezd részecskék alakja, mérete



¢s méreteloszlasa is. Az Orlési eljardsokhoz képest a méreteloszlas sziikebb tartomanyban
valtozik.

A szintézis vas(II) és vas(III) sok (klorid, nitrat, szulfat) savas pH-ji vizes oldatabol
indul ki. Lagok hozzdadasaval (ammonium-hidroxid, natrium-hidroxid) a vas ionok

magnetit formajaban kicsapodnak az oldatbol [18] a kdvetkez6 egyenlet szerint:
2Fe3t + Fe?* + 80H™ — Fe30, + 4 H,0 (2.1)

Az oldat pH-jat 8-14 kozott kell tartani és oxigénmentes koriilmények sziikségesek.
NaOH

vagy
NH,OH

Magnetit
nanorészecskék

Fe3* + H,0 — Fe(OH)3™
Fe?* + H,0 - Fe(OH)f,_y

Fe(OH)}™ Fe.0 Oxidicié. dehidracis
_ -
Fe(OH)Jz, . e30, xidacié, dehidracié

Deprotonalodas

2.2. abra Magnetit nanorészecskék elballitasa ko-precipitacioval

A folyamat sordn eldszor a részecskék kialakulnak, majd novekedni kezdenek. Ha a
két folyamatot nem valasztjak kiilon, akkor a ferrokolloid részecskéinek mérete nagyobb
hatarok k6zott mozoghat, mivel az 0j részecskék keletkezése folyamatos.

A modszerrel ferrit nanorészecskek is eldallithatok, ebben az esetben a vas(II) ionokat

mas, szintén M?* fémionnal helyettesitik [19].

2.2.2.2 Hobontas

Az elsé hdbontasi eljarasokban félvezetd nanokristalyokat hoztak létre [20] és a
kutatas sikere miatt tobb kutatocsoport is foglalkozni kezdett az eljarassal. A modszerrel
valtozatos alakt részecskéket lehet eldallitani (2.3. abra). A kiindulasi anyag valamely
szerves vasvegyiilet (karbonil, oleat), amelyet magas forraspontu oldészerben oldanak
fel. A hébontas hdmérséklete 300 °C koriili, amelyen kiilonbozd feliiletaktiv anyagok
jelenlétében adott méretii és alaku részecskéket hoznak létre [21]. A megfeleld

hémérsékletprofil biztositasaval reprodukalhatd az eljaras. A hidroféb nanorészecskék



kombinalhatdk kiilonb6zd bipoléris feliiletaktiv anyagokkal, igy vizbazisu diszperzidk

allithatok el6 [19].

100 nm m

2.3. abra Kiilonboz6 alakt nanorészecskék [21]

2.2.2.3 Hidrotermas eljardsok
A hébontashoz hasonloan a hidrotermas eljarasokban is magas hdmérsékletet és nagy
nyomast alkalmaznak (100 bar felett). Ezen a nyomason a viz elésegiti a

hidrolizisreakcidkat. A keletkezd részecskék méretét a hdmérsékletprofillal szabalyozzak
[8].
2.2.2.4 Mikroemulzios technika

A mikroemulzids eljards sordn stabil viz-olaj szuszpenzidt hoznak létre. A micellak

méretét pontosan lehet szabalyozni, ezzel egyiitt pedig a részecskék méretét is. A ko-

precipitacios eljarashoz hasonlod reakciok a micellak belsejében jatszodnak le, igy a



részecskék csak bizonyos méretig képesek noOvekedni. A folyamat végén a
nanorészecskéket oldoszerrel tavolitjak el.
A modszer hatranya, hogy a tobbi eljarashoz képest kisebb hozammal Iehet eldallitani

a részecskéket [8,22].
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2.4. abra Nanorészecskék eldallitasa mikroemulzids technikaval [22]
2.3 A magneses folyadékok tulajdonsagai

2.3.1 Szerkezet és kolesonhatasok

A 2.1. fejezetben mar emlitettem, hogy a magneses folyadékok altalaban harom f6
komponensbdl allnak:
— monodoménes magneses részecskékbol,
— hordozokozegbdl, amely lehet szerves vagy vizbazist,
— valamint a részecskéket stabilizal6 komponensbdl, ami lehet feliiletaktiv anyag
vagy az elektrosztatikus stabilizalas esetén oldott elektrolit.

A feliiletaktiv anyagok vagy elektrolitok alkalmazasa azért sziikséges, mert a
részecskék kozott van der Waals és magneses kolcsonhatasok vannak, amelyeket ki kell
egyenliteni a kolloid hosszu tavu stabilitasanak fenntartasa érdekében [23].

Odenbach és munkatarsai [24] Rosensweig munkaja alapjan [25] Osszefoglaltak
azokat a folyamatokat, amelyek a magneses kolloidok stabilitasat jellemzik. A részecskék
kolloidbdl valo kitilepedését foként a gravitacids és magneses er6k hatdrozzak meg.
Ahhoz, hogy a kolloid stabil maradjon, a részecskék termikus energidjanak meg kell
haladni a gravitacios és/vagy a magneses tér energiajat. A részecskék termikus energiaja

(E7) a Boltzmann formulaval adhaté meg:
Er = kgT, (2.2)

ahol kg a Boltzmann alland6 és T a homérséklet. Magneses térben a kiiilepedés akkor

keriilhetd el, ha a részecskék képesek mozogni a magneses tér hatasa alatt allo térrész és



a magneses tér nélkiili térrész kozott. A magneses térben levo részecskék energiaja (En)

az
|Ey| = po(mH) = pyomH - cos 9 (2.3)

egyenlettel szamolhato, ahol po a vakuum permeabilitdsa, m a részecske magneses
momentuma, H a térerdsség ¢s cosd a két vektor altal bezart sz6g. Ha a magneses

momentumot a spontan magnesezettséggel (Mo) irjuk fel, az
s

egyenletet kapjuk, ahol d a részecskék atmérdje.
Tehat ha En<Er, vagyis

T 3
ksT > oMo d°H, (2.5.)

akkor megkaphatjuk azt a maximalis részecskeméretet, ahol a magneses tér okozta
szételegyedés még elhanyagolhato:
1
6kpT \ /3
d < (—3) . (2.6)
toMomH
Magnetit esetében H=50 KA m™ esetén ez a részecskeméret d<6 nm. Gravitacios tér
esetén 10 nm-t hataroztak meg, ahol a gravitacios térben levo részecske energiaja (Eg) a
Apghmd?
9" "6

egyenlettel szdmolhatd, ahol Ap a részecskék €s a kozeg stirliségének kiilonbsége, g a

(2.7.)

nehézségi gyorsulas és h a folyadékoszlop kozepes magassaga.

Hasonl6 elven kiszamoltak (d < [144kgT/ n,qug]l/ 3), hogy a részecskék kozotti
dipolus-dipolus kolesonhatas 10 nm-es részecskeméretig szintén nem okoz problémakat
akolloid stabilitasaban. A részecskék onmagukban azonban a van der Waals kdlcsonhatas
miatt nem képesek agglomeraciod nélkiil stabilak maradni a folyadékban. Rosensweig
szerint [25] a van der Waals kolcsOnhatas energiaja (Evaw) a kovetkezéképpen

szamolhato:

oAl 2 2 (P 28)
vaW =l a4l T U+ 22 \a+2)2)| S

ahol | a két részecske k6zotti normalizalt tavolsag (I=2d/d, da két részecske tavolsaga) és

A a Hamaker allandé, amely magnetit részecske és viz esetén A~10° Nm. A dipolus-

dipélus kolcsonhatassal ellentétben a termikus energia nem elegendé ahhoz, hogy a

crer

9



részecskék az orientacio fiiggvényében erds vonzohatast fejtenek ki egymasra (lasd 2.5.
abra). Tehat a részecskék talalkozasat meg kell akadadlyozni. A kontaktus
megakadalyozasanak egyik modja a sztérikus gatlas. A sztérikus gatlas azt jelenti, hogy
a részecskek feliiletét s vastagsagban feliiletaktiv anyaggal vonjak be, igy a részecskék
fizikailag képtelenek érintkezni. A feliiletaktiv anyagok altaldban hossza lancu
molekuldkat tartalmaznak (pl. olajsav). A feliiletaktiv anyag molekuldi altal okozott

taszito energia a kovetkezoképpen irhato fel:

kgTrd?& [+ 2 1+t l
Essterikus = 2 2 - t In I Il (2.9)
1+4/,

ahol £ a feliileten adszorbealodott molekulak koncentracidja, t a feliiletaktiv molekulak

normalizalt rétegvastagsaga (t=2s/d). A 2.5. abran lathat6 a harom kolcsonhatas ereddje,
amely maximuma megadja azt az energiaértéket, amelynél nagyobb termikus energia

esetében (potencialgat) a részecskék €s a hordozokozeg stabil diszperzidt alkotnak.

60

N Sztérikus taszitas

N Eredd koélcsonhatas

Dipdlus-dipdlus kolcsonhatas

Kolcsénhatasi energia [kyT]

i van der Waals kélcsénhatés

60 ' 1 ] I 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

1 [25/d]

2.5. dbra A vonzo ¢s taszitd kolcsonhatasok energiai 10 nm-es magnetit részecskék

esetében 2 nm vastagsagu feliiletaktiv anyaggal [24]

A sztérikus gatlashoz hasonlo elven miikodik az elektrosztatikus gatlas, melynél a
részecskék feliiletéhez kiilonboz6 ionok kapcsolodnak (pl. a magnetit kristaly feliileti vas
atomjahoz citrat ion kapcsolodik [23]). A kolloid stabilitasat ebben az esetben a pH és az
ionerdsség befolyasolja. Az elektrosztatikus €s van der Waals kolcsonhatas soran

kialakul6 potencialgat a 2.6. abran lathato.
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2.6. abra Az elektrosztatikus és van der Waals kolcsonhatas energiaja és az eredo

potencial a részecskék redukalt tavolsaganak fliggvényében [26]
2.3.2 Ferrokolloidok magneses tulajdonsagai

2.3.2.1 Telitési magnesezettség

A 2.1. fejezetben mar emlitésre keriilt, hogy a ferrokolloidokat alkotd részecskék a
méretiik miatt monodoménes szerkezetliek, emiatt minden részecske magneses
dip6élusként tekinthetd [24]. A részecskék hordozokozeggel alkotott rendszerének
magneses tulajdonsagai leirhatok kdlcsonhatdsmentes, termikusan gerjesztett magneses
dipolusok rendszereként. Langevin 1905-ben alkotott elmélete alapjan a magneses
folyadék térerdsségtdl fliggd magnesezettsége a kdvetkezd egyenlet szerint adhatd meg:

1
M = M (ctgha — —),
a (2.10.)

ahol a = % L(a) = (ctgha — 1/a) pedig a Langevin fliggvény.
B
Az egyenletben M:s a telitési magnesezettség, amely a részecskék szamsiiriiségébol (p)
szamolhatdo [Mg = pm, ahol p = N/V (N a részecskék darabszama a V térfogath

folyadékban)]. Kis térer6sségnél (L(a) = a/3) a magnesezettség az

M, uomH
Mz—S'uO

2.11.
3 kgl (2.11)
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egyenlettel kozelithetd, amelybol

Z%ﬂom
Xin =3 4T

(2.12)

a kezdeti magneses szuszceptibilitas [24].

2.3.2.2 Magneses relaxacio

Ha a magneses tér idoben megvaltozik, a ferrokolloidok két mechanizmus szerint
képesek a relaxacidra. Az elsé a részecske forgasa a folyadékban, a masodik a magneses
dipolusvektor elforduldsa a részecskén beliil. EI6bbit Brown-, utobbit Néel-relaxacionak
nevezziik. Helyhez kotott részecskék esetén altaldban csak a Néel-relaxécio jellemzd. A

relaxacios idoket a kovetkezd egyenletek adjak meg:

3nVu
g = kol (2.13)
és
(%s3)
Ty = —e‘\ksT/, (2.14)
fo

ahol # a hordozokdzeg viszkozitasa, Vi a részecske hidrodinamikai térfogata, fo=10° s,
Vm az atlagos részecsketérfogat és K az anizotropiara jellemz6 allando [25].
Kisebb részecskeméretnél (d<1llnm) a Néel-, 20 nm-es méret folott a Brown-

relaxacio domindl. A 11-19 nm-es tartomanyban a két mechanizmus verseng egymassal
[27].

T [SI 103

107!

d [nm]

2.7. abra A Brown- és a Néel-relaxacio relaxacios ideje kiilonb6z6 részecskeméretek

esetén [24]
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2.3.2.3 Nanorészecskék feliiletmodositasa

A magneses nanorészecskék eldallitdsanal a kolloidok stabilitdsa mellett a leendd
alkalmazasi teriilet is megszabja, hogy a részecskék felszinét milyen anyaggal vonjak be.
A felhasznalasi teriilett6l fiiggéen a bevonatokat alkotd anyagok lehetnek szerves
polimer, szervetlen, természetes vagy mesterségesen eldallitott molekulak.

Gupta és munkatarsai [9] cikkiikben az orvosbiologiai felhasznalasban alkalmazott
kiilonb6zé bevonatok eldnyods tulajdonsagait gyljtotték oOssze. Az ilyen irdnyl
alkalmazasban f6 szempont a biokompatibilitds €s kolloidstabilitas biztositasa. A 2.1.

tablazatban néhany példat emelnék ki a szerves polimerek és molekuldk haszndlatara.

2.1. tdblazat Néhany szerves polimer elényds tulajdonsaga orvosbiologiai

felhasznalashoz
Tulajdonséag Anyag
Biokompatibilitas Polietilén-glikol, poliakrilsav, politejsav, zselatin
Kolloid stabilitas Dextran, polivinil-pirrolidon, zsirsavak
Hoémérséklet-érzék
ome,rse et e,rz? ’eny PolyNIPAAM
hatéanyagszallitas
Célzott terapia, diagnosztika Polipeptidek

Nem polimer bevonatok kozé tartoznak példaul az olajsav, laurilsav, dodecil-
foszfonsav stb. Ezek a szerves polimerekhez hasonldéan szintén nagy termodinamikai
stabilitdsu kolloidok eldallitasara hasznalhatok. Szerves hordozokodzegli kolloidok
stabilizalasara kiilondsen alkalmasak a hosszl szénldncu feliiletaktiv anyagok.

A vas-oxid nanorészecskeket szilicium, arany vagy gadolinium réteggel bevonva
kapjuk az igynevezett fémes mag-héj szerkezetet, amely alkalmas arra, hogy a feliileten

kiilonbozd ligandumokat megkotve segitsék el a bioldgiai felhasznalast.
2.4 Magneses folyadékcseppre hato ero

A magneses kolloidok orvosbiologiai felhasznalasanal igény lehet a folyadékcseppek
mozgatasara, illetve helyben tartdsdra. Napjainkban tobb kutatas is foglalkozik a
kiilonboz6 diagnosztikai vagy terapias felhasznalasi lehetdségekkel. Agiotis [28] és
munkatarsai a beinjektalt terdpias célu kolloidok keringési rendszeren keresztiil vald
szétterjedésének problémajaval foglalkoztak. Cikkiikben leirtak, hogy az allando mégnes
hasznalata célba juttatasra és adott szovetben tartdsra in vitro koriilmények kozott mar az
1970-es évek ota kutatott teriilet. Azonban az all6 magnesek hasznélata korlatozott,

ugyanis rovid hatotavolsaguak, kevéssé rugalmasan alkalmazhatok és csak fizikailag
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mozgathatok. Az egyik megoldési lehetdségnek az elektromagneseket ajanlottak, ugyanis
azok a tekercsaram valtoztatdsadval szelektiv maégneses mez6t hoznak létre. MRI
(magneses rezonancids képalkotas) esetében pedig nem csak a valdsideji diagnosztika,
hanem a célzott kezelés is megvalosithatdo. Kutatdsukban az MRI-hez hasonlo
rendszerben végeselem modszerrel szimulaltdk a magneses nanorészecskére hato erdket,
majd az eredményeket kisérletekkel ellendrizték. Megallapitottdk, hogy az
elektromagnesek vezérlésével a magneses folyadék megfeleld irdnyba vezethetd egy
mikrofluidikai csatornarendszerben.

Iglesias és munkatarsai [29] szimultan gyogyszerhatoanyag szallitassal és
hipertermiaval foglalkoztak. Kiilonb6zd hipertermias alkalmazasra szant kolloidokat
hasonlitottak 6ssze, amelyek abban voltak kiilonlegesek, hogy gydgyszer hatéanyagot is
képesek voltak abszorbedlni a feliileti rétegiik kialakitdsa miatt. Megallapitottak, hogy a
hipertermias alkalmazas nem befolyasolja a hatéanyag deszorpciojat.

Bruvera és munkatarsai [30] cikkiikben hasonlé témaval foglalkoztak. Berendezésiik
alkalmas arra, hogy a magneses részecskékre abszorbedlt hatdanyagot a célteriileten
lehessen alkalmazni.

Tokura és munkatarsai [31] Agiotis kutatocsoportjahoz hasonldéan nanorészecskék
érintkezésmentes mozgatasaval foglalkoztak 300 nm-300 um mérettartomanyba esé
ferrit részecskékkel. Leirtak, hogy a részecskére inhomogén magneses térben négy erd
hat, a magneses erd, a gravitacios és felhajtoerd, valamint a viszkozitds miatt 1étrejovo
surlodasi erd. A részecskére hatdé magneses erd a részecske méretétdl, magneses

tulajdonsagaitdl és a térerdssegtdl fligg a kovetkezd egyenlet szerint:
F =V,.(xHy) - V(uoHy), (2.15)

ahol Vr a részecske térfogata, y a szuszceptibilitas és Hk a kiils6 magneses tér.

Pedram ¢és munkatarsai [32] kutatasukban olyan modszer kidolgozasaval foglalkoztak,
amely soran a magneses részecskéket aktuatorként hasznalva, magukat a részecskéket és
a hozzajuk kapcsolt gyogyszerhatdoanyagot célzottan at lehet juttatni a vér-agy gaton.
Ehhez a részecskének kis er6t kell kifejteni a sejtmembranra, hogy at tudjon rajta hatolni.

A magneses dipdlusra hatd erdt vektoregyenletként a kovetkezoképpen irtak fel:
Vx

F=—(B-V)B, (2.16.)
Ho

ahol B a magneses indukciovektor. Az egyenlet a kdvetkezéképpen bévitheto:
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(2.17)

Mefford és munkatarsai [33] a retinalevalas kezelésére fejlesztettek Uj modszert,
ugyanis az addig hasznalt kezelések az esetek harmadéban sikertelenek voltak és
részleges vagy teljes vaksagot okozhattak. Modszeriik Iényege, hogy a levalt retina
kozelébe injektalt polisziloxdnnal funkcionalizalt nanorészecskék a szem Tenon
kapszuldjaba iiltetett kisméretli allandé magnes felé mozdulnak és lezarjak a levalt retina
réseit.

A mintara hatd erdt ,tomegcsokkenés” alapjan analitikai mérleggel mérték, a

magneses teret elektromagnessel hoztak 1étre. Az erdt a kovetkezd képlettel szamoltak:

F = Gisrpen — Grér netkits (2.18.)

ahol G a ferrofolyadék altal a mérlegre kifejtett erd.
A kisérleti adatokat elméleti szdmitdsokkal ellendrizték, melyben a gomb alakd

cseppre hato erdt a
F = uoV(mH) (2.19.)

egyenlettel adtak meg (m a csepp magneses momentuma). A szamitasokban feltételezték,
hogy a csepp magnesezettségének iranya a tér irdnyaba mutat, valamint a magneses tér
gradiensét csak a tér irdnyaban vették figyelembe. A magneses cseppre hato erdt igy a

kovetkezOképp hataroztak meg:

dH
F = VM@)o —, (2.20.)

ahol V a csepp térfogata, M a csepp magnesezettsége, dH/dx pedig a tér gradiense.
Cikkiikben arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy az elméleti szamitdsok jol
hasznalhatok megfeleld méretli €s erdsségli mégnesek tervezéséhez, amelyeket a

gyogyaszatban hasznalhatnak.
2.4.1 Folyadékcseppere haté magneses tér és a belso térerdsség

Ivanov és munkatarsai [34] leirtdk, hogy a folyadékcsepp indukalt magneses
momentuma a csepp térfogatatol és a tombfazis magnesezettségi tulajdonsagaitol fiigg.

A magneses tér a csepp belsejében csak akkor egyezik meg a kiils6 magneses térrel, ha a
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csepp alakja végteleniil elnyujtott ellipszoid. A magnesezettség szamitdsahoz

meghataroztak a demagnesezési egylitthatot (N2) [35]. A demagnesezési egylitthatd gomb

alakii csepp esetén Nz=1/3, végteleniil elnytjtott ellipszoid esetén pedig N =1.

Tetszbleges prolat ellipszoid esetén a kovetkez6 egyenlet szerint hatarozhatdé meg [34]:
1—e? 1+e

N(0) == [ln (1 - e) _ Ze], 2.21)

ahol e az ellipszoid excentricitasa.

Szintén prolat ellipszoid esetén a kiils6 térerdsség a
Hy = H} + 4nN,(e)M, (H}) (2.22))

egyenlet [34] alapjan szamolhato, ahol Ho a kiilsé térerésség, Hj a belsd térerésség
szdmoléasara hasznalt elsd iteracid eredménye, melyben a kornyezd cseppeket nem vették
figyelembe, valamint My a csepp magnesezettsége. Hig kolloidok esetén a
magnesezettség jol kozelitheté a Langevin fiiggvény argumentumanak korrekcidjaval
[35]:

4

M, (H) = M, [H +

M, ()|
(2.23)

ahol, M, = ML (;’:T’;)

2.5 A magneses folyadékok nedvesitési tulajdonsagai

A magneses folyadékok tulajdonsdgait a mikrofluidikdban, bioanalizisben,
aktuatortechnikaban és a magneses szeparaciés miiveletekben is ki lehet haszndlni.
Kitenbergs és munkatarsai [36] folyadékok keveredésének hatékonysagat novelték
mikrofluidikai csatornaban. Megallapitottak, hogy a magneses mikro-aramlasos technika
az addig alkalmazott modszerekhez hasonl6 vagy jobb hatékonysagu eljaras. A magneses
folyadékkal miikodo mikroszelepek akar nagyobb nyomasnak is képesek ellenallni [37]
¢s a mikrofluidikaban széles korben hasznalhatok [38]. Gholizadeh és munkatarsai a
szelepek vezérlését allando magnes helyett elektromagnessel oldottak meg.

Mats ¢és munkatarsai [39] a miniatiir berendezésekben hasznalhato magneses
folyadékcseppekkel torténd manipuldciot tanulmanyoztdk. Valtozatos feliileti
tulajdonsagu anyagokon vizsgaltdk a cseppek viselkedését. A kutatds soran vizsgaltak a
feltiletek €s a folyadékcsepp kozotti kontaktszdget, amelyet felhasznaltak a kiillonb6zo

feltiletek osztalyozésara.
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A nedvesitési tulajdonsagok a kontaktszog mellett a feliileti fesziiltséggel is

jellemezhetdk. A két mennyiség kozotti kapesolatot a Young-egyenlet teremti meg:
Ys—g — ¥Ys—1 — Y1—g " C0s6 =0, (2.24.)
ahol g, %1 és yg rendre a szilard-gbz, szilard-folyadék és folyadék-g6z feliileti

fesziiltség és 6 a kontaktszog.

6 < 90° 6 = 90° 8> 90°
YI—g !
- B Vsg ’
Vs

2.8. abra Folyadékcsepp kontaktszoge kiilonbozo feliileti tulajdonsaggal rendelkez6
feliileteken [40]

A kontaktszog nagysaga alapjan két feliilettipust kiilonboztethetiink meg. Az egyik,
amikor a kontaktszog 90° alatt van, ekkor jo nedvesitésrdl beszéliink és ez a hidrofil
feliiletekre jellemzd. Amennyiben a kontaktszog 90°-nal nagyobb, rossz nedvesitésrol
beszéliink. Ez a hidrofob feliiletekre jellemzd. Fontos megjegyezni, hogy a feliiletek
mindségét mindig adott folyadék-feliilet parra lehet megadni.

Magneses folyadékok esetén a térfliggd tulajdonsdgok ismerete kiemelkedd
jelentdségll a kiilonbozo felhaszndlasi modoknal. A kutatdsok tobbségében inhomogén
magneses teret alkalmaznak, azonban a magneses tér gradiense jelentds mértékben
befolyasolhatja a folyadékok tulajdonsagait [41].

Ahogy az 2.4.1. fejezetben emlitésre kertilt, a cseppek belsejében a magneses tér csak
a tér irdnyaval egyezd, tii alakli csepp esetén egyenld a kiilsé magneses térrel. Egy
felileten levé csepp esetében az alakja miatt inhomogén tér alakul ki. Ennek
eredményeképpen (kiilondsen a csepp €s a felszin érintkezési feliiletének kozelében) a
magnetoforézis jelensége miatt koncentraciokiilonbség alakul ki a méagneses részecskék
eloszlasaban [42]. A részecskék koncentracioja a feliilet kozelében megnd. Nagyobb
térerdsségeknél a részecskék aggregacidja is szerepet jatszik a magneses tér hatasara
bekovetkezd nedvesitési tulajdonsdgok megvaltozasaban, mert befolyasolja a
koncentraciogradienst. Tovabba ez a hatas fiigg a részecskék méreteloszlasatol is. A
folyadékokban, ahol a részecskék eloszlasa nem egyenletes, magneses tér hatdsara a

nedvesitési tulajdonsagok megvaltoznak a részecskék aggregacidja miatt. Vinod és
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munkatarsai [43] kimutattak, hogy nagy polidiszperzitasi indexii folyadékokban a
magneses tér hatdsara torténd kontaktszog valtozas kisebb mértékii, mint a kozel azonos
méretl részecskéket tartalmazoé ferrokolloid esetében. Ez a jelenség azzal magyarazhato,
hogy a magneses tér hatasara a részecskék lancokat képeznek, igy pm-es aggregatumok
is képzodhetnek.

Tobb kutatds foglalkozott a feliileti fesziiltség magneses térfliggésével. Ezek alapjan
megallapithat6, hogy a magneses tér novelésével a feliileti fesziiltség is novekszik
[44,45]. Azonban ha a magneses tér iranya a feliiletre merbleges, a feliileti fesziiltség
csokken a magneses tér ndvelésével [46,47].

A feliileti fesziiltség és ezzel egyiitt a kontaktszog a homérséklet valtozasaval is

megvaltozhat, azonban ennek mértéke bizonyos hémérséklet alatt nagyon kicsi [48].
25.1 A kontaktszog meghatarozasa

Yuan ¢és Lee munkajukban [40] Gsszegylijtotték a kontaktszog mérésére szolgald
legelterjedtebb moddszereket. Kitértek nanométer mérettartomanyd nedvesitési

tulajdonsagok tesztelésére is.

25.1.1 Koézvetlen meghatdrozas goniométerrel

A goniométeres meghatarozast mar az 1940-es évek Ota alkalmazzak [49]. Az elsd,
kereskedelmi forgalomba szant goniométert W. A. Zisman tervezte az 1960-as években.

A miiszer targylemezbdl, mikropipettabol, fényforrasbol és egy szogmérd lencsés
teleszkopbol all. A mérés eldnye, hogy kis mennyiségli folyadékminta és kisméretii
feliillet sziikséges. A pontossdgot és reprodukalhatosdgot a mérést végzdé személye
nagymeértékben befolyasolja. Hatranya, hogy a kialakitas miatt a 20° alatti szogek mérése
mar csak kis pontossaggal végezhetd el. Emellett a fokuszt a csepp legnagyobb meridian
szakaszara kell beallitani, igy a kontaktszog is csak azon a szakaszon figyelhetd meg. A

feliilet érdessége szintén befolyasold tényezd lehet.
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2.9. abra A ramé-hart goniométer [ramé-hart instrument co.]

A goniométeres meghatarozds kiilonlegessége, hogy alkalmas a kontaktszog
hiszterézisének vizsgalatara. Ekkor a tdrgylemezt adott sz6gben megdontik és vizsgaljak

a halado és visszahtiz6do (advancing és receding) szogeket (2.10. abra) [40].

emax

2.10. abra Kontaktszog meghatarozas dontott feliileten [40]

2.5.1.2 Bezart buborék modszer

A bezart buborék modszer esetén nem a feliiletre visznek fel folyadékcseppet, hanem
a folyadékba mertiil6 feliilet ala 1égbuborékot helyeznek. A modszer szintén kozvetlen
meghatdrozast tesz lehetévé. Hatranya, hogy nagyobb mennyiségili folyadékot igényel,

valamint hibat okozhat, ha a feliilet anyaga duzzad a folyadékban, vagy a vizsgalni kivant

filmréteg leoldodik [40].

2.5.1.3 Dontott lemezes modszer
A dontott lemezes moddszer pontossaga kevésbé fiigg a mérést végzd személy

képességeitdl. A mérés soran egy lemezt helyeznek a folyadék f61¢, amit addig forgatnak,
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ameddig a lemez széle a folyadékba meriil, igy mindkét oldalan meniszkusz jon létre. A
lemezt tovabb forgatjak addig, ameddig a meniszkusz az egyik oldalon vizszintes nem
lesz. A kontaktszog ekkor lemérhetd (2.11. abra). A mddszer kis kontaktszogek (<10°) is
hasznalhato [40].

2.11. abra A dontott lemezes modszer [40]

2.5.1.4 Wilhelmy mérleg modszer
A Wilhelmy mérleg médszerrel indirekt kontaktszogmérést lehet megvaldsitani (2.12.
abra). A mérés soran vékony lemezt meritenek a folyadékba és nagy pontossagu

mérleggel mérik a bekdvetkezo erdvaltozast, amikor a lemez eléri a folyadékfelszint.

2.12. abra A Wilhelmy mérleg modszer [40]
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Az valtozasbol szamolt mennyiség a nedvesitésbol szarmazd eré (2.25.) és a

felhajtoerd ereddje (2.26).

f =vi-gpcosb, (2.25.)
ahol p a nedvesitett rész hossza a lemezen.

F =y,_gpcos8 —Vi,Apg, (2.26.)

ahol Vv a kiszoritott viz térfogata.
Kiilonleges mérési elrendezéskor a halado és visszahuzodo szogeket is lehet mérni.

Ekkor a lemezt belemeritik, utana kihtizzak a folyadékbol (2.13. abra) [40].

—
N

Ao _Jdh_dh

—
w
—_—
Er6/Nedvesitett hossz
S

\ A

Bemeritesi mélység

2.13. abra Bemeritéses ciklus a Wilhelmy mérleg modszernél [40]

2.5.1.5 Kapillaris modszerek
A kapillaris modszereknél harom f6 mérési elrendezést kiilonboztethetiink meg:
— kapillaris emelkedés lemezek kozott
— kapillaris emelkedés csdben és
— kapillaris hid modszer.

A lemezes modszer (2.14. abra) Iényege, hogy két, elméletben végtelen széles lemez
kozott a folyadék felkuszik az adott méretii résen. Az emelkedési magassag (h) mérésével
a kontaktszog a

Apgh?
2Y1-g

sinf =1— (2.27))

egyenlettel szamolhato.
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2.14. 4bra Kapillaris emelkedés lemezek kdzott

Kapillaris cs6é esetén (2.15. abra) feltételezhetjiikk, hogy megfeleléen kis belsd
keresztmetszet esetén az emelkedd folyadék kor keresztmetszetli, igy a kapillaris méretei
(r: kapillaris sugara) és az emelkedési magassag ismeretében a kontaktszoget a
_ 2y;_gcos 0

Apgr
egyenlettel hatarozhatjuk meg.

h (2.28)

2r

2.15. abra A kapillaris emelkedés csében [40]

A kapillaris hid modszer (2.16. dbra) nagy pontossagi mérést tesz lehetévé. Gomb
alakt feliiletet meritenek a nagy felszinen szétteriilé folyadékba, majd a kapillaris
effektus miatt kialakult nedvesitési feliilet (A) alapjan hatdrozzédk meg a kontaktszdget a

2.28. egyenlet alapjan.
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2.16. abra Kapillaris hid médszer [40]

A =2nR(k™1\/2(1 + cos ) — h, (2.29.)
ahol R a gdmb sugara és k! a folyadékra jellemzé kapillaris allando [40].
2.6 Hipertermia

A magneses folyadékok megfeleld frekvencidji valtakoz6 magneses térbe keriilve a
2.3.2.2 fejezetben leirt relaxacidos mechanizmusok miatt hét termelnek. Hipertermids
alkalmazéasoknal ezeket a relaxacidos mechanizmusokat hasznaljdk ki, melynek soran a
kivalasztott szovetbe juttatott magneses nanorészecskékkel lokalis
hémérsékletnovekedést (42 °C<T) idéznek eld. A folyamat alkalmas lehet kiilonféle
rakos daganatok kezelésére, ugyanis a tumorsejtek hétird képessége kisebb, mint a
kornyezo egészséges szoveteké [50].

A magneses nanorészecskék orvosi alkalmazdsdnak kulcsfontossagli szempontja
tobbek kozott a hdtermeld teljesitmény. Altalanossagban elmondhato, hogy ez a képesség
10 nm koriili mérettartomanyba esd részecskék esetében az alkalmazott frekvenciaval
aranyosan, a térer0sséggel (amplitadoval) pedig négyzetesen novekszik [51], orvosi
alkalmazasokban azonban ezek korlatozottan novelhetdk, ugyanis a nagy amplitudoju €s
frekvencidjii idében valtakozé magneses terek a kornyezd szoveteket karosithatjak.
Klinikai teszteknél kideriilt, hogy 10 KAm™ amplitadé 100 kHz frekvencia mellett ez
toleralhato [52].
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A ferrokolloidok hétermeld teljesitményét a fajlagos teljesitményveszteséggel
jellemezhetjiik (specific loss power, SLP), amely megadja a kolloid altal elvesztett
elektroméagneses  teljesitmény  tOmegegységre  vonatkoztatott — értékét. A
azonban ezek mérdeszkoz-specifikusak. Emiatt a belsd teljesitményveszteséget (ILP,

intrinsic loss power) célszerli hasznalni [53], amely figyelembe veszi a fenti két

paramétert.
SLP
0

ahol Ho a magneses tér eréssége (amplitudoja) és f a frekvencia.

Az ILP értékek lehetdvé teszik a kiilonbozd miiszerekkel mért tulajdonsag
Osszehasonlitasat.

A magneses kolloidok hdtermelését kalorimetrids és magnetometrids modszerekkel
mérhetjiik. A legmegfelelobb modszer az adiabatikus kalorimetrias meghatarozas lenne.
Ekkor a minta és a kornyezete kozott nincs hétranszport €s a mintan beliil nincs
keveredés. Ez a mddszer nehezen kivitelezhetd, ugyanis megvaldsitasahoz komplex
hdszigetelés és preciz miiszerezettség sziikséges. Emiatt leggyakrabban nem adiabatikus
kalorimetrias modszert hasznalnak [54], melynek soran a valtakoz6 magneses tér hatasara
bekovetkezett hdmérséklet emelkedést vizsgaljak. A teljesitményveszteség a melegedési
gorbe kezdeti meredekségébdl a kovetkez6 egyenlet szerint szamolhato [55]:
sp = M 4l (2.31)

Mynp dtli=o
ahol ¢, a fajlagos hokapacitas, ms a folyadék tomege és mune a magneses részecskék

tomege.
2.6.1 Az SLP érték mérése

2.6.1.1 Kalorimetrias modszerek

A kalorimetriass modszerek alapja, hogy a valtakoz6 magneses térbe helyezett
ferrokolloid melegedését vizsgaljadk valamely homérseékletmérési modszerrel. A
legegyszeriibb elrendezésben légmagos tekercset haszndlnak, amelynek kozepébe
helyezik a kolloidot. Coisson €s munkatarsai [56] nem adiabatikus médszerrel hataroztak
meg mintak SLP értéket. A melegedési gorbét termodinamikai modellel elemezték, igy

figyelembe tudtak venni a hdveszteségeket.
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Kvézi-adiabatikus médszernél csak a melegedési gorbe kezdeti, linearis szakaszat
veszik figyelembe. Ekkor azzal a feltételezéssel kell €lni, hogy a minta hémérséklet-
eloszlasa homogén.

Natividad és munkatarsai [57] hdszigeteléssel ellatott edényzetben adiabatikus
kortilmények kozott mérték a mintak SLP értékeit.

Kalorimetrias modszereknél tobbnyire alacsony frekvenciat (f<500 kHz) ¢és nagy

térerésséget (Hmax=120 KA m™) hasznalnak [58].

2.6.1.2 Magnetometrias modszer

Ferro- vagy ferrimagneses anyagra valtakoz6 frekvencidju teret kapcsolva a tér
erdsségétol fliggd magnesezettségben késés tapasztalhatd. Magnetometrias SLP mérésnél
a minta hiszterézisgorbéje altal kozrefogott teriiletbol kovetkeztetni lehet a minta altal

kibocsatott hé mennyiségére a kovetkez6 egyenlet szerint [58]:

f

PmNP

SLP =

Lo 55 M(H)dH , (2.32)

ahol pwpn a magneses anyag strlisége. A mérésekhez a kalorimetrias modszerekhez
képest magasabb frekvenciat (fmax=2 MHz), valamint legtobb esetben alacsonyabb
térerésséget (Hmax=10 KA m™) hasznalnak [58].

2.6.2 Hoémérséklet mérése a hipertermia soran

A kezdeti meredekség pontos megallapitasahoz a melegedési gorbe preciz rogzitésére
van sziikség, mikozben a magneses tér be van kapcsolva. A magneses folyadékok
hémérsékletének mérésére tobbféle modszer all rendelkezésre. Olyan modszert kell
talalni, ahol a nagyfrekvencidju magneses tér nincs hatdssal a mérésre (infravoros

hémérd, optikai szalas hdmérsékletmérés) vagy a hatas kikiiszobolhetd.

2.6.2.1 Infravoros (IR) homérsékletmerés

Az IR hémérsekletmérést tobbféle modon lehet megvaldsitani. Infravords kameraval
két dimenzios képet kaphatunk a minta feliiletér6l [59]. A modszer elényei, hogy nem
érzékeny a nagyfrekvencids magneses térre, noninvaziv, igy in vivo mérésekhez is
alkalmas [60,61]. Azonban az ilyen elven miikod6 kamerak érzékenyek a zavaro jelekre,
mint példaul a visszatiikr6z0dés, és a pontossaguk nagyban fiigg a hdveszteségtol. Az IR
termometria pontossaga lock-in technikaval novelhetd. Ebben az esetben a hdkibocsatas

szabalyozhato, igy a nem kivant jelek kisztirhet6k [62].
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A masik modszer, hogy IR tartomanyban jo ateresztd tulajdonsagokkal rendelkezd
optikai szallal kivezetik a jelet a detektorhoz, amely arnyékoléssal rendelkezik, igy védve

van a magneses tér hatasaitol [63].

2.6.2.2 Félvezeto kristalyos homérsékletmeérés

Az optikai szalas IR homérsékletméréshez hasonld modszerben nem a minta altal
kibocsatott IR sugarzast, hanem a szenzor végébe épitett, hdmérsékletre érzékeny
félvezetd kristaly altal kibocsatott jelet vizsgaljak. Moore és munkatarsai [64] ilyen elven
miik6do, nagy homérsékleti mérésekhez hasznalhato szenzort fejlesztettek. A modszer
elve, hogy az érzékeld anyagat (zafir, Ga-As kristaly) adott spektrumi fénnyel
megyvilagitva a visszavert sugarzas a homérséklet fliggvényében megvaltozik. A jel
spektrométerrel detektalhato.

A szenzor pontszerli mérést tesz lehetdvé, emiatt a mérési hiba forrasa a nem megfeleld

elhelyezés lehet, tovabba a mérés valaszideje 100 ms-250 ms nagysagrendi [65].

2.6.2.3 Termoelemes homérsékletmérés

A termoelemek két kiilonb6ozé anyagi mindségli fémbdl (félvezetobol) allnak,
amelyeket egy pontban sajat anyagukban Osszeolvasztanak, igy hdmérsékletre érzékeny
pontot hoznak létre. A két fém kozott hdmérsékletfiiggd potencialkiilonbség jon 1étre a
Seebeck effektus miatt. A vezetékek nyitott végét a hdmérséklet szempontjabol
referenciapontnak is hivjak [66].

Anyagukat tekintve tobbféle vezeték-konfiguracioval készitenek termoelemeket (lasd:
2.2. tablazat). Erzékenységiik a két fémhuzal anyagatol fiigg (2.17. abra). A félvezetd
kristalyos hdmér6khoz hasonléan pontszerii mérést tesznek lehetévé. Elonyiik, hogy az
infravoros és félvezetd kristalyos homérdkkel ellentétben a termoelemek meglehetdsen
olcsok €s egyszerli miiszerezettséget igényelnek. Tovabbi eldnyiik, hogy a valaszidejiik
10 ms koriili (tokozas nélkiili kialakitas) [67]. A gyors valaszidének koszonhetben a
melegedési gorbe kezdeti tartoméanya nagy pontossaggal rogzithetd. A {6 hatranyuk, hogy
a fémhuzalok érzékenyek a valtakozd magneses térre. Tovabbi probléma, hogy a
magneses tér elektromos aramot indukal a vezetékekben, amely 6nmelegedéshez vezet,
emiatt a minta abszolit hdmérsékletét jelentdsen tulbecsiilhetjiik. A termoelemeket (és az
ellenallashdméroket) szintén gyakran alkalmazzak hipertermias méréseknél [57,68,69],

azonban a magneses mezd altal kifejtett hatasokat legtobbszor figyelmen kiviil hagyjak.
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2.2. tdblazat Kiilonb6z6 termoelem tipusok

Anyag

vas-konstantan (réz-nikkel)

réz-konstantan

kromel (nikkel-krém)-alumel (nikkel-mangan-szilicium-

aluminium)

kromel-konstantan

nicrosil (nikkel-krom-szilicium)-nisil (nikkel-szilicium)

wolfram-rénium 6tvozetek

platina-rédium 6tvozetek

Potencialkulénbség (mV)
AN BN W a8 29 g N8 g
o o o o o o (=] o o o

—d

-500 0

Két termoelemet megfelelden Osszekdtve (2.18.

homérsekletének kiilonbségével

2.17. abra Termoelemek érzékenysége [66]
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aranyos jelet mérhetiink a kivezetésen (o0 a

termofesziiltség homérsékleti egyiitthatoja). Ez az elrendezés megfeleld a differencialis

hémérsékletméréshez.
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2.18. abra Differencialis elrendezés
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Kisérleti rész
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3. Folyadékcseppre haté ero meghatarozasa

A magneses folyadékot megfeleld koncentracidban a szervezetbe juttatva el kell
szallitani az alkalmazasi helyre és a kezelés idejére helyben kell tartani véltoztathatd
inhomogén magneses mezdvel vagy allando magnessel. Ahhoz, hogy ezt a két 1épést
megfelelden végre lehessen hajtani, fontos a folyadék magneses tulajdonsagainak
ismerete, amelyek alapjan a magneses folyadékcsepp mozgasa modellezhetd a kiillonbozo
szovetekben. Tovabba fontos annak ismerete is, hogy a magneses tér hatisira a
folyadékcsepp és a kornyezo szovetek kozott milyen erdk ébrednek.

A magneses tér altal az anyagra kifejtett erdt a minta magnesezettségének ismeretében
Faraday modszerrel hatarozhatjuk meg. Mefford és munkatarsai [33] a gomb alaku

ferrofluidum cseppre hato erét az alabbi egyenlet alapjan szamoltak:
dH;
F=VM —_ 3.1.
o dy (3.1)

ahol V a minta térfogata, M(y) a minta magnesezettsége a magnes feliiletétdol mért
tavolsag fliggvényében, wo a vakuum permeabilitasa, dHk/dy a kiils6 magneses tér
gradiense.

Terapias célokra hig magneses folyadékokat alkalmaznak, ezért a magnesezettség jol

kozelithetd a megfeleld Langevin fliggvénnyel, ennek megfelelden az erd:
d
F = VM,L(aH,)u, diyk (3.2)

ahol M;s a telitési magnesezettség, L a Langevin fliggvény, Hk a kiils6 térerdsség,
o=(muo)/(keT), melyben m a részecskék magneses momentuma, kg a Boltzmann allando
¢s T a homérséklet.

A modellszamitasok soran ismerniink kell a magneses folyadékcsepp alakjat. Az
anyag belsejében a magneses tér csak annak iranyaval parhuzamosan tii alaki minta
esetében egyezik meg a kiils6 magneses térrel. Egyéb esetekben a belsd térerdsséget

iteracioval szdmolhatjuk a minta alakjatol fliggd demagnesezési egylitthatd ismeretében
[34]:

(Hp)i+1 = H — N;ML(a(Hp),), (3.3)
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ahol Hp a belso térerésség, N; a demagnesezési egylitthato. A kisérletek soran henger
alaku cseppekkel foglalkoztam, amelyek az oblat ellipszoid (lencse) paramétereivel jol

kozelithetok és igy a demagnesezési egyiitthato [70]:

1+ e?
N, = 3 (e — tan™1(e)),
(3.4)
a2
e = C_Z - 1,

ahol a az ellipszoid nagytengelye és ¢ az ellipszoid kistengelye.
A 3.4. egyenlettel figyelembe vettem a folyadékcsepp alakjat, igy a 3.2. egyenletbe a

belsd térerdséget irhatjuk:
dH
F = VM,L(aH,)u, d—yb. (3.5.)

A ferrokolloidokra felirt Langevin modell nem veszi figyelembe a részecskék kozotti
kolcsonhatasokat. Az effektiv térerdsség (He) kiszamitasahoz az ugynevezett masodrendil
modified mean-field modell (MMF2) egyenletét hasznaltam [71], amely figyelembe veszi
amagneses dipolus-dipolus kdlcsonhatast. A Langevin fiiggvényben az alabbi egyenlettel

szamolt effektiv térerésség jelenik meg:

1 1 dM(H,)
_ 3.6.
He—Hb+3ML(Hb)<1+48 2, ) (36.)

A folyadékcseppre hatod eré kiszamitasahoz alkalmazott 3.5. egyenletben tehat Hp

helyett az effektiv térerdsséggel szamolunk:

dH
F = VML(aH,)u, d—y". (3.7
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3.1 Anyagok és modszerek

A vizsgalt PAM polielektrolittal stabilizalt magnetit nanorészecskéket tartalmazo
biokompatibilis SPM folyadékot (biocompatible magnetic nanoparticles, BCMNPs) a
Szegedi Tudomanyegyetem Vizes Kolloidok Kutatocsoportja készitette ko-precipitacios
eljarassal. A minta magnetitkoncentracidja 5,19 m/m% volt. A vizsgélatokhoz 25% ¢és
50%-os higitasu mintdkat készitettem. Magnetitkoncentracidojuk (m/m) 5,19%; 3,89% és
2,58%, az atlagos részecskeatméré d=9,4 nm volt.

A mintak AC szuszceptibilitasdnak meghatarozasa Signal Recovery 7270 DSP tipusa
Lock-in erdsitével tortént kis tereknél alkalmas, induktivitaismérésen alapuld modszerrel
100Hz ¢és 1kHz kozott [72]. A modszer Iényege, hogy a kivalasztott
frekvenciatartomanyban felvessziikk egy tekercs induktivitasat, majd ugyanezt

megismételjiik Gigy, hogy a tekercs belsejét a vizsgalandd minta tolti ki (3.1. abra).

Atekercs
A

minta

I3 ~rc N I
Labview W Lock-in erésit6é

Meres: I-tekercs

Ltekercs+minta

f = (100-1000) Hz

3.1. abra A szuszceptibilitas meghatarozasa

Mivel a szuszceptibilitas fiigg a mérési frekvenciatol, a mérést minél alacsonyabb
frekvenciatartomanyban kell végezni. A tekercsben indukalt fesziiltségjel a Maxwell

egyenlet alapjan:
0

Uing = n_j BdA, (3.8.)
0t J,,

ahol n a tekercs menetszama €s Ao a tekercs keresztmetszete. A magneses indukcio a

kovetkezdképpen irhato fel:
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B = UOUrHOeiwt
(3.9))

, I

€S HO = %,

ahol B a magneses tér indukcidja és ur az anyag relativ permeabilitasa, Ho az alkalmazott
véltakozé magneses tér (AC tér) amplitudoja, H=Hoe'®' az AC tér idéfiiggése és | a tekercs
hossza, valamint u=uour.

A tekercs belsejében allandd Ho és permeabilitas esetén

U; in?
lInd = TAO(A)ﬂ = ia)LO,u, (310)

ahol i a képzetes egység és Lo az iires tekercs induktivitasa. Igy az egyenlet a mért Uing
jel és a keresett mennyiség kozott kapcsolatot teremt.

A p mennyiséget komplex mennyiségként irhatjuk fel:
pr=pu —ip" (3.11)

Ezutan a tekercs és a benne levo minta teljes impedancidjat a kovetkezéképpen irhatjuk
fel:

Ztot = Reot + iwLior = Reey + iwLo(u' — iu"), (3.12)

ahol R az impedancia ohmos komponense.
A permeabilitas valos €s képzetes részét kiilon felirva a kovetkezd egyenleteket

kapjuk:

r_ Liot
Ly

(3.13)

no__ Rtot—Rtek
OJLO ’

és U

Felhasznalva a komplex szuszceptibilitast (y*=u*-1) és a kitoltési tényezo6t (Ao/Am, Am
a minta altal kitoltott térrész keresztmetszete) a komplex szuszceptibilitds két

komponense a kovetkezd lesz:
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Ltot AO
_ o (Lror _ 3.14.
Z=w-1= (1) (314)
y=p"= (M) ﬂ_ (3.15.)
wLy An

Az adatokat a megfeleld moddszerrel 0 Hz-re interpoldlva megkaphatjuk a mintak
kezdeti szuszceptibilitasat ( o).

A szuszceptibilitas magneses tért6l valo fliggésének meghatarozasa szintén Lock-in
erdsitével tortént B=(0-300) mT mdagneses indukcié (H=(0-239,31) KA m™) kozétt (3.2.

abra).

B P‘.: ” Lock-in erésits
Labview

Meres: Ltekercs

I-tekt-:rcs+minta

f =600 Hz
H = (0-239,31) kA m!

3.2. abra Szuszceptibilitds meghatarozasa kiils6 magneses térben

A mérés soran 600 Hz-es mérdfrekvencian 32 térerdsség értéknél rogzitésre keriilt a
mintaval toltott tekercs induktivitasa, igy abbol az egyes térerdsségekhez tartozd
szuszceptibilitds (adott mérdfrekvencian) szamolhato. Ha az értékek és a 600 Hz-es
méréfrekvenciahoz tartozé H=0 kA m™ térnél mért szuszceptibilitas hanyadosat vessziik,
megkapjuk a y/yo gorbét, amelyet integralva a minta magnesezettsége szamolhatd az
egyes térerOsségeknél. Magnetométer hianydban a magnesezettségi gorbét csak
szamolassal tudtam meghatarozni.

A mintdkra haté erd mérését egy B=2T maximalis magneses indukcidju
elektromagnesben végeztem I=1A, 2 A és 3 A aramerdsség melletti inhomogén
magneses terekben (3.3. abra). Mindhdrom aramerdsségre felvettem a tekercs polusai
kozotti magneses tér profiljat Magnet-Physik FH 54 tipusi miszerrel. A magneses

indukcio értékeket a magnes polusanak kozéppontjabdl kiindulva x irdnyban £10 mm
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tavolsagban mm-es pontossaggal mértem, valamint z irdnyban 0, 1, 2,4, 9, 14 és 19 mm
tavolsagokban. Az adatokbol OriginPro programmal matrixot szerkesztettem, igy a
program a koztes pontokon is ki tudta szdmolni a magneses indukci6 értékeit. A magneses

teret az adatok alapjan ebben a tartomanyban hengerszimmetrikusnak feltételeztem.

3.3. dbra Az elektromagnes magneses tere kiilonbdzo gerjesztd aramerdsségek mellett

@lI=1ADb:1=2A,c:1=3A)

A mintéra hato kiils6 magneses térerdsséget a

_ B
Holr

H, (3.16.)
Osszefliggés alapjan szamoltam ki, ahol a teret kitdltd anyag ebben az esetben a levegd
(1=1,00000037—~1).

A mintéra hat6 er6t KERN PLS 1200-3A tipust mérleg segitségével hatdroztam meg.
A mért parhuzamos adatok szorasa atlagosan 0,018 mN volt. A mérési elrendezés a 3.4.

abran lathato.
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Elektromagnes

m— | inEAris egyseg

Analitikai mérleg >

©

3.4. dbra A folyadékcseppekre hatd eré meghatarozasa

A mintatartokat kétkomponensit PDMS (poli-dimetilsziloxan) anyagbdl készitettem
(3.5. abra). Az egyes folyadékcsepp méretekhez a 3 kiilonb6ozé ontéformat PVC
milanyagbdl készitettem. Az dsszekevert szilikongumit felvittem a negativ 6ntéformara,
majd 15 percig 120 °C-on melegitettem. Ezutan a megszilardult PDMS mar eltavolithato
az ontéformarol. A rugalmas mintatartokat PVC perselyben fliggesztettem fel a magnes
kozéppontja folé. A mérlegkar anyaga sargaréz volt, amely diamagneses ¢és igy nem
befolyasolja érzékelhetéen a mérést. A minta magassagat linearis egységgel

szabalyoztam.

3.5. dbra A mintatarto felépitése

Mivel mindhdrom mintatarté egyedi készitésli volt, a szamolasnal figyelembe kellett
venni, hogy a minta kozéppontja milyen magasan helyezkedik el a magnes feliiletétol. A
mintatartokba befoglalt ferrofluidum cseppek méreteit és térfogatat, valamint a

szamolashoz sziikséges paramétereket a 3.1. tablazatban foglaltam Gssze.
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3.1. tablazat A szamoldshoz sziikséges paraméterek

Mintatart6 jele | d (mm) h (mm) V (ul) N
l. 10,05 0,92 73,0 0,8577
. 7,20 1,03 41,9 0,8276
. 5,02 1,01 20,0 0,7562

Az elektromagnes bekapcsolasa utdn jelentkezd erdhatast a magnes feliiletétol
tavolodva tobb pontban mértem. Minden egyes pontban meghatdroztam a magneses
térerdsséget, aminek a gradiensét numerikus differencidléssal szamoltam ki a két mérési
pont tavolsdganak (1 mm) ismeretében. Mivel a mintdk X iranyu kiterjedése nem
elhanyagolhato, ezért nem a minta kdzéppontjdhoz tartozo térerdsséggel és gradienssel

szamoltam, hanem a minta X iranyt kiterjedésében atlagoltam a térerdsségeket (3.6. abra).

300 ~

250

200

150

H (kA m™)

100 ~

50 +

3.6. abra Az egyes gerjeszté aramerdsségekhez tartozo térerdsség profilok

Z (mm)
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3.2 Eredmények és értékelésiik

crer

szuszceptibilitas-frekvencia gorbéi a 3.7. dbran lathatok.

0,14 +
0,12 - e
0,10 1 ; \
] 5:\..
s "o,
S Ny
XO,OB_ - . : XX he
] N X%
0,06 - e+
0,04 - +1 ¥
e 519 m/m%
0,02 - < 3,89 m'm%
2,58 m/m%
0,00 . —
1 10 100 1000

f(Hz)
3.7. abra A mintak szuszceptibilitas-frekvecia gorbéi

A kezdeti szuszceptibilitas értéke Debye relaxacioval szamolhaté a kovetkezd

egyenlet szerint [73]:

e Xo — Xinf
X = Xinf T (2nf)?e?)

(3.17.)

ahol yinf a szuszceptibilitas végtelen frekvencian, f a frekvencia és 7 a relaxacios ido.

A szamolt paramétereket a 3.2. tablazat tartalmazza.

3.2. tablazat A szuszceptibilitdsmérés eredménye

5,19% 3,89% 2,58%
X0 0,1256+0,0032 0,1005+0,0065 0,0752+0,0052
Jinf 0,0754+0,0013 0,0633+0,0029 0,0407+0,0015
7 (ms) 0,621+0,064 0,500+0,139 0,751+0,164

Mivel a részecskék magneses momentumat nem ismertem, igy az « paraméter a
tombfazis telitési magnesezettségbdl (Ms buk=92 A m? kgt — 480 kA m™ [74]) és a
részecskék méretébdl szamolhat6. Azonban Li és munkatarsai [75] kimutattak, hogy a
telitési részecskemérettol, ezért méréseik

magnesezettség fiigg a alapjan
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M;s=279,45 KA m™-rel szamoltam. A ferrokolloid telitési magnesezettsége méréssel a
magnesezesi gorbébol, szamitassal pedig a részecskék szamstirtiségébdl hatarozhatd meg.
A kolloid szuszceptibilitasanak magneses térfiiggését (3.8. 4abra) hasznaltam a
magnesezési gorbe meghatarozasara. Adott frekvencian (600 Hz) az egyes térerdsségek
mellett mértem a kolloid szuszceptibilitasat és vettem az értékek és a H=0 KA m™ térhez
tartozo szuszceptibilitds hanyadosat, majd a gorbét integraltam, igy megkaptam az M-H
gorbét (3.9. abra).

0,10 -

]
0,08 4
0,06 -
0,04 -

0024 g

0.00 T T iy T v T v T T 1
0 50 100 150 200 250

H (kA m™)

3.8. abra Az 5,19 m/m%-0s biokompatibilis magneses folyadék szuszceptibilitasa

kiilonboz6 térerésségeknél (f=600 Hz)

A nagy mérési frekvencia miatt ez egy folyamatosan emelkedd gorbe lett, mivel a mért

szuszceptibilitas nagy térerdsség mellett sem nullahoz kozelit.

0 100 200
H (kA m™)

3.9. abra Az 5,19 m/m%-0s biokompatibilis magneses folyadék magnesezettségi

gorbéje
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A részecskék szamsirliségébdl szamolt (2.3.2.1. fejezet) telitési magnesezettség a
higitatlan kolloid esetében 2,956 kA m™-nek adédott. A szamitasok soran azonban a mért
¢és a szamitott erdk kozott eltérést tapasztaltam, igy a meghatarozott telitési
magnesezettség értéket kis mértékben modositottam. A jelenséget az okozhatja, hogy a
szamolashoz csak az atlagos részecskeméretet tudtam figyelembe venni, azonban a
kolloid polidiszperzitasa befolyasolja a telitési magnesezettséget [71]. A végleges

szamitasokhoz hasznalt paramétereket a 3.3. tablazat tartalmazza.

3.3. tablazat: A szamolt paraméterek

Osszetétel (m/m)%) | Ms (KA m™?) [ a (AV sJ™)

5,19 2,500
3,89 1,873 3,783-10°
2,58 1,100

A mért és a szamolt erd értékeit a térerdsség fiiggvényében abrazoltam kiilonbozo
gerjesztd aramoknal.

Az abrakon (3.11.-3.14. abrak) lathatd, hogy a szamolt erék értékei jo kozelitéssel
kovetik a mért értékeket. A magneses térerdsség novelésével minden esetben novekszik
a cseppekre hatd erd. Nagyobb eltéréseket tobbnyire a legnagyobb gerjesztd
aramerdsségnél tapasztaltam. Ennek oka az lehet, hogy a magnes polusdhoz legkozelebb
es0 mérési pontokban a térerdsség €s a tér gradiense nem egyezik meg az atlagolt
adatokbol szamolt térerdsséggel €s gradienssel. A magnes polusa csonkakup alaku, igy a

peremén joval nagyobb a térer6sség, mint a kdzepe felé haladva (3.10. abra).
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3.10. abra: Az elektromagnes magneses tere 3 A-es gerjesztd aram mellett és a

mintatartok méretaranyai

A hatas a legkisebb (1 A) gerjeszt aramerdsség mellett (az abrakon négyzet, illetve
pontozott vonal) a legkisebb, igy azokban az esetekben a mért és szamolt értékek eltérése
minimalis. A magneses tér erdssége ebben az esetben 39,9 kA m™ és 83,1 kA m™ kozott,
a tér gradiense pedig 810 KA m™ és 7195 kA m2 kozott valtozott. Nagyobb eltérést az 1.
szamu mintatartd (legnagyobb méretli csepp) esetében tapasztaltam, ekkor is a 3,89% és

A 2 A-es gerjesztd aramerdsség térerdssége és gradiense mellett szamolt értékek
valtozo6 tendencidval kovetik a mért értékeket. Nagyobb eltérés tobbnyire a 1. szamu
mintatartd (kOzepes méretli folyadékcsepp) esetén 2,58% és 3,89 m/m%-o0s
koncentracioknal figyelhetd meg. A magneses tér erdssége 79,4 KA m? és 169,3 KA m?,
a tér gradiense 1734 kA m2 és 15027 kA m2 kozott valtozott.

A 3 A-es gerjesztd aramerdsség mellett szamolt értékek esetén az I. és II. mintatartok
adatainal figyelhetiink meg nagyobb eltéréseket, tobbnyire nagyobb térerdsség (és
gradiens) esetén néhany mérési pontban. Kisebb térerdsségek esetén azonban a szamolt
értékek kovetik a kisérletben mért értékeket. A magneses tér er0ssége a 3 A-es gerjesztd
dramerésség mellett 117,7 KAm™ és 251,0 KAm™, a tér gradiense 2440 KA m? és
21929 KA m2 kozott valtozott.
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3.11. abra A 2,58 m/m%-os kolloid mérési eredményei

A: III. mintatartd, B: II. mintatarto, C: 1. mintatartd

A 2,58 m/m%-os minta esetén elmondhatjuk, hogy kis cseppméretnél (3.11. abra A) a
szamolt értékek rendre kisebbek, mint a mért értékek. A kdzepes méretii cseppnél (3.11.
abra B), kis térerdsségeknél a szamolt értékek nagyobbak, nagy térerésségnél pedig
kisebbek, mint a kisérletben mért adatok. A legnagyobb méretii cseppnél (3.11. abra C)
pedig (a gradiens és térer0sség szamolasanak hibaja miatti értékeket figyelmen kiviil

hagyva) a kisérleti adatoknal rendre nagyobb értékeket szamoltam.
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3.12. 4bra: A 3,89 m/m%-os kolloid mérési eredményei

A: III. mintatartd, B: II. mintatarto, C: 1. mintatarto

A 3,89 m/m%-0s biokompatibilis magneses folyadék esetében (3.12. abra) minden
cseppméretnél jo egyezés tapasztalhatd a szdmolt és a mért értékek kozott. A szamolt

paraméterek (méagneses momentum és telitési magnesezettség) mindharom

cseppmeérethez jol alkalmazhatok.
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3.13. abra: Az 5,19 m/m%-os kolloid mérési eredményei

A: III. mintatartd, B: II. mintatart6, C: 1. mintatarto

Az 5,19 m/m%-0s biokompatibilis magneses folyadék esetében (3.13. abra) kis és
kozepes méretli cseppek esetén a szamolt és a mért adatok jo egyezést mutattak. Nagyobb
eltérés a legnagyobb méretli csepp esetében fordult eld, ott is a nagyobb térerdsségek
esetében.

A folyadékcseppre hatd eré koncentraciofiiggését a 2 A gerjesztd aramerdsség ¢és

legnagyobb méretti folyadékcsepp példajan mutatom be (3.14. abra).
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3.14. abra: 2 A gerjesztd dramerdsség mellett mért erék

Az abran lathatd, hogy az azonos méretli folyadékcseppekre hatd erd fiigg a kolloid
magnetit koncentracigjatél. A higitatlan kolloid esetében nagy térerOsségnél és
gradiensnél figyelheté meg nagyobb eltérés a szamolt és mért adatok kozott. Az ok
valosziniileg itt is az, hogy a méréshez hasznalt elektromagnes polusanak kialakitasa

miatt a valos €s a szamolt térerdsség nem egyezik meg.
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3.3 Osszefoglalas

e yey

Munkamban  kiilonb6z6  méretli,  koncentracioju  és  biokompatibilis
szuperparamagneses magnetit nanorészecskéket tartalmazé folyadékcseppekre hato erdt
vizsgaltam inhomogén magneses terekben.

A kisérleteket sajat fejlesztésii mérorendszerrel végeztem. A magnes polusa folé réz
mérlegkar segitségével felfiiggesztett mintara hatd erdt digitdlis analitikai mérleggel
mértem. A mintatartokat tobbféle méretben készitettem el, igy harom kiilonb6z6 méretii
folyadékcseppet vizsgalhattam.

A kisérleti adatokat elméleti szamitdsokkal hasonlitottam Ossze. A szamitasokhoz
sziikséges adatokat a részecskék méretébdl €s a folyadék paramétereibdl hatdroztam meg.

Megallapitottam, hogy a ferrokolloid cseppekre hato erd elfogadhatd pontossaggal
kozelithetd a magnetit részecskék megfeleld paraméterekkel szamolt Langevin-féle
magnesezettségével, feltéve, ha a csepp belsejében uralkodd mégneses térerdsséget az
MMF2 modell alapjan szamoljuk. Kis intenzitasi inhomogén magneses térben végzett
méréskor az elméleti és kisérleti adatok nagysaga kozel azonos (10%-on beliili). Kézepes
intenzitdsu inhomogén magneses térben végzett méréskor a magnes polusahoz kozel nagy
gradiensnél és 150 KA m™ térersség felett a szamitott adatoknal nagyobb, Kis
gradiensnél és 100 KA m? térerdsség alatt pedig kisebb értékeket mértem. Nagy
intenzitdst inhomogén magneses térben végzett méréskor nagy gradiensnél és
175 kA m térerésség felett kiugroan nagyobb értékeket (25% koriili eltérés) mértem az
Kis gradiensnél és 150 KA m™ térerésség alatt azonban a szamolt és mért adatok
értékeinek nagysaga kozel azonos (10%-on beliili).

A legnagyobb cseppmeéret esetén alacsony magnetit koncentracional (2,58%) a modell

feliilbecsiili, magasabb koncentracional (5,19%) pedig alabecsiili a mért értékeket.

crer
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4. Magneses folyadékcseppek kontaktszogének meghatarozasa

A magneses folyadékok kiils0 magneses tér hatdsara tulajdonsagaikat jelentds
mértékben képesek megvaltoztatni. A kutatds sordn a legfontosabb tulajdonsag a
nedvesités volt.

Munkam célja a feliileti fesziiltség térfliggésének meghatdrozasa a nedvesitési
tulajdonsagok, ezen beliil kifejezetten a kontaktszogek véltozasadnak vizsgalataval. A
kutatds soran a goniométeres meghatarozashoz hasonldé modszerrel mértem a
kontaktszoget két kiilonbozé tulajdonsagt (hidrofil tulajdonsagt szilicium egykristaly és
hidrofob tulajdonsagu szilikongumival (poli-dimetil-sziloxan, PDMS) bevont szilicium
lap) feliileten. Ennek soran mikroszkdpkameraval képet készitettem a megvilagitott
csepprol, majd LabVIEW kornyezetben készitett szoftver segitségével képfeldolgozassal
hataroztam meg a szoget. A szilicium egykristaly feliileten végzett mérések eredményeit

egy mar publikalt modellel készitett szamitasokkal hasonlitottam 6ssze [76].
4.1 Anyagok és médszerek

A vizsgalt ferrokolloid a FerroTec altal gyartott EMG 700 tipusu vizbazisu folyadék
volt. A folyadék fizikai-kémiai tulajdonsagait az 5.1. tablazat tartalmazza. A
ferrokolloidbdl a mérésekhez az eredeti folyadékhoz képest 25%, 50% és 75%-os higitasa

mintakat is készitettem. A mintak Osszetétele a 4.1. tdblazatban lathato.

4.1. tablazat A mintak térfogatszézalékos Gsszetétele

Higitds | Magnetitkoncentracio
(%) (VIV %)
0 5,80
25 4,35
50 2,90
75 1,45

crer

kétkomponensiit PDMS gumival bevont szilicium lapot hasznaltam. A PDMS feliiletet
,»spin coating” technikéval vontam be. A mddszer 1ényege, hogy a szilicium lapot adott
szogsebességgel forgatva oszlattam szét a folyékony gumikeveréket, igy egyenletes,
vékony réteget kaptam. Ezutdn 20 percen keresztiill 105 °C-os széritoszekrényben
térhalositottam a keveréket. A ferrokolloiddal szemben szilicium lap hidrofil, a PDMS

feliilet hidrofob tulajdonsagokkal rendelkezett.
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A homogén magneses teret Helmholtz tekercsparral, illetve vasmagot tartalmazo
elektromagnessel hoztam létre (4.1. 4bra), ahol az elérhetdé maximalis térerésség a
Helmholtz tekercspar esetében H=15kA m™, az elektromagnes esetében pedig

H=73 kA m volt. Mindkét mérési elrendezés sajat tervezésii volt.

Fénviorrs » Folyadékcsepp
Y / Mikroszképkamera
! ] IR
.

T, RH% mérés

Hités/fiités

Folyadékcsepp Mikroszképkamera

Fényforras ® HT

Hiités/flités

T, RH% mérés

4.1. abra A kisérleti elrendezések, A: Helmholtz tekercspar, B: elektromagnes

A Helmholtz tekercspar esetében a megfelelé magneses tér eldallitasahoz sziikséges
aramer6sség miatt 0,6 mm-es atmér6ji lakkozott (szigetelt) rézhuzalt hasznaltam. A
plexibdl késziilt tekercstest atmérdje 80 mm, hossza 10 mm volt. A tekercsek egyenként
233-as menetszammal késziiltek. Az eszkoz Osszeallitdsa utan a tekercspar altal befoglalt
térrész kozepén mértem a magneses tér erdsségét Magnet-Physik FH 54 tipust miszerrel
kiilonboz6 aramerésségek mellett (4.2. abra). A pontokra illesztett egyenes
paramétereibdl barmely beallitott aramerdsséghez tartozo térerdsség kiszamolhato. Az
egyenes tengelymetszete nem nulla, ezt valdszinileg minimalis mértékii mérési hiba

okozta, amely mértékét tekintve a Fold magneses térerdssége is lehet.
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4.2. dbra A magneses térerdsség kiilonbozo aramerdsségek mellett a Helmholtz

tekercspar esetében

A magneses tér erdsségét az elektromagnes esetében is mértem [=0-3 A
aramer6sségek mellett (4.3. abra). Az egyenes tengelymetszete ebben az esetben sem
nulla, itt azonban fontos kiemelni, hogy az elektromdgnes vasmagjainak marado
magnesezettsége okozta ezt az eltérést.
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T |
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o] H=24999 -1+ 0,981
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1 (A)

4.3. abra A magneses térerdsség kiilonbozd aramerdsségek mellett az elektomagnes

esetében
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A kisérlet zart rendszerben tortént, folyamatosan mértem a minta hdmérsékletét és a
levegd paratartalmat. Mivel a ferrokolloid hordozdkozegének parolgasa befolyasolja a
mérést, a paratartalmat desztillalt vizen atbuborékoltatott levegdvel allitottam be. A zart
értékenként 4 s volt, és a tobb parhuzamos felvétel sor elkészitésének idejében a csepp
alakja a helyiség paratartalman a péarolgds miatt megvaltozott. A minta allando
hoémérsekletét Huber CC K6 tipusu termosztat biztositotta. A méréseket 10 °C, 15 °C,
20 °C ¢és 24 °C homérseékleteken végeztem.

A feliiletekre Hamilton fecskendével kis méretti cseppeket (V ~ 0.5 pl) vittem fel. A
feliileteket eldzetesen etanollal tisztitottam, mielétt a kovetkezd cseppet ugyanarra a
pontra vittem volna fel. Ez azért volt 1ényeges, mert a feliiletek nedvesitési tulajdonsagai
eltéréek lehetnek attol fiiggden, hogy a feliilet eldzetesen nedvesitett volt-e magneses
folyadékkal vagy sem [77].

A kamerat és a tdpegységet LabVIEW kornyezetben készitett program vezérelte. A
cseppekrél mikroszkopkameraval (Point Grey Flea3 kamera, mikroszkép objektiv
lencsével) készitettem képeket. A mikroszkdpkamera nagyitasa 231-szeres volt. A mérés
soran a Helmholtz tekercsparban és az elektromégnes tekercseiben adott idok6zonként
valtoztattam az atfolyd dram erdsségét | = 0 és 4 A (az elektromagnes esetén 3 A) kozott,
igy egy csepprdl tobb magneses térerdsség mellett tudtam képet késziteni. Két mérési
pont kozott a kivant térerdsségérték beallitdsa utan varakozasi 1d6t kellett beiktatni,
ugyanis a csepp alakvaltozasa nem azonnali volt. A jelenséget a ferrokolloid
viszkozitdsanak magneses tér hatasara bekovetkezd valtozasa okozhatja. A folyadék
dinamikai viszkozitasat Anton Paar Physica MCR 301 tipust reométerrel mértem le lap-
lap konfiguracioban kiilonbozé hdmérsékleteken és térerdsség értékek mellett.

A képeket szintén LabVIEW-ban készitett programmal dolgoztam fel. A H = 0 KA m™*
esetben a cseppek konttrvonalara esé pontokra korivet (4.4. abra /1) illesztettem [40], a
kor paramétereibdl, valamint az alapvonal (4.4. dbra /2) és a korvonal metszéspontjabol
a korvonal érintéje (4.4. dbra /3) meghatarozhat6. Az érintd és az alapvonal altal

kozbezart szog a kontaktszog.
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4.4. abra A kontaktszog meghatdrozasa H = 0 KA m™ térerésség esetén

Magneses térben végzett mérés esetén ezt a modszert nem minden esetben lehetett
alkalmazni. Ekkor a csepp konturvonalén kijeldltem a kép pixelben mért magassaganak
10%-aval egyezd magassagu teriiletet. Ezekre a pontokra egyenest illesztve az egyenes
kezdeti meredekségébdl (m) a kontaktszog szamolhato (4.1. egyenlet).

0= tan~1(m) (4.1)

A szamolas hasonld az un. ,half-angle” modszerhez [78]. A modszer csak abban az
esetben alkalmazhato, ha a képen a felszin (és igy az alapvonal) vizszintes volt (4.5. abra).
Néhany esetben ezt a kép forgatasaval korrigaltam. A forgatast 0,01° pontossdggal

lehetett végrehajtani.

y=m-x+b
@J =
A 6 = tan"1(m)

4.5, abra A kontaktszog meghatdrozasa magneses térben

Legalabb 3 csepp adatait atlagoltam minden mérési pontban. A mérések hibaja két
tényez6tdl fiiggott. Az egyik a cseppek reprodukélhatdosdganak hibdja, a masik a
képfeldolgozas hibaja. Adott térerdsségnél a kiilonbozd cseppek kontaktszoge kozotti
legnagyobb eltérés 6,4°, az adott cseppre vonatkozd ismételt kontaktszog
meghatdrozasok kozotti eltérés pedig 0,08° volt. Tehat a legnagyobb hiba forrasa a

cseppek eldkészitésének bizonytalansaga.
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4.2 Modellszamitasok

A kontaktszogek térfiiggd tulajdonsagainak meghatarozasara is hasznalhaté a Szalai
¢s munkatarsa publikacidja alapjan kidolgozott perturbacios stiriiségfunkcional elmélet
(DFT) [76]. A mikroszkopikus rendszer jellemzésére Stockmayer folyadék modellt
hasznaltak. A folyadék-fal kolcsonhatashoz a megfelelé Lennard-Jones falpotencialt
alkalmaztak.

Az inhomogén folyadék egyensulyi siiriiségeloszlasa p(r, o, T, ) egy kiils6 térben

(Uext = Uwail — HmM cos @) minimalizalja a nagy kanonikus potencialt
o[{p(r, )} T, 1] = F[{p(r, @)}, 7]
+jd3rdwﬁ(r, W)Uyt (1 @) — 4.2)
+ j d3rk(r) (1 - j dwa@(r, a))),
és igy kielégiti az Euler-Lagrange egyenletet

o0[{p(r, )} T, ]
§p(r, w)

= 0. 4.3)
p(r, w)=p(rwTw)

A 4.2. és 4.3. egyenletekben ﬁ(r, w) = p(r)a(r,w), ahol p a slrlség és a az
orientacios eloszlasfiiggvény, 1 a kémiai potencial r a helyvektor, o = (6, ¢) a polarszog
¢s T a hdmérséklet. A szamitasokban 3 féle egyenstlyt vettek figyelembe (folyadék-goz,
szilard-goz és szilard-folyadék). A szilard-gbz és szilard-folyadék feliileti fesziiltség a

kovetkezOképpen szamolhato:

1
Vi = EL“IZ‘O(LP + !)L[{p(z, T, ,u), a(z, w, T, ,u)}, T, ,u]), (4.4.)

ahol i a megfeleld fazis és L a két fal tavolsaga. Mivel pg << p a folyadék-géz feliileti

fesziiltség szamolasahoz a Fowler kozelités hasznalhato

oo

/s
Yig = §p2f dr127”142<g(r12' wq, (1)2) au_g(rlz,(l)l,(l)z)/arlz> ’ (45)
0

wW1,W2,W12
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ahol g a parkorrelacios fliggvény a folyadékfazisban. A kontaktszogek a Young-
egyenlet (2.24.) alapjan voltak szamolva.

4.3 Eredmények és értékelésiik

Az EMG 700 tipusu ferrokolloid anionos feliiletaktiv anyagot tartalmaz. Emiatt a
kiilonbozd feliileteken jelentds kiilonbségeket tapasztaltam a kontaktszogek kozott.
Tovabba a nedvesitési tulajdonsagokat a feliiletaktiv anyag higitasa is befolyasolta.

A ferrokolloid dinamikai viszkozitdsa a mérések alapjan az alkalmazott térerdsségtol
¢s a hdmérséklettdl is fiigg (4.6. abra), ezért a kiilonbozo térerdsségeken végzett mérések
kozott indokolt volt a megfeleld varakozasi id0 beiktatasa annak érdekében, hogy a

képeken a kontaktszogek a valos allapotot mutassak.

1000 5

100 4 |

n (mPas)

{® 0kAm'
1 e 359kAm’
A 726kAm’
, . : :
10 15 20 25
T (°C)

4.6. abra Az EMG 700 tipusu ferrokolloid viszkozitasanak véaltozasa a hdmérséklet
fiiggvényében kiilonbozo térerdsség értékek mellett (pontozott vonallal az illesztett

gorbét jeloltem)

Szilicium egykristaly feliileten a desztillalt vizcseppek kontakt szoge (60,4+3,1)°,
PDMS feliileten pedig (103,3+£1,3)° volt. A ferrokolloid cseppek esetén a kiindulési
(H=0KkA m™) kontaktszogek szilicium egykristaly lapon ~(10-40)° koriil, PDMS
feltileten pedig ~80° koriil valtoztak. A desztillalt vizcseppek kontaktszogeitdl valo
jelentds kiilonbségek a ferrokolloid feliiletaktiv anyag tartalma miatt lehetségesek.

A Helmholtz tekercsparral végzett méréseknél a hdmérsékletet 20 °C-ra allitottam be,
a maximalis térerdsség H=15 kA m? volt, a paratartalmat 85% koriil tartottam. A

Helmholtz tekercsparral végzett mérések eldnye, hogy alacsonyabb térerdsségeknél nem
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jelentkezik az elektroméagnes vasmagjaira jellemzd maradd magnesezettség torzitd

hatasa.
24 « 14
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4.7. dbra A kontaktszogek valtozasa 20 °C-on szilicium lapon (A) és PDMS feliileten

(B) Helmhotz tekercsparban (a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgalja)

Szilicium lap felilleten magneses tér hatdsdra a kontaktszogek valtozdsa rendre
csokkend tendenciat mutat (4.7. abra). A valtozas mértéke a magnetitkoncentracio
novekedésével novekszik.

PDMS feliileten a kontaktszogek valtozéasa szintén csokkend tendencidt mutat. A
szilicium lap feliileten mért értékekhez képest eltérés tapasztalhato a valtozas jellegében.
A higitatlan, valamint a 25% ¢és 50%-os higitdsi mintakndl a kontaktszog gyorsan
csokken. A higitatlan kolloid esetében a tendencia H=10 KA m? f616tt megfordul. A
kisérlet soran megfigyeltem, hogy a csepp és a PDMS felszin érintkezési feliilete jelentds
mértékben lecsokken annak eredményeképpen, hogy a csepp a tér iranydba megnyulik.
A csepp magassaga 50%-kal novekedett. Ez okozta, hogy a kontaktszog a kezdeti
csokkenés utan adott térerdsség felett Gjra a kiindulési szog értéke felé valtozik.

Az elektromagnessel végzett kisérletekben a 25% és 50%-o0s higitdsoknal mindkét
feliilet esetében a kontaktszog csokkenését figyeltem meg, a cseppek a magneses tér
iranydba megnyultak. Adott térerdsségnél a kontaktszog valtozasa (A6) telitésbe megy.

Higitatlan folyadék esetén a trend hasonld, azonban nagyobb térerdsségnél a valtozas
tendenciaja megfordul (4.8. dbra). A valtozas abszolut értéke a szilicium egykristaly

feliiletén nagyobb volt.
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4.8. abra A kontaktszogek valtozasa 24 °C-on szilicium lapon (A) és PDMS feliileten

(B) elektromagnesben (a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgélja)

PDMS anyagon a csepp ¢és a szilikongumi érintkezési feliilete jelentés mértékben
csokkent a magneses tér hatasara. A higitott kolloidok esetében a kontaktszogek
folyamatos, kisebb mértékii csokkenése figyelhetd meg. A higitatlan kolloidnal A& értéke
10 kA m? térerésségig csokken, majd a trend megfordul. 25 KA m™ térerésség felett a
kontaktszog valtozasa pozitiv, amely azt jelenti, hogy a kontaktsz6g nagyobb, mint a
H = 0 térerésségnél mért szog (4.8. abra).

A kontaktszogek valtozasat elektromagneses térben kiilonb6zé homérsékleteken is
vizsgaltam. A 4.9. dbran lathato, hogy szilicium lap feliileten 10 °C-os hdmérsekleten a
viselkedik, a kontaktszogek a tér novekedésével folyamatosan csokkennek. Ennek egyik
oka valdszinilileg az, hogy a feliilet alacsony hdmérséklete miatt a viz kicsapddik a
feltiletre ¢s megvaltoztatja a nedvesitési tulajdonsagokat.

A 15 °C-os hémérsékleten végzett vizsgalatnal (4.9. abra B) a kontaktszdgek valtozasa
aranyos a magnetit koncentracioval. A valtozas trendje a higitatlan kolloid esetében csak
a legnagyobb térerdsségnél mutat kis mértékii ndvekedést.

A 24 °C-os homérsékleten végzett méréseknél (4.9. abra C) a higitatlan kolloid
kontaktszog valtozasanak irdnya mar kozepes térerdsségeknél megfordul.

A legnagyobb higitasti kolloid kontaktszog valtozasa mindharom hdémérsékleten

minimalis volt.
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4.9. dbra A kontaktszogek valtozasa szilicium lap feliileten 10 °C (A), 15 °C (B) és

24 °C (C) hémérsékleteken (a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgalja)

A PDMS feliileten végzett mérések soran megallapitottam, hogy a kontaktszog
valtozasok abszolut értéke a hdmérséklet novelésével csokken, hasonldan a szilicium lap
feltilethez. Mivel a feliilet hidrofob tulajdonsagu, az alacsony hdmérsékleten bekovetkezo
paralecsapodas latszolag nem jatszik jelentds szerepet a kontaktszég valtozasok
alakulasaban. A higitatlan kolloidnal a 10 °C és 15 °C-os hémérsékletek esetében
megfigyelhetiink egy lokalis minimumot a kontaktszog valtozas trendjében (4.10. abra).
Mig a szilicium lap feliileten ez a minimum 35 kA m™ és 40 kA m™ kozott, addig a PDMS
feliileten alacsonyabb, 10 KA m™ és 20 KA m™ (15 °C), valamint 5 KA m? és 10 kA m™*
(24 °C) kozotti térerésségeknél talalhato.

A higitatlan kolloid esetében 24 °C-on 25 kA m™ feletti térerdsségnél a kezdeti
kontaktszognél nagyobb szogeket figyeltem meg. Ezt a 4.10. abran a kontaktszog valtozas
pozitiv eldjele mutatja. A hidrofob tulajdonsagu feliilet miatt a cseppek a tér irdnyaba

oszlopszertien megnyultak (1asd 4.15. abra), emiatt a kontaktszog is novekedett.
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4.10. abra A kontaktszogek valtozasa PDMS feliileten 10 °C (A), 15 °C (B) és 24 °C

(C) hémérsékleteken (a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgalja)

A 4.11. abran lathato, hogy a hdmérséklet novelésével a kontaktszogek kiilonbozo
modokon valtoznak a térerésség fliggvényében. Szilicium lapon (4.11. dbra A) a
térer6sség novelésével a kontaktszogek valtozasa abszolut értékben nagyobb, mint a
PDMS feliileten. Nagyobb valtozas a legnagyobb térerdsségnél tapasztalhat6. A PDMS
feliileten (4.11. abra B) a legnagyobb valtozas a lokdlis minimum (H=15,8 kA m?)

kornyékén figyelhetd meg. A hémérséklet novelésével a kontaktszog magneses tér

hatdsara bekdvetkezd valtozasa egyre kisebb mértékl.
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4.11. abra A kontaktszogek valtozasa a hdmérséklet novelésekor szilicium lap (A) és

PDMS (B) feliileteken (a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgalja)

A homérséklet novelésével adott térerdsség mellett a cseppek jobban megnyultak a tér
irdnyaba ¢s az érintkezési feliilet is csokkent (4.12. abra). Ez azt jelzi, hogy a magneses
tér mellett a hdmérsékletfiiggd paraméterekben bekovetkezd valtozasok is jelentdsen

befolyasoljak a nedvesitési tulajdonsagokat.

4.12. dbra Csepp alakok H=15,8 kA m™ térerdsségnél 10 °C (A), 15 °C (B) és 24 °C (C)
hémérsékleteken PDMS feliileten

A higitatlan kolloid esetében jol lathato a homérséklet, térer0sség ¢és a feliilet
mindségének egylittes hatasa (4.13. dbra). PDMS feliileten mindhdrom hdmérsékleten
megfigyelhetd, hogy adott térerdsség felett a valtozas tendencidja megfordul. Ezzel
szemben a szilicium lap feliileten ez a jelenség 15 °C-on csak minimalis mértékben
figyelheté meg, 24 °C-on pedig 35 KA m™ és 40 kA m™ kozotti tartomanyban lathato.
Ezt a kiilonbséget a két feliilet €s a cseppek kozotti kolcsonhatasok eltérése okozza. A
hidrofil feliileten a magneses tér kisebb hatast tud kifejteni a cseppre, mert ebben az

esetben a feliilet és a csepp kozotti vonzderdk nagyobbak.
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4.13. dbra A higitatlan kolloid kontaktszogeinek valtozasa kiillonboz6 hémérsékleteken

(a pontozott vonal a jobb szemléltetést szolgalja)

A 4.14. abran lathato, hogy a szilicium egykristaly feliileten a csepp és a szilicium lap
érintkezési feliilete nem valtozott jelentds mértékben a magneses tér ndvelésekor. A
kezdeti kontaktszogek a 10 °C-os hoémérsékleten végzett mérésekkor voltak a
legnagyobbak, azonban a kontaktszogek valtozasa jelentdsen eltér a kiilonb6zd

homérsékleteken.

H=72,9kAm

33
A
A
A

4.14. abra A higitatlan kolloidcseppekrdl késziilt fényképek 10 °C (A), 15 °C (B) és

24 °C (C) homérsékleteken szilicium lap feliileten
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Szilicium feliileten a kontaktszogvaltozas tendencidjanak megforduldsat a magneses
tér hatasara a feliilet kozelében kialakuld koncentraciokiilonbség és a részecskék kozotti
kolcsonhatas eredményeképpen kialakuld lancosodas folyamatdnak versengése
okozhatja.

A PDMS feliileten az érintkezési feliilet minden homérsékleten jelentds mértékben
valtozik a magneses tér hatasara (4.15. dbra). A kontaktszogek valtozasa emiatt kozel
azonos mértékil, a cseppek mindhdrom hdémérsékleten oszlopszertien megnyulnak. A
képeken észrevehetd a kontaktszog kezdeti cs6kkenése, majd novekedése. A C oszlop
utolso két képén a cseppek felsé része nem lathatd, mert a csepp magassaga meghaladta

a kép magassagat.

A C

H=0kAm1

H=72,9kAm

- . e
a A A
A A A
AAA
AAA
AAA

4.15. abra A higitatlan kolloidcseppekrdl késziilt fényképek 10 °C (A), 15 °C (B) és
24 °C (C) homérsékleteken PDMS feliileten
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A DFT modell alapjan végzett szamitasokat a szilicium lap feliilettel higitatlan
ferrokolloid esetében végeztik el két térerdsség érték mellett 15°C ¢és 24 °C

homérsékleteken. Az elméleti szamitasok adatai a 4.2. tablazatban lathatoak.

4.2. tablazat A kisérleti (Gkxp) és elméleti szamitasok (Gac) adatai ¢ = 5,8 VIVY%

koncentracional
T (K) H (kA m™) Gexp(°) Geaic(®)
297 15,8 32,9+2,7 34,3
297 49,1 19,1+3,6 20,1
288 15,8 28,9449 28,2
288 49,1 23,6+1,6 25,1

A modellparamétereket a H = 0 KA m™-es térerdsség adatai alapjan hataroztuk meg.
Ezek a kovetkezOk voltak: o =12,1 nm, gks =275,2 K, m*=2,1, sy = 0,75 és olow=

1. Az elméleti szamitasok és a kisérleti adatok jo egyezést mutatnak.
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4.4 Osszefoglalas

Munkam soradn sajat fejlesztésli mérorendszerekkel mértem folyadékcseppek
kontaktszogének magneses tér hatasara bekovetkezd valtozéasat hidrofil és hidrofob
feliileteken, kiilonb6z6 homérsékleteken. A kisérleteket Helmholtz-tekercspar és
vasmagos elektromagnes segitségével 1étrehozott homogén magneses terekben végeztem
el zart rendszerben. A cseppekrdl mikroszkopkameraval készitettem képeket. A
kontaktszogeket sajat készitésii LabView programmal, képfeldolgozassal hataroztam
meg. A kisérleti adatokat perturbacidés strtségfunkcional elmélettel szamolt
eredményekkel hasonlitottam 6ssze.

Szilicium egykristaly feliileten a desztillalt vizcseppek kontakt szoge (60,443,1)°,
PDMS feliileten pedig (103,3£1,3)° volt. A ferrokolloid cseppek esetén a kiindulasi
(H= 0 KA m™) kontaktszogek a hémérséklet fliggvényében szilicium egykristaly lapon
~(10-40)° koriil, PDMS feliileten pedig ~80° koriil valtoztak. Kis térer6sségnél ((5-
10) KA m? alatt) mindkét feliilleten a kontaktszogek csokkenését figyeltem meg. A
hidrofil feliileten a cseppek megnyulasa a magneses tér iranyaba kisebb, mint a hidrofob
feliilet esetében.

A hidrofob PDMS feliileten a valtozés hasonld, azonban a hdmérséklettdl és a magnetit
koncentraciotol fiiggden 5 kKA m™ és 20 kA m™ kozétti tartomanyban lokalis minimum
értékeket tapasztaltam néhany koncentracioértéknél. A jelenség alapjan elmondhato,
hogy a vonzoerdk alapvetd szerepet jatszanak a cseppek kialakitasaban. Feltételezhetd,
hogy a lokélis minimum megjelenésében két ellentétes hatés jatszik szerepet: az egyik a
lokalis koncentraciovaltozas a magnetoforézis miatt, a masik a részecskék kozotti
lancképzddés, ami szintén befolyasolja a lokalis magnetitkoncentraciot.

Szilicium lapon a PDMS feliileten tapasztalt minimum 35 kA m™ és 40 kA m™ kozotti
térerdsségeknél talalhato.

A néhany mérési pontban elvégzett elméleti szamitdsok eredménye és a kisérleti

adatok jo egyezést mutattak.
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5. Differencialcellas mérési elrendezés ¢és differencialis

homérsékletmérés hipertermias vizsgalatoknal

A magneses folyadékok megfeleld frekvencidju valtakozo magneses térbe keriilve a
relaxacios mechanizmusok miatt hét disszipalnak. A hdmennyiség meghatarozasa soran
differencidlis hoémérsékletmérést alkalmaztam ¢és tobbféle szenzort vizsgaltam.
Differencialis hOmérsékletmérés esetén abszolut hdmérsékletmérés helyett egy referencia
szenzorhoz képesti hdmérsékletvaltozasat (Pt100 érzékeld), illetve a hideg és melegpont
potencidlkiilonbségét (termoelemek) detektalom. A modszer alkalmas arra, hogy a
nagyfrekvencias magneses tér zavard hatdsa kikiiszobolhetd legyen és igy a mérési
modszer egy koltséghatékony hdomérsékletmérési alternativa lehet a hipertermiés

alkalmazasoknal.
5.1 Anyagok és médszerek

5.1.1 A mérorendszer felépitése

5.1.1.1 A valtakozo magneses mezo eloallitasa

A hipertermiéds vizsgalatok egyik legelterjedtebb moddszere a homérsékleti gorbe
kezdeti meredekségének meghatdrozasdn alapuld kaloriméteres mérés, melyben a
valtakozo magneses tér elallitasara nagyfrekvencias tekercset alkalmaznak [58].

A mérések soran valtoztathatdé amplitudoja és frekvencidji szinuszos magneses teret
kell 1étrehozni. A Fizika és Mechatronika Intézetben egy diplomadolgozat [79] keretében
mar késziilt egy berendezés, amelyet kisebb atalakitasokkal a kisérletek végrehajtasara
hasznaltam.

A mérérendszer két fo része a vezérld és az erdsité/meghajtd egység. Az eredeti
mikrovezérlés vezérld egységet adatgyijté kartyara (National Instrument USB-6221)
cseréltem, igy a hdmérséklet adatok fogadasat €s a rendszer vezérlését egy miiszer végzi.

Az LC kor taplalasat PWM (pulse width modulation) meghajté vezérli, amely egy H-
hid négy FET elemét felvaltva kapcsolja. A PWM jeleket (és a teljes mérés vezérlését)
LabView kornyezetben irt program generalja. Fontos kiemelni, hogy a kvazi szinuszos
tér eldallitasahoz két, egymashoz képest 180°-kal eltolt PWM jelre van sziikség (5.1.
abra), melyek kitoltési tényezdjét 0,47-re allitottam be. Tovabba a PWM jelek kozott

holtidét kell kdzbeiktatni a meghajto elektronika védelmében.
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5.1. &bra A kiegészitd6 PWM jel

A PWM jelek kozotti holtidot az adatgyiijté kartya tulajdonsagai miatt a beallitott
frekvencia fiiggvényében valtoztatni kell, de ezt a LabView program automatikusan
elvégzi. A beallitasokkal 100 és 800 kHz kozotti tartomanyon lehetséges a frekvencia
bedllitaisa. Az eldallitott magneses tér frekvenciatartomanyat az LC kor
rezonanciafrekvencidjdnak valtoztatasaval tudjuk beéllitani. Ezt ugy tudjuk elérni, hogy
a kondenzator elemet kicseréljiik és a meghajto frekvencigjat a rezonanciafrekvenciahoz
hangoljuk. Ekkor az aramkorlat tizemmodban hasznalt tapegység [Voltcraft VSP 2403]
fesziiltége egy minimum értékhez kozelit. A tekercs és a kondenzator egység L/C aranya
lehetove teszi, hogy a rezonanciafrekvencia kornyezetében a csucsdram jelentOs
csokkenése nélkiil lehessen a mérési frekvenciat valtoztatni [80]. A magneses tér
erdsségét a meghajtd aramkoron keresztiilfolyd aram szabalyozéasaval valtoztathatjuk
0 KA m?és 3,2 kA m? kozott.

A meghajtod/erdsitd aramkorben a H-hid négy MOSFET (IRF510) elemét a kiadott
PWM jel két IRS21864 IC-n keresztiil paronként kapcsolja. Az erdsit aramkor egy 1:5
menetszamaranyu transzformatoron keresztiil a munkatekercsekhez kapcsolodik (5.2.

abra). A transzformadtor szerepe az aram ndvelése és az LC kor galvanikus levalasztasa.
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5.2. abra A H-hid felépitése

Az LC korben az induktiv tag ebben az esetben egy légmagos tekercs, amelybe a
mintdt  helyezzilk. = Mivel  differencidlcellas  elrendezésben  differencialis
hémérsékletmérést szerettem volna megvalositani, az induktiv tagot két, sorba kotott
tekerccsel valositottam meg. Az egyikben a ferrokolloid, a masikban a referencia anyag
foglal helyet. A referencia anyag a kolloid részecskék hordozokozege (EMG 900 tipust
kolloid esetén n-dekan). A tekercsek kozepén a magneses tér homogén. A tekercsek
hossza 93 mm, bels6 atmérdjiik 18 mm, menetszamuk 13 és 5 mm kiils6é atmér6ji iireges
rézcsObol késziiltek. A tekercseket hdszigeteld anyaggal vettem korbe a hdveszteség
csokkentésére. Az lireges csé alkalmazasakor a terhelés ellendlldsa nem novekszik,
ugyanis a mérérendszer miikodési frekvenciatartomanyaban az aram csak a vezeto kiilso
rétegében folyik a skin-effektus miatt.

A tekercsek belsejében termosztalofolyadék keringtethetd. A mérések soran a
tekercseket HUBER K6 és K6-NR termosztatokkal 37 °C hémérsékleten tartottam, igy a
rendszer a valos koriilményekhez hasonléan miikodik.

A teljes mérdrendszer felépitése a kovetkez6 abran lathato (5.3. abra).
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Differencialis hdmérsékletméré DAQ kartya

Pt100 ellenallashémérd
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n_n_ PWM jelgenerator P C
AV
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H- s Tapegység ta

Cc 0-40 V max 5 A

Termosztat USB

T=37°C

5.3. abra A teljes mérérendszer [81]

A mérbrendszerben lehetdség van a magneses tér nagysaganak mérésére egy kis
impedancidju ellenallason atfoly6é aram meghatarozasaval. Ehhez sziikség van az LC kor
¢s az alkalmazott ellenallds impedancidjanak (|Z |) és a fazistolasanak (#) a
frekvenciafiiggésére (5.4. abra), amit Agilent 4284A tipusit LCR analizatorral mértem
meg.

2,0 5 .
) * |Impedancia

1,8 o Fazistolas | gg

1,6 4

1,4

Fazistolas (°)

0,2 + =

0,0 ﬁpdj —
0 200k 400k 600k 800k ™
f (Hz)

5.4. abra Az LC kor impedancidjanak ¢€s fazistolasanak frekvenciafiiggése

A szamolashoz hasznalt paraméterek a kovetkezok:

|Z| = 0,45226 + 4,75727 - 1077f 4 2,83339 - 107132, (5.1)
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6 = 18,11930 + 7,30056 - 10~3f — 2,40009 - 10~ 11f2 (5.2)

Az aramerGsség mérésekor a kis impedanciaju sont ellenallason es6 fesziiltséget (Up)
oszcilloszkoppal mértem, majd az aramerdsség (lp) az LC kor paraméterei alapjan

hatarozhat6 meg.
[ =2 (5.3)

A valtakozd magneses tér teljesitményének szamitdsdhoz az aramerdsség és a

fesziiltség effektiv értékét hasznaljuk, amely szinuszosan valtakozo tér esetén:

P (5.4

A magneses térerOsség igy

NIRMS , NIp

Hrys = - H, = e (5.5.)

ahol N a tekercs menetszama, | a tekercs hossza,

a teljesitmény pedig
P = IRMSURMS cos 6. (56)

A mérési frekvenciat minden esetben =480 kHz-re allitottam be, a tapegység
fesziiltsége ezen a frekvencian minimum értéket vett fel. A meghajton atfolyd aram

erdssége lbe=300 MA volt.

5.1.1.2 A valtakozo magneses tér erdssége és eloszlasa
A  minta megfeleld6 poziciondldsdhoz ¢és a magneses tér eloszlasanak
(homogenitasdnak) meghatdrozasahoz COMSOL Multiphysics szoftverrel szimulaciot
végeztem. A felépitett modell harom, igynevezett doménbdl all:
— atekercset alkot6 cs6 anyaga réz,
— acsdben alacsony vezetoképességli viz talalhato,

— amodell tobbi részét levego tolti ki.
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A tekercsaramot 2,28 A-re allitottam be és a szimulacidhoz a ,,frequeny domain study”
modult hasznaltam 480 kHz frekvencia bedllitassal. Az elemzéshez kiillonbozé metszeti

sikokat és egyeneseket készitettem.

freq(1)=480 kHz H
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5.5. abra A magneses tér eloszlasa a tekercsekben

Az 5.5. abran a tekercsek magneses tér eloszlasa lathat6. Szaggatott vonallal jeloltem
a minta altal kitoltott 16 mm x 24 mm kiterjedési teriiletet. A teriileten beliil a magneses
tér 1%-os eltéréssel homogénnek tekinthetd.

A tekercsek kozépvonalaban X és z iranyban egyeneseket vettem fel, melyeken szintén

megfigyelhetd, hogy a magneses tér az adott térrészben homogén (5.6. abra).
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5.6. abra A magneses tér erdssége az X (A) és z (B) iranyu egyenesek mentén

Az ,A” jelll 4dbran lathatd kiugrod csticsot az okozza, hogy a tekercs kozvetlen

kozelében a térerdsség joval nagyobb, mint a tekercs belsejében.

5.1.1.3 A differencialis homérsékletmérés

A homérséklet érzékelok fesziiltségjelét egy erdsitdé aramkoron (INA128) keresztiil az
adatgyiijté kartya dolgozza fel. Az erdsitési tényez6 A=100 volt. A Pt100 tipusu
ellenallashémérd ellenallasat 1 kQ-os precizios ellenallasok alkalmazasaval Wheatstone-
hidon keresztiil precizids miiveleti erdsitdvel (INA125) mérem.

A kolloid mintak és a referencia anyagok egy-egy 16 mm kiils6 atmér6jii tivegcsében
keriilnek a két tekercsbe (L1, L2). A héveszteségek csokkentése érdekében célszerli a
lehet6 legkisebb mintamennyiséget hasznalni, igy kisebb lesz a minta feliilete. Ekkor a
minta kisebb feliileten érintkezik az tivegcsdvel ¢€s kisebb feliileten tudja a hét atadni a
tekercseknek. A kisérletek soran 3 cm® kolloidot (FF) és referencia (R) anyagot
hasznaltam. A hdmérseklet érzékelok (Trr, Tr) a Iégmenteses zard kupakokban talalhato,
hévezetd pasztat tartalmazo vékonyfall tivegesovekbe keriilnek. A szenzorok a mérésnek
megfelelden konnyen kicserélhetok. A mérés soran abszolit hdmérséklet mérésére nem
keriil sor, csak a kolloid és a referencia anyag homérsékletkiilonbségét detektalom. Mivel
a két munkatekercs hasonlo kialakitasu, ezzel a mddszerrel nem csak a hOmérd elem sajat,
hanem a hordozokozeg esetleges melegedése is kikiiszobolhetd. A differencidlis jel csak
a két oldal hémérsékletkiilonbségétdl (AT=Trr-Tr) fligg.

A hoémérsékletvaltozas nem adiabatikus kortilmények kozott torténik, ugyanis a
kolloid és a fémvezetékes homéro szenzorok, valamint a tekercs kozott hoatadas torténik.
A differencialis hdmérsékletmérés elvi felépitése az 5.7. abran lathatd. A termoelemeket

egyszeri elrendezésben hasznaltam: az azonos anyagu vezetékeket 6sszekapcsoltam ¢€s
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foldeltem, igy a hideg oldal a referencia anyagot tartalmaz6 mintatartd csébe kertil, a
mintat tartalmazod cs6ben a meleg oldali hémérsékletet a két csatlakozasi pont
kiilonbségeként mérhetjiik. A Pt100 szenzorok egy Wheatstone-hid elemeit képezik, a
homérsékletkiilonbség okozta ellenallasvaltozas a hidon fesziiltségkiilonbséget hoz 1étre,

amely aranyos a hdmérsékletvaltozassal.
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5.7. abra Differencialis hémérsékletmérés a munkatekercsekben [81]

A homérséklet kiilonbség mérésére harom féle szenzort hasznaltam, két termoelem
part (K és T tipust) és két ellenallas hdmérséklet érzékeldt (vékonyréteg PT100 szenzor).
Mind a négy érzékeld tokozas nélkiili volt. A termoelemek eldnyei az egyszerii kialakitas,
tokozas nélkiil alkalmazva a kis valaszidé (<10 ms), kis hdétehetetlenség. Utobbi
tulajdonsag kifejezetten sziikséges a pontos homérseklet-emelkedés meghatarozasakor.
A fémet (kiilondsen a ferromagneses elemeket) tartalmazd vezetékek hatranya, hogy
,reagalnak” a magneses térre. Tovabbi probléma, hogy a vezetékekben aram indukalodik,
amely onmelegedéshez vezet [67], igy a mért érték abszolut hdmérsékletméréskor erésen
feliilbecsiili a valés hdmérsékletet.

A K tipusi héelem kromel-alumel anyagu, altalanosan hasznalt termoelem.
Erzékenysége atlagosan 41 pV °C’, méréstartomanya -200 - +1350 °C. Anyaga miatt
(nikkel, krom) ferromagneses, igy alapesetben sem idedlis a magneses térben vald

alkalmazasra [68].
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A T tipust termoelem réz-konstantan anyagu. Erzékenysége atlagosan 43 puV °C?,
méréstartomanya -200 - +350 °C. A konstantan vezeték a K tipushoz hasonldan szintén
tartalmaz ferromagneses anyagot (nikkelt), azonban kisebb mennyiségben.

A két termoelem karakterisztikaja a kivant hdmérséklet tartomanyban kézel azonos.

A Pt100 ellenallashémér6 érzékeld feliilete vékony platinaréteget tartalmaz keramia
hordozon. Kiegészitd védoréteg vagy tokozas nélkiil kb. +300 °C-ig hasznalhato.

A  hOmérd szenzorokat hasznalat eldtt kalibrdlni kellett. A  kalibréacio
referenciahOmérséklete 37 °C volt. A szenzorokat a referencia hdmérséklethez képest -
10 °C és +35 °C kozott kalibraltam. A hémérsékletmérés pontossaga 0,1 °C volt.

Fontos megjegyezni, hogy a differencidlis mérés sajatossiga miatt az
érzékeldparoknak jo kozelitéssel egyformanak kell lennitik. A szenzorok méagneses térben
vald alkalmazhatosagat kiilonbozé mérési elrendezésekkel vizsgaltam:

— Minta oldali szenzor az 1. munkatekercsben, referencia szenzor a 2.
munkatekercsben

— Minta oldali szenzor az 1. munkatekercsben, referencia szenzor tekercsen
kiviil, termosztatban

— Minta oldali tekercsen kiviil, termosztatban, referencia szenzor a 2.
munkatekercsben

5.1.1.4 A vizsgalt ferrokolloidok

A vizsgalatokhoz kétféle magneses kolloidot hasznaltam, a FerroTec cég vizbazisu
EMG 700 ¢és az olaj bazist EMG 900 kolloidjait. Mindkét folyadékbol 50%-0s (m/m)
higitasu mintakat is készitettem. A kolloidok gyart6 altal megadott fizikai és kémiai
tulajdonsagait és a sajat szarazanyagtartalom-mérés eredményeit a kovetkezd tablazatban

foglalom Ossze.

5.1. tdblazat A kolloidok fizikai és kémiai tulajdonsagai

EMG 700 EMG 900
Részecskeatmérd (nm) 10
Tehtem’ magnes.ezettse.g,hez tartozo 325 99
magneses indukcid (mT)
Stirtiség (kg m™) 1290 1740
Kezdeti magneses szuszceptibilitas 12,57 18,6
’ !\/I,agnetlt tartalom 58 17.7
(gyarto altal megadott, V/V%)
Szarazanyag-tartalom (m/m%) 40,55 72,37
viz + anionos konnytiolaj
Hordozokozeg feliiletaktiv keverék +
anyag olajsav
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A kolloidok szérazanyag-tartalmat szaritdsos modszerrel hataroztam meg. A szaritasos
modszer esetében analitikai mérlegen lemért tégelybe 200 pl mintat pipettaztam,
lemértem a tomegét, 24 oran keresztiil 105 °C-os szaritoszekrényben szaritottam, majd
lemértem a maradék tomegét is. A bemért folyadék térfogatabol és tomegébdl a
kiilonb6z6 koncentracid egységek szamolhatok.

A hipertermias mérésekhez a gyari kolloid mellett 50 m/m%-os mintakat is
készitettem. Az EMG 700 tipusu kolloidot desztillalt vizzel higitottam. A higitas soran a
kolloid hosszu tavon stabil maradt. Az EMG 900 tipust kolloid esetében a gyarté nem
tette kozz€¢ a pontos Osszetételt, ezért tobbféle szerves olddszert probaltam ki.
Legmegfelelobbnek a n-dekan bizonyult. Etanol, aceton és 2-propanol olddszer esetén a
magneses részecskék aggregalodtak és kitilepedtek.

A négy fajta kolloid minta fajlagos hdkapacitasat a Pannon Egyetem Fizikai Kémia
Intézeti Tanszék munkatarsai mérték kaloriméteres modszerrel 30 °C és 50 °C kozotti
hémérsékleten Setaram C80 Differential Scanning Calorimeter tipusti berendezéssel

allando nyomas mellett [82].
5.1.2 Szamitasok és adatfeldolgozas

A kolloidok SLP értékeit az 1d6 fliggvényében felvett melegedési gorbe kezdeti
meredekségébdl szamoltam. Altalanossagban a gorbék legmeredekebb szakaszara
illesztett egyenes paramétereinek haszndlata az ajanlott, még akkor is ha a szakasz 5 s-
10 s hosszuisagl. Ebben a kezdeti szakaszban a minta és kdrnyezete kozotti hdatadas
minimalis, kvézi-adiabatikus allapottal szamolhatunk. A megfeleld intervallum
kivalasztasahoz a hémérséklet-id6 gorbe elsé derivaltjdnak grafikonja nyujt segitséget,
ahol azt a szakaszt keressiik, ahol a derivalt értéke konstans.

A kivalasztott szakaszra a legkisebb négyzetek modszerével egyenest illesztettem és
az egyenes paramétereibdl a meredekség meghatarozhatd. A meredekségbdl a (2.31.)
egyenlet alapjan a hdkapacitas 37 °C-on mért értékébdl és a magnetit koncentraciobol a
mintdk SLP értéke szamolhat6. Az ILP (belso teljesitményveszteség) értékek az SLP-bol
(fajlagos teljesitményveszteségbdl), a magneses tér erdsségébdl és frekvencidjabol
szdmolhatok.

A szadmitasok soran minden hdmérsékletmérési modszerhez hiarom parhuzamos
melegedési gorbét vettem fel. A kezdeti meredekséget az egyes gorbékbdl szamolt
meredekségek atlagaként szamoltam. A mérés hibdjat az egyes szadmitasi és mérési

1épések egylittes hibdjaként adtam meg.
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5.2 Eredmények és értékelésiik

5.2.1 Fajlagos hékapacitas

A mintak teljesitményveszteségének meghatarozasahoz sziikség van a fajlagos
hoékapacitas ismeretére. Az 5.8. abran lathatd a négy féle kolloid fajlagos hdkapacitas-

hémérséklet diagramja.

4.5 4
v-- EMG 700 50%
= EMG 700 100%
4,04 --e--EMG 900 50%
—A— EMG 900 100%
3,5+ . v - 4
e v v v
X 304 i . -
'CJ) [ ] :
& B
2 25-
o
(@]
2,0 -
1,5 - oo e B @ T
A A A A A
1,0 -
300 305 310 315 320 325
T(K)

5.8. dbra A minték fajlagos hokapacitasanak homérsékletfiiggése

Megfigyelhetjiik, hogy a higitott kolloidok fajlagos hékapacitasa nagyobb, mint az
eredeti, higitatlan kolloidoké. Osszehasonlitasképpen a viz és a n-dekan fajlagos
hékapacitasa ¢,=4,186 kJ kg°C? és ¢,=2,217 kJ kgt°C [83]. A higitas soran a kolloid
fajhdje a hordozokozeg fajhdjéhez kozelit. A vizbazist kolloid hdkapacitasa alapesetben
magasabb és a hémérséklet hatasara kis mértékii novekedés lathato (0,02 ki kgt °CL).
Az olajbazisu kolloid esetében ez a ndvekedés elhanyagolhato. A hdkapacitas mérések

hibgja 0,8% alatti.

5.2. tablazat A szamolashoz hasznalt fajh¢ értékek és referencia anyagok (37 °C-on)

Cp Vilasztott
(kJ kgt e°C?) | referenciaanyag
EMG70050% | 3,420+0,015 desztillalt viz
EMG700 100% 2,900+0,012 desztillalt viz
EMG900 50% 1,571+£0,013 dekan
EMG900 100% 1,236+0,008 dekan

Minta
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5.2.2 Differencialis homérsékletmérés

A szenzorok és a differencialis hdmérsékletmérés alkalmazhatosagat magneses térben
kiilonboz6é mérési elrendezésekkel teszteltem. Ha az egyik szenzor a munkatekercsben, a
masik a referencia homérsékletre bedllitott termosztatban foglal helyet, a
hémérsékletkiilonbség valtozasabol kovetkeztethetiink a szenzor magneses térben vald
viselkedésére. A mintatartokba ebben az esetben desztillalt vizet toltottem.

A K tipusu termoelemnél (5.9. dbra) megfigyelhetjiik, hogy ha az egyik szenzor a
munkatekercsben, a masik a termosztatban van, akkor a két szenzor k6zott 0,28 °C-0s
hémérsékletkiilonbség tapasztalhatdo a magneses tér bekapcsoldsa utan. A magneses tér

hatassal van a szenzor anyagéra.
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5.9. abra A K tipust termoelemek viselkedése magneses térben
viladgos: minta oldali szenzor a munkatekercsben,

sOtét: referencia szenzor a munkatekercsben

A T tipusi termoelem esetén (5.10. 4&bra) nem tapasztaltam jelentds
homérsekletvaltozast a magneses tér bekapcsoldsa utdn. Mindkét elrendezésnél egy
minimalis hdmérséklet ugrast kovetden 0,05 °C-on beliill marad a hdmérséklet a mérés
ideje alatt. A hémérséklet ugrast valdszinilileg az okozza, hogy a hirtelen bekapcsolt
magneses tér hatdssal van a mérdrendszerre, ez azonban az eredményt nem befolyasolja,

ugyanis ez nem valos hdmérséklet valtozas.
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5.10. dbra A T tipust termoelemekviselkedése magneses térben

vilagos: minta oldali szenzor a munkatekercsben,

soOtét: referencia szenzor a munkatekercsben

A Pt100 hémér6 szenzor esetében (5.11. abra) kis mértéki hdmérséklet emelkedés
lathat6 abban az esetben, amikor a kolloid mérésére szolgald szenzor a munkatekercsben
van. A valtozas mértéke a teljes mérési id6 alatt 0,1 °C, igy ez a véltozas gyakorlatilag
elhanyagolhato. A jelenséget valdszinlileg az okozza, hogy a két érzékelé nem pontosan

egyforma, azonban az érzékelOk valogatasaval a hiba csokkenthetd.
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5.11. dbra A Pt100 tipustt hdmérdk viselkedése magneses térben

vilagos: minta oldali szenzor a munkatekercsben,

sotét: referencia szenzor a munkatekercsben
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Az 5.12. dbrén a harom féle hémérd szenzor viselkedése lathato differencidlis mérés
esetén, a mintatartokba ezuttal is desztillalt vizet toltottem. A K tipust termoelem esetén
szintén megfigyelhetjilk a magneses tér bekapcsoldsa utani ugrast. Lathato, hogy a
kiilonbozd szenzorok jele a mérés soran elhanyagolhatd mértékben ingadozik, de a
kezdeti hémérséklethez képest nagy valtozads nem tapasztalhat6. Differencialis mérés
esetén a szenzorok dnmelegedése kompenzalja egymast, igy egyéb kiegészitd mérések
nélkiil alkalmas a relativ homérsékletvaltozas kovetésére, megerdsitve a differencialis
homérsekletmérés jogosultsagat. Megemlitendd tovabba, hogy a mddszerrel a referencia
kozeg esetleges melegedése is kompenzalhatd, ami az 1 MHz-et megkozelito frekvenciak

esetén lehet 1ényeges.
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5.12. abra A szenzorok viselkedése differencialis mérés esetén

A homérséklet érzékeld szenzorok reakcioidejének vizsgalatara az EMG 900 tipusu
kolloidot valasztottam. A magneses teret 1étrehozd meghajtd aramkor sajatossagai miatt
a tekercseken atfolyo aram a bedllitott értéket csak a bekapcsolas utan par masodperccel
éri el. Az 5.13. abran lathat6, hogy atlagosan a mérés 3. masodpercétdl a homérséklet
emelkedése egyenletes, ekkor érte el az dramerdsség a maximalis értéket. Emellett a
szenzorokat tartalmazd vékonyfalll livegesovek korlatozott hdvezetd képessége és a

szenzorok sajat reakcioideje is szerepet jatszik a késleltetésben.
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5.13. 4bra A szenzorok valaszideje
5.2.3 Az SLP értékek meghatarozasa

A kiilonb6z6 kolloidok SLP értékeinek meghatarozasahoz sziikség van a hdmérséklet-

1d6 gorbek (5.14. abra) kezdeti meredekségének meghatarozésara.
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5.14. 4bra A kiilonb6z6 szenzorokkal mért hdmérséklet emelkedés az egyes

ferrokolloidok esetén
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A gorbén lathatd, hogy a kiilonb6zd szenzorokkal mért hdmérséklet emelkedések jo
egyezés mutatnak, kiilonosen a lassu homérséklet-emelkedésnél. A méréseket minden
esetben a 37 °C-os egyensulyi homérsékletrél inditottam, igy szimuldlva az in vivo
koriilményeket. A klinikai felhasznalasnal a frekvencia és térerdsség szorzata nem
haladhatja meg a 4,85-108 Am1s? értéket [52]. Mellkasi, nyaki és fej kezelésekkor
magasabb térerdsség (10 KAml<) is toleralhatdo [84]. A méréseket klinikai
koriilményeknek megfelelé frekvencia (4801 kHz) és térerdsség (0,32+0,01 kA m™?)
értekeken végeztem. Alacsony térerOsség értékeknél a gyors homérsékletvaltozas
elkertilhetd, igy a nagy homérsékleti gradiens okozta hdveszteség nem csokkenti az SLP
mérések pontossagat.

A kezdeti meredekség kiszamitdsdhoz a gorbék linedris szakaszdra egyenest
illesztettem. Az adiabatikus hdmérsékletvaltozas okozta hiba csokkentésére célszerli a
magneses tér bekapcsoldsa utani szakasszal szamolni. A linearis szakaszt a magneses tér
bekapcsolasat kovetd 6. masodperctdl az 50. masodpercig hatdroztam meg. Az adott
tartomanyban a homérséklet emelkedés értéke 0,2-1,2 °C kozotti. A homérséklet-ido

gorbékre illesztett egyenesek adatait az 5.3. tablazatban foglalom Ossze.

5.3. tablazat A ferrokolloidok kezdeti hdmérsékletvaltozasa (-102 °C s)

EMG 900 100% | EMG 900 50% | EMG 700 100% | EMG 700 50%
K tipus 2,58 1,79 0,83 0,55
T tipus 2,66 1,84 0,84 0,53
Pt100 2,91 1,98 0,86 0,52

Az SLP értékek meghatarozasidhoz a beallitott referencia hdmérséklethez tartozo

fajlagos hodkapacitast és a kolloidok tomegszazalékos Osszetételét hasznaltam (5.15.

abra).
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5.15. 4bra A ferrokolloidok SLP értékei a mérési hibakkal

A diagramon lathatd, hogy a higitott kolloidok minden esetben nagyobb
teljesitményveszteséget mutatnak, ennek oka, hogy a higitassal a mintdk fajlagos
hoékapacitisa novekedett. A kiilonb6zé hdmérséklet érzékeld szenzorokkal mért
hémeérsékletvaltozas alapjan kiszamolt SLP értékek jo egyezést mutatnak.

A termoelemekkel mért SLP értékek 3%-on beliil vannak, a Pt100 érzékelovel mért
értekek kis mértékben eltérnek az EMG900-50 ¢s EMG900-100 kolloidok esetében 9%
illetve 11%-kal. A mért értékek szorasa az egyes szenzorok esetén 5% alatt van. Az SLP
bizonytalansdga magéba foglalja a kolloidok anyagi mindségének bizonytalansagat is.
Esetemben a fajlagos hékapacitasok értéket kis hibaval sikeriilt meghatarozni (<0,8%),
termodinamikai paraméterek, példaul a hdveszteség a nem adiabatikus rendszer miatt €s
a gorbek kezdeti meredekségének meghatarozasara valasztott modszer.

Natividad és munkatarsai [57] Osszehasonlitottdk a termoelemekkel végzett
adiabatikus és nem adiabatikus kalorimetrikus mérési modszereket €és arra a
kovetkeztetésre jutottak, hogy a hdveszteség akar 34%-os hibat okozhat. Garaio és
munkatarsai [54] Kkutatasai alapjan az SLP meghatarozasanak pontossaga fiigg a
melegedési gorbék kezdeti szakaszéra illesztett fliggvény kivalasztasatol és a szakasz

hosszatol. Ezek a paraméterek 12%-o0s hibat is okozhatnak.
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A differencialis mérési mddszer nagyobb térerdsségen vald alkalmazhatosagat az
EMG900-100 tipusu kolloid mérésével igazoltam Ho=(0,53+0,02) KA m™ térerésségen,
az elozdekhez képest valtozatlan frekvencia mellett. A kolloid SLP értéke
(0,131+0,004) W gl-nak adddott, amely alapjan négyzetes dsszefiiggés tapasztalhat6 az

SLP és a magneses tér erdssége kozott.

5.4. tablazat A ferrokolloidok SLP értékei (W g)

Erzékels | EMG 900 100% | EMG 90050% | EMG 700 100% | EMG 700 50%
K tipus 0,093+0,002 0,059+0,001 0,078+0,002 0,044+0,001
T tipus 0,090+0,003 0,060+0,001 0,080+0,002 0,045+0,001

Pt100 0,089+0,002 0,062+0,001 0,086+0,002 0,050+0,001

A mintak SLP értékei (0,050+0,001) W g* és (0,093+0,002) W g kozott alakultak.
Ezeket az adatokat nehezen lehet més kutatdsok eredményeivel 6sszehasonlitani, ugyanis
legtobbszor joval magasabb térerdsségeknél végzik a méréseket annak ellenére, hogy a
nagyobb térerdsség okozta hdtermelé mechanizmus nem relevans a valds
felhasznalasoknal. Az ILP definicioja feltételezi, hogy a térerdsség joval a kolloid telitési
térerdssége alatt van. A méréseim esetében ez a feltétel teljesiil, tehat az adatok
eredményeivel. A mintak ILP

(1,01+0,07) nH m? kg* és (1,80£0,13) nH m? kg kozott valtoztak. A ferrokolloidok ILP

Osszehasonlithatok mdés  kutatdsok értékei
érteke fligg a magneses részecskék méretétdl. Nagyobb részecskék nagyobb ILP értéket
okoznak. Kallumadil és munkatarsai [53] kutatasa alapjan az (1-2) nH m? kg koz¢ es6
ILP értekek a 10 nm részecskemérettel rendelkezd kolloidokra jellemz6. A két vizsgalt
kolloid részecskemérete ebbe a tartomanyba esik, igy az ILP mérések aldtdmasztjak ezt a
megfigyelést. Ebben a mérettartomanyban (11 nm alatt) a teljesitményveszteséget
tobbnyire a Néel-relaxacio okozza [27] és megfigyelhetd, hogy az SLP ebben az esetben
sajat méréseket, hasonlo trendet figyeltem meg: az SLP értéke a higitassal 77% és 57%-
ot novekszik, rendre az EMG700 és EMG900 kolloidoknal.
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5.2.4 A magneses tér intenzitasanak és a kolloidok ILP értékeinek meghatarozasa

A magneses tér erdsségét és a teljesitményt az 5.1.1. fejezetben leirtak alapjan
hataroztam meg az EMG 900 100%-os kolloid esetében. A mért és szamolt paraméterek

a kovetkezok voltak:

5.5. tablazat A szdmolt és mért paraméterek

f 480 kHz

Ibe 300 mA

Z 0,746 Ohm

0 47,63°
Urwms 1,20V
Irms 1,61 A

He | 0,320 KAm?®

Prezgskor 1,30 W

A kolloidok ILP értékeit a 2.29. egyenlet alapjan hataroztam meg a magneses tér
nagysdganak ¢és frekvencidjanak ismeretében. A mérési koriilményektdl fiiggetlen

teljesitményveszteség értékei az 5.6. tablazatban lathatdak.

5.6. tablazat A ferrokolloidok ILP értékei (nH m? kgt

Erzékel6 | EMG 900 100% | EMG 90050% | EMG 700 100% | EMG 700 50%
K tipus 0,90+0,06 1,5840,11 1,20+0,08 1,8940,13
T tipus 0,93+0,06 1,62+0,11 1,22+0,08 1,82+0,14
Pt100 1,01+0,07 1,74+0,12 1,25+0,08 1,80+0,13

5.25 Teljesitmény és hatasfok

hételjesitmény a

Pyon = SLP -m (5.7.)

egyenlet alapjan szamolhato.
Az EMG 900 100%-os kolloid példajanal maradva a szamolt teljesitmény és hatasfok

az 5.7. tablazatban lathatoak. A magneses részecskék ossztomege 3,6747 g volt.
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5.7. tdblazat Az EMG 900 100%-os kolloid elnyelt hdteljesitménye és a melegités

hatasfoka
] Ppe SLP Pkoll n
Erzékel6 i
(W) Wgh | W) | (%)
K tipus 441-10% | 0,16 | 2,12
T tipus 7,65 454-10% | 0,17 | 2,18
Pt100 497-10% | 0,18 | 2,38

A tablazatban lathatd Ppe a meghajto aramkort taplalo tapegység leadott teljesitménye
(25,5 V; 0,3 A). Az adatokbol lathato, hogy a kolloid melegitésének hatasfoka 2% kortili,
amely kozeliti az irodalmi adatot [86]. Morales és munkatarsai 363 W tapegység
teljesitmény mellett kolloidra 0,11 %, magneses mikroszalakra 24 W teljesitmény esetén

5,8 %-o0s hatasfokot szamoltak kiilonb6z6 térerdsség és frekvencia értékek mellett.
5.2.6 A differencialis h6mérsékletmérésen alapulé modszer jellemzoi

A differencialis homérsékletmérés kiilonosen hatékony higitott kolloidok és/vagy
alacsony intenzitasi magneses tér esetén. Ilyen esetekben kismértékii hémérséklet-
emelkedést kell detektalni és az Snmelegedés fontos hibafaktor lehet.

A termoelemekbdl vagy ellenallas-hdmérdkbdl 4ll6 rendszer hasonld, vagy akér jobb
pontossagot (£0,01 °C) biztosit a magneses térre érzéketlen hdomérsékletmérési
modszerekkel szemben (az optikai szalas homérdk pontossaga +(0,1-0,2) °C koriili). A
koltséghatékonysag tovabbi szempont lehet: a differencidlis mérdrendszer ara csak
toredéke egy optikai szalas hdmérének [87]. A masodik tekercs (és igy egy masodik
szenzor) ara a teljes miiszer arat csak elhanyagolhatdo mértékben néveli meg. A hatranya,
hogy a tekercsek, mintatartok és a hdmérd parok nagymértékben kell, hogy hasonlitsanak
egymasra.

A rendszer miikodOképességét magneses folyadékok esetén bemutattam, azonban mas
minta elrendezésekhez is alkalmas lehet. A referencidkat a megfeleld elrendezéshez és
anyagi mindséghez kell kivalasztani. In vitro mérésekhez, amelyekben szdvetet vagy
sejttenyészetet hasznalnak mdagneses folyadékkal, a rendszer akar valtoztatds nélkiil
alkalmas lehet. A klinikai koriilményeket szimuldlo testek alkalmazdsa szintén
elképzelhetd, igy a valosaghoz még jobban illeszkedd SLP értékeket lehet mérni.

Az in vivo mérési lehetdségek vizsgalata szintén érdekes lehet. Ebben az esetben
fontos szempont egy stabil referencia alkalmazasa (gyakorlatban ez egy olyan anyag

amely korbeveszi a referenciaszenzort). A legkézenfekvdbb esetben a referenciaszenzort
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a célteriilet kozelében, de a magneses részecskékkel kezelt szoveten kiviil levo szovetbe
lenne célszeri helyezni (ahol a mérdszenzor talalhatd). Ilyenkor a referencia ¢és
mérdszenzor ugyanolyan termikus paraméterekkel (hovezetd-képesség) rendelkezd
kornyezetbe kertil és a referenciaszenzorra is ugyanakkora magneses térerdsség hat. A
referenciaszenzort konstans hdmérsékleten kell tartani, de valdszintileg ez a kovetelmény

€16 szervezetben konnyen teljesitheto.
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5.3 Osszefoglalas

crer

képességét vizsgaltam in vitro kalorimetrids modszerrel differencidlis mérdcellat és
differencialis hdmérsékletmérést alkalmazva. A valtakoz6 magneses teret termosztalhato
légmagos tekercsekkel hoztam létre. A tekercseket meghajtd aramkort két, egymashoz
képest 180°-kal eltolt PWM jel vezérli. A meghajtd6 aramkor kozponti része négy
MOSFET-bdl all6 H-hid, amelyben a félvezetd elemek paraméterei (kapcsoldsi ido,
maximalis aram és fesziiltség) lehetové teszik alkalmazasukat a nagy frekvencidju
mérdrendszerben.

A két tekercses elrendezés lehetdvé teszi, hogy a kolloiddal egyidében a referencia
anyag mérése is megtorténjen, igy a mérési eredményt befolydsold hdeffektus
kikiiszobolhetd.

A mérésekhez tokozas nélkiili K és T tipusu termoelemeket és Pt100 ellenallashomérot
hasznaltam. A kolloid és a szenzor kdzotti hdatadast a vékonyfalu iivegesovon keresztiil
hévezetd paszta javitotta. Az infravords €s optikai szdlas hdmérsékletmérési modszer
mellett ezen szenzorok alkalmazésa olcso alternativa lehet.

Megallapitottam, hogy differencidlis moddszerrel olyan hdémérséklet érzekeld
szenzorokat is lehet magneses térben valo relativ hOmérsékletmérésre hasznalni, amelyek
anyaguk miatt érzékenyek a nagyfrekvencias terekre. A kisérletek sordn megallapitottam,
hogy a valtakozd6 magneses tér egyes homérseklet érzékeld szenzorok alkalmazasa a
differencialis mérési mddszer nélkiil jelentdésen befolyasolhatja a mérési eredményeket.
Megallapitottam, hogy a valtakoz6 magneses tér okozta onmelegedés a differencialis
mérésnél kompenzalhato.

A FerroTec cég altal gyartott vizbazisu EMG 700 és olajbazisu EMG 900 tipusu
kolloidokbdl desztillalt vizzel €s n-dekannal 50%-os higitast mintdkat készitettem ¢&s
hipertermias késziilékkel mértem a hdmérsékletvaltozds mértékét nagy frekvencidji
magneses térben. A hdmérsékletvaltozasok adataibol meghataroztam a kolloidok SLP és
ILP értékeit. A kiilonb6z6 hdmérséklet érzeékeld szenzorokkal mért hdmérsékletvaltozas
alapjan kiszamolt értékek jo egyezést mutattak. Ho=0,320 KA m? térerdsségnél és
480 kHz frekvencian a mintak SLP értékei (0,050+0,001) W gt és (0,093+0,002) W g'*
kozott alakultak. A szamolt ILP értékek jO egyezést mutattak mas kutatasok

eredményeivel, ahol hasonld méretii részecskéket tartalmazo kolloiddal foglakoztak.
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6. Tézisek

1. Sajat fejlesztésli eszkozzel, tobbféle térerdsség érték mellett mértem kiilonbozo

méretli biokompatibilis szuperparamagneses magnetit nanorészecskéket tartalmazé

folyadékcseppekre haté erét. (Vonatkozo publikaciok: [C3], [K5])

1.1.

1.2.

Megallapitottam, hogy a ferrokolloid cseppekre hatd eré elfogadhato
pontossaggal kozelithetd a magnetit részecskék megfeleld paraméterekkel
szamolt Langevin-féle magnesezettség alapjan, feltéve, hogy a térerdsséget a
modified mean field (MMF2) modellel szamoljuk.

Kis intenzitasi inhomogén mdagneses térben (39,9-83,1) KA m? térerdsség és
(810-7195) KA m gradiens mellett végzett méréskor az elméleti és kisérleti
adatok nagysaga kozel azonos (10%-on beliili). Kdzepes intenzitasti inhomogén
magneses térben (79,4-169,3) KA m? térerésség és (1734-15027) KA m™2
gradiens mellett végzett méréskor a magnes polusahoz kozel nagy gradiensnél és
150 kA m™ felett a szamitott adatoknal nagyobb, kis gradiensnél és 100 kA m™
alatt pedig kisebb értékeket mértem. Nagy intenzitasu inhomogén magneses
térben (117,7,9-251,0) KA m™? térerdsség és (2440-21929) KA m2 gradiens
mellett végzett méréskor nagy gradiensnél és 175 kA m™ felett kiugroan nagyobb
értékeket mértem az elméleti szamitashoz képest az 5,19 m/m%-os magnetit
szamolt és mért adatok értékeinek nagysaga kozel azonos (10%-on beliili).

A mérések soran harom féle magnetit koncentraciot vizsgaltam harom kiilonb6z6
cseppmérettel. Megallapitottam, hogy a modell a legnagyobb cseppméret (73 pl)
esetén alacsony koncentracional (2,58 m/m%) feliilbecsiili, nagyobb

koncentracional (5,19 m/m%) pedig alabecsiili a mért értékeket.
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2. Sajat fejlesztésli eszkdzokkel mértem a magneses folyadékcseppek magneses tér
hatasara bekovetkezd kontaktszog valtozasat hidrofil (szilicium lap) és hidrofob
(PDMS) feliileteken kiilonb6zé hémérsékleteken. (Vonatkozd publikaciok: [C2],
[K2], [K3], [K4])

2.1. Megallapitottam, hogy a kontaktszdgek kis térerdsség esetén (10 KA m-ig) a
mindkét feliilettipus esetén. PDMS feliileten a szilicium lap feliilleten mért
értékekhez képest eltérés tapasztalhatdo a valtozas jellegében a legnagyobb
vizsgalt koncentracional (5,80 V/V%). 10 KA m™ mégneses térerdsség felett a
valtozas tendencidja megfordul (lokalis minimum alakul ki).

2.2. Nagy térerésség esetén (10 KAm™ felett) hidroféb feliileten a kontaktszog
valtozasanak tendenciija megfordul (lokélis minimum alakul ki), a legnagyobb
vizsgalt koncentracio (5,80 V/V%) esetén a kezdetinél nagyobb kontaktszogeket
is mértem. Hidrofil feliilet esetében ezt a jelenséget a legnagyobb vizsgalt
koncentracio6 esetén tapasztaltam. Mindkét feliilet esetében elmondhatd, hogy a
kontaktszog-valtozasok tendencidja fiigg a hdmérséklettdl, azonban a lokalis
minimum a kiilonb6zo feliileteken més-mas térerdsség értékeknél jelenik meg.
Szilicium lap feliileten ez a minimum 35 KA m™ és 40 kA m™ kozétt, a PDMS
feliileten alacsonyabb, 10 kA m™? és 20 kA m™? (15 °C), valamint 5 kA m? és
10 KA m (24 °C) kdzotti térerdsségeknél talalhato.

3. Szerves oldoszer ¢és vizbazisu ferrokolloidok SLP értékeit hataroztam meg
differencidlcellds miiszer és sajat fejlesztésti differencidlis hdmérsékletmérési
modszer egylittes alkalmazasaval. A két tekercses elrendezés lehetdvé teszi, hogy a
kolloiddal egy id6ben a referencia anyag mérése is megtorténjen, igy a mérési
eredményt befolyasold héeffektus kikiiszobolhetd. (Vonatkozo publikaciok: [C1],
[K1])

3.1. Megallapitottam, hogy a differencial cellds elrendezés ¢és differencialis
hémérsékletmérés hatékonyan alkalmazhato higitott kolloidok (5,80 V/V%) és
alacsony intenzitasu (0,32+0,01 kA m™1) magneses tér esetén. A méréseket
klinikai koriilményeknek megfelelé frekvencia (480+1 kHz) és térerbsség

értekeken végeztem.
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3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

Megallapitottam, hogy differencialis tizemmodban olyan hémérséklet érzékeld
szenzorokat (T és K tipusu termoelem, Pt100 RTD) is lehet valtakozé magneses
térben vald relativ homérsékletmérésre hasznalni, amelyek anyaguk miatt
alapesetben érzékenyek a nagyfrekvencias (300 kHz-800 kHz) terekre. A
kisérletek soran megallapitottam, hogy a valtakozé6 magneses tér egyedi
hémérséklet érzékeld szenzorok alkalmazasa esetén jelentdsen befolyasolhatja a
mérési eredményeket.

Megmutattam, hogy a valtakozdé magneses tér okozta oOnmelegedés a
differencidlis méréssel kompenzalhatd, igy egyéb kiegészitdé mérések nélkiil
alkalmas a relativ hdmérsékletvaltozas kdvetésére.

A kiilonb6zé homérséklet érzékeld szenzorokkal mért hdmérsékletvaltozas
alapjan kiszamolt 0,050 W g* és 0,093 W g kozotti SLP értékek jo egyezést
mutattak. Megallapitottam, hogy az SLP értékek forditottan aranyosak a
77% és 57%-os ndvekedést tapasztaltam, rendre az EMG700 ¢s EMG900
kolloidoknal. Az ILP értékek 6sszhangban vannak az irodalmi adatokkal.

A differencialis mérési modszer nagyobb térerdsségen valo alkalmazhatdsagat az
EMGO900-100 tipusi kolloid mérésével igazoltam (0,53+0,02) KA m™
térer6sségen, 480 kHz frekvencia mellett. A kolloid SLP értéke
(0,131+0,004) W gl-nak adodott, amely alapjan megallapithatd, hogy négyzetes

Osszefiiggés van az SLP ¢és a magneses tér erdssége kozott.
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