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1. Cel i zakres badan

Celem pracy bylo zbadanie parametréw propagacji fal ultradzwigkowych w zelach
krzemionkowych oraz ferro-zelach - mieszaninach zeli krzemionkowych 1 cieczy
magnetycznej oraz wptywu na te parametry pola magnetycznego.

Wplyw pola magnetycznego na zele magnetyczne na bazie krzemionki nie jest w
dostepnej literaturze dostatecznie wnikliwie zbadany. Majac na wzgledzie zastosowanie tych
materialdw pojawita si¢ potrzeba przeprowadzenia badan zeli oraz ferro-zeli w polu
magnetycznym jak i bez pola magnetycznego.

Poznajac optymalny sklad, mechanizmy oraz warunki powstawania zeli
magnetycznych mozna efektywniej wptywaé na finalny wynik procesu zelowania poprzez
oddziatywanie na procesy chemiczne i fizyczne. W szczego6lnosci operujac proporcjami
sktadu chemicznego zelujacej substancji mozemy zmienia¢ czasy poszczegoOlnych etapow
zelowania. Zmieniajac warunki, w jakich odbywa si¢ proces zelowania takie jak pole
magnetyczne, temperatura, itp. mozna takze wplywac¢ na wtasciwosci zelu magnetycznego.

Zbadanie ultradzwigkowych wlasciwosci zeli magnetycznych moze utatwi¢ dobranie
odpowiednich technologii tworzenia zeli magnetycznych posiadajacych oczekiwane
wiasciwosci fizyczne.

W pierwszej czgsci (rozdziaty 2 1 3) praca zawiera krotkie omowienie wlasciwosci i
technik przygotowania cieczy magnetycznej i ferro-zeli na bazie zeli krzemionkowych.

W czegdci drugiej (rozdziaty 4, 5 1 6) omdéwiono badania wlasne. Przedstawiono zastosowana
ultradzwigkowa impulsowa technike bezkontaktowa. Omoéwiono wyniki badan dla

poszczegbdlnych materialow 1 przedstawiono podsumowanie 1 wnioski.




2. Wstep

Wsrod tworzyw sztucznych 1 kompozytéw wyrdézniamy materialy, ktore okresla sig
przymiotnikiem smart lub inteligentnymi. Wlasciwosci tych materialdw zmieniaja sig
(czasami znacznie) pod wptywem wybranych zewngtrznych pol fizycznych. Materiatami
inteligentnymi moga by¢ ciecze, zele i ciala stale. Ta ostatnia generacja materialow
inteligentnych jest czgsto dzielona na dwie grupy:

- twarde 1 suche materialy, takie jak metale, ceramika i tworzywa sztuczne; maja one
zastosowanie jako potprzewodniki, dielektryki ceramiczne, itp. oraz

- migkkie i wilgotne materiaty, takie jak elektroreologiczne ptyny, magnetyczne plyny i
polimerowe Zele.

Jedna z grup materialow inteligentnych sa materiaty aktywne magnetycznie. Obok
kompozytéw statych naleza do nich ciecze magnetoreologiczne - MRF (wielkosci czastek
rzedu kilku pm) i ferro-ciecze - MF (wielko$ci wtracen magnetycznych od kilku do
kilkunastu nm). Ro6znice makroskopowe pomigdzy wymienionymi cieczami polegaja migdzy
innymi na tym, ze ferro-ciecze oraz ciecze magnetoreologiczn posiadaja inne przebiegi
histerezy magnetycznej, a odmienna budowa mikroskopowa obu cieczy ma wplyw na
odmienne zaleznos$ci lepkosci od zadanego pola magnetycznego. Ciecze magnetyczne oraz
zele magnetyczne zalicza si¢ do materialdow o zmiennej strukturze wewngtrznej. Ciecze
magnetyczne - MF przy braku oddziatywania z zewnatrz, maja lepko$¢ na poziomie 0,1 do
10Pa*s. Przy obecnosci pola magnetycznego w ciagu kilku ms nastgpuje przyrost lepkosci
pozornej i wystgpuje graniczna warto$¢ napre¢zenia stycznego, ponizej ktorej materiat
zachowuje si¢ sprezyscie. Pozornie wowczas nastgpuje zmiana cieczy w cialo state. Efekt ten
jest odwracalny. Ciecze magnetyczne oraz magnetoreologiczne maja szerokie zastosowanie.
W urzadzeniach mechanicznych, stluza do kontrolowanego rozpraszania energii lub jej
przekazywania. np. w protetyce konczyn jako sterowalne ttumiki bezwladnosciowe. Ciecze
magnetoreologiczne posiadaja dtuzsza zywotno$¢ od cieczy magnetycznych jednak z powodu
braku warstwy separujacej tego typu czastek nie mozna stosowaé w zastosowaniach
biomedycznych.

W niedalekiej przysztosci ciecze magnetyczne maja mie¢ zastosowanie jako sterowane

nos$niki lekow w organizmie oraz jako materiaty transportujace w terapiach onkologicznych.




2.1. Ciecze magnetyczne

Ciecze magnetyczne lub ferro-ciecze sa zawiesing koloidalng magnetycznie aktywnych
czastek w niemagnetycznej cieczy nosnej. Srednia wielko$é tych czastek to 10 nm [6]. Ferro-
ciecze zmieniaja swoja lepkos¢ pod wplywem pola magnetycznego. Jednak w
przeciwienstwie do cieczy magnetoreologicznych, nie wykazuja granicy plastycznosci.
Charakterystycznym efektem jest tzw. ,,jezyk”. Ciecze magnetyczne to uklad dwufazowy,
ktory w obecnos$ci pola magnetycznego zachowuje si¢ podobnie jak paramagnetyczny gaz o
wysokiej przepuszczalno$ci. W nieobecnosci pola magnetycznego czasteczki cieczy
magnetycznej zorientowane sa chaotycznie. Po usunigciu pola, namagnesowanie znika.
Poréwnujac ciecz magnetyczna ze stalymi substancjami paramagnetycznymi, stwierdzono ze
namagnesowanie cieczy magnetycznych jest okoto czterokrotnie wigksze. Z reguly ciecz
magnetyczna sklada si¢ w 5% z czastek ferromagnetykow, w 10% z substancji
powierzchniowo czynnych i w 85% z ptynu no$nego. Czasteczki magnetyczne sa pokryte
surfaktantami, czyli zwiazkami powierzchniowo czynnymi. Rola surfaktantow jest
przeciwdziatanie aglomeracji czasteczek magnetycznych. Ciecza no$na moze by¢ woda lub
oleje takie jak np. olej syntetyczny lub lekki olej mineralny, jak rowniez estry 1 weglowodory.
Podatno$¢ magnetyczna cieczy magnetycznej wynosi okoto 1. Dla porownania dla materiatow
ferromagnetycznych wynosi ona okoto kilkaset tysigcy. Po ,wylaczeniu” pola
magnetycznego, w ferro-cieczy pozostaje namagnesowanie zwane szczatkowa indukcja.
Czg$¢ domen magnetycznych pozostaje trwale ukierunkowana. Szczatkowa indukcj¢ mozna
sprowadzi¢ do zera, gdy przytozy si¢ pole magnetyczne o przeciwnym kierunku. Ciekawym
zjawiskiem w cieczach magnetycznych jest zmiana ich lepkosci pod wptywem przytozonego
pola magnetycznego. Gdy linie pola magnetycznego ustawione sa rownoleglte do ruchu
cieczy, wowczas lepkos¢ jest wigksza, niz gdy linie pola sa ustawione prostopadle. Lepkos¢

cieczy magnetycznych wynosi od okoto 5 — 25000 mPa s.
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Rys. 2.1. Wykres obrazujacy efekt magneto-lepkosciowy [9].

W zakresie temperatur od —65°C do 200°C magnetyzacja cieczy magnetycznych nie zalezy od
temperatury. Jedna z wilasnosdci fizycznych ferro-cieczy jest namagnesowanie, ktore jest
zwiazane z wlasciwo$ciami superparamagnetycznymi. Po przylozeniu zewngtrznego pola
magnetycznego o matlym natezeniu namagnesowanie wzrasta proporcjonalnie do pola
magnetycznego, az do chwili, gdy osiagnie si¢ stan nasycenia magnetycznego. Nasycenie
magnetyczne zalezy od koncentracji substancji magnetycznych zawieszonych w cieczy, w ten
sposob, ze im wigksza jest koncentracja czastek magnetycznych tym wigksze jest nasycenie

magnetyczne.
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Rys. 2.2. Wykres krzywej namagnesowania [9].

Niezwykle wlasciwosci cieczy magnetycznych spowodowaly, ze znalazty one rozne
zastosowania. Wykorzystywane sa one migdzy innymi w tlumikach, gdzie tlumia
niepozadane drgania. Réwniez w napgdach CD-ROM i DVD-ROM wprowadza si¢ ciecz

magnetyczna w szczeling miedzy cewka a magnesem trwatym. Dzigki temu zostal skrocony




czas nastawiania napedu. Szczegdlne wiasciwosci cieczy magnetycznych zostaly
wykorzystane w ich zastosowaniach jako substancji uszczelniajacych 1 oddzielajacych
przestrzenie o réznych warto$ciach cisnienia. Poza tym ciecze magnetyczne stosuje si¢ w
recyklingu, przy oddzielaniu kawatkow metali i w réznych urzadzeniach do zmniejszenia
hatasu. Obok zastosowan w technice sa one szeroko stosowane w medycynie. Dzigki
zmianom lepkos$ci mozna na przyktad uzywac ich do blokowania doptywu krwi do komoérek
nowotworowych. Polega to na tym, ze odpowiednia ilo$¢ cieczy magnetycznej wstrzykuje si¢
do naczyn krwiono$snych w okolicy guza, nastgpnie poddaje si¢ ja dziataniu pola
magnetycznego. Ciecz jest przemieszczana za pomoca pola magnetycznego do miejsca, gdzie
wystepuje guz 1 komorki nowotworowe zostaja otoczone przez ciecz. W ten sposob zostaje

odcigty doptyw tlenu i komorki nowotworowe obumieraja.

2.2. Zele krzemionkowe

Zel zazwyczaj posiada konsystencje galaretowata, choé¢ w zaleznoéci od domieszek moze on
mie¢ réwniez strukture sztywna. Niektore zele moga zachowywac sztywno$¢ przy obecnos$ci
cieczy nawet do 99%. Zel powstaje w momencie, gdy w ukladzie koloidalnym znajduje sie
tak duzo czastek koloidalnych, ze stykaja si¢ one lub tacza ze soba w wielu punktach, tworzac
strukturg sieci przestrzennej, ktdra rozprzestrzenia si¢ w calej objgtosci substancji
uniemozliwiajac swobodne przemieszczanie si¢ czasteczek fazy rozpraszajacej. Proces ten
nosi nazwe¢ koagulacji. Warunkiem niezbednym dla wytworzenia si¢ zelu jest niemieszalnos$¢
jego skladnikow. Hydrozel krzemionkowy powstaje np. poprzez wymieszanie koloidalnej
krzemionki 1 akceleratora, ktorym jest roztwor soli. Szybko$¢ zachodzenia agregacji w sieci
zalezy od stezenia molowego soli w akceleratorze, oraz ilosci akceleratora wymieszanej z

krzemionka (Si0,).

Rys. 2.2.1 Schemat struktury krzemionki
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W sieci krzemionki wystepuje jednak wiele defektow. Ponadto powierzchnia krzemionki, w
zalezno$ci od pochodzenia zawiera¢é moze atomy wodoru, metali alkalicznych lub grupy
hydroksylowe.

Zel krzemionkowy (sylikazel) jest bezpostaciowa uwodniona krzemionka (SiO,nH,0)
otrzymywana np. przez dziatanie kwasu siarkowego na krzemian sodu (szkto wodne). W
zalezno$ci od struktury wewngtrznej sylikazel dzieli si¢ na szeroko i waskoporowaty. Te

ostatnie sa bardziej wytrzymate mechanicznie.

Rys. 2.2.2. Budowa zeolitow

Ksztalt zelu krzemionkowego oraz - co wazne - porowata struktura, pozostaja niezmienione
nawet po calkowitym wysuszeniu tworzac olbrzymia powierzchnig, dzigki czemu sylikazel

posiada bardzo wydajne wtasnosci osuszajace.
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Rys. 2.2.3. Fotografia - zel krzemionkowy w powigkszeniu

2.3. Ferro-zele i inne zele

Ferro-zelem nazywamy magnetycznie kontrolowany elastyczny o$rodek. Zawiera on
specyficzny typ wypetnionej rozwinigtej sieci, gdzie dobrze rozdzielone czasteczki zachowuja

si¢ jak superparamagnetyki.

a) b)
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Rys. 2.3.1. Wplyw pola magnetycznego na paciorki polimerowego zelu [8]. a) bez pola

magnetycznego, b) w obecnosci pola magnetycznego.
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Mono-domeny czastek ferromagnetycznych koloidalnych rozmiarow sa elementarnymi
no$nikami momentu magnetycznego w ferro-zelu. Ferro-zel mozemy rozpatrywaé jako
specjalny typ wypelnionej sieci polimeru, w ktérej wypetniajace czastki wykazuja silne
magnetyczne wilasciwosci. Zrozumienie zjawiska magnetoelastycznego, obserwowanego w
ferro-zelach wymaga pewnej wiedzy o skladzie materiatow magnetycznych ztozonych z
wielu domen magnetycznych jak réwniez poddomen nanoczastek magnetycznych.
Wytlumaczenie efektow magnetycznych dotyczacych wielu materialow lezy w fakcie, ze
elektrony w atomach i jonach zazwyczaj uktadaja si¢ parami wzgledem swoich spindéw oraz
przeciwstawnie z innymi elektronami. W rezultacie uzyskuje si¢ uproszczony spin momentow
magnetycznych (magneton Bohra). Jakkolwiek atomy lub jony z nieparzysta liczba
elektronowa musza mie¢ najmniej jeden niesparowany elektron i odpowiedni spinowy
moment magnetyczny. Materialty paramagnetyczne i1 ferromagnetyczne to takie, ktore maja
atomy ze stalym magnetycznym momentem dipolowym. Ferromagnetyczne substancje
zawieraja mikroskopijne regiony (domeny), wewnatrz ktérych wszystkie magnetyczne
momenty sg wyrownane. Te domeny maja warto$ci od okoto 10"* do 10® m’ i zawieraja od
10" do 10*' atom6éw. W niemagnetycznych probkach, domeny sa przypadkowo zorientowane
1 jako wynik sie¢ ma zerowy moment magnetyczny. W zewngtrznym polu magnetycznym,
domeny daza do ustawienia si¢ wzdtuz linii pola przez nieznaczna rotacj¢ i substancja staje
si¢ magnetyczna. Niektore domeny beda ukierunkowane i material bedzie pozostawat
magnetyczny nawet po usunigciu zewngtrznego pola. Te stale ukierunkowanie, ktoérego
rezultatem w znacznym stopniu jest sieciowanie magnetyczne, jest spowodowane silnym
oddziatywaniem pomigdzy sasiednimi domenami. Konsekwencja uporzadkowania dalekiego
zasiggu momentOw magnetycznych domen jest pojawienie si¢ statego magnetyzmu w duzej
objetosci materiatu. Warto zaznaczyé¢, ze kiedy temperatura substancji ferromagnetycznej
przewyzsza temperature krytyczna — temperatur¢ Curie — energia cieplna jest wystarczajaco
duza, zeby zniszczy¢ uporzadkowanie dalekiego zasiggu co powoduje przypadkowa
orientacj¢ magnetycznych domen [5]. W paramagnetycznych materiatach, magnetyczne
dipole oddzialywaja wzajemnie tylko stabo z kazdym innym i dlatego sa przypadkowo
zorientowane w nieobecno$ci zewngtrznego pola magnetycznego. Kiedy substancja jest
umiejscowiona w tym polu, to domeny daza do ustawienia si¢ wzdtuz linii pola. Jednak to
ukierunkowanie musi dominowa¢ nad efektami cieplnymi, ktére przyczyniaja si¢ do
przypadkowej orientacji domen. Paramagnetyzm jest skutkiem tego, ze momenty

magnetyczne maja sktonno$¢ do ukierunkowywania si¢ w obecno$ci pola magnetycznego,
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takze gdy nie ma uporzadkowania dalekiego zasiggu. Jesli material ferromagnetyczny jest
rozproszony w cieczy z czastkami o mniejszych rozmiarach niz rozmiary domen w calym
materiale, to jako rezultat wolnego przesunigcia i rotacji dobrze rozdzielonych pojedynczych
czastek, mozna zaobserwowal zanik uporzadkowania dalekiego zasiggu pomigdzy
poddomenami, w wyniku czego uktad rozproszony staje si¢ paramagnetykiem. Zele wrazliwe
na pole magnetyczne zawieraja czastki koloidalnych poddomen, ktéore nie wykazuja
uporzadkowania dalekiego zasiggu migdzy czastkami. Wynikowe zachowanie magnetyczne
jest podobne do paramagnetyzmu z tym wyjatkiem, ze magnetyzacja jest wigksza w niskich 1
stabnacych zewngtrznych polach. To zachowanie jest okreslone jako superparamagnetyzm.
Jezeli magnetyzacja pojedynczych czastek zelu bedzie réwna magnetyzacji nasycenia
czystego ferromagnetycznego materialu, M, to magnetyzacja ferro-zelu w obecnos$ci pola
moze by¢ opisana przez funkcj¢ Langevina [6]:

M=0 ML[E)=0 mMSEcoth{ - {l% 232

gdzie: M przedstawia wielko$¢ momentu magnetycznego ferro-zelu, ¢, jest wartoscia

utamka czastek magnetycznych w catym Zelu, i parametr ¢ z funkcji Langevina, L(f ) jest

zdefiniowany jako:

s T 233

gdzie: H przedstawia zewngtrzne pole magnetyczne, [, jest przenikalno$cia magnetyczna

prézni, m jest momentem magnetycznym poddomeny czastki ferromagnetycznej, k, jest stala
Boltzmanna i T temperatura.

Kiedy ferro-zel jest umiejscowiony w przestrzeni o niejednorodnym polu magnetycznym, sily
dziatajace na czastki superparamagnetyczne i wzajemne oddziatywanie magnetyczne sa
wzmocnione. W zaleznos$ci od rozktadu pola w przestrzeni, moze pojawiac¢ si¢ skutek w
postaci deformacji woéwczas zel ma pierwotny (prosty) ksztatt, gdy jest oddalony od magnesu.
W tym przypadku sita pola magnetycznego jest tak mata, ze sita magnesu jest zbyt staba, zeby
zdeformowac¢ znaczaco zel. Deformacja pojawia si¢ natychmiast, kiedy naczynie z probka
umieszczone zostanie w polu magnetycznym magnesu. Wtasciwo$ci magnetyczne ferro-zelu

umozliwiajace przechodzenia ze stanu braku deformacji do stanu zdeformowania wzglgdem
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nadanego wczesniej ksztaltu moga by¢ uzyteczne podczas konstruowania nowych typow
migkkich sitownikow. Zawieszajac pionowo (prostopadle do osi z) probke cylindrycznie
uksztaltowanego zelu, bedacego pod wplywem dziatania niejednorodnego pola
magnetycznego, tensor naprezenia rozwija si¢ wzdluz kierunku osi z. Jako wynik tego
naprezenia, zaleznego od znaku gradientu pola, zaobserwowaé mozna pojawienie Si¢
wydtuzenia lub skrocenia materialu. Przez zastosowanie niejednorodnego pola
magnetycznego w wielu materialach mozliwe jest wygenerowanie wydtuzenia do 40%
poczatkowej dtugosci. Nawet mate nat¢zenie moze powodowac istotne deformacje. Zostato
stwierdzone, ze wydluzenie jest proporcjonalne do kwadratu stalego natgzenia pradu.
Stwierdzono rowniez, ze przy pewnym stosunkowo duzym natg¢zeniu pola, pojawia si¢ naglte
wydhuzenie materialu badanego. Te nieciagle zmiany w rozmiarze ferro-zelu powoduja
wystepujace lokalne infinitezymalne czasteczki zelu, reagujace na dana warto$¢ pola. Poza
tym wzrost natezenia pola skutkuje dodatkowo malym rozciagnigciem badanego materiatu.
Zmieniajac warunki eksperymentalne odkryto skrzyzowanie pomigdzy ciagloscia i
nieciaglo$cia przemian ksztattu. Polozenie poczatkowe ferro-zelu w niejednorodnym polu
magnetycznym moze odgrywac istotnag rolg w sposobie rozciagania. Ze zmniejszaniem si¢ zo
(zo — odleglos¢ od centrum pola elektromagnesu) stopien nieciaglo$ci przemieszczenia
zmniejsza si¢. Warto wspomnie¢, ze nieciaglo$¢ przemian ksztattu pojawia si¢ w odstepie
czasu mniejszym niz sekunda i nie zalezy od rozmiaru zelu.

Kiedy zel wrazliwy na pole magnetyczne jest umieszczony w niejednorodnym polu

magnetycznym, sita f,, rownolegta do gradientu pola przedstawia si¢ nastepujaco:

S = [ w00 ) Hav 234

4

gdzie: U przedstawia wektor gradientu, a calkowanie przebiega po calej objetosci zelu V.
W  przypadku cylindrycznego elementu Zelu réwnanie powyzsze mozemy zapisaé

nastepujaco:

o oHD,
Su = aszj_hqu@a—Z@dz =a Il,ﬂonH 235

m

h
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gdzie: a; jest przekrojem powierzchni przez ferro-zel, ktory zmniejsza si¢ jak wzrasta

wydtuzenie. Calkowanie odbywa si¢ w granicach od z, - /% do z,. JeSli wydluzenie jest
indukowane przez stabe pole, mozemy przyja¢ liniowa zalezno$¢ pomig¢dzy magnetyzacja i

natgzeniem pola:

M= )yH 2.3.6
gdzie: X jest podatnoscia.

Dynamiczne zachowanie ferro-zeli zalezy od czgstotliwo$ci zmian pola i magnetyzacji. Ferro-
zele wykazuja cechy superparamagnetykow, podobnie jak ciecze magnetyczne. Dlatego
wyklucza sig, Ze magnetyzacja pola i wzbudzana magnetyzacja ferro-zeli sa w fazie az do
pewnej warto$ci czgstotliwosci granicznej. To oznacza, ze podatno$¢ nie zalezy od
czgstotliwo$ci. Z technicznych uwarunkowan, magnetoelastyczna odpowiedz ferro-zeli przy
wyzszych czestotliwo$ciach moze by¢ tatwiej zbadana, poprzez modulacje pradowa fali
sinusoidalnej. Czgstotliwo$¢ wytworzonej w ten sposob sily magnetycznej 1 czgstotliwos¢
pradu zasilajacego uktad magnetyczny nie jest taka sama. Badania udowadniaja, Zze w jednym
okresie zmian pradu oczekujemy dwoch okreséw sily magnetycznej. Czysta elastyczna
deformacja jest sporadycznie obserwowana w przypadku polimerow. Podczas deformacji zelu
o prostej strukturze pojawiaja si¢ splatane tancuchy polimerowe. Ten proces jest realizowany
przez dyfuzjg i odbywa si¢ wolno. Dynamiczna kontrola ferro-zelu wydaje si¢ bardzo wazna
dla roznych zastosowan technicznych, dlatego tez rdéwnania zawierajace polaczenie
elastycznosci 1 magnetyzmu musza by¢ zredukowane do prostej postaci. Model Kelvina moze
by¢ uwazany jako prosty sposob przedstawienia dynamicznych wlasciwosci ferro-zelu pod
dziataniem obciazen mechanicznych [2]. Model ten taczy naprezenie 0 , odksztatcenie / i

czast[7]:

dy
0=1—+G 2.3.6
Udt y

gdzie: G przedstawia modut elastyczny ferro-zelu. Jezeli w pewnej chwili zastosowane

zostanie stale naprezenie, wtedy odksztalcenie wzrasta zgodnie z nast¢pujacym prawem:

2.3.8
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Stosunek % jest zazwyczaj zwany opoOznieniem czasowym oznaczonym przez [ . To

sformutowanie mowi, zZe stosujac naprgzenie, nie ma natychmiastowej reakcji elastycznej, ale
odksztalcenie wzrasta ekspotencjalnie do pewnej wartosci rownowagi. Opo6znienie deformacji
w modelu Kelvina nie jest spowodowane zjawiskiem bezwtadno$ci, poniewaz w tym opisie
efekty bezwladno$ciowe nie sa zawarte. Wielko$¢ deformacji jest okreslona przez zmiany
napr¢zen deformujacych wystgpujacych w tym modelu. Z tego powodu, model Kelvina
przewiduje spadek amplitudy deformacji ze wzrostem czestotliwosci bodzcow
deformujacych. W rzeczywisto$ci zachowanie dynamiczne ciata sprgzystego zalezy od
bezwladnosci tak samo jak od sity sprezystosci. Bardziej realistyczny jest zatem model
mechaniczny uwzgledniajacy bezwiladnos¢. Wowcezas deformacja ferro-zelu opisana jest

przez nastepujace rOwnanie rozniczkowe:

%H} %+ Gy = 0 ,sin(0?) 2.3.9
gdzie: M przedstawia masg zelu, @ czgstotliwo$¢ oscylacji. Rozwiazujac powyzsze rownanie
dla konkretnej probki otrzymamy, ze jesli czgstotliwo$¢ jest zmieniana, to amplituda
przechodzi przez maksimum odpowiadajacemu warunkowi rezonansu.

Aby zbada¢ zmiany efektéw magnetycznych pojawiajacych si¢ w magnetycznych
mikrokrysztalach, mozemy postuzy¢ si¢ spektroskopia Mdssbauer’a. W magnetycznie
uporzadkowanych  (ferro-, antyferro- lub ferrimagnetyku) czystych krysztatach

superparamagnetycznych czas relaksacji T ,, jest dany przez rownanie Neel’a jako [1]:

RN 2.3.10

gdzie: K jest energia anizotropii bariery, V jest objgtoscia czastki, ks przedstawia stata
Boltzmanna, T jest temperatura absolutna, i T, jest temperatura — niezalezna stata. Ponizej
zdefiniowanej temperatury (nazywanej temperatura blokujaca, Tg), ktora jest zdeterminowana
przez rozmiar krystalitu, T, >>T,. T, jest czasem precesji Larmora ekscytonowego jadra
Mossbauer’a. Jesli T, >> T, jadro do§wiadcza pelnej wartosci rzeczywistego wewngtrznego
pola magnetycznego, i otrzymujemy magnetyczne rozszczepienie widma Mdossbauer’a. W

zakresie przejsciowym, lub stanie przejscia T, UT,, formowane jest ztozone widmo z
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rozszerzonymi liniami 1 niezwyktymi ksztattami linii. Powyzej Tg, T, <<T,, efektywne
nadsubtelne pole zmienia polozenie kilka razy przed zakonczeniem jednej precesji Larmora.
W rezultacie jadro Mdssbauer’a odczuwa tylko usrednione magnetyczne oddziatywanie, ktore
mogloby by¢ zerowe 1 zaobserwowaé mozna by superparamagnetyczne widmo z jednym lub
dwoma centralnymi liniami. W tym przypadku probka przypominataby paramagnetyk.
Zdolno$¢ zeli wrazliwych na pole magnetyczne do przechodzenia szybkich
kontrolowanych zmian ksztalttu moze by¢ uzywana do tworzenia sztucznych uktadow
posiadajacych sensory 1 silowniki funkcjonujace wewnatrz zelu. Szczegdlne wiasciwosci
magnetoelastyczne moga by¢ uzywane do tworzenia szerokich zakresow ruchow i
kontrolowania zmian ksztattu i ruchu, tak wigc sa gtadkie i1 delikatne, podobne do tych ktére
obserwujemy w migs$niu. Tak wigc Zele te ciesza si¢ szczegdlnym zainteresowaniem jako
migkkie sitowniki w robotach 1 innych urzadzeniach. W przeciwienstwie do metalowych
maszyn, w urzadzeniach majacych zele praca odbywa si¢ bez hatasu, bez emisji ciepla lub
szkodliwych produktéw. Jesli pole magnetyczne jest tworzone wewnatrz zelu przez
dotaczenie matych mocy elektromagneséw, i1 pole jest zintegrowane i kontrolowane przez

komputer, wtedy zele wrazliwe na pole magnetyczne moga by¢ uzyte jako sztuczne migsnie.

Polimerowe zele sa wyjatkowymi materialami ze wzglgdu na liczbg bodzcow
zewnetrznych, na ktore reaguja. Czgsto badana grupa takich zeli sa hydro-zele wrazliwe na
temperaturg. Jednym z nich jest polihydrozel (N-isopropylakrylamid), w skrocie NIPA [4].
Jest on ujemnie termowrazliwy, kurczy si¢ ze wzrostem temperatury. Zele te sa czesto
uzywane do unieruchamiania enzymow 1 jako nos$niki niektorych grup funkcyjnych waznych
w zastosowaniach biochemicznych lub biomedycznych [3]. Zazwyczaj uzywane sa male
paciorki tych Zeli rozmiaréw od okoto 0,1 H7 do kilku milimetrow. Zele te podgrzewane sa
przez otaczajace je zrddlo ciepla, aby kontrolowaé stopien spgcznienia. Bardziej skuteczne
podgrzewanie mozemy uzyskac poprzez zastosowanie podgrzewania magnetycznego. W celu
zwigkszenia wplywu zewngtrznych pol na wlasciwosci roztworu 1/lub zelu, konieczne jest,
zeby potaczy¢ zachowanie zardwno ciat statych jak i cieczy. Elektroreologiczne ptyny,
magnetoreologiczne ptyny i ferro-plyny zawieraja rozproszone mate czastki w matych
przestrzeniach od nanometréw do mikrometréw. Te ptyny reaguja na zastosowane pola przez
nagta zmiang ich lepkosci 1 poddawanie naciskowi. Czastki koloidalne bedace czgscia ptynu

charakteryzuja si¢ silna adsorpcja wzajemnego oddziatywania pomiedzy statymi czastkami i
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polimerowymi tancuchami, taczac ksztatt i fizyczne wlasciwosci zelu z zewngtrznym polem.
Jesli zel wrazliwy na pole jest poddany zewngtrznemu polu, mozemy zidentyfikowaé dwa
rozne typy oddziatywan: oddzialywanie pole — czastka i oddzialywanie czastka — czastka.
Jesli pole jest niejednorodne, oddziatywanie pole — czastka jest dominujace. Czastki
doswiadczaja sity dielektroforetycznej (DEP) lub sity magnetoforetycznej (MAP). Jako wynik
tych oddziatywan czastki sa przyciagane przez regiony o silniejszym polu. Poniewaz mosty
taczace elementy sieci krzyzuja sig, zmieniajac w strukturze czasteczkowej odpowiednio sity
DEP lub MAP moga si¢ one gromadzi¢ i prowadzi¢ do zmian makroskopowych ksztattu i/lub
ruchu. W jednorodnym polu sytuacja jest catkowicie odmienna. Poniewaz nie ma tu gradientu
pola, dlatego nie ma oddzialywania przyciagania i odpychania pole — czastka. Oddziatywanie
czastka — czastka staje si¢ dominujace. Narzucone pole wywoluje elektryczne lub
magnetyczne dipole. Jako wynik pojawia si¢ wzajemne oddziatywanie czastek, jesli czastki sa
na tyle blisko w przestrzeni, ze pole lokalne moze wptywa¢ na ich sasiadow. Te wzajemne
oddziatywania moga by¢ bardzo silne, prowadzac do znaczacych zmian w strukturze zespotu
czastek. Ferro-zele sa materialami powstalymi z polaczenia struktury tancuchowej zelu
zwiazku nieorganicznego lub organicznego z koloidalnymi czastkami cieczy.

W  ostatnim czasie rozwingly si¢ niektére zastosowania migkkich materialdow np.
polimerowych zeli. Odkryto, ze kurczliwo$¢ zeli moze odgrywac funkcje, ktore realizuja
mig$nie — migkkie liniowe aktywatory w zaawansowanej robotyce, mikromaszynach,
biomedycynie oraz w uktadach kontrolowanego transportu. Efekt zmian wlasnosci fizycznych
moze pojawia¢ si¢ stopniowo i w szerokim zakresie wartosci bodzcow, albo nagle i
przerywanie przy specyficznych poziomach bodzcéw. Bodzce takie jak: temperatura, pH,
sktad jonowy, pole elektryczne, natgzenie $wiatta, wywotuja zmiany wlasciwosci zeli glownie
skurczu, spegcznienia, przenikalno$ci i1 wilasciwosci mechanicznych. Sa to unikalne
wiasciwosci polimerowych zeli, poniewaz zadna inna klasa materialow nie jest wrazliwa na
tak wiele r6znych sygnatow. Indywidualne zachowanie tych rodzajow zeli zostato poznane w
rezultacie badan, szczegdlnie poczawszy od wczesnych lat 80-tych. Dzisiaj badania nad

zastosowaniem zeli rozwijaja si¢ w kilku réznych dyscyplinach.
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3. Przygotowanie cieczy magnetycznej i ferro-zelu

Syntezg zawiesiny magnetytu w wodzie zwana ciecza magnetyczna rozpoczyna si¢ od
dodania 8 ml IM (jedno — molowego) roztworu chlorku Zelazowego — FeCls 1 2 ml 2M (dwu
— molowego) roztworu chlorku zelazawego FeCl, do kolbki o pojemnosci 250 ml,
umieszczonej na uruchomionym mieszadle magnetycznym. Nastepnie do kolbki bardzo
wolno (ok. 5 min) miareczkuje si¢ 100 ml 1M roztworu uwodnionego amoniaku.

Reakcja chemiczna zachodzi wedtug rownania:
2 FeCl; + FeCl, + 8 NH; + 4 H,0 — Fe;04 + 8NH4Cl

gdzie reagentami sa:

FeCl; — chlorek zelaza troj wartosciowego (Fe III)
FeCl, — chlorek zelaza dwu wartosciowego (Fe II)
NH; — amoniak

Fe;O4 — magnetyt

NH,C1 — chlorek amonu

Juz po dodaniu zaledwie kilku kropli amoniaku nast¢puje zauwazalna zmiana barwy roztworu
z jasno brazowej na brunatno — czarna. Po zakonczeniu miareczkowania, wytacza sig
mieszadlo, usuwa mieszadetko, a ciecz pozostawia si¢ do sedymentacji, ktora przyspiesza sig¢
poprzez umieszczenie kolbki na magnesie. Po uptywie kilkunastu minut ostroznie odlewa si¢
odcedzona wodg od substancji pozostatej na dnie, ktora dalej plucze si¢ kilkakrotnie czysta
woda w celu odpgdzenia amoniaku. Po dokladnym ostatnim odcedzeniu czystej wody, czarna
zawiesing przelewa si¢ do plastikowego naczynka umieszczonego na magnesie, a nastgpnie
odcedza si¢ resztki pozostatej czystej wody, ktéra zostaje wypychana ponad zwierciadto
ferro-cieczy. Aby nie doszlo do aglomeracji czasteczek magnetycznych w roztworze w
ostatnim etapie dodaje si¢ surfaktant (2-4 ml roztworu 25 % wodorotlenku cztero—

metyloamoniowego — (CH;)sNOH).
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W badaniach testowano zele:

- zel krzemionkowy otrzymany z zawiesiny koloidalnej SiO, oraz akceleratora

Si0; 30 ml; akcelerator 7,5 ml

- zel magnetyczny otrzymamy ze sktadnikow w nastepujacych ilosciach

Si0, 25 ml, akcelerator 8,3 ml, ciecz magnetyczna 2,775 ml

Procedura tworzenia zeli magnetycznych [9]:

Zel krzemionkowy zostal wymieszany z akceleratorem, poczym dodana zostala ciecz
magnetyczna. Czas tworzenia zelu magnetycznego, wraz z umieszczeniem substancji w
komorze badawczej wynidst okoto 30 s. Po umieszczeniu zelujacej substancji magnetyczne;j
w komorze testowej konieczne byto odpowiednie ustawienie gtowic, wraz z ostonami — czas
operacji okoto 30 s. Laczny czas przygotowania instalacji do pierwszego zapisu wynosit
okoto 60 s. Kolejne zapisy przebiegéw amplituda / czas byty przeprowadzane co 120 s. Czas

trwania eksperymentu zostat oszacowany na okoto 50 min.
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4. Metodyka badan ultradzwiekowych

Celem prac eksperymentalnych bylo zbadanie wlasciwosci dynamicznych ferro-zelu oraz
wpltywu na te wlasciwosci obecnosci silnego ukierunkowanego pola magnetycznego.
Substancja magnetyczna zostala przebadana w polu magnetycznym 1 bez pola
magnetycznego.

Pole magnetyczne pochodzace z magneso6w neodymowych zostato skierowane réwnolegle
wzgledem plaszczyzny zelujacej probki.

Pole magnetyczne pochodzace z cewki Helmholtza zostato skierowane zar6wno réwnolegle
jak 1 prostopadle wzgledem ptaszczyzny zelujacej probki.

Plaszczyzny czotowe walcowych probek w obu przypadkach pozostawaty prostopadle

wzgledem pola grawitacyjnego w czasie zelowania.

4.1. Stanowiska do zelowania w polu magnetycznym

Zelowanie pod wptywem pola magnetycznego odbywalo si¢ na dwa sposoby:

- zelowanie z wykorzystaniem magnesow statych (neodymowych);
Pole magnetyczne zostate wytworzone pomiedzy szescioma utozonymi w pary
magnetyczne (N-S) magnesami neodymowymi. W efekcie powstato silne

niejednorodne state pole magnetyczne.

- zelowanie z wykorzystaniem cewki magnetycznej (Helmholtza)
Pole magnetyczne zostato wytworze poprzez indukcj¢ elektromagnetyczna
pochodzaca ze stabilizowanej zasilanej pradem stalym cewki. W efekcie powstato
jednorodne ukierunkowane oraz stale pole magnetyczne.

Doktadniejszy opis stanowiska badawczego z cewka Helmholtza znajduje si¢ ponize;.
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Rys. 4.1.1. Uktad wytwarzajacy stale jednorodne pole magnetyczne

Procedura zelowania odbyta si¢ w silnym polu magnetycznym generowanym przez cewke
Helmholtza. Zelowanie zostalo przeprowadzone w polu magnetycznym przy napigciu

zasilania cewki U=50V oraz U=75V.

Opis cewki Helmholtza.

Typowa cewka sktada si¢ z okres$lonej liczby zwojow izolowanego drutu nawinigtych na
powierzchni walca (cewka cylindryczna), na powierzchni pier§cienia (cewka toroidalna) lub
na ptaszczyznie (cewka spiralna lub plaska). Wewnatrz cewki moze znajdowac¢ si¢ dodatkowo
rdzen z materialu diamagnetycznego lub ferromagnetycznego. Dla pradu statego cewka jest
elementem rezystancyjnym o warto$ci zaleznej od rezystancji przewodnika, z ktorego jest
wykonana. Dla pradu o pewnej pulsacji réznej od zera, wykazuje inna warto$¢ oporu,
nazywana reaktancja. Reaktancja jest tym wigksza im wigksza indukcyjno$¢ i pulsacja pradu.

Strumien indukcji magnetycznej opisany jest wzorem:

®=LI 4.1.1

gdzie: L — indukcyjnos$¢ cewki, I — natgzenie pradu cewki
Sita elektromotoryczna indukowana w cewce:
do
ar
Po wykorzystaniu relacji U=-€ otrzymujemy, ze napigcie U na cewce wynosi:
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dl
dt

Czyli napigcie na cewce zalezy od jej indukcyjno$ci oraz od zmiany w czasie plynacego przez

nig pradu. Stad napigcie na cewce wyprzedza o 90 stopni prad w cewce (napigcie i prad sa

. . I
przesunigte w fazie o 3 ).

Podstawowym parametrem opisujacym cewke jest indukcyjnos$¢. Prad ptynacy w obwodzie
wytwarza skojarzony z nim strumien magnetyczny. Indukcyjno$¢ zdefiniowana jest jako

stosunek strumienia i pradu, ktory go wytworzyt:

o
1

Wspotczynnik skojarzenia k zalezy w przypadku cewki od geometrii uktadu, a wigc migdzy
innymi od ksztattu cewki, liczby zwojow, grubosci uzytego drutu. Indukcyjnos¢ cewki zalezy
rowniez od wlasno$ci magnetycznych rdzenia. Dla pradu stalego odpowiednikiem
indukcyjnosci jest stata cewki:

c-4
!

gdzie: H — nat¢Zenie pola magnetycznego, I — natg¢zenie pradu.
Energia pola magnetycznego cewki

Jezeli w chwili t natgzenie pradu w obwodzie pradu zmiennego wynosi I, to mozemy zatozyc¢,
iz w ciagu nieskonczenie krotkiego czasu dt nastepuje zwigkszenie nat¢zenia pradu o dl.
Wtedy, zgodnie z reguta Lenza, indukowana jest w obwodzie sita elektromotoryczna E, ktéra

przeciwdziata przyrostowi natezenia pradu, a wigc skierowana jest przeciwnie do L.

® /i
4 '-Ld 4.1.6

E=-—-= —_
dt dt
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Zeby zwigkszy¢ natezenie pradu o dI, trzeba wykonaé prace o kierunku przeciwnym do
kierunku sity elektromotorycznej E. Praca ta jest rowna iloczynowi fadunku przeptywajacego

przez przekrdj przewodnika w czasie dt i napigcia -E:

dw = Idi(- E) 4.1.7
lub wykorzystujac (4.1.6)
dw = IdtLg = LIdI 4.1.8
4

Jest to praca wykonana przy zwigkszeniu nat¢zenia pradu od wartosci I do wartosci [+dI. Aby

obliczy¢ prace zwigkszenia nat¢zenia pradu od 0 do I catkujemy powyzsze rownanie:

I I LIZ
W:ILI'dI':LJ’I'dI':— 4.1.9
0 0 2

Gdy w zwojnicy osiagnigte zostanie natezenie I, wowczas pojawi si¢ tam odpowiednie pole
magnetyczne. W polu tym zmagazynowana jest energia rowna pracy wlozonej w zwigkszenie

nat¢zenia pradu od 0 do I. Energia pola magnetycznego cewki wynosi:

E, = —LI’ 4.1.10

N | —

gdzie: L — indukcyjnos$¢ cewki, I — natgzenie pradu ptynacego przez cewke.
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Rys. 4.1.2. Budowa cewki Helmholtza.

Cewki Helmholtza sa uzywane do kompensacji zewngtrznego pola magnetycznego, glownie
ziemskiego pola magnetycznego. Cewka sktada si¢ z dwoch identycznych réwnoleglych
cewek, potaczonych szeregowo. W kazdej z tych cewek prad ptynie w tym samym kierunku.
Cewki te znajduja si¢ w odlegtosci promienia. Taki uktad pozwala uzyska¢ jednorodne pole
magnetyczne w stosunkowo duzej objgtosci. Natezenie pola magnetycznego B w $rodku

cewki o promieniu R wynosi:

4.1.11

3
3- @é@” bort

gdzie: n - liczba zwojow kazdej cewki, I - prad ptynacy w uzwojeniu.
Celem stosowania cewki Helmholtza bylo przede wszystkim wywotanie jednorodnego pola 1
nadanie kontrolowanego kierunku pola magnetycznego. Strumien indukowanego pola
magnetycznego zostat skierowany pionowo w dot, réwnolegle z liniami sit pola

grawitacyjnego.
Proces zelowania

Zelowanie probek odbywato si¢ w mozliwie powtarzalnych warunkach. Uzyskanie duzego

pola magnetyczne bylo mozliwe dzigki zastosowaniu wysokopradowego, stabilizowanego
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ukladu zasilajacego. Podczas eksperymentu uzyte zostalo zasilanie sieciowe. Regulacja
napigcia odbywata si¢ za posrednictwem autotransformatora. Na zaciskach wtérnych
przylaczony zostal dwupotéwkowy prostownik w uktadzie mostka Gretza sktadajacy sig z
czterech diod prostowniczych. Bezposrednio za prostownikiem przylaczona zostata bateria
kondensatorow, sktadajaca si¢ z wielu kondensatorow elektrolitycznych potaczonych
rownolegle. Taki rodzaj polaczenia umozliwil uzyskanie znacznej pojemnosci, ktéra byta
efektem sumowania si¢ pojemnosci potaczonych kondensatorow. W efekcie duzej pojemnosci
zostal uzyskany mozliwie stabilny prad I ptynacy w obwodzie cewki L. Rownolegle do
obwodu cewki H zostal wlaczony woltomierz. Wskazania woltomierza potwierdzaly
stabilno$¢ napigcia podawanego na cewke. Podstawowe napigcie zasilania cewki podczas
zelowania zostato ustalone na U=75 V. Mozliwe jest zadanie wyzszego napigcia jednak
wowczas niezbedne jest chtodzenie cewki.

Rezystancja cewki wynosi R=30 Q. Zatem prad plynacy w cewce mozna obliczy¢ z prawa

Ohma:

I=U/R 4.1.12

Moc pradowa cewki podczas zelowania wynosita:

P=U*I 4.1.13
To znaczy:
dla U=50 V P=83,33 W oraz
dlaU=75V P=187,5 W

Moc pradowa jest wprost proporcjonalna do natezenia pola magnetycznego i w cewce, ktora

stosowano wynosi:

napiecie zasilania cewki V indukcja magnetyczna mT
50 21
75 30

Indukcja magnetyczna byla zmierzona niezaleznie za pomoca miernika poziomu

indukowanego pola.
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4.2. Stanowisko do badan ultradzwiekowych

Badania eksperymentalne zostaly przeprowadzone za pomoca systemu ultradzwigkowego

iPass firmy ULTRAN (The Ultran Group Web www.ultrangroup.com).

Rys. 4.2.1. Stanowisko ultradzwigkowe do badan bezkontaktowych iPass

Specyfikacja systemu pomiarowego:

Odbiornik:

- wielokanatowy odbiornik o ultra niskim wspotczynniku szuméw
- system akwizycji danych dziatajacy w standardzie multiplex

- kanaty wejsciowe 1-32

- kanaty wyjs$ciowe 1-4

- standardowe ustawienia kanatow 1/1,4/4,8/4,16/4,32/4

wyjsciowego do wejsciowego

- wzmocnienie 0dB-76dB

- kroki wzmocnienia co 0,2dB

- zakres czestotliwosci 40 kHz — 2 MHz
- impedancja wejsciowa 100 kQ

- impedancja wyj$ciowa 50 kQ
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- filtr dolnoprzepustowy 200 kHz, 800 kHz, 1 MHz, 2 MHz

- filtr gérno przepustowy 40 kHz, 200 kHz, 400 kHz, 800 kHz

- zasigg sygnatu wyjsciowego 5V

- multiplexing wyj$ciowy — przetaczanie kanatow na zewngtrzny trigger

wejsciowy — programowalne przelaczanie kanatléw po przekroczeniu ustalonego opdznienia

- max szybko$¢ multiplexingu 20 kHz

- synchronizacja sygnal synchronizacji wyjsciowej umozliwia przelaczanie kanatu dla
interfejsow urzadzen peryferyjnych

- poziom sygnatu triggera ~ TTL — maksymalnie 5 V

Nadajnik:
- sygnat sinusoidalny/kwadratowy o czgstotliwo$ci radiowej
- czestotliwosci 50 kHz — 10 MHz

- napigcie pulsu 500 V ( z krokami co 50 V)
- szeroko$¢ pulsu 0 — 200 ps, ograniczona do 1% obowiazujacego cyklu
- czgstotliwos$¢ powtarzania pulsu 10 Hz — 2 kHz

- maksymalna moc wyjsciowa 1 kW

Badania  zostaly przeprowadzone z  wykorzystaniem bezkontaktowych  glowic
ultradzwigkowych firmy Ultran, typu NCC G500-D25 (gtowice pracowaty z czgstotliwoscia
0,5 MHz).
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Rys. 4.2.2. Mocowanie glowicy ultradzwigkowej — mozliwo$¢ regulacji osi.

Rys. 4.2.3. Pomiar w bliskim polu ultradzwigkowym.

e’ St
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4.3. Badania z wykorzystaniem magneséw statych neodymowych

Podczas badan ultradzwigkowych realizowanych za pomoca aparatury pomiarowej
Ultran zapisy pomiaréw byty realizowane co dwie minuty. Glowice ultradzwigkowe
znajdowaly si¢ nieprzerwanie w polu magnetycznym wytwarzanym przez magnesy
neodymowe. Podczas badan testowych nie stwierdzono wptywu pola magnetycznego na czas
przejscia fali pomigdzy glowicami oraz na amplitudg fali przechodzace;.

Rys. 4.3.4. Probka zelu magnetycznego poddana dziataniu pola magnetycznego, kiedy czas

mieszania sktadnikow byl stosunkowo krotki.

W efekcie przeprowadzonego procesu zel nie jest jednolity. Jest wyraznie zauwazalna
agregacja ferromagnetycznych elementéw cieczy magnetycznej, skupiajacej si¢ w poblizu

magnesOw neodymowych.
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Rys. 4.3.5. Probka Zelu magnetycznego poddana dziataniu pola magnetycznego, kiedy czas

mieszania sktadnikéw byl dluzszy.

W wyniku dluzszego mieszania powstaje Zelujaca substancja magnetyczna o jednolitym
wygladzie. Podczas zelowania zauwazy¢ mozna niewielkie zmiany na powierzchni
zewnetrznej zelujacej substancji. Wptyw pola magnetycznego na substancjg jest zauwazalny
dopiero po zniszczeniu struktury zelowe;.

Na powyzszych rysunkach widoczne jest, ze podczas dokonywania badan czas mieszania
cieczy magnetycznej z zelujaca krzemionka ma istotny wplyw na koncowy stan zelujacej
substancji. W takim przypadku wyglad zelujacej probki nie zalezy od dziatajacego na nia pola

magnetycznego.
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Aglomeracja
cieczy
magnetycznej.

Rys. 4.3.6. Powigkszenie fragmentu z rys. 4.3.4, na ktorym sa widoczne ustawienia

elementéw magnetycznych w zelu.

Na rys. 4.3.6. zauwazyé mozna agregowanie si¢ magnetycznych struktur pochodzacych z
cieczy magnetycznej. Struktury ferromagnetyczne ukladaja si¢ réwnolegle wzdtuz linii sit
pola magnetycznego. Dzigki temu zobrazowany jest kierunek linii sit pola magnetycznego.
Ponadto najwigksze skupisko elementéw magnetycznych jest w poblizu magneséw. Wplyw
pola magnetycznego na ciecz w zelu okazal si¢ na tyle istotny, ze przyczynil si¢ na

przemieszczenia cieczy magnetycznej do obszaru gdzie znajduja si¢ magnesy state.

4.e° ,

31




Rys. 4.3.7. Powigkszenie fragmentu z rys. 4.3.4 gdzie widoczne jest zjawisko agregacji oraz

wypigtrzenia cieczy magnetyczne;j.

4.4. Badania z wykorzystaniem cewki Helmholtza

Podczas badan przy zastosowaniu cewki Helmholtza konieczne bylo odizolowanie
cewki od aparatury pomiarowej Ultran. Powodem tego bylo istotne zagrozenie (uszkodzenie
gltowic lub oscyloskopu) plynace ze stosowania pola magnetycznego cewki 1 olbrzymiej sity
elektromotorycznej, jaka wytwarza zwlaszcza podczas wlaczania 1 wylaczania. Dodatkowo
podczas zmiany zakresOw napigcia takze stwierdzone zostalo wystgpowanie znacznego pola
elektromagnetycznego. Dokonywano dwoch zapiséw pomiaréw — pomiar przed zelowaniem
oraz pomiar po zzelowaniu.

Istotnym faktem zapewniajacym dokladno$¢ pomiaru byto zachowanie stalego odstgpu

pomigdzy glowicami. Proces Zelowania odbywat si¢ w czasie S50min.

ae ,
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Rys. 4.4.1. Efekt finalny procesu zelowania w cewce Helmholtza.

Pomimo duzej warto$ci indukcji magnetycznej i krotkiego czasu mieszania sktadnikéw, nie
obserwuje si¢ na powierzchni zewngtrznej widocznych niejednorodno$ci (zmian struktury)
(rys. 4.4.1.). Powierzchnia zewngtrza finalnego procesu zelowania w jednorodnym polu
magnetycznym przypomina poczatkowe stadium zelujacej substancji, na ktora dziata pole z
magnesow neodymowych. Efekt przemieszczania si¢ cieczy jest widoczny od spodniej strony
probki (rys. 4.4.4.), jak rowniez na strukturze przetomu prébki tj. wewnatrz probki
(analogicznie z rys. 4.3.5.).

33

o1 SMiinioe
o1E10 1001015101010



Rys. 4.4.2. Stanowisko, na ktorym odbywal si¢ proces zelowania (pole grawitacyjne
oddziatywuje prostopadle do cewki).

Pomiar ultradzwigkowy zelujacej substancji odbywat si¢ dwuetapowo. W pierwszym etapie
dokonywano pomiaru substancji w poczatkowe] fazie zelowania. Natomiast drugi etap
polegal na umieszczeniu probki z substancja zelujaca w cewce Helmholtza. Proces zelowania

odbywal si¢ przez 50 minut. Po tym okresie dokonywano pomiaru na zzelowanej probce.
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Rys. 4.4.3. Uktad pomiarowy z probka ferro-zelu ustawiona jest prostopadle do kierunku pola

magnetycznego.

Podczas wytwarzania zeli magnetycznych z réwnolegle dziatajacym jednorodnym polem
magnetycznym w stosunku do ptaszczyzn czotowych probki (rys. 4.4.3.) stosowana byta
podobna procedura jak na rys. 4.4.2. R6znica byto ustawienie cewki w taki sposob, ze linie sit
pola magnetycznego sa odwrdocone o 90° w stosunku do pola grawitacyjnego. Naczynie z

substancja zelujaca byto umieszczone w bliskim polu magnetycznym cewki.
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Rys. 4.4.4. Efekt koncowy procesu zelowania w cewce Helmholtza (widok od dotu).

Dla probki pokazanej na rys. 6.4.4. linie sil pola magnetycznego dzialaly réwnolegle do
plaszczyzny probki. Agregujaca si¢ ciecz magnetyczna obrazuje w jaki sposob uktadaja sig
linie sit pola magnetycznego wytworzone przez cewke Helmholtza. Ciekawa wlasciwoscia
zzelowanej substancji magnetycznej w jednorodnym polu magnetycznym jest to, ze
mozliwo$¢ zaobserwowania efektow dziatania pola ujawnia si¢ dopiero po odwrdceniu
probki. Na powyzszym rysunku widoczne jest takze zmniejszenie oddziatywania pola

magnetycznego w miarg oddalania si¢ od osi cewki.
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5. Wyniki badan ultradzwiekowych

Badania zostaty prowadzone zgodnie z przyjgtym wcze$niej planem:
- badania zeli krzemionkowych bez pola magnetycznego
- badania zeli krzemionkowych w polu magnetycznym
- badania zeli magnetycznych bez pola magnetycznego
- badania zeli magnetycznych w polu magnetycznym pochodzacym z magneséw statych
- badania zeli magnetycznych w polu magnetycznym pochodzacym z cewki Helmholtza

5.1. Wyniki dla zeli krzemionkowych

Narys. 5.1.1. przedstawiono sygnal napigcia w czasie uzyskany metoda fali przechodzace;j
przez probke zelu krzemionkowego.
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Rys. 5.1.1. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Rys. 5.1.2. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.

Aby mozliwa byta dokladniejsza akwizycja danych, niektore przebiegi zostaty
wyeksponowane poprzez wycigcie danych w pewnym zakresie (rys 5.1.2.).

Jak wida¢ z wykresu (rys. 5.1.2.) podczas propagacji fali ultradzwigkowej przez zelujaca
substancj¢ zaobserwowa¢ mozna zmniejszenie si¢ amplitudy sygnalu w miarg¢ postgpowania

zelowania. Na rys. 5.1.3. przedstawiono zalezno$¢ amplituda — czas.
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Rys. 5.1.3. Zalezno$¢ wartosci maksymalnej amplitudy fali od numeru pomiaru.

5.2. Wyniki dla zeli magnetycznych badanych bez pola
magnetycznego

Rys 5.2.1 pokazuje przebieg zmian napigcia sygnatu fali przechodzacej dla hydrozelu
magnetycznego bez pola.
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Rys. 5.2.1. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Rys. 5.2.2. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.

Wyniki badan widoczne na wykresie (rys. 5.2.2.) jednoznacznie wskazuja na ustabilizowanie
si¢ amplitudy podczas procesu zZelowania. Zaobserwowa¢ mozna tagodny spadek warto$ci
amplitudy fali przechodzacej przez badana substancje. Dodatkowo wyniki wskazuja na
ujednolicenie catego procesu zelowania. Wyniki pomiaréw obrazuja niewielkie zmiany

wartosci amplitudy.
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Rys. 5.2.3. Zalezno$¢ wartosci maksymalnej amplitudy fali od numeru pomiaru.

Doktadna analiza zaleznosci amplitudy od czasu (rys. 5.2.3) pokazuje jak niejednorodny jest
proces zelowania substancji magnetycznej. Podczas przejscia z fazy cieklej do fazy statej
widoczne sa nieliniowe wahania amplitudy pomiedzy kolejnymi zapisami. Charakterystyka
jest bardziej nieliniowa w poréwnaniu do samego zelu krzemionkowego. Zauwazy¢ mozna

nieliniowe zmniejszenie si¢ amplitudy przechodzacego sygnatu w czasie.
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5.3. Wyniki dla zeli magnetycznych badanych w polu
magnetycznym z magnesoéw stalych

Rys 5.3.1 pokazuje przebieg zmian napigcia sygnatu fali przechodzacej dla hydrozelu
magnetycznego w polu magnetycznym z magnesow statych.
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Rys. 5.3.1. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Rys. 5.3.2. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Wyniki zamieszczone na wykresie (rys. 5.3.2) jednoznacznie wskazuja na wptyw pola
magnetycznego na zelujaca substancj¢ stanowigca mieszaning cieczy magnetycznej i zelujacej
krzemionki. Zaobserwowa¢ mozna wzrost amplitudy sygnalu ultradzwigkowego

przechodzacego przez badang probke.
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Rys. 5.3.3. Zalezno$¢ wartosci maksymalnej amplitudy fali od numeru pomiaru.

Z analizy przebiegu widocznego na rys. 5.3.3 wyraznie zauwazalny jest wzrost wartosci

amplitudy w kolejnych pomiarach.
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5.4. Wyniki dla zeli magnetycznej zelowanych w polu
magnetycznym z cewki Helmholtza

W punktach (a, b, ¢,) pokazane zostaty przebiegi zmian napigcia sygnatu fali przechodzace;j
dla hydrozelu magnetycznego w polu magnetycznym z cewki Helmholtza. Badania
przeprowadzone dla r6znych kierunkéw dziatania linii sit pola magnetycznego.

a) kierunek dziatania linii sil pola magnetycznego jest rownolegly do kierunku pola

grawitacyjnego, U=50 [V]:
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Rys. 5.4.1. Zaleznos$¢ amplitudy fali od czasu.

Na rys. od 5.4.1. do 5.4.6. przebiegi oznaczone na zielono przedstawiaja wyniki pomiaru
substancji zelujacej w fazie poczatkowej. Z kolei niebieskie przebiegi obrazuja wyniki dla
koncowego etapu zZelowania z ciecza magnetyczna. Jak wida¢ amplitudy fal istotnie si¢
roznia. Powodem odmiennego ksztaltu przebiegow jest dzialanie silnego pola

magnetycznego.
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Rys. 5.4.2. Zaleznos¢ amplitudy fali od czasu (wycinek z osi czasu).

b) kierunek dziatania linii sit pola magnetycznego jest réwnolegty do kierunku pola

grawitacyjnego, U=75 [V]:
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Rys. 5.4.3. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Rys. 5.4.4. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu (wycinek z osi czasu).

Na wykresie (rys. 5.4.4) widoczny jest najwigkszy wplyw zwigkszenia jednorodnego pola

magnetycznego w zelujacej substancji magnetycznej, na predkos¢ propagacji fali w hydrozelu

magnetycznym.




¢) kierunek dziatania linii sit pola magnetycznego jest prostopadly do kierunku pola

grawitacyjnego, U=75 [V]:
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Rys. 5.4.5. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu.
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Rys. 5.4.6. Zalezno$¢ amplitudy fali od czasu (wycinek z osi czasu - poczatek propagacji fali

w zelu magnetycznym).
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6. Podsumowanie i wnioski

Podczas badan Ultradzwigkowych nie stwierdzono wplywu pola magnetycznego na

wiasciwosci fizyczne zelu krzemionkowego.

Wyniki badan z wykorzystaniem statych magneséw neodymowych:

Pomimo odmiennego wygladu zewnetrznego probek przedstawionych na rys. 4.3.4. 1
rys. 4.3.5. (probka celowo uszkodzona) maja one podobne wlasciwosci fizyczne (takie jak
lepkos$¢, sztywnos¢, odporno$¢ mechaniczna), co mozna zaobserwowac podczas prostych
prob niszczenia probek hydrozelu magnetycznego.

Stwierdza sig, ze czas mieszania zelujacej substancji magnetycznej nie ma istotnego wptywu

na wyniki badan ultradzwigkowych.

Zostalo stwierdzone, ze:

- dla samego zelu krzemionkowego amplituda sygnatu maleje w czasie niezaleznie od
wystgpowania pola magnetycznego, lub jego braku. Rodzaje oddzialywania z polem
magnetycznym (magnesy, cewka) nie maja wptywu na przebieg zelowania. rys. 5.1.3.

- dla zeli magnetycznych bez pola magnetycznego amplituda mierzonego sygnalu
zmienia si¢ w czasie w duzo mniejszych przedziatach, w poréwnaniu z samym zelem, czy zeli
magnetycznych w polu magnetycznym. rys. 5.2.3.

- dla zeli magnetycznych w obecno$ci pola magnetycznego widaé wyrazne

zwigkszenie si¢ amplitudy sygnatu w czasie. rys. 5.3.3.

Uzyskane wyniki pomiaréw nie daly jednoznacznych wnioskow dotyczacych
zalezno$ci predkosci propagacji fali w osrodku od wptywu pola magnetycznego.
Najprawdopodobniej powodem niestabilnych wynikoéw predkosci bylo przeprowadzanie
pomiaru w nieizolowanych warunkach §rodowiskowych. Podczas badan nie byla stosowana
izobaryczna komora pomiarowa, w ktorej przeprowadzane bylyby badania. Proste testy
polegajace na zmianie ci$nienia w pomieszczeniu doprowadzity do nastgpujacego wniosku:
podczas chwilowego zwigkszania cisnienia stwierdzone zostalo zwigkszenie predkosci

propagacji fali w badanym osrodku co uniemozliwiato doktadny pomiar czasu przejscia fali.
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Pomiary byly prowadzone w odstgpach dwuminutowych, podczas ktorych stwierdzone
zostaly wahania predkosci propagacji fali pomigdzy pomiarami, jest to dodatkowy czynnik
potwierdzajacy brak mozliwosci doktadnej analizy predkosci propagacji fali w badanym
oSrodku. Badania zeli krzemionkowych wykazuja wigkszy spadek wartosci amplitudy w
stosunku do wynikow badan mieszaniny zeli krzemionkowych z ciecza magnetyczna

(zard6wno w polu jak i bez pola).

Wyniki badan dla cewki Helmholtza:

Amplituda sygnalu w polu magnetycznego generowanym przez napigcie 75 V jest
znacznie mniejsza od amplitudy fali podczas pomiaru w polu magnetycznym generowanym
przez napigcie 50 V.

Poréwnujac amplitudy z rys. 5.4.1 oraz 5.4.3 wida¢ wyrazna zalezno$¢ pomiedzy sila pola
magnetycznego a amplituda fali w osrodku. Z badan jednoznacznie wynika, ze wigksze pole
magnetyczne bgdace sktadowa procesu zelowania substancji magnetycznej istotnie obniza
amplitudg fali przechodzacej przez zel magnetyczny bgdacy koncowym efektem tego procesu.
Na wykresach (rys. 5.4.2, 5.4.4 1 5.4.6) zaobserwowa¢ mozna zmniejszenie si¢ predkosci
propagacji fali w substancji po procesie zelowania. Amplituda sygnalu w probce bedacej
koncowym etapem zelowania jest mniejsza od amplitudy sygnalu w probce bedacej w
poczatkowej fazie procesu zelowania i zmniejsza si¢ proporcjonalnie do warto$ci pola
magnetycznego.

Wyniki badan wskazuja na istotny wpltyw pola magnetycznego na zelujaca substancje
magnetycznag w jednorodnym polu magnetycznym. Z wynikow pochodzacych z badan
wynika, ze prostopadle skierowane jednorodne pole magnetyczne ma wigkszy wplyw na
zelujaca substancje magnetyczna niz pole magnetyczne dzialajace rownolegle do ptaszczyzny
poziomej badanej probki.

Przebiegi przedstawione na rys. 5.4.1. 1 5.4.5. sa podobne. Pomimo r6znych wartos$ci napigcia
oraz oddzialywania pola magnetycznego w innym kierunku, zaobserwowa¢ mozna niemal
identyczne predkosci propagacji fali oraz podobne proporcje pomiedzy amplitudami.
Amplitudy z rys. 5.4.1. sa wigksze od amplitud z rys. 5.4.5., co znajduje potwierdzenie w
ogolnej zalezno$ci wielko$ci napigcia zasilajacego od amplitudy fali.

Z badan wynika jednoznacznie, ze ze wzrostem jednorodnego pola magnetycznego
dzialajacego na zelujaca probke amplituda fali przechodzacej istotnie si¢ zmniejsza. Wazny

jest takze kierunek dziatania jednorodnego pola magnetycznego.
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