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Fenntarthato feliiletaktiv anyagok szintézise hasznalt siit6olajokbdl

Készitette: Bejczi Rebeka,
vegyészmernoki mesterképzes
Mérnéki Kar, Bio-, Kornyezet- és Vegyészmérnoki Kutato-Fejleszté Kozpont,
MOL Asvényolaj- és Széntechnoldgiai Intézet Tanszék

Témavezetd: Dr. Nagy Roland, tudomanyos fémunkatars

Absztrakt

A haszndlt siit6olajok kezelése és ujrahasznositdsa, a fenntarthatdésag és a kornyezetvédelem
szempontjabol egyre nagyobb figyelmet kapott az elmult években. A siitéolajok a felhasznalas soran
jelentds fizikai és kémiai valtozdsokon - példaul oxiddcio, hidrolizis és polimerizacioé - mennek
keresztiil, melyek befolydsoljak mindségiiket és ujrahasznosithatésagukat. Az emlitett folyamatok
megértése kulcsfontossagu a megfeleld tjrahasznositdsi modszerek kivalasztasahoz.

A dolgozat atfogo szakirodalmi attekintést nyujt a hasznalt siitéolajok mennyiségérol, jellemzdirdl
és Osszetételérél, valamint kiemeli a tisztitdsi és mindéségjavitasi technoldgidk jelentéségét.
Osszefoglalja a hasznalt siitéolajok ujrafelhasznaldsanak lehet8ségeit, kiilénos tekintettel
a potencidlis adalékcélu ipari felhaszndaldsi teriiletekre. Ez magaban foglalja a hasznalt stit6olajok
Osszetételének és jellemzdinek elemzését, valamint azokat a technoldgiai megolddsokat,
amelyek lehet6vé teszik a hasznalt siitéolajok gazdasagos és kornyezetbarat feldolgozasat és
ujrahasznositasat.

A kisérleti munka célja, egy hasznalt siit6olaj-alapu, kornyezetbarat feliiletaktiv anyag kifejlesztése
volt, melynek el6dllitdsi paramétereinek optimalizalasa lehet6séget hiztosit egyedi hatdanyag-
tartalmu termék eldallitdsara. A szintetizalt tenzidek fizikai-kémiai tulajdonsdgainak elemzése és
azok 0sszefliggéseinek feltdrasa a szintézis paramétereivel, valamint a hatasvizsgdalati eredmények
hozzajarulhatnak az ipari termelés fejlesztéséhez és a fenntarthaté kémiai technologidk
tdmogatasdhoz.

Kulcsszavak: hasznadlt stitolaj, ujrahasznositas, feliletaktiv anyagok, adalékfejlesztés



1. Bevezetés

Napjainkban a fenntarthatoé fejlédés és a kornyezetvédelem egyre fontosabb szerepet jatszik az ipari
technologidk fejlesztésében. Kiemelt figyelmet kap a hulladékkezelés és az ipari melléktermékek
hasznositasa, kiilondsen a haszndlt siitéolajok esetében, melyek nem megfelel6 artalmatlanitas
esetén komoly kornyezeti terhelést okozhatnak. Ugyanakkor, a hulladékok tisztitasa és feldolgozasa
lehet6séget kinal uj, értékes termékek eldallitdsara, ami hozzdjarulhat a koérnyezeti hatdsok
csokkentéséhez, mikozben gazdasagilag is elényos lehet az ipari felhasznalas szempontjabol.

A haszndlt siit6olajok ujrahasznositdsanak egyik igéretes tertiilete a feliiletaktiv anyagok, azaz
a tenzidek el6allitdsa. A tenzidek széles korben alkalmazhatok az ipar kiilonboz6 teriiletein,
beleértve amoso- éstisztitészereket, azemulgedldszereket, valamint a kozmetikai és élelmiszeripari
termékeket. A hulladékbdl eldallitott tenzidek bioldgiailag lebomlo, kérnyezetbarat alternativat
nyujthatnak a hagyomdanyos, fosszilis alapu tenzidekkel szemben.

Jelen kutatds célja a hasznalt siitéolajokbdl elédllitott feliiletaktiv anyagok fejlesztése és vizsgalata.
A munka sordn részletesen elemeztem a hasznalt siitéolajok fizikai és kémiai tulajdonsagait,
valamint azokat a valtozdsokat, amelyek a felhaszndalas sordan bekdvetkeznek. Emellett ismertetem
a tisztitdsi és mindségjavitd technoldgidk, melyek elengedhetetlenek a megfelel6 alapanyag
biztositdsahoz a tovabbi feldolgozas soran. A kisérleti munka alkalmaval, kiilonb6z8 észteramin
tipusu tenzidek szintézisét és vizsgalatat végeztem el. Az elballitott termékek viztartalmanak,
savszamanak, viszkozitasanak és oldhatésagi tulajdonsagainak meghatarozasaval betekintést
nyertem ipari alkalmazhatosagukba.

A vizsgdlatok soran nyert adatok alapjan, kovetkeztetéseket vontam le a szintézisparaméterek és
a végtermék tulajdonsagai kozotti 0sszefiiggésekkel kapcsolatban, amelyek segitséget nyujthatnak
a gyartasi folyamatok optimalizalasaban.

A dolgozat célja tehat, hogy atfogd képet nyujtson a hasznalt siitéolajokbdl térténd tenzidek
eléallitdsanak lehet6ségeir6l, bemutatva mind az elméleti hatteret, mind pedig a gyakorlati
kisérletek eredményeit. Az ipari alkalmazhatésag szempontjabol olyan kiemelten fontos tényezdk,
mint az oldhatdsag és az emulzidstahilitds, hozzadjarulhatnak a fenntarthatébb kémiai technolégiak
fejlesztéséhez, és elésegithetik a kornyezetbarat alternativak szélesebb korl alkalmazasat.

2. Szakirodalmi rész

2.1. Szakirodalmi bevezetés

A szakirodalmi kutatds célja, hogy atfogd képet adjon a haszndlt siit6olajok ujrahasznositasi
lehet6ségeirdl, kiillonos tekintettel azok ipari célu felhasznaldsarél. A munka soran bemutatasra
keriilnek a haszndlt siitéolajok mennyiségére, 6sszetételére és jellemzdire vonatkozo legfontosabb
ismeretek, valamint azok a korszerd technoldgiai megoldasok, amelyek lehetévé teszik ezen
anyagok gazdasagos és kornyezetbarat feldolgozasat.

2.2. Siitéolajok altalanos bemutatasa

A siitéolaj egy gytjténév, olyan novényi vagy allati eredetli zsirokat és olajokat jelent, melyeket
hékezeléssel jaro foézési eljarasokhoz haszndlnak. Kémiai szemponthol, ezek féként zsirsavak
trigliceridjeibdl allnak [1]. Az 1. &bra a legszélesebb korben haszndlt névényolajok és allati eredet(i
zsirok tipikus zsirsav 0sszetételét mutatja be.
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1. dbra: Siitéshez alkalmazott névényolajok és zsirok dtlagos zsirsav dsszetétele [1,2]

A siitéolajok kisebb mennyiségben tartalmazhatnak szabad zsirsavakat, részleges triglicerideket,
karotinoidokat, tokoferolokat, toko-trienolokat, szterolokat, foszfatidokat, szénhidrogéneket és
nyomelemeket.

A siit6olajok haszndlata régionként eltér, melyet egészségiigyi, gasztrondmiai és gazdasagi tényezék
befolyasolnak. Az oliva-, napraforgd- és repceolaj vilagszerte népszert, sokoldalusaguk és kedvezé
taplalkozasi hatdsuk miatt [2]. Az Egyesiilt Allamokban az olivaolaj iranti kereslet névekszik, és
a repce- és névényi olajok tovabbra is meghatarozdék. Dél-Azsidban a mustar-, a kokuszolaj és a
ghi dominal; Eszak- és Kelet-Indidban a mustar-, Dél-Indidban inkabb a kékuszolajat hasznaljak,
azonban a ghi az indiai konyha alapvet6 eleme [3,4].

A sttbolajok eléallitasa leggyakrabban novényi alapanyagok sajtolasaval és/vagy azok n-hexanos
oldoszeres kivonasaval torténik [5].

Osszetett kémiai természetiiknek készénhetéen, a kiilénbozé eredett és kiilonb6z6 helyen gytijtott,
hasznadlt siitéolajok (HSO-k) vegyi Osszetétele jelentésen eltérhet, ezért fontos tulajdonsagaik
ismerete és a megfelelo el6kezelési folyamatok kivalasztasa, melyeket a hulladék siitéolajok sajatos
jellemzdihez igazitanak [6].



2.3. A hasznalt siit6olaj fizikai-kémiai tulajdonsagai, tulajdonsagok valtozasa a siités
soran

A sitéolajok hasznalatuk soran jelent6s kémiai és fizikai atalakuldsokon mennek keresztil.
A hasznalt siitéolajok dsszetételét és tulajdonsagait befolyasolo f6bb tényezbéket a 2. dbra mutatja.
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2. dbra: Haszndlt siitéolajok dsszetételét befolydsolo f6bb tényezok [7,8]

A siitési folyamat sordn a zsirsavosszetétel jelentésen moédosul. Banani et al. [9] kimutatta, hogy
a napraforgoolaj telitetlen zsirsav tartalma csdokken a haszndlat sordn, mig a telitett zsirsavak
aranya né. Hellier et al. [10] kisérletei alapjan, a palmaolaj telitett zsirsavtartalma is névekszik
a hasznalat soran, mig a tobbszorodsen telitetlen zsirsavak mennyisége csokken.

Néhany friss siitéolaj zsirsav 6sszetétele a 3. dbran lathato.
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3. dbra: Néhdny finomitott siitéolaj zsirsav tartalma



A siitéolajok tulajdonsagainak valtozasat Awoghemi és munkatarsai [1] vizsgaltak kiillonb6zé olyan
stitéolaj mintdkon, amelyek 14 napos felhasznaldson estek at. A haszndlat soran csokkent a pH, n6tt
a dermedéspont és a viszkozitds, mig a stirtiség a hasznalati id6 és h6hatas fliggvényében valtozott.
Ezek a valtozasok az oxidacio, polimerizacio és szennyez6dések kovetkezményei voltak [1].

A siitési h6mérséklet és az id6 novekedésével, a HSO-k kémiai lebomlasa fokozddik, aminek soran
toxikusvegyiiletek, példaul benzol és1,4-dioxankeletkezhet[11]. Asiitésifolyamatkdzben, a siitéolaj
nitrogén- és kéntartalmu vegyiiletekkel is szennyezédhet, ami az olaj érzékszervi tulajdonsdgainak
romldsahoz vezet. Ezek eltavolitdsa kulcsfontossdgu az ipari felhaszndlds szempontjabol [12].
Az oxidacidés folyamatok soran kialakuld szabad zsirsavak és peroxidok negativan befolyasoljak
a HSO-k min&ségét és szinét is [13]. A 4. abra a kiilonféle ételek siitéséhez felhasznalt stitéolajok
zsirsavosszetételét mutatja felhaszndlas elétt és eltérd célu felhasznalas utan.
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4. abra: Haszndlt siitdolajok mindségjavtidasi és ujrahasznositdsi modszerei [14]

A haszndlt siitéolajok tartalmazhatnak potencidlisan mérgez6é lebomlasi termékeket, példaul
alkéneket, aldehideket és ketonokat, melyek a magas hémérsékleten torténd tobbszori felhasznalas
sordn keletkezhetnek [15]. A viztartalom és a tdroldsi kériilmények tovabb fokozhatjak a zsirsavak
lebomlasat, valamint a fémek altal katalizalt oxidaciét [11].

A HSO-k jellemz6i erésen eltérhetnek az eredeti stitolajokétol, ami a siitési szokdsok, az olaj tipusa
és az alkalmazott technoldgiai paraméterek fliiggvénye. Néhany kiilonb6z6 forrdsbol szarmazé HSO
legfontosabb tulajdonsagaitaz 1. tablazat szemlélteti. Az eltérések jol mutatjak a hasznalt stitéolajok
heterogenitdsat, mely befolyasolja az ujrafelhasznalast vagy a tovabbi feldolgozas lehet6ségeit [16].
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1. tabldzat: Kiilonbozd gytijtéhelyrdl szarmazo HSO mintdk fizikai-kémiai tulajdonsdgai [14]

i1y s . Hasznalt Hasznalt ,
. , Hasznalt éttermi N . s . Hasznalt
Tulajdonsagok L 1. gyorséttermi gyorsettermi .
napraforgoolaj Ly . R . margarin
napraforgoolaj palmaolaj
Savszam, mgKOH/g 3,6 1,32 2,36 4,33
Elszapp.szam 207 188 268 )
mgKOH/g
Peroxidszam, 231 i i 7.3
merZ/kg
Jodszam, g1,/100g 83 141 13,2 -
Density, kg/m? 910 924 920 919
Kinematikai
viszkozitas 40 °C- 4,2 36,4 30,5 49,2
on, mm?/s
Viztartalom, m/m% 1,9 0,42 - 0,19
Na tartalom, m/m% 6,9 - -
Kéntartalom,
m/m% - 0,09 - -
Lobbanaspont, °C - 212 269 -

A HSO-k kémiai és fizikai jellemz6i jelentds valtozékonysagot mutatnak a siitési folyamat soran
bekovetkez6 atalakulasok miatt, ami kihivast jelent az ipari ujrafelhasznalas és a megfeleld
feldolgozasi technolégidk kidolgozasa szempontjabol.

2.4. Hasznalt siitoolaj globalis mennyisége és kornyezeti vonatkozasai

A hasznalt siitolaj az élelmiszeripar kiilonb6z6 teriileteirél szarmazo, az élelmiszerek siitése utan
visszamarado, kornyezetre veszélyes hulladék. Mivel a b6 olajban siités vilagszerte elterjedt f&zési
eljaras, a HSO foldrajzilag széles korben jelen van, és jelentds mennyiségben keletkezik.

Az elmult évtizedekben a HSO iranti érdeklédés fokozodott, mivel a hosszu szénldancu zsirsavakban
gazdag Osszetétele miatt szamos iparag szamara értékes nyersanyaghbazist kinalhat [1]. Elényei
kozé tartozik az alacsony beszerzési koltsége, ami jellemzéen 2-3-szor kevesebb a finomitott
siit6olajokéndl. A megfeleld6 mindségjavitds utdn, a finomitott olajhoz képest akar 45%-os
koltségmegtakaritas is elérhetd egy termék eléallitaskor [16-18].

Becslések szerint vilagszerte, évente mintegy 42 millio tonna HSO keletkezik, melynek jelentds része
nem megfelel6en keriil &rtalmatlanitdsra[19]. Azonban, a pontos globalis mennyiség meghatarozasa
nehézségekbe itkdzik a kiillonbozd étkezési szokasok és hulladékkezelési rendszerek sokfélesége
miatt.

Az egyes orszagokra vonatkozé adatok jol szemléltetik a keletkezés mértékét, Japanban peldaul az
éves siitéolaj-felhasznalas koriilbeliil 2,5 millié tonna, amibél mintegy 500 000 tonna HSO képzédik
[20]. Etiopidban, az Arba Minch varosdban végzett vizsgdlatok szerint, egy étkezde évente atlagosan
430 litert termel [21], ami mas varosi kornyezetekre is jellemzd lehet. Az Eurépai Unidban évente
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hozzavetblegesen 1,5 millié tonna HSO keletkezik, melynek jelentds része biodizel el6allitdsanal
keriil felhaszndalasra. Az Egyesiilt Allamokban a vendéglatoipar, évente koriilbeliil 3,8 milli6 tonnat
termel, ami jol mutatja a hulladék keletkezésének ipari léptékét [22].

Néhany eurépai orszagban hulladékként Osszegylijtott, haszndlt siitéolaj éves mennyiségeét
a 2. tdblazatban foglaltam &ssze.

2. tablazat: Osszegyiijtitt hulladék hasznalt siitéolaj [23,24]

Orszag Osszegyiijtott hasznalt siit6olaj, m3/év

Lengyelorszag 67 000

Olaszorszag 60 000

Portugalia 28 000

Spanyolorszag 270000

Németorszag 250000

Magyarorszag 5500

Norvégia 1000

Nem megfelel6 kezelés esetén a HSO sulyos kornyezeti karokat okozhat, példaul viz-
és talajszennyezést [22]. Bar szamos orszag — koztiik az EU tagallamai — bevezetett gy(jtésre és
ujrahasznositasra irdnyuld rendszereket, azok hatékonysagat gyakran logisztikai problémak és
alacsony lakossagi részvétel korlatozza [25-27]. A biolizemanyagként, f6ként biodizelként torténd
hasznositas csokkenti a nyersanyagigényt és tdmogatja a korforgasos gazdasagot [28]. A helyes
artalmatlanitas el6segitése érdekében, tajékoztatd kampanyok és gytjtépontok létesitése, valamint
hatékonyabb szabalyozas és begytjtési infrastruktura kialakitasa sziikséges [29].

2.5. Hasznalt siitoolaj ujrahasznositasi lehetoségei

AHSOujrahasznositdsakornyezetvédelmiés gazdasagieldnyoket kinadl, hozzajarulva afenntarthato,
korforgasos gazdasdghoz. A kovetkezd fejezetben a haszndlt siit6olajok mindségjavitasi és
ujrahasznositasi médszerei keriilnek bemutatasra.

2.5.1. Mindségjavitasi technologiak

Ahasznaltstitéolajok ujrahasznositdsa és oleokémiaiiparifelhaszndalasaeldtt, kiillonb6zé el6kezelési
eljarasokra (5. dbra) van sziikség a szennyezdédések eltavolitasa, a kémiai stabilitas javitdsa és
a termék minésegének biztositadsa érdekében.
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= Semlegesités

= Desztillacio

= Eszterezes

Szilard anyagok
eltavoltasa

== Bioldgiai saveltavolitas

= 7sirsav csokkentese s

= Adszopreio

= Viztartalom eltavolitasa

= Mebranszeparacio

Polaris vegyiiletek
eltavolitasa

== (ldoszeres extrakcio

Kén-, foszfor-, és
— nitrogéntartalmu
vegyliletek eltavolitasa

= Szuperkritikus extrakcio

— Eszterezés

Mindség javitas és ujrahazsnositas technologiai

Erzékszervi
tulajdonsagok javitasa

5. dbra: Haszndlt stitdolajok elékezelési technoldgidi [19]

e

Az el6kezelési mddszer megvalasztdsa a hulladékolaj eredetétdl, Osszetételétél és a kivant
végterméktdl fiigg. Példaul a biodizelgyartasndl kilénosen fontos a szabad zsirsav- és
nedvességtartalom csokkentése, mivel ezek rontjdk az 4atészterezési reakcid hatékonysagat
és mellékreakciokat okozhatnak. Mas célu felhasznalas, példaul észterezés, kevéshé
érzékeny egyes szennyezékre, de a stabil feldolgozds érdekében ott is szilkség van
tisztitasra, leggyakrabban a szildrd szennyezddés eltavolitdsara [19]. A HSO gyakran jelent6s
mennyiségli (10-20 m/m%) szilard szennyez6dést tartalmaz, melyek eltdvolitdsa szliréssel,
dekantaldssal és melegitéssel torténik [30, 31]. A szabad zsirsavak mennyisége lugos
kezeléssel, vakuumdesztillaciéval, észterezéssel vagy membranszlréssel csokkentheto,
a legutobbi kiiléndsen hatékony, de koltséges eljaras [32—34]. A viz eltavolitdsa adszorbensekkel,
vakuumdesztilldcioval vagy membranszeparaciéoval torténik, a mikrobidlis romlas és
emulzidképzédés elkeriilése érdekében [35, 36]. A polaris szennyezék és bomlastermékek

csOkkentésére vakuumdesztillacid, adszorpcié és membrantechnologidk alkalmazhatok, mig
a kén-, foszfor- és nitrogéntartalom oxiddcioval, extrakcioval vagy savas kezeléssel csokkenthetd
[37-39]. A szin és a szag javitasara szintelenit6 anyagok (pl. bentonit, aktiv szén) hasznalhatdk és

gbézdesztillacié alkalmazhato [40].
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2.5.2. Biodizel eloallitasa

A hasznalt sitéolaj (HSO) biodizelként valdé ujrahasznositdsa egyszerre nyujt megoldast
a hulladékkezelési és energiaeldallitasi kihivasokra, ezzel csokkentve a kdrnyezeti szennyezést és
a fosszilis izemanyagoktol vald fiiggéséget. A kutatdsok igazoljak, hogy a HSO biodizellé torténd
atalakitasa jelent6sen meérsékli a szén-dioxid-kibocsatast a hagyomanyos elhelyezési mdédokhoz
képest [41].

A HSO biodizellé torténd atalakitdsdnak mtiszaki megvalosithatésdga mar jol megalapozott.
A 6. dbra szemlélteti a hasznalt siitéolajbdl torténé biodizel-elédllitas menetének fébb 1épéseit.

‘ Hasznalt stut6olaj gytijtése ‘
N

‘ Szilard szennyzo6dések eltavolitasa ‘

N\

‘ Szabad zsirsavak csokkentése ‘
N/

‘ Atészterezés ‘
N/

| Biodizel ‘

6. abra: Haszndlt siitdolajbdl torténd biodizel elédllitdsanak menete

A biodizel elédllitasanak egyik legelterjedtebb moddszere az atészterezés (7. abra). A folyamat

soran a HSO-t alkohollal, jellemz&en metanollal reagaltatjdak katalizdtor jelenlétében.
Az igy nyert biodizel versenyképes alternativat jelenthet a finomitott ndévényi olajokkal
szemben, mivel gazdasdgosabb és csOkkenti az élelmiszer-alapanyagok iranti keresletet [42].

Rl
|
— €00 U HO — CH
H,C Katalizs H3C Ry 2\
| atalizator CHOH
oH +  3CHOH — €00~ /
il H5C Ry HO — CH,
H.C ((0]0)
T | _— CO0 —_
H,C R,
€00 R,

R3
7. dbra: Biodizel elédllitdsanak reakcidegyenlete haszndlt siitdolajbol dtészterezéssel [42]

A HSO-bol eldallitott biodizel teljesitményjellemz6i kedvezdk, a hagyomanyos dizelhez hasonld
motorhatékonysag mellett alacsonyabb kipufogdgaz-kibocsatast eredményez [43,44]. Ezen
tilmenden, a HSO mas alkalmazasi teriileteken is felhasznalhaté, példaul szappanok, mososzerek
és biopolimerek elallitasara [45].
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2.5.3. Feliiletaktiv anyagok és ipari adalékok el6allitasa

A feltuletaktiv anyagok (tenzidek) kulcsfontossagu szerepet jatszanak szdamos ipardgban,
mivel képesek csokkenteni a feliileti fesziiltséget, emulgealni, diszpergalni és tisztitani. Ezek
atulajdonsagok nélkiilozhetetlenné teszik 6ket a tisztitészergyartas, kozmetikaiipar, az élelmiszer-,
a textil-, valamint a gyogyszer- és vegyipar szamadra. Az olajiparban is egyre jobban megjelennek,
kiilénosen a harmadlagos kéolajkitermelésben és a kendanyagok gyartasaban.
A tenzidek altaldban szerves vegylletek, melyek amfipatikus felépitésiiek, tehat egy hidrofil (fej)
és egy hidrofob (lanc) részbdl dllnak. A hidrofil rész polaritdsa szerint, négy csoportba lehet 6ket
sorolni:

« nemionos: a hidroféb csoporthoz nem disszocialé hidrofil rész kapcsolddik,

« anionos (anionaktiv): a hidrofob csoporthoz negativ téltési fejesoport kotédik,

» kationos (kationaktiv): a hidroféb csoporthoz pozitiv téltésti fejecsoport kétédik,

- amfoter: a molekula hidrofil része ikerionos természet.

A tenzidszintézis soran, a siit6olajban talalhatd zsirsavak kiilonféle kémiai reakcidok révén
alakithatdk at eltérd tipusu értékes feliiletaktiv anyagokka.

Bar a szakirodalomban a hasznalt siitéolajokbdl el6allitott tenzidek témadja még viszonylag
kevéssé kifejtett, egyre nagyobb figyelem irdnyul erre a technoldgiai megoldasra. A hasznalt
stitéolajbdl torténé feliletaktiv anyag eldallitdsanak altaldnos menetét a 8. dbra szemlélteti.

‘ Hasznalt siit6olaj gytijtése |
A4

‘ Alapanyagok tulajdonsagainak specifikaldsa |
NS

‘ Mindségjavitas |
NS

‘ Tenzidszintézis |
NS

| Formulazéas ‘

8. dbra: Feliiletaktiv anyagok elddllitdsdnak dltaldnos menete
hasznalt siitéolajbhol

A kovetkez6 fejezetben a zsirsavakbol el6allithato adalékok és tenzidek kertilnek bemutatdsra.

2.5.3.1. Metil-észter-szulfonatok (MES-ek)

A metil-észter-szulfonatok (MES) a legszélesebb korben alkalmazott biobazisu ionos feliiletaktiv
anyagok kozé tartoznak, féként por- és folyékony mosdszerekben fordulnak el6 (9. abra).

0
I

H,C(CH,)., — CH — C — OCH,

SO;Na

9. dbra: Metil-észter-szulfondtok
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Permadani és kollégai [46], valamint Yusuff és kollégai [47] laboratériumi koériilmények kozott

allitottak el6 metil-észter-szulfondtot haszndlt stit6olajbol. Az eldallitas egyszerlisitett 1épéseit és
paramétereit a 10. dbra szemlélteti.

Metanol, KOH NaHSO;,A1,04 Metanol, NaOH
HSO ——  FAME Szulfonalt anyag MES
65°C,1h 100-200 °C 55°C
3-5h 1,5h

10. dbra: MES eléadllitdsdnak lépései hasznalt stitéolajbol [47]

Elsésorban a linearis alkil-benzol-szulfonat helyettesitésére alkalmazzak mosodszerekben, hiszen
kivalo tisztitohatdssal, magas vizkeménységtliré képességgel és kivalo bioldgiai lebonthatdsaggal
rendelkeznek.

2.5.3.2. Glicerin észterek

A monogliceridek széles koérben hasznalt, bioldgiailag lebomld és biokompatibilis feliiletaktiv
anyagok, melyeket élelmiszerekben, kozmetikumokban, gyogyszerekben alkalmaznak.
A monoglicerideket jellemzden glicerin és szabad zsirsavak észterezésével allitjak el6, magas
hémeérsékleti koriilmények kézott (220-250 °C), homogén vagy heterogén katalizator jelenlétében
[48,49]. A monogliceridek eldallithatok kérnyezetbaratabb modon is lipdzok segitségével. Ezt az
eljarast tobb kutatas is alatdmasztotta [50].

HO
0 O\J\
o o 9 - W OH
—_—
o o
o OH
HO

gt Dikarb e
Glicerin ALRONIAN @{y Lo e 4@}
Py T
g A
Q’* &0\ 2. ©
* Vv
Im
o~ Yo ? 0"
S W A
OH \E\o b
n
OH
o) 0 OH
HO
(0]
j/\o/“\l_,‘/n‘Ko *\H/k
(0] - o]
.\ﬁ’go 1112 a-c n=2, 4 112 a-c
" 11 ace. m=12,14,16 Wide

11. abra: Zsirsav észterek eléallitasa dikarbonsavakbol [51]
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Szamos kutatds fokuszal glicerin észterek elédllitdsara, melyek alapjat kiillénb6zé nyersanyagok,
példdul glicerin, dikarbonsavak és zsirsav-metil-észterek képezhetik (11. dbra). Emellett ipari
melléktermékeket, példaul hasznalt siitéolajat is felhasznalnak, melyet tobblépéses el6kezelés
és tisztitds utdn alkalmaznak. A tisztitdsi folyamatok kodzé tartozik a szilard szennyezddések
eltavolitasa szliréssel, a sos vizes oldattal torténd forralds, valamint a faziselvalasztds [51,52].

2.5.3.3. Cukorészterek

A cukorészterek értékes biologiai alapu feliiletaktiv anyagok, melyeket elsésorban emulgedldsra
hasznalnak élelmiszerekben, kozmetikumokban és gyogyszerekben magas biokompatibilitasuk
és hioldgiai lebonthatéosaguk miatt. Ezen Kkiviil rovarok, gombak és mikroorganizmusok ellen is
hatasosnak szdmitanak. Az egyik legismertebb képvisel6jik a szacharéz-monosztearat a 12. dbran
lathato.

CH,OH oH
OH ° ©
HO
OH 0

OH

0 C oH
CHa

12. dbra: Szachardz-monoszteardt
A cukorészterek értéknovelt termékként szolgdlnak, mivel olcso és bdéséges természeti
eréforrasokbol, cukrokbol és zsirsav-acilecsoportokbol nyerheték. Altaldban magas hémérsékleten
(>100 °C) készitik oldoszer jelenlétében, a kiinduld anyagok keverhetéségének javitdsa érdekében
[53].

2.5.3.4. Poliol-észterek

A cukoralkohol-észtereket gyakran haszndljak nemionos feliiletaktiv anyagként. A leggyakrabban
alkalmazott nemionos feliiletaktiv anyagok a szorbitdn-észterek és etoxilalt szorbitan-észterek
(poliszorbatok), melyeket Span és Tween néven ismeriink. A szorbitan-észtereket egy vagy két
lépésben készitik, a szorbitol dehidraldsa utdn zsirsav-acilcsoporttal térténik az észterkotés
kialakitasa [54, 55].
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13. dbra: Poliol észter eldallitasanak reakcioja [56]

A 13. dbran bemutatott reakcid soran a poliol-észtereket, zsirsav és pentaeritritol észteresitési
reakciojaval allitjak el6, mik6zben melléktermékként viz keletkezik [56].

2.5.3.5. Zsirsav etoxilatok és zsirsav észter szarmazékok

A zsirsav-etoxilatokat szdmos kiilénb6z6 teriileten alkalmazzak, tobbek kozott kozmetikumokban,
gyogyszeripari készitményekben, moso- és mosogatdszerekben, padlo- és falapoldkban, fém-
és szényegtisztitbkban, motorhajtéanyag-adalékanyagként, kdéolajkitermelési segédanyagként
(kémiai elarasztasos technologiak soran), valamint papirtérlékben, ahol visszanedvesité anyagként
szolgdlnak (14. 4bra). A monoglicerid és diglicerid etoxilatokat f6ként kozmetikumokban hasznaljak
emulgealoszerként és stritéanyagként. A ricinusolaj-etoxilatok (vagy hidrogénezett homologjaik)
emulgealoszereként szolgdlnak a gyogyszeriparban [56].

NH

AN NN NN

I O(EO), H
0
14. abra: Zsirsav-etoxildtok dltaldnos szerkezete (n=EO szama (1-100))

A zsirsav-etoxildtok koénnyen el6allithatok katalitikus reakcioval. Ennek soran zsirsav-metil-
észterek (FAME) reagalnak etilén-oxiddal, igy monometil-éter (OCHs) végcsoporttal rendelkez6
zsirsav-etoxilat képzdédik [58].

Az etoxildtok (zsirsav-, monoglicerid- és alkohol-etoxildtok) esetében a legf6bb problémat
a biztonsdgossag és a bérbarat tulajdonsagok jelentik, mivel nyomokban 1,4-dioxan lehet jelen
benniik. Ezért ezek eltavolitasa, példaul desztillacidval, kiemelten fontos [59].
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2.5.3.6. Eszteraminok

Az észteramin tipusu felliletaktiv anyagok a nemionos tenzidek egy specidlis csoportjat alkotjak,
melyek di- vagy trietanolamin és zsirsavak, vagy noévényi olajok atészterezésével allithatok eld.
Az észteraminok egyik tipikus képviseléje a 15. dbran lathato.

HO%N%OY\/\W\/\/\MLO/\VN%OH
H 0

OH

15. abra: C18 alapu észteramin

Az észteramin tipusu tenzidek, emulgedld- és tisztitohatasuk miatt, széles korben alkalmazhaték.
HLB-értékiik  szabalyozhatésaga lehetévé teszi hatékonysdguk optimalizdlasat, amit
a zsirsavlanc hossza és az amin oOsszetevék aranya is befolydsol. Bioldgiai lebonthatésaguk
és alacsony toxicitdsuk révén igéretes alternativat kinalnak fenntarthatd tisztitoszerekben
[60-65].

2.5.3.7. Kvaterner ammonium vegyiiletek

Az észterkvatok (esterquats) kvaterner ammonium kationos fejjel funkcionalizalt természetes
zsirsavak, bioldgiailag erdésen lebonthatd kationos tenzidek. Ezek a vegyiletek kivald
tisztitdo- és emulgedld tulajdonsagokkal rendelkeznek, emiatt széles korben hasznaljak Oket
kiiléonb6zé iparagakban, textiloblitékben, hajkondiciondldkban, festékekben és bérpuhitokban
[66, 67].

Kémiai szerkezetiik alapjan két f6 tipusuk kilonboztetheté meg: a kolin-tipust és a betain-
tipusu észterkvatok (16. abra), melyeket az észterkotés kémiai elrendezése hatdroz meg [68,69].

A o) . |
® | A ©
/T\/\OJJ\R /N O,R

16. dbra: Kolin (bal) és betain (jobb) tipust észterkvdtok szerkezeti képlete
(ahol A: anion, R:alkil csoport) [70]
Az el6allitds soran az észteraminokat trietanol-amin, dietanolamin vagy mas hidroxil-aminok
atészterezéseével allitjak eld, majd a terméket kvaternalizaljak, igy biztositva a kivant feliiletaktiv
tulajdonsagokat [71-74].

2.6. Szakirodalmi 6sszefoglalas

A szakirodalmi kutatds célja, a haszndalt siitéolajok kezelésének és ujrahasznositasanak
bemutatdsa volt, kiilonods tekintettel azok fizikai-kémiai tulajdonsdgaira és a feldolgozast
befolyasold szennyezddésekre. Ismertetésre keriiltek a tisztitdsi és minéségjavitd technologiak,
valamint a globalis mennyiségek és kornyezeti hatdsok. Kiemelt figyelmet kapott a feliiletaktiv
anyagok el6allitasa, mint kornyezetbarat és gazdasdgos ujrahasznositdsi irdny. A kutatds
ramutatott arra, hogy a haszndlt olajok fenntarthaté hasznositdsahoz elengedhetetlen
a megfelel6 el6kezelés és a technoldgiai fejlesztés.
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3. Kisérleti rész
3.1. Kisérleti rész bevezetés

Akisérleti munka célja a siitéolajok oxidacios tulajdonsagainak feltarasa és ipari adalékokka torténé
alakitdsa volt. A mlveletek soran megvizsgaltam a kiilonb6z6 helyrél szarmazo siitéolajok fizikai-
kémiai tulajdonsdgait, majd ezekbdl a friss, mesterségesen oOregitett és hulladék siitéolajokbdl
feliletaktiv anyagokat allitottam el6. Az igy kapott termékeknek megvizsgaltam a tulajdonsagait, és
Osszefliggéseket kerestem az alapanyagok és a termékek jellemzdi kozott.

3.2. Felhasznalt alapanyagok

A szintézisekhez kiillonb6z6 eredet(i siitéolajokat hasznaltam fel, melyeknek a kisérlet elején ismert
adatait az 3. tabldzatban foglaltam 6ssze.

3. tabldzat: Szintézishez felhaszndlt alapanyagok adatai

Alapanyag ERO HERO EROX HSO IRO
jele
Mesterséges Hasznalt
‘ ; ‘At Hasznalt oregitéssel élelmiszeripari
N Elelmiszeripari élelmiszeripari ’g . o "p" .| Ipari minéségl
Leirds mindségi e eléallitott oxidalt | min6ségl siitolaj .
lai minosegu , . . : repceolaj
repceola) repceolaj (sziirt) etkez?m repceolaj keverék
(ERO-bal) (szlrt)
Gyarto/ .
Szdarmazasi Bunge Zrt. Bunge Zrt. Bunge Zrt. Bunge Zrt. ROSSIZ?; ofuel
hely ’
Névénvolai Napraforgoolaj
t usay J Repceolaj Repceolaj Repceolaj és repceolaj Repceolaj
p keveréke

Ahogy a tablazatban lathatd, 2-2 haszndlatlan és kiilonb6zé haszndlat utdni sttéolaj allt
rendelkezésre. Az HERO jel(i hasznalt repceolaj fank siitésére lett felhasznalva 3 éran keresztiil,
180 °C hémérsékleten. A HSO hasznalt siitéolaj magyarorszagi élelmiszeriparban hasznalt siitéolaj
atlag keveréke, melyet nuggetsek és siiltburgonya siitésére hasznaltak. Az alkalmazott siit6olajokbdl
felhasznalas eldtt szliréssel tavolitottam el a szilard szennyezédéseket.

A kisérletekhez felhasznalt kiilonh6z6 mindségi olajok kiilleme a 17. abran lathato.
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17. dbra: Felhaszndlt olajok kiilleme

A hasznalt siit6olajokat szliréssel el6kezeltem az esetleges ételmaradékok levalasztasanak céljabol.

3.3. Alkalmazott mdédszerek

Megvizsgaltam az alapanyagok és a szintetizdlt tenzidek fizikai-kémiai tulajdonsagait.
A mindsitéshez alkalmazott modszerek ebben a fejezetben keriilnek bemutatasra.

3.3.1. Mesterséges oregités, oxidacios stabilitas

Az ERO étkezésirepceolajat mesterséges dregitéssel (oxidacidval) kezeltem azért, hogy modellezzem
a kilénbozd felhasznaldsi modok soran lezajlé siitési folyamatokat és az ezekkel jaro kémiai
valtozdsokat.

Az oxidalas paramétereit a 4. tdblazatban foglaltam 6ssze.

4. tabldzat: Oxiddlds paraméterei

Minta jele EROX
Leirds Mesterséges oregitéssel kezelt élelmiszeripari mindségl
repceolaj
Hémérséklet, °C 170
Id6, h 16
Levegd, dm?/h 20

Az oxiddlassal egy felhaszndldsi modtol (étel tipusatol) fliggetlen alapanyagot allitottam eld, melyet
felhasznaltam a szintézishez.
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3.3.2. Szabvanyositott modszerek

Az alapanyagok és a termékek mindésitésére alkalmazott szabvanyositott és egyszerli miiszeres
modszereket az 5. tablazatban gy(ijtottem 6ssze.

5. tabldzat: Alkalmazott szabvdanyos és egyszerti miiszeres modszerek

Alkalmazott modszer

Szabvany, miiszer

Viztartalom meghatdrozasa

MSZ 11745

Savszam meghatarozasa (25 °C-on)

ASTM D974-21

Jod szam meghatarozasa (25 °C-on)

ASTM D1159- 07

Elszappanositasi szam meghatarozasa (25 °C-
on)

ISO 3657:2013

Dinamikai viszkozitds meghatdrozasa (40 °C-
on)

ASTM D445-24

Kinematikai viszkozitds meghatdrozdsa (40 °C-
on)

ASTM D 445-04e2

Stirtiség meghatarozasa (40 °C-on)

ASTM D5002-19

Szin meghatarozasa (25 °C-on)

ASTM D1500-24

pH érték meghatdrozasa (25 °C-on)

Mettler Toledo SevenCompact miiszer

VezetOképesség meghatarozasa (25 °C-on)

Mettler Toledo SevenCompact

WTW Turb 430IR

Turbiditds meghatarozasa (25 °C-on)

3.3.3. Zavarossag vizsgalata

Az olajok zavarossagat spektrofotométeres méréssel hataroztam meg AvaSpec-DUAL Starline
spektrofotométerrel, transzmittancia meghatarozas alapjan, 420 nm hulldimhosszon. A 0%-o0s
maximalis zavarossagot, mig a 100%-os transzmittancia tiszta, atlatszo anyagot jelzett.

3.3.4. Oldhatosag vizsgalata

A tenzidek vizben- és olajban valo oldhatésagat az AvaSpec 2048 Standard optikai szalas
spektrofotométerrel hataroztam meg, amihez AvaLight-DHc Compact halogén fényforrast
hasznaltam.

A vizsgalathoz a tenzidekbd6l 1 m/m%-os oldatot készitettem, desztillalt viz és MOL WOM 15 jeld
kozmetikai olaj felhasznaldsaval. Az oldhatosagot a transzmittancia értéke jellemezte, ahol a 0%
teljesen zavaros, mig a 100% transzparens, tokéletesen oldodé oldatot jelentett.

3.3.5. Vizszam érték meghatarozasa

A viztartalmat a moédositott Greenwald-moddszerrel allapitottam meg. A vizsgdlathoz 1 gramm
mintat oldottam fel 30 ml ciklohexdn és aceton (5:95 aranyu) keverékében, majd fokozatosan vizet
adagoltam hozza egészen addig, amig az oldat tartésan zavarossd valt, és a tovabbi vizadagolas mar
nem eredményezett jelentds valtozast a zavarossagban.
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3.3.6. HLB érték meghatarozasa

Az HLB (hidrofil-lipofil egyensuly) érték a vizszam alapjan definidlhatd, egy linedris regresszioval

felirt egyenlet (1) segitségével, Kothencz és munkatarsai tovabbfejlesztett modszere alapjan:

HLB — Vizszam
~0,6524

A HLB megmutatja egy feliiletaktiv anyag hidrofil és lipofil tulajdonsagainak aranyat. Az érték segit

—0.6339 ()

meghatdrozni, hogy a tenzid inkdbb vizben vagy olajban oldédik-e jobban, és milyen emulzidk
stabilizaldsara alkalmas.

3.3.7. Emulgealo hatas vizsgalata

Az emulgedld hatds vizsgdlata, az ugynevezett ,bottle” teszt alapjan tortént. A kisérleteket
zarhato, osztott méréhengerekben végeztem, melyek 1 m/m% tenzidkoncentracioju
kozmetikai olajat (MOL WOM 15) és desztillalt vizet tartalmaztak 25:75, 50:50 és 75:25

aranyban. A hengereket kézzel emulgedltam az emulzidé kialakitasa érdekében (18. &bra).

l Emulgealas l

razassal

—>

P N P

18. dbra: Kézi emulgedlds sematikus folyamata

A mintdkat 25 °C-on taroltam, majd 1/2 és 1 6ra elteltével megfigyeltem a fazisszétvalast.

23



3.4. Alapanyagok vizsgalata

Megvizsgaltam a szintézishez felhaszndlt alapanyagok fizikai-kémiai tulajdonsdgait. A mérési
eredményeket a 6. tabldzatban foglaltam 0ssze.

6. tabldzat: Szintézishez felhaszndlt alapanyagok fizikai-kémiai tulajdonsdgai

Alapanyag jele IRO ERO HERO HSO EROX

Savszam
1,08 0,27 0,27 0,99 2,43

(mgKOH/g)
Jod szdm (mg
1,/100g) 55,58 62,11 123,31 146,77 86,08
Elszappanositasi
szam (mgKOH/g) 125,21 126,14 125,74 127,54 123,17
pH 4,33 4,88 6,64 5,94 5,19
Zavarossag (%) 87,8 77,73 69 58,03 41,9
Dinamikai
viszkozitas 40 °C- 33,6 42,1 35,2 34,3 148,2
on (mPas)
Kinematikai
viszkozitas 40 °C- 43,7 46,2 38,8 37,7 156
on (mm?/s)
Striség (kg/dm?) 0,768 0,913 0,909 0,906 0,933
Viztartalom (%) nyomokban | nyomokban |O0,1 nyomokban nyomokban
ASTM szin 0,5 0,5 1,5 2 4,5

Az alapanyagok mindésitése utan, mindegyik alapanyaghol Gj tenzideket szintetizaltam.

3.5. Szintézisek

Kiilonb6z6 min6ségli repce- és siitdolajok felhasznaldsaval, nemionos észteramin tipusu tenzideket
szintetizaltam.

A tenzidek elddllitasdhoz egy 250 ml térfogatu gomblombikot haszndltam, a hémérsékletet
ft6kosar biztositotta. A berendezés sematikus vazlata a 19. dbran lathato.

[l»

19. dbra: A reakcidedény sematikus vazlata
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A melléktermékek levalasztasara vakuumot alkalmaztam. Az olajok hoémérséklet altali

Az els6 1épésben az olajokban taldlhatd zsirsavakbdl trietanol aminnal (TEA) reagaltatva, KOH

katalizator jelenlétében, észterezéssel nemionos észteramin tipusu feliiletaktiv anyagot allitottam
el6é, melynek egyszer(sitett reakcidegyenlete a 20. dbrdn lathatd.

OH

|
CH,

|
0 CH, 0

| I
R-C-OH + HO-H,C-H,C-N-CH;- CH-OH +  HO-C-R

]

-2H,O

o)

I
R-C-0-H,C- H,C-N-CH,- CH,-0-C-R

I |
0 CH,

|
CH,

|
OH

Trietanolamin diésztere

20. dbra: Eszteramin elédllitdsinak reakcioegyenlete zsirsavbol TEA-nal [75]

A reakciohoz felhasznalt alapanyagokat és a szintézis paramétereit a 7. tablazatban foglaltam
0ssze. A szintézis paramétereinek kivalasztasa szakirodalom [75-77] és elGzetes kisérletek alapjan

tortént.
7. tablazat: Eszteraminok elddllitasinak paraméterei

Tenzid jele EA-1 EA-2 EA-3 EA-4
Olaj tipusa IRO EROX HERO HSO
Olaj: TEA 2:1 2:1 2:1 2:1
molarany
Id6, h 4 4 4 4
Hémérséklet, °C 160 160 160 160
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A szintézis soran oranként mintat vettem azért, hogy megvizsgdljam a reakcidé elérehaladasat,
melyet vizszam meghatdrozassal ellenériztem (21. dbra).

2,5
———————————
‘-E?-‘n 2
5 1.5 —
5
S -
&
~ 0,5
0

<
=
W
—_

1,5 2 2.5 3 3,5 4 4,5
Reakciids, h
A e—AD FA-3 em==FA-4

21. dbra: Eszteraminok elddllitdsa sordn ordanként vett mintdk vizszdma

A21.4abranjoéllathato, hogy a szintetizalt észteramin mintak viztartalma idével névekedett, majd egy
bizonyos értéknél stabilizalddott, és ezt kdvetéen mar nem valtozott tovabb. A végmintak alacsony
savszamabol kovetkeztetni lehetett arra, hogy az eléallitott tenzidek lipofil, azaz olajoldhaté
jellegliek.

3.6. Tenzidek tulajdonsagainak vizsgalata

Megvizsgaltam a szintetizalt tenzidek fébb fizikai-kémiai tulajdonsagait. A vizsgalt tulajdonsagokat
mindkét tipusu tenzid esetében 0Osszehasonlitottam egy-egy kivalasztott referencidval.
A referenciaadalékok adatait a 8. tdblazatban foglaltam 6ssze.

8. tdbldzat: Referenciaként vizsgdlt tenzidek adatai

Tenzid jele EA-REF
Jellemz6 Eszteramin referencia
F6 hatdéanyag Novényi olaj zsirsav metil-észter és dietil-amin reakcidterméke
Gyartoé MOL-LUB Kft.

A pontos o6sszehasonlitds érdekében, a referenciaadalék tulajdonsdgait is megvizsgaltam.
A vizsgdlat sordn nem a gyartoé altal megadott adatokat hasznaltam fel.
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3.6.1. Viszkozitas, stirliség és pH érték meghatarozasa

Az el6allitott adalékok viszkozitas, sirliség és pH adatait a 9. tdblazatban foglaltam 6ssze.

9. tabldzat: Referencia és szintetizdlt tenzidek viszkozitds, strtiség és pH adatai

Tenzid jele | Adalék tipusa | Dinamikai Kinematikai | Striiség, kg/ pH érték
viszkozitas viszkozitas dm?
(40 °C-on), (40 °C-on),
mPas mm?/s
EA-REF Eszteramin 1,4 ¢ 219,6 0,9800 8,27
referencia
EA-1 Eszteramin 41,8 45,5 0,9241 7,87
EA-2 Eszteramin 197,4 207,3 0,9572 9,08
EA-3 Eszteramin 41,3 44,9 0,9200 11,35
EA-4 Eszteramin 45,6 49,8 0,9212 10,56

Az észteramin mintak széles viszkozitasi és strtiségi tartomanyt mutatnak. Az EA-2 jeld minta
viszkozitasa és stirtisége kozel 4ll a referencidhoz, mig az EA-1, EA-3 és EA-4 jelti mintak jelentésen

alacsonyabb viszkozitdst mutatnak, valamint kisebb stlirtiséggel rendelkeznek.

Az Ujonnan szintetizalt tenzidek alacsony viszkozitdsa konnyebb KkezelhetOséget és jo

szivattytizhatésagot jelenthet az ipari el6allitas, tarolas és felhasznalds soran.

3.6.2. Savszam és elszappanositasi szam meghatarozasa

Meghataroztam a szintetizalt tenzidek savszamat és az elszappanositdsi szdm értékét, melyet
a 10. tadblazatban foglaltam 6ssze.

10. tabldzat: Referencia és szintetizdlt tenzidek savszdam és elszappanositdsi szam értéke

Tenzid jele Adalék tipusa Savszam, mgKOH/g | Elszapp.szam, mgKOH/g
EA-REF Eszteramin referencia 2,46 103,91
EA-1 Eszteramin 1,61 126,57
EA-2 Eszteramin 1,38 127,23
EA-3 Eszteramin 1,45 127,00
EA-4 Eszteramin 1,56 125,44

A referencia tenzid savszama magasabb, mint a szintetizalt tenzidek savszama. A szintetizalt
tenzidek koziil, a legmagasabb elszappanositasi szamértéket az EA-2 tenzid esetében hatdroztam

meg.
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3.6.3. Vizszam és HLB érték meghatarozasa

A vizszdm és az ebbdl szamitott HLB érték gyors és egyszerl modszert biztosit a tenzidek
oldhatésaganak elézetes meghatarozasara. A vizszdm és a HLB érték meghatdrozdasa alapjan
kovetkeztetni lehet a tenzidek hidrofil-lipofil egyensulyara, vagyis arra, hogy az adott feliiletaktiv
anyag elsdsorban vizben vagy olajban oldoddik-e. Ez a tulajdonsag meghatdarozé szerepet jatszik
a felhaszndlasi teriilet és az alkalmazasi mod megvalasztasdban. A vizsgalt mintdk vizszam és HLB
értéke a 11. tdbladzatban lathato.

11. tabldzat: Referencia és szintetizdlt tenzidek vizszdma és HLB értéke

Tenzid jele Adalék tipusa Vizszam érték, cm?3/g HLB érték
EA-REF Eszteramin referencia 9,75 10,2
EA-1 Eszteramin 2,15 2,6
EA-2 Eszteramin 1,2 1,2
EA-3 Eszteramin 2,0 2,4
EA-4 Eszteramin 2,0 2,4

A mintak esetében a referenciaminta mutatja a legmagasabb vizszamot és HL.B értéket, ami jelentés
hidrofil tulajdonsagokra utal. A tobbi észteraminminta jelent6sen alacsonyabb vizszamot és HLB
értéket mutat, jelezve azok erésen lipofil jellegét.

Az adatok alapjan megdllapithaté, hogy a referenciaként valasztott tenzidek hidrofilebbek az
djonnan eléallitott formulaciohoz képest, mig az észteraminok tobbsége erdsen lipofil. A lipofil
tenzidek elsédlegesen kendanyagokban, fémmegmunkalo folyadékokban, tizemanyag-adalékokban
és olajbazisu bevonatokban hasznalhatok, ahol a surléodas csokkentése, a feliiletvédelem és
a stabilitas biztositasa a f6 cél. Emellett kulcsfontossaguak lehetnek emulziok és mikroemulziok
stabilizaldsaban [79-81].

3.6.4. Vizben és olajban valo oldhatosag vizsgalata

Az amfipatikus szerkezet miatt egyetlen tenzid sem tekintheté kizarélag vizben vagy olajban
oldodonak, oldhatésaguk egyensulya a két fazis kozott valtozik. Az oldhatésag pontosabb
szamszer(sitése érdekében meghataroztam az 1 m/m%-os vizes és olajos tenzidoldatok
transzmittanciajat, mely objektiv informdaciot nyujtott az adott tenzid preferalt fazisarol.

12. tabldzat: Tenzidek vizben és olajban valo oldhatdosdaganak vizsgdlata

Tenzid jele Adalék tipusa Vizben valo oldhatdsag, % | Olajban valo oldhatdsag, %
EA-REF Eszteramin referencia 100 Nem ﬁﬁ& ls{zilérd
EA-1 Eszteramin 0¥ 66,12
EA-2 Eszteramin 0* 6,09
EA-3 Eszteramin 0* 61,43
EA-4 Eszteramin 0* 56,15

*Opalos oldat, olajos kivalas a tetején
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A 12. tablazatban bemutatott adatok alapjan, az eléallitott tenzidek 1 m/m%-os vizes oldatban nem
oldddtak teljes mértékben, azonban egy résziik opalos diszperziét alkotott desztillalt vizben. Ezzel
szemben, az olajos oldatokban jo oldddas volt megfigyelhetd, az oldatok vizudlisan transzparens
megjelenést mutattak. Kivételt képez az EA-2 jeld tenzid, mely olajban oldédott, de opalos kiillem
jellemezte.

3.6.5. Vezetoképesség és turbiditas meghatarozasa

A turbiditas és a vezet6képességi érték mérése lehetéséget ad a tenzidek oldhatosagi korlatjanak és
Az el6z6 fejezetben lathato volt, hogy az Gjonnan eléallitott tenzidek 1 m/m%-os koncentracioban
vizben nem oldddtak, igy alacsonyabb koncentraciotartomanyban vizsgaltam meg a turbiditast és
a vezet6képességet.

A szintetizdlt tenzidek vizes oldatdnak turbiditdsat a 13. tdblazatban, vezetéképességét
a 14. tdblazatban foglaltam 6ssze.

13. tablazat: Szintetizdlt tenzidek vizes oldatanak turbiditdsa

Koncentracio, g/1
Tenzid jele | Adalék tipusa | 0,0001 | 0,0005 | 0,001 [ 0,005 | 0,01 | 0,05 | 0,1 | 0,5
Turbiditas, NTU
EA-REF Eszteramin 1,83 | 2,08 | 26 | 517 | 824 | 97 |102] 103
referencia
EA-1 Eszteramin 1,84 | 2,18 | 3,16 | 3,4 | 8,64 | 10,1 | 26,7 | 44,7
EA-2 Eszteramin 2 2,07 | 2,59 | 458 | 10,3 | 152 | 25,8 | 199
EA-3 Eszteramin 3,02 | 11,1 | 12,3 | 152 [ 1542 | 16,6 | 19,5 69,8
EA-4 Eszteramin 1,93 | 1,64 | 3,62 | 3,82 | 529 | 9,13 [ 11,2 | 96,1
14. tdbldzat: Szintetizalt tenzidek vizes oldatdnak vezetoképessége
Koncentracio, g/1
Tenzid jele | Adalék tipusa | 0,0001 | 0,0005 | 0,001 | 0,005 | 0,01 [ 0,05 | 0,1 | 0,5
Vezetoképesség, uS/cm
EA-REF Eszteramin 238 | 341 | 381 | 448 | 485 | 582 | 623 7,38
referencia
EA-1 Eszteramin 2,4 3,5 4,2 5,4 7,4 7,5 79 | 81
EA-2 Eszteramin 4,44 524 | 579 | 6,59 | 7,39 | 8,79 | 9,82 | 10,25
EA-3 Eszteramin 3,68 4,6 54 | 681 | 745 | 875 | 885 | 9,12
EA-4 Eszteramin 2,42 | 294 | 325 | 37 | 391 | 409 | 414 | 414

A szintetizalt tenzidek vizes oldatanak turbiditdsa és vezetOképessége a koncnetracioval egyttt

nott.

29




3.6.6. Vizben valo oldhatdsagi hatar és CMC meghatarozasa

A tenzidek vizoldhatosdgat és  kritikus micellaképzédési  koncentraciéjat  (CMC)
molekulaszerkezetiik, kiilondésen a hidrofil-lipofil arany erésen befolyasolja. A hosszu
szénldncuy, lipofil tenzidek gyenge vizoldhatésaguak, igy mar alacsony koncentracional
micellakat képeznek [82]. A turbiditds és a vezet6képesség mérésével nyomon kovethetd
az oldhatésagi hatar és a CMC. A zavarossag novekedése a nem oldddé részecskék megjelenését,
mig a vezetOképességi gorbe meredekségének csokkenése a micellaképzddés kezdetét jelzi [83,84].
A referencia tenzid turbiditdsanak koncentraciotél vald flggését a 22. dbra mutatja be.
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22. abra: Referencia tenzid turbiditds-koncentrdcio fiiggése

A 22. abran lathato, hogy a referencia tenzid oldhatésagi hatdra nem a vizsgalt koncentracio-
tartomdnyon beliil van, mivel nincsen szignifikdns meredekségnévekedésa turbiditds-koncentracio
Osszefliggésben.

Az EA-1 jeld szintetizalt tenzid turbiditdsdnak fliggését a koncentraciotdl a 23. abra mutatja be.
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23. dbra: EA-1 jelii tenzid turbiditds-koncentrdcid fiiggése

30



Lathatd, hogy az EA-1 jeli tenzid turbiditdsa 0,05 g/l koncentricié értéknél elkezd nagyobb
mértékben néni, igy az oldhatosagi hatarat 0,05 g/l-nek hataroztam meg.
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24. dbra: Tenzidek turbditds-koncentrdcio fiiggése

A 24. 4bran lathats, hogy az EA-2 jeld tenzid esetében a meredekség 0,1 g/l
koncentracional ugrott meg latvdnyosan, igy itt jeldltem ki az oldhatosagi hatart.
Hasonlé jelenség volt megfigyelhetd az EA-3 és EA-4 mintdknal is, melyeknél szintén
0,1 g/l koncentraciondl kovetkezett be a turbiditdsi értékek jelentésebb novekedése.
A tenzidek CMC értékét a vezetOképesség-koncentracid Osszefliggés alapjan hatdroztam meg.
A CMC értéknek azt a pontot vettem, ahol ennek az Osszefliggésnek a meredeksége elkezed
csOkkenni.

Az EA-REF jel(i referencia tenzid vezet6képesség-koncentracio dsszefiiggése a 25. abran lathato.
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25. dbra: EA-REF jelii tenzid vezet6képesség-koncentrdcio fiiggése
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A25.4branlathato, hogy az EA-REF jelti tenzid CMC értéke nem a vizsgalt koncentracié-tartomanyon

belil van.

Az EA-1 jeli tenzid vezet6képesség-koncentracié dsszefiiggése a 26. abran lathato.
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26. abra: EA-1 jelii tenzid vezet6képesség-koncentrdcio fiiggése

A 26. abran lathat6, hogy az EA-1 jeli tenzid vezetéképesség-koncentracié 6sszefiiggésének

meredeksége 0,01 g/1 koncentraciondl csokken, igy a CMC értékét 0,01 g/I-nek hataroztam meg.

Az EA-2 jel tenzid vezetéképesség-koncentracio 6sszefiiggése a 27. abran lathato.
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27. bra: EA-2 jelii tenzid vezet6képesség-koncentrdcio fiiggése

A 27. abran megfigyelhetd, hogy az EA-2 jelti tenzid vezetSképesség-koncentracié goérbéje

0,1 g/l koncentracional mutat toréspontot, amia meredekség csokkenésében nyilvanul meg. Ennek

alapjan a CMC értékét 0,01 g/1 értékben hatdroztam meg.
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Az EA-3 jel( tenzid vezetéképesség-koncentracio dsszefiiggése a 28. abran lathato.
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28. dbra: EA-3 jelii tenzid vezetéképesség-koncentrdcio fiiggése

Az EA-3 tenzid esetén, a 28. abra szerint a vezet6képesség emelkedésének iiteme 0,05 g/l-nél
lelassul, ami micellaképz6désre utal, igy ezt az értéket tekintettem a CMC-nek.
Az EA-4 jell tenzid vezetéképesség-koncentracio dsszefiiggése a 29. abran lathato.
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29. dbra: EA-4 jelii tenzid vezetéképesség-koncentrdcio fiiggése

A vezet8képességi gorbe vizsgalata alapjan az EA-4 tenzidnél 0,01 g/l koncentraciénal fordulépont
figyelhetd meg, ami a micellak kialakuldsara utal. Ezt a pontot az EA-4 jel tenzid kritikus
micellaképzddési koncentracio értékeként hataroztam meg.

Az &brakrol leolvasott vizben vald oldhatosdgi hatdrokat és CMC-értékeket a 15. tablazatban
foglaltam 6ssze, melyet a 34. dbra segitségével hasonlitok 6ssze.
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15. tabldzat: Tenzidek oldhatosdgi hatdrai és CMC-je

Tenzid jele Adalék tipusa Vizben valo oldhatosagi CMC érték, g/l
hatar, g/1
EA-REF Eszteramin referencia - -
EA-1 Eszteramin 0,05 0,01
EA-2 Eszteramin 0,1 0,1
EA-3 Eszteramin 0,1 0,05
EA-4 Eszteramin 0,1 0,1

Ahogy a tdblazatban is lathatd, a referenciaként vizsgalt hidrofil tenzid vizben val6 oldhatosagi
hatara és CMC értékei a mérési tartomanyon kiviil esnek, igy ezt a mérési adatokbol nem hataroztam
meg.

A legtdébb minta esetében az oldhatésagi hatdr magasabb, mint a CMC, ami azt mutatja, hogy ezek
atenzidek oldédnak az oldészerben a micellaképzédés utan is. Killondsen az EA-3 és az EA-4 mintak
esetében figyelhetd meg jelentds kiilonbség az oldhatésagi hatar és a CMC kozott, ami azt jelzi, hogy
ezek a tenzidek nagyobb koncentraciéban is stabilan oldédnak.Ezzel szemben az EA-2 jeli minta
esetében az oldhatdsagi hatar és a CMC kozel azonos, ami arra utal, hogy ezeknél a tenzideknél az
oldédas kozvetleniil a micellaképzdédéshez vezet és a rendszer gyorsan telitédik.

3.6.7. Hatasvizsgalatok

A hatasvizsgdlatot az emulgedlé hatds meghatarozasaval végeztem el, ami az egyik legegyszeriibb
és leggyakrabban alkalmazott modszer a tenzidek teljesitményének értékelésére. Ezen vizsgalatok
célja, hogy meghatarozzak, milyen mértékben képes egy adott tenzid stabil emulziot képezni
meghatarozott koriillmények kdzott. Az igy nyert informaciok kulcsfontossaguiak a megfeleld tenzid
kivalasztasahoz és alkalmazasahoz kiillénb6zé emulzios rendszerekben. A vizsgalatokhoz kilonb6z6
olaj-viz ardnyt emulzios rendszereket készitettem MOL WOM 15 jelli kozmetikaiolajjal és desztillalt-
vizzel, majd megvizsgaltam, hogyazemulzié 6sszetétele befolydsolja-eatenzidek emulgedld hatasat.
Az elézetesen meghatarozott HLB alapjan, alipofil tenzideket az olajos fazisban, a hidrofil tenzideket
a vizes fazisban oldottam fel 1 m/m% adagoldsi koncentraciéban.

s s
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30. dbra: Referencia és szintetizdlt tenzidek fdzisszepardcidja

Avizsgalatok alapjan a 25 V/V% viz:75 V/V% olaj aranyu rendszerekben els6sorban Winsor-I tipusu
(olaj+emulzid) emulzidk képzbédtek. Az Gjonnan szintetizalt tenzidek mindegyikénél megmaradt
az emulzids fazis a fazisszétvalasztas utdn is, 30-62,5 V/V% kozo6tti mennyiségben. A legnagyobb
emulgedl6 hatast az EA-1 jel(i tenzid esetében tapasztaltam.

Az 50 V/V% viz:50 V/V% olaj aranyu rendszerekben Winsor-II tipusu (viz+emulzié) emulzidk
kialakuldsavoltjellemz6. Az ujtenzidek alkalmazdsa minden esetben emulzidsfazisteredményezett,
55-62,5 V/V% tartomanyban. Ebben az esetben is az EA-1 jelii tenzid mutatta a legerdsebb
emulgealo képességet.

A 75 V/V/% viz:25 V/V% olaj aranyu rendszerekben szintén Winsor-II tipusu emulziok alakultak ki,
minden esetben mérhetd emulgedlé hatassal (27,5-72,5 V/V%). A legnagyobb emulzioképzddést
ebbenazesetbenaz EA-2 jel(i tenzid alkalmazasaval értem el. Az eredmények alapjan megfigyelhet,
hogy a viz-olaj arany jelentésen befolydsolja az emulzio stabilitdsat és az egyes fazisok mennyiségét.
A kiilénbo6z6 alapanyagokbol el6allitott tenzidek, eltérd stabilizalé hatdst mutatnak az egyes viz-
olaj ardnyok mellett. A legmagasabb emulgedl6 hatast az EA-1 és EA-2 jel(i tenzid esetében mértem.
Megjegyzendd, hogy a szintetizalt tenzidek a mérési koriilmények kozott minden esetben hoztak
létre emulzios fazist, amibdl a tenzidek kiemelked6 emulgeald hatdsara lehet kovetkeztetni.

3.6.8. Tenzidek emulgeal6 hatasanak fiiggése a viztartalomtol

A tenzidek emulgeald képessége meghatarozo tényez6 az ipari alkalmazasok soran, kiilonésen
az olaj-viz rendszerek stabilizdldsaban. Az emulzidk kialakuldsa és stabilitdsa szamos tényez&t6l
fligg, de a rendszer viztartalma kiilondsen fontos szerepet jatszik. A viz mennyisége befolydsolja
a micellak képz6dését, a faziseloszlast és a tenzidmolekulak viselkedését az olaj-viz hatarfeliileten.
Ebben a vizsgalatban a szintetizalt tenzidek emulgedld hatasat elemeztem kiilonho6z6 viztartalom
mellett.

A 31. dbra az egyes tenzidek emulgedlé hatasat abrazolja az emulgedlando viz mennyiségének
fliggvényében.
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31. dbra: Tenzidek emulgedlo hatdsa az emulgedlandd viz mennyiségének fiiggvényéhen

A31.4branlathatd, hogy az EA-REF, EA-1, EA-3 és EA-4jel(itenzidek esetében azemulgeald hatas ésa
viz mennyisége kozotti 6sszefliggés nem linedris, hanem egyértelm( maximumot mutat. Ez azt jelzi,
hogy egy adott viztartalom mellett alakul ki az optimalis emulziéstabilitas. A kezdeti vizhozzaadas
el6segiti a micellak és az emulzios cseppek kialakuldsat, azonban egy bizonyos koncentracio felett
hatarfellileten, ami a stabilitds romlasahoz vezethet.

Erdekesség, hogy az EA-2 jel tenzid esetében ez a tendencia nem volt megfigyelhets, ott
a viztartalom noévekedésével folyamatosan nétt az emulgealohatds. Ez arra utalhat, hogy ez
atenzid, szerkezetébdl adodoan mas aggregacios vagy szolubilizacids tulajdonsagokkal rendelkezik,
és jobban képes alkalmazkodni a magasabb viztartalmu rendszerekhez. Lehetséges, hogy
amolekulaszerkezetében taldlhat6 hidrofil csoportok hatékonyabb viz-interakciot tesznek lehetévé,
ezdaltal a stabilitas is fokozatosan né.

Megallapitottam, hogy a szintetizdlt tenzidek eltéré emulzidstabilizalé tulajdonsagokkal
rendelkeznek, és hatékonysagukjelentés mértékben fligg a viztartalomtol. Azemulzid stabilitdsanak
optimalizalasa érdekében, fontos figyelembe venni a vizkoncentracié szerepét, ami kozvetlentil
befolyasolja a kiilénb6zé tenzidek alkalmazhatosdgat ipari kornyezetben. Ezek az eredmények
segitséget nyujthatnak a megfeleld tenzid kivdlasztasaban kiillonb6zd viztartalma rendszerekhez,
ezzel javitva a végtermék minéségét és stabilitasat.

3.7. Az alapanyagok hatasa a szintetizalt tenzidek tulajdonsagaira

Megvizsgaltam a felhasznalt alapanyagok fizikai és kémiai tulajdonsdgainak hatasat a szintetizalt
tenzidek fizikai-kémiai jellemzdire, kiilonds tekintettel az alapanyagok és a végtermék kozotti
Osszefiiggések feltardsara. Elemzésem soran megvizsgaltam, hogy a kiinduldsi anyagok paraméterei
miként befolyasoljak a termékek tulajdonsagait, példaul a hidrofil-lipofil egyensulyt és a kritikus
micellaképzddési koncentraciét. Ezeknek az 6sszefliggéseknek a részletes elemzése lehet6vé teszi
a szintézis folyamatanak célzott optimalizalasat.
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3.7.1. Alapanyag savszamanak hatasa a termék viszkozitasara

Tanulmanyoztam a kapcsolatot a kiilonb6z6 alapanyagok savszama és az azokbol szintetizalt
tenzidek dinamikai viszkozitdsa kozott, melyet a 32. dbra segitségével mutatok be.
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32. dbra: Eszteraminok viszkozitdsanak fiiggése az alapanyag olaj savszdmdtol

A vizsgalataim kimutattdk, hogy az alapanyag siitéolaj savszdmanak novekedésével
az észteraminok viszkozitdsa csokken, azonban 1 mgKOH/g feletti savszdm esetén nem
valtozik. Az észterezési reakcidk soran keletkezd termékek viszkozitdsa alacsonyabb a nagyobb
molekuldju trigliceridekéhez képest. Azonban, 1 mgKOH/g érték feletti savszam esetében
a tovabbi zsirsavak jelenléte mar nem befolydsolja jelentésen a dinamikai viszkozitast.
Ennek oka az lehet, hogy ezen a ponton az alapanyaghan madar annyi szabad zsirsav van, hogy
az észterezési reakcidk szinte teljesen lezajlottak, és a tovabbi zsirsavak mar nem képesek
szamottevéen csOkkenteni a viszkozitast.

Megallapitottam tehat, hogy az alapanyagként alkalmazott siit6olaj savszamanak novekedésével,
csokken a szintetizalt tenzidek dinamikai viszkozitdsa. Azonban, 1 mgKOH/g érték feletti savszamu
alapanyag olaj esetében nem valtozik a keletkezé termék viszkozitdsa.

3.7.2. Alapanyag savszamanak és a termék elszappanositasi szam értékének kapcsolata

Az alapanyagok savszdma és a szintetizalt tenzidek elszappanositasi értéke kozott is taldltam
Osszefiiggést, melyet a 33. dbran szemléltetek.
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33. dbra: Eszteraminok elszappanositdsi szam értékének kapcsolata az alapanyag olaj savszamdval
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A 33. abra alapjan megfigyelhetd, hogy a kiinduldsi olaj savszamanak novekedésével csokken
a szintetizdlt termék elszappanositasi szdma. Ennek oka, hogy a magasabb savszamu olajok tobb
szabad zsirsavat tartalmaznak, melyek nem feltétleniil képeznek elszappanosithaté észterkotéseket
a szintézis soran.

Az eredményekbdl megdllapitottam, hogy a magas elszappanosithatosagi értékid tenzidet alacsony
savszamu slitéolajbol lehet el6allitani.

3.7.3. Alapanyag savszamanak és a termék kritikus micellaképzodési
koncentracidjanak kapcsolata

Osszefiiggést talaltam az alapanyagok savszama és a szintetizalt tenzidek CMC értéke kozott is, ami

a 34. abran lathato.
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34. dbra: Eszteraminok CMC értékének kapcsolata az alapanyag olaj savszdmdval

A vizsgalatok alapjan az alacsonyabb savszamu alapolajbdl eléallitott észteraminok kisebb CMC-
értéket mutattak (34. dbra), ami arra utal, hogy ezek a vegyiiletek mar alacsonyabb koncentracioban
képesek micellakba rendezddni. Ennek oka valdszintlileg a rendezettebb szerkezet, kevesebb
melléktermék, valamint kedvezdbb amfipatikus tulajdonsag. Ez el6nyds lehet emulgedld és
detergens alkalmazdsokban, mivel kisebb tenzidkoncentracio mellett is hatékony feliileti aktivitas
érhetd el. Ugyanakkor 1 mgKOH/g savszam felett a CMC mar nem csokken tovabb, ami szerkezeti
vagy fizikai korlatokra utalhat.

3.7.4. Alapanyag jodszamanak és a termék oldhatésaganak kapcsolata

Az olajok telitetlenségét jellemz6 jodszam, és a szintetizalt észteraminok oldhatosagi hatara kozotti
Osszefliggés a 35. dbran lathato.
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35. dbra: Eszteraminok vizoldhatdsdgi hatdrértékének kapcsolata az alapanyag jod szémdval
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A 35. abran lathaté, hogy az alapolaj jodszamanak novekedésével — vagyis a telitetlenség
fokozddasaval —a szintetizalt észteraminok oldhatosdgi hatara is nétt, amijobb vizoldhatdsagra utal.
Ennek oka lehet, hogy a telitetlen lancok nagyobb hajlékonysagot és rendezetlenséget biztositanak,
igy a tenzidmolekuldk konnyebben illeszkednek a viz szerkezetébe. A névekedés azonban nem
linearis: 80 mg 1/100¢g felett az oldhatésag mar nem javul tovdbb, ami arra utalhat, hogy egy
bizonyos telitetlenségi szint utdn a szerkezeti elényok nem fokozdédnak, vagy akar kedvezétlen
aggregacios hatasok is felléphetnek.

3.7.5. Alapanyag pH értékének és a termék savszam értékének kapcsolata

Az alapanyag pH-értékének csokkenésével az észteraminok savszama is csokken (36. abra).
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36. dbra: Eszteraminok savszamdnak kapcsolata az alapanyag pH értékével

A 36. dbran lathatd, hogy az alapanyag pH-értékének csokkenésével a szintetizalt észteraminok
savszama is csokken. Ez azt jelenti, hogy savasabh kdzeghben az atészterezési reakcido masként megy
végbe, vagy a keletkezd termék szerkezete és stabilitdsa is eltérd lehet. A savszam a termékben
jelenlévé szabad savas funkciés csoportok mennyiségére utal, tehat ha ez csdkken, az azt jelezheti,
hogy kevesebb szabad zsirsav vagy savas melléktermék maradt a reakcio utan. A savas kozeg
befolyasolhatja az atészterezési reakcid egyensulyat, reakciosebességét, illetve az amin komponens
protonalédasan keresztiil a reakciokészséget is. Emellett a termék stabilitdsa is modosulhat, hiszen
savas kornyezetben egyes észterkotések hajlamosabbak lehetnek a hidrolizisre, igy kevesebb stabil,
elszappanosithaté kotés maradhat vissza a végtermékben.

Megallapitottam, hogy a pH csOkkenése hatdssal van a reakcio mechanizmuséara, és a termék kémiai
0sszetételére egyarant, ez pedig a savszam csokkenésében is megnyilvanul.
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3.7.6. Alapanyag pH értékének és a termék kritikus micellaképz6dési
koncentracidjanak kapcsolata

A szintetizalt tenzidek CMC értékére hatdssal van az alapanyag pH értéke, amit a 37. abran
abrazoltam.
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37. dbra: Eszteraminok savszamdnak kapcsolata az alapanyag pH értékével

A 37. abran lathaté eredmények alapjan megdllapithatd, hogy az alapanyag pH-értékének
novekedése az észteraminok CMC-értékének ndvekedéséhez vezetett. Ez azt jelenti, hogy lugosabb
kozeghdl kiindulva, a keletkez6 tenzidekbdl nagyobb koncentrdciora van sziikség a micelldk
kialakuldsahoz.

Ennek egyik lehetséges oka, hogy magasabb pH-értéken az észteresitési reakcid soran
a reakciokornyezetben megnovekedhet a szabad aminformdak vagy melléktermékek ardnya, ami
befolyasolhatja a végtermék amfifil jellegét. Emellett lugos kozegbhen az aminok részben deprotonalt
formabanlehetnekjelen, ami modosithatja az észteraminok polaritasat és aggregacios viselkedését.
A molekuldk kevésbé hajlamosak micellat képezni, ha a poldris és apolaris részek egyensulya
meghbomlik, ezért nagyobb koncentracio sziilkséges a micellaképzédéshez. Ez a valtozds tehat,
valoszinlleg a molekulaszerkezet finom eltéréseivel, illetve a tenzid polaritdsanak médosulasaval
hozhaté 6sszefliggéshbe.

3.8. Kisérleti munka 6sszefoglalasa

A kutatds soran, kiillonb6z6é mindségi repce- és slitéolajok fizikai-kémiai tulajdonsagait hataroztam
meg, majd ezek felhasznaldsaval nemionos észteramin tipusu tenzideket szintetizaltam.

A vizsgalat folyaméan, ipari viszonyokhoz képest szélesebb alapanyag-tartomanyt alkalmaztam.
Mig az iparban jellemzden szlik paramétertartomanyu alapanyagokat (pl. IRO) haszndalnak, addig
kutatdsomban HERO és EROX tipusu olajokat is alkalmaztam, melyek viszkozitas, jddszdm és mas
jellemzdk tekintetében jelentésen eltérnek. A 38. dbra szemlélteti az alapanyagok tulajdonsagainak
spektrumat, ami lehetévé tette a szintézis feltételeinek és alkalmazhatosaganak részletesebb
feltérképezését, valamint a technologia alapanyagtolerancidjanak vizsgalatat.
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38. dbra Vizsgdlt alapanyagok tulajdonsdgdnak spektruma

A 15. tdblazatban 6sszefoglaltam az eléallitott termékek jellemz6 fizikai és kémiai tulajdonsagainak
tartomadanyat.

16. tabldzat: Szintetizdlt termékek fizikai-kémiai tulajdonsdaganak tartomadnyai

Tulajdonsag Tartomany
Dinamikai viszkozitas (40 °C-on), mPas 41,3-197,4
Stiriség (40 °C-on), kg/m? 0,92-0,9572
pH érték 7,87-11,35
Savszam, mgKOH/g 1,38-1,61
Elszappanositasi szam, mgKOH/g 125,44-127,23
HLB érték 1,2-2,6
Olajban valo oldhatésag, % 6,09-66,12
Oldhatésagi hatar, g/1 0,05-0,1
CMC, g/1 0,01-0,1
Emulzids stabilitas (75% olaj : 25% viz) 30-62,5
Emulzids stabilitds (50% olaj : 50% viz) 55-65
Emulzids stabilitds (25% olaj : 75% viz) 27,5-72,5

Az adatok alapjan lathatd, hogy a kisérleti munka sordan szintetizalt termékek paraméterei széles
tartomanyban mozognak, ami azt mutathatja, hogy az eldallitds sordn alkalmazando valtozatos
alapanyag-0sszetétel lehetévé teheti a termékek tulajdonsagainak célzott beallitasat.

A termékek tulajdonsagai és az alapanyag jellemzo6i kozott tobb Osszefiiggést is feltartam:
az alapanyag savszama hatassal volt a tenzid viszkozitdsara, elszappanositdsi szamadra és
CMC-jére. Emellett kimutattam, hogy az olajok jédszdma befolyasolta a szintetizalt észteraminok
vizoldhatésagat. A magasabb jodszamu, azaz telitetlenebb zsirsavlancokat tartalmazo tenzidek
nagyobb vizoldhatosagot mutattak, mivel a rugalmasabb molekulaszerkezetiik jobban illeszkedik
a vizfazisba — bar ez a hatads 80 mg I>/100g felett mar nem fokozodott tovabb.

Osszességében a szintetizalt lipofil tenzidek igéretesek lehetnek kendanyagokban,
fémmegmunkald folyadékokban, lizemanyag-adalékokban és olajbazisu bevonatokban valé
alkalmazdsra. Emellett potencidlisan stabilizdlhatnak viz-az-olajban tipust emulzidkat
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kozmetikai, élelmiszeripari és noévényvédé készitményekben. Az eredmények megalapozzak
a technolégia ipari méretekre valé optimalizdldsat és az alkalmazasi lehetéségek tovabbi feltarasat.

4. Osszefoglalas

A szakirodalmi kutatas célja az volt, hogy atfogd képet adjak a hasznalt siitéolajok kezelésének
és ujrahasznositdsanak lehetéségeirdl. Ismertettem a kiillonb6z6 forrasbdl szarmazo olajok fizikai
éskémiaitulajdonsagait, valamint a felhaszndalas soran bekdvetkezd valtozasokat, melyek jelent6sen
befolyasoljak az Gjrahasznosithatosdgot. A kutatas kitért, a globdlisan keletkezd mennyiségekre és
azok kornyezeti hatdsaira, hangsulyozva a tisztitdsi és mindségjavitd technolégiak jelentéségét,
valamint a fenntarthaté ipari megoldasok sziikségességét.

A szennyez6dések eltavolitdsara irdnyuldé modszerek — példaul viztartalom cs6kkentése, polaris
vegyliletek eltavolitdsa, szabad zsirsavak csdkkentése — mellett, a biodizel-el6allitas is kiemelt
szerepet kapott, mint kornyezetbarat energiaforras-termelési lehetéség. Tovabbi potencialt jelent
a haszndlt olajokhol el6allitott feliiletaktiv anyagok alkalmazasa, melyek mosé- és tisztitészerekben,
emulgedloszerekben, valamint kozmetikai és élelmiszeripari termékekben hasznosithatok.
A zsirsavalapu tenzidek biolégiailag lebomlok, és gazdasagi elonyt is képviselnek.

A szintetizalt észteramin tipusu tenzidek vizsgdlata sordn, a vizszdm idébeli stabilizdlodasa
a reakcio sikerességét mutatta. Az alacsony HLB érték lipofil jellegre és jé olajoldhatosdgra
utalt. Az oldhatosagi vizsgalatok szerint, a termékek vizben korlatozottan, olajban jol oldodtak.
Az emulzids vizsgdlatok eredményei alapjan, a tenzidek emulgeald hatdsa 27,5-72,5% kozott
mozgott. A viztartalom kulcsszerepet jatszott az emulzidstabilitasban.

Szamos Osszefiiggést sikeriilt feltarni az alapanyagok és a végtermékek tulajdonsagai kozott:
példaul az alapanyag savszamanak hatdsat a termék viszkozitasara, valamint az elszappanositasi
szam és a CMC kozotti kapcsolatot. Az alapanyag jédszama befolydsolta a termék vizoldhatosagat.
A szintetizalt lipofil tenzidek alkalmazasa igéretes lehet kendanyagokban, fémmegmunkald
folyadékokban, tiizemanyag-adalékokban, tovabba emulziék stabilizatoraként kiilénb6z6
iparagakban, példaul kozmetikai termékek vagy névényvéddszerek gyartasanal. Az eredmények
alapot adnak az ipari alkalmazas és tovabbi kutatadsok megvaldsitasahoz.

5. Jovobeli tervek

A jovObeli kutatasi terveim kozott kiemelt szerepet kap, az alkalmazott friss és hasznalt siitdolajok
Osszetételének, és a szintetizalt termékek tulajdonsagaira gyakorolt hatasdnak részletes feltarasa.
Ezen tdlmenden, tovabbi szintéziseket tervezek, melyek soran uj tipusu feliiletaktiv anyagok
eléallitdsara fokuszalok. A cél olyan innovativ tenzidek fejlesztése, amelyek még hatékonyabb
emulgeald és stabilizdld tulajdonsdgokkal rendelkeznek, ezaltal szélesebb kort alkalmazasi
lehet6séget biztositanak kiilonféle iparagak szamara.

Fontos célkitlizésem tovabbd, a szintetizalt termékek bhiologiai lebonthatésaganak vizsgalata.
Ennek sordn meghatarozom, hogy az Gjonnan el6allitott feliiletaktiv anyagok, milyen mértékben
és mennyi idé alatt bomlanak le természetes kornyezetben. A bioldgiai lebonthatdsag elemzése
kulcsfontossdgu annak érdekében, hogy fenntarthatoé és kornyezetbarat alternativakat kinaljunk
a szintetikus tenzidekkel szemben.

Emellett a termékek célzott ipari felhasznaldsanak vizsgalatara is nagy hangsulyt kivanok fektetni.
Kilonos figyelmet forditok arra, hogy a szintetizdlt tenzidek, milyen teljesitményt nyujtanak
kendanyagokban és kozmetikai termékekben, példaul emulgedldoszerként vagy stabilizatorként.
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Végezetiil, a termékek hatdéanyagtartalmanak pontos meghatarozasara egy Uj vizsgalati modszer
fejlesztéséttervezem. Ezlehet6vé tesziahatéanyag-koncentracido megbhizhaté mérését,aminemcsak
a mindségellenérzést segiti el6, hanem hozzajarul az ipari alkalmazasok optimalizalasahoz és
a fenntarthaté gyartasi folyamatok fejlesztéséhez is.

Koszonetnyilvanitas

A Kulturalis és Innovaciés Minisztérium 2024-2.1.1-EKOP kédszamu Egyetemi Kutat6i Osztondij
Programjanak a Nemzeti Kutatasi, Fejlesztési és Innovacidés Alapbdl finanszirozott szakmai
tdmogatasaval késziilt.
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Absztrakt

TDK dolgozatom célja olyan mérbeszkozok készitése, amelyek alkalmasak ferrofluidumok,
ferritek és egyéb magneses anyagok B-H gorbéjének felvételére. A magnesezettségi gorbébdl
olyan fontos tulajdonsagok deriilnek ki, mint a remanens magnesesség, koercitiv erd és
telitési magnesezettség. Ezen tulajdonsagok fontos szerepet jatszanak a kilonb6zé anyagok
felhasznalhatosaganak vizsgalatakor. A mért anyagok kozil a ferrofluidumoknak fontos
felhasznalasi lehet6ségei vannak a magneses tomitések, valamint az orvostudomany
tertiletén, mig a ferriteket induktiv elemként, kiilonb6z6 aramkoérdkben hasznositjak (példaul
transzformatormagként). A B-H gorbe felvételére DC és AC mérdrendszert is készitettem.
ADCmaéagneses teret egy elektromagnessel dllitottam el6, a magneses indukciot és a térerdsséget két
szenzor segitségével egy adatgy(ijté kdrtyan mértem, amit a LabVIEW szoftverrel irdnyitottam. Az AC
mérés esetében avaltozd magneses teret egy tekercscsel allitottam el6, melyet egy erésitén keresztiil
az adatgytjté kartya vezérelt. A magneses térerdsség és magneses indukcié mérésére szolgalo
szenzorok jelét a LabVIEW szoftverben dolgoztam fel, igy kaptam meg a magnesezettségi gorbét.
Feladataim kozé tartozott a mérések, valamint egyes alkotoelemek megtervezése, 6sszekapcsoldsa,
a szenzorok kalibracioja, az adatgyfijtés, valamint a gytjtott adatok kiértékelése.

Kulcsszavak: magnesesség, B-H gorbe, hiszterézis, ferrofluidum, ferrit
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1. Bevezetés

Mechatronikai meérndk hallgatoként mindig is vonzott a mérés, iranyitds. Tanulmanyaim
soran szamos alkalommal taldlkoztam az elektromos-magneses terek témakorével. Tanaraim
hangsulyoztdk a TDK fontossagat, ezért nagyon Oriiltem, amikor megtudtam, hogy karunkon
kutatds folyik ezen a teriileten. A téma meg érdekesebb lett, miutan olvastam a magneses anyagok
olyan felhasznadlasi teriileteir6l, mint példaul az orvostudomany.

A dolgozat témaja a kiilonb6zé magneses anyagok (ferritek és ferrokolloidok) mdagneses
tulajdonsagainak vizsgalata. Ezek az anyagok egyre nagyobb szerepet tdltenek be a mindennapi
¢letiinkben, igy fontos megismerni tulajdonsagaikat [1], [2], [3], [4]. Alkalmazasi lehetOségeik
a magneses tomitésektdl kezdve, az elektronikai alkatrészeken keresztiil az orvosbioldgiai
felhasznalasig és még anndl tovabb is terjednek.

Munkam soran, kiillonb6zé magneses anyagok magneses indukcié (B) - magneses térerdsség
(H) gorbéjét szeretném felvenni egy altalam épitett, erre alkalmas mérdéberendezéssel.
A B-H gorbék felvételére tobb modszer is 1étezik. Az dltalam valasztott els§ mérési elrendezés
az IEC 60404-5:2015 szabvanyban meghatarozott modszert vette alapul annyi kiilonbséggel, hogy
keresé tekercs helyett Hall-szenzort alkalmaztam, mellyel az anyagok DC magneses tulajdonsagai
vizsgalhatok. A madasodik a valtéaramutekercs-moédszer, ezzel az anyagok AC magnesezettségi
gorbéit lehet felvenni. Az IEC 60404-5:2015 szabvanyban egy elektromagnes magneses terét,
valamint a minta magneses indukcidjat kell mérni, igy kirajzolhatéva valnak a B és H értékek. Mivel
a ferrokolloidok esetében a telitési magnesezettség kicsi, a magneses teret egy elektromdagnes
biztositotta, melyet egy adatgyijté kartyaval vezérelt tdpegység hajtott meg. Ezzel parhuzamosan
az adatgyijt6 kartyaval a Hall-szenzor fesziiltséget is mértem.

A valtéaramutekercs-modszer esetén, a megfelel§ magneses teret egy er6sitére kapcsolt sajat
készitésl tekercs biztositja. A magneses indukciot Hall-szenzorral mértem. A mérések szoftveres
feladatait az adatgy(jté kartydval kommunikalo szamitogép végzi. A mérbéeszkdz virtualis részei
a LabVIEW koérnyezetben késziiltek és futnak.

2. Magneses anyagok csoportjai

Altaldnos igazsdg, hogy kiilonbozé anyagok magneses térbe helyezve, megvaltoztatjak
egyes sajatossagaikat. A magneses tulajdonsidgok a magnesezettséggel, szuszceptibilitdssal
és relativ permeabilitdssal jellemezheték. Egy anyag magnesezettségét (M), az egységnyi
térfogatban 1évé dipélusmomentumok szdma hatdrozza meg. A magnesezettség a térerdsség
(H) figgvénye (1. abra); a kett§ kozott egyszeri esetben linedris a kapcsolat. Ilyenkor
felirhatjuk: M = xH, ahol y a térfogati magneses szuszceptibilitds. Ennek segitségével felirhato
a magneses indukcid, vagy mas néven magneses fluxussiirtiség 8: B= u(1 + x)H , ahol u,a vakuum
permeabilitasa, az (1+ X) = i, ami a relativ permeabilitds. Magneses jellemz6ik alapjan, az
anyagok harom nagy csoportra oszthatok.

A diamagneses anyagokban az atomoknak nincs mdagneses momentuma addig, amig nincs
kiils6 magneses tér. Abban az esethen, ha H kiils6 magneses teret alkalmazunk, az elektronok
a tér iranyaval ellentétes irdnyban hozzdk létre a magnesezettséget. Ilyen anyag példdul
a higany, az arany és a foszfor.

A paramdagneses anyagoknal a magnesességet, a jelenlevl spinek részleges elrendezédése okozza
a kiils6 tér hatasara. Ilyen anyag tobbek kozott az aluminium, a krém és a molibdén.
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A ferromagneses anyagokban a spinek hizonyos tartomanyokon belil egymassal
parhuzamosan helyezkednek el. Ezeket a tartomdnyokat magneses doméneknek nevezzik.
A doméneknek ered6 magnesezettségiik van, kiils§ magneses tér jelenléte nélkil is,
méretiik a 0,1 um-tél akar a 0,1 mm-es tartomanyig terjedhet. A ferromagneses anyagok kozé
tartozik a vas, a nikkel és a kobalt [5].

A dolgozat témadjanak szempontjdhol megemlitend6 még a szuperparamagnesesseg;
amagnesesség egy olyan tipusa, amely ferro-, vagy ferrimagneses nanorészecskék szuszpenzidiban
fordul elé. A nanorészecskék mérete a tized nanométert6l, néhany nanomeéterig terjedhet. Ebben
a mérettartomanyban mar a részecskék monodoménes szerkezetliek, igy egyetlen magneses
momentumnak tekinthet6k, amely az atomi magneses momentumokbdl adodik Ossze, ezért
nagysagrendekkel nagyobb anndl. Megfeleléen kis méretli nanorészecskék esetén, az eredd
magnesezettség a hémozgas hatdsara megsziinik a kiils6 magneses tér kikapcsolasa utan [6].

M M
DM PM
(x1000) (x100)
H H
LA ..
* o
. L]
(a) (b)
M
EM SPM
H
O O
O
(c) (d)

1. dbra: Diamdgneses (DM), paramdgneses (PM), ferromdgneses (FM) és
szuperparamdgneses (SPM) anyagok M-H gorbéjének dsszehasonlitdasa [6]

2.1. Ferrofluidumok

A dolgozat szempontjabol fontosak a magneses kolloidok, vagy masnéven ferrofluidumok:
valamilyen folyadékhordozéba diszpergalt, jellemzéen 10 nm nagysdgi, monodoménes
magneses részecskék. Az 6sszetapadas elkeriilése érdekében a részecskéket be kell burkolni.
A ferrofluidumok optikailag izotréopok, de indukalt kettéstorést mutatnak kiilsé magneses
tér jelenlétében [1], [10]. A ferrofluidumok hordozdokozegei sokfélék lehetnek, példaul
szénhidrogének, viz, glicerin, szilikonolajok és akar fluorszénhidrogének is.
A sokfajta magneses folyadék sokféle alkalmazashoz vezet, mivel ezek tulajdonsagai
allithatok a koncentracio, a méretek, illetve magneses részecskék segitségével.
Az ujszerl szivattyuktol kezdve a gyorsulasmérdkig, giroszkopokig, magneses tomitésekig egyre
szélesebb kérben alkalmazzak [4].
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3. B-H, M-H gorbék és paramétereik

Amikor a magneses indukciét (B) vizsgaljuk a magneses térerdsség (H) fliggvényében, akkor
megkapjuk a hiszterézis gorbét (2. abra), melyrdl leolvashatjuk a magneses anyagok néhany
olyan fontos tulajdonsagdt, mint a remanens magnesesség, telitettségi magnesesség vagy
a koercitiv er6. A 2. dbran szaggatott vonal mutatja, hogy a térerésséget noévelve az indukcid
eléri a magneses telitettséget. Ezutan a térer6sség csokkentésével a magneses indukcid is
csOkken, de csak kis mértékben, ekkor elériink a remanens vagy maradd indukciohoz. Ezutdn
megforditjuk a madagneses tér irdnyat majd névelni kezdjik, ennek hatdsdra a magneses
indukcié tovabb csokken. A nulla indukciéhoz tartozé magneses térerésséget Kkoercitiv
erének nevezziilk. A magneses tér tovabbi erdsitése mellett, elériink az indukcidé negativ
telitettségéhez. Ettél kezdve csokkentjik a magneses teret egészen nulla térerdsségig, ahol
ismét megforditjuk az irdnyat és tovabb néveljiikk a polarizdciés csucsértékig. Igy épiil fel
a hiszterézisgorbe [8].

Telitettség
(Ho, Bo)

Maradé magnesesség

200 iﬂo 600 800 1000

e Koercitiv er8

-B
2. dbra: B-H hiszterézisgirbe [8]

A telités eléréséig a domének fokozatosan a magneses térerésségvonalak iranyaba fordulnak.
A 2. abran az f ponttél az a pontig né a térerdsség és az indukcid is. A 3. dbra a domének
magnesezettségének, a térer6sség novekedésével torténd iranyba forduldsat mutatja.
Lathatdé, hogy az els6 képen meég rendezetleniil allnak, azonban a térerdésség noévekedésével
a domének tobbsége nagyjabol egy iranyba fordul, ahogy ezt a madsodik kép mutatja.
A harmadik képen az latszik, hogy az 6sszes domén egy irdnyba rendezédott, igy az anyag elérte
a telitési magnesezettséget.
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3. dbra: Domének forduldsa a térerdsség névekedésével [9]

A hiszterézisgorbét gyakran adjdk meg magnesezettséggel is. Mivel M= y,H ¢és
B = uH | a kétfajta dbrazolas nagyon hasonlit egymashoz (4. dbra).

Latszdlagos

4. abra: B-H és M-H hiszterézisgorbék dsszehasonlitdasa [9]

3.1. Kemény és lagy magneses anyagok

A kemény magneses anyagok jellemz6je a nagy koercitiv erd, ami azt jelenti, hogy viszonylag sokaig
képesek megtartani magnesességiiket, sok energia kell a fel-, vagy lemagnesezésiikhoz. Ezekbol az
anyagokbol készitik a permanens magneseket [10].

Azokat az anyagokat, melyeket kevés energiabefektetéssel lehet fel- vagy lemagnesezni, lagy
magneses anyagoknak nevezziik. Ezeknek az anyagoknak jellegzetes tulajdonsaga a nagy
permeabilitds, igy ezeket transzformatorokban, generdtorokban, motorokban hasznaljak
a magneses fluxus novelése celjabol [10].

4. Mérési modszerek

A madgneses térerdsség mértékét és irdnyat magnetométerrel hatdrozhatjuk meg.
A leggyakrabban haszndalt technika az anyagok tulajdonsdgainak meghatarozasara
a VSM (Vibrating Sample Magnetometry). Alapelve, hogy a madagneses anyag a homogén
magneses térben rezeg, ezzel aramot indukal egy megfeleléen elhelyezett keres6tekercsben
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(5. _4bra). Segitségével vizsgdlhatéva valnak er6sen magneses és gyengén magneses anyagok
tobbféle formdban, tovdbba mérheték vele a szilard, a folyékony és a porallagu anyagok,
az egykristalyok, valamint vékony filmrétegek.

Az indukalt elektromos dram nagysaga aranyos lesz az anyag magnesezettségével. A magneses
teret elektromdagnes hozza létre.

5. dbra: Sematikus abra a VSM modszerrol [12]

Egy masik moddszer a SQUID (Superconducting Quantum Interference Device) magnetométer,
amely a 6. abran lathaté. A SQUID a szupravezetésen és a Josephson-effektuson alapszik.
Ezzel az eljarassal a nagyon kicsi térer6sségek is nagy pontossdggal érzékelhetok.
Nem kozvetleniil érzeékelik a magneses teret, hanem a szupravezeté hurokban Kkeltett
dramot mérik. Mivel a mérdeszkoéz bizonyos részei kriogén hdémérsékleti kornyezetet
igényelnek, a hiitérendszert haszndlhatjuk arra is, hogy a minta hémérsékletét beadllitsuk.
A magneses mez6t a szupravezetd magnes hozza létre, mikézben a mintdt lassan mozgatjuk
a keresétekercseken keresztiil. A mechanikus rezgések elkeriilése érdekében hidraulikus rendszert
alkalmaznak.

A minta magneses nyomatéka fluxusvaltozast indukal a keres6tekercsekben, melyek egymassal
ellentétesen vannak tekercselve azért, hogy kikiiszoboljék a kiils6 magneses valtozasokat [12].

B

—
o
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6. dbra: SQUID magnetométer [13]
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Egy anyag B-H gorbéjének felvétele torténhet ugynevezett ,Step by step” modszer segitségével
is. Az egyendaram segitségével meghajtott elektromagnes magneses tere visszamérhetd, valamint
a magnespolusok kozé behelyezett minta magneses indukcidja is mérhetd. A mérés pontonként
halad, mikézben minden pontban térerésség- ésindukciémeérésis torténik. A DC mérési modszerem
ezen az elven alapszik.

A hiszterézis gorbe mérhetd ugy is, hogy egy szolenoid tekercs segitségével el6allitott valtakozo
magneses térbe helyezik a mintat. A minta magneses indukcidjat és a térer6sségét megmeérve
eldallithaté a B-H gorbe. A szolenoid tekercs madagneses tere a kovetkezd képlet alapjan
szamithato ki:

B NI W

Mivel a tekercs menetszama (N) és a tekercs hossza () a mérés kozben nem valtozik,
a térer6sség az aramerdsségtdl () fligg. Az dramerdsséget mérve a térerdsség kiszamithato.
A magneses indukcido a minta végéhez szorosan elhelyezett Hall-szenzorral mérheté. Ezen
az elven alapszik a masodik tipust (AC) mérésem.

Az alkalmazott Hall-szenzor mutkodési elve, hogy egy félvezetén keresztiilaramlé toltésekre
a Lorentz-er0 miatt hatdssal van a magneses tér, igy a félvezetd lapka két széle kozott
fesziiltségkiilonbség keletkezik. Ezt a jelenséget Hall-fesziiltségnek nevezziik, nagysdga aranyos
a térer6sség nagysagaval.

5. Célkitlizés

A dolgozat elkészitése soran célul tlztem ki kétféle mérdeszkéz megépitését. Egyet
a ferromagneses anyagok magneses tulajdonsiagainak meghatarozasara, és egy masikat
a ferrofluidumok tulajdonsdgainak vizsgalatara. Feladataim kozé tartozik majd, a méréeszkoz
egyes elemeinek megtervezése, az eszkdz 0Osszeépitése, szoftver készitése, mérés és annak
kiértékelése. A kereskedelmi forgalomban kaphato, hasonléd felépitésli miiszerek altalaban
dragak, ezért a sajat fejlesztési muszer megépitésével a kutatdocsoportnak lehetésége nyilik
az egyszerlibb mérések gyors elvégzésére, ezzel is segitve a kutatdst.

6. Vizsgalt anyagok

6.1. Ferritek és ferromagneses fémek felhasznalasa

A ferritek kiemelkedd magneses tulajdonsagokkal rendelkeznek, ami lehetévé teszi széleskori
elterjedésiiket, az egyszeri magnestél kezdve a kiilonboz6é aramkori elemeken keresztiil,
a telefon és radar nagyfrekvencidas miikodéséig. Ezen alkalmazasok, a ferritek egy-egy olyan
elényos tulajdonsagan alapulnak, mint példaul: nagy elektromos ellenallds, jelent6s telitési
magnesezettség, jé kémiai stabilitds. A ferritek hdromfajta kristalyrendszerét tobbféle
modszerrel is el lehet allitani, és a korlatlan szamu szilard Osszetétel miatt az elény6s
tulajdonsagokat az alkalmazashoz lehet igazitani. A ferritek szamos teriileten versenyeznek
a fémekkel, mind tulajdonsagaik, mind gazdasagi okok miatt. A ferriteket elé lehet allitani
nanorészecskeként is, ami Uj, izgalmas alkalmazdsi lehetéségekkel kecsegtet nemcsak
az elektronika, de a bioldgia teriiletén is.
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A ferritek felhaszndaldsa elsésorban induktiv elemként toérténik kilonboz6é elektromos
aramkorokben, példaul fesziiltség vezérelt oszcilldtorokban, alacsony zajszint(i erdsit6kben
és szlir6kben. A modern eszkdzok energiaellatasdban is nagy szerepet jatszanak. A régi tipusu
televiziokésziilékekben, szamitogépekben, valamint kozepes méreti miszerekben, féként
a kapcsolé tizemd tapegységekben helyezkednek el, ahol ferrit transzformatormagként mikddnek.
Az elektronikus berendezések szamanak nodvekedése, példaul a szamitogépek nagysebességl
digitalis interfészei miatt, megnétt annak az esélye, hogy az elektronikus eszkézok elektro-
magnesesen interferdlnak egymadssal. A probléma megolddsara kiillonb6zé szlréket alkalmaznak,
melyek ferritkomponenseket tartalmaznak [2].

6.2. Ferrofluidumok felhasznalasa

A ferrofluidumokkal kapcsolatos kutatasok tobb tudomdanyagban is zajlanak parhuzamosan,
tulajdonsagaikkal a kémia, a fizika, a bioldgia és a mérnoki tudomanyagak egyarant foglalkoznak
a sajat szempontjaik szerint. A ferrofluidumok alkalmazdsa igy sokféle lehet.

Gépelem alkalmazasok kozé tartozik a magneses tomités (7. abra), ahol a ferrofluidum érintkezés
mentessége miatt, sokkal kisebb a surléodds a mechanikusan érintkezd tomitésekhez képest.

7. dbra: Mdagneses tomités [3]
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Szintén gépelemi alkalmazas az inercidlis és viszkézus lengéscsillapito (8. dbra).
A ferrofluidumokat gyakran alkalmazzdk léptetémotorok lengéscsillapitasara is. Ha a motor
a sajat frekvencidgjan miikodik, vibraciot, akusztikus zajt kelthet. Ennek megsziintetésére
van egy elrendezés, ahol a motor hazanak belsejében egy tehetetlenségi tomeg
a ferrofluidumon lebeg, igy nem kell csapagyat haszndlni, valamint a viszkozitdsa miatt
csillapitja a rezgéseket is.

8. dbra: Inercidlis viszkozus lengéscsillapito [3]

A ferrofluidumokat az orvosbiologidban is alkalmazzak, példdul helyspecifikus
gyogyszertovabbitasra (9. abra), hipertermia el6idézésére. Kis méreteinek kdszonhetden
a ferrofluidum eljuthat olyan helyekre is a testben, ahova mas anyag nem. A ferrofluidum tumorba
juttatva, kiilsé valtakozo magneses tér hatdsara, lokalis hémérsékletndvekedést idéz eld, amit
a tumorsejtek kevéshé toleralnak az egészséges sejtekhez képest.

9. dbra: Helyspecifikus gydgyszertovabbitds [3]

A magnesrezonancia-képalkotds (MRI) szintén egy orvosbioldgiai alkalmazas, ahol az MRI
nagy segitség a kiilonbozd betegségek diagnosztizalasakor. Kordbban a kontrasztanyagok
a mangan és a gadolinium voltak, de a kdzelmultban felfedezték, hogy a szuperparamagneses
vas-oxid nanorészecskék jelent6sen befolyasoljak az MRI kontrasztot. A ferrofluidumok elényos
tulajdonsaga, hogy a kontraszt er§sodése miatt, mar kordbban észrevehetdk bizonyos betegségek

[3].
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6.3. Vizsgalt anyagok tulajdonsagai

A mérbéberendezésekkel négyféle anyagot vizsgdltam. Az egyik anyag az EMG700 tipusu
ferrofluidum, mely a Ferrotec EMG csalddjaba tartozo vizalapu ferrokolloid, amit kisérletezéshez,
valamint ferrokolloidok alkalmazasanak fejlesztéséhez gyartanak. El6nye a jé keveredési képesség
avizbazisu rendszerekkel, hatranya a gyors parolgas. A vizhez kevert magnetit részecskék atméréje
10 nm. Az EMG700 gyarto altal megadott tovdbbi tulajdonsagai az 1. tablazatban lathatok.

1. tabldzat: EMG700 ferrofluidum tulajdonsdgai [14]

Tulajdonsag Erték
Telitési magnesezettség 35,5 mT
Viszkozitds 10 mPa-s
Stirtiség 1,29-10% kg/m?
Kezdeti magneses szuszceptibilitas 12,57
Magneses részecske koncentracio 5,8 %
pH ~7
Feliiletaktiv anyag jellege Anionos

A masik vizsgdlt anyag egy ferritrud volt, melynek adatai a 2. tdblazatban taladlhatok.

2. tabldzat: Ferritrud tulajdonsdgai [15]

Tulajdonsag Erték
Anyag fajta A2G
Kezdeti permeabilitas 300%20%
Telitési magnesesség 222816,9 A/m
Remanens magnesesség 127324 A/m
Koerciv eré 41,38 A/m
Curie hémérséklet 160°C
Ellendllas 1-107 Q- cm
Mikodési frekvencia (0,1 - 3) MHz

Aharmadik anyag, egy ismeretlen 6sszetétel( és ismeretlen magneses tulajdonsagokkal rendelkezd
ferritrad. A negyedik pedig, egy szintén ismeretlen dsszetétellel és magneses tulajdonsagokkal
rendelkezé vasrud volt. A tovdbbiakban az ismert ferritradra F1, az ismeretlen ferritrudra F2, mig
a vasrudra V1 néven hivatkozok.

7. DC mérorendszer magneses anyagok vizsgalatara

A ferrokolloidok méréséhez sziikségem volt tdpegységre. Erre a célra a HP 6030A-t
valasztottam, mely az elektromagnes tekercseinek meghajtasdért felelt. A magneses teret
egy vasmagos elektromdgnessel allitottam el6, melyet a VEB Polytechnik, Phylatex gyartott.
A magneses teret AH49E Hall-szenzorral mértem vissza, mig a magneses indukciét a Magnet-
Physik FH 54 Gauss- / Teslameter-rel mértem. Az AH49E Hall szenzor mérési tartomanya
+ 1000 Gs [16], ami nagyjabol + 0,1 T-nak felel meg. A szenzorok jelének feldolgozasat, valamint
atapegyseégiranyitasategy NI USB-6341 adatgy(ijté kartyaval oldottam meg, ami egy szamitdégéphez
volt csatlakoztatva (10. abra).
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(LabVIEW)

10. dbra: DC mérdrendszer ferrokolloidok vizsgdlatdra

7.1. DC mérés eszkozei

A magneses tér létrehozasdra egy elektromagnest (11. dbra) alkalmaztam, melyet
a VEB Polytechnik, Phylatex gyartott. A madagnes vizh{itéses, poélusai allithato tdvolsaguak.
Az elektromagnes egy olyan tekercs, ami a rajta dthaladé dram hatasara magneses teret allit eld.
Amint az &ram megszlnik, a tekercs elvesziti a magneses tulajdonsagait.

11. dbra: VEB Polytechnik elektromdgnes
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12. dbra: HP 6030A tapegység [17]

Az alkalmazott HP 6030A tapegység (12. abra) analég modon is vezérelhetd, ezért pontosabba,
gyorsabba tette a mérést. A magneses indukciot az FH 54 Gauss - / Teslameter-rel mértem
(13. 4bra), melyhez a transzverzalis méréfejet hasznaltam.

13. dbra: Magnet-Physik FH 54 Gauss- / Teslameter [19]

A miszer haszndlhato a térerdsség és a magneses indukcié mérésre is. Képes statikus (DC),
valamint valtakozd (AC) terek mérésére. Sok olyan beépitett funkciéval rendelkezik, mint
példdul a manudlis, vagy automatikus mérési tartomany allitdsa, maximum és minimum
értékek eltaroldsa és a csucsérték rogzitése, ami segit a nagyon rovid impulzusok észlelésében.
A miszer egyik nagy elénye, hogy analdg kimenete van, igy az adatgydjtés automatizalhatd egy
adatgy(jtd kartya segitségével.

A mérések soran hasznosnak bizonyult az AH49E Hall-szenzor is (14. &bra), melyet
a magneses térerésség mérésére hasznaltam. Kis mérete, stabil és pontos kimeneti fesziiltsége
is fontos volt a mérdrendszer felépitésekor. Mivel a szenzor bipolaris, a pozitiv és negativ iranyu
térerdsseéget is érzékelni tudja.

61



4.000(0.157)
|-— —
4.200(0.165)

1.350(0.053)
2.200(0.087) T050(0 041)
1.900(0.075)

3.280(0.129)

Szenzor helye /_- 3.080(0.121)

2.200(0.087)
2.400(0.094)

TYP

13.500(0.531)
14.500(0 571)

]
[]
0.440(0.017) |
1
I
]

[ I

1.270(0.050) 0.380(0.015)
TYP TYP

14. abra: AH49E Hall szenzor [16]
7.2. DC mérérendszer kalibralasa

A mérorendszer kalibraldsanak két része kozill az els6, a Hall-szenzor kalibralasa volt.
Ehhez sziikségem volt a tapegységre, melynek értékeit manudlisan allitottam, mikdzben
az adatgy(jt6 kdartya segitségével mértem a Hall-szenzor fesziiltségjelét. A fesziiltségeket
lejegyeztem, majd a 15. abrat készitettem a kapott adatokbdl. Ezen megjelenik az illesztett
negyedfoku polinom képlete is, melyet aztan a kalibralashoz hasznaltam. Az iparban els6sorban
linearis karakterisztikdkat hasznalnak, de sziikségem volt a teljes méréstartomanyra.
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o
1

. , . , .
25 3,0 3,5 4,0
Szenzor feszultségjele (V)

15. dbra: Hall-szenzor kalibrdlogorbe

Ezutan az FH 54-et kalibraltam be, melyet indukciémérésre alkalmaztam. A tapegységet ismét
manudlisan allitottam, mikézben néztem az FH 54 képernydjén az értékeket, valamint feljegyeztem
az analég kimenetén megjelené fesziiltségértékeket. A kapott tdbldzatbol a 16. dbrat készitettem.
A grafikonon az értékekre egy egyenest illesztettem, annak az egyenletét hasznaltam fel a szenzor

fesziiltségjeleinek fluxusstrliség-mennyiségre valtasakor.
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16. dbra: FH 54 kalibralogérbe

7.3. DC mérdrendszer LabVIEW kornyezete

A mérésben nagy szerepet jatszott a LabVIEW program, mely az adatgydjté kartyan keresztiil
irdnyitotta a mérést. A program blokkdiagramja a 17. abran lathato.
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17. dbra: LabVIEW méréprogram

A program az egyes szammal jelzett részén a tapegységgel hozta létre a kapcsolatot GPIB parancsok
segitségével. A kettes szammal jel6lt teriileten a program beolvas egy .txt kiterjesztésti fajlt, melynek
tartalma az altalam beallitani kivant aramerdésségeklistaja. Aharmadik résznél az adatgytjté kartyat
konfiguraltam. Bedllitottam egy fesziltségméré rutint, mely a Hall-szenzor fesziltségértékeit
olvassa majd, valamint egy masikat az FH 54-es analog kimenetére. A négyes szamu részben
a fajlbol beolvasott aramértékeket allitja be a tapegység négy masodpercenként. Az 6tds szammal
jelolt teriileten a bedllitott dramerdsségek visszamérése, valamint az adatgytjté kartya két
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fesziiltségmérd kore mér szdz parhuzamos adatot. A hatos résznél a mért fesziltségeket atlagolja,
majd az atvaltast is elvégzi. A hetedik résznél a szenzorok elmentett fesziiltségértékeit, valamint
a kalibraci¢ segitségével kiszamolt adatokat egy .txt kiterjesztésti fajlba menti. Ezutan, a nyolcadik
résznél a tdpegységet egy ciklus segitségével lassan visszadllitja nullara, ami azért fontos, mert
a gyorsan csOkkené fluxus fesziiltséget indukal, ami tonkreteheti a tapegységet. A kilencedik
részegységben a program lezarja a tapegységgel és az adatgyjt6 kartyaval torténd kommunikaciot.

7.4. Eredmények és értékelésiik

A mérés el6tt fontos 1épés volt a magnes remanens terének nulldzasa, amit ellentétes irdnyu tér
rovid idej fenntartasaval oldottam meg. A mérdprogram altal mentett fajl adataibol készitett
gorbéket atlagoltam. Mivel a mért magneses térerésségek kozotti 1épéskéz nem konstans, ezért
linearis interpoléaciét kellett alkalmaznom. Erre azért volt sziikség, mert a Hall-szenzor jelének
mérésekor a fesziltségmeérés zajterhelt volt. Ezt a hatast mar a LabVIEW programom soran, a mért
értékek atlagolasaval csOkkentettem, de igy is sziikséges volt az adatok ilyen formdju tisztitasa.
A mérés relativ hibaja 2,1% alatt volt.
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18. dbra: EMG700 B-H gorbéje. Kék szinnel a hibasavot jeloltem

Az adatokbdl magnesezettséget is szamoltam, aminek az eredményét a 19. dbran szemléltetem.
Az abrardl leolvastam a telitési magnesezettséget, mely 10883,5 A/m, 18386 A/m magneses
térerésségnél kezd el szaturdlni. A 18. dbra B-H gorbéjén jeléltem az ehhez a térerdsséghez tartozé
magneses indukcié értékét, mely 36,59 mT. Az EMG700 ferrofluidum irodalmi értéke 35,5 mT.
Az eltérés 3%. A pontatlansag oka lehet a szenzor hibdja, a kalibracidé pontatlansaga, valamint
a ferrofluidum parolgasa miatt megnovekedett részecskekoncentracio.
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A 19. abran 1évé grafikonon az elsé pontokra egyenest illesztettem. Az egyenes egyenletének
meredeksége megadja a kezdeti szuszceptibilitdst, aminek az értéke a mérés alapjan 2,1. Mas elven
mkddd mérdérendszerrel mérve, az érték 2,3 [18]. A kiilonbség f6 oka, hogy a kezdeti tartomanyban
nem mértem eleget, igy a nem linedris adatsor két olyan pontjara allitottam az egyenest, amelyek
tul tavol estek egymastol. Az allitott egyenes meredeksége ezért alacsonyabb lett a valddinal.
A masodik probléma az elektromagnes magneses terének nulldzasa volt, amit az adott eszkozdkkel
nem lehetett pontosan beallitani. Tehat, a mérdérendszer ezen a téren fejlesztésre szorul.
Afejlesztés egyik fele egyszert(ibb, szoftveresen orvosolhato a bedllitott aramerdsségek 1épéskozének
csokkentésével a mérés kezdeti fazisaban. A masodik probléma bonyolultabb, mivel a tdpegység
polaritasat kézzel kell atkotni az ellentétes felmagnesezéshez. Erre egy polaritasvalto épitése,
valamint egy ahhoz tartozé LabVIEW nullazo program jé megoldas lehetne.

Mdasodik mérésként az F2 ferritrudat helyeztem a méréeszkdzbe, melyet haromszor mértem le.
Az adatokbol meghatarozott gorbéket atlagolva a 20. abrat kaptam.
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20. abra: Ismeretlen ferritrud B-H gorbéje
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A gorbén nincs jelélve a hibasav, mert kisebb, mint a szimbolumok nagysaga. Az adatok egymashoz
képesti hibdjanak nagysaga 0,31%. Az adatokbol magnesezettséget is szdmoltam, az M-H gorbe
a 21. abran lathato.
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21. dbra: F2 ferritrud M-H gorbéje

A 21. &bran kirajzolt M-H gérbén vonalakkal jeloltem a telitési magnesezettséget, ami 133,9 kA/m,
valamint a telitési magnesezettséghez tartozé magneses térerdsséget, melynek értéke 135,4 KA/m.
A 20. dbran jel6ltem az ehhez a magneses térerésséghez tartozé magneses indukciot, ami 337 mT.
A mérés adatainak elejére egyenest illesztettem. Az egyenes egyenletének meredeksége megadja
a kezdeti magneses szuszceptibilitdst, ami 10,93. Ezen eredmények alapjan kijelenthet6, hogy
a késziilék alkalmas ferrofluidumok és ferritek B-H, illetve M-H gorbéjének felvételére.
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8. AC mérorendszer ferromagneses anyagok vizsgalatara

A ferromagneses anyagok méréséhez sziikségem volt egy tekercsre, mely a valtakozd magneses
teret allitotta eld. A tekercs taplalasahoz egy Labworks pa-138 erdsitét hasznaltam, melynek analog
bemenetére egy NI USB-6341 adatgy(ijté kartya szolgaltatta a sziikséges szinuszjelet. Mivel az
erdsité erésitési tényezdje ismeretlen, a jel amplituddjat vissza kellett mérni, amihez egy Tektronix
MSO 2014B oszcilloszkéopot alkalmaztam, mely USB kabellel csatlakozott a szamitogéphez.
Az adatgy(jté kdartya egyik analég bemenetére egy AH49F Hall-szenzort koétOttem, ennek
segitségével a magneses indukciét mértem. Az adatgytijté kartyat a szamitogéphez csatlakoztattam,
melyen a LabVIEW szoftver biztositotta a virtualis kezel6feliiletet. Az 6sszeallitas sematikus vazlata

a 22. &bran lathato.

22. abra: AC mérdrendszer ferromdgneses anyagok vizsgdlatdira

8.1. AC mérés eszkozei

Az AC mérdeszkoz felépitéséhez sziikségem volt egy tekercsre a valtakozé magneses tér
létrehozasahoz. A tekercs csévetestének tervrajza a 23. abran, mig a megvalositott eszkoz
a 24. abran lathaté. A tervezéskor figyelembe vettem a mérés egyedi sziikségleteit is.
A csévetest aljara levehet6 szenzortalcat illesztettem. A tekercs 600 menetnyi, 1 mm vastagsagu
rézhuzalbol készilt, igy koriilbelil 7,5 A atfolyd arammal terhelheté. Ezen adatok alapjan
a tekerccsel elérheté maximalis térerésség 100 kA/m.
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23. abra: Tekercs csévetestének tervrajza

24. dabra: Tekercs az AC mérdelvhez

Az adatgy(jt6 kartya analog kimenetén 1év6 valtakozo fesziiltségjelet egy Labworks pa-138
léghtitéses er6sitével erdsitettem (25. dbra) azért, hogy a magneses tér nagyobb legyen.

PA-138 LINEAR

POWER AMPLIFIER

25. dbra: Labworks pa-138 erdsitd [20]
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Atekercsvezetékén keresztiilfolyd &ramot mérni kellett a térerésség pontos meghatarozasahoz. Erre
a célra egy Telektronix MSO 2014B oszcilloszképot hasznaltam (26. abra), melyhez egy Telektronix
TCP0020 arammeérét csatlakoztattam (27. abra). Az oszcilloszkop kozvetleniil aramerdsség értéket
jelenitett meg a kijelzén.

s
- e D .
=

26. abra: Telektronix MSO 2014B oszcilloszkdp [21]

27. abra: Telektronix TCP0020 arammeérd [22]

A magneses indukciot egy AH49F Hall-szenzorral mértem, melynek méréstartomanya +80 mT.
Ezen szenzorok elénye az alacsony fogyasztas, és zajszint, de magas pontossag.

8.2. AC mérorendszer kalibralasa

A mérdérendszer kalibraldsaban segitségemre volt az FH 54. Mikézben A4llitottam az erd6sitot,
leolvastam az FH 54 altal kiirt értéket, valamint feljegyeztem a szenzor fesziiltségét is.
A kalibraloadatokbol a 28. abran lathat6 grafikont készitettem. A pontokra illesztett egyenesek
egyenletének segitségével, a LabVIEW programom a nyers szenzoradatokat térer6sség és magneses
indukcié mértékegységekre tudta valtani.
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28. dbra Hall-szenzor kalibrdldsa mdgneses indukcio mérésére

8.3. AC méroérendszer LabVIEW kérnyezete

A mérés idézitéseit, feladatait a LabVIEW program vezérelte az adatgytijté kartya segitségével.
A program blokkdiagramja a 29. abran lathato.
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29. abra: AC méréelv LabVIEW program mdgneses térer6sségmereés

A program az egyes szammal jelolt részén a frekvencia bedllitdsahoz sziikséges szamolasokat végzi
el, majd legenerdlja a megfelel6 mennyiségli pontbol, ciklusbol all6 szinuszjelet. A kettes részen
egy digitalis trigger jelet allit el§, ami a harmadik részt inditja el. Ebben a részben elészor bedllitja
az analog kimenetet, majd a trigger megérkezését kovetéen az analog kimenetre kiildi az egyes
részben generalt szinuszjelet. Az analog kimenetrdl a jel az erésitébe keril, melynek az erésitési
tényezGje ismeretlen. A négyes szammal jelzett programrészben, egy oszcilloszkép segitségével
leméri az erdsitett jel amplituddjat. Ennek segitségével az 6todik résznél az j amplituddval, azonos
minta- és ciklusszdmmal, valamint frekvencidval generdl egy madsik szinuszjelet. Ebbél a jelbdl
a tekercs adatainak segitségével megkapjuk a térerésségek tombjét.
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30. dbra: AC méréelv LabVIEW program mdgneses indukcio méreés

Indukciémeéréskor a program az elsé harom pont megismétlésével indul, majd a hatodik résznél
beallitja az analég bemenetet, melyre a Hall-szenzor van kotve. A digitalis triggerjel beérkezésekor
mérni kezdi a magnesesindukcié-jelet. A hetedik részben ezt a jelet atszamolja, majd témbbe
helyezi (30. abra).
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31. dbra: AC méréelv LabVIEW program adatok kimentése és gorbe kirajzoldsa

A nyolcadik résznél a két tombot 6sszef(izi a program, kirajzolja a bel6liik kapott gorbét az el6lapi
grafikon, majd kimenti az el6re megadott cimre (31. dbra).
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32. abra: AC mérdprogram LabVIEW eldlap
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Az el6lapon allithato a valtakozo aram frekvencidja. Az adatok kimentéséhez sziikséges panel,
valamint az lizemeltetéshez sziikséges gombok is itt kaptak helyet. Az el6lap fontos eleme az
a grafikon is, melyen a program abrazolja a mért adatokat (32. abra).

8.4. Eredmények és értékelésiik

A mérés elbtt egy magneses szimuldciokra specializalt program (FEMM 4.2-es verzio) segitségével
lemodelleztem a mérési 0sszeallitast. A szimulacio elsé felében a tekercsbe nem tettem ferritrudat,
és ugy abrazoltam a magneses térerésséget. A 33. dbran latszik, hogy a térerésség nem homogén
a tekercs belsejében.
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33. dbra: Mdgneses térerdsség szimuldcidja a tekercshen

A tekercs vertikalis kozépvonalan, egy egyenes mentén mértem a térerdsség valtozasat.
Atérerdsség valtozdsa a 34. abran lathato. Megfigyelhetd, hogy a tekercs kézepén van egy koriilbeliil
1 cm hosszusagu rész, ahol a térerdsség, megfelel6 kozelitéssel, homogénnek tekintheto.
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34. dbra: Mdgneses térerdsseg maximumtol eltérése a tekercs
vertikdlis kozépvonala mentén



A szimulacié értelmezése utan arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy a magneses térerésséget
a tekercs kozepén érdemes mérni. Ehhez a 34. dbran be is jel6ltem azt a tartomdanyt, ahol az eltérés
maximuma 1%. Ezutan, a szimulaciot ugy futtattam le, hogy benne volt a virtualis ferritrad. Ekkor
a magneses indukciot abrazoltattam.

2.421€-002 : >2.547e-002
2.295¢-002 : 2.421e-002
2.169¢-002 : 2.295€-002
2.043e-002 : 2.169e-002
1.917e-002 : 2.043e-002
1.791€-002 : 1.917e-002
1.665€-002 : 1.791e-002
1.539¢-002 : 1.665¢-002
1.412e-002 : 1.53%-002
1.286€-002 : 1.412e-002
1.160e-002 : 1.286e-002
1.034e-002 : 1.160e-002
9.082¢-003 : 1.034e-002
7.821¢-003 : 9.082¢-003
6.561¢-003 : 7.821e-003
5.300€-003 : 6.561€-003
4.040¢-003 : 5.300¢-003
2.779¢-003 : 4.040e-003
1.518¢-003 : 2.779¢-003
<2.577e-004 : 1.518€-003

Density Piot: |B], Tesia

35. dbra: Magneses indukcio szimuldcidja a mérés sordn

A szimuldcio sordn, felvettem a ferrit vertikalis kozépvonala mentén a magneses indukciot, aminek
az eredménye a 36. dbran lathato.
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36. dbra: Mdgneses indukcio maximumtol eltérése a ferritrid
vertikdlis kozépvonala mentén

A szimulacié alapjan kijelenthet6, hogy a madagneses indukcié meérése a ferritrud koézepén
lenne idedlis. A 36. abran jeldltem a maximum 1% eltéréshez tartozo intervallumot. Mivel ez
a tartomany a ferritrud kozepén taldlhatd, destruktiv modszerek alkalmazasa nélkiil csak
ugy lehetne ezt megoldani, ha két ugyanolyan minta kézé helyeznénk a Hall-szenzort. Tehat,
a mérés ezen a téren fejlesztheto.

A vizsgdlat sordn, harom térerésségen mértem le harom anyag tulajdonsagait, négy kiilonho6zé
frekvencian. A mérési frekvencidk 10 Hz, 30 Hz, 50 Hz és 70 Hz voltak. Mivel az erdsité er6sitési
tényezd@je ismeretlen, valamint nem allithatd pontosan, ezért az egyes térerésségeken az 6sszes
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meérést egyszerre kellett végrehajtani. A harom kiilonb6z6 térre kis, kozepes és nagy térerésségkeént
fogok hivatkozni. A kis térerésség frekvenciatédl fliggben +5,7 kA/m és +8,1 kA/m, a kozepes
térerésség frekvenciatol fiiggéen +7,5 kA/m és +11,0 kA/m, és a nagy térer6sseg frekvenciatol
fliggben +10,0 KA/m és +13,0 kA/m koézott van.

Elséként az F2 ferrit magneses tulajdonsdgainak frekvenciafiiggését hataroztam meg. Azonos
térerésség mellett, tobb frekvencian is lemértem az F2 ferritrudat.
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m
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37. dbra: F2 ferrit mdgneses tulajdonsdgai frekvencidk szerint
kozepes térerdsseg eseten
A 37. abran lathato, hogy a frekvencia novekedésével a hiszterézisgoérbe nyilik, és valtozik
a telitési szakasz, tehat a nagyobb frekvencidkon mashogy kezd el viselkedni a tekercs, valamint
a ferrit is. A hiszterézisgorbe tengelymetszeteit leolvasva lathatjuk, hogy a remanens magnesesség
és a koercitiv erd abszolutértéke sem egyezik meg a tengelyek két oldalan. Megallapithaté, hogy
amérés kétiranyu offszet hibaval terhelt, ami kdvetkezhet mind a szenzor, mind az erésité hibajahol.
Apontosérték meghatdrozasahoz, akétadat abszolutértékes szamtani kozepét fogom meghatarozni.

3. tabldzat: F2 ferrit remanens mdgnesessege valamint
koercitiv ereje a frekvencidk viltoztatdsaval

Frekvencia [Hz] Remanens magnesesség [mT] Koercitiv er6 [A/m]
10 1,1 229,7
30 1,6 456,3
50 2,2 629,0
70 74,7 3742,7
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38. dbra: F2 ferrit mdgneses tulajdonsdgainak mdgneses
térerdsségfiiggése

Ezutan vizsgalatot végeztem 30 Hz frekvencia mellett, tobb kilonbhdzd térerdsségen.

A 38. 4bran lathatd, hogy a térerésség ndvekedésével valtozik a hiszterézisgorbe alakja.
A feketével jelolt nagy térerésség mellett mar a telitési magnesezettség is latszik kezdetlegesen.
Az F1 ferrittel is elvégeztem a frekvenciavizsgalatot, melynek sordn azonos térerésség mellett, négy

kiilénb6zé frekvencian mértem, majd az adatokat egy grafikonon dbrazoltam.
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39. dbra: F1 ferrit mdgneses tulajdonsdgainak
frekvenciafiiggése kozepes térerdsseég mellett

Lathato, hogy a 39. abran is érvényesek a korabban megdallapitott tulajdonsagok, miszerint
a frekvencia névekedésével a hiszterézisgorbe nyilik, valamint az éramutato jarasanak megfeleld

irdanyban elfordul.

75



A grafikonrdl leolvasott adatokat a 4. tablazatban foglaltam 0ssze.

4. tdbldzat: F1 ferrit remanens mdgnesessége és koercitiv ereje a frekvencidk szerint

Frekvencia [Hz] Remanens magnesesség [mT] Koercitiv eré [A/m]
10 0,7 186,7
30 1,1 392,0
50 1,3 492,8
70 8,0 2630,9

0,04
0,02 -
£ 0,00 /
m
-0,02 1
Térerésség:
Nagy térerésség
—— Kozepes térerésség
0,04 ' . ' . . : Il(is té-lreréslség '
-15k -10k -5k 0 5k 10k 15k

H (A/m)

40. dbra: F1 ferrit mdgneses tulajdonsdgainak mdgneses
térerdsségfiiggése 30 Hz-en

Ezt kovetéen, 30 Hz frekvencia mellett, tobb kiilénboz6 térerésségen végeztem megfigyelést.
Az el6z6 ferrithez hasonldoan, a 40. dbran is megfigyelhetd, hogy a térerésség novekedésével
fokozatosan hosszabb lesz a hiszterézisgorbe és egyre jobban lathatd, hogy telitésbhe fog atmenni
a magnesezettség.

A két ferritrudrol kijelenthetd, hogy nagyon hasonldan viselkednek mind a frekvencia, mind
a térerd0sség valtozasanak hatdsara. A 3. és 4. tdblazat adatai alapjan lathato, hogy az F2 ferritrud
nagyobb remanens magnesezettséggel és koercitiv erével rendelkezik. Ez alapjan megdllapithatd,
hogy az F2 ferritrad magneses szempontbdl keményebb, mint az F1 ferritrad.

A V1 vasrud magneses tulajdonsagait is megvizsgaltam négy kiilonb6z6 frekvencidn, azonos

térerésség mellett.
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41. abra: V1 vasrud mdgneses tulajdonsdgainak
frekvenciafiiggése

A 41. abra alapjan megdllapithaté, hogy a vasrud hiszterézisgdorbéje sokkal nyiltabb, mint
az eddigi ferriteké, ezt az 5. tdblazat adatai is megerdsitik. A grafikonon azonban az is lathato, hogy
a novekvo frekvencia ebben az esethen is egyre nagyobb hiszterézist okoz, valamint annak forgaté

hatasa is észrevehetd.

5. tabldzat: V1 vasrud remanens mdgnesessege és koercitiv ereje frekvencidk szerint

Frekvencia [Hz] Remanens magnesesség [mT] Koercitiv er6 [A/m]
10 6,6 1763,4
30 8,3 3015,7
50 9,3 3627,7
70 147 6077,1

0,050
0,025
€ oo /
m
-0,025
Térerésség:
Nagy térer6sség
—— Kozepes térerésség
20,050 . . | S }I<|s tereroslseg
-15k -10k -5k 0 5k 10k 15k
H (A/m)

42. dbra: V1 vasrud mdgneses tulajdonsdgainak mdgneses
térerdsségfiiggése 30 Hz-en
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43. dbra: Anyagok dsszehasonlitdsa 30 Hz frekvencidn kizepes
térerdsség mellett

Végezetiil 6sszehasonlitottam a harom anyagot, amihez mindegyik anyag 30 Hz frekvencidn és
kozepes térerésségen meért adatait hasznaltam. A 43. dbran lathato, hogy a vasriad hiszterézisgorbéje
nyiltabb, mint a ferriteké, ami azt mutatja, hogy nagyobb a remanens magnesezettsége, valamint
akoercitivereje. Ezen tulajdonsagai miatt hivjuk kemény magneses anyagnak. A két ferrit remanens
magnesezettsége és koercitiv ereje kisebb, ezért ezeket 1agy magneses anyagoknak nevezhetjiik.

9. Osszefoglalas

A vizsgalati eredményeimbdl kitinik, hogy az altalam épitett kétfajta méréberendezés alkalmas
amagnesesanyagok B-Hgorbéjének felvételére. Ahogyacélkitiizésbenisemlitettem, célomvolt,hogy
azegyik berendezés megfeleld legyen ferrofluidumok mégneses tulajdonsadgainak meghatarozasara.
A DC mérésénél az EMG700-as ferrofluidum szaturdcios térerdsségéhez tartozd madagneses
indukciéra 36,59 mT-t kaptam eredményiil, ami 3%-os eltérést mutat az irodalmi értéktél, mig
akezdeti szuszceptibilitasra 2,1 lett az eredmény. Az F2 ferrit DC mérésekor a szaturaciés magneses
térerésséghez tartozd magneses indukcid értéke 337 mT, mig a kezdeti szuszceptibilitdsé 10,93.
Az AC moddszer esetében, az ismert magneses tulajdonsagokkal rendelkezd ferritrud eredményeit
a 4. tdblazatban foglaltam 6ssze.

A DC meghatarozdsanal, a kezdeti szuszceptibilitds mérése fejleszthetd, tObbek kozott
a polaritasvaltd beépitésével, aminek a segitségével az elektromagnes magneses tere kikapcsolt
allapotban nulldra cs6kkentheté. Az AC mérését az elrendezés modositadsaval lehetne pontositani
ugy, hogy a szimuldcidk alapjan a mdagneses indukcido meghatdrozasat két azonos minta kozé
helyezett szenzorral végezziik el.
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Aeroszol mintak ?'°Po és 2'°Pb koncentracidjanak meghatarozasa
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Absztrakt

Az embert folyamatosan éri sugarzas. Ennek legnagyobb része természetes hattérsugarzasbol
ered, forrasa lehet foldkéregi (terresztridlis) eredet(i, vagy vilaglirbél szarmazoé kozmikus sugarzas.
A kornyezeti sugarzas teriiletenként eltér6 lehet, mértékét tébb tényezo is befolyasolja, példaul
a tengerszint feletti magassag vagy a talajosszetétel.

A hattérsugarzast antropogén hatdsok novelhetik. Megemelkedett szintje az emberi szervezetre
egészségligyi kockazatot jelenthet, igy a kornyezeti elemek monitorozdsa az emberi egészség
védelmében is fontos feladat. A 238U izotdpbol kiinduld bomlasi sor a féldkéregben talalhatd bomlasi
sorok egyike.

Az 238U leanyelemei kozé tartozik a 2°Pb béta-bomlo radionuklid és a 2°Po izotép, mely
alfa-sugarzo. Alfa- és béta-sugarzo izotépok révén kiilsé sugarterhelést nem jelentenek, azonban
a szervezetbe bekerilve névelhetik a karos hatasok kialakuldsdnak valoszintiségét.

Célom, hogy ravilagitsak arra, miként befolyasoljak ezt kiilonb6z6 tényezék, példaul kozlekedés,
épitkezés, es6zés. A mintakat kombindalt savas feltdrassal készitettem elé a méréshez. Az oldatokbol

s sz

s s

Kulcsszavak: 2'°Pb, 2'°Po, aeroszol minta, alfa-spektrometria, szekuldris egyensuly
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1. Bevezetés

A természetes hattérsugarzasbol szarmazd, embert ér6 sugdrterhelés éves vilagatlaga
2,4 mSv [1], forrasa a foldkéreg és a vilagur.

A foldkeéregi (terresztidlis) sugarzas nagy részét a radioizotopok kozil az 2%°U, a 2%2Th bomlasi
sorok elemei, valamint a hosszu felezési ideji - példaul a “°K - izotopok teszik ki. Az (irbél
szarmazo kozmikus eredetdi sugarzasok a Napbdl és a Galaxisbdél erednek, és a légkor
elnyel6képessége miatt intenzitdsuk fiigg a tengerszint feletti magassagtol, valamint a szélességi
kortél. A radioaktiv anyagok korilvesznek minket, kiils§ sugarterhelést okoznak, tovabba
a szervezetiinkbe keriilve mar bels6 sugarterhelést jelentenek.

A  mesterséges sugdrterhelés abbdl ered, hogy egyre szélesebb koérben hasznalunk
ionizalosugarzast kibocsato forrast és berendezést elsésorban orvosi, ipari, energetikai és kutatasi
célbdl. Ide tartozik még a nukledris fegyverkezésbél szarmazo sugarterhelés is. igy a mesterséges
eredetl sugarzasnak valo kitettség, melynek atlagos éves értéke 0,4 mSv, és teriiletenként jelent6sen
eltérhet, akar a 3-4 mSv-t is elérheti [2]. Ennek legnagyobb része az orvosi célu alkalmazasokbol
eredé sugarzaskitettség. Az 1. dbran, az embert érd sugarterhelés forrasai lathatok.

atomrobbantas || kozmikus kiilsé , ,
orvosi cald 0,35% 10,62% Termeészetes 2,4 mSV/év
14,16% . o 1ex
kozmikus belsd kozmikus kiilsé 0,3 mSv
nukleéaris ipar 0,53% - -
0,01% kozmikus belsé 0,015 mSv
foldkérgi kilsd 1 AT k1T
17,70% foldkérgi kiilsé 0,5 mSv
foldkérgi bels6 1,6 mSv
Mesterséges 0,4 mSv/év
nukledris ipar 0,0002 mSv
orvosi célu 0,4 mSv
foldkérgi belsd atomrobbantas 0,01 mSv

56,63%

1. dbra: A Fold népességének fobb sugdrterhelési forrdsai és dtlagértékei [1]

Ez alapjan az embert ér6 sugarterhelés értéke fiigg a minket koriilvevé sugarzas mértékétol.
A kiilénbo6z6 kornyezeti elemek monitorozasa fontos feladat kiiléndésen azokon a terileteken,
ahol egy-egy izotéop feldusul a radioaktiv egyensulyok megbomlasanak, vagy egyéb
befolyasolo tényezéknek (példdul az emberi tevékenység) a hatasdra, illetve olyan ipari tevékenység
zajlik, ami a hattérsugarzas értékén felil jelentkezik. A fenndlld sugarzasi helyzetek felderitése
a Pannon Egyetem Radiokémiai és Radiodkologiai Intézeti Tanszékén kiemelt kutatdsi terilet,
melyhez csatlakoztam én is. Munkdm soran, reszuszpendalt aeroszol mintak 21°Pb és 2'1°Po aktivitas-
koncentraciéjat hataroztam meg alfa-spektrometriai eljarassal, célom a kiilénb6z6 befolydsold
tényezOk hatdsanak vizsgalata volt.
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2. Irodalmi attekintés

A foldkéregi radioaktiv izotépok kozil, az uran leggyakrabban el6forduld izotépja az 238U,
mely elszortan megtalalhatdo a foldkéregben és nagyon hosszu felezési id6vel rendelkezik
(4,51 milliard év). Az ?3®U izotép bomldsi soraba (2. dbra) tartozik a 2'°Pb és a lednyeleme
a21%Po. A bomldsi sor végén egy stabil izotop a 2°°Pb keletkezik. A 2'°Pb hosszu felezési idejd (22,3 év)
izotop, mig a lednyeleme a 2'°Po viszonylag rovid id6 alatt elbomlik (138,4 nap) [3].
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2. abra: 23U bomldsi sora [4]

Az altalam vizsgdalt radionuklidok jelenléte a légkorben a talajbol kidiffundalo 2??Rn bomlasabol
szarmazik. Az aktivitds-koncentracié tartomanya talajszinti levegében, 21°Po esetén 0,03-0,3 Bg/m?
€s 219Pb esetén 0,2-1,5 Bg/m?®. Az ?22Rn nemesgaz (felezési ideje 3,82 nap) rovid életl lednyelemekre
bomlik, melyek az ?**Rn (3,82 d) > '®Po (3,10 min) > 2Pb (26,8 min) > 2Bi (19,9 min) > *"Po
(164,3 s).

Ezek a bomlastermékek a levegében 1év6 részecskékhez tapadnak, és szaraz, valamint nedves
lerakédasként jelentkeznek a foldfelszinen. A lednyelemek radioaktiv egyensulyban vannak az
222Rn-nel; a 2'®Po korilbelil 5 m-rel, mig a 2'“Ph, a ?'Bi és a 2'*Po koriilbelil 50 m-rel a felszin
felett. A 24Po utan keletkez6 bomlastermékek hosszu élettartamt radionuklidok (példaul: 2'°Pb
(22,3 év) > 219Bi (5,01 nap) > *'°Po (138,4 nap) > 2°°Pb (stabil)).

Ezeknek a hosszu élettartamu radionuklidoknak az aktivitds-koncentraciéja a magassag
novekedésével emelkedik, ¢és becslések szerint a sztratoszféraban eléri 2'°Pb esetén
az 1,1 Bg/m?-t és 2'°Po esetében az 1,9 Bg/m?-t [5].

A 1légkori radon radioaktiv. bomldsa a ?'°Po és 2'°Pb egyik forrasa, de a kutatdsok tovabbi
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forrasokat azonositottak, példdul a vulkani kibocsatasokat, az ipari létesitményeket,
az erdOtlizeket, a szénégetést és a nukledaris fegyverteszteket. Ezek jelentés mennyiségl
210Po-t, néha 2'°Ph-t bocsathatnak ki a légkorbe. Kézismert tény, hogy a fosszilis tlizel6anyag-
és szénalapu erémiivek, a sotalanitdé izemek és az olajfinomiték jelentésen hozzajarulnak
a 21%Po és 2'°Ph koncentracidhoz. A 2'°Po és a 2'°Pb is belélegezhetd, ha ratapadnak a levegében
1év6 ultrafinom részecskékre (PM) (3. abra). Az ilyen tipusu radionuklidoknak valo Kkitettség
a bels6 sugarddzis emelkedését eredményezheti [6].

Belélegzett d6zis 210Po
(2pSvd)

3. dbra: A ?°Po és ?1°Pb forrdsok és a valdszinii belélegzési dozisa [6]

2.1. A radon tulajdonsagai és jellemzoi

A bomlasi sorok egyik jelent6s eleme a radon. Ez az egyediili gdz halmazallapotu elem, egy
mobilis nemesgaz, igy konnyen dthatol a szildrd halmazallapotu kézegek repedésein és kijut
a levegbbe. A periédusos rendszer VIII. f6csoportjdban 1évé 86-os rendszamu elem, igy
szerkezetébdl adoddéan nem képes kémiai kotést kialakitani mas elemekkel. Hémérséklettol
fliggben, vizben és szerves olddszerekben jol oldodik. Stabil izotépja nincs, de a természetben
harom izotépja fordul eld: az *U bomldsi soraban az 2??Rn (radon), melynek felezési ideje
3,824 nap, az ***U bomldsi sordban az ?'°Rn (aktinon), felezési ideje 3,9 s, és a ?*Th bomlasi
sordban az ?2°Rn (toron) 55,6 s felezési idével. A radon a kozvetlen anyaelemébdl, a radium
izotopbdl, alfa-sugarzassal bomlik, amig el nem éri a stabil dlomizotopokat. Kornyezetiinkben
a radon f6 forrdsa a talaj, az épit6éanyagok, a hazba bevezetett viz, a kiilsé levegd, valamint
a foldgaz is lehet.

Az embert érd kiilsé alfa-sugarzasnak nincs igazan karosité hatasa, mivel kicsi hatétavolsagu.
A radonnak és a rovid felezési ideji alfa-bomld lednyelemeinek (polénium, dlom, bizmut)
elsésorban akkor jelentkezik egészségkarosité hatasa, ha a szervezetbe jutva a sejteket kdzvetlentil
tamadjak [7, 3].

2.2. Az 6lom tulajdonsagai és jellemz6i

Az 6lom a periodusos rendszer 82-es rendszamu eleme, a 14-es peridodusbhan és a 6-0s csoportban
helyezkedik el. Elemi allapotdban ezlistds sziirke szin(, jol megmunkalhato, nydjthatd, forraszthaté
és korr6ziddlld nehézfém. Az dlomnak 49 izotdpja ismert, melyek kozil csak 4 stabil, a 2°4Ph, 2°°Ph,
207Ph, és a 2°°Ph.
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A ?20Pb egy természetes radioaktiv izotop, mely az 23°U bomlédsi soranak bomlasterméke,
igy megtalalhaté a természetes kornyezetiinkben. A 2°Pb izotép felezési ideje 22,3 éwv.
Az ?2?Rn inert gaz egy része, mely az 2*°Ra bomlasterméke (felezési ideje 1602 év) a talajban,
a légkorbe keriil, ahol rovid élettartamu radionuklidok sorozatan keresztiil bomlik le 2'°Ph-
re. A légkoérben 1évd 21°Pb atomok konnyen koétédnek a levegében 1év6 részecskékhez, melyek
nedves és szaraz ilepedéssel gyorsan eltavolithatok a szarazfoldrél és a vizekbdl. A talajban
és liledékekben felhalmozddo 2'°Pb-t, hordozd nélkiili '°Pbh-nek nevezik, hogy megkiillonboztethetd
legyen az ?2°Ra kiindulési radionuklid in situ bomldsabol szarmazé hordozds 2:°Pb-t61 [8].

Az ¢6lom és vegyiiletei is mérgezd anyagok, a szervezetbe jutva gatoljak a létfontossagu fémek
(vas, cink, kalcium) felszivédasat, sejtméregként viselkednek, idegrendszeri elvaltozast
és agyi kdarosodast okozhatnak. A szervezetbdl nem tiriilnek ki, felhalmozédnak. A 21°Ph izotdp
ionizald sugarzasa sejtkarosodast okoz [8, 3].

A 219Pb radioaktiv izotépot az urdnérc kormeghatarozasara hasznaljak [3].

2.3. A polonium tulajdonsagai és jellemz6i

A polénium a 84-es rendszamu kémiai elem, a periodusos rendszer 16-os periédusaban és
6-0s csoportjaban helyezkedik el. Viszonylag alacsony olvadaspontu (254°C) és forraspontu
(962°C), fémes jellegli, ritka és nagyon er6sen radioaktiv elem. Kémiai tulajdonsagai
hasonlitanak a telluréra és a bizmutéra, urdnércekben fordul el6. A poléoniumnak
43 izotopja ismert 194-218 atomi tOmegegység kozott, mindegyik radioaktiv. A természetben
leggyakrabban a 2'°Po fordul el6, mely az 2%¢U bomldsi sor utolsé radioaktiv eleme. Bomlasakor
alfa-részecskét bhocsat ki és 2°°Pb-a bomlik. A kibocsatott alfa-részecskék nagy energiajuak,
de roévid hatétavolsaguak. A bomlasi sorban taldlhatdé még két mdasik poléonium izotép, a 2'8Po
és a 2'“Po, melyek felezési ideje nagyon rovid 3,05 perc és 1,62*10* s, ezért ezeket nem lehet
elkiloniteni az uranérct6l. A 2°Po izotop felezési ideje 138,4 nap, fajlagos aktivitdsa nagy,
1 mg annyi alfa-részecskét bocsat ki, mint 13 t 23U izotép, 1 g mennyiség
140W teljesitményt ad le. Néhdny curie (Ci) aktivitdsa 2'°Po kékes szinli ragyogdst bocsat ki
a levegémolekuldk gerjesztése miatt. A 2'°Po alfa-részecskét ad le, a bomlast kisérheti gamma-
sugarzds is, ez azonban csak minden szazezredik esetben kovetkezik be, ezért meghatdrozasa
gamma-spektrometriai vizsgalattal nem lehetséges [9].

A polénium nagyon ritka, érceib6l nehezen el6allithatd elem. Azonban a kutatok
(1934-ben) felfedezték, hogy mesterséges uton elédllithatd a 2'°Po izotop, a bizmut természetes
izotopjanak neutronnal torténé bombazasaval.

203Bi + n —L— 2§9Bi —£ 230Po 2.1)

Ezzel az eljarassal csak évi 100 g 2'°Po-ot allitanak el6 [9].

A 2Po  izotépot neutronforrdsként  Dberilliummal keverve, valamint mtholdak
energiaforrdsaként és a holdjarok bels6 héforrasaként hasznaljak fel. A tisztdn alfa-sugarzé
izotopok nagy elénye, hogy nem igényelnek specidlis véddéberendezést, mivel a hatotavolsaguk
minimalis [9]. Természetes Uton a szervezetbe jutott poléniumnak, ami csekély mennyiségu,
gyakorlatilag nincs egészségkarositdo hatdsa, mivel 50-90%-a az emésztérendszeren keresztiil
kitril, a maradék rész a vérrel eloszlik a szervezetben és fokozatosan tavozik a vizelettel

és a széklettel. A 21°Po szervezeten beliili biologiai felezési ideje 50 nap. A polonium csak abban az
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esetben jelent veszélyt, ha nagyobb mennyiség keriil a szervezetbe taplalékkal, vizzel, vagy nyilt
seben keresztiil [10, 3].

2.4 21°Ph és 21°Po radioizotopok sugarzasi energiai

A 21°Ph bomldsa (4. dbra) sordn, a béta-sugarzasi energia 15-61,5 keV, a ?'°Po alfa-sugarzasi energia
5 305 keV.

20Pb (22y)

. 15.0keV
B s
AN

615keV BN 4

20% Y . .
¢ ‘\ﬂ 2§30Bl (3d) % Y 46.6 keV
1
i \ 210
netkev Bt Po(138d)

o

206 5305 keV

% Pb

4. abra:?°Pb bomlasi sora [11]
2.5. Légkori aeroszol

Legkortink elsésorban gazokbol all. Korulbelil 78%-a nitrogén (N,) és 21%-a oxigén (O,),
a fennmaradd részét egyéb gazok teszik ki. Ezeken kivil, nagyon apro folyadékcseppek
és szilard részecskék is talalhatok benne, melyeket részecskeanyagként (PM) ismeriink,
és fontos szerepet jatszanak az emberi egészség és az éghajlat alakulasaban, de olyan kicsik,
hogy ha a korulottink 1évd levegét nézzik, altaldban nem lathaték. Ezek a nagyon aproé
folyadékcseppek és szilard részecskék konnytek, igy hosszu ideig lebeghetnek a levegében anélkiil,
hogy a féldre hullananak. Aeroszolnak nevezziik, amikor a részecskéket egy gdzban szuszpendaljak.
Igy a légkoriinkben 1évé részecskéket (PM) aeroszolnak is nevezhetjiik, mivel azok a levegében 1évé
gdzokban szuszpendalodnak [12].

A légkorben 1év6é aeroszol részecskék alakja nagyon valtozd, méreteiket altaldban atmérdjik
jellemzi, amely a néhdany nanomeétertdl koriilbeltl 100 um-ig terjed, ahogy az az 5. abran is lathaté
[13].

Nukleacids Magképzd Alkumulacids Durva
tartomany (Aitken) tartomany tartomany
tartomany
~ I ; I
0.01 pm 0.1 pm 1 pm

5. dbra: Az aeroszol részecskék mérettartomdanyai [13]
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Egy madsik csoportositas szerint az aeroszol részecskék kétfélék lehetnek. A finom részecskék
(PM2,5) azok, melyeknek az atmérdje kisebb, mint 2,5 um, mig a durva részecskék (PM10) 2,5 és
10 um kozotti atmérdvel rendelkeznek [12].

Az aeroszol részecskéket koncentraciojukkal, méreteloszlasukkal, szerkezetiikkel és
kémiai Osszetételitkkel jellemezhetjiilk, melyek mind id6ben, mind térben igen valtozok.
Az aeroszol részecskék levegébe kertiilésiiket kovetéen, kilonféle fizikai és kémiai
folyamatokon mennek Kkeresztiil, melyek sordn méretiik, 0Osszetételik ¢és szerkezetiik
megvaltozhat. Ezt kévetden, szaraz vagy nedves lilepedési folyamatok révén lerakodnak a 1égkérbol

a feliiletekre, ez lathato a 6. abran.
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6. dbra: Az aeroszolok légkiri korforgdsa [14]
2.5.1. Aeroszol részecskeék forrasai

Az aeroszol részecskék sokféle forrasbol szarmaznak. Némelyik természetes el6forduldsu, és
vannak olyanok, amelyek emberi tevékenységhél szarmaznak. A részecskék egyik természetes
forrdsa a sivatagi asvanyi por. Amikor a levegét felmelegitjiik csokken a slr(isége, emiatt
felemelkedik a légkorbe. Ez a folyamat konvekcid, és szelet hoz létre. A szél a felszinrél
a részecskéket felviszi magasan a légkorbe, ahol azok nagy tdvolsdgokra, akar kontinensek
kozott is elszdllhatnak. A részecskék masik természetes forrdsa az 6cednbdl szarmazdé tengeri
permet. Az 6cedn vize sot és mads szerves vegylileteket tartalmaz, melyeket az 6cednban él6
algdk, baktériumok és mas életformak bocsatanak ki. Amikor a hullimok megtornek, ezek
a sokat és szerves anyagokat tartalmazd tengervizcseppek bekeriilnek a légkérbe. A benniik
1évé viz elparologhat, ezzel szildrd tengeri sébdl és szerves vegyliletekbdl all6 részecskét hagyva
maga utan. Mivel a Fold felszinének korilbeliil 2/3-at 6ceanok boritjak, a tengerb6l szarmazdé
aeroszolok jelent6s aeroszolforrast jelentenek kérnyezetiinkben.

Az aeroszol részecskék emberi forrasai k6zé tartozik a tlizek fiistje, a jdrmiivek kipufogoégaza és
a gyarak altali szennyezés. Az aeroszol részecskék ezen természetes és emberi forrasain kiviil
vannak masodlagos forrasai is, melyek a légkoriinkben zajlo kémiai reakciokbol szarmaznak.
A gazok (példaul az 6zon) reakcidba léphetnek a levegében 1évé szerves gazokkal, és szilard

termékeket képezhetnek, melyek aeroszol részecskéket alkotnak [12].
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2.5.2. Aeroszol részecskék jelentésége

Ezek az aeroszol részecskék fontosak bolygonk szamara, mivel befolyasolhatjdk az emberi
egészséget és a Fold klimajat.

Bolygonk éghajlatat szamos tényez6 befolydsolja (7. abra), példdul a napfény, a légkdrben
1év6 gazok és az aeroszol részecskék. Az aeroszol részecskéknek bonyolult szerepiik van
éghajlatunk alakulasdban, kozvetlen és kozvetett hatdsuk is van. A kézvetlen hatasok maguk az
aeroszol részecskék, a kozvetett hatasokat pedig azon képességiik hatarozza meg, amivel el6segitik
a felhOk kialakulasat [12].

7. abra: Kozvetlen hatdsok [12]

A kozvetlen aeroszolhatds azon alapul, hogy a részecskék képesek-e elnyelni a napfényt vagy
visszaszorni azt a vilaglrbe. A napsugarak a Foldre jutnak, felmelegitik a bolygot és ezzel
szabdlyozzdk klimdjat. Azonban a Nap fénysugarai koziil nem mindegyik éri el a Fold
felszinét. Ennek az az oka, hogy az aeroszol részecskék (és az 4dltaluk képzett felhdk)
a napsugarzas korilbelil 25%-at szorjak vissza a vilaglrbe. Mivel a napsugarzashbol kevesebb jut
a talajra, ez hlsité hatast eredményez [12].

A kozvetett aeroszolhatasok azzal kapcsolatosak, hogy az aeroszolok miként hatnak a felhdkre.
A felh6cseppek kialakuldsdahoz légkoriinknek két f6 Osszetevére van sziiksége: a vizgbzre
és az aeroszol részecskékre. Amikor a légkdriinkben 1évé vizgéz lehil, folyékony fazisban
csapddhat le, és felhécseppeket képezhet, de a kondenzdciohoz feliiletre van sziiksége. Ezt
az aeroszol részecskék biztositjak ugy, hogy a vizgdz rajuk csapodva felhdcseppeket képezhessen.
Emiatt az aeroszol részecskék felhékondenzacios magként (CCN) mlkodnek, ami azt jelenti, hogy
Lkiindulasi pontot” adnak a felh6k kialakuldsahoz [12].

Areszuszpendalt aeroszol részecskék azok, amelyek a reszuszpenzio sordan a [égkérbél egyszer mar
kililepedtek és a 1égmozgasok a talajrol ujra visszajuttattak a 1égkorbe. Tobb kutatas is foglalkozik
ezek egészségre gyakorolt hatdsaval, mivel a részecskék kiilonb6z6 mérgezd, egészségre artalmas
anyagot tartalmazhatnak attol fliggéen, hogy milyen teriiletrél szarmaznak.

A PM10 atmérdéji részecskék légszennyezOk, mivel a 10 ,:m-nél kisebb méretli anyagok
a légzdérendszer szlir6in nem akadnak fenn, igy a tiid6be jutnak. Attdl fliggéen, hogy milyen
forrasbol szarmaznak, tartalmazhatnak elemi szenet, szerves vegyliileteket, fémeket, nehézfémeket
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is, nyomelemeket, nitratokat, szulfatokat, egyéb sékat, szilikatokat és mas talajeredeti anyagokat,
¢l6 eredetl részecskéket, sporakat, polleneket is. Magyarorszagi hatarértéke napi 50 ,1g/m?[15].
Az aeroszolrészecskék 6sszetételiiktél fliggden, szamos emberekre jellemzé egészségiligyi problémat
okozhatnak. Ezek a részecskék tobb ember egészségét befolydsoljak vildgszerte, mint barmely mas
szennyezd anyag. A WHO becslései szerint, a részecskeszennyezés évente hozzavetdleg 7 millio
korai haldlesetet eredményez, igy az egyik vezet6 haldlozasi ok vilagszerte [12].

2.5.3. Aeroszol mintavételi lehetoségei

Alevegbmintabdl az aeroszol részecskék eltavolitasra keriilnek, ami megvalodsithaté szliréssel vagy
impaktalassal.

Az impaktorok olyan mintavevék, amelyek miikodése a tehetetlenségen alapul. Az &ramld
aeroszolokba akadalyt helyeznek. A kénnyebb levegémolekuldk képesek az irdnyvaltoztatasra és
megkeriilik az akadalyt, mig az aeroszol részecskék belelitkoznek. Minél nehezebb az aeroszol
részecske, annal kevéshé képes a leveg6 irdnyvaltoztatdsat kovetni. Az akadaly méretének
csOkkentésével és a légaramlas sebességének novelésével, az akaddalyba egyre kisebb részecskék
utkoznek, né a felfogasi hatékonysag (8. abra). Az aramlasi sebességet egy szivattyu segitségével
gyorsitjak fel [16].

(a)

s
Légpalya Részecskék—

{b) Impaktor

sZivattyi

Mintavevé lemez
8. dbra: Impaktor miikodési elvének sematikus dbrdja [17]

Ha a mintavevé csObe tobb rés-akadaly par keriil sorba kotve, ahol a rések mérete a szivas iranyaba
csOkken, akkor tobbfokozatt, un. kaszkad impaktort kapunk, amely a részecskéket nagysaguk
szerint osztdlyozza. Ha az aeroszol-mintavétel kémiai mindsités céljabol keril elvégzésre, akkor a
mintavevé lemezeknek, amelyek az akadalyt képezik, kémiailag tisztanak kell lenniiik. Sok esetben,
a feliiletiiket olyan anyagokkal kezelik — példdul olaj, vazelin, vAkuumzsir —, amelyek el6segitik az
aeroszol részecskék megtapaddasat és gatoljak visszajutasukat a leveg6be [16].

Az aeroszol részecskéket tartalmazd levegéminta szalas- vagy membranszirén keresztiil
keriil atszivdsra. A szdlasszlir6k tveg-, kvarc- vagy cellulozszalak egylittesébdl dllnak, ahol
a nagyobb aeroszol részecskék tehetetlenségiik miatt itkoznek a szdlakba (impaktorokként
mikddnek), mig a kisebbek diffuzioval érik el azokat.

A membranszirék meghatdrozott nagysagu porusokkal rendelkez6é polimerek, ahol a nagyobb
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tehetetlenségli részecskék a porusok koriil a szlird felszinére, mig a kisebbek diffuziéval azok
falara rakodnak. A membranszlirék anyaga kordbban celluloz-nitrat vagy celluléz-acetat volt,
napjainkban a perfluorozott polimerek (pl. poli-tetrafluor-etilén, PTFE, TeflonTM) terjedtek el
kémiaitisztasaguk miatt. A felfogasi hatékonysag minimuma tapasztalhaté mindkét sz(ir6é esetében,
adott részecskeatmérdnél.

A megfelel6en kis porusu abszolut szlir6k gyakorlatilag az ¢sszes részecskét kifogjak a levegébdl
[16]. Mintavételezés soran, a szlirék szlrétartokban helyezkednek el, melyek szivattyuhoz, majd
aramlasmérdhoz kapcsolodnak.

Fontos a szlr6kbdél szarmazo szennyezések kontrollja. Kiilondsen a szervetlen anyagu szlrék
tartalmazhatnak egyes nyomelemekbél nagyobb mennyiséget. Ezek a késObbi roncsoldsos
mintael6készités soran bejuthatnak a mintaoldatba és pozitiv hibat okozhatnak. Az {ivegszalas
szlir6knél ilyen elemek lehetnek, példaul a B, Na, Al, K, Ca, Ti, Zn és a Ba[16].

A reszuszpendalt aeroszol részecskék esetében, a mintat kozvetleniil az utburkolatrdl gyGjtik az
uledék felsoprésével és/vagy szitalassal, illetve laboratoriumi reszuszpenddldssal és a PM10-es
frakcié extrakcidjaval. Ezeket az eljarasokat és mintakezeléseket befolyasolja a finom részecskék
elvesztése, ami alapvetéen az 0sszes lerakddott anyag 0sszegylijtésének nehézségét jelenti, tovabba
a részecskeék elektrosztatikus tapadasa a kefe szérszalaihoz és a szitdhoz. A mintavételi eljaras
soran fellépd veszteseégek csokkentése érdekében, kifejlesztettek egy terepi reszuszpenddald kamrat.
Ez alkalmas volt a PM10 részecskék utburkolatrél, egy ciklonlevalasztoba térténd 6sszegytljtésére
[18].

2.6. Alfa-spektrometriai mérési modszer

Az alfa-spektrometriai mérések sordn egy félvezet6 detektorral felszerelt mérdémiiszer,
a PIPS (Passivated Implanted Planar Silicon) az elterjedt, ahol az ionizacié a szildrd, félvezet®
anyaghan jon létre. Az alfa-részecskék elnyelédése miatt, a detektort a mintahoz kozel kell
elhelyezni. A félvezeté detektorok miikodése a savelmélettel magyarazhato. A félvezetd anyagok
esetében, az atomokhoz kotott vegyértékelektronok betoltott vegyértéksavia és a szabad
elektronok vezetési savja kozott energetikailag nem megengedett, Un. tiltott sdv van. Ezen
a sdvon nagy tisztasagu félvezet6 esetén elektronok nem tartézkodhatnak. Ha a félvezetd anyagok
kristalyszerkezetébe 3 vagy 5 vegyértékelektronnal rendelkezd, tin. szennyezé anyag keril, akkor
a p-tipusu félvezetdk elektronhianyosak, vagy n-tipusu esetén elektrontobblettel rendelkeznek. Ha
egy n és p-tipusu félvezetd anyagot szoros érintkezésbe hozunk, akkor az érintkezési feliiletiikon
semlegessé valik a toltéskilonbség, un. kitiritési tartomdny alakul ki. Itt megegyezik a pozitiv
és negativ toltések szama, ami a detektor érzékeny térfogata. Ha az alfa-részecske ebbe az
érzékeny térfogatba érkezik, szabad téltéshordozék alakulnak ki, igy a réteg vezetévé valik, és ez
aramimpulzusként érzékelhetd. Az dramimpulzus-jel a feldolgozashoz erdsité rendszerre keril.
A folyamat soran a felerdsitett jel jelsorozatként 1ép ki, majd egy sokcsatorndas analizator feldolgozza
az adatokat. Ezt kovetéen, a detektorhoz kapcsolt szdmitogépen kiértékelésre keriil a kapott alfa-
spektrum [19]. Egy ilyen detektor lathato a 9. abran.
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9. abra: Integralt Alpha Duo spektrométer [20]

Ez a rendszer alkalmas mennyiségi meghatarozdsra, az id6egység alatt regisztralt részecskék
szamdabdl az adott izotép aktivitdsara (az alfa-spektrum csucsainak nagysaga aranyos
a részecske energidjaval), valamint min6éségi meghatarozasra is, mivel a kiilénb6z6 radionuklidok
az alfa-részecskéiket kiilonféle jellegii energian adjak le. igy a spektrum csticsanak energiaszintje
alapjan kovetkeztetni lehet a kibocsato izotépra [19, 3].

3. Kisérleti rész

3.1. Mintavételezés

Kutatomunkam soran, a reszuszpendalt aeroszol mintavételezést a Levegékémia Kutatdécsoport
Bio-nanotechnoldgiai és Miiszaki Kémiai Kutatointézet végezte el. A mintael6készitést a 10. dbran
lathaté berendezéssel valdsitottdk meg.

10. dbra: Reszuszpenddlt aeroszolok laboratoriumi mintael6készitése
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A méréseket 2023 juniusa és 2025 februarja kozott végeztiik el. Az elsé kisérleti kortinkben,
az 1. tdblazat szerinti veszprémi mintakat vizsgaltuk, melyek esetében a helyszinek
kivalasztasanak f6 szempontja az volt, hogy mérhet6 mennyiséghen van-e jelen a 2'°Po/?'°Ph izotop
a kornyezetiinkben. Amennyiben igen, befolydsolja-e az emberi tevékenység ezen izotopok

s sz

1. tabldzat: Mintavételi pontok az elsé méréshez (teriileti mintdk)

. x . R , Mintatipus | Bulk | PM1-10
Mintak Mintanev im " ;
ta tane ¢ (fo forrasa) (€3] (€3]
., . , Veszprém, Pannon . ,
1. Epitkezés és bontas Egyetem, C épiilet épitkezés 5,38 1,021
2. Epl’tkeze’s kozeli utca Veszprém, Fiiredi utca épitkezés 5,17 1,014
. , Veszprém, Simonyi Iskola .
3. Park melletti parkold mellett, parkold talaj 5,44 0,265
4. Kozlekedés - Hazgyari ut Veszprém, Hazgyari ut kozlekedés 5,48 0,729
5. Kozlekedés - Buszpalyaudvar | Veszprém, Buszpalyaudvar | kozlekedés 5,11 0,613

Minden mintavételi ponthoz tartozik egy omlesztett reszuszpendalt (,Bulk”) minta, valamint
egy PM1-10 jelzésl frakcid, mely 1-10 um atmérdji részecskéket tartalmaz (11. dbra). A mintak
jelolését ugy végeztem a mérések soran, hogy azok sorszama utan felirtam a tipusat, példaul 1. Bulk
és 1.PM1-10.

11. dbra: 1-es aeroszol mintdk

A masodik mérési sorozatra 2024 nyaran Kkeriilt sor Veszprémben, az Egyetem utcadban.
A mintavételezéseket az idéjarasi elérejelzéshez litemeztiik. Mintat vettiink kozvetlenil az es6
eldtti napon, illetve az es6ét kdovetd napokon a 2. tdbldzat szerinti idépontokban.
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2. tabldzat: Mintavételi pontok kiilonbioz6 iddjdrdsi viszonyok mellett (iddjardsi mintdk)

Minta sorszama Datum Esemény Bulk (g) PM1-10 (mg)
1 2024.05.21 Esé el6tt 5,31 0,459
2 2024.05.22 Es6 utdni 1. nap 5,33 0,141
3 2024.05.23 Es6 utdni 2. nap 5,09 0,405
4 2024.05.27 Es6 utdni 6. nap 5,22 0,344
5 2024.05.31 Es6 utdni 10. nap 5,16 0,689
6 2024.06.07 Es6 el6tt 5,45 0,330
7 2024.06.12 Es6 utani 5. nap 5,03 0,599
8 2024.06.13 Es6 utdni 6. nap 5,33 0,648
9 2024.06.14 Es6 utdni 7. nap 5,43 0,646

10 2024.06.18 Es6 utani 11. nap 5,16 0,612

3.2. Mérési modszer

A reszuszpendalt aeroszol mintak 2'°Po aktivitds-koncentraciojat, félvezetd (PIPS) detektoros alfa-
spektrometriai moédszerrel, a 2°Pb aktivitds-koncentracidjat kdzvetetten a lednyelemén, a 2'°Po
izotop meghatarozasan keresztiil vizsgaltam meg. Ehhez szilikség volt a két izotop kozotti egyensuly
bealltara, mely ezen két izotdp esetében minimum 1 év. A kdzvetett 2°Pb meghatarozasi médszer {6
a maradék oldatot lezarva kell tarolni és kb. 1 évig meg kell 8rizni [22-23]. Ezt kévetéen a ?'°Po
spontan depozicios levalasztassal késziilt forras alfa-spektrometridas mérésének kiértékelése utan
meghbecsiilhetd a 2'°Ph aktivitads-koncentracidja. A szekuldris egyensuly bedlldsanak ideje igy elég
hosszu.Ennekellenéreamddszernekszamoselényevan, melyekkoziilkiemelkedikaz,hogyviszonylag
rovid radiokémiai idé és kevés manipulacié sziikséges hozza. A nagyon alacsony hattérszamlalas és
a magas szamlalasi hatékonysag miatt, az észlelési hatarok alacsonyak, ezzel biztositva a megfelel
pontossagot. Ez a radiometrids technika akkor megfeleld, ha az eredményekre nincs gyorsan
sziikség, azonban nagyfoku pontossag sziikséges a rendkiviil alacsony aktivitds kimutatasahoz [21].
A mérés a 12. dbran lathato vazlat alapjan tértént. Els6é 1épésként a mintdk feltdrasat végeztem
el. Az igy kapott oldatokbol elkészitettem az alfa-forrast, amit a mar korabban ismertetett PIPS
detektorral mértem.

4 N (7 N i )

Feltaras Forraskészités Méres

>Standard médszer>~7/ Kombindlt savas / Spontan depozici¢ @

- AN N\ J

12. dbra: A maodszer fo lépései
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3.2.1. Alfa-spektrometriai mintael6készités

A szilard aeroszol mintakbol kb. 1 g-ot mértem ki analitikai mérleggel a vizsgalatokhoz.
A kimért mennyiséghez, automata pipettdval, azonos mennyiségli tracert (nyomjelzét, °°Po)
adtam. A 2%Po aktivitdsanak meghatarozasdhoz sziikséges a nyomjelz6, mivel azonos kémiai
tulajdonsaggal rendelkezik, mint a detektalando izotop, igy a kiilonbozo feltarasi és elvalasztasi
folyamatokban is azonos hatasfokkal vesz részt, ezaltal a folyamatok hatdsfoka nyomon
kovethetd lesz [3].

Az elsé teriileti mintdkhoz felhasznalt 2°°Po nyomjelzé adatai (2M HCI oldatban):

- gyartas datuma: 2005.12.21.
- aktivitas-koncentracidja a torzsoldat gyartasakor: 43,83098 mBq/g
- felezésiideje: 103 év
A méasodik id6jarasi mintdkhoz felhasznalt 2°°Po nyomjelz6 adatai (2M HCI oldatban):
- gyartas datuma: 2023.08.21.
- aktivitas-koncentracidja a torzsoldat gyartasakor: 64,449 mBq/g
- felezésiideje: 103 év

3.2.1.1. Kombinalt savas feltaras

A feltaras célja, a szerves anyagok elroncsoldsa és a szilard aeroszolok oldatba vitele.

A kombindlt savas feltards soran, a mintdban 1évé szerves anyagot elroncsoltam 25 ml
65%-0s HNO,-mal, majd az oldat nagy részét beparoltam ugy, hogy kb. 5ml oldat maradjon. Ezt
a lépést haromszor megismételtem. Koévetkezd 1épésként, 25 ml 37%-os HCl-lel végeztem el
a bepdrlast haromszor megismételve ugy, hogy a beparlasok el6tt 2-3 csepp 30%-os H,O,-t adtam
a mintdhoz azért, hogy biztosan megszabaditsam az esetlegesen az oldatban maradt szerves
anyagtol. A feltaras zarolépéseként, a beparlds ultratiszta ionmentes viz hozzaaddsaval tortént,
amit az el6z6 1épésekhez hasonléan haromszor végeztem el. Ez a 1épés a minta savassaganak
csokkentése érdekében tortént. A feltdras sordn, kb. 80 °C-on tartottam az oldatokat, melyet
a fézélapon bedllitottam és folyamatosan ellenériztem. A mivelet befejezését kovetben,
a feltart mintak tovabbi feldolgozasra keriiltek [22, 3].

A 13. dbran a feltaras pillanatképe lathato.

13. dbra: Feltarads

95



3.2.1.2. Forraskészités 2'°Po meghatarozasahoz

A forrast spontdn depozicioval készitettem ugy, hogy a savas feltardsokkal el6készitett
mintdkbdél a vizsgdlatokhoz vékony mintat készitettem. Az alfa-spektrometriai mérésnél
a forrds eldallitasa a legkritikusabb rész. Nagyon fontos, hogy vékony és egyenletes vastagsagu
forras késziiljon azért, hogy az alfa-sugdrzas 6nabszorpcidja minél kisebb legyen. A 21°Po réteg
levalasztdsa eziist, nikkel vagy magas nikkeltartalmu savalld acéllemezre torténik, ennek
alapja az, hogy a gyenge sosavas oldatbdl a Po(IV) ionok a tdbbi ion mell6l, redoxireakcioé soran
levalnak a pozitivabb elektrodpotencialu fémekre. A 14. dbran egy depozicid el6tti (balra)
és egy depozicio utani lemez lathaté.

14. dbra: Alfa-forrds

A forras elkészitéséhez, a vizfirdé termosztatjat 80 °C-ra &allitottam be, mivel 90 °C felett
a 21%Po elillan. A magas nikkeltartalmu savallo acéllemez feliiletét, a védo6félia eltavolitasa utan
alkohollal megtisztitottam, mivel annak fényesnek és homogénnek kell lennie. Ezt kévetéen
a lemezt befogtam a spontan depoziciés celldba, és bemértem 50 ml-t a vizsgdlando6 oldatbdl.
Ehhez hozzdadtam egy spatuldnyi aszkorbinsavat azért, hogy az esetlegesen jelen 1évé
Fe(IlI) iont redukdalja, mivel az megakaddalyozhatja a Po(IV) kivaldsat. A depozicidés cellat
a 80 °C-os vizfiird6be helyeztem, és 3 éran at keverébabaval kevertettem, mikézben a fogyo vizet
potoltam. A levalasztds utdn a cellat kiliritettem és ionmentes vizzel atoblitettem. A savallé
lemeztkiszedtem és aztisledblitettemionmentesvizzel, majd szobahémérsékleten megszaritottam.
A spontdn depozicio eszkdzei a 15. dbran keriiltek feltiintetésre.

15. dbra: Spontdn depozicio
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A fentieket kévetOen, a mérés elvégzéséhez az alfa-forrast az Ortec Alpha Duo késziilék egyik
kamrajaba helyeztem (16. abra).

16. dbra: Alfa-forrds behelyezése a mérdeszkozbe

A spontan depozicié utan visszamaradt oldatot eltettem, légmentesen lezartam, hogy a szekularis
egyensuly bedlltaval ezekbdl a mintakbdl kozvetett alfa-spektrometriai modszerrel és a 2'°Po

sz

3.3. Alkalmazott mérések és méromiiszer

Az elkésziilt forrdsokat a megfeleld, a laboratéoriumban rendelkezésre allé eszkézokkel mértem.
Az igy kapott spektrumokbdél mindségi és mennyiségi meghatarozasokat végeztem.

A kiilénbo6z6, vizsgalandé sugarzas energiai azért fontosak a mérés soran, mert a mérémiiszereket
ugy kell bedllitani, hogy ezen tartomanyba beleessen a vizsgalni kivadnt sugdrzas energidja.
Az intervallum nem lehet tul nagy, mert akkor alacsony lesz a felbontdsi szint [3].

3.3.1. Félvezeto (PIPS) detektros alfa-spektrometria

A mérés soran hasznalt félvezetés PIPS tipusu kétkamrdas detektor (17. dbra) tipusa Ortec Alpha
Duo. Ennek energiafelbontasa <20 keV [20], ha az érzékelo és a forras kozotti tavolsag megegyezik
az érzékel6 atmérdjével.

17. dbra: Kétkamrds Ortec Alpha Duo spektrométer és egy minta kamra [20]
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Az asztali kompakt alfa-spektrométer két alfa spektroszkdpiai csatorndval rendelkezik. Minden
egysége szamitégépes vakuummeérét, valtozo detektor el6feszitét (kapcsolhaté pozitiv vagy
negativ), el6er6sitét, valtozd amplitaddja tesztimpulzus generdtort és szivargdsi aramfigyel6t
tartalmaz. A két spektrométer mindegyike sajat digitdlis eltoldsi és konverzids erdsitéssel
felszerelt a maximadlis rugalmassdg érdekében, mindegyik detektor egymadstdl fiiggetleniil
miikodik 0 és 10 MeV kozotti energiatartomanyban. Az Alpha Duo fliggetlen MCA-kkal (Multi
Chanel Analyser) rendelkezik a feldolgozasi idé optimalizdlasa érdekében. Az Alpha Duo-
val szdllitott mintatalcak, 19 és 25 mm-es mintdk vizsgdlatat teszik lehetévé, az érzékeld
és a minta kozotti tavolsag 1-41 mm-ig allithatd 4 mm-es 1épésekkel. Az érzékeld és a kamra alja

kozotti maximum tavolsdg 44 mm. A detektor maximalis mérete 1200 mm?[20, 3].

A vizsgdlat soran, az acélkorong feliletére vékonyan felvitt radionuklid bomldsabdl
szarmazo alfa-részecskéket fogjuk detektdlni vakuumban. Az alfa-sugdrzas detektalasaval
az a probléma, hogy kicsi a hatétavolsaga, vagyis gyenge az dathatoléképessége, ezért ha
vastag a levalasztott réteg, nagy lesz az 6nabszorpcié, ami csokkenti a mérés hatékonysagat.
A mononukledris réteg levdlasztasa spontan depoziciéval torténik [23, 3].

Vizsgalatom soran, a spontdn depozicidt kovetéen, a korongon Ilevalt rétegtdl fliggben
100 000-200 000 s mérési idot allitottam be (minél szebb a levalasztas, annal rovidebb mérési
id6é is megfelel6 eredményt hozhat). A kiértékelés soran, a spektrumon manudlisan kellett
kijelolndm az egyes izotopokhoz tartozo csucsokat, ami a tracernél, azaz a 2°°Po-nél 4877 keV,
mig a 2'°Po-nél 5300 keV, a csucs alatti teriilet a beitésszammal egyenlé. A kiértékelésnél
figyelembe kellett venni, hogy a mérés soran az adott forrds melyik kamraban volt elhelyezve,
mivel a két kamra esetén mas-mas hattérértéket mértem. A 18. dbran egy tipikus spektrum lathato,
melyen jol kivehetd az ,,alfa-csucsok” kisebb energiatartomanyban valo kiszélesedése, aminek {6
oka az alfa-részecske 6nabszorpcidja.
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18. dbra: Aeroszol minta (PM1-10 minta) *°Po spektruma
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Az alfa spektrum kiértékeléséhez az alabbi 6sszefliggéseket alkalmaztam [19]:

[1t ']V
A = (3.1)
210Po N,
Az A, a vizsgadlt 2°Po aktivitdsa (Bq), N: a vizsgalt 2°Po csucsanak megfeleld tertilet
(betités), A:: a nyomjelzd **°Po kezdeti aktivitdsa (Bq), N: a **?Po nyomjelz6 csucs alatti teriilete
(belités). A belitésszamokat az adott energidhoz tartozo hattérértékkel korrigaltam.

Az aktivitds és a minta tomege alapjan meghatarozhato a ?'°Po aktivitas-koncentracidja (Bq/kg):

Car = A210P0 (3.2)
A —
M210pPo

az A, op,: @ vizsgalt 21%Po aktivitdsa (Bq), m,. , : a vizsgalt minta tdmege (kg).

210Po
A masodpercenkénti belitésszam alkalmazasdhoz, a képletben el kellett osztanom a mérési
id6vel a detektorrdl leolvasott 2°°Po és a 2'°Po beiitésszamokat.

A hattér beltésszamanak meghatdrozasahoz, a két alfa kamrdban {res mintatartéval
és 200 000 s-os mérési idével elvégeztem a hattérmeérést.

Meghataroztam a detektor hatasfokat (n) kalibracid segitségével, ahol a detektor hatdsfoka
24,3%-0s volt.

Ezt kovetéen a kimutatdsi hatart (KH) Bq/g-ban, az aldbbi képlet segitségével szamoltam Kki:

o 2714465 JIn (3.3)

az I: hattér a vizsgalando energiatartomanyban (impulzus), n, a detektor hatdsfoka (%),
t: a mérési id6 (s), M: a felhasznalt minta mennyisége (g).

A szamitdsokat minden esetben Excel programmal végeztem. A mintabol a mérés soran
kb. 1 g-ot mértem be. A teriileti mintak esetében az els6 kamra atlagos KH értéteke 0,98 mBq/g, mig
a masodiké 0,56 mBq/g volt. Az idéjarasi mintdkndl az els6 kamra atlagos KH értéteke 1,84 mBq/g,
mig a masodiké 2,08 mBq/g volt.

A 2°Ph aktivitds-koncentracidjanak becslését a szekuldris egyensuly alapjan végeztem, mivel az

s s

szadrmaztathato.
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4. Eredmények, kovetkeztetések

4.1. Aeroszol mintak

spektrometriai modszerrel az els6 mérési sorozat esetén

altali befolyasoltsagat vizsgaltam. Ezt a mérést mar 2023 nyaran elkezdtem. A 3. tablazatban

s sz

feltlintettem a mintamennyiségeket.

3. tabldzat: Bemért minta és tracer mennyisége

210pg  aktivitas-koncentracidojanak meghatarozasa alfa-

Minta szama Helyszin Mért minta (g) Tracer (ml)
1.Bulk Epitkezés és bontas 0,950 0,5
2.Bulk Epitkezés kozeli utca 1,039 0,5
3.Bulk Park melletti parkolo 0,918 0,5
4.Bulk Kozlekedés - Hazgyari ut 0,989 0,5
5.Bulk Kozlekedés - Buszpalyaudvar 0,987 0,5

1.PM1-10 Epitkezés és bontas 0,509 0,5
2.PM1-10 Epitkezés kozeli utca 0,502 0,5
3.PM1-10 Park melletti parkold 0,130 0,5
4.PM1-10 Kozlekedés - Hazgyari ut 0,362 0,5
5.PM1-10 Kozlekedés - Buszpdalyaudvar 0,305 0,5

A 19. dbran a reszuszpendalt aeroszol minak ?'°Po aktivitds-koncentracioi lathatok.
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19. dbra: A reszuszpenddlt aeroszol mintdk forrdsonkénti ?’°Po aktivitdas-koncentrdcioi
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A 29Po aktivitds-koncentracioja a Bulk-mintdkban 264 és 2217 mBq/g kozott mozog,
az atlagértéke 1240,9 mBg/g, mig a PM10 mintdk 312 és 5591 mBq/g kozotti értékeket
mutatnak. Ezek atlagértéke 2951,9 mBq/g. Az eredményekbdl latszik, hogy mind a Bulk, mind
pedig a PM10 reszuszpendalt aeroszol mintdk aktivitds-koncentraciéi hasonldéan alakultak.
A legkevesebb az 1-es mintdban az épitkezés és bontds teriiletén volt, mig a legmagasabb értékek
a 3. minta esetében, a park melletti parkolébdél szarmazé mintdban Kkeriiltek kimutatasra.
A harom kozlekedési minta (3-as, 4-es, 5-0s) nagyobb értéket mutat, mint az épitkezési vagy
épitkezés kozeli mintdk. A magasabb értékek a gépjarmiforgalombdl adédhatnak. A két utcai minta
(4-es, 5-0s) vételezése nehezebb, mivel folyamatos forgalom van és a porok ujra felkeverednek,
majd a leveg6be juthatnak és nehezebben lilepednek. A park melletti parkoléban, (3-as minta)
a lelassult forgalom miatt, kénnyebben rakédnak le az aeroszol részecskék a talajra, valamint az
autok inditdsakor a megnovekedett izemanyaghaszndlat miatt az abbdl felszabadulo polonium is

nagyobb mértéki lehet.

4.2. Aeroszol mintak 2'°Pb koncentraciojanak becslése alfa-spektrometriai modszerrel
az els6 mérésnél

Az eltett aeroszol mintdkbdl 2024 nyardn mar ujra mérhettem a szekularis egyensuly bealltat
kovetéen a ?'Po aktivitdsat, melyb6l megbecsiltem a 2'°Pb aktivitasat, illetve kiszdmoltam

az aktivitas-koncentraciokat.
A 20. dbran ezek az értékek kertltek feltiintetésre.
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A ?2°Pbh aktivitas-koncentraciéja a Bulk-mintdkban 89 ¢és 3470 mBq/g kozott mozog,
atlagértéke 1780 mBg/g, mig a PM10 mintdk 261 és 1315 mBq/g kozotti értékeket mutatnak,
788,3 mBq/g atlagértékkel. Az eredményekbdl latszik, hogy a poléoniumhoz hasonldan
a PM10-es frakcio esetében is emelkedettebb volt kozlekedési mintdk esetében az délom
aktivitas-koncentraciéja a becslés alapjan. A legmagasabb érték itt is a park melletti parkolébél
szarmazo (3-as) mintaban volt. Mivel az 6lom a polénium anyaeleme, igy a méréseknél latszik,
hogy hasonldan viselkedik. Azonban, az olom felezési ideje nagysdgrendekkel nagyobb, igy
az egészségligyi kockdzata is magasabb lehet. A szervezetbdl kiilonb6z6 mddon idével tdvozik
(székletet, verejtéket, vizeletet, haj sth.), de kis mennyiségi *'°Pb felhalmozodik a csontokban,
hosszu biologiai felezési idével.

4.3. Aeroszol mintak 2'°Po aktivitas-koncentraciojanak meghatarozasa alfa-
spektrometriai modszerrel a masodik mérési sorozat esetében

A mérés soran két idépontban tértént mintavételezés, az id6jarasi elérejelzések szerint varhato
es6zések el6tti napon, illetve az azt koveté napokban. A mintdkban 2'°Po aktivitds-koncentraciot
hataroztam meg, mivel ezt a mérést mar 2024 nyardn végeztem és az 6élom meghatarozasahoz
az aeroszol mintakat Gjra mérni legkorabban csak 2025 juniusaban tudom, az egyensuly bealltat
kovetéen. A bemért mintamennyiségek a 4. tdbldzatban keriiltek feltiintetésre.

4. tabldzat: Bemért minta és tracer mennyisege

Minta szama ©.: el;llgrelztl?i‘t’teztg;fiidlﬁgzlilggpok) Bemért mennyiség (g) [ Tracer (ml)
2_1 0 0,150 1
2.2 1 0,104 1
2_3 2 0,115 1
2 4 6 0,119 1
2 5 10 0,171 1
2_6 0 0,119 1
2_7 5 0,150 1
2_8 6 0,150 1
2_9 7 0,150 1

2_10 11 0,152 1
2_1_bulk 0 1,000 1
2_2_bulk 1 1,002 1
2_3_bulk 2 1,018 1
2_4_bulk 6 1,014 1
2_5_bulk 10 1,007 1
2_6_bulk 0 0,999 1
2_7 bulk 5 1,005 1
2_8_bulk 6 1,010 1
2_9_bulk 7 1,007 1

2_10_bulk 11 1,008 1
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A 21.4bran a PM-10 frakcid ?'°Po aktivitds-koncentracioja lathato az esé el6tti, illetve az esét kovetd

napokban.
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21. dbra: PM10 frakcid *'°Po aktivitds-koncentrdcidja

Az 1-es adatsor emelkedettebb polonium tartalomrél indul, ennek oka valoszinlileg
a mintavételezést megel6z6 szaraz és forgalmasabb id6szak. A mdsodik mintavételi idépont
a nyari szlinet idejére esett, amikor a kozlekedéshdl szarmazo hatds minimalis lehetett. Az es6t
1évé aeroszol-tartalom csokkenése. Az esdé hatdsara a levegében 1évé aeroszol részecskék
koénnyebben leiilepednek. Mennyiségiikhdz képest, valészintleg kisebb a fajlagos polénium
tartalmuk. Az es6ét kévet6en, bizonyos idd elteltével a nedvesség felszarad és az aeroszolok
visszaoldédnak, reszuszpenddlnak a levegébe.

A 22. dbran a ,,Bulk” frakcid ?'°Po aktivitds-koncentracioja lathaté az id6 fliggvényében.
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22. abra: ,,Bulk” frakcio ’°Po aktivitds-koncentrdcidja
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A Bulk-mintdk szélesebb mérettartomdnytak, mint a PM10-es, igy az ezeken megtapadt
aeroszol részecskék kevéshé keverednek fel ujra a levegében, nehézkesebb a reszuszpenzidjuk.
Az 1-es Bulk-adatsor lefutdsa a PM10-es mintdhoz hasonl6. Ennek oka a mar korabban emlitett
fokozottabb koézlekedési koriilmény, és a megfigyelheté szaharai poros esé jelenléte. A leveg6bol
feltehetéleg sokkal tobb olyan aeroszol valik ki az es6é hatdsara, melyek késébb konnyebben
visszaolddédnak, ezért az es6t kovetéen a polonium tartalom a szaradas miatt folyamatosan
emelkedik. Ennek, a nagy valdszintliséggel reszuszpendaléodo szaharai pornak a hatasa, még
ameérésiadatokraillesztett gorbealakjatisnagybanbefolydsolja, ezazadatsorok 6sszehasonlitasabdl
lathato.

A 2-esBulk-adatsor esetén, a mintavételezés kozben nem volt jelen szaharai poros levegészennyezés
és a kozlekedés is kisebb mérték volt. igy eredményként azt kaptuk, hogy az esé elétt és utdn nem
figyelheté meg kiillonésebb tendencia a polonium tartalom valtozasara.

5. Osszefoglalas

A munkam sordn a célom, az aeroszol mintdk 2'°Pb és 2'9Po radioizotopok aktivitas-
koncentraciojanak meghatdrozasa volt, melyet félvezeté (PIPS) detektoros alfa-spektrometriai
mérési moédszer alkalmazasaval végeztem. A kutatds sordn hasznalt aeroszol mintak reszuszpendalt
mintdk voltak, melyeket a Levegékémia Kutatécsoport Bio-nanotechnolégiai és Miiszaki Kémiai
Kutatéintézet biztositott.

Az els6 vizsgdlat soran a mintak Veszprémbdl szarmaztak, kiillonb6zé forrasokbol, példaul épitési
tertiletrél, park parkoldjabdl, kozlekedésicsomopontokhol. Az 5 db Bulk (6mlesztett) aeroszol mintan
és ugyanazon forrasbdél szarmazo 5 db PM10 aeroszol mintdn, standard mdédszerrel polénium és
olom meghatarozasokat végeztem azért, hogy vizsgaljam a teriileteken 1év6 aeroszol részecskékre
gyakorolt antropogén hatast. Az eredményeim alapjan arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy
a jarmtiforgalom nagymértékben novelheti a levegd reszuszpendalt aeroszol részecskéinek ?'°Po és
210pp aktivitas-koncenrtdciojat.

A mdsodik mérésem sordn a vizsgdlt mintdim szintén Veszprémbdl szarmaztak. Ennek
a vizsgdlatnak a célja annak a kimutatasa volt, hogy a szaharai poros es6, milyen hatdssal van
areszuszpendaltaeroszolrészecskék?'°Potartalmara. Azeredményekbdllathatd, hogy az es6zéseket
kovetéen lecsokken az aeroszolok polonium tartalma, de par nap elteltével ismét felépiil az eredeti
szintre. A Bulk-mintdk esetén ilyen tendencia nem figyelhet6 meg. Maga a mérés 2024 nyaran
keriilt elvégzésre, ezért ezen mérési pontok esetében a 2'°Pb aktivitds- koncentracio még nem volt
is megvizsgaltuk. Elvégzend6 feladat még tehat, a masodik mérésem polénium levalasztasabol
eltett minta 2'°Pb tartalmanak meghatdrozasa kozvetett alfa-spektrometriai modszerrel.

Eddigi eredményeim alapjan megallapitottam, hogy a kiiléonb6z6 antropogén és kornyezeti
hatasok befolyasolhatjak a reszuszpenddlt aeroszolok ?'°Po és 2'°Pb aktivitds-koncentracidjat.
A kés6bbiekben szeretném ezeket a hatdsokat részletesebben vizsgalni, és feltérképezni annak
lehetéségét, hogy a 2'°Po és 21°Pb izotépok aranyabdl az aeroszolok legkdrben vald tartézkodasi
ideje becsiilhet6-e. A tartézkoddsi id6 meghatarozdsaval az embert érdé sugarterhelés mértéke
is becstiilhetévé valik. Ehhez egy gyorsabb, folyadékszcintilldcidos béta-spektrometriai eljarason
alapulé élommérési modszer Kkifejlesztését tervezem azért, hogy a minimum egy éves varakozasi
id6t lerovidithessem.
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