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1 Streszczenie

Problemy biologii i medycyny stanowia wyzwanie dla fizykéw, ktdrzy musza opraco-
wac nowe warianty metod badawczych lub przystosowaé juz istniejace do nowych wymagan
stawianych przez te dyscypliny. Zagadnienia medycyny laserowej na pewno stanowig takie
wyzwanie. Pierwsze medyczne zastosowania lasera byly ograniczone do oddziatywan po-
wierzchniowych. Dopiero od lat 1980-tych zaczgto stosowac $wiatto lasera do glebszej pene-
tracji tkanek. Wzajemne oddzialywanie pomig¢dzy promieniowaniem laserowym a tkanka
biologiczng zalezy od rodzaju tkanki, dlugosci fali i mocy promieniowania oraz od metod
aplikacji $wiatla. Terapia laserowa wymaga odpowiednich systemow prowadzenia wiazki
$wiatla, aby zabieg byl bezpieczny i malo inwazyjny. Wewnatrztkankowa terapia laserowa
umozliwia przeprowadzenie minimalnie inwazyjnych zabiegéw w zmianach chorobowych,
ktore sa trudnodostepne lub tez z réznych powoddw nieoperowalne innymi metodami.

Rozwdj nowych narzedzi wspomagajacych dzialalnos¢ cztowieka na réznych polach,
zwigzany jest z postgpem w innych dziedzinach, w tym w fizyce, chemii i materialoznaw-
stwie. Bardzo czesto okazuje si¢, ze nowe materiaty rewolucjonizuja tradycyjne sposoby wy-
twarzania i znajduja nowe obszary zastosowan. Przykladem tego jest coraz wigksze zaintere-
sowanie technologiami i materiatami zol-zelowymi.

Niniejsza praca dotyczy mozliwosci zastosowania pokry¢ zol-zelowych do konstrukeji
aplikatoréw do interstycjalnej termoterapii laserowe;.

We wstepie omowiono podstawowe pojecia zwigzane z oddzialywaniem $wiatla na
tkanki oraz wiasciwosci optyczne i termiczne tkanek. Rozdziat trzeci zawiera informacje na
temat interstycjalnej termoterapii laserowej. Przedstawiono rowniez mozliwosci i zastosowa-
nie réznego rodzaju wytwarzanych na swiecie aplikatorow.

W nastepnym rozdziale opisano krzemionkowe materiaty zol-zelowe. Rozw¢j nauki w
zakresie materialoznawstwa dotyczy rowniez wytwarzania réznych pokry¢ dla wielu aplika-
¢cji. Oméwiono metody wytwarzania materialdw zol-zelowych oraz mozliwosci ich wykorzy-
stania, ze szczegdlnym uwzglednieniem réznego rodzaju pokry¢, powtok ochronnych o po-
tencjalnym zastosowaniu w biomedycynie. Tezy i cel pracy zostaly przedstawione w rozdzia-
le pigtym.

W dalszych rozdziatach oméwiono wyniki badan wlasciwosci optycznych i struktural-
nych wytworzonych krzemionkowych materialéw zol-zelowych. W rozdziale sz6stym przed-
stawiono wyniki pomiar6w lepkosci, napigcia powierzchniowego, predkosci zelowania,

wspolczynnika zatamania, transmitancji oraz porowatosci wytworzonych materiatow. Przeba-



dano zole wytworzone z materialéw o réznym sktadzie, czyli o réznych wspotczynnikach R
(stosunek liczby moli rozpuszczalnika do liczby moli prekursora).

W rozdziale siodmym omdéwiono sposoby wytwarzania zol-zelowych aplikatoréw swia-
ttowodowych. Pokrycia zol-zelowe wytworzono zmodyfikowang metoda zanurzeniowa tzw.
wreverse dip-coating” czyli ,,odwrotny dip-coating”, polegajaca nie na wyciaganiu zanurzone-
go w zolu $wiattowodu, ale na kontrolowanym wyptywie zolu z naczynia. Rozdzial ten za-
wiera rowniez wyniki badan rozktadu $wiatla na wyjsciu z aplikatoréw. Przeprowadzono tak-
ze pomiary profili natezenia $wiatla na wyjsciu za pomoca kuli Ulbrichta oraz oceniano roz-
ktad temperatury w aplikatorach za pomoca termowizji. W pracy przedstawiono takze wyniki
badan in-vitro koagulacji tkanek przy zastosowaniu aplikatoréw z pokryciem zol-zelowym o
wspdtczynniku R=20 i R=32. Oszacowano obje¢tosci skoagulowanej tkanki w zaleznosci od

rodzaju aplikatora, od mocy promieniowania laserowego i czasu naswietlania.

W pracy osiagnigto nastgpujace cele:

1. Wykazano, ze stosunek molowy prekursora i rozpuszczalnika, uzytych do produkcji
warstw zol-zelowych wplywa na wlasciwosci fizyczne zoli, takie jak lepkos¢ 1 napig-
cie powierzchniowe, tym samym wplywa na grubos¢ warstwy zol-zelowej, wytwarza-
nej metoda zanurzeniowa. To z kolei ma wplyw na wlasciwosci optyczne: transmitan-

cje i wspdlczynnik zatamania oraz wlasciwosci strukturalne: porowatos¢.

2. Wykazano, ze krzemionkowe materiaty zol-zelowe moga by¢ wykorzystane do wy-
twarzania aplikatorow $wiattowodowych. Aplikatory zol-zelowe moga by¢ zastoso-
wane do koagulacji tkanek w zabiegach interstycjalnej termoterapii laserowej. Na
wielkos$¢ strefy koagulacji dla danych parametréw lasera i danej tkanki ma wplyw sto-

sunek molowy prekursora i rozpuszczalnika oraz dtugos¢ aplikatora.

Wyniki badan przeprowadzonych w ramach przygotowania niniejszej rozprawy zostaly
czesciowo przedstawione w opublikowanych lub przyjetych do druku pracach i zgloszeniu
patentowym, a takze prezentowane byly na migdzynarodowych i krajowych konferencjach

naukowych:

1. M. Lechna, I. Hotowacz, A. Ulatowska, H. Podbielska: Optical properties of sol-gel
coating for fiberoptic sensors, Surface and Coatings Technology, vol. 151-152,
pp.299-302, (2001).

2. 1. Holowacz, H. Podbielska, M. Lechna-Marczynska: Zol-zelowy aplikator do inter-
stycjalnej terapii laserowej, Biocybernetyka i Inzynieria Biomedyczna, XII Konferen-
cja Naukowa, Materialy IBIB PAN, 499-503, (2001).



10.

i,

12,

13.

14.

13,

16.

. H. Podbielska, I. Hotowacz, E. Rohde, G. Miiller: Near infrared radiation in biomedi-

cal diagnosis and therapy, in Lasers-Doppler flowmetry and near infrared spectros-
copy in medical diagnosis, Lecture Notes of the ICB Seminars, International Center of
Biocybernetics and Biomedical Engineering, 100-107, (2003).

H. Podbielska, A. Ulatowska-Jarza, I. Hotowacz: Sol-gel applicators for medical light
therapy, Physica Medica, Vol. XX, Supplement 1:43-45, (2004).

I. Holowacz, A. Ulatowska-Jarza, H. Podbielska: Sol-gel coatings for interstitial fiber-
optic laser applicators, Surface and Coatings Technology, vol. 180-181, 663-669,
(2004).

I. Holowacz, J. Bauer, H. Podbielska, A. Ulatowska-Jarza, Performance repeatability
of fiberoptics applicators for laser therapy, Proc. SPIE Vol. 5951, p. 70-74, Optical
Fibers: Technology; Jan Rayss, Brian Culshaw, Anna G. Mignani; Eds. (2005).

I. Hotowacz, A. Marcinkowska, H. Podbielska, J. Bauer, T. Banas: Influence of sol-
gel biomaterials on biological cells growth in vitro, Engineering of Biomaterials, No
47-53, 224-225, (2005)

J. Bauer, H. Podbielska, A. Ulatowska-Jarza, I. Hotowacz, G. Miiller, J. Beuthan: Re-
peatibility of sol-gel biocoatings on optical fibers examined by statistical pattern rec-
ognition methodology, Engineering of Biomaterials, No 47-53, 227-228, (2005)

H. Podbielska, I. Holowacz: Mozliwosci ksztaltowania wigzek promieniowania lase-
rowego do diagnostyki i terapii medycznej, Wspdlczesna optoelektronika w medycy-
nie. XIX Krajowa Szkota Optoelektroniki. Wyklady. s. 319-324, (2005).

I. Hotlowacz, A. Wozniak, A. Ulatowska-Jarza, H. Podbielska, H.J. Eichler, Intersty-
cjalna koagulacja laserowa in vitro z zastosowaniem aplikatorow zol-zelowych, Bio-
cybernetyka i Inzynieria Biomedyczna, XIV Konferencja Naukowa, Materialy IBIB
PAN, 616-620, (2005). Praca otrzymata Wyroéznienie dla Mlodego Badacza Polskiego
Towarzystwa Inzynierii Biomedycznej.

I. Holowacz, U. Bindig, K. Liebold, H. Podbielska, A. Ulatowska-Jarza, G. Miiller, E.
E. Scheller: Termowizyjna ocena $wiattowodowych aplikatoréw zol-zelowych do in-
terstycjalnej termoterapii laserowej, Acta Bio-Optica et Informatica Medica, vol.11:
14-19, (2005).

I. Hotowacz, H. Podbielska, J. Bauer, A. Ulatowska-Jarza: Viscosity, surface tension
and refractive index of TEOS based sol-gel materials depending on ethanol content,
Optica Applicata, w druku

H. Podbielska, U.Bindig, A. Ulatowska-Jarza, I. Holowacz, G. Miiller, E.E. Scheller,
Optical properties of sol-gel fiber optic applicators for laser interstitial therapy, Laser
Physics, w druku.

H. Podbielska, I. Hotowacz, U. Bindig, A. Ulatowska-Jarza, G. Miiller, E.E. Scheller,
Interstitial coagulation in vitro with sol-gel applicators, Medical Laser Application, w
druku.

[. Holowacz, A. Ulatowska-Jarza, H. Podbielska, I. Garbaczewska: Examination of
light distribution from sol-gel based applicators for interstitial laser therapy, Proc.
SPIE vol. 6158, w druku.

Zgloszenie patentowe: H. Podbielska, I. Holowacz, Aplikator do naswietlan we-
wnetrznych 1 sposéb wytwarzania aplikatora/Applicator for interstitial therapy,
P 347 648



2 Wprowadzenie do termoterapii

Co roku wzrasta liczba 0so6b chorych na nowotwory. W medycynie znane sg rozne me-
tody leczenia ztosliwych, jak i tagodnych zmian nowotworowych m.in. usuwanie za pomocg
skalpela chirurgicznego, chemioterapia, naswietlania promieniowaniem jonizujacym, leczenie
cieptem lub najczgsciej polaczenie tych technik. Jednak czgsto zabiegi te tacza si¢ ze znacz-
nymi objawami ubocznymi. Dlatego naukowcy poszukujag metod minimalnie inwazyjnych.
Zastosowanie ciepta w terapii nowotworowej bylo dobrze znane i uzywane w medycynie od
bardzo dawna. Juz kobiety w Egipcie stosowaly rozgrzane zelazo do leczenia guzoéw pier-
si[']. Poprzez dekady ciagle udoskonalano metody leczenia nowotwordw, a rozwdj techniki
pozwolil na zminiaturyzowanie systeméw biomedycznych. Dotyczy to réwniez kontrolowa-
nej destrukcji chorej tkanki w miejscach trudnodostepnych.

Poprzez dostarczenie energii (pochodzacej z réznych zrodet) do chorej tkanki nastgpuje
jej zniszczenie. Wazne jest, aby usuna¢ tylko zmiany chorobowe w minimalnie inwazyjny
sposdb, bez uszkadzania waznych zyciowych struktur. Istnieje wiele Zrédet energii, za pomo-
cq ktéorych mozna dostarczy¢ ciepto konieczne do wywotania martwicy tkanki: energia w
formie zarowno fal radiowych (RF), jak i mikrofal, energia promieniowania laserowego,
energia ultradzwigkow.

W wigkszosci metod cieplnej destrukcji, energia jest dostarczana do tkanek za pomoca
specjalnie uksztalttowanego aplikatora. Duze porcje energii zwykle koncentruja si¢ dookota
aplikatora i wymagaja przewodnictwa cieplnego tkanki, aby od miejscowego Zrdédta cieplnego
przedosta¢ si¢ w glab chorej tkanki. W przypadku fal radiowych cieplo jest produkowane
przez sily jonowe otaczajace elektrode. Dla mikrofali aplikatorem jest uksztattowana elektro-
da dzialajaca jak antena, ktora koncentruje energi¢ dookota aplikatora. W fotokoagulacji, po-
przez widkna $wiattowodowe dostarczana jest energia laserowa. Aplikatory stanowig kon-
cowke wiokna swiattowodu, ktory przewodzi §wiatto laserowe do tkanki, gdzie zaabsorbowa-

na energia $wietlna jest zamieniona na energi¢ cieplna.



2.1 Niszczgce dzialanie temperatury na tkanki

Dostarczenie do tkanek ciepta powoduje powstawanie réznych efektow cieplnych,
ktore w zaleznosci od temperatury majg wpltyw na optyczne, chemiczne i mechaniczne wia-
sciwosci tkanki (Rys. 1). Do temperatury 37°C nie obserwuje si¢ zadnych makroskopowych
zmian w tkance. Po podniesieniu temperatury o 5°C nastgpuje fotobioaktywacja termiczna.
Dalszy wzrost temperatury w zakresie 42-50°C powoduje trwate zmiany w btonie komorko-

wej (hipertermia).

Temperatura: 37-42 °C 42-50 °C 60-80°C 90-100 °C Kilkaset °C
Proces: Ogrzewanie | Hipertermia | Denaturacja | Qdparowanie | Karbonizacja | Odparowanie
biatek wody Spalanie

Rys. 1. Zmiany termiczne i optyczne podczas oddzialtywania Swiatta laserowego na tkanke %],

Powyzej 50°C nastepuje redukcja aktywnosci enzymoéw oraz zmniejszenie ruchliwosci
komorek. W temperaturze 60°C zaczyna si¢ denaturacja bialek, co prowadzi do koagulacji
tkanki i $mierci komoérek. Miedzy 60° a 80°C nastgpuje uszkodzenie enzymdéw mitochon-
drialnych i komplekséw kwasu nukleinowego, co powoduje nieodwracalng koagulacj¢ bialek
(martwica tkanek). W temperaturze 100°C czasteczki wody zaczynajq parowac. Temperatury
wyzsze niz 100°C prowadza do odparowania, a jeszcze wyzsze do zweglenia tkanki 1.

Dzialanie energii laserowej zalezy od optycznych wilasciwosci tkanki, takich jak
wspolezynnik absorpcji czy rozpraszania. W procesie kumulacji i transportu ciepla podsta-
wowe znaczenie majg wlasciwosci termiczne: pojemnosé, przewodnos$¢ oraz dyfuzja cieplna.
Na Rys. 2 przedstawiono schemat powstawania efektéw termicznych w tkance po oddziaty-

waniu na nig $wiatla lasera.



PARAMETRY
PROMIENIOWANIA

LASEROWEGO TERMICZNE
PARAMETRY WLASCIWOSCI RODZAJ
OPTYCZIE TKANKI TKANKl TR ANKT
GENERACJA |, TRANSPORT | EFEKTY
CIEPLA CIEPLA TERMICZNE

Rys. 2. Schemat powstawania efektow termicznych w tkance 1.

Na poziomie mikroskopowym efekty termiczne naswietlania tkanki sa konsekwencja
absorpcji promieniowania i objawiaja si¢ jako oscylacje lub rotacje molekut, gdy zaabsorbo-
wane jest promieniowanie z zakresu bliskiej podczerwieni, lub jako relaksacje bezpromieni-
ste, gdy nastapito przejscie elektronowe (promieniowanie z zakresu UV albo widzialnego).
Reakcja z czasteczka przebiega dwustopniowo. Pierwszy etap to wzbudzenie molekuty, drugi
to dezaktywacja w wyniku nieelastycznych zderzen, co prowadzi dodatkowo do zwigkszenia
energii kinetycznej. Efektem zachodzacych reakcji jest makroskopowy wzrost temperatury.
Zaabsorbowane $wiatlo rozgrzewa tkanke, przy czym nastepuje lokalny wzrost temperatury i

czes¢ ciepta dyfunduje zgodnie z gradientem temperatury do innych czgsci tkanki .

2.2 Oddzialywanie laserow na tkanke biologiczng

Dzigki wlasciwosciom $wiatla laserowego, takim jak monochromatycznos$¢, mozli-
wos$¢ doboru dhugoscei fali, duzy stopien spdjnosci czasowej i przestrzennej, moc i czas trwa-
nia impulsu, mozna efektywnie wykorzysta¢ je w oddzialywaniach z tkanka biologiczna.
Efekty oddzialywania $wiatta z materig ozywiona zaleza Scisle od wlasciwosci fizycznych i
biologicznych naswietlanej tkanki [°]. Tkanka jest o$rodkiem anizotropowym strukturalnie i
biochemicznie. Wystepowanie w jej sktadzie réznych zwiazkéw chemicznych, réznorodnych
struktur biatkowych i lipidowych, wptywa na takie oddzialywania, jak: rozpraszanie, absorp-
cja, rozpraszanie czy zalamanie swiatla [°]. Poznanie mechanizméw rozchodzenia sie $wiatta
w tkance stanowi jeden z podstawowych warunkéw pozwalajacych na wykorzystanie laserow

w medycynie.



2.2.1 Wiasciwosci optyczne tkanek

Najwazniejszymi wlasciwosciami optycznymi tkanek sa wspétczynniki odbicia, ab-
sorpcji i rozpraszania, okreslajace calkowita transmisj¢ Swiatta o danej dlugosci fali.

Odbicie od powierzchni obserwuje si¢ dla calego zakresu spektralnego dtugosci fal.
Powstaje na skutek réznych wspotczynnikéw zatamania osrodkéw, w ktérych biegnie swiatlo.
I[lo$¢ $wiatta odbitego zalezy od kata padania promieniowania na tkanke. Odbicie jest scha-
rakteryzowane poprzez relacje Fresnela, ktore wyrazaja stosunek natgzenia fali odbitej do
nat¢zenia fali padajacej. Poniewaz natg¢zenie $wiatla jest proporcjonalne do kwadratu amplitu-

dy, to wspolczynnik odbicia R, mozna zapisa¢ wzorem [1:

Ro=(do/ 4p)’ @1

gdzie: Ap —amplituda fali odbitej, Ap - amplituda fali padajace;.

Absorpcja powoduje zmniejszenie nat¢zenia wigzki $wiatta po przejsciu przez dany
osrodek. Charakteryzuje si¢ ja za pomocg wspotczynnika absorpcji s, [cm . W przypadku
absorpcji stosuje si¢ prawo Bougera — Lamberta, ktére opisuje ostabienie wigzki Swiatla prze-
chodzacej przez osrodek pochtaniajacy. Jezeli natgzeniem wiazki padajacej jest [y, to jego

ostabienie /(z),, w odleglosci d jest rowne NE

1), =Io exp (-pa-d) 22)

Absorpcja tkanek biologicznych jest zdeterminowana duza zawartoscia czasteczek
wody oraz makromolekul, takich jak bialka i barwniki. Absorpcja w obszarze podczerwieni
jest spowodowana gltéwnie absorpcja wody. W zakresie dlugosci fal 600 - 1300 nm dla wigk-
szosci tkanek miekkich u, wynosi 0,01 - 1 mm ™ [>19].

Zjawisko rozpraszania swiatta w tkance zalezy przede wszystkim od stosunku rozmia-
row czasteczek rozpraszajacych do dhugosci fali swiatla padajacego oraz od fizycznych wia-
$ciwosci centrow rozpraszajacych. Wartos$¢ nat¢zenia swiatla rozproszonego przez warstwg o

grubosci d jest okreslona wzorem:
I(z)s = Ip exp (-p45- d) (2.4)

gdzie y; - wspolczynnik rozpraszania.



Dla centréw rozpraszajacych o wymiarach bliskich dziesiatej czg¢sci dlugosci fali, roz-
praszanie jest relatywnie matle i izotropowe. Proces ten nazywa si¢ rozpraszaniem Rayleigha,
a nat¢zenie promieniowania jest proporcjonalne do L. Rozpraszanie jest silniejsze i bardziej
ukierunkowane, jezeli czasteczki maja wielko$¢ poréwnywalng z dlugoscia fali podajacego
$wiatla lub, gdy wymiary czastek przekraczaja dtugos¢ fali. Natgzenie §wiatta zalezy od kata
rozproszenia oraz rozmiaréw czastek rozpraszajacych. Nosi ono nazweg rozpraszania Mie. W
tym wypadku natgzenie §wiatla jest proporcjonalne do 2! [7].

- W tkankach wystepujg wszystkie te procesy, przy czym przewaza rozpraszanie na
wiekszych strukturach. W zakresie fal widzialnych i bliskiej podczerwieni rozpraszanie ma
miejsce czesciej niz proces absorpeji, w zwiazku z tym foton ulega najpierw wielokrotnemu
rozproszeniu, zanim zostanie zaabsorbowany.

Innym parametrem opisujacym rozpraszanie jest bezwymiarowy wspotczynnik anizo-
tropii g, ktory przyjmuje wartos¢ z zakresu od 0 do 1. Wyraza on Srednie wartosci cosinusa
kata rozpraszania. W uktadach biologicznych $wiatlo rozpraszane jest pod niewielkimi katami
(5 - 45°). W wigkszosci tkanek migkkich g = 0,9, co odpowiada katowi okoto 29°C.

Funkcj¢ fazowa rozpraszania mozna interpretowac¢ jako prawdopodobienstwo (p) tego,
ze fala rozchodzaca si¢ w kierunku s zostanie rozproszona w kierunku s . Zakladajac, ze cen-
tra rozpraszajace roztozone sa losowo, funkcja fazowa zalezy jedynie od kata 6, czyli przyj-
mujemy, ze: p(s,s’) = p(#). W wigkszosci tkanek $wiatlo rozpraszane jest pod stosunkowo
niewielkim katem, a zatem promieniowanie jest rozpraszane do przodu z niewielkimi odchy-
leniami od swego pierwotnego kierunku. Dla wielu tkanek funkcj¢ fazowa rozpraszania przy-

bliza zalezno$é ['']:

H 1-g°
p(@){ : ] : (2.5)
Ha + Ky (1+g2 +2g-cosy)%

Glebokoscig penetracji nazywamy taka glebokos¢, na ktdérej natgzenie $wiatta spada
do wartosci 1/e wartosci poczatkowej. Glgbokos¢ optycznej penetracji 6 mozna wyznaczy¢ z

zalezno$ci:

1 1

- IUEFI’ - \/;ﬂa (/’la +lllx(1 —g))

o

(2.6)
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gdzie p, 1 ps to odpowiednio liniowy wspoiczynnik absorpcji i1 rozpraszania, a g wspdtczynni-
kiem anizotropii rozpraszania, natomiast pgpr jest efektywnym wspoélczynnikiem tlumie-

nia [°].

2.2.2 Wiasciwosci termiczne tkanek

Gromadzenie si¢ ciepta w tkance jest spowodowane wylacznie przez $wiatto zaabsor-
bowane. Dla nat¢zenia $wiatla I(r,z,t) w kierunku z 1 odleglosci » od osi rozchodzenia sig¢
promieniowania, w nierozpraszajacym osrodku, lokalne gromadzenie si¢ ciepta S(r,z,t) przy-
padajace na jednostke objetosci w okreslonym czasie t, w warstwie o grubosci Az opisane jest

wzorem [3 ]: . I(zr)

I(r,z,t) - I(r,z + Az,1)

S(r,z,1) = W/em?® ke
(r,2.1) - [W/em’] 2.7)
DlaAz —> 0
S(r,z,0) = glir, z,t) 2.8)
0z

Zatem gromadzenie ciepta w tkankach mozna wyrazi¢ wzorem:

Str,z,t) = yy - I(r,z,1) (2.9)

Z powyzszej zaleznosci wynika, ze akumulacja ciepla w naswietlanej tkance jest funkcja
wspolczynnika absorpcji oraz lokalnego natgzenia $wiatta. Jezeli nie nastgpuje przemiana
fazowa lub zmiana struktury tkanki, zamiana ciepla wewnatrz tkanki o dQ powoduje liniowa

zmiang temperatury o d7, co mozna wyrazi¢ wzorem:
dQ =m -c-dT [kJ] (2.10)

gdzie:
m — masa tkanki

¢ — cieplo whasciwe [kJ ket K™
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Dla tkanek dobrym przyblizeniem ciepta whasciwego jest zalezno$¢ podana przez Ta-

kate i wspolpracownikow ['%]:

c= [1,55 +28. &J{—k‘]_—}
p JLkg-K

gdzie p oznacza mas¢ wlasciwg badanej tkanki, a p,, mas¢ wlasciwg wody.

W uktadach biologicznych powstaja pewne straty ciepta wynikajace z przewodnictwa,
unoszenia oraz wypromieniowania. Jednym z przykladéw unoszenia ciepla jest transport
spowodowany przeptywem krwi.

Promieniowanie termiczne jest opisane prawem Stefana - Boltzmanna, ktére mowi, ze
catkowita energia ¥ emitowana w jednostce czasu, przez element powierzchni ciata doskona-

le czarnego jest proporcjonalna do temperatury 7 ciata w czwartej potedze:

W=o T* (2.11)
gdzie o - stala Boltzmanna réwna 5,67 107 J/(s-m* - KY

Glownym mechanizmem, ktory odpowiada za transport ciepla do naswietlonych
warstw tkanki jest przewodzenie. Przewodnictwo cieplne jest to przenoszenie energii, wywo-
tane réznica temperatur pomigdzy sasiadujacymi strukturami. Strumien ciepla jo jest propor-

cjonalny do gradientu temperatury V7' i jest okreslony rownaniem dyfuzyjnym:

jo=—k-VT (2.12)

gdzie: k - wspotczynnik przewodnictwa cieplnego wg Takaty (0,06 +0,57 &J{—VZE} ']
p )Lm:

Dynamika zachowania si¢ temperatury w wigkszosci tkanek moze by¢ wyrazona po-
przez kombinacj¢ dwoch parametréw: k (wspdtczynnik przewodnictwa cieplnego) oraz c¢ (cie-

pto wiasciwe). Wielkos¢ taczaca te parametry nazywa si¢ stala termiczng dyfuzji x1 jest zde-

finiowana przez [*]:

. ZL{ﬂ} (2.13)
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Przestrzenny zakres przenoszenia ciepta mozna wyznaczy¢ za pomoca glebokosci pe-
netracji termicznej z.,», ktora jest wielkoscig zalezng od czasu i opisuje odleglos¢, dla ktorej

temperatura zmniejsza si¢ do wartosci 1/e wartosci maksymalne;.
Zyo () =4 K -1 (2.14)

gdzie: x - stala termiczna dyfuzji,
t - czas

Dla termicznego zniszczenia tkanki istotne jest dobranie czasu trwania impulsu lase-
rowego tak, aby zminimalizowa¢ zasigg strefy uszkodzenia zdrowej tkanki. Parametrem, kto-
ry ma wplyw na czas naswietlania, jest tzw. czas relaksacji termicznej 7. Jest on wyzna-

czony przez porownanie stalej termicznej dyfuzji k1 glgbokosci penetracji optycznej o:

S=4-x-1 (2.15)

term

W sensie fizycznym parametr ten mozna interpretowaé jako podatnos¢ termiczng
tkanki. Mozna wigc przyjaé, ze dla t < Tim ciepto nie dyfunduje na odleglo$¢ podang przez
warto$¢ optycznej penetracji, dlatego zniszczenie termiczne naswietlanej tkanki jest minimal-
ne; dla T > T ciepto moze dyfundowac na wielokrotnos¢ odleglosci penetracji optyczne;,
tym samym zniszczenie obszaru otaczajacego rejon naswietlania jest duze. Parametr ten zale-

zy takze od dlugosci fali promieniowania .
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3 Interstycjalna termoterapia laserowa

3.1 Zarys historyczny interstycjalnej termoterapii laserowej LITT

Poczatkowo laser w medycynie byt uzywany wylacznie do zabiegéw na powierzchni
skory. Pierwszy zabieg z zastosowaniem widkna optycznego do transmisji promieniowania
lasera Nd:YAG przeprowadzit G. Naht ['*]. Do wezesnych lat osiemdziesiatych byly wyko-
nywane jedynie zabiegi niekontaktowe, jednak doswiadczenie pokazalo, ze najlepsza transmi-
sja $wiatla do tkanki nastepuje dopiero po zetknigciu konca widkna z tkanka. Jednak przy
duzej gestosci mocy lasera nastgpowata szybko karbonizacja przylegtych tkanek, a takze byta
niszczona koncdéwka wiokna.

Interstycjalng termoterapi¢ laserowa zastosowano po raz pierwszy w neurochirurgii w
1983 roku, wprowadzajac poprzez endoskop wiokno swiattowodowe do moézgu dziecka w
celu usunigcia nowotworu ['"]. W tym samym roku zespot Masters’a i Brown’a rozpoczat
leczenie ztosliwych guzow umiejscowionych w przewodzie pokarmowym, uzywajac réwniez
widkna optycznego []5 ]. Wewngtrzna terapia laserowa zostata takze zastosowana do leczenia
wrodzonych zaburzen ukladu krwionosnego ['°]. Metode t¢ wprowadzono tez do leczenia
rozlegtych wrodzonych zaburzen naczyniowych, a takze guzéw podskérnych. Inne zastoso-

wania kliniczne interstycjalnej termoterapii laserowej dotyczyly leczenia hipertrofii prostaty

[17].

3.2 Zasada dzialania LITT

Interstycjalna terapia laserowa (LITT - Laser Induced Thermotherapy) jest to mini-
malnie inwazyjna metoda niszczenia wewnatrznarzadowych zmian patologicznych, poprzez
dostarczenie wioknem $wiattowodowym energii promieniowania laserowego do chorej tkan-
ki. Koniec dalszy wlokna optycznego moze by¢ wyposazony w specjalny aplikator.

Interstycjalna termoterapia laserowa obejmuje rézne metody leczenia, takie jak indu-
kowana laserowo hipertermia (LIHT — Laser Induced Hyperthermia) przy temperaturach od
42° do 47°C, termiczna reakcja dynamiczna (TDR — Thermic Dynamic Reaction) w zakresie
temperatur pomiedzy 48° a 60°C oraz wysokotemperaturowe leczenie - laserowo indukowana
koagulacja (LIC — Laser Induced Coagulation) dla temperatury powyzej 60°C. Zgodnie ze
wskazaniem i lokalizacja chorej tkanki stosuje si¢ terapi¢ wewngtrzng lub przezskérna. Efekt
destrukeji tkanki moze by¢ natychmiastowy (przy temperaturach powyzej 60°C) lub op6znio-

ny w przypadku temperatur ponizej 60°C. Mechanizmem TDR jest apoptoza lub $mier¢ ko-
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morek z powodu zmian btony komérkowej. LIHT ma umiarkowany wptyw na tkanki, jednak
w polaczeniu z chemioterapia moze zwigkszy¢ skutecznos¢ leczenia. Efekt temperaturowy
zmniejsza si¢ stopniowo od centrum padania promieniowania w kierunku obrzeza obszaru
tkanki, w ktérym zostalo zaabsorbowane $wiatto lasera. Rozklad stref LITT przedstawiony

jest na schemacie (Rys. 3) ['°]

Aplikator laserowy

v

LIHT

LIC

TDR

Rys. 3. Schemat zmian zachodzqcych w tkance przy zastosowaniu indukowanej laserowo ko-

agulacji (LIC), dynamicznej reakcji termicznej (TDR), indukowanej laserowo hipertermii
(LIHT) podczas zabiegu interstycjalnej termotetapii laserowej (LITT) [

Glebokos¢ przenikania promieniowania zalezy od dlugosdci fali wiazki laserowej oraz
od rodzaju tkanki. Optymalng dtugoscia fali $wietlnej do zabiegu LITT jest zakres fal bliskiej
podczerwieni ['*]. Tkanka biologiczna absorbuje w zakresie fal 600 - 1100 nm stosunkowo
stabo, dlatego w tym zakresie promieniowania nastgpuje penetracja tkanki biologicznej [*].
Glebokos¢ przenikania $wiatta obszaru bliskiej podczerwieni w ludzkiej tkance wynosi 1 —
2 ¢cm, mimo to w wyniku przewodzenia ciepta w tkance osiaga si¢ duze strefy koagulacji. W
LITT znalazly zastosowanie lasery Nd:YAG (1064 nm), a takze lasery potprzewodnikowe
(800 - 980 nm). Dla typowych mocy wyjsciowych 5 — 30 W czas ekspozycji wynosi do 25
minut [*].

Interstycjalng terapi¢ laserowa LITT stosuje si¢ zaréwno do leczenia nowotworow

ztosliwych, jak i fagodnych form pierwotnych i przerzutéw do innych organéw. Metoda LITT
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jest wykorzystywana w leczeniu naczyniakéw, znieksztatcen naczyniowych [

23,24
]

], nowotwo-
row w roéznych organach [ , przerostu prostaty []. LITT moze byé stosowana w szcze-
gblnosei do leczenia trudnodostgpnych guzow w glowie 1 obszarze szyi [26], raka watroby i

[27’28]. Glowna korzyscig tej techniki jest to, ze potrzebne jest tylko minimalne na-

okrgznicy
ciecie powlok ciala. Przebicie tkanki i zastosowanie lasera moze by¢ wykonane w miejsco-
wym znieczuleniu, dlatego pacjenci z wysokim ryzykiem znieczulenia ogdlnego moga zna-
lez¢ w tej metodzie ratunek [29].

Najbardziej powszechnym i stosowanym zabiegiem LITT jest usuwanie guzow w wa-

trobie [2°31%7]

. Zabiegi te przeprowadzane sa z niewielkg inwazyjnoscia i daja dobre rezultaty
w przypadku matych, wczesnie wykrytych zmian. Przeprowadzono badania zastosowania
terapii LITT w leczeniu nowotwordw trzustki [**]. Obecnie zabieg ten jest wykonywany z
powodzeniem w klinice na Uniwersytecie Johanna Wolfganga Goethe’go (we Frankfurcie
nad Menem). Interstycjalna termoterapia laserowa znalazta rowniez zastosowanie do usuwa-

[24’33 ’34]. Metoda LITT jest stosowana w leczeniu nie-

nia zmian nowotworowych w piersiach
ztodliwych guzow kosci. Najlepsze efekty osiagano przy wielkosci guza o srednicy nieprze-
kraczajacej 2 cm [*°]. W 1983 opisany zostal zabieg terapii nieoperowalnego guza mézgu [%9].
Interstycjalna terapia laserowa jest takze nowa metoda w urologii do leczenia tagodnych prze-
rostow prostaty (BPH - benign prosthatic hyperplasia) ['7]. Zastosowanie LITT przyniosto
zadowalajace efekty takze w leczeniu zmian nowotworowych w ptucach. Zabieg zostal prze-
prowadzony u 0sob, u ktérych wykryto 1 lub 2 guzy pierwotne w ptucach [*7#.
Wykorzystujac mozliwosci koagulacyjne lasera Nd:YAG zastosowano go w endosko-
powej i otwartej chirurgii [**]. Laser Nd:YAG jest standardowym system lasera dla LITT z
powodu duzej glebokosci przenikania i faktu, ze Swiatlo tego lasera moze by¢ transmitowane
przez $wiattowod do tkanki. Wywolane przez $wiatto lasera uszkodzenie tkanki jest zalezne
od optycznych i cieplnych wlasciwosci tkanki oraz parametrow systemu lasera. Lepiej zbada-
ne parametry tkanki i optymalizacja parametréw lasera prowadza do poprawy obszaru znisz-

czenia chorych tkanek.

3.3 Aplikatory do interstycjalnej termoterapii laserowe;j

Wiele zespotdéw na calym $wiecie pracuje nad stworzeniem réznych typéw aplikatorow,
a takze systemOow wspomagajacych przeprowadzanie zabiegéw, aby zapobiega¢ zbyt obszer-

nej karbonizacji i koagulacji zdrowych tkanek.
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Pierwsze zabiegi interstycjalne wykonywano samymi $wiattowodami (o Srednicy rdze-
nia 400 pm lub 600 pum), pozbawionymi plaszcza w koncowym odcinku. Aplikator taki ulegal
jednak tatwo uszkodzeniu. P6zniej koncoéwka swiattowodu byta poddawana chemicznej i me-
chanicznej obrdbce, aby otrzymaé matowa 1 szorstkg powierzchni¢ w celu uzyskania wyma-
ganego profilu rozpraszania $wiatla przez aplikator. Takie aplikatory miaty dtugos¢ aktywna
ponizej 4 cm i powodowaty koagulacje tkanki o ksztalcie cylindrycznym. Inne grupy badaw-
cze dodawaly specjalny rozpraszajacy material do pokrywania widkien, aby zwigkszy¢
sprawnos¢ 1 uzyska¢ odpowiedni rozklad promieniowania [**]. W najprostszych typach apli-
katoréw sa stosowane wlokna kwarcowe o $rednicy rdzenia 600 pm, z ktérych promieniowa-
nie laserowe rozchodzi si¢ pod katem ok. 8-10°. Przy zastosowaniu wtdkna o cienszym rdze-
niu 400 um mozna uzyska¢ wigksze rozbieznosci wigzki promieniowania (do 20°).

Rysunek 4 przedstawia schemat aplikatora typu ,,bare fibre”. Tego typu widkna moga
by¢ stosowane w leczeniu zmian naczyniowych. Mate rozmiary aplikatorow zmniejszaja ry-
zyko wystapienia komplikacji, jak np. krwawienie po nakluciu [*°]. Taki aplikator ma jednak
wady, migdzy innymi ulega zniszczeniu z powodu duzej gegstosci mocy na koncoéwcee widkna.
Trudno jest uniknaé przegrzania ukladu, a co za tym idzie nie ma catkowitej kontroli nad de-

strukcja chorej tkanki *,4.

widkno optyczne

| — D

emisja swiatta

Rys. 4. Schemat aplikatora typu ,, bare fibre”

Odmienna grupe aplikatorow stanowia aplikatory dyfuzyjne, ktére emituja promie-
niowanie wokoét odstonietego, odpowiednio wymodelowanego rdzenia, ale wymagaja chto-
dzenia poprzez przeptukiwanie ptynem fizjologicznym lub schtodzong woda. Przy zastoso-
waniu tych aplikatorow szybciej uzyskiwano koagulacj¢ okreslonego obszaru. Jednak system
chtodzacy powodowal zwigkszenie rozmiaréw aplikatora, co ograniczalo jego mozliwosci

zastosowan [43].
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Cylindrycznie rozpraszajacy koniec widkna byt zastosowany przez naukowcéw w Ho-
landii. Wi6kno $wiatlowodu o $rednicy 600 um zostatlo pozbawione plaszcza polimerowego
na dhugosci 0,5 cm. Rdzen zostal poddany obrobce chemicznej (zanurzony w kwasie fluoro-
wym), nastgpnie zmodyfikowany rdzen zostal zanurzony w silnie rozpraszajacej substancji
Helioseal®. Po catkowitej obrobce powstal aplikator cylindrycznie rozpraszajacy o dlugosci
0,5 cm i $rednicy 1,3 mm. Tego typu aplikator byt uzyty w badaniach koagulacji tkanek ra-
kowych w watrobie szczurow. Przy zastosowaniu lasera Nd:YAG o mocy 2 W, po 2 minutach
uzyskano obszar koagulacji o dlugosci 11 mm. Przy zastosowaniu wigkszych mocy lasera
aplikator ulegt zniszczeniu [*4.

W Centrum Medycyny Laserowej w Berlinie skonstruowano aplikator dyfuzyjny.
Aplikator ten zabezpieczony jest przed zniszczeniem ochronng powltoka szklang lub teflono-
wa. Z koncowki swiattowodu o S$rednicy rdzenia 400 pum usunig¢to ostonke zewngtrzng i
ptaszcz na dtugosci 20 lub 40 mm, po czym poddano ja obrébce mechanicznej lub chemicz-
nej. Odpowiednio wymodelowana koncéwka dalsza swiattowodu, zwana aktywna dlugoscia
aplikatora emituje promieniowania rozproszone (Rys. 5). Aplikator dyfuzyjnie rozpraszajacy
pozwala na termiczne leczenie zmian do 3 cm $rednicy, bez zweglenia naswietlanej tkanki

przy zastosowaniu promieniowania laserowego o mocy 20 W (A = 1064 nm) 1.

ostonka

" rozktad pirw,niowania

swiatigwod raly ‘_
2 2 +

czesc aktywna aplikatora

Rys. 5. Schemat aplikatora rozpraszajqcego [45].

Najwigkszy obszar koagulacji tkanki mozna osiagna¢ przy zastosowaniu aplikatora
skonstruowanego w Centrum Medycyny Laserowej w Berlinie typu ,,zebra” (Rys. 6). Jego
dhugos¢ aktywna wynosi 40 mm. Aplikator ten posiada rozmieszczone kolejno obszary ak-
tywne, (z ktérych emitowane jest $wiatto) i pasywne (brak emisji), co zwigksza powierzchnig

czynng aplikatora 1.

18



, K ; ‘/ T
\Z N \ /
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Rys. 6. Aplikator typu ,,zebra” [*'].

Na Uniwersytecie w Londynie przeprowadzono badania z wykorzystaniem aplikatora
cylindrycznie rozpraszajacego. Aplikator byl wykonany na widknie swiattowodowym o $red-
nicy 1000 pm i mial dtugos¢ aktywna 20 mm, byt pokryty mikronowych rozmiaréw rozpra-
szajacymi czasteczkami epoksydowymi. Koniec widkna pokryty byt materialem o wysokim
wspolczynniku odbicia. Swiatto, ktére zostato odbite propagowato w tyl przez rozpraszajacy
srodek, co powodowalo wzmocnienie rozpraszania i ulepszato rozktad $wiatta na wyjsciu z
aplikatora. Caty aplikator byt w ochronnej elastycznej powtoce z teflonu [*].

Grupa fizykdw ze Szwecji skonstruowala i1 przeprowadzita badania dwoch aplikato-
réw. Cylindryczny dyfuzor byt wykonany poprzez zanurzenie 25 mm rdzenia $wiatlowodu w
kwasie fluorowodorowym. Koncowka wldkna byla mechanicznie polerowana przy uzyciu
drobnego papieru piaskowego, co spowodowato jej zmatowienie. Koniec aplikatora zabezpie-
czono szklanym cylindrem o $rednicy 1,7 mm, ktéry byl przymocowany do plastikowej osto-
ny $wiattowodu. Innym aplikatorem bylo wytapetowane widkno, ktére zabezpieczono stalowa
igta medyczna. Koniec igly zostal zacisnigty. Zewngtrzna srednica wynosita 1,2 mm. Pokryty
metalem koniec wiokna byl nieprzezroczysty optycznie. W przeprowadzonych badaniach
uzywano lasera Nd:YAG o mocach 5 Wi 7 W przez 5, 10 1 20 minut. Aplikatory testowano
na tkankach migsniowych. Badania wykazaly, ze pokryty metalem aplikator wywotat elipso-
idalny ksztalt koagulacji tkanki, lecz powodowal réwniez zweglenie dookota dalszego konca
aplikatora. Aplikator dyfuzyjny ze szklana ostonka réwniez wywolat koagulacje o ksztalcie
elipsoidalnym i nie zaobserwowano zadnych oznak zweglenia. Aplikator pokryty metalem
koagulowatl wigkszy obszar niz pokryty szklem w tych samych warunkach doswiadczalnych
1.

Ten sam zespét z Instytutu Technologii w Lund opracowat réwniez aplikator chlodzo-
ny woda do leczenia tagodnego rozrostu prostaty. Wiokno swiattowodowe zostalo pozbawio-
ne plaszcza na dlugosci 20 mm i zanurzone w kwasie fluorowodorowym. Nastepnie rdzen

zostal pokryty dwusktadnikowym klejem zmieszanym z niewielka iloscig dwutlenku cyny.
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Maksymalna srednica widkna wyniosta 0,55 mm. Cate wldkno zostalo zabezpieczone szkla-
nym cylindrem na dtugosci 6,5 cm, przylaczonym do powloki teflonowej. Zewngtrzna sredni-
ca aplikatora wynosita 4 mm. Na taki aplikator nalozono dwie plastikowe rurki typu T (wlot 1
wylot) umieszczone obok siebie, zapewniajace przeptyw wody do chlodzenia. Calo$¢ zostata
pokryta teflonem na dlugosci 20 cm. Wewngtrzna rurka teflonowa konczy sie kilka milime-
trow przed koncem zewngtrznej rurki, tworzac koncentryczny pierscien pomigdzy wewnetrz-

nym teflonem a szklang kapilara (Rys. 7) [*].

zewnetrzna ostona
teflonowa szklana kapilara

rutka typu T

WL,

...............

wewnetrzna czgdé akiywna
ostona
, teflonowa

wlot cieczy wylot cieczy

Rys. 7. Aplikator chlodzony wodq I*1.

Innego typu aplikator chtodzony zostat zaprojektowany w Szpitalu Uniwersyteckim
we Frankfurcie nad Menem w Niemczech. Na 400 pm krzemowe widkno zalozono ochronng
szklana kapilare o $rednicy 1,4 mm z tetraedrycznym zakonczeniem. Rdzen $wiattowodu zo-

stat zeszlifowany na dtugosci efektywnej 12 lub 15 mm (Rys. 8) ]

Aktywna czes§¢
aplikatora

Wiékno
optyczne

, Podwéjna rurka
Wiot zabezpieczajaca
Wylot

Rys. 8. Aplikator chlodzony z systemem zabezpieczenia [*].
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Do zastosowania tego typu aplikatora w badaniach klinicznych uzyto zestawu firmy
SOMATEX (Berlin, Niemcy) [*°], sktadajacego si¢ z igly do wprowadzenia aplikatora, sys-
temu zawierajacego mandryn i specjalnego ochronnego kateteru, ktory jest zamknigty na kon-
cu. Ochronny kateter zapobiega bezposredniemu kontaktowi aplikatora z tkanka i uniemozli-
wia zniszczenie aplikatora. Aplikator byt zastosowany w leczeniu ztosliwych guzow watroby.
Przy uzyciu lasera Nd:YAG o mocy 25 W i $rednim czasie naswietlania 25 minut w 95%
przypadkéw otrzymano calkowita martwicg guza z 5 mm marginesem bezpieczenstwa.

W Centrum Medycyny Laserowej w Berlinie rowniez zastosowano aplikator z aktyw-
nym chlodzeniem, co umozliwilo uzycie wysokich mocy lasera. Dzigki temu osiagnigto
wzrost maksymalnej aplikowanej dawki promieniowania do okoto 12,5 W/cm aktywnej dtu-
gosci aplikatora, bez wystgpowania zweglenia tkanki [>']. Aplikator chtodzony przedstawiony
jest na Rys. 9. Wewnetrzne chlodzenie realizowane jest poprzez omywanie aplikatora roztwo-
rem soli fizjologicznej lub wody. Zewngtrzna ostona aplikatora jest wykonana z twardego
szkla, ktore nie zmienia rozktadu dystrybucji swiatta. Aktywna dlugos¢ tego aplikatora wyno-
si 20 lub 40 mm, $rednica rdzenia widkna 400 pum, $rednica ostonki zewnetrznej 1,4 mm,

maksymalna moc lasera, ktérag mozna zastosowa¢ przy chtodzeniu do 8°C, moc - 60 W .

Chlodzenie

Aktywna cze$¢
aplikatora

L .

—

Rys. 9. Aplikator chtodzony (LMTB — Niemcy) 1.

W tym samym osrodku skonstruowano réwniez aplikator chlodzony, ktéry posiada
czes$¢ emitujacy Swiatto tylko na koncu widkna. Z takiego aplikatora emitowane jest Swiatto w
ksztalcie stozka. Aplikator ten na koncu jest zabezpieczony przezroczysta szklang kapilara, a

na pozostatej dtugosci jest nieprzezroczysty (Rys. 10) .
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Rys. 10. Aplikator chlodzony (Krefeld — Niemcy) [*].

Zalety takich aplikatorow jest mozliwos¢ wywotlania koagulacji chorej tkanki, przy
jednoczesnym zredukowaniu maksymalnej temperatury. Jednakze duze zewngtrzne Srednice
aplikatoréw chtodzonych ograniczaja zakres ich zastosowan. Aplikatory chtodzone sgq glow-
nie stosowane do niszczenia duzych zmian nowotworowych w watrobie. Do destrukcji guzow
mozgu nie uzywa si¢ ich ze wzgledu na duze rozmiary [*].

W innym osrodku naukowym w Marburgu (Niemcy) przeprowadzono badania czte-
rech réznych aplikatorow. Przy uzyciu lasera Nd:YAG (moc 5 W, czas naswietlania 300 s)
badano ksztalt i rozmiar koagulacji tkanki (watroby i $ledziony $wini). Doswiadczenia byty
przeprowadzone za pomoca aplikatorow typu: nieostonigte widkno (bare fibre), aplikator
pierscieniowy, aplikator boczny (emisja promieniowania tylko z jednej strony widkna) i roz-
praszajacy (Rys. 11). Wszystkie aplikatory zostaly wykonane na wiéknach o Srednicy rdzenia
600 um. Aplikator pierscieniowy, ktory charakteryzuje si¢ pierscieniowym ksztaltem emisji
promieniowania spowodowat najwigkszy obszar koagulacji tkanki. Podobny efekt otrzymano
stosujac aplikator dyfuzyjny. Aplikator boczny wywotal asymetryczny obszar koagulacji,
zgodnie z kierunkiem promieniowaniem. Aplikator nieostonigty spowodowal najmniejsza

koagulacje [53].
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Rys. 11. Rozklad promieniowania z réznych typow aplikatorow do interstycjalnej termotera-
pii laserowej, (a) nieostoniete wlokno (bare fibre), (b) aplikator boczny, (c) aplikator pier-
Scieniowy, (d) aplikator dyfuzyjny [**].

3.4 Aplikatory wykorzystujace inne rodzaje energii cieplnej do zniszcze-

nia chorej tkanki

Innym typem aplikatoréw, uzywanych do wywotania wewngtrznej koagulacji chorych
tkanek, sa aplikatory wykorzystujace prad o czestotliwosci radiowej (RF) i mikrofale. Naj-
prostszy i najczesciej uzywany aplikator wykonany ze stopu metali jest w ksztalcie igly o
dhugosci 15 - 25 cm. Czes$¢ aktywna ma dlugos¢ 1 - 3 cm, bezposrednio przekazuje z genera-
tora do tkanki prad zmienny o wysokiej czgstotliwosci (375-480 kHz) i mocy 50 - 150 W.
W trakcie zabiegu aplikator jest chtodzony zewngtrznie lub w obiegu zamknigtym zimnym
roztworem soli fizjologicznej, cze$é aktywna ogrzewa sie do temperatury 90 - 105°C [**].

Do zniszczenia guzéw watroby w USA zastosowano jako aplikator RF elektrode w
postaci igly. Aplikator ma 6,0 cm diugosci i $rednicg 0,15 cm. Koniec aplikatora na dtugosci
2,0 cm jest nieizolowany i pozostata czgs$¢ (4,0 cm) pokryta jest cienkim materiatem izolacyj-

nym (Rys. 12) [*°].
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Rys. 12. Schemat aplikatora RF [l

Zarowno dla mikrofali, jak i lasera, gtgbokos¢ przenikania energii moze by¢ zmienio-
na przez zmiang czestosci zrodta energii. Aplikatory ultradZwigkowe zawierajace mate piezo-
elektryczne przetworniki mogg dostarczy¢ energi¢ dzwigku, tak by ogrza¢ tkanki. Niestety,
maksymalny rozmiar zniszczonej tkanki, przy zastosowaniu pojedynczych przetwornikow,
nie byt wystarczajaco duzy; dlatego potrzebne jest zastosowanie zlozonych ukladéw, aby
zniszezy¢ wigksze obszary chorobowe [ 9.

Diederich i zespdt zaprojektowali ultradZzwigkowe aplikatory posiadajace mate cylin-
dryczne przetworniki (1,1-2,5 mm) w sprzezeniu bezposrednim i z chlodzonym kateterem. W
chtodzonym kateterze zaprojektowano uklad przetwornika, ktory jest wstawiony w zamknigty
koniec aplikatora. W sprzgzeniu bezposrednim skonstruowano uktad przetwornikoéw, ktéry
moze by¢ umiejscowiony bezposrednio w tkance i dlatego nie uzywa si¢ juz oddzielnego ze-
wnetrznego kateteru do chtodzenia. Wyniki badan przeprowadzonych in vivo i in vitro wyka-
zaly, ze aplikatory z przetwornikami sa zdolne do wytwarzania kierunkowej akustycznej
energii. Czas ogrzewania mozna kontrolowa¢ stosujac aplikatory z wielokrotnoscia przetwor-
nikéw. Prowadzono badania nad aplikatorami ultradzwigkowymi, aby mozna byto uzyskaé
wyzsze temperatury wymagane do wewnetrznej koagulacji. Zastosowano przetworniki cylin-
dryczne. Wykazano zdolno$¢ aplikatoréw do regulacji temperatury i mozna bylo wywotad
koagulacje skierowanag katowo. Chlodzenie woda pozwolito zwigkszy¢ moc 1 zapobiegato
szkodliwemu ogrzewaniu w nieaktywnym regionie przetwornika 7.

Naukowcy z USA zaprojektowali aplikator chtodzony powietrzem z uktadem o sprzg-
zeniu bezposrednim (Rys. 13). Aplikator byl zbudowany z pojedynczego elementu piezoce-
ramicznego (PZT 4), (Srednica zewngtrzna — 2,2 mm, $rednica wewngtrzna — 1,7 mm, dtugosé¢
- 10 mm). Zewnetrzna powierzchnia elektrody przetwornika byta wycigta tak, by powstat
okreslony elektrycznie (i akustycznie) “aktywny” katowy wycinek 90°, 200°, 270° lub 360°.
Kazdy przetwornik byl ustawiany osiowo migdzy dwiema cienkimi Sciankami rurki ze stali
nierdzewnej tworzacymi zewngtrzny trzon aplikatora. Druga rurka przechodzi przez srodek

przetwornika i przymocowana jest do zewngtrznej rurki przy koncu aplikatora (zapobiegajac
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wyplywowi powietrza). W wewngtrznej rurce wywiercono male otworki (o $rednicy 0,2 mm),
by pozwoli¢ na przeptyw powietrza do pierscieniowych regiondw pomig¢dzy wewngtrznymi i
zewngtrznymi rurkami. Aplikator byt szczelnie zamknigty cienkim poliestrem, ktory stanowit

ochrone [*'].

otwory powietrzne

warstwa ' cylindryczne
zabezpieczajaca przetworniki PZT
SEKROf AKTYWNY

elektroda __ ¥

““=naciecia

Rys. 13. Schemat aplikatora ultradzwigkowego chlodzonego powietrzem,rozpietos¢ kqtowa
aktywnego sektora wynosi 200 ° .

Chlodzenie powietrzem znacznie pomogto zwigkszy¢ moc i ulepszylo cylindryczng 1
osiowa kierunkowos¢ rozchodzenia si¢ ciepta bez niepotrzebnej koagulacji.

Inna grupa zajmujaca si¢ konstrukcja aplikatoréw ultradzwigkowych sa naukowcy z
Francji. Gtéwnym przedmiotem ich badan sa aplikatory do koagulacji przerostu prostaty.
Pierwszym aplikatorem przez nich skonstruowanym byt aplikator z ostonka ze stali nierdzew-
nej o zewnetrznej Srednicy 3,8 mm. Posiadal mosigzny stozkowy koniec, w ktérym byta osa-
dzona cze$¢ aktywna zlozona z piezoceramicznych przetwornikow typu P762 PZT o wielko-
éci 3x10 mm?. W srodku aplikatora przechodza przewody elektryczne, rurki do chtodzenia
woda, termoogniwo potaczone z powierzchnia przetwornika (Rys. 14) [**]. Temperatura w
tkankach przy zastosowaniu tego aplikatora dochodzila do 85°C, przy czym zabieg byl bez-

pieczny dla pacjentow.
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chiodzenie wodg
przetwornik

Rys. 14. Schemat aplikatora ultradzwiekowego (Lyon - Francja) >

W 2000 roku przeprowadzono badania z wykorzystaniem aplikatora ultradzwigkowe-
go, ktory posiadat czgs¢ aktywna w postaci cylindrycznie ulozonych przetwornikéw ze spe-
cjalnie wykrojonymi sektorami aktywnymi (Rys. 15) [*]. Jednak przy takiej budowie aplika-

tora otrzymywano mate obszary koagulacji.

przetworniki

Rys. 15. Aplikator ultradiwiekowy z cylindrycznie rozmieszczonymi przetwornikami [l

Grupa francuska dazyla do skonstruowania aplikatora o malych rozmiarach, ktory
mial by¢ zastosowany do operacji w cewce moczowej. Zbudowany aplikator posiadal czgs$é
aktywna umieszczona w kapsule powietrznej, w ktorej byt przetwornik. Catkowita dlugosé
aplikatora wynosita 50 mm. Koagulacja tkanki zachodzita tylko w kierunku, w ktérym byta

zwrocona czes$¢ aktywna (Rys. 16) [*L
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Rys. 16. Aplikator ultradzwi¢kowy z kierunkowym rozchodzeniem sig fal i

Zabiegi z wykorzystaniem réznego typu aplikatoréw w celu zniszczenia chorych tka-
nek muszg przebiega¢ pod kontrola. Najprostsza metoda jest bezposrednia kontrola wzrostu
temperatury przez badanie palpacyjne powierzchni skéry ponad leczonymi zmianami patolo-
gicznymi. Najlepszymi metodami monitorowania interstycjalnej termoterapii laserowej tka-
nek gleboko polozonych jest obrazowanie za pomocg rezonansu magnetycznego [°'] i ultraso-
nografii [*]. Jest to niezbedne dla zapewnienia optymalnego ustawienia aplikatora, doboru
mocy, czasu trwania zabiegu.

Zabiegi interstycjalnej termoterapii wymagajq niezwykle precyzyjnej kontroli, nie tylko
podczas samego zabiegu, ale takze odpowiedniego planowania przedoperacyjnego. Kontrola
polega m.in. na diagnostyce obrazowej (uwidocznienie struktur wewnetrznych celem ustale-
nia topografii patologii oraz monitorowanie zmian wywolanych wzrostem temperatury w
tkankach). Wykorzystuje si¢ tu techniki tomografii komputerowej, rezonansu magnetycznego
lub obrazowania ultradzwigkowego. Innym zagadnieniem jest odpowiednia dozymetria, czyli
dobor urzadzenia (aplikatora) i parametréw zabiegéw, tzn. czasu trwania zabiegéw oraz mocy
i czestotliwosci zastosowanego promieniowania. Celem planowania zabiegu jest oszacowa-
nie, jaka zmiang, czyli jak duzy obszar koagulacji wywolamy, stosujac dla danego urzadzenia
wybrane parametry energetyczne zabiegu. Wymaga to znajomosci wlasciwosci optycznych i
termicznych tkanek, jednakze wyznaczenie tych parametréw wcale nie jest zagadnieniem
trywialnym. Wiele grup badawczych zajmuje si¢ takimi badaniami, a przedstawione dane
dos$wiadczalne roznia si¢ migdzy soba, czasami nawet znacznie [63 P ].

Innym zagadnieniem, réwnie skomplikowanym, jest analiza propagacji $wiatla i roz-

chodzenia si¢ ciepta w tkankach. Wigkszo$¢ opracowan bazuje na metodzie Monte Carlo,

27



ktora jest wykorzystywana do symulacji trajektorii fotonéw w tkance. Stanowi tez podstawg
wielu programéw symulacyjnych (p. np. 6667y,

W zespole Bio-Optyki Instytutu Fizyki Politechniki Wroctawskiej prowadzone sa pra-
ce nad konstrukcjg zol-zelowych aplikatorow do interstycjalnej termoterapii laserowej. Nie-

ktore wyniki badan zostaty opublikowane lub przyjete do druku [PRORI0ILIEIIAISI0TT
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4 Krzemionkowe materialy zol-zelowe

Zol-zele krzemionkowe sa to porowate materialy podobne do szkla wytwarzane w
temperaturze pokojowej. Technologia zol-zelowa pozwala na wytwarzanie materiatow o roz-
norodnych ksztattach i réznych wiasciwosciach fizycznych i chemicznych. Dobér m.in. ro-
dzaju i ilosci sktadnikéw budujacych zol-zel, odpowiedniego pH i temperatury pozwala

otrzymywa¢ materiaty o okreslonych parametrach optycznych i strukturalnych [#%],

4.1 Wytwarzanie zol-zeli

Proces zol-zel, jak sama nazwa sugeruje, dotyczy przeobrazenia nieorganicznej sieci
poprzez formowanie koloidalnej zawiesiny (zol) i zelowanie do formy polimeru w zelu. Mate-
rial ten wytwarzany jest na drodze hydrolizy i polikondensacji. Zol-zele uzyskuje si¢ z roz-
twordéw alkoholowych alkoksyzwiazkow, alkoholanéw typu M(OR),, gdzie M oznacza metal
lub metaloid, a R (w grupie alkoholanowej OR) to rodnik alkilowy. Rozpuszczalnikami alko-
holanéw sg zwykle etanol lub metanol. Czg¢sto uzywanym alkoholanem jest tetraetyloksysilan
Si(OC,Hs)s (TEOS). Proces tworzenia szkiel zol-zelowych przebiega w kilku etapach, pierw-
szym z nich jest zmieszanie prekursora, czyli alkoholanu z rozpuszczalnikiem (np. alkoho-
lem), potem nastepuja reakcje hydrolizy (4.1) i kondensacji (4.2 lub 4.3). Reakcje te przyspie-
sza si¢ za pomoca katalizatorow kwasowych (np. HCI) lub zasadowych (np. NaOH) [*9.

KAT.

=SiOR + H,0 — =SiOH + ROH 4.1)

Rezultatem hydrolizy jest powstanie grup silanolowych (Si-OH). W reakcji kondensacji

grupy silanolowe przechodza w formy siloksanowych polimerow

=SiOH + =SiOH —> =Si-O-Si= + H,0 (4.2)
lub
=SiOH + ROSi — =Si-0-Si= + RO (4.3)

Produktem ubocznym reakcji kondensacji moze by¢ woda lub alkohol etylowy.
Szybkos¢ zachodzenia tych reakcji ma wplyw na ksztalt struktur polimerowych. Po re-

akcji hydrolizy i czgsciowej kondensacji otrzymujemy plynny zol, ktéry w dalszym etapie
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podlega procesowi sezonowania, podczas ktérego ma nadal miejsce polikondensacja. Zol
traci ptynnosé, tworzac przestrzenng sie¢ wigzan, obejmujaca pierwotng objgtosé, co prowa-
dzi do powstania zelu.

Waznym parametrem wplywajacym na wlasciwosci zol-zeli jest stosunek liczby moli
rozpuszczalnika do liczby moli prekursora, czyli tzw. wspotezynnik R [*].

Materialy zol-zelowe znalazly r6zne zastosowania. Zol-zele krzemionkowe sg optycz-
nie przezroczyste (powyzej 250nm), jest to material stabilny mechanicznie, chemicznie i ter-
micznie. Jego najwigksza zaleta jest wytwarzanie w temperaturze pokojowej i mato wymaga-
jacych warunkach chemicznych. Zol-zele posiadaja duza porowatos$¢ (ok. 30%) i duza po-
wierzchnie wlasciwa (>300 cm?/g) [*']. Materialy zol-zelowe sa kompatybilne z wieloma or-
ganicznymi i nieorganicznymi odczynnikami, ktére moga by¢ zamykane w sieci poréw. Ma-
teriaty zol-zelowe mogg by¢ formowane w postaci bloczkow, filméw (pokrycia na r6znych

podlozach lub $wiattowodach), oraz w postaci proszkow.

4.2 Zastosowania pokry¢ zol-zelowych

W ostatniej dekadzie prowadzone sa intensywne badania nad zastosowaniem zol-zeli
jako biomaterialow. Cienkie filmy i pokrycia zol-zelowe sg najstarszym handlowym zastoso-
waniem technologii zol-zel. Pierwszy patent oparty na procesie zol-zel byl opracowany przez
Jenaer Glaswerk Schott & Gen. w 1939 i opisywal zastosowanie krzemowych filméw zol-
zelowych wytwarzanych poprzez zanurzenie (dip-coating). Od lat szes¢dziesiatych warstwy
zol-zelowe byly stosowane do produkcji pokry¢ lusterek wstecznych 1 warstw antyodbijaja-
cych, a takze w aplikacjach architektonicznych. Dzisiaj cienkie warstwy filmow zol-zelowych

82,83
|

sq uzywane w licznych zastosowaniach, takich jak: pokrycia ochronne i optyczne [ , war-

stwy antykorozyjne [3*], czujniki, nieorganiczne membrany, filmy elektro-optyczne i optycz-
831, warstwy elektrochromowe [*%], potprzewodnikowe warstwy antystatyczne, filmy nad-
88,89.90)

ne [

przewodzace [*7], warstwy wzmacniajace [

4.2.1 Matryce zol-zelowe

Innym obszarem zastosowan zol-zeli jest wykorzystanie ich jako matryc nosnych.
Wykorzystujac duza porowato$¢ materialu umieszcza si¢ w porach zol-zelu molekutly, ktére
moga ten materiat opuscic. Jezeli wielkos$¢ poréw jest poréwnywalna z rozmiarami zamknig-

tych czastek, to molekuta ta nie opusci materiatu, natomiast, jezeli pory sa wigksze nastgpuje
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powolna dyfuzja czastek z materialu. Badania wykazaly, ze zol-zele sa dobrymi matrycami
réznego rodzaju substancji, np. sterydow [’'], lekow przeciwrakowych [*%], antybiotykow [*°],
lekéw antyzakrzepowych [**], czynnikéw wzrostu [95] i biatek [*°], oraz pestycydow i biocy-
dow. Jedna z interesujgcych aplikacji materiatow zol-zelowych jest uzycie ich do zmiany pro-
lekow na leki. W przeprowadzonych badaniach L-amino dekarboksylaza byla zamknigta w
zol-zelu, ktory byt wszczepiony do mdzgu szczura. Zamkniety w matrycy enzym byl zasto-
sowany do zamiany L-dopa w L-dopaming, co stwarza szans¢ leczenia choroby Parkinso-
na [”].

Badania wykazaty, ze tempo uwalniania zamknigtych substancji jest zwigzane z tem-
pem rozktadu matrycy krzemionki [’*]. Tempo uwalniania leku moze byé kontrolowane po-
przez zmiang¢ koncentracji zamknigtego czynnika albo przez manipulowanie starze-
niem/wysuszaniem matrycy lub pH. Potencjalnie uzyteczniejsza metoda jest wytworzenie
“inteligentnych” zol-zeli, ktére moga by¢ tak zaprojektowane, by zmienia¢ wielkos$¢ porow
poprzez zmiang czynnikdéw fizyczno-chemicznych, takich jak pH albo temperatura [*].

W materiale zol-zelowym mozna umiesci¢ rOwniez zywe organizmy i cale komorki,
co umozliwia kontrolowane zachowanie w nowym chemicznym otoczeniu i warunkach $ro-
dowiska dla potrzeb manipulacji genetycznej i/lub biologicznego przetwarzania, komorki.
Przeprowadzono juz badania na zamknigtych w matrycach zol-zelowych komdrkach roslin,
bakteriach Pseudomonas i trzustkowych wysepkach Langerhansa [*°]. Materialy te moga by¢

nietoksyczne, co wykazaly rowniez badania przeprowadzone w ramach tej rozprawy (patrz

Zat. 1).

4.2.2 Pokrycia

Wiasciwosci powlok zol-zelowych staly si¢ w ostatnich latach przedmiotem badan wie-
lu grup naukowych. Zol-zele sa stosowane w postaci filméw jako pokrycia bioaktywne. Prze-
prowadzono badania nad powinowactwem zol-zeli domieszkowanych zwiazkami apatytu do
naturalnych tkanek. Powstate filmy zol-zelowe posiadaty bardzo dobra mikrostrukture, dosto-
sowany sktad chemiczny, dobra sil¢ przylegania, co powoduje, ze sg to materialy bioaktywne
o wysokiej stabilnosci. Tego typu pokrycia moga by¢ zastosowane jako powtoka ochronna na
metalowych implantach. Bioaktywny film apatytu na metalicznych wszczepach ma dobra
stabilno$¢ i nie reaguje podczas kontaktu z ptynami ciala. Porowato$¢ zwigksza wspdlny ob-
szar polaczenia z naturalng koscig, dobra sita przylegania powoduje mocne polaczenie

100
]

wszczepu z tkanka kostng [ 7]. Odpowiednia wielkosci porow i1 preferowane wyrdwnanie
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mezokanalow zol-zeli moze powodowa¢ ksztaltowanie si¢ uporzadkowanego hydroksyapaty-
tu i struktury kolagenu, co powoduje, ze pokrycie ma dobre wiasciwosci mechaniczne i do-
skonata zdolno$¢ przylegania do kosci ['']. Znaczna uwage przyktada sie do cechy implan-
tow zwanej ,,bioactive fixation” (ang.), gdzie termin “bioactive fixation” definiuje si¢ jako
wzajemne pofaczenie implantu i tkanki poprzez utworzenie biologicznie aktywnej warstwy

['%]. Niezwykle wazng zaleta jest to, ze bioaktyw-

hydroksyapatytu na powierzchni implantu
ne polaczenie implant - kos¢ jest rownie silne lub nawet silniejsze niz polaczenie kos¢ - kosé
juz po 3-6 miesigcach. Tak duza sita polaczenia tkanki migkkiej lub twardej z implantem wy-
nika ze wzrostu in vivo gestej (w skali nanometrowej) warstwy krystalicznych aglomeratéw
hydroksyweglandw, ktére wiaza wiokna kolagenowe.

Infekcje bakteryjne spowodowane wszczepieniem implantdw sa powaznym zagroze-
niem dla pacjenta, prowadza do przedwczesnego usunigcia implantu, co jest z kolei kosztow-
ne, powoduje uraz u pacjenta, a czasem nawet $Smier¢. Pod katem zastosowan ortopedycznych
badano zol-zele uwalniajace tlenek azotu (NO), stosujac je jako pokrycia antybakteryjne na
stali chirurgicznej ['*]. Efektywnos¢ dziatania antybakteryjnego tego rodzaju pokry¢ testo-
wano przeciwko bakteriom Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus oraz Staphylo-
coccus epidermidis. Oporno$¢ przylegania bakterii hodowanych w zawiesinie do pokry¢
uwalniajacych NO byla testowana in vitro na czystej stali, na stali pokrytej zol-zelem oraz na
stali pokrytej zol-zelem uwalniajacym NO. Przyleganie bakterii do czystej stali i stali pokrytej
zol-zelem bylo poréwnywalne. Natomiast przy zastosowaniu zol-zeli uwalniajacych NO po-
wierzchnie stali byly pokryte bakteriami w znacznie mniejszym stopniu, co udowodniono dla
wszystkich przebadanych rodzajéw bakterii oraz temperatur inkubacji.

Znane sg rowniez zastosowania zol-zeli jako materialéw bioceramicznych do rekon-
strukcji tkanek i organdéw. Kontrolujac porowatos¢ zol-zeli zwigkszano mechaniczng wytrzy-
matos¢. Bioaktywne szklo sktadato sie z tlenkow krzemu, wapnia i fosforu, co przyczynia si¢
do szybszego wzrostu kosci i redukuje prawdopodobienstwo infekcji ['**].

Jako materiat protetyczny badane sa takze zol-zele domieszkowane zwigzkami tytanu.
Doswiadczenia chemiczne, mechaniczne i biologiczne pokazaty, ze warstwy zol-zeli z Ca-
TiO3 wykazuja dobre przyleganie i wysoka biokompatybilnos¢ [t9],

Aby poprawi¢ biokompatybilnos¢ tytanu osadzano na podtozach tytanowych warstwy

[106]. Otrzymane na tytano-

zol-zelowe hydroksyapatytowe oraz fluorohydroksyapatytowe
wych dyskach powtoki zol-zelowe o grubosci okolo 5 um byly jednorodne. Tempo rozpusz-
czania optaszczajacej warstwy wzrastalo wraz z zawartoscig fluoru w strukturze apatytu, co

wskazuje na mozliwos¢ ksztaltowania rozpuszczalnosci przez dostosowanie sktadu mieszanki
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hydroksyapatytu czystego i z domieszka fluoru. Aktywnos¢ fosfatazy zasadowej w komor-
kach (linia komérek podobnych do osteoblastow MG63 oraz linia komoérkowa ludzkich ko-
morek kostniakomigsaka) na prébkach pokrytych hydroksyapatytem i fluorohydroksyapaty-
tem wykazuje znacznie wyzszy poziom ekspresji w porownaniu do czystego tytanu. Potwier-
dza to zwigkszona aktywnos¢ funkcjonowania komoérek na podtozach pokrytych zol-zelem.

Opisano rowniez dwa sposoby tworzenia cienkich, niepgkajacych filméw fosforanu
wapnia na porowatych powierzchniach podlozy Ti6Al4v stosowanych w implantologii e,
Cienkie warstwy tworzone byly na implantach w celu zwigkszenia szybkosci wzrostu kosci.
Filmy te przygotowywano albo z roztwordw prekursoréw nieorganicznych albo organicz-
nych. Obie drogi prowadzily do uzyskania warstw hydroksyapatytu, ktore roéznily si¢ struktu-
ra i stosunkiem zawartosci wapnia do fosforu. Filmy utworzone z prekursoréw nieorganicz-
nych mialy bardziej nieregularng tekstur¢ (struktur¢ powierzchni) i byly mniej geste. Obie
analizowane topografie oplaszczanych powierzchni wydaja si¢ by¢ dobrymi ukltadami mode-
lowymi do przysztych badan in vivo.

Asai i Kikuchi uzyli ztlozonych warstw zol-zelowych jako pokrycia antyodbiciowego
plastykowych soczewek [**]. Inng mozliwoscia aplikacji jest pokrywanie zolem widkien swia-
ttowodowych do celow detekcyjnych ['%]. W naszej grupie prowadzone sa badania nad zol-
zelami krzemionkowymi, ktore moga by¢ uzyte do produkcji $wiattowodowych aplikatorow

stosowanych do terapii laserowych [""'%].
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S Celizakres pracy

Przedstawiona powyzej analiza doniesien literaturowych na temat zastosowania mate-
riatow zol-zelowych wskazuje, ze materiaty tego typu, wytwarzane w temperaturach pokojo-
wych w stosunkowo niedrogi sposob, wzbudzaja zainteresowanie bardzo wielu grup badaw-
czych na calym $wiecie. Bardzo wiele opracowan poswigconych jest ich wytwarzaniu i roz-
licznym zastosowaniom, zardwno typowo technicznym, jak i w naukach biomedycznych czy
w ochronie $rodowiska. Dobor odpowiednich warunkéw procesu wytwarzania materialow
zol-zelowych wplywa na ich wlasciwoscei fizyczne. W niektoérych pracach podkresla sig, ze
ksztalt materialu wytworzonego w procesie zol-zel, zalezy od stosunkéw ilosciowych roz-
puszczalnika i substratow (czyli wspomnianego juz wspdlczynnika R). Niewiele jest nato-
miast prac po$wieconych zagadnieniom wlasciwosci optycznych i ich zaleznosci od skiadu
substratow materiatow, uzytych do produkcji zol-zeli.

W ostatnim okresie obserwujemy réwniez rosnace zainteresowanie nowymi minimal-
nie lub catkowicie bezinwazyjnymi technikami terapeutycznymi czy diagnostycznymi, ktdre
sa opracowywane przez interdyscyplinarne zespoty naukowe, zlozone z inzynier6w, lekarzy i
fizykoéw. Takim typem nowej metody leczniczej jest interstycjalna termoterapia laserowa.

Niniejsza rozprawa po$wigcona jest wytwarzaniu i badaniu wlasciwosci fizycznych ma-
terialow zol-zelowych pod katem zastosowania ich do konstrukcji zol-zelowych aplikatorow
$wiattowodowych do interstycjalnej termoterapii laserowej. Celem pracy bylo zbadanie wila-
$ciwosci fizycznych i optycznych zoli krzemionkowych, materiatéw zol-zelowych oraz skon-

struowanie $wiattowodowego aplikatora zol-zelowego i zastosowanie go w badaniach in vitro.

W pracy postawiono nastgpujace tezy:

1. Stosunek molowy rozpuszczalnika i prekursora, uzytych do produkcji warstw zol-
zelowych wptywa na wlasciwosci fizyczne zoli, takie jak lepkos¢ i napigcie powierzch-
niowe, tym samym wplywa na grubo$¢ warstwy zol-zelowej, wytwarzanej metoda zanu-

rZeniowa.

2. Dzigki odpowiedniemu stosunkowi molowemu rozpuszczalnika i prekursora mozemy
ksztaltowa¢ wlasciwosci transmisyjne warstw zol-zelowych, a tym samym wplywac na

wspolczynnik zatamania.
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3. Krzemionkowe materialy zol-zelowe moga by¢ wykorzystane do wytwarzania aplikatorow
swiattowodowych. Rozktad $wiatlta na wyjsciu aplikatora zalezy od stosunku molowego

rozpuszczalnika i prekursora, a takze liczby natozonych warstw zol-zelowych.

4. Aplikatory zol-zelowe moga by¢ zastosowane do koagulacji tkanek w zabiegach intersty-
cjalnej termoterapii laserowej. Na wielkos¢ strefy koagulacji dla danych parametréw lase-
ra i danej tkanki ma wplyw stosunek molowy prekursora i rozpuszczalnika oraz dlugosé¢

aplikatora.

W celu zrealizowania zatozen pracy, wykonano nastgpujace zadania:

1. Wytwarzanie zoli krzemionkowych i badania ich lepkosci, napigcia powierzchniowego i
wspolczynnika zalamania oraz okreslenie grubosci warstw zol-zelowych wytwarzanych
metoda zanurzeniowa.

2. Opracowanie zmodyfikowanej metody zanurzeniowej (typu ,,odwrotny dip-coating™) i
pokrywanie rdzeni $wiattowodowych materiatem zol-zelowym.

3. Badanie wlasciwosci transmisyjnych warstw zol-zelowych na podtozu szklanym i wyzna-
czanie wspoOlczynnika zatamania.

4. Badanie wlasciwosci strukturalnych materialéw zol-zelowych metoda porozymetrii rte-
ciowe;j.

5. Opracowanie sposobu wytwarzania zol-zelowych aplikatoréw swiattowodowych.

6. Badanie rozktadu $wiatta na wyjsciu aplikatoréw w zaleznosci od typu aplikatora:

a) wyznaczanie profilu nat¢zenia $wiatta na wyjsciu za pomoca sfery Ulbricht’a,

b) rejestracja wiagzki emitowanej z aplikatora za pomocg kamery CCD i ocena luminancji
w obrazie,

¢) ocena powtarzalnosci rozktadu $wiatta na wyjsciu aplikatorow.

7. Badania in vitro koagulacji tkanek:

a) ocena temperatury w aplikatorze w zaleznosci od mocy promieniowania laserowego —
badania termowizyjne

b) koagulacja laserem Nd:YAG 1064nm,

¢) koagulacja laserem polprzewodnikowym 980nm,

d) wyznaczenie objetosci skoagulowanej tkanki w zaleznosci od typu aplikatora i parame-

trOw naswietlania.
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6 Badania wybranych wlasciwosci fizycznych materialow zol-
zelowych

Przedmiotem badan byty krzemionkowe materiaty zol-zelowe. Wytworzono materiat o
r6znym stosunku molowym rozpuszczalnika (alkoholu) do prekursora (TEOS), czyli o r6znym
wspotczynniku R. Przeprowadzono badania lepkosci, napigcia powierzchniowego, szybkosci
parowania i wspolczynnika zalamania. Zmierzono transmitancj¢ i zbadano porowatos¢ zol-

zeli.

6.1 Pomiar lepkosci zoli

Waznym parametrem przy tworzeniu pokry¢ zol-zelowych jest lepkos¢ materiatu, kto-
ra jest zmienna w czasie. Wedlug badan przeprowadzonych przez Honga i zespol lepkosc
zolu rosnie juz po 20 minutach w temperaturze 30°C [''°]. Lepkos¢ ma wplyw na grubo$é

wytwarzanej warstwy [, co ma istotny wplyw na wlasciwosci pokrycia.

6.1.1 Materiat badawczy

Do badan materiatu na pokrycia aplikatorow zastosowano prekursor tetraetyloksysilan
(tetraethylortosilicate 98% TEOS) produkowany przez firm¢ Aldrich o wzorze chemicznym
Si(OC,Hs)y. Jako rozpuszczalnik zastosowano alkohol etylowy 96% produkcji POCh (Polskie
Odczynniki Chemiczne S.A.). Reakcje hydrolizy katalizowano st¢zonym kwasem solnym
HCI 36% (POCh), dodawano kolejno po Sul do uzyskania pH = 2. Do zolu dodano $rodek
powierzchniowo czynny Triton X-100 (Aldrich), na kazde 10ml zolu dodano 20ul detergentu.
Hydrolize przeprowadzano mieszajac skladniki na mieszadle magnetycznym przez 8 godzin
w temperaturze 22°C.

Badane materiaty zol-zelowe podzielono na grupy, w zaleznosci od ilosci zastosowa-
nego rozpuszczalnika w stosunku do ilosci prekursora, czyli o r6znym wspoéiczynniku R. Po-

miar lepkosci zoli przeprowadzono bezposrednio po reakcji hydrolizy.

6.1.2 Metoda pomiaru

Lepkos¢ — (tarcie wewngtrzne) — wlasciwos¢ ptyndw (cieczy, gazéw, plazmy), polega-
jaca na wystegpowaniu w nich naprezen zaleznych od szybkosci odksztatcenia. Ilosciowo cha-

rakteryzuje te naprezenia wspotczynnik lepkosci 7, stanowiacy wspdtczynnik proporcjonal-
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nosci w podanym przez Newtona wzorze AF/AS = nAv/Al, wigzacym stosunek sity AF wza-
jemnego oddzialywania stycznego dwdch ptaskich elementéw roéwnoleglych warstw ptynu do
pola powierzchni AS kazdego z nich ze stosunkiem réznicy predkosci Av tych elementéw do
dzielacej ich odleglosci Al Jednostka wspolczynnika lepkosci w uktadzie SI jest N s/m’ 1.

Pomiar lepkosci wykonano za pomoca wiskozymetru Hopplera typ BH 2. Metoda po-
miaru polega na okresleniu czasu, w jakim znormalizowana kulka opadnie na drodze pomig-
dzy kreskami znaczacymi (wyniki pomiaréw czasu opadania kulki w zolu umieszczone sg w
Zataczniku nr 2).

Wspotczynnik lepkosci wyznaczono dla zoli o réznym wspolczynniku R. Do pomia-
réw uzyto metalowej kulki o parametrach:

Srednica (2r) = 15,804 mm

masa (m) =4,9563 g

gestos¢ (px) = 2.398 g/cm3.

Badany roztwér umieszczono w szklanej rurce wiskozymetru i 10 razy zmierzono czas
opadania kulki na drodze pomigdzy kreskami znaczacymi. Doswiadczenie powtérzono dla
wszystkich roztworéw. Pomiar odbywat si¢ w stalej temperaturze 20°C.

Nastepnie obliczono $redni czas opadania kulki dla poszczegodlnych zoli 1 obliczono

wspotczynnik lepkosci, korzystajac z wzoru '

n=1tK(o- po) N-s/m’ 6.1)

gdzie:

t — $redni czas przebycia zadanej drogi

K — stata okreslajaca warunki doswiadczenia, K = 0,008694 [cP-cm3/g:s] = [mz/s2 10
Pk — gestos¢ kulki

pe — gestosc zolu

6.1.3 Wyniki

Gestos¢ zoli wyznaczono na podstawie pomiardw masy okreslonej objetosci ptynow

(Tabela 1).

! Stownik fizyczny, Wiedza Powszechna , Warszawa 1984.
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R 5 10 15 20 32 40 50

Srednia masa 42921 | 42183 | 4,1809 | 4,1405 | 4,1026 | 4,0809 | 4,0681
objetos¢ Sml [g] +0,001 | #£0,001 | +0,001 | +0,001 | +0,003 | +0,001 | 0,002
Srednia masa 8,5885 | 8,4261 | 8,3677 | 8,2789 | 8,2032 | 8,1578 | 8,1386
objetos¢ 10ml [g] +0,001 | +0,001 | +0,002 | +0,002 | +0,001 | +0,001 | #0,001
gestosé (ob%qtos’c’ 0,8584 | 0,8437 | 0,8362 | 0,8281 0,8205 | 0,8162 | 0,8136
S5ml) [g/cm”]

gestos¢ (objetosé 0,8588 | 0,8421 | 0,8368 | 0,8279 | 0,8203 | 0,8158 | 0,8139
10ml) [g/em’]

GQSt0§é srednia | 0,8586 | 0,8428 | 0,8365 | 0,8280 | 0,8204 | 0,8159 | 0,8137
[g/ecm’] +0,0002 | £0,0008 | £0,0003 | £0,0001 | £0,0001 | £0,0002 | +0,0001
Odch. $rednie

Tabela 1. Masa i gestos¢ materialow zol-zelowych dla réznych wspolczynnikéw R.

Gesto$¢ zoli obliczono rowniez teoretycznie na podstawie ggstosci oraz masy molowej
sktadnikow zolu dla réznych ilosci zastosowanego rozpuszczalnika (czyli réznego wspol-
czynnika R). Liczbe moli » dla poszczegdlnych R obliczono na podstawie danych dostarcza-
nych przez producentéw rozpuszczalnika i prekursora oraz tablic fizykochemicznych. Przy
obliczeniach wykorzystano wzor:
n = pV/M (6.2)
gdzie: p - gestos¢ sktadnika w [g/ml] -p teos = 0,934 g/ml
-peton = 0,79 g/ml
M tEos = 208 g/mol
M gion = 46 g/mol

M — masa molowa sktadnika w [g/mol]

V' — objetosé uzytego sktadnika w [ml]
Przyktadowe wyniki obliczen objgtosci rozpuszcezalnika (alkohol etylowy), potrzebne do uzy-
skania okreslonego wspodtczynnika R, dla 5ml prekursora (TEOS) znajduja si¢ w tabeli
(Tabela 2).

Wspélezynnik R 5 10 15 20 32 40 50

Objetos¢ alkoholu 6,5 13,1 19,6 26,2 39,2 52,3 65,4

etylowego [ml]

Tabela 2. Wspélczynniki R i odpowiadajqce im objetosci rozpuszczalnika dla Sml TEOSu
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Tabela 3 zawiera obliczone teoretyczne wartosci gestosci zoli dla roznych wspétczyn-

nikéw R.
Wspolezynnik R 5 10 15 20 32 40 50
Gestosc teoretycz- 0,854 0,831 0,821 0,814 0,808 0,804 0,802

na [g/cm3 ]

Tabela 3. Gestos¢ zoli obliczona teoretycznie dla réznych wspolczynnikow R

Dla gestosci obliczonej teoretycznie uzyskano mniejsze wartosci niz w przypadku ge-

stosci wyznaczonej doswiadczalnie. W obliczeniach teoretycznych nie uwzgledniono $rodka
powierzchniowo czynnego Tritonu, ktoéry posiada duza gestos¢ (1,07 g/ml). Dlatego wykona-

no dodatkowe badania i zwazono probki zolu (2 ml) bez dodania Tritonu i dla tych wartosci

obliczono gestos¢ (Tabela 4).

Wspoélezynnik R 5 10 15 20 32 40 50
Masa [g] 1,712 1,676 1,654 1,642 1,630 1,620 1,614
(objetos¢ 2 ml) +0,001 | +0,001 | +0,001 | +0,001 | +0,001 | +0,001 | +0,001
Gestos¢ [g/em’] 0,856 0,838 0,827 0,821 0,815 0,810 0,807
+0,005 | +0,004 | +0,004 | +0,005 | +0,005 | +0,005 | +0,004

Tabela 4. Gestos¢ zoli (bez Tritonu) dla réznych wspotczynnikow R
Jak wida¢ na ponizszym wykresie (Rys. 17) zostal zachowany trend spadkowy wartosci ge-

sto$ci przy zwigkszajacej si¢ wartosci R. Wielkos¢ obliczona teoretycznie jest nizsza, ponie-

waz nie uwzglednia proceséw chemicznych zachodzacych w czasie, m.in. kondensacji.
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gestos¢ [g/icm3]

| R5
|

R10

R15 R20 R32 R40

rl_gestoé(: doswiadczalna (z Tritonem) B gesto$¢ teoretyczna
B gestos¢ doswiadczalna (bez Tritonu)

Rys. 17. Gestosci zoli dla réznych wspotczynnikéw R.

Lepko$¢ materiatu jest istotnym parametrem przy wytwarzaniu pokry¢ zol-zelowych.

W zaleznosci od sktadu zolu mozemy uzyska¢ material zol-zelowy o réznej lepkosci, co ma

wplyw na

grubo$¢ warstwy nalozonej na $wiattowdd. Wyniki pomiaréw lepkosci zol-zeli

zamieszczono w tabeli (Tabela 5) i na wykresie (Rys. 18).

R R5 R10 R15 R20 R32 R40 R50
n [N-s/m’] | 1,94 1,79 1,75 1,72 1,70 1,67 1,66
107 +0,03 +0,03 +0,03 +0,04 +0,02 +0,02 +0,02

Tabela 5. Lepkos¢ zoli wyznaczona doswiadczalnie.
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lepko$¢ [Ns/m2]*10-3

RS R10 R15 R20 R32 R40 R50

Rys. 18. Lepkos¢ zoli dla roznych wspotczynnikow R.

Najwieksza warto$¢ lepkosci zaobserwowano dla materialu o wspétczynniku R=5,
najnizsza zas o wspdtczynniku R=50. Wraz ze wzrostem ilosci rozpuszczalnika maleje lep-

kosé.

6.2 Pomiar napigcia powierzchniowego materialow zol-zelowych

6.2.1 Materiat

Badania napigcia powierzchniowego przeprowadzono dla tych samych zoli, dla kté-

rych zmierzono lepkos¢.

6.2.2 Metoda pomiaru

Na kazda czasteczke cieczy znajdujaca si¢ w glebi fazy ciektej dziatajq sily Van der
Waalsa. Poniewaz sily te sg identyczne dla wszystkich czasteczek i1 dzialaja we wszystkich
kierunkach, nie powoduja one zadnego réznicowania czasteczek. Inaczej jest jednak w przy-
padku czasteczek znajdujacych si¢ na granicy faz. Takq granica jest np. powierzchnia cieczy,
drugg faza najczesciej jest powietrze lub cialo state. Tu sily dzialajace na czasteczki od strony

cieczy sa znacznie silniejsze niz ze strony powietrza. Na powierzchni pojawia si¢ sifa, zwana
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napigciem powierzchniowym. Im silniejsze sity spojnosci fazy I i im slabsze oddzialywanie z
faza II, tym wigksza jest warto$¢ napigcia powierzchniowego. Jezeli powierzchnia cieczy jest
ograniczona to napigcie powierzchniowe jest rowne sile dzialajacej na jednostke ditugosci
obwodu i skierowanej prostopadle do powierzchni. Napigcie powierzchniowe cieczy mozna
obnizy¢, wprowadzajac do niej substancje powierzchniowo czynne.

Napigcie powierzchniowe zmierzono metoda odrywania. Metoda ta polega na przyto-
zeniu pewnej sily, ktora potrzebna jest do oderwania metalowej ptytki, ktora jest dobrze zwil-
zalna, od powierzchni cieczy. Zwigzek pomigdzy sita pochodzaca od napigcia powierzchnio-

wego F,, sita odrywania F'i cigzarem plytki O przedstawia wzor:
F=F,+0 (6.3)

Napigcie powierzchniowe mozna obliczy¢, znajac dzialtajaca sile F i dlugos¢ / zanurzonej
czesci ptytki. W przypadku cieczy zwilzajacej metal, na skutek dziatania sit adhezji, czastecz-
ki cieczy przylegaja do metalu i kat pomiedzy powierzchnig plytki 1 plaszczyzna styczna do
powierzchni cieczy, jest w przyblizeniu rowny zeru. Napigcie powierzchniowe o mozna obli-

czy¢ ze wzoru:

o=f=2 [ Nm (6.4)

6.2.3 Wyniki

Pomiary wykonano dla zoli o ré6znych wspoélczynnikach R dla dwoch réznych plytek.
Uzyskane wyniki pomiar6w napigcia powierzchniowego przedstawia Tabela 6 1 wykres (Rys.

19). Wyniki pomiaro6w zamieszczono w Zataczniku nr 3.

R RS R10 |[R15 |R20 |[R32 |R40 [R50
6 [N/m] | 0,175 | 0,150 | 0,131 | 0,124 | 0,116 | 0,109 | 0,106
AG +0,013 | £0,012 | £0,022 | £0,014 | £0,014 | £0,013 | £0,014

Tabela 6. Napiecie powierzchniowe zoli.

42



napiecie powierzchniowe [N/m]

R40 R50

Rys. 19. Napiecie powierzchniowe zoli dla réznych wspotczynnikow R.

Warto$¢ napigcia powierzchniowego maleje wraz ze wzrostem wspétczynnika R.

6.3 Pomiar predkosci zelowania materialow zol-zelowych

Materialy zol-zelowe sa to substancje stale otrzymywane w wyniku przejscia zolu w
zel. Zolami nazywane sa uktady koloidalne, w ktérych najczgsciej wystepuja dwie fazy. Jedna
z faz to faza rozproszona, w ktorej rozmiary czastek sa w granicach od 1 nm do 500 nm. Pod
wpltywem czynnikéw zewngtrznych zole przechodza w bezpostaciowa forme zelu. Przejscie
zolu w zel moze nastgpi¢ np. poprzez odparowanie rozpuszczalnika, w naszym przypadku
alkoholu. Czastki fazy rozproszonej tacza sig, tworzac nieregularng przestrzenng siec.

Podczas przechowywania zolu w temperaturze pokojowej czg¢$¢ rozpuszczalnika po-
przez sie¢ por6w usuwana jest na zewnatrz, towarzyszy temu skurcz materiatu. W ostateczno-
$ci otrzymujemy materiat zwany kserozelem (gr. kseros — suchy), ktérego wymiary zewnetrz-
ne oraz masa sg kilkakrotnie mniejsze niz poczatkowe wymiary i masa tzw. ,,mokrego” Zze-

u '3,



6.3.1 Materiat

Pomiar predkosci parowania wykonano dla zoli wykonanych wedlug przepisu opisanego
w rozdziale 6.1.1. Otrzymany po hydrolizie ptynny materiat tzw. zol zostal przelany do pro-
bowek (powierzchnia parowania S — 7,07 cm?) w ilosciach 5 ml i 10 ml i do naczynek (po-

wierzchnia parowania S - 28,27 cm?®) po 10 ml.

6.3.2 Metoda pomiaru

Przeprowadzono badania pomiaru czasu zelowania i powstawania kserozeli w zalezno-
Sci od wspdtcezynnika R, poczatkowej objgtosci zolu oraz powierzchni parowania. Wytworzo-
ne $wieze hydrolizaty rozlano do naczynek laboratoryjnych (obj¢tos¢ 25 ml, powierzchnia
parowania S - 28,27 cm?), oraz do probéwek (objetos¢ 10 ml, powierzchnia parowania S —
7,07 cm?). Dla kazdego R przygotowano po trzy naczynka, do ktérych nalano 10 ml zolu, po
trzy probowki z 5 ml zolu i po trzy probéwki z 10 ml zolu. W ten sposéb dla kazdego wspot-
czynnika R powstaly trzy serie pomiarowe. Wszystkie probki zwazono i pozostawiono w
temperaturze pokojowej (22°C). Probki wazono co 24 godziny, po takim czasie mozna byto
zaobserwowac¢ zmiany objetosci zoli. Badania prowadzono do momentu powstania kserozeli
w postaci bloczkow. Wyniki pomiaréw zmiany masy zol-zeli zamieszczono w zataczniku

nr 4.

6.3.3 Wyniki

Dla matej powierzchni parowania powstanie materialbw w postaci stalej nastgpito po
ok. 25 dniach. Najszybciej nastapito to dla materialu 0 R=5 (w 19-stym dniu) poniewaz mate-
rial ten zawiera najmniej rozpuszczalnika. Najdtuzej zelowal material o wspotczynniku R=50,
zawiera on najwiecej alkoholu, jego konicowa masa byta najmniejsza (Rys. 20). Natomiast, w
przypadku naczynek o wigkszej powierzchni parowania (poczatkowa ilo$¢ ptynnego zolu byta
taka sama — 10 ml), catkowita przemiana w kserozel nastapita juz po pigeciu dniach. Najwigk-
szy spadek masy zanotowano takze dla materiatu o najwigkszej zawartosci alkoholu, czyli

R=50 (Rys. 21).
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10ml probéwki, S parowania 7,07cm2

masa [g]

’ 0,0 T T T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28

| czas/dni

T T

Rys. 20. Zmiana masy zol-zelu w czasie dla roznych R w probéwkach o powierzchni parowa-
nia 7,07 cm?(10ml).

10 ml naczynka, S parowania 28,27cm2

10,0 |
| 9,0 | - = = |
| 8,0
‘ 70 R5
-

8 50
| g - R20
| 40 —R32
| 30 | —R50
2,0 |
"o —— |
0,0 T T T T T T T T T T T T ‘

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 \
czas/dni

Rys. 21. Zmiana masy zol-zelu w czasie dla roznych R w naczynkach o powierzchni parowa-
nia 28,27 cm’ (10ml).
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Jezeli w probowkach znajdowato si¢ o polowe mniej materiatu, czyli 5 ml, szklisty
materiat powstat po 18 dniach. Masa koncowego produktu maleje wraz ze wzrostem R (Rys.

22).

5 ml probéwki, S parowania 7,07 cm2

0,0 ‘ |
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28

masa [g]

czas/dni

Rys. 22. Zmiana masy zol-zelu w czasie dla roznych R w probéwkach o powierzchni parowa-
nia 7,07 em’(5ml).

Na wykresie (Rys. 23) przedstawiono zalezno$¢ momentu zzelowania od powierzchni

parowania i ilosci zolu dla r6znych wspoétczynnikéw R.

¢ 5ml S=7,07cm2 = 10ml S=7,07cm2 A1OmIS=2827cm2J

30
i 25 — ~¥~4~———@L—r:
‘ | ] |
‘ 20 = - w
\ £ - " 3 ¢ . j
| B 'Y |
15 * — 1
- ®
8 |
- %10 |
| A ‘
! S A A . = = — 1|
||
’ %
| 0 , : |
|
’ R5 R10 R15 R20 R32 R50
1
J

Rys. 23. Czas zzelowania w zaleznosci od wspotczynnika R, powierzchni parowania i objeto-
sci zolu.
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Tabela 7 ilustruje poczatkowe i koncowe srednie masy dla poszczegdlnych serii oraz

ubytek masy.
RS R10 R15 R20 R32 R50

Masa poczatkowa [g] 8,57 8,41 8,37 8,28 8,19 8,13
Naczynko (10ml) S=28,27cm’
Masa koncowa [g] 1,76 1,23 1,14 0,93 0,68 0,31
Naczynko (10ml)/
Ubytek masy 6,81 7,18 1,23 7,35 7,51 7,82
(masa poczatkowa-masa koncowa)
Masa poczatkowa [g] 8,59 8,43 8,35 8,26 8,21 8,14
Probowka (10ml)
Masa koncowa [g] 2,05 1,31 1,02 0,91 0,81 0,61
Probéwka (10ml)
Ubytek masy 6,57 71,12 7,33 7,35 7,4 7,53
(masa poczatkowa-masa koficowa)
Masa poczatkowa [g] 4,29 4,21 4,18 4,14 4,10 4,07
Probéwka (5Sml)
Masa koncowa [g] 0,81 0,52 0,36 0,22 0,15 0,09
Probéwka (Sml)
Ubytek masy 3,48 3,69 3,82 3,92 3,95 3,98

(masa poczatkowa-masa konicowa)

Tabela 7. Masa poczatkowa i kovicowa oraz spadek masy materialow zol-zelowych.

Zauwazono, ze dla wszystkich serii spadek masy zalezy od ilosci uzytego rozpusz-

czalnika, im mniejszy wspotczynnik R tym wigcej materiatu pozostaje w formie bloczka. Przy

wigkszej powierzchni parowania nastgpuje szybsze odparowanie, lecz ubytek masy jest po-

réwnywalny (Rys. 24).

ubytek masy [g]
O =~ N WO d 00 O N ©

R5

R10

R15

R20

R32

Bnaczynko 10ml $=28,27 cm2 M probowka 10ml $=7.07 cm2 |
‘B probéwka 5ml §=7.07 cm2

Rys. 24. Zaleznos$¢ ubytku masy od powierzchni parowania, ilosci zolu i wspotczynnika R.
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6.4 Pomiar transmitancji Swiatla
6.4.1 Materiat

Do badan transmitancji $wiatta wytworzono materialy zol-zelowe w formie warstw.
Jako podtoze dla warstw zastosowano szkietka podstawkowe uzywane do mikroskopowania,
na ktore naktadano odpowiednig ilo$¢ zolu otrzymanego wedtug metody opisanej w rozdziale
6.1.1. Przed naniesieniem materiatu zol-zelowego na podtoza odpowiednio je przygotowano.
Powierzchnia szkietka byta zmywana woda destylowang zawierajaca detergent w celu usu-
nigcia zanieczyszczen. Nastepnie szkietko bylo ptukane alkoholem etylowym. Na przygoto-
wane podloza nanoszono otrzymany hydrolizat w postaci kropli okoto 0,05 ml, a nastgpnie za
pomocag szklanego preta rozprowadzano go na podtozu. Probki pozostawiono w temperaturze
pokojowej na okoto 1h. Pdzniej na czgs¢ probek naniesiono jeszcze jedng warstwe zol-zelu w
ten sam sposob, jak pierwsza warstwe i rowniez odczekano 1h, po czym na jedna parti¢ pod-
tozy naniesiono trzeciag warstwe. W ten sposob powstato 6 probek z jedng warstwa zol-zelu,
6 probek z dwiema warstwami i 6 probek z trzema warstwami. Grubos¢ jednej warstwy zol-

zelowej na podtozu szklanym zmierzona na mikroskopie interferencyjnym wynosita 1 um *

0,1 pm.

6.4.2 Metoda pomiaru

Pomiar transmitancji materiatow zol-zelowych przygotowanych w formie warstw na
podtozach szklanych dokonano na spektrofotometrze Lambda 900 UV/VIS/NIR firmy Perkin
Elmer w zakresie od 350 nm do 3000 nm.

Badano wplyw wspétczynnika R i ilosci warstw na wlasciwosci transmisyjne materia-

tow zol-zelowych.

6.4.3 Wyniki

Przy jednej warstwie materiatu najwyzsza transmitancje wykazuje zol-zel o wspoétczyn-
niku R=20, w calym zakresie spektralnym transmitancja jest na statym poziomie okoto 0,92.
Najnizszy poziom transmitancji ma zol-zel o wspétczynniku R=5 ok. 0,5 (Rys. 25). Przy za-

wezeniu wartosci transmitancji widoczne sg oscylacje dla wszystkich R (Rys. 26).
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Rys. 25. Transmitancja dla réznych wspolczynnikow R. Jedna warstwa, zakres dlugosci fali
300-2900nm.
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Rys. 26. Transmitancja dla roznych wspotczynnikoéw R. Jedna warstwa, zakres widzialny dtu-
gosci fali.
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Rysunki (Rys. 27 i Rys. 28) przedstawiaja krzywe transmitancji materiatu zol-
zelowego dwuwarstwowego. Dla wszystkich wspoétczynnikéw transmitancja jest na wysokim

poziomie powyzej 0,9 w zakresie widzialnym.
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Rys. 27. Transmitancja dla réznych wspotczynnikéw R. Dwie warstwy, zakres dlugosci fali
300-2900nm.
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Rys. 28. Transmitancja dla réznych wspotczynnikéw R. Dwie warstwy, zakres widzialny dlu-
gosci fali.
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Krzywe na rysunkach (Rys. 29 i Rys. 30) obrazuja wyniki pomiaréw transmitancji dla
prébek z trzema warstwami zol-zelu. Najnizsza transmitancja wystgpuje dla R=5 na poziomie
okoto 0,4. Wartos¢ transmitancji dla pozostalych materiatow jest na podobnym poziomie,

najwyzsza jest dla R=20 i R=40 okoto 0,92.
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Rys. 29. Transmitancja dla roznych wspotczynnikéw R. Trzy warstwy, zakres diugosci fali
300-2900nm
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Rys. 30. Transmitancja dla réznych wspolczynnikow R. Trzy warstwy, zakres widzialny diu-
gosci fali.
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Przedstawione na rysunku (Rys. 31) krzywe transmitancji zol-zeli o wspotczynniku

R=20 dowodza, ze ilos¢ warstw ma niewielki wplyw na transmitancje.
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Rys. 31. Transmitancja Swiatta dla materiatu o R=20, na podtozu szklanym, dla roznej ilosci
warstw, caly zakres diugosci fali.

Dla zobrazowania poziomow transmitancji dla réznych wspétczynnikéow R, wykonano dia-
gram (

Rys. 32), na ktorym przedstawiono wyniki pomiaréw dla dtugosci fali (980 nm, 1064
nm i 660 nm). Diugosci fal zostaly dobrane ze wzgledu na dalsze badania, w ktorych byty
zastosowane zrodta swiatla o takich parametrach. Nie wida¢ znaczacych réznic transmitancji
dla r6znych dtugosci fal. Najwyzsza transmitancj¢ mozemy zaobserwowaé dla materiatu o

wspotczynniku R=20.
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Rys. 32. Wartosci transmitancji dla réznych wspolczynnikéw R dla dlugosci fal 980 nm,
1064 nm 1 660 nm.

6.5 Wspolczynnik zalamania

Waznym parametrem optycznym charakteryzujacym materialy zol-zelowe jest wspot-
czynnik zatamania $wiatla. Warto$¢ wspoétczynnika zalezy od porowatosci materiatu, a takze

114

od réznych domieszek np. dodatku dwutlenku tytanu [ "]. Wspdlczynnik zatamania jest za-

lezny od sktadu substratéw, m. in. od wspétczynnika R oraz pH reakcji hydrolizy [

6.5.1 Materiat - zol

Do pomiaru wspétczynnika zatamania wykorzystano zole wykonane wedlug opisu z
rozdziatu 6.1.1. Zole przelano do probéwek po 5 ml. Pomiary wykonywano co 24 h, pobiera-
jac z probowek po jednej kropli (10 pl) zolu. Badania przeprowadzono do momentu zzelowa-

nia zoli.

6.5.2 Metoda pomiaru

Pomiary wspotczynnika zatamania zoli wykonano na refraktometrze Abbego (codzien-
nie o tej samej godzinie). Refraktometr Abbego dziata na zasadzie catkowitego wewngtrznego
odbicia. Sktada si¢ z dwoch pryzmatéw o znanych i odpowiednio dobranych wspdtczynni-

kach zatamania.:Pryzmaty przedzielone sa waska szczelina, do ktérej wprowadzana jest ba-
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dana ciecz [ °]. Kat tamiacy ¢ pryzmatu refraktometrycznego wynosi okoto 64° i obliczenie

wspoélczynnika zatamania wykonuje si¢ wg wzoru (6.5):

n=singyn; —sin’i_—cosgsini, (6.5)

gdzie ny - wspdtczynnik zatamania szkla pryzmatu,
im — kat pod jakim promienie $wiatta wychodza z pryzmatu.
Pomiary na refraktometrze przeprowadzono uzywajac jako zrddta promieniowania lampy

sodowej o dtugosci fali A = 569,3nm.

6.5.3 Wyniki pomiaréw zoli

Na wykresie (Rys. 33) przedstawiono zalezno$¢ wspolczynnika zatamania od czasu.
Wspdtczynnik zalamania zmienia si¢ w czasie, przy czym najwigkszy wzrost widoczny jest w

chwili przechodzenia zolu w zel. Wyniki pomiaréw zamieszczone sg w Zataczniku nr 5.
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1,44
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| 1,36 S——— I
| 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
czas/dni

wspotczynnik zatamania

Rys. 33. Zaleznos¢ wspotczynnika zatamania zoli od czasu dla réznych wspotczynnikow R.

6.5.4 Materiat — warstwy zol-zelowe

Na podstawie pomiar6w transmitancji jednej warstwy materiatu zol-zelowego nanie-
sionej na podtoze szklane wykonano obliczenia wspélczynnika zatamania. Wspotczynnik

zatamania obliczono réwniez na podstawie pomiaréw odbiciowych ['].
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6.5.5 Metoda spektrofotometryczna

Inng metodg wyznaczenia wspoéiczynnika zatamania jest wykorzystanie metod spek-
trofotometrycznych. Pomiar transmitancji umozliwia obliczenie wspotczynnika zatamania
warstwy materialu natozonej na podloze szklane o znanym wspdtczynniku zatamania iy
Jezeli grubo$é optyczna warstwy jest wieksza od A/4, zarbwno warto$¢ przepuszczalnosci 7,
jak 1 odbicia R, osiagaja swoje ekstremalne wartosci dla okreslonej dtugosci fali. Dla tych
ekstremalnych warto$ci mozna okresli¢c wspétezynnik zatamania badanej warstwy n;. Wspét-

czynnik zatamania warstwy mozna obliczy¢ na podstawie wzoru [! 181,

1
n,-n,(1+R,) &
n = - (6.6)
1-R,
gdzie:  np— wspoltczynnik zatamania powietrza (1,0003)
n; - wspotczynnik zatamania podtoza (szklo — 1,515)
Jezeli zalozymy, ze
T=1-R, (6.7)

to otrzymamy:

o ny -n,(1+1-T) %
: l=Ai=T

(6.8)

6.5.6 Wyniki

Tabela 8 przedstawia wyniki obliczen wspoiczynnika zatamania na podstawie pomia-
réw transmitancji wybranych materialéw zol-zelowych. Dokladno$¢ metody zalezy od do-
ktadnosci zlokalizowania ekstremow transmitancji oraz od doktadnosci pomiaro6w spektrome-
trycznych. W tabeli umieszczono roéwniez wyniki pomiar6w wspétczynnika zatamania dla
transmitancji przy okreslonej dtugosci fali. Wartosci diugosci fal przyjeto dla parametrow
zrédet $wiatta wykorzystanych w dalszych badaniach (980 nm, 1064 nm, 660 nm), jak réw-
niez dla dhugosci fali linii sodu (569,3 nm). Z pomiar6w mozemy stwierdzi¢, ze najnizsza
warto$¢ wspdtczynnika zalamania ma material o wspétczynniku R=20 (Rys. 34), ktéry posia-

dal najwyzsza transmitancjeg.
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Wspolczynnik zalamania / R | R15 R20 R32 R40 R50

Dlugosé fali [nm] A=526 | A=483 | A=623 | A=548 | A=751
w maksimum transmitancji | 1,5047 | 1,4781 | 1,5047 | 1,5183 | 1,5693
569,3 nm 1,5814 | 1,5338 | 1,5762 | 1,5954 | 1,7345
980 nm 1,5465 | 1,5082 | 1,5412 | 1,5615 | 1,6663
1064 nm 1,5594 | 1,5042 | 1,5534 | 1,5587 | 1,6436

Tabela 8. Wartosci wspotczynnika zatamania obliczone na podstawie pomiardw transmitan-
cji.
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wspotczynnik zatamania

‘l maksymalna transmitancja B 980 nm O 1064 nm O 569,3 nm B 660 nm ‘

Rys. 34. Wspoiczynnik zatamania zol-zelu dla réznych wspotczynnikow R (jedna warstwa).

6.5.7 Metoda odbiciowa

Wspo6tczynnik zatamania zmierzono roéwniez dzigki uprzejmosci firmy FILMETRICS,
ktora produkuje oprzyrzadowanie do pomiaru grubosci warstw i wspétczynnikéw zatamania.
Wyznaczenie tych parametréw optycznych odbywa si¢ na podstawie pomiaréw spektrofoto-
metrycznych odbicia $wiatta. Obliczenia bazuja na zaleznosciach (6.9) i biora pod uwagg inne
dopasowujace parametry M)

2

B C

n-1|" .
1n(/1)=A+?+?; k(A) =0 (6.9)

n+1

R=
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gdzie: k— wspdtczynnik absorpcji
A, B, C — parametry dopasowujace.

6.5.8 Wyniki

Na wykresie (Rys. 35) przedstawiono srednie wartosci wspdtczynnika zalamania w

zaleznosci od R.
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Rys. 35. Wspdlczynnik zatamania materialé zol-zelowych o réznym wspétczynniku R (jedna
warstwa,.

Mozna zauwazy¢, ze najnizszy wspotczynnik zatamania ma materiat o R=20. Porow-
nujac pomiary wspotczynnika zalamania warstw zol-zelowych mozna zauwazy¢ taka sama
zalezno$¢ od wspétezynnika R. Najnizsze wartosci wspolczynnika zatamania wykazuje mate-
rial o wspoétczynniku R=20, natomiast najwyzszy wspolczynnik zatamania zaobserwowano

dla materialu R=50.

6.6 Pomiar porowatosci materialow zol-zelowych

Waznym parametrem opisujacym materiaty zol-zelowe jest ich porowatos¢. Porowa-
to$¢ materialu definiuje si¢ jako stosunek objgtosci poréw do catkowitej objetosci materiatu.
Jezeli porowato$¢ odnosi si¢ do wszystkich poréow w materiale, to jest to porowatos¢ bez-
wzgledna, natomiast, jezeli bierzemy pod uwage tylko pory otwarte, czyli takie, ktore maja

kontakt z otoczeniem, mamy do czynienia z porowatoscia wzgledna [29].
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Rozmiar i liczba poréw w materiatach zol-zelowych mozna kontrolowa¢ poprzez do-
bor warunkow reakeji takich, jak np. pH, temperatura, wspotczynnik R ['2']. Szybko$é zacho-
dzenia reakcji ma wplyw na ksztatt struktur polimerowych. Katalizator kwasowy przyspiesza
reakcje hydrolizy, natomiast katalizator zasadowy sprzyja reakcji polikondensacji ['**]. Przy
zastosowaniu katalizatora zasadowego, czyli powolna hydroliza i szybka kondensacja powsta-
ja polimery o duzych, rozbudowanych i rozgal¢zionych czasteczkach, natomiast zastosowanie
katalizatora kwasowego powoduje powstanie polimeréw liniowych. Powstanie réznego rodza-
ju struktur ma wpltyw na ich catkowitg porowatos¢, jak i rozmiar poréw i
Ze wzgledu na rozmiary poréw materiaty porowate mozemy podzieli¢ na trzy grupy:

* materialty mikroporowate, w ktorych srednica poréw jest mniejsza od 2 nm,

* materialy mezoporowate, w ktérych srednica poréw miesci si¢ w granicach od 2 nm do
50 nm

» materialy makroporowate o najwigkszych porach, ktérych srednica jest wigksza
od 50 nm ['**].

Zol-zele krzemionkowe sa materiatami porowatymi i posiadaja w swojej strukturze rozne

rozmiary porow, od mikro do makroporow.

6.6.1 Materiat

Badania porowatosci zol-zeli wykonano na materiale w postaci bloczkéw. Zol przygo-
towany wedlug metody opisanej w rozdziale 6.1.1, umieszczono w probéwkach (10ml).
Otrzymano mokry zel, ktéry nastgpnie poddano sezonowaniu w temperaturze pokojowej
przez 30 dni. Powstate bloczki rozdrobniono i dla wszystkich wspoétczynnikéw R odwazono

takg samg ilo$¢ materiatu (0,15 g).

6.6.2 Metoda

Badania struktury materiatéw zol-zelowych wykonano za pomoca porozymetrii rtecio-
wej. Metoda ta opiera si¢ na penetracji porow przez rtg¢. Wraz ze wzrastajacym cisnieniem
rteci, dostaje si¢ ona do coraz wezszych przestrzeni. Metoda ta mozna okresli¢ wielkos$¢ po-
row, ich rozktad, powierzchni¢ whasciwa i catkowita powierzchnig. Objetos¢ i rozmiar poréw
liczona jest na podstawie objgtoscei rteci, ktora zostata wprowadzona do ich wngtrza. Gdy cy-

lindryczna pora o promieniu wewnetrznym r zostaje zanurzona w rtgci, cisnienie rteci P zosta-
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je zrbwnowazone poprzez napigcie powierzchniowe o. Zaleznos¢ pomiedzy cisnieniem a na-

pigciem powierzchniowym mozna przedstawi¢ wzorem:
Pr=-20cos6 (6.10)

gdzie Ojest katem zwilzania migdzy rtgcia i materialem [120].

6.6.3 Wyniki

Badania porowatosci przeprowadzono dla materialéw zol-zelowych o réznych wspot-
czynnikach R. Tabela 9 przedstawia wzgledny rozktad wielkosci porow w materiale. Najwig-
cej we wszystkich zol-zelach jest mezoporow, ktorych srednice wynosza od 5 nm do 50 nm.
Zol-zel o wspotczynniku R=5 posiada wigcej matych poréw, natomiast niewiele o duzych
$rednicach. Inaczej jest w przypadku materialu o wspotczynniku R=50, gdzie mozna zauwa-
zy¢ takze bardzo duze pory od 3000 nm do 5000 nm. Rozktad wielkosci por6w w materiatach
zol-zelowych przedstawia wykres (Rys. 36).

Rozmiar poréw [nm] R5 R10 R15 R20 R32 R50
0-5 27 2 476 0 8,7 11,11
5-10 27,03 14 0 5,26 4,35 0
10-15 24 32 14 476 21,05 4,35 0
15-25 18,92 36 23,81 21,05 21,74 14,81
25-50 8,11 6 19,05 21,05 21,74 18,52
50-70 0 2 476 5,26 4,35 7,41
70-100 0 2 476 5,26 4,35 3,7
100-200 2,7 2 4,76 0 4,35 3,7
200-300 0 0 0 5,26 0 0
300-700 27 6 4,76 5,26 4,35 3,7
700-1000 0 0 476 0 0 3,7
1000-2000 2.7 4 9,52 5,26 0 11,11
2000-3000 2,7 2 0 0 0 7,41
3000-5000 5,41 8 9,52 5,26 13,04 14,81
5000-8000 2,7 2 476 0 8,7 0

Tabela 9. Procentowa zawartosé¢ poréw o réznych rozmiarach w materialach zol-zelowych.
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Rys. 36. Rozklad wielkosci porow w materiatach zol-zelowych.

Na podstawie przeprowadzonych badan wyznaczono réwniez catkowita porowatosé

materialow, co zobrazowano na wykresie (Rys. 37).

r r

porowatos¢ catkowita %

RS R10 R15 R20 R32

Rys. 37. Porowatos¢ materialow zol-zelowych dla réznych wspotczynnikow R.
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Najbardziej porowatym materialem jest zol-zel o wspoétczynniku R=5, natomiast naj-

mniejsza porowatos$¢ zaobserwowano dla materiatu R=20.

6.7 Podsumowanie

Przeprowadzone badania pokazaty, ze wlasciwosci fizyczne materiatow zol-zelowych
zaleza od wspdlczynnika R. Pozwolily wybraé zol-zel, ktory posiada najlepsze parametry do
zastosowania go na pokrycie swiattowodow.

Wyniki pomiaréw lepkosci zoli dowodza, ze lepko$¢ materiatu maleje wraz ze wzro-
stem ilogci rozpuszezalnika i przyjmuje wartosci od 1,94 + 0,03 [Ns/m* *107] dla R=5 do
1,66 + 0,02 [Ns/m* *10] dla R=50.

Taki sam trend spadkowy zaobserwowano przy pomiarach napigcia powierzchniowego.
Wartos¢ napigcia powierzchniowego maleje wraz ze wzrostem wspotczynnika R. Uzyskano
warto$ci w przedziale od 0,175 £ 0,013 [N/m] (R=5) do 0,106 £ 0,014 [N/m] (R=50).

Predkoscei zelowania wykazujq zaleznos¢ czasu zelowania od powierzchni parowania.
Najwigkszy spadek masy dla réznych powierzchni parowania i roznej masy poczatkowej za-
obserwowano dla materiatu o najwigkszej zawartosci alkoholu (rozpuszczalnika), czyli o
wspotczynniku R=50. Zaobserwowano rézne czasy przejscia zolu w zel dla réoznych wspot-
czynnikdw R, najszybciej przemiana ta nastgpita dla materiatu R=5.

Wyniki pomiaréw transmitancji §wiatta dowodza, ze materiaty zol-zelowe cechuja si¢
wysoka przepuszczalnoscig optyczna. Zaobserwowano wplyw rodzaju materiatu (wspdtczyn-
nika R) na poziom transmitancji. Najwyzsze wartosci uzyskano dla materialu o wspélczynni-
ku R=20, zaréwno dla jedno-, dwu-, jak i tréjwarstwowego materialu. Natomiast najnizsza
transmitancj¢ posiada zol-zel o wspélezynniku R=5.

Pomiar wspoétczynnika zalamania pokazat, ze jego warto$¢ zmienia si¢ wraz ze zmiang
wspotezynnika R. Wykazano, ze wspolczynnik zalamania rosnie w czasie wraz z przemiang
zolu w zel. Najwyzsze wartosci uzyskano dla materialu o wspoélezynniku R=5, najnizsze dla
R=40. Material zol-zelowy o wspdtczynniku R=20 posiada najnizszy wspotczynnik zatama-
nia, natomiast najwyzszg warto$¢ uzyskano dla materialu R=50. Poréwnujac pomiary wyko-
nane z krzywych transmitancji z wynikami wyznaczonymi za pomoca odbicia mozna zauwa-
zy¢ takie same zaleznosci od wspdtczynnika R.

Na podstawie badan porowatosci wyznaczono procentowa zawarto$¢ porow o réznych
rozmiarach w materiatach zol-zelowych, oraz zmierzono catkowita porowatos¢. Zaobserwo-

wano, ze wszystkie materiaty posiadaja najwigcej poréw o Srednicy w granicach od 5 nm do
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50 nm co wskazywaloby na to, ze sa to materialy mezoporowate. Najnizsza porowatos$¢ po-
siada material o wspdtczynniku R=20 (4.04 %), najwyzszq warto$¢ zanotowano dla R=5
(11,69 %).

Analizujac powyzsze wyniki badan mozna zauwazy¢, ze zol-zel o wspdtczynniku R=20
posiada najwyzsza transmitancj¢, najnizszy wspotczynnik zalamania i najmniejszgq porowa-

tos¢. Niektore wyniki badan zaprezentowano w pracy przyjetej do druku [109].
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7 Aplikatory zol-zelowe

7.1 Wlokna swiatlowodowe

Wiokna swiattowodowe znajduja od wielu lat zastosowanie w telekomunikacji. Rozwoj
wspbdlczesnej technologii $wiattowodowej rozpoczat si¢ w latach 50-tych, kiedy to prof.
H. Hopkins i jego student N. Kapany zastosowali wtokna $wiattowodowe do transmisji obra-

1251, Rok 1954 mozna wiec uznaé za poczatek wspotczesnej endoskopii. Obecnie whok-

zow [
na optyczne znajduja rozliczne zastosowania m.in. w endoskopii, transmisji wysokich energii
promieniowania laserowego (chirurgia, obrébka materialéw), transmisji sygnalow (telekomu-
nikacja, czujniki swiattowodowe).

Swiattowody zbudowane sa ze szkta lub z tworzywa sztucznego. Kazdy $wiatlowdd po-
siada rdzen o wspolczynniku zatamania wigkszym niz otaczajacy go plaszcz. Dodatkowo
wiokna $wiattowodowe wyposazone sa w zewngtrzne ostonki zabezpieczajace przed znisz-
czeniem. Istnieja dwa podstawowe typy wiokien $wiattowodowych: wielomodowe i jedno-
modowe. Wspolezynnik zatamania rdzenia moze by¢ staly na przekroju rdzenia; wyrdzniamy
wtedy $wiattowody jedno- lub wielomodowe skokowe (step-index). Wspétczynnik zatamania
moze si¢ zmienia¢ na przekroju rdzenia, przyjmujac warto$¢ maksymalna na osi i minimalng
na granicy plaszcza i rdzenia. Mamy wtedy do czynienia ze swiattowodem wielomodowym

gradientowym (graded index) (Rys. 38). Istniejaq rowniez $wiattowody specjalne np. zachowu-

jace polaryzacje swiattowody fotoniczne, ktére znajduja zastosowanie w réznego rodzaju po-
[126.127)

miarach

Rys. 38. Profil refrakcyjny swiatlowodu wielomodowego a - skokowego, b - gradientowego.

63



W s$wiatlowodach skokowych $wiatto rozchodzi si¢ na zasadzie catkowitego wewngtrz-
nego odbicia. Zjawisko to wystgpuje na granicy osrodkow O;/O; o réznych wspdtczynnikach
zalamania i polega na tym, ze $wiatlo padajace na granice od strony osrodka o wyzszym
wspolczynniku zatamaniu O; pod katem wigkszym niz kqt graniczny o ulega calkowitemu

wewnetrznemu odbiciu (Rys. 39).

n1>n2

Rys. 39. Zjawisko catkowitego wewnetrznego odbicia, P - promien padajqcy pod kqtem og, Z
- promien zatamany pod kqtem =90°(na podstawie 28],

Waznym parametrem charakterystyki swiattowodu jest tzw. kat dozwolony, czyli kat
akceptacji. Jest to taki kat przestrzenny, w ktérym promienie padajace na czoto swiattowodu
znajdujacego sie w osrodku o wspoétczynniku zalamania ng sg transmitowane w rdzeniu, odbi-
jajac sie na granicy rdzenia i plaszcza pod katem mniejszym od kata granicznego. Kat akcep-

tacji mozna wyznaczy¢ ze Wzoru:
o= arc sin[(n;> — n2%)""?] /ng (7.1)

gdzie: n; — wspdtczynnik zatamania rdzenia, n, - wspolczynnik zalamania plaszcza, ng -
wspbtczynnik zatamania osrodka.

Znajac kat akceptacji, mozna wyznaczy¢ apertur¢ numeryczng N, Swiattowodu:

N, =n,-sing, (7.2)
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Energia fali optycznej w $wiatlowodzie transmituje si¢ w postaci modéw. Mod jest to
monochromatyczna fala rozchodzaca si¢ wzdluz falowodu z charakterystyczng dla siebie
predkoscia fazowa. Catkowita liczba modéw transmitowanych w $wiattowodzie moze by¢

obliczona ze wzoru:
N=V212, (7.3)

przy czym V okreslone jest nastgpujacym wyrazeniem:
V= 2n% n —n; (7.4)

gdzie: d — promien rdzenia §wiattowodu, A - dtugo$¢ fali, n; — wspdtczynnik zatamania rdze-
nia, ny. — wspolczynnik zatamania plaszcza swiattowodu. Swiattowéd jest jednodomowy,
jezeli wartos¢ czestotliwosci znormalizowanej V jest mniejsza lub rowna 2,405.

Innym parametrem opisujacym witokna swiattowodowe jest thumiennos¢. Okresla ona
spadek mocy prowadzonego sygnatu na jednostke dtugosci. Podawana jest w dB/km. Thumie-
nie ma rézne zrodla: straty materiatowe, straty falowodowe (mikrozgigcia, makrozgigcia, ab-
sorpcja).

Wiokna zastosowane w badaniach opisanych w pracy charakteryzuja si¢ nastgpujacymi
parametrami: duza aperturg numeryczna N, = 0,37+0,02, wspdtczynnikiem zatamania rdzenia
1,4536, wspotczynnikiem zalamania plaszcza 1,406, $rednica rdzenia 400+8um, Srednicg
ptaszcza 425+10um. Schematycznie budowg tego swiattowodu ilustruje Rys. 40, a na Rys. 41

129

pokazano ttumienno$¢ [ “']. Wiokna te wybrano ze wzgledu na charakterystyke optyczna,

mozliwos$¢ pracy w wysokich temperaturach oraz biokompatybilnos¢.

0.37 NA Multimode Fiber
\

Silica Core

~.
;A ™~ Hard Polymer Cladding

____— Tefzel Jacket
- {-40" to +150°C)

Rys. 40. Schemat budowy swiattowodu zastosowanego w badaniach| 1297,
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0.37 NA High OH Muttimode Fiber

Alaxandrite

Attenuation (dB/km)

1 | I | I 1 1 |
300 400 500 &00 700 BOO S0 1000 1100 1200
Wavelength (nm )

Rys. 41. Profil ttumiennosci swiattowodu w zaleznosci od dlugosci fali [ Ay

7.2 Wytwarzanie aplikatorow zol-zelowych

W projektowaniu aplikatora do interstycjalnej termoterapii laserowej wazne sa wlasci-
wosci promieniowania, jakie jest dostarczane do tkanki. Na te wlasciwosci majq duzy wptyw
parametry aplikatora takie jak: srednica aplikatora i aktywna diugos¢ [*]:

W procesie projektowania aplikatora waznym zagadnieniem jest przygotowanie wiokna
$wiatlowodu i sposob potaczenia swiattowodu z materialem zol-zelowym. Istotnym proble-
mem jest usunigcie ptaszcza (odplaszczanie) widkna swiattowodowego, ktére polega na fi-
zycznym zdjeciu plaszcza w celu odkrycia rdzenia wldkna optycznego. Usunigcie ptaszcza
powoduje zmiane wlasciwosci propagacyjnych swiattowodu. Na odstonigty rdzen mozna na-

ktadaé warstwy roznych materialéw zol-zelowych [

]. Przy tworzeniu pokry¢ zol-zelowych
utrzymanie odpowiednich warunkéw (temperatury i cisnienia) pozwala kontrolowa¢ parowa-
nie rozpuszczalnika, co prowadzi do procesu zelowania i ksztaltowania przezroczystego fil-

mu ['].

7.2.1 Materiat

Aplikatory zol-zelowe wykonano na widéknach $wiattowodowych firmy Thorlabs
TECS™ (Hard Clad Multimode Fiber). Usunigto ptaszcz na odcinku $wiatlowodu (1ecm, 2cm
i 3cm). Polegato to na fizycznym zdjgciu ostony, a nastgpnie chemicznym $ciagnigciu plasz-
cza za pomocg roztworu acetonu. Swiattow6d zostal umieszczony w acetonie na ok. 1h, a

nastepnie za pomoca alkoholu etylowego mechanicznie oczyszczono rdzen.
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7.2.2 Wyznaczanie grubosci pokry¢ zol-zelowych

Po usunigciu ptaszcza rdzen pokryto materiatem zol-zelowym. Do pokrywania swia-
ttowodow stosowana jest metoda ,,dip-coating”. Polega ona na zanurzeniu odcinka $wiatlo-
wodu w roztworze i wyciaganiu go z kontrolowang predkoscia w stalych warunkach tempera-
tury i ci$nienia. W ten sposéb mozemy otrzymac¢ jednorodne pokrycie o okreslonej grubosci.
Grubos¢ warstwy zalezy od predkosci wyciagania widkna oraz wiasciwosci zolu (lepkosci,
gestosei 1 napigcia powierzchniowego). Jezeli szybkos¢ wyciagania jest dobrana tak, ze sys-
tem utrzymany jest w warunkach Newtonowskich, to grubos¢ pokrycia moze by¢ obliczona

na podstawie zwigzku wyprowadzonego przez Landaua i Levicha [

Uy’

1 ] (7.5)
7LVA (Pg)A

h=0,94%

gdzie: 7 - lepkos¢ dynamiczna w Ns/m?
U — predkos¢ wyplywu cieczy w m/s
p - gestos¢ zolu w kg/m®
v — napigcie powierzchniowe w N/m
g — stata grawitacji w m/ s?

Schemat procesu dip-coating przedstawiony jest na rysunku (Rys. 42).

& AN ) N
1
Iy <~~~ A A
| |
l
} L
g q vV oV B
— Y —3 o ©
A \. - -

=

ODPAROWANIE

FORMOWANIE
WARSTWY

Rys. 42. Etapy naktadania warstw metoda dip-coating [%].
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Do konstrukcji zol-zelowych aplikatoréw zastosowano zmodernizowana metodg ,,dip-
coating”. W metodzie ,,odwrotny dip-coating” wildékno $wiatlowodu zostaje umieszczone w
zolu. Poprzez otwér w dnie naczynia zostaje wypuszczany zol z ustalong predkoscia. Pred-
ko$¢ mozemy kontrolowaé za pomoca réznych rozmiaréw otworéw w dnie naczynia.

Przygotowany $wiattowod wtozono do cylindra o wymiarach ($rednica 2r = 1,3 cm i
wysoko$¢ h, = Sem), z otworem w dnie (¢ = 0,7mm) wypelnionego zolem. Na rdzeniu $wia-
ttowodu powstaje warstwa materiatu tworzac nowy plaszcz (Rys. 43. ). Grubo$¢ warstwy mo-

zemy obliczy¢, stosujac wzor Landaua i Levicha.

v )

[ | ¢ L | ¢ L |
J g 2
g 3
b c

Rys. 43. Etapy nakladania filmow zol-zelowych na wtokna swiattowodowe metodq odwrotny
,dip-coating”, (a) - zanurzanie, (b) - naktadanie, (c) - suszenie.

7.2.3 Wyniki

Kontrola sktadu zolu, proceséw parowania rozpuszczalnika oraz predkos¢ wyplywu
pozwala na otrzymywanie pokry¢ swiattowodowych o grubosci w zakresie od 0,24 pm (R=5)
do 0.32 um (R=50). Tabela 10 zawiera wartosci grubosci jednej warstwy zol-zelu, naniesione;j

na $wiattowod metoda ,,odwrotny dip-coating”.

R RS R10 R15 R20 R32 R40 RS0

Grubosé warstwy h [um] | 0,241 | 0,250 | 0,268 | 0,281 |0,314 | 0,316 |0,317

+0,001 | £0,001 | £0,002 | £0,002 | £0,001 | £0,001 | £0,001

Tabela 10. Grubos¢ warstw pokry¢ zol-zelowych na wtoknach swiattowodowych dla roznych
wspolczynnikow R.
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W pierwszej serii badan wykonano aplikatory o trzech réznych dtugosciach z materia-
16w zol-zelowych o réznych wspétczynnikach R. Nastgpnie, na podstawie oceny dystrybucji
$wiatla z aplikatorow, wybrano aplikator o najlepszych parametrach i przeprowadzono dalsze

badania.

7.3 Badanie rozkladu swiatla na wyjsciu aplikatorow
7.3.1 Badania rozktadu $wiatta na wyjsciu z aplikatorow

Celem badan byla ocena dystrybucji §wiatla na wyjsciu z aplikatoréw w zaleznosci od
dtugosci aplikatora, wspotczynnika R i liczby natozonych warstw. Widkna pokryto warstwa-
mi zol-zelu o r6znych wspdtczynnikach R (5, 10, 15, 20, 32, 40, 50), przy czym warstwy na-
ktadano kolejno w odstgpach czasowych wynoszacych 15 minut. Wytworzono aplikatory o
dhugosci aktywnej lcm, 2cm i 3cm. Do badan zbudowano uklad, umozliwiajacy wykonanie
zdje¢ rozktadu promieniowania. Uktad przedstawiony na rysunku (Rys. 44) skfadat si¢ z na-
stepujacych elementow: lampy halogenowej, zlaczki SMA - SMA (stuzacej do polaczenia
dwoch swiattowoddw, jednego stanowiacego czgs¢ aplikatora i drugiego potaczonego z lampa

halogenowa), badanego aplikatora, kamery cyfrowej oraz komputera.

aplikator swiatlowod
() LAMPA
to HALOGENQWA
KAMERA zhaczka
CYER NS SMA' do SMA
T
KOMPUTER

Rys. 44. Ukiad do pomiaru natezenia Swiatla na wyjsciu aplikatora.

Analize zdje¢ wykonano za pomocg programu ,,.BioScan OPTIMAS”, wykorzystujac
funkcje programu o nazwie: ,,3D Luminance”.
Tabela 11 zawiera zdjecia aplikatoréw z pokryciem R=20 o dlugosci 2cm w zalezno-

$ci od liczby warstw. Mozna zauwazy¢, ze zwigkszajac liczbg warstw poprawia si¢ rozklad
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$wiatla na wyjsciu z aplikatora. Dla o$miu warstw uzyskano rownomierng dystrybucje na

calej dlugosci aplikatora.

1 warstwa
2 warstwy

— kierunek propagacji $wiatla
3 warstwy R

— kierunek propagacji $wiatla
4 warstwy
5 warstw

— kierunek propagacji $wiatla

— kierunek propagacji $wiatta

7 warstw

— kierunek propagacji $wiatla
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— kierunek propagacji swiatta

Tabela 11. Zdjecia aplikatoréow o wspélczynniku R20 o dlugosci 2cm i ich tréojwymiarowa
luminacja w zaleznosci od iloSci warstw materiatu zol-zelowego.

Dalsze badania przeprowadzono dla aplikatorow pokrytych o§mioma warstwami ma-
terialu zol-zelowego. Tabela 12 ilustruje wyniki pomiaréw aplikatorow o dtugosci 1 cm, o
réznym wspdtczynniku R. W aplikatorach o wspélczynnikach R=10, 15, 20, 32, 40 emisja
$wiatta wystepuje na catej dtugosci aplikatora. Najbardziej rownomierny rozklad promienio-
wania majq aplikatory o R=15 i R=20. Dla pozostalych koncéwka aplikatora emituje promie-
niowanie o natezeniu wiekszym niz u nasady.

W przypadku aplikatoréw o dlugosci 1 cm najlepsze pokrycie stanowig materiaty o

wspolczynnikach R=15 i R=20.

Wspdtczynnik R | Zdjecie aplikatora Wykres rozkladu natezenia $wiatta
« kierunek propagacji wychodzacego z aplikatora
Swiatla

10
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50

Tabela 12. Zdjecia aplikatoréw o dtugosci 1cm o réznych wspolczynnikach R i ich tréjwy-
miarowa luminacja.

Kolejng grupe zdjec¢ aplikatorow zawiera Tabela 13. Sa to aplikatory dlugosci 2 cm i
pokryte materiatem o wspolczynniku R=5, 10, 15, 20, 32, 40, 50. Z tej grupy aplikatorow
najbardziej wyr6znia si¢ aplikator o wspoélczynniku R=20. Rozktad promieniowania $wiatta
jest najbardziej jednorodny. Swiattowody pokryte materiatem o wspotezynniku R=20 moga

by¢ zastosowane do interstycjalnej koagulacji, gdzie wymagany jest odpowiedni profil wiazki

laserowe;j.

Wspbtezynnik R Zdjecie aplikatora Wykres rozkladu natezenia $wia-
« kierunek propagacji | tta wychodzacego z aplikatora
Swiatla

10
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15

20

32

40

50

Tabela 13. Zdjecia aplikatoréw o diugosci 2cm o réznych wspolczynnikach R i ich tréjwymia-

rowa luminacja.
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Tabela 14 zawiera wyniki badan aplikatoréw o dlugosci 3 cm i réznych wspdtczynni-
kach R. Aplikatorami, emitujgcymi $wiatto o najwigkszym natg¢zeniu, sg aplikatory R=15 i
R=20. Aplikator o wspdtczynniku R=32 posiada rozklad nat¢zenia promieniowania bardziej
réwnomierny niz dla dhugosci lcm. Z aplikatoréw o wspodtczynnikach R=5, 10, 40, 50 wy-

chodzi niewielka ilo$¢ swiatla.

Wspdtezynnik R Zdjecie aplikatora Wykres rozkladu nat¢zenia $wia-
« kierunek propagacji $wiatta | tlta wychodzacego z aplikatora
5
10
15

75



20

32

40

50

Tabela 14. Zdjecia aplikatoréw o dlugosci 3cm o réznych wspotczynnikach R i ich tréjwymia-
rowa luminacja.
7.3.2 Badania powtarzalnosci wytwarzania aplikatorow

Nastepne badania przeprowadzono przy zastosowaniu innego zroédla swiatta. W tym ce-
lu zbudowano ukfad z diodowym zrodlem $wiatta (dlugosé fali 630-680 nm), maksymalna

moc wyjsciowa 1 mW (Rys. 45).
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Rys. 45. Zdjecie Zrodla swiatla wraz z dolqczonym swiattowodem oraz charakterystyka spek-
tralna diody zastosowanej w ukladzie.

Uktad jest zasilany poprzez zasilacz pradem statym o napigciu 4,5 V lub trzema bate-
riami LR6 — 1,5 V. Swiatlo z diody jest zogniskowane i wprowadzone do wyijscia z uktadu
zakonczonego ztaczem $wiattowodowym typu SMA, do ktérego dofaczany jest Swiatlowdd z
aplikatorem. Schemat ukfadu zrédla swiatta do pomiaréw aplikatoréw jest przedstawiony na

rysunku (Rys. 46).
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Rys. 46. Schemat ukiadu Zrédta swiatla.

7 przeprowadzonej pierwszej serii pomiaréw wybrano aplikator z pokryciem R=20 i
zrobiono 40 aplikatorow o takiej samej dlugosci (2 cm). Wykonano zdjgcia rozktadu nateze-
nia $wiatla na wyjsciu z aplikator6w przy zastosowaniu zrédla swiatlta z dioda (zalacznik
nr 6), nastepnie oceniono powtarzalnos¢ ich wytwarzania.

Za pomocg oprogramowania BioScan Optimas otrzymane obrazy zamieniono na mapy
bitowe 0 256 odcieniach szarosci (Rys. 47). Obraz tla przyjmowal wartosci od 0 do 143. Przy-
jeto, ze obszar o stopniach szarosci wigkszych od 144 odpowiada rozktadowi natgzenia Swia-
tla emitowanego z aplikatora. Wykorzystujac funkcje Area Morphometry obliczono po-

wierzchnie tego obszaru.
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Rys. 47. Zdjecie swiatla emitowanego z aplikatora o wspotczynniku R=20 w skali szarosci.

Powtarzalno$¢ wytworzonych aplikatorow oceniono za pomoca rozktadu normalnego.
Dla duzych serii pomiarowych (n>30) przyjmuje si¢, ze analizowana zmienna ma rozktad
normalny ["**]. Rysunek 48 przedstawia rozklad uzyskanych wartoéci pola powierzchni nate-

zenia $wiatta na wyjsciu z 40 aplikatorow.

ilosc aplikatorow

0 -
8.0 8,1 8,2 8.3 8.4 8.5

pole powierzchni [cm2]

Rys. 48. Rozkiad normalny pola powierzchni natezenia promieniowania 40 aplikatorow zol-
zelowych.

Srednia wielko$¢ powierzchni wynosi 8,28 + 0,07 cm?. Mozemy obliczy¢, jaki procent
aplikatoréw miesci si¢ w przedziale (8,21 — 8,35). Trzydziesci dwa aplikatory posiadaly war-
to$¢ pola powierzchni emisji promieniowania, ktéra miesci si¢ w okreslonym przedziale. Sta-

nowi to 80% wszystkich wytworzonych aplikatoréw.
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Powtarzalno$¢ wytwarzania aplikatorow badano réwniez za pomoca liniowej analizy

dyskryminacyjnej i wykazano, ze powtarzalnos¢ jest na poziomie 92,14 % ['*°].

7.3.3 Badania natezenia swiatla na wyjsciu z aplikatorow za pomoca kuli Ul-
brichta

Badania rozktadu intensywnosci $wiatla na wyjsciu aplikatorow przeprowadzono
réwniez za pomocg kuli Ulbrichta. Uktad pomiarowy dystrybucji promieniowania z aplikatora
jest przedstawiony na rysunku (Rys. 49). Wiokno $wiattowodowe z aplikatorem jest umiesz-
czone w uchwycie na ruchomym ramieniu. Aplikator zostal umieszczony w szklanej kapilarze
o $rednicy 1,4 mm 1 dlugosci 6 cm. Do widkna doprowadzone jest swiatto z lasera A=675 nm.
Aplikator przechodzi w krokowym (1 mm) ruchu przez otwdr do kuli Ulbrichta. Natgzenie
promieniowania mierzone jest za pomocg fotodetektora. Profil nat¢zenia promieniowania

przedstawiony jest w formie graficznej.

L

(h‘ LASER

fotodetektor

PC

Rys. 49. Schemat ukladu do pomiaru intensywnosci promieniowania z aplikatoréw z zastoso-
waniem kuli Ulbrichta.

Wykonano pomiary dla 6 réznych aplikatorow. Witokna §wiattowodowe o dtugosciach
odkrytego rdzenia 1cm, 2cm i 3cm pokryto materiatami o wspotczynnikach R=20 i R=32. Dla
kazdego aplikatora przeprowadzono 5 pomiaréw, Srednie wartosci przedstawiono na wykre-

sach.
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Rys. 50. Profil natezenia promieniowania swiatta na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-
zelowym R=20 i dlugosci aktywnej Icm.

R20, 2cm

=
\l

l

Kierunek propagacji swiatta

o
D
[
|
|
|
[

o o
A~ o

intensywnos¢ [a.u.]
o o
N w

o
-—

i 0 I T T T T T T T T T T T T T T T
| 01234567 8 91011121314151617181920 21
diugosé [mm]

Rys. 51. Profil natezenia promieniowania swiatta na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-
zelowym R=20 i dlugosci aktywnej 2cm.
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R20, 3cm
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Rys. 52. Profil natezenia promieniowania swiatta na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-

zelowym R=20 i diugosci aktywnej 3cm.

Aplikatory pokryte materialem o wspoétczynniku R=20 dla dtugosci 1, 2 i 3 ¢cm posia-

daja rownomierny rozktad promieniowania. Jednak aplikator o dfugosci 3 cm (Rys. 52) emi-

tuje $wiatto o nizszej intensywnosci. Dla aplikatora o dfugosci 1cm intensywno$¢ promienio-

wania spada w polowie dtugosci (Rys. 50). Najlepszy profil (najbardziej jednorodny) natg¢ze-

nia promieniowania posiada aplikator o dlugosci 2cm (Rys. 51).

R32, 1cm
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Rys. 53. Profil natezenia promieniowania Swiatta na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-

zelowym R=32 i dlugosci aktywnej 1cm.
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Rys. 54. Profil natezenia promieniowania swiatla na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-
zelowym R=32 i diugosci aktywnej 2cm.
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Rys. 55. Profil natezenia promieniowania Swiatla na wyjsciu z aplikatora z pokryciem zol-
zelowym R=32 i dlugosci aktywnej 3cm.

Aplikatory z pokryciem o wspotczynniku R=32 emituja promieniowanie tylko na po-
towie swojej diugosci aktywnej. Najwigcej Swiatta wychodzi z aplikatora o dtugosci lecm
(Rys. 53). Dla dtugosci 2 cm (Rys. 54) i 3 cm (Rys. 55) rozktady promieniowania sa podobne.

Wszystkie aplikatory emituja w niewielkim procencie $wiatto wprzod. Wartosci emisji

wprzdd dla poszczegodlnych aplikatorow zawiera Tabela 15.
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Aplikator Emisja wprzdd [%]
R 20 Icm 2,9
R 20 2cm 3.1
R 20 3cm 3,1
R 32 Icm 3.3
R 322m 3.4
R 32 3cm 3.3

Tabela 15. Zaleznos¢ procentowa emisji swiatta wprzod dla roznych aplikatorow.
Aplikatory do interstycjalnej termoterapii laserowej nie powinny emitowa¢ wprzod
wiecej $wiatla niz 10%, dlatego tez wytworzone aplikatory zol-zelowe sg bardzo dobre do

takiego zastosowania.

7.4 Badania termowizyjne rozkladu temperatury na wyjsciu z aplikatorow

Badania termowizyjne umozliwiaja ocen¢ rozktadu temperatury na powierzchni ciata,
posiadajacego temperaturg wyzsza niz temperatura zera bezwzglednego. Rozktad temperatury
wizualizowany jest w tzw. pseudokolorach. Kazda barwa na termogramie odpowiada pewne;j
temperaturze na powierzchni badanego ciala. Wykorzystuje si¢ r6zne skale kolorystyczne, np.
skala iron wysokie temperatury przedstawia w kolorach zéttym i biatym, a niskie w niebie-
skim i czarnym. Przedstawiona na Rys. 56 skala midgrey wykorzystuje odwrotne oznaczenia,
rezerwujac barwe szarg dla temperatur ze $rodka skali. W pracy wykorzystano kamere ter-
mowizyjna AGEMA 900 do badania rozkladu temperatury w aplikatorze w zaleznosci od
dhugosci aplikatora i mocy wyjsciowej lasera. Zastosowano chirurgiczny laser potprzewodni-
kowy Ceralas D o dtugosci fali 980 nm firmy CeramOptec i mocy maksymalnej 25 W. Uktad
eksperymentalny przedstawiono schematycznie na Rys. 56. Aplikator umieszczono w powie-
trzu w odleglosci 1m od kamery. Rejestrowano rozktad promieniowania cieplnego w aplika-
torze dla réznych mocy wyjsciowych lasera. Na zarejestrowanych termogramach oceniano

maksymalng temperatur¢ dla danej mocy lasera (Rys. 57).
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Rys. 57. Zaleznos¢ maksymalnej temperatury od mocy promieniowania i diugosci aplikatora.

Przed przystapieniem do badan termowizyjnych dokonano kalibracji, tzn. zmierzono
moc na wyjsciu aplikatoréw dla réznych mocy wyjsciowych promieniowania lasera. Wspot-

czynnik atenuacji (ostabienia mocy na wyjsciu z aplikatora w stosunku do mocy lasera) zale-
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dhugosci aktywnej aplikatora (1, 2, 3cm) wynosity odpowiednio: 8,73 W/cm, 4,75 W/cm,
2,75 W/cm.

Za pomocg kamery termowizyjnej sledzono réwniez rozklad temperatury na powierzch-
ni jaja kurzego podczas koagulacji aplikatorem zol-zelowym. Przyktadowy termogram zilu-
strowany jest na Rys. 59. Zdjecia termowizyjne rozkladu temperatury na powierzchni biatka

jaja kurzego przedstawiono w zalaczniku nr 8.

20,5°C

Rys. 59. Rozklad temperatury na powierzchni biatka w 18 minucie naswietlania. Skala ,, mid-

grey odwrocony”.

Obserwacj¢ termowizyjng prowadzono celem zbadania zmian rozktadu temperatury na
powierzchni w zaleznosci od czasu koagulacji (dostarczonej do bialka energii). Na Rys. 60

przedstawiono zaleznos$¢ osiagnigtej maksymalnej temperatury od czasu naswietlania.
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Rys. 60. Maksymalna temperatura na powierzchni w zaleznosci od czasu koagulacji.
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Jak wida¢, w pierwszych minutach notujemy szybki wzrost temperatury do ok. 50°C, po
czym przez kilkanascie minut przyrost temperatury jest niewielki. Od ok. 17 minuty notujemy
nowy szybki przyrost temperatury maksymalnej. Wyniki przeprowadzonych eksperymentow

zostaly czesciowo opublikowane ['®].

7.5 Badanie wlasciwosci koagulacyjnych wybranych aplikatorow
7.4.1 Badania mozliwosci koagulacyjnych aplikatoréw zol-zelowych

Przeprowadzono badania zdolnosci koagulacyjnych aplikatoréw zol-zelowych. Do ba-
dan wybrano aplikator o dtugosci aktywnej 3cm 1 wspdtczynniku R=20. Aplikator umiesz-
czono w pozycji pionowej w naczyniu z 35 ml biatka jaja kurzego. Zastosowano laser Ceralas
D. Jest to laser z uktadem potprzewodnikowym GaAlAs, ktory emituje wiazke swiatta o dhu-
gosci 980 nm, moze pracowa¢ w trybie ciagglym i impulsowym, chtodzony powietrzem. Do
badan stosowano promieniowanie o mocy 20 W przez 20 minut. Na Rys. 61 zilustrowano
osiagnigte strefy koagulacji w 3, 5 i 8 minucie naswietlania. Rysunek 62 obrazuje skoagulo-
wane biatko po 20 minutach. W tym doswiadczeniu osiagni¢to obszar koagulacji o objgtosci

11 cm’.

5 minuta 8 minuta 10 minuta

Rys. 61. Skoagulowane biatko w zaleznosci od czasu naswietlania.
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Rys. 62. Skoagulowana objetosc po 20 minutach dziatania lasera o mocy 20W. Widok z ze-
wnqtrz (po lewej) i po przekrojeniu (po prawej).

Nastepnie przeprowadzono analogiczny eksperyment, umieszczajac aplikator w naczyniu ze
100ml biatka jaja kurzego o temp. 15°C, w pozycji poziomej na glebokosci lem pod po-
wierzchnig. Zastosowano te same parametry koagulacji (20 W, 20 minut). Na Rys. 63 przed-

stawiono obszar koagulacji w 10, 13 i 20 minucie naswietlania.

10 minuta 13 minuta 20 minuta

Rys. 63. Obszar koagulacji w zaleznosci od czasu ekspozycji. Aplikator umieszczony poziomo.

Ostateczny wynik koagulacji przedstawiono na Rys. 64. W tym przypadku zaobser-
wowano, ze obszar koagulacji nie odpowiada elipsoidzie obrotowej, a raczej ma ksztatt
sptaszczony. Splaszczenie wystepuje rownolegle do powierzchni biatka. Jest to spowodowane
szybszym chtodzeniem koagulowanego obszaru. Calkowita skoagulowana obj¢tos¢ wynosila

w tym przypadku 5 cm’.
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Rys. 64. Skoagulowane biatko. Aplikator w pozycji poziomej. Po lewej stronie widok z ze-
wnqtrz (u gory powierzchnia blizsza powierzchni biatka). Po prawej skoagulowany obszar po

przecieciu.

Badania koagulacji laserowej wykazaly, ze objetos¢ skoagulowanego obszaru zalezy od
czasu ekspozycji. Pokazano réwniez, ze na t¢ obj¢tos¢ ma wplyw pozycja aplikatora. Aplika-
tor umieszczony poziomo (i blisko) w stosunku do powierzchni biatka w naczyniu, z powodu
szybszego chtodzenia, prowadzil do uzyskania mniejszego obszaru koagulacji w poréwnaniu

z aplikatorem umieszczonym pionowo w naczyniu.

7.4.2 Interstycjalna koagulacja laserem Nd:YAG

W badaniach wykorzystano uklad optyczny, ktérego zrédlem promieniowania byt la-
ser Nd:YAG (dhugos¢ fali 1064 nm, srednia moc wyjsciowa 2,5 W, dlugos¢ impulsu 24 ns)
(Rys. 65). Wiazka $wiatla laserowego zostata poszerzona poprzez zastosowanie uktadu so-
czewek i doprowadzona do plytki potfalowej potaczonej z izolatorem optycznym Faradaya,
ktorego zadaniem jest thumienie wszelkiego rodzaju odbié¢. Nastgpnie wigzka promieniowania
zostaje zogniskowana na wejsciu wiokna za pomoca soczewki. Swiattowod o dhugosci 20 cm
z koncowka zol-zelowa, zostal zamocowany na statywie, a aplikator wprowadzono do tkanki
watroby wieprzowej. Maksymalna moc promieniowania, na wyjsciu aplikatora wynosita
0,70 W, laser pracowal w trybie impulsowym 1 ms impuls i 4 ms przerwa. Czas naswietlania,

po jakim zaobserwowano zmiany w tkance wynosit 30 minut.
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Rys. 65. Ukiad pomiarowy do koagulacji tkanki.

Tabela 17 zawiera wyniki badan na tkankach watroby oraz przyblizone wartosci sko-

agulowanej objetosci tkanki. Objetos¢ koagulacji obliczono na podstawie pomiaréw znisz-

czonych obszaréw tkanki. Po rozcigciu tkanki zmierzono dtugosé, szerokos¢ i gtebokos¢ sko-

agulowanych obszarow. Zniszczone strefy tkanek byly charakterystyczne i mozna byto je

opisa¢ elipsoida ['*°].

Aplikator _ Zdjecie skoagulowanej tkanki

Obszar koagulacji [cm’]

R 20 lem

0,73
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R 32 lcm = \ 0,22

B an -

R 20 3cm 1,77

R 32 3cm - 0,55

Tabela 17. Zdjecia skoagulowanych tkanek (watroby) w zaleznosci od rodzaju aplikatora.

Jak wida¢ na powyzszych zdjeciach przy zastosowaniu aplikatorow z pokryciem zol-
zelowym o wspotczynniku R=20 otrzymano wigksze i jednolite obszary koagulacji. Nato-
miast aplikatory z pokryciem o wspétczynniku R=32 powoduja czgsciowa karbonizacje tkan-
ki przy zastosowaniu tych samych parametrow promieniowania. Rozklad natgzenia Swiatlta na
wyjsciu aplikatoréw rowniez byt bardziej rownomierny dla aplikatoréw z pokryciem o wspot-
czynniku R=20. Przy aplikatorach o wspolczynniku R=32 wigkszos¢ swiatta wychodzita do
przodu, a tylko niewielka cz¢$¢ rozchodzila si¢ na boki aplikatora. Taki nierownomierny roz-
ktad moze prowadzi¢ w okreslonych obszarach do zweglenia tkanki, a w innych nie beda wi-

doczne zadne zmiany. Wyniki badan czgsciowo opublikowano 1.
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7.4.3 Interstycjalna koagulacja laserem potprzewodnikowym

Do dalszych badan koagulacji tkanek wykonano aplikator z pokryciem zol-zelowym o
wspotczynniku R=20 i o dlugosciach 2cm i 3cm. W badaniach zastosowano laser Ceralas D
980 nm.

Wielkos¢ skoagulowanej tkanki byla mierzona w zaleznosci od aplikatora, mocy lase-
ra, czasu naswietlania oraz trybu pracy lasera. Badania przeprowadzono na tkance mig$niowe;j
piersi indyczej (Rys. 66). Wyniki pomiaréw wielkosci obszaréw koagulacji zamieszczono w

zataczniku nr 7.

Rys. 66. Zdjecie stanowiska badawczego do koagulacji.

Wykres (Rys. 67) przedstawia zalezno$¢ wielkosci skoagulowanej tkanki od mocy i
czasu dla aplikatora o dtugosci 2 cm, R=20, tryb pracy lasera ciagly.



objetos¢
- skoagulowana 3,0

[em3] 20

1,0

0,0

moc [W]

Rys. 67. Objetos¢ skoagulowanej tkanki w zaleznosci od mocy i czasu promieniowania dla
aplikatora R20 (2cm).
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Moc 3min Smin
[W]
14

16

Skoagulowana objetos¢: 1,96 cm® Skoagulowana objetos¢: 4,32 cm’

" g e

18

Skoagulowana objetos¢: 2,83 cm’ Skoagulowana objetos¢: 5,34 cm’

Tabela 18. Zdjecia skoagulowanych tkanek w zaleznosci od czasu i mocy promieniowania dla
aplikatora R20 (2cm).

Na wielkos¢ strefy koagulacji ma wptyw moc lasera i czas naswietlania. Przy zastoso-
waniu wigkszych mocy lasera powstaja niepozadane strefy karbonizacji. Lepiej zastosowac

jest dluzszy czas promieniowania i mniejsza moc lasera (Tabela 18).
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Takie same badania wykonano dla aplikatora o dtugosci 3 cm z pokryciem o wspot-
czynniku R=20. W tym przypadku trzeba bylo zastosowa¢ wyzsze moce lasera, aby wywolac¢

podobne zmiany w tkance.

| R20 3cm

10,0

Sy 7,01
objetosc 6.0

- skoagulowana 50
[cm3] 40
3,0+
2,0
1,0
0,0

moc [W]

Rys. 68. Objetos¢ skoagulowanej tkanki w zaleznosci od mocy i czasu promieniowania dla
aplikatora R20 (3cm).

Tabela 19 zawiera zdjecia zniszczonych tkanek z zastosowaniem aplikatora R=20, 3
cm dla réznych mocy i czaséw naswietlania. Przy mocy 22 W i dla czasu 5 minut aplikator
zostal zniszczony, a tkanka ulegta karbonizacji. W poréwnaniu z aplikatorem o dtugosci 2 cm,

potrzebna byta wyzsza moc do uzyskania takiej samej objgtosci skoagulowane;j tkanki.

Moc W | 3min Smin

16

Skoagulowana objgtosé: 0,19 cm’ Skoagulowana objgtos¢: 1,63 cm
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18

3

3

20

22

lowana objetos¢: 8,38 cm

Skoagulowana objetos¢: 2,49 cm®

Skoagulowana objetosé: 10,14 cm®

Tabela 19. Zdjecia skoagulowanych tkanek w zaleznosci od czasu i mocy promieniowania dla
aplikatora R20 (3cm).
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3,0

2,5
2,0
objetosc

skoagulowana 1,5 @R 20 2cm
cm3 mR 20 3cm

1,0

0,5

0,0

moc [W]

Rys. 69. Objetos¢ skoagulowanej tkanki w zaleznosci od mocy i zastosowanego aplikatora,
czas naswietlania 3 minuty.

Przeprowadzono takze doswiadczenia przy impulsowym trybie pracy lasera (1s impuls,
1s przerwa). Aby wywota¢ efekty termiczne w tkance potrzebna byla moc 25 W. Po 5 minu-
tach ekspozycji lasera przy uzyciu aplikatora R=20 o dlugosci 2 cm obszar skoagulowanej
tkanki wynosit 3,36 cm’. Natomiast stosujac aplikator R=20 o dhugosci 3 cm, przy tych sa-

mych parametrach promieniowania skoagulowany obszar wynosit 0,37 cm® (Rys. 70).

objetosc
skoagulowana
cm3

@R 20 2cm
mR 20 3cm

25
moc [W]

Rys. 70. Wplyw zastosowanego aplikatora na objetos¢ skoagulowanej tkanki dla czasu na-
Swietlania 5 minut w trybie impulsowym pracy lasera
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7.6 Podsumowanie

Do konstrukcji zol-zelowych aplikatoréw $wiattowodowych zastosowano metodg ,,0d-
wrotny dip-coating”. Oszacowano grubos$¢ jednej warstwy zol-zelu, naniesionej na $wiatlo-
wod, w zaleznosci od wspotczynnika R. Grubos¢ wzrasta wraz ze wzrostem R (minimalna jest
dla R=5 wynosi 0,241 pm, maksymalna dla R=50 wynosi 0,317 um).

Badania rozkladu nat¢zenia $wiatla emitowanego z aplikatoréw dowiodly, ze aplikator z
pokryciem zol-zelowym o wspotczynniku R=20 daje najbardziej jednorodny rozktad promie-
niowania. Pokazano roéwniez, ze pokrycia o§miowarstwowe majq najlepsze parametry rozkta-
du natgzenia promieniowania. Badania powtarzalnosci wytwarzania aplikatorow wykazatly
wysoka powtarzalnos¢ (80%).

Przeprowadzono réwniez badania profili nat¢zenia promieniowania dla wybranych apli-
katorow na kuli Ulbrichta. Pomiary te pokazaly, ze ze wszystkich aplikatoréw niewielka ilos¢
$wiatla (ok. 3-5 %) wychodzi wprzéd, dlatego mozemy zastosowac je jako aplikatory do inter-
stycjalnej termoterapii. Najlepszym aplikatorem okazal si¢ aplikator z pokryciem o wspot-
czynniku R=20 o dtugosci aktywnej 2cm.

Badania wlasciwosci koagulacyjnych wybranych aplikatoréw przeprowadzono przy za-
stosowaniu lasera Nd:YAG (1064 nm) i lasera pétprzewodnikowego (980 nm).

Przy zastosowaniu tych samych parametréw promieniowania, uzywajac lasera Nd:YAG
wykorzystujac aplikatory z pokryciem zol-zelowym o wspdtczynniku R=20 otrzymano wigk-
sze i jednolite obszary koagulacji. Natomiast aplikatory z pokryciem o wspolczynniku R=32
spowodowaty czgsciowa karbonizacje¢ tkanki.

Wykorzystujac laser pétprzewodnikowy pokazano zaleznos¢ wielkosci skoagulowanej
tkanki od mocy i czasu ekspozycji dla aplikatora z pokryciem R=20 i dlugosciach aktywnych
2 cm i 3 cm. Dla aplikatora o dtugosci 2 cm zastosowano moce 14 W, 16 W i 18 W oraz czasy
3 i 5 minut. Otrzymano wielkosci skoagulowanych tkanek w zakresie od 0,52 cm® do 5,34
cm’, nie zaobserwowano karbonizacji Dla aplikatora o dtugo$ci 3cm otrzymano objetosci sko-
agulowanej tkanki w zakresie od 0,19 cm’ do 10,14 cm®. Przy zastosowaniu mocy 22 W po
5 minutach tkanka ulegta karbonizacji.

Przeprowadzono réwniez badania termowizyjne i oceniono temperatur¢ aplikatora w za-
leznosci od mocy zastosowanego promieniowania. Zaobserwowano, ze aplikatory dluzsze
moga przenosi¢ wyzsze moce. Badania termowizyjne pozwolity wyznaczy¢ maksymalng tem-
perature w aplikatorze w zaleznosci od mocy lasera. Okazalo sig, ze aplikator 1cm osiagnal
maksymalng temperature 130°C, przy czym ulegt karbonizacji. Aplikatory diuzsze mogty

przenosi¢ wyzsze moce do 25 W, przy czym maksymalne gestosci mocy na 1 cm diugosci
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aktywnej aplikatorow (1, 2, 3 cm) wynosity odpowiednio: 8,73 W/cm, 4,75 W/cm, 2,75
W/em.
Niektore wyniki badan opisane w tym rozdziale przedstawiono rowniez w opublikowa-

nych lub przyjetych do druku pracach [IsEe,
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8 Podsumowanie

W nauce bardzo czgsto si¢ zdarza, ze jakies juz odkryte zjawisko czy wynalazek musi

137] zaobser-

dos¢ dlugo czekaé na zainteresowanie badaczy. Ponad 160 lat temu Ebelmen [
wowal, ze mozliwe jest otrzymanie szktopodobnych substancji z ptynnych prekursoréw. Do-
piero w latach 70.tych i 80.tych ubiegtego stulecia zwrécono ponownie uwage na ten na pro-
ces, kiedy to z nieorganicznych zeli otrzymywano ciata szkliste w procesie przejscia koloidal-
nej zawiesiny (zolu) w zel, bez stosowania temperatur witryfikacji [*]. Szybko okazalo si¢, ze
potencjalne aplikacje tego typu materialéw moga by¢ bardo szerokie, szczegélnie, ze mozliwe
jest otrzymywanie w ten sposob materialdéw hybrydowych organiczno-nieorganicznych
(p. prekursorskie prace Schmidt’a ['**] and Wilkes’a ['*]). Dzisiaj technologie i materialy
zol-zelowe sa przedmiotem intensywnych badan wielu zespotdw naukowych, zwigzanych z
fizyka, chemia, materialoznawstwem, biomateriatami i inzynierigq biomedyczng. Bardzo czg-
sto sa to zespoly interdyscyplinarne, a wiele rozwiazan zostalo skomercjalizowanych.

Rowniez intensywnie rozwijaja si¢ metody lecznicze i terapeutyczne, zwigzane z tzw.
minimalnie inwazyjna medycyng (minimal invasive medicine). Do takich metod niewatpliwie
nalezy interstycjalna termoterapia laserowa. Niniejsza praca proponuje nowy sposob kon-
strukcji aplikatorow $wiattowodowych do tej terapii, poprzez wykorzystanie mozliwosci po-
krywania rdzeni swiattowodowych zolami. W celu wyboru najlepszego materiatu przeprowa-
dzono badania wlasciwosci strukturalnych i optycznych materiatoéw zol-zelowych.

Badania te pokazaly, ze wlasciwosci fizyczne materialéw zol-zelowych zaleza od
wspoélczynnika R. Zmierzono lepkosé¢, napigcie powierzchniowe, wspotczynniki zalamania,
transmitancje i czas parowania ré6znych materialéw (o ré6znym wspolczynniku R). Wyznaczo-
no rowniez porowatos¢ metodg porozymetrii rtgciowej. Wykazano, ze lepkos¢ materiatlu ma-
leje wraz ze wzrostem ilo$ci rozpuszczalnika i przyjmuje wartosci od 1,94 + 0,03 [Ns/m?
*107] dla R=5 do 1,66 + 0,02 [Ns/m* ¥10”] dla R=50.

Taki sam trend spadkowy zaobserwowano przy pomiarach napig¢cia powierzchniowego.
Warto$¢ napigcia powierzchniowego maleje wraz ze wzrostem wspo6lczynnika R. Uzyskano
wartosci w przedziale od 0,175 + 0,013 [N/m] (R=5) do 0,106 £ 0,014 [N/m] (R=50).

Predkosci zelowania wykazujg zaleznos¢ czasu zelowania od powierzchni parowania.
Najwigkszy spadek masy dla réznych powierzchni parowania i réznej masy poczatkowej za-
obserwowano dla materiatu o najwigkszej zawartosci alkoholu (rozpuszczalnika), czyli o
wspotezynniku R=50. Zaobserwowano rézne czasy przejscia zolu w zel dla réznych wspot-

czynnikow R, najszybciej przemiana ta nastapita dla materiatu R=5.
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Wyniki pomiarow transmitancji §wiatla dowiodly, ze materiaty zol-zelowe cechujg si¢
wysokg przepuszczalnoscig optyczng. Zaobserwowano wpltyw rodzaju materialu (wspétczyn-
nika R) na poziom transmitancji. Najwyzsze wartosci uzyskano dla materiatu o wspétczynni-
ku R=20, zaréwno dla jedno-, dwu-, jak i trojwarstwowego materiatu. Natomiast najnizsza
transmitancj¢ posiada zol-zel o wspolczynniku R=5.

Pomiar wspdtczynnika zatamania pokazal, ze jego warto$¢ rowniez zalezy od wspot-
czynnika R. Wykazano, ze wspotczynnik zatamania ro$nie w czasie wraz z przemiang zolu w
zel. Najwyzsze wartosci uzyskano dla materiatu o wspoétczynniku R=5, najnizsze dla R=40.
Materiat zol-zelowy o wspdtczynniku R=20 posiada najnizszy wspolczynnik zatamania, na-
tomiast najwyzsza warto$¢ uzyskano dla materiatu R=50. Poréwnujac pomiary wykonane z
krzywych transmitancji z wynikami wyznaczonymi za pomoca odbicia mozna zauwazy¢ takie
same zalezno$ci od wspdtczynnika R.

Na podstawie badan porowatosci wyznaczono procentowg zawarto$¢ poréw o roéznych
rozmiarach w materiatach zol-zelowych, oraz zmierzono catkowita porowatos¢. Zaobserwo-
wano, ze wszystkie materialy posiadaja najwigcej poréw o srednicy w granicach od 5 nm do
50 nm co wskazywatoby na to, ze sa to materialy mezoporowate. Najnizszgq porowatos¢ po-
siada material o wspotczynniku R=20 (4,04%), najwigksza warto$¢ zanotowano dla R=5
(11,69%).

Analizujac powyzsze wyniki badan mozna zauwazy¢, ze material zol-zelowy o wspot-
czynniku R=20 posiada najwyzsza transmitancj¢, najnizszy wspotczynnik zatamania i naj-
mniejszg porowatosc.

Drugim nurtem badan byta konstrukcja aplikatoréw. Do konstrukcji zol-zelowych apli-
katorow zastosowano zmodyfikowang metod¢ tzw. ,,odwrotny dip-coating”. Oszacowano
grubos$¢ warstwy zol-zelu, naniesionej na $wiattowdd, dla réznych wspélczynnikow R. Za-
uwazono, ze warstwy sag grubsze dla wyzszych R (minimalna jest dla R=5 wynosi 0,241 pm,
maksymalna dla R=50 réwna jest 0,317 pm).

Badania rozkladu nat¢zenia promieniowania emitowanego z aplikatorow dowiodty, ze
aplikator z pokryciem zol-zelowym o wspdtczynniku R=20 daje najbardziej jednorodny roz-
ktad, przy czym najlepsze rezultaty obserwowane sa dla pokrycia oSmiowarstwowego.

Badania powtarzalnosci wytwarzania aplikatorow wykazaly wysoka powtarzalnos¢
(80%). Oceniano tutaj rozktad nat¢zenia promieniowania (ksztalt wigzki).

Przeprowadzono réwniez badania profili natgzenia promieniowania dla wybranych

aplikatoréw na kuli Ulbrichta. Pomiary te pokazaly, ze ze wszystkich aplikatoréw niewielka

102



ilo$¢ Swiatla (ok. 3-5%) wychodzi wprzéd. Najlepszym aplikatorem okazat si¢ aplikator z
pokryciem o wspotczynniku R=20 o dlugosci aktywnej 2cm.

Badania wiasciwosci koagulacyjnych wybranych aplikatoré6w przeprowadzono przy za-
stosowaniu lasera Nd:YAG (1064 nm) i lasera pétprzewodnikowego (980 nm).

Przy zastosowaniu tych samych parametréw promieniowania uzywajac lasera Nd:YAG,
wykorzystujac aplikatory z pokryciem zol-zelowym o wspdtczynniku R=20 otrzymano wiek-
sze 1 jednolite obszary koagulacji. Natomiast aplikatory z pokryciem o wspdtczynniku R=32
spowodowaly czgsciowa karbonizacje tkanki. Wykorzystujac laser potprzewodnikowy, poka-
zano zaleznos$¢ wielkosci skoagulowanej tkanki od mocy i czasu dla aplikatora z pokryciem
R=20 i dtugosciach aktywnych 2 cm i 3 cm.

Dla aplikatora o dtugosci 2 cm zastosowano moce 14 W, 16 W i 18 W oraz czasy eks-
pozycji 3 i 5 minut. Otrzymano wielkosci skoagulowanych tkanek w zakresie od 0,52 cm’ do
5,34 cm’, nie zaobserwowano karbonizacji. Dla aplikatora o dtugosci 3 cm ze wzgledu na
mniejsze nat¢zenie promieniowania na wyjsciu, zastosowano wyzsze moce lasera od 16 W do
22 W. Otrzymano objetosci skoagulowanej tkanki w zakresie od 0,19 cm® do 10,14 cm’. Przy
zastosowaniu mocy 22 W i czasu 5 minut tkanka ulegta karbonizacji.

Ciekawym zagadnieniem jest ocena temperatury aplikatora w zaleznosci od mocy za-
stosowanego promieniowania laserowego. W tym celu przeprowadzono badania termowizyj-
ne aplikatorow w powietrzu. Aplikatory dluzsze moga przenosi¢ wyzsze moce, przy czym
gestosci mocy, dla ktorych osiagnigto maksymalng temperaturg dla danego aplikatora na 1cm
dlugosci aktywnej wynosity 8,73, 4,75, 2,75 W/cm, odpowiednio dla aplikatoréw 1, 2 i 3cm.
Zbadano réwniez zmiany rozkladu temperatury w czasie podczas koagulacji bialka jaja ku-
rzego. Zaobserwowano, ze wysoki skok temperatury wystepuje w pierwszych minutach na-
Swietlania, po czym temperatura jest prawie stala. Po kilkunastu minutach obserwujemy ko-
lejny przyrost temperatury.

Narzgdzia medyczne stosowane w terapii 1 majace kontakt z ludzkim cialem powinny
by¢ obojetne i nietoksyczne. Dlatego tez przeprowadzono badania nad wplywem materiatlow
zol-zelowych wykonanych na bazie TEOSu na uktady komdérkowe. Probowano odpowiedzie¢
na pytanie, czy cytotoksycznosé zalezy od rodzaju materialu (wspétczynnika R). Test prze-
zywalnosci komorek wykazal brak istotnego wptywu obecnosci zol-zeli na proliferacje i zy-
wotno$¢ komorek. Najlepsza zgodno$¢ testu uzyskano dla materiatu o wspdtczynniku R=20.
Wyniki tych badan zostaty zaprezentowane w zataczniku nr 1.

W niniejszej rozprawie udato si¢ wykaza¢, ze mozliwe jest skonstruowanie aplikato-

réw zol-zelowych i aplikatory takie nadaja si¢ do koagulacji wewnatrznarzadowej. Badania te
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majq aspekt praktyczny, gdyz otrzymane wyniki pokazuja, ze mozna konstruowaé dos¢ tanie

narzg¢dzia do zaawansowanych technologicznie terapii medycznych.
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Spis zatacznikow

Zalacznik 1. Badania cytotoksycznosci materialow zol-zelowych
Zalacznik 2. Wyniki pomiaréw czasu opadania kulki w wiskozymetrze Hopplera do wyzna-
czenia lepkosci zoli

Zalacznik 3. Wyniki pomiaréw napigcia powierzchniowego

Zalgcznik 4.1. Wyniki pomiaréw zmiany masy zol-zelu w czasie dla r6znych R w probow-

kach o powierzchni parowania 7,07 cm?(5 ml)

Zalgcznik 4.2. Wyniki pomiar6w zmiany masy zol-zelu w czasie dla réznych R w probow-

kach o powierzchni parowania 7,07 cm2(10 ml)
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Zalacznik nr 1

Badania cytotoksycznos$ci materialow zol-zelowych
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Material badawczy

Hydrolizaty do produkcji zol-zeli przygotowano z prekursora tetraetoksysilanu Si(OC,Hs),
(98%) TEOSu. Rozpuszczalnikiem byt alkohol etylowy 96%. Reakcje hydrolizy katalizowano
stezonym kwasem solnym HCI 36%. Dodawano kolejno po 5ul do uzyskania pH 2. Do hydroli-
zatu dodano srodek powierzchniowo czynny Triton X-100 (Aldrich), na kazde 10ml hydrolizatu
dodano 20ul detergentu. Hydroliz¢ przeprowadzano mieszajac sktadniki na mieszadle magne-
tycznym przez 8 godzin w temperaturze 22°C. Do badan wytworzono materiaty o wspétczynniku

R =35, 10, 15, 20, 32, 40, 50.

Badanie wplywu materialow zol-zelowych na komorki linii Jurkat i A549

Przygotowanie podlozy

Przygotowano dwie serie plytek hodowlanych z okragtymi dotkami firmy Nunclon Compa-
ny, na ktore naniesiono rézne warstwy zol-zeli. W pierwszej serii (A) na dno dotkéw naniesiono
po 10ul hydrolizatu zol-zelowego. W drugiej serii (B), do dotkéw hodowlanych wkroplono 15pl
hydrolizatu, nastgpnie po 5 min, gdy pierwsza warstwa juz byla sucha, naniesiono kolejne 15pul
hydrolizatu, w ten sposob na dnie dotka powstaty dwie warstwy. Dla serii A i B wykonano po
dwie probki serii A i B, przy czym jedna (kazdy rodzaj materiatu) po zzelowaniu przemyto ply-
nami hodowlanymi (odpowiednimi dla danej linii komdrkowej) przed naniesieniem komorek,

natomiast drugg pozostawiono nieprzemyta.

Material biologiczny

Badania przeprowadzono na komérkach nowotworowych ludzkich linii limfoblastycznej
(Lymphoma) chtoniaka T komdrkowego — JURKAT rosngcych w toni medium oraz linii epite-
lialnej raka ptuc (Lung carcinoma) — A549 przylegajacych w hodowli do podtoza.

Dla linii JURKAT uzywano medium RPMI-1640 (R8758) firmy Sigma z dodatkiem 10%
FBS (Fetal Bovine Serum) firmy Cambrax. Dla linii A549 zastosowano medium MEM (Mini-
mum Essential Medium Eagle M2279) firmy Sigma z dodatkiem glutaminy 0,292 g/1L i 10%
FBS.

Komoérki do doswiadczen pobrano z butelek hodowlanych, hodowla komérek znajdowata

si¢ w II fazie logarytmicznej wzrostu. Do dotkéw hodowlanych z warstwami zol-zeli naniesiono
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po 1 ml zawiesiny komérek w odpowiednim medium. Kontrole stanowily analogiczne hodowle,
zatozone w dotkach nie pokrytych materiatlem. Ptytki umieszczono w inkubatorze w temperatu-

rze 37°C w atmosferze 5% CO; na 48 godzin.

Wyniki

Komorki linii JURKAT hodowane na pojedynczych warstwach zol-zelowych wszystkich
rodzajow wygladaty w mikroskopie prawidtowo, po przeliczeniu nie wykazano istotnych réznic
ilosciowych, komdrki mnozyty sie.

Komorki linii A549 rosngce w postaci monowarstwy przykleity si¢ do podlozy zol-
zelowych, nie bylo mozliwe ich odklejenie i wiarygodne policzenie. Jednak wyglad utworzonych
monowarstw, ogladanych pod mikroskopem, nie wskazywat na réznice ilosciowe, w zaleznosci
od rodzaju zol-zeli. Wyglad komorek byt prawidlowy, obserwacja ta wskazuje na brak istotnych
toksycznych wpltywdéw warstw zol-zelowych na komorki.

Warstwy zol-zeli serii B ulegly znacznym deformacjom uniemozliwiajac zebranie komo-
rek linii JURKAT i linii A549 do doktadnych badan ilosciowych. Mikroskopowa ocena komorek
wskazywata jednak na brak wplywéw toksycznych zol-zeli na komorki, nie zaobserwowano mar-
twych komorek.

Cytotoksycznos¢ badano uzywajac testu TOX-1 firmy Sigma, w ktérym dehydrogenazy
mitochondrialne, tylko dla komoérek z aktywnymi metabolicznie mitochondriami, powoduja
przeksztatcenie zottego barwnika MTT (3-[4,5-dimethylthiazol-2-yl]-2,5-diphenyl tetrazolium
bromide) w nierozpuszczalne w wodzie niebieskofioletowe formazany, ktére po rozpuszczeniu w
mieszaninie 10% TritonX-100/0,1N HCl/ izopropanol oznaczono za pomoca spektrofotometru
(A=570nm) ["].

Tabela nr 1 przedstawia wartosci absorpcji dla A=570nm dla réznych zol-zeli.

Probka Seria A, Seria A,
warstwa nie przemywana medium | warstwa przemywana medium
Zol-zel R=5 0,296 0,285
Zol-zel R=10 0,272 0,295
Zol-zel R=15 0,267 0,272
Zol-zel R=20 0,331 0,331
Zol-zel R=32 0,265 0,266
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Zol-zel R=40 0,331 0,329
Zol-zel R=50 0,329 0,293
kontrola 0,330 0,327

Tabela 1. Wartosci absorpcji dla A=570nm dla réznych materialow zol-zelowych

Wyniki badaf poréwnano z absorpcja probek kontrolnych, gdzie taka sama ilos¢ komorek
jak w testowanym materiale, nie byta poddawana dziataniu badanych czynnikow. Test przezy-
walnosci komoérek linii JURKAT na warstwach zol-zelowych, wykazat brak istotnego wptywu
obecnosci zol-zeli na proliferacj¢ i zywotno$¢ komorek. Nie wykazano réwniez wpltywu prze-
mywania warstw zol-zeli przed naniesieniem komorek na ich zywotnos¢. Najlepsza zgodnos¢
testu uzyskano dla materialu o wspétczynniku R=20.

Wykonano réwniez badania nad apoptoza komorek metoda kometowa. Metoda kometowa
pozwala wykry¢ dwuniciowe pgknigcia DNA (powstate w wyniku programowanego przez ko-
morke dziatania jej wlasnych endonukleaz) w pojedynczych komoérkach. Fragmenty DNA obda-
rzone tadunkiem ujemnym wedruja w polu elektrycznym do bieguna dodatniego, dajac charakte-
rystyczny obraz komety z zaznaczonym ogonem i glowa. W przypadku jadra apoptotycznego
mate fragmenty DNA zostaja podczas elektroforezy przesunigte z glowy (miejsce pierwotnej
lokalizacji jadra) do ogona w 90%. Glowa komety jest niewielka, stabo zaznaczona i wyraznie
oddzielona od ogona. Jadra z nieuszkodzonym DNA wykazuja brak lub minimalng migracje,
dajac obraz samej wyraznie zaznaczonej glowy lub niekiedy bardzo stabo zaznaczonego niewiel-
kiego ogona. Taki obraz uznaje si¢ za charakterystyczny dla komérek wykazujacych brak uszko-
dzen. Komérki martwicze, w ktorych degradacja DNA przebiegla w sposob przypadkowy, a
fragmenty nici sa roznej dlugosci, dajg obraz glowy z nieoddzielonym od niej ogonem jednako-
wej szerokosci [*].

Zastosowano pigciostopniowy system rozpoznawania uszkodzen w/g Shingo Yassuha-
ra [4], gdzie:

Komoérka nieuszkodzona O

0 — jadro normalnej wielkosci (gtowa), brak ogona, 100% DNA w glowie.

Uszkodzenie posrednie P (nie zidentyfikowane tnz. nekroza lub zapoczatkowana, ale nie

rozwinigta apoptoza)
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1 — jadro normalnej wielkosci (gtowa), krétki ogon mniejszy od glowy, ponad 75% DNA
w glowie,

2 - jadro normalnej wielkosci (gltowa), ogon 1-2 x dlugosci gltowy, 50-75% DNA w gto-
wie, ogon nie oddzielony od glowy.

Komérka apoptyczna A

3 — jadro (glowa) mniejsze niz w 0, 1, 2, ogon 2-3 x dtugosci glowy, 25-50% DNA w
glowie,

4 — jadro (gtowa) mniejsze niz1/2 normalnego jadra, dtugi ogon, dtuzszy niz 3 x glowa,
mniej niz 25% DNA w glowie.

Tabela nr 2. zawiera wyniki badan cytotoksycznych metoda kometowa komorek linii

JURKAT na cienkich warstwach zol-zeli.

Probka Seria A, Seria A,
warstwa nie przemywana medium | warstwa przemywana medium
A% P% 0% A% P% 0%

Zol-zel R=5 0 8 92 1 6 93
Zol-zel R=10 6 13 81 9 11 80
Zol-zel R=15 2 15 83 3 5 92
Zol-zel R=20 0 0 100 3 0 97
Zol-zel R=32 10 21 69 6 19 75
Zol-zel R=40 11 46 43 0 10 90
Zol-zel R=50 0 20 80 0 20 80
kontrola 0 6 94 0 6 94

Tabela 2. Wyniki badan cytotoksycznych metodq kometowq.

W badaniach nie wykazano istotnego wptywu zol-zeli na komoérki linii JURKAT w kie-
rowaniu ich na droge apoptozy lub uszkodzenia niezidentyfikowanego. Nie wykazano roéwniez
wplywu przemywania materiatu przed naniesieniem na niego komérek (oprécz zol-zelu o wspot-
czynniku R=40). Najmniejszy wptyw na sktonnos$¢ komorek do Smiertelnych uszkodzen na dro-
dze apoptozy czy uszkodzen niezidentyfikowanych miat materiat o wspdtczynniku R=20. Zaob-
serwowano rowniez, ze material o tym wspotczynniku, niezaleznie od grubosci warstwy pozo-

stawal przezroczysty w trakcie oddziatywania z medium hodowlanym i komérkami, nie wptywat
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na przejrzystos¢ komorek, pozostal catkowicie obojetny biologicznie wzgledem komorek linii
JURKAT.
Otrzymane wyniki $wiadcza o tym, ze materiat zol-zelowy nie wykazuje wlasciwosci cy-

totoksycznych. Wyniki przeprowadzonych badan zostaty czesciowo opublikowane [°].

[1] Carmichael J., et al.: Evaluation of tetrazolium-based, semi-automated colorimetric assay:
assessment of chemosensitivity testing, Cancer Res., 47: 936-942 (1987)

[2] Denizot F., Lang R.: Rapid colorimetric assay for cell growth and survival. Modifications to
the tetrazolium dye procedure giving improved sensitivity and reliability, J. Immunol. Meth., 89:
271 (1986)

[3] Olive P.L., Frazer G., Banath J.P.: Radiation-induced apoptosis measured in TK6 human B
limphoblast cells using the komet assay, Rad. Res., 136: 130-136 (1993)

[4] Shingo Yasuhara, et al.: Comparision of komet assay, electron microscopy and flow cytome-
try for detection of apoptosis, J. Histochemistry and Cytochemistry, 51: 873-885 (2003)

[5] Hotowacz 1., Marcinkowska A., Podbielska H., Bauer J., Bana$ T: Influence of sol-gel bioma-
terials on biological cells growth in vitro, Engineering of Biomaterials, No 47-53, 224-225,
(2005).
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Zalacznik 2

Wyznaczanie lepkosci zoli — wyniki pomiaréw czasu opadania

kulki w wiskozymetrze Hopplera
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Zalacznik 2

R5 R10 R15 R20 R32 R40 R50
iczas opadania kulki [s] 144,77 131,82 127,48 125,78 122,5 121,04 120,58
143,96 132,47 127,89 125,91 123,56 121,15 119,52
144,35 131,65 127,97 125,77 123,68 121,21 120,65
144 48 132,36 128,29 125,69 122,69 121,26 119,41
144 64 132,53 128,62 125,55 123,7 121,28 119,62
144,61 132,44 128,96 125,77 123,3 121,34 119,91
144 54 131,93 128,7 125,68 123,8 121,24 119,61
144,86 132,07 128,52 125,38 124,08 121,25 120,07
144,62 132,35 128,33 125,47 123,34 121,34 119,78
144,76 132,13 128,84 125,83 123,89 121,38 120,12
t Srednie [s] 144,56 132,18 128,36 125,68 123,45 121,25 119,93
odchylenie srednie 0,18 0,26 0,37 0,13 0,40 0,07 0,34
Lepkos¢ [N* s/mz] 1,94 + 0,03 1,79 £ 0,03 1,75 + 0,03 1,72 + 0,04 1,70 +£ 0,02 1,69 + 0,02 1,66 + 0,02
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Zalacznik 3

Wyniki pomiaréw napigcia powierzchniowego
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Zalacznik 3

A plytka 1 (Q = 0,0057 N, 1 = 2,49 cm)

R5 F[mG] [R5 F[N] [R10 FimG][R10 F[N]| R15 F[mG] [R15 F[N]| R20 F[mG] |R20 F[N]| R32 F[mG] R32 F[N]| R40 F[mG] R40 F[N]| R50 F [nG]R50 F[N]
724 0,00710 699 0,00686 680 0,00667| 675 0,00662, 670 0,00657] 661 0,00648 656 0,00643
724 [0,00710] 698 0,00685 672 0,00659 676 0,00663 670 0,00657] 658 0,00645 658 0,00645
725 |0,00711 698 0,00685 689 0,00676 678 0,00665 668 0,00655 659 0,00646| 656 0,00643
726 [0,00712 698 0,00685 682 0,00669 676 0,00663 666 0,00653 662 0,00649 656 0,00643
730 |0,00716] 698 0,00685 682 0,00669 678 0,00665 670 0,00657] 660 0,00647] 658 0,00645
730 |0,00716 696 0,00683 690 0,00677] 675 0,00662] 668 0,00655 661 0,00648 660 0,00647
725 |0,00711] 699 0,00686, 686 0,00673 674 0,00661 668 0,00655 659 0,00646| 654 0,00641
728 |0,00714 698 0,00685 684 0,00671 678 0,00665 668 0,00655 658 0,00645| 656 0,00643
726 |0,00712 696 0,00683 684 0,00671 674 0,00661 666 0,00653 659 0,00646| 658 0,00645
724 [0,00710 698 0,00685 682 0,00669 674 0,00661 670 0,00657] 660 0,00647] 656 0,00643

726,2 |0,00712] 697,8 | 0,00684  683,1 0,00670,  675,8 0,00663] 6684 | 000655 659,7 0,00647,  656,8 0,00644
2,3 |0,00005 1,0 0,00002 5,0 0,00010 1,7 0,00003 16 0,00003 13 0,00003 17 0,00003

B plytka 2 (Q = 0,0031 N, 1 = 2,41 cm)

R5 F[mG] |R5 F[N] [R10 F[mG]|R10 F[N]| R15 F[mG] [R15 F[N]| R20 F[mG] |R20 F[N]| R32 F[mG] |R32 F[N]| R40 F[mG] [R40 F[N]| R50 F [nG]|R50 F[N]
455 | 0,00446] 450 0,00441 420 000412 426 0,00418 420 0,00412] 415 0,00407 410 0,00402
448 0,00439 444 0,00435 422 0,00414 422 0,00414 420 000412 416 0,00408 412 0,00404,
448 [0,00439 440 0,00432] 426 0,00418 422 0,00414 416 0,00408 414 0,00406 412 0,00404
460 |0,00451] 446 0,00437] 430 0,00422] 424 0,00416] 418 0,004100 416 0,00408 412 0,00404
455 |0,00446] 440 0,00432 424 0,00416] 422 0,00414 418 0,004100 415 0,00407] 410 0,00402
462 [0,00453 444 0,00435 428 0,00420 424 0,00416] 416 0,00408] 417 0,00409 414 0,00406
462 |0,00453 446 0,00437, 430 000422 426 000418 414 0,00406| 415 0,00407 412 0,00404
455 [0,00446) 442 0,00433 426 0,00418 426 0,00418 420 000412 415 0,00407 412 0,00404
455 |0,00446] 444 0,00435 432 0,00424 424 0,00416 414 0,00406 414 0,00406| 418 0,00410
462 |0,00453 446 0,00437] 430 0,00422] 424 0,00416, 416 0,00408 415 0,00407 414 0,00406

456,2 |0,00447] 4442 | 0,00436  426,8 0,00419 424 0,00416 417, 0,00409  415,2 0,00407 4126 0,00405
53 |0,00005 3,0 0,00003 3,9 0,00004 16 0,00002] 23 0,00002 0,9 0,00001 2,3 0,00002
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Zalacznik 4.1

Wyniki pomiaréw zmiany masy zol-zelu w czasie dla roznych R w
probowkach o powierzchni parowania 7,07 cm’(5 ml)
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Zalycznik nr 4.1

Ridzien 1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
5 4292200 411339 384448 356151 3,30393 3,06147] 2,82700 2,61349 2,37228 2,15357] 1,93620 1,69510 1,50477
5 420206 411354 3,84487| 356166 3,30312 3,06107] 2,82715 2,61326 2,37200 2,15347 1,93689 1,69597| 1,50423
5 4209216 411371 3,84461] 356193 3,30398 3,06150 2,82735 2,61302 2,37288 215316 1,93642 1,69522 1,50405
$rednia 4,29214 411355 3,84465 3,56170 3,30368 3,06135 2,82717 2,61326] 2,37239 2,15340 1,93650 1,69543 1,50435
odch. §r. 0,00005 0,00011 0,00014 0,00015 0,00037] 0,00018 0,00012 0,00016 0,00033 0,00016 0,00026 0,00036 0,00028
10 421810 405400 3,74622] 346420 320232 293873 2,73037| 247410 2,24248 201145 1,75631 1,52719 1,35841
10 4218600 405478 3,74626] 346467 320268 293850 2,73079 247464 224288 201133 1,75605 1,52787 1,35856
10 4218300 405425 374663 346454 320277 293858 2,73021 2,47427] 2,24268 2,01158 1,75666) 1,52764 1,35814
Srednia 421833 4,05434 3,74637] 346447 3,20259 2,93860] 2,73046 2,47434] 2,24268 2,01145 1,75634| 1,52757| 1,35837
odch. §r. 0,00018 0,00029] 0,00017 0,00018 0,00018 0,00008] 0,00022] 0,00020 0,00013 0,00008 0,00021 0,00025/ 0,00015
15 4181200 3,90232] 3,629000 3,33741 3,06844 282453 257771 236811 2,13503 1,90186| 1,67777] 1,42772 1,22449
15 418064 390987 362695 3,33798 3,06841 282497 257733 2,36898 211483 1,90284] 167958 1,42027| 1,22798
15 418089 390247 362856 3,33741 3,06894 282468 257774 2,36879 212749 1,90478 167742 142821 1,22463
Srednia 4,18091 3,90489 3,62817] 3,33760] 3,06860 2,82473 2,57759 2,36863] 2,12578 1,90316] 1,67826| 1,42540 1,22570
odch. $r. 0,00019 0,00332] 0,00081] 0,00025 0,00023 0,00016 0,00018 0,00035 0,00730 0,00108 0,00088 0,00342 0,00152
20 4,14416] 400117 3,69336] 3,42063 3,16060 2,92306 2,69818 244779 220733 1,97434 171715 1,40482 1,23169
20 4143500 4,00062 3,69298] 3,42136 316598 2,92294 269979 244643 220548] 1,97253 1,71442] 1,40267| 1,23441
20 414054 400254 3,69282] 3,422700 3,16354] 2,92356 269840 2,44364 220298 1,97290 1,71156] 1,40187 1,23315
$rednia 414273 400144 3,69305 3,42156 3,16337] 2,92319 2,69879 2,44595 2,20526] 1,97326 1,71438 1,40312 1,23308
odch. $r. 0,00146, 0,00073] 0,00020 0,00076] 0,00185 0,00025 0,00067 0,00154 0,00152] 0,00072 0,00188 0,00113| 0,00093
32 4,09954 3,77628 3,48001 3,23583 298933 2,75859 2,503068| 2,26810] 2,02673] 1,76018 1,56659 1,27574| 1,07523
32 410469 3,77152 3,48490 3,23172] 298479 2,75438 2,50262| 2,26436 2,02807] 1,76712] 1,56390] 1,27222] 1,07648
32 4,10854] 3,77457 3,48782] 3,23412] 2,98847] 2,75793 2,50241| 2,26705 2,02900 1,76902 1,56050] 1,27416] 1,07907
Srednia 4,10426] 377412 3,48724] 3,23389 298753 2,75697 2,50270| 2,26650 2,02793 1,76544 1,56366] 1,27404 1,07693
odch. $r. 0,00314] 0,00174 0,00156 0,00145 0,00183 0,00172 0,00024| 0,00143 0,00080 0,00351 0,00211 0,00121] 0,00143
50 4,07654] 3,76456 3,49532] 3,14094 289342 2,66051 240898 2,17076| 1,93088 167242 1,45461 1,28865 1,08966
50 4,07994] 3,76966] 3,49491 3,14133 289121 2,66323 240654 2,17324] 1,93501 167161 1,45779 1,28684] 1,08066
50 407579 3,76156 3,49468 3,14472] 2,89058] 2,66265 240504 2,17005 1,93267| 1,67452] 1,45026 1,28958 1,08470
$rednia 4,07742] 3,76526] 3,49497 314233 289174 2,66213 2,40685 2,17135 1,93285 1,67285 1,45422 1,28836 1,08501
odch. §r. 0,00168 0,00293 0,00023] 0,00159 0,00112] 0,00108 0,00142 0,00126/ 0,00144 0,00111] 0,00264 0,00101, 0,00310
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14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

1,35346

1,23310

1,156221

1,07273

1,01145

0,96215

0,94003

0,92454

0,90074

0,88701

0,86030

0,84420

0,82401

0,81044

1,35396

1,23302

1,15285

1,07296

1,01148

0,96262

0,94050

0,92448

0,90099

0,88712

0,86006

0,84432

0,82472

0,81004

1,35360

1,23360

1,15234

1,07207

1,01175

0,96278

0,94030

0,92452

0,90057

0,88788

0,86017

0,84460

0,82467

0,81372

1,35367

1,23324

1,15247

1,07259

1,01156

0,96252

0,94028

0,92451

0,90077

0,88734

0,86018

0,84437

0,82447

0,81140

0,00019

0,00024

0,00026

0,00034

0,00013

0,00024

0,00016

0,00002

0,00015

0,00036

0,00008

0,00015

0,00030

0,00155

1,16240

0,98555

0,83580

0,69249

0,61868

0,58406

0,57485

0,56273

0,55841

0,54833

0,54259

0,563974

0,53604

0,52611

1,16207

0,98512

0,83577

0,69297

0,61878

0,58488

0,57460

0,56209

0,55836

0,54811

0,54210

0,53952

0,53692

0,52129

1,16252

0,98523

0,83546

0,69254

0,61854

0,58479

0,57449

0,56228

0,55864

0,54872

0,54212

0,53903

0,53664

0,52247

1,16233

0,98530

0,83568

0,69267

0,61867

0,58458

0,57465

0,56236

0,55847

0,54839

0,54227

0,53943

0,53653

0,52329

0,00017

0,00017

0,00014

0,00020

0,00008

0,00034

0,00014

0,00024

0,00011

0,00022

0,00021

0,00027

0,00033

0,00188

1,06288

0,87240

0,69425

0,56684

0,42723

0,38450

0,37182

0,37651

0,37282

0,36803

0,36778

0,36440

0,36442

0,36170

1,06705

0,87767

0,69102

0,56322

0,42872

0,38095

0,37396

0,37016

0,37729

0,36994

0,36734

0,36426

0,36304

0,36286

1,06358

0,87212

0,69562

0,56473

0,42008

0,38894

0,37532

0,37102

0,37154

0,36752

0,36406

0,36384

0,36246

0,36213

1,06450

0,87406

0,69363

0,56493

0,4253

0,38480

0,37370

0,37256

0,37388

0,36850

0,36639

0,36417

0,36331

0,36223

0,00170

0,00240

0,00174

0,00127

0,00351

0,00276

0,00125

0,00263

0,00227

0,00096

0,00156

0,00022

0,00074

0,00042

1,03775

0,76728

0,58580

0,37354

0,27589

0,26256

0,25984

0,25478

0,24854

0,24851

0,23684

0,23014

0,22981

0,22412

1,03748

0,76858

0,58523

0,37684

0,27589

0,26256

0,25547

0,25489

0,24547,

0,24585

0,23478

0,23145

0,22650

0,22510

1,03788

0,76872

0,58254

0,37489

0,27256

0,26458

0,25457|

0,25624

0,24599

0,24004

0,23680

0,23260

0,22647

0,22447

1,03770

0,76819

0,58452

0,37509

0,27478

0,26323

0,25663

0,25530

0,24667

0,24480

0,23614

0,23140

0,22759

0,22456

0,00015

0,00061

0,00132

0,00117

0,00148

0,00090

0,00214

0,00062

0,00125

0,00317

0,00091

0,00084

0,00148

0,00036

0,86223

0,58689

0,33584

0,19213

0,18974

0,18598

0,18124

0,18024

0,17894

0,17265

0,17126

0,16859

0,15897

0,15246

0,86351

0,58457

0,33570

0,19247

0,18957|

0,18457

0,18235

0,18036

0,17958

0,17658

0,17564

0,16842

0,15935

0,15484

0,86156

0,58947

0,33145

0,19125

0,18657

0,18547

0,18324

0,18037

0,17956

0,17425

0,17235

0,16847

0,15846

0,15587

0,86243

0,58698

0,33433

0,19195

0,18863

0,18534

0,18228

0,18032

0,17936

0,17449

0,17308

0,16849

0,15893

0,15439

0,00072

0,00166

0,00192

0,00047

0,00137

0,00051

0,00069

0,00005

0,00028

0,00139

0,00170Q

0,00006

0,00031

0,00129

0,87822

0,63183

0,40637

0,22533

0,10957

0,10847

0,10741

0,10458

0,10289

0,10247

0,10321

0,09987

0,09847

0,09157

0,87219

0,63876

0,40694

0,22811

0,10956

0,10745

0,10674

0,10356

0,10267

0,10158

0,10045

0,09895

0,09470

0,09570

0,87896

0,63548

0,40554

0,22022

0,10897

0,10741

0,10658

0,10245

0,10256

0,10154

0,10025

0,09870Q

0,09547

0,09000

0,87646

0,63536)

0,40628

0,22455

0,10937

0,10778

0,10691

0,10353

0,10271

0,10186

0,10130

0,09917

0,09621

0,09242

0,00284

0,00235

0,00050

0,00289

0,00026

0,00046

0,00033

0,00072

0,00012

0,00040

0,00127

0,00046

0,00150

0,00218
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Zalacznik 4.2

Wyniki pomiaréw zmiany masy zol-zelu w czasie dla roznych R w
probowkach o powierzchni parowania 7,07 cm2(10 ml)
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Zalacznik 4.2

Rldzier 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
5 850614 818059 7.65304 7,14859 6,72223 6,33527 597973 565839 5,30866| 4,99705 4,68806] 4,34987| 4,0825
5 850869 818376 7,65208 7.1515 6,72536 6,33885 5,98326) 566195 531187 500041 469112 4,35342 4,08553
5 850802 8,18295 7,65274| 7,15008] 6,72485 6,33802 5,98126 566 530986 4,99892 4,69004| 4,35158 4,08432
Srednia 859762 8,18243 7,65262 7,15006 6,72415 6,33738 598142 566011 531013 4,99879 4,68974 4,35162 4,08412
odch. &r. 0,00098] 0,00123 0,00036 0,00098 0,00128 0,00141 0,00123 0,00122| 0,00116/ 0,00116 0,00112 0,00120 0,00108
10 843262 7.87997] 731554 6,83745 641062 6,03944] 567301 53168 4,98771 4,6647 4,31292] 4,02958 3,80738
10 843551 787392 731503 6,83007| 6,41407| 6,03447 567064 531784 4,98089 4,6697 4,31871 4,02526 3,80339
10 843462 787421 731125 6,83244 6,41358 6,03478 567989 5,31124] 4,98336] 4,66005 4,31001 4,02157] 3,80104
srednia 8,43425 7,87603 7,31394 6,83332] 641276 6,03623 567451 531529 4,98399 4,66482 4,31388 4,02547 3,8039
odch. $r. 000109 000262 0,00179 0,00275 0,00142 0,00214] 0,00358 0,00270 0,00248 0,00326] 0,00322] 0,00274] 0,00230
15 8350658 777721 722403 6,72812] 6,29243 5090556 555325 523106 4,88334| 457466 4,2781 3,93101 3,66105
15 835285 7.77796 722109 6,72517] 6,29962 590571 555083 523128 4,88336 4,57478 4,27861] 3,93533 3,66383
15 8,35048] 7,77005 722956 6,72012] 6,294068 590896 55524 523372 4,88685 4,57736 4,27081 3,93528 3,66573
Srednia 8,35133 7,77507 7,22489 6,72447] 6,29537 5,90674 555216 5,23202 4,88452 4,57560] 4,27584] 3,93387 3,66354
odch. &r. 0,00102] 0,00335 0,00311] 0,00290 0,00283 0,00148 0,00089 0,00113 0,00156 0,00117| 0,00335 0,00191 0,00166
20 826181 7.70767] 7,17262] 6,70129 627686 588853 557649 518912 4,87142 4,53791 4,17334] 3,91112 3,69501
20 826488 77092 71741 6,70231 6,2761 5,88985 557275 518028 4,87658 4,53608| 4,17622] 3,9158  3,6947
20 826584 7,70265 7,17025 6,70482] 627658 588459 557125 5,18549 4,87065 4,53874 4,17459 3,91506] 3,69551
Srednia 8,26418| 7,70651 7,17232] 6,70281] 6,27651 5,88766] 557350 5,18496] 4,87288 4,53757 4,17472] 3,91399 3,69507
odch. $r. 0,00158] 0,00257| 0,00138 0,00134] 0,00028 0,00204 0,00200 0,00312] 0,00246 0,00101 0,00100 0,00192 0,00029
32 8,21426] 7,55927 7,03981 6,58274] 617187 5,81122| 543577 508209 4,75484 4,38247 4,09438 3,85034] 3,58404
32 821065 755409 7,03391 6,58032] 6,17471 5,81408] 543719 508321 4,7574 4,38006 4,09761] 3,85431 3,58964
32 82124 7,55782] 7,03985 6,58124 6,17621] 58163 543048 508623 4,75147 4,38198 4,09126 385612 3,58204
Srednia 8,21244] 7,55706 7,03786| 6,58143 6,17426] 581387 543448 508384 4,75457 4,38150 4,09442 3,85359 3,58524
odch. $r. 0,00122] 0,00198 0,00263 0,00087 0,00160, 0,00176 0,00267 0,00159 0,00207| 0,00096/ 0,00213 0,00217] 0,00293
50 8,14224] 758024 7,08655 6,42048 589607 550833 50958 4,77039 4,45402 4,09012] 3,7983 3,55508 3,27839
50 814233 7,58403 7,0809 642145 589555 550167 509657 4,77282] 4,45244 4,09462] 3,79918 3,55208 3,27312
50 814145 75847 7,08126] 6,4258 5,89425 5504220 509748 477541 44502 4,09147] 3,7958 3,5512] 3,27486
srednia 8,14201 7,58299 7,08290 6,42258 5,89529 550474 5,09662 4,77287] 4,45222 4,09207| 3,79776 3,55279 3,27546
odch. $r. 0,00037 0,00183 0,00243 0,00215 0,00069 0,00239 0,00058 0,00169 0,00135 0,00170 0,00131 0,00153 0,00196
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14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

3,87028

3,62262

3,38666

3,16176

2,95035

2,7373

2,6543

2,57631

2,50125

2,43471

2,31877|

2,22663

2,134502

2,02289

3,87408

3,62615

3,39048

3,16552

2,95385

2,73933

2,65887

2,57719

2,49599

2,42394

2,3104

2,22547

2,13612

2,02513

3,87345

3,62547

3,38893

3,16397

2,95274

2,73745

2,65628

2,57699

2,49872

2,42581

2,31463

2,22489

2,13748

2,02684

3,87260

3,62475

3,38869

3,16375

2,95231

2,73803

2,65648

2,57683

2,49865

2,42815

2,31460

2,22566

2,13603

2,02495

0,00155

0,00142

0,00135

0,00133

0,00131

0,00087

0,00159

0,00035

0,00178

0,00437

0,00280

0,00064

0,00102

0,00138

3,54459

3,27328

3,04133

2,81482

2,56421

2,37724

2,19166

1,99847

1,81628

1,69689

1,58715

1,49885

1,39869

1,31312

3,54247|

3,27777|

3,04494

2,81724

2,56596

2,37837

2,19122

1,9971

1,8122

1,69792

1,6888

1,49775

1,39727|

1,31648

3,54056

3,27694

3,04023

2,81846

2,56689

2,37957

2,1912

1,999

1,81005

1,69864

1,58988

1,49807

1,39706

1,31254

3,54254

3,27600

3,04217

2,81684

2,56569

2,37839

2,19136

1,99819

1,81284

1,69782

1,58861

1,49822

1,39767

1,31405

0,00137

0,00181

0,00185

0,00135

0,00098

0,00078

0,00020

0,00073

0,00229

0,00062

0,00097|

0,00042

0,00068

0,00162

3,44826

3,20537

2,95246

2,72722

2,50424

2,25856

2,07763

1,88732

1,70572

1,52365

1,35624

1,21248

1,09832

1,02225

3,46082

3,20731

2,9542

2,72993

2,50896

2,25425

2,07396

1,88353

1,70321

1,52264

1,35509

1,21891

1,09056

1,02547

3,45209

3,2

2,95628

2,72884

2,50458

2,25748

2,07268

1,88892

1,70056

1,52145

1,35478

1,21586

1,0989

1,02347

3,45372

3,20423|

2,95431

2,72866

2,50593

2,25676

2,07476

1,88659

1,70316

1,52258

1,35537

1,21575

1,09593

1,02373

0,00473

0,00282

0,00131

0,00096

0,00202

0,00168

0,00192

0,00204

0,00174

0,00075

0,00058

0,00218

0,00358

0,00116

3,4355

3,17562

2,926095

2,69875

2,43844

2,28079

2,0815

1,88347

1,66466

1,50528

1,33848

1,15202

1,00259

0,91234

3,43057

3,17818

2,92632

2,69663

2,43378

2,28493

2,08504

1,88673

1,667

1,50594

1,33756

1,1538

1,00315

0,91248

3,43623

3,17244

2,9284

2,69001

2,43236

2,28477

2,08546

1,88651

1,66078

1,50026

1,33121

1,15473

1,00524

0,91458

3,43410

3,17541

2,92692

2,69513

2,43486

2,28350|

2,08400

1,88557

1,66415

1,50383

1,33575

1,15352

1,00366

0,91313

0,00235

0,00198

0,00098

0,00341

0,00239

0,00180

0,00167|

0,00140

0,00224

0,00238

0,00303

0,00100

0,00105

0,00096

3,31236

3,06753

2,82815

2,57423

2,37673

2,1667|

1,96022

1,7725

1,5872

1,38451

1,18247

1,00296

0,90387

0,81125

3,31672

3,06463

2,82652

2,57426

2,37742

2,16746

1,96137

1,77409

1,58403

1,38304

1,18131

1,00247

0,90547

0,81425

3,31785|

3,06602

2,82654

2,57386

2,37603

2,16674

1,9614

1,77452

1,568348

1,38356

1,18351

1,00256

0,90248

0,81241

3,31564|

3,06606

2,82707

2,57412

2,37673

2,16697|

1,96100

1,77370

1,58490

1,38370

1,18243

1,00266

0,90394|

0,81264

0,00219

0,00098

0,00072

0,00017

0,00046

0,00033

0,00052

0,00080

0,00153

0,00054

0,00075

0,00020

0,00102

0,00108

3,02244

277771

2,52604

2,28141

2,09236

1,89436

1,68744

1,45293

1,23946

0,98903

0,8623

0,71091

0,64385

0,61154

3,02434

2,7751

2,52567

2,2804

2,09322

1,89008

1,68806

1,45429

1,23869

0,98025

0,86271

0,7132

0,64257

0,61265

3,0247

2,77245

2,52864

2,28066

2,09652

1,89521

1,68523

1,45894

1,23547

0,98548

0,86547

0,71184

0,64258

0,61478

3,02383

2,77509

2,52678

2,28082

2,09403

1,89322

1,68691

1,45539

1,23787

0,98492

0,86349

0,71198

0,64300

0,61299

0,00092

0,00176

0,00124

0,00039

0,00166

0,00209

0,00112

0,00237|

0,00160

0,00311

0,00132

0,00081

0,00057|

0,00119
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Zalacznik 4.3

Wyniki pomiarow zmiany masy w czasie dla r6znych R w
naczynkach o powierzchni parowania 28,27cm’* (10ml)
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Zalacznik 4.3.

R/dzien

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

1

12

13

14

5

8,567384

6,21184

4,21361

2,26565

1,88005

1,8025

1,79804

1,76676

1,7695

1,76285

1,761819

1,761081

1,76054

1,76042

5

8,67115

6,21046

4,21246

2,26055

1,88501

1,80321

1,79482

1,76032

1,76256

1,76677

1,76446

1,76232

1,76154

1,76123

5

8,57423

6,21145

4,21089

2,26268

1,88994

1,80722

1,79364

1,76789

1,76235

1,762

1,76104

1,76098

1,76075

1,76052

Srednia

8,57307

6,21125

4,21232

2,26296

1,88500

1,80431

1,79550

1,76499

1,76480

1,76387

1,76244

1,76146

1,7609

1,76072

odch $r

0,00128

0,00053

0,00095

0,00179

0,00330

0,00194

0,00169

0,00311

0,00313

0,00193

0,00135

0,00057

0,00040

0,00034

10

8,41876

6,55125

3,90357

2,21352

1,60098

1,41335

1,29456

1,26514

1,23944

1,23854

1,23743

1,23523

1,23423

1,23278

10

8,4084

6,55023

3,90145

2,21899

1,60439

1,41381

1,29943

1,26907

1,23847

1,23745

1,23628

1,23489

1,23268

1,23105)

10

8,41547

6,55254

3,90124

2,21735

1,60265

1,41564

1,29705

1,26783

1,23903

1,23856

1,23762

1,23694

1,23486

1,23253

Srednia

8,41421

6,55134

3,90209

2,21662

1,60267

1,41427

1,29701

1,26735

1,23898

1,23818

1,23711

1,23569

1,23392

1,23212

lodch $r

0,00387

0,00080

0,00099

0,00207

0,00114

0,00092

0,00164

0,00147

0,00034

0,00049

0,00055

0,00084

0,00083

0,00071

15

8,37610

6,79568

3,72137|

1,93396

1,52323

1,31254

1,25124

1,20565

1,15847

1,14856

1,14727

1,14523

1,14457

1,14256

15

8,37154

6,79696

3,72840

1,93737|

1,52079

1,31568

1,25684

1,20658

1,15762

1,14756

1,14658

1,14475

1,14326

1,14126

15

8,37452

6,79685

3,72725

1,93568

1,52003

1,31582

1,25478

1,20354

1,15238

1,14856

1,14567

1,14325

1,14248

1,14058

$Srednia

8,37405

6,79650

3,72567|

1,93567

1,52135

1,31468

1,25429

1,20526

1,15616

1,14823

1,14651

1,14441

1,14344

1,14147

lodch $r

0,00168

0,00054

0,00287|

0,00114

0,00125

0,00143

0,00203

0,00114

0,00252

0,00044

0,00056

0,00077|

0,00076

0,00073

20

8,28620,

6,19820

3,58368

1,89524

1,35940

1,16470

0,97260

0,95214

0,93985

0,93745

0,93589

0,93325

0,93215

0,93145

20

8,28861

6,19931

3,58641

1,89081

1,35847

1,16894

0,97264

0,95327

0,93856

0,93712

0,93541

0,93358

0,93268

0,93173

20

8,28574

6,17542

3,58301

1,89207|

1,35862

1,16890

0,97563

0,95328

0,93847

0,93726

0,93523

0,93347

0,93245

0,93162

Srednia

8,28685

6,19098

3,58437

1,89271

1,35883

1,16751

0,97362

0,95290

0,93896

0,93728

0,93551

0,93343

0,93243

0,93160

lodch $r

0,00117

0,01037

0,00136

0,00169

0,00038

0,00188

0,00134

0,00050

0,00059

0,00012

0,00025

0,00012

0,00019

0,00010

32

8,28338

5,95110

4,03013

2,16618

1,27365

0,86520

0,79310

0,75612

0,68925

0,68754

0,68523

0,68365

0,68248

0,68068

32

8,28469

5,95171

4,03775

2,16598

1,27459

0,86241

0,79254

0,75238

0,68965

0,68723

0,68512

0,68324

0,68256

0,68104

32

8,28356

5,95045

4,03587

2,16061

1,27459

0,86452

0,79547

0,75154

0,68974

0,68741

0,68502

0,68312

0,68324

0,68111

Srednia

8,28388

5,95109

4,03458

2,16426

1,27428

0,86404

0,79370

0,75335

0,68955

0,68739

0,68512

0,68334

0,68276

0,68094

lodch $r

0,00054

0,00042

0,00297

0,00243

0,00042

0,00109

0,00118

0,00185

0,00020

0,00011

0,00007

0,00021

0,00032

0,00018

50

8,13508

6,14048

4,32151

2,40953

1,03798

0,56381

0,42441

0,42192

0,39945

0,32740

0,31867

0,31546

0,31354

0,31125

50

8,13041

6,14050

4,32704

2,40758

1,03331

0,56373

0,42184

0,42005

0,39487

0,32272

0,31985

0,31523

0,31298

0,31168

50

8,13254

6,14143

4,32045

2,40892

1,03256

0,56568

0,42751

0,42514

0,39215

0,32003

0,31756

0,31621

0,31345

0,31175

iSrednia

8,13268

6,14080

4,32300

2,40868

1,03462

0,56441

0,42459

0,42237

0,39549

0,32338

0,31869

0,31563

0,31332

0,31156

lodch $r

0,00160

0,00042

0,00269

0,00073

0,00224

0,00085

0,00195

0,00185

0,00264

0,00268

0,00077

0,00038

0,00023

0,00021
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Zalacznik S

Wyniki pomiarow wspoélczynnika zalamania zoli w czasie dla

roznych wspolczynnikow R



Zalgcznik 5.

R/dzien 1 2 3 5 6 7 8 9 10
RS 1,3944 1,3974) 1,3995 14024 1,4054] 1,4114 1,4195 14265 14506 1,5109
R10 1,3903  1,3914] 1,3933  1,3954] 1,3993| 1,4024] 1,4084 14155 14346 14727
R15 1,3873  1,3894 11,3903 1,3924 1,3953] 1,3994] 1,4044] 14105 1,4253 1,4567
R20 1,3863 1,3863] 1,3878  1,3904] 1,3914] 1,3924] 1,3974] 1,4045 14185 1,4416)
R32 1,3853 1,3853  1,3863] 1,3883 1,3893] 1,3913 1,3944] 13994 14104 1,4325
R40 13843  1,3843 1,3863  1,3874] 1,3883] 1,3904] 1,3943  1,3973 1,4044] 14215
R50 13843 1,3843 1,3853  1,3873  1,3883] 1,3903] 1,3943  1,3974] 14074 1,4265
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Zalacznik 6

Zdjecia rozkladu promieniowania z aplikatorow zol-zelowych z

pokryciem materialem o wspolczynniku R=20 i dlugosci 2cm
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Zalacznik 7

Wyniki pomiaréw wielko$ci obszarow koagulacji w zaleznos$ci od

czasu i mocy promieniowania
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Zalgcznik 7.

dtugosé L
R [[mm] moc [W] czas [s] [cm] b[cm] |c[cm] |objetosé [cm3]
Piers
indycza
20 30 16 180 1,5 0,6 0,4 0,19
20 30 18 180 1,8 1,1 0,8 0,83
20 30 20 180 2,1 1,1 0,9 1,09
20 30 22 180 2,5 1,9 1,0 2,49
20 30 16 300 24 1.3 1,0 1,63
20 30 18 300 3,0 1,8 1,3 3,68
20 30 20 300 4,0 2,0 2,0 8,38
20 30 22 300 4,0 2,2 2,2 10,14
20 20 14 180 1,0 1,0 1,0 0,52
20 20 16 180 2,4 1,3 1,2 1,96
20 20 18 180 24 1,5 1,5 2,83
20 20 14 300 2,2 1,6 22 4,05
20 20 16 300 2,5 2,2 1,5 4,32
20 20 18 300 3,0 2,0 1,7 5,34
watroba
20 10 0,70 30 minut 1,4 1,1 0,9 0,73
20 30 0,70 30 minut 2,0 1,3 1,3 1,77
32 10 0,70 30 minut 1,2 0,7 0,5 0,22
32 30 0,70 30 minut 2,0 1,3 0,8 0,55

a — dtugos¢ obszaru koagulacji
b — szerokos$¢ obszaru koagulacji
¢ — glebokos¢ obszaru koagulacji
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Zalacznik nr 8

Zdjecia termowizyjne rozkladu temperatury na powierzchni
bialka jaja kurzego

Biatko jaja kurzego o objetosci 100 cm’ znajdowato sie w naczyniu o $rednicy
5,5 cm. Temperatura poczatkowa wynosita 14°C. Zdjgcia rejestrowano co
10 sek. od momentu wiaczenia lasera poétprzewodnikowego 980nm. Ekspozycja
na promieniowanie wynosita 20 <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>