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ABSTRAKT, KLICOVA SLOVA

ABSTRAKT

Tato bakalarské prace se zabyva experimentalnim uréenim vlivu velikosti Zeleznych
Castic na rychlost sedimentace magnetoreologickych (MR) kapalin. Jsou zde
zkoumany MR kapaliny od tfi vyrobcti: Liquids Research Limited (Velka Britanie),
HaoHua (Cina) a LORD Corporation (USA). V pichledu sou¢asného poznani jsou
shrnuty clanky, které popisuji vliv ruznych vlastnosti MR kapalin na jejich
sedimentaci. V praci je popsan vyvoj Skriptu v programu Matlab, ktery detekuje
¢astice na vstupnich snimcich potizenych elektronovym mikroskopem a méfi jejich
velikost. Céstice na nékterych snimcich jsou méfeny také rucng, Gasteéné jako
reference pro vyvijeny skript. Vysledky méfeni velikosti ¢astic jsou pak porovnany se
sedimentacnimi vlastnostmi zkoumanych MR kapalin.

KLICOVA SLOVA

Magnetoreologicka kapalina, MR kapalina, sedimentace, velikost ¢astic, detekce
kruznic, Matlab

ABSTRACT

This bachelor thesis deals with experimental determination of the effect of iron particle
size on the sedimentation rate of magnetorheological (MR) fluids. MR fluids from
three producers are examined here: Liquids Research Limited (Great Britain), HaoHua
(China) a LORD Corporation (USA). Particles describing the effect of MR fluids’
different attributes on their sedimentation are summarized in an overview of current
knowledge. The development of the Matlab script, that detects and measures the size
of particles in the input electron microscope images, is presented. The particles are
also measured manually in some images, which is partly used as a reference
measurement for the developed script. The particle size measurement results are then
compared with the sedimentation behavior of examined MR fluids.

KEY WORDS

Magnetorheological fluid, MR fluid, sedimentation, particle size, circle detection,
Matlab
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UvoD

1 UVOD

Magnetoreologické (MR) kapaliny nachézeji stale vétsi uplatnéni. Jejich hlavni
vyhodou je moznost ménit své reologické vlastnosti - zejména mez toku. Tato zména
probiha jednoduse a rychle pisobenim magnetického pole, stejné rychle je také mozno
vratit kapalinu do ptivodniho stavu. Diky tomu jsou MR kapaliny vyuzivany v riznych
oblastech, jako je automobilovy pramysl, stavebnictvi, biochemie a Iékafstvi.
Konkrétné se uplatnuji ve spojkach a tlumic¢ich ve vozidlech [1], pti tlumeni vibraci
mostid nebo budov [2], ale napfiklad také ve hmatovém zafizeni sestrojeném pro
minimaln¢ invazivni chirurgii [3] nebo v modernich protézach [4].

MR kapaliny vynalezl J. Rabinow roku 1948 [5]. Skladaji se z magnetizovatelnych
¢astic rozptylenych v kapalin€. V pfitomnosti magnetického pole se Castice pieskupi
tak, aby jejich poly byly orientovany souhlasné s aplikovanym magnetickym polem.
V disledku vzajemné ptitazlivosti ¢astic se tvoii vlaknité shluky a zména reologickych
Problémem, se kterym se pii aplikaci MR kapaliny mizeme setkat, je sedimentace.
Castice v MR kapaling (nej¢astéji Zelezné) maji velkou hustotu, a proto maji sklon se
usazovat. Sedimentace je ovlivnéna mnoha faktory, napt. hustotou nosné kapaliny
a dastic &i jejich tvarem a velikosti. ReSenim je zpravidla piidani aditiv, které
sedimentaci omezuji.

MR kapaliny mohou v budoucnu najit vyuziti také v kosmickych aplikacich, konkrétné
pfi tlumeni vibraci nakladu v kosmickych nosi¢ich (Obr. 1.1). Pro tuto pfileZitost je
tieba zajistit, aby byla kapalina po ur¢itou dobu funkéni a co nejméné degradovana.
Nebezpe¢i sedimentace hrozi zejména pii dlouhém skladovani, pfi zvySeném
zrychleni pfi startu i po ném a pii zvySenych teplotich béhem riznych fazi letu. Je
vhodné, aby pouzitd MR kapalina méla co nejlepsi sedimentacni vlastnosti.

Obr. 1.1 Kosmicky nosi¢ Vega VVO01 spole¢nosti ESA [6]
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2 PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

2.1 Vliv velikosti ¢astic na sedimentaci a magnetické vlastnosti

2.1.1 Influence of particle size on the rheological properties of
magnetorheological suspensions

Trendler a Bose ve svém ¢lanku [7] porovnavaji vlastnosti MR kapalin s rizné
velkymi ¢asticemi. Byly pfipraveny suspenze s 30 obj. % Castic karbonylu Zeleza (CI)
v silikonovém oleji s viskozitou 10 mPa's pfi 25 °C s malym mnozZstvim aditiva
(mastnou kyselinou Hypermer LP1 z firmy Unigema). Pouzité ¢astice byly z firmy
BASF a mély dvé rizné velikosti (Obr. 2.1) — 1,8 um — jemné Castice (obsah Zeleza
98,2 %) a 6,7 um — hrubé castice (obsah zeleza 98,4 %). Z téchto Castic byl pripraven
vzorek sjemnymi Casticemi, vzorek s hrubymi ¢asticemi a také nékolik vzorki se
smeési téchto ¢astic v riznych pomérech.

Obr. 2.1 Snimky jemnych a hrubych ¢astic z elektronového mikroskopu [7]

Smés 67 dild velkych ¢astic ku 33 dilim jemnych vykazuje vétsi MR efekt nez
samotné velké nebo malé castice (Obr. 2.3). Bez magnetického pole klade smés s timto
pomé&rem (oproti 100 % jemnych ¢astic) nizky odpor (Obr. 2.2).
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Obr. 2.2 Tokové kiivky pii smykové rychlosti 100 s™ bez piitomnosti magnetického pole s réiznymi
poméry velkych a jemnych ¢astic [7]
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Obr. 2.3 Tokové kiivky MR suspenzi s riznymi poméry velkych a jemnych ¢astic pti magnetickém

poli o magnetické indukci a) 200mT, b) 600mT [7]

Vyska sedimentace se méfila v odmérnych valcich pii pokojové teploté, procentudlni
vyska sedimentace byla vztazena k ptivodni vySce suspenze pii Case nula. Obr. 2.4
ukazuje, ze rychlost sedimentace se zvySuje se zvySujicim se obsahem hrubych ¢astic.
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Obr. 2.4 Méteni sedimentacni stability jako zavislost vysky sedimentace po sedmi dnech stani na

obsahu hrubych ¢astic v MR kapaling [7]

2.1.2 Magnetic properties of carbonyl iron particles in magnetorheological fluids

V tomto ¢lanku [17] je zkouman vliv velikosti ¢astic na magnetickou susceptibilitu.
Cim vys§i susceptibilita, tim vy$si indukce v magnetickém poli. Pouzité prasky
Z karbonylu Zeleza (CIP) s riznou stfedni velikosti kulovitych ¢astic byly zakoupeny
v BASF (Némecko) a ISP (USA). Podle udajii vyrobce obsahuje CIP vice nez
97 hm. % zeleza a jeho hustota je 7500 kg/m®. Pro experiment byly pouzity ziedéné
tekuté vzorky (méné nez 2 obj. % CIP v glycerolu o hustoté 1260 kg/m?, tj. asi
11 hm. % CIP). Susceptibilita byla zkoumana pomoci méficiho systému Bartington

MS2B.

1PN+

2.1.2
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Tab. 1 Specificka magneticka susceptibilita s raznych typti CIP a jejich velikost ¢astic [17]
CI powder Size (D50, ¥ s (ST unit) CI powder Size (D50, ¥ (ST unit)
1D pm) ID pm)
BASF HQ b 1.1 1.77 BASF CC* 5 3.83
BASF HF " 1.7 2.68 ISP S-1281" 5 3.55
BASFHS" 2 2.53 ISPR-1521 ° 6 438
BASFEW" 353 3.58 BASFOR" 6 468
BASF EW *! 45 3.63 BASF CL*® 6.5 4.8
ISP S-1701 " 47 3.77 ISP S-1000 " 9 8.03
BASFOS® 4 3.82
® Mechanically hard; * mechanically soft; ~ fractionated.

V grafu na Obr. 2.5 vidime, ze naméfené hodnoty z Tab. 1 maji linearni zavislost.
Ukézalo se tedy, Ze magneticka susceptibilita je linearni funkci stfedni velikosti Castic.
Cim vétsi jsou Castice, tim lepsi jsou magnetické vlastnosti.

1z =0.668D, +0.961,W§”’”
R*=0.8794 '

Specific magnetic
susceptibility

0 2 4 6 8 10
CIP Median Size, um

Obr. 2.5 Zavislost specifické magnetické susceptibility na stiedni velikosti ¢astic proloZena piimkou
[17]

2.1.3 Enhanced magnetorheological performance of highly uniform magnetic
carbon nanoparticles

Na magnetické vlastnosti MR kapaliny ma vliv také jednotnost pouzitych ¢astic. V této
studii [18] jsou pouzity velmi uniformni nanocastice z magnetického uhliku
(MC NPs). MC NPs jsou vyrobeny karbonizaci Zelezem dopovanych polypyrrolovych
nanocastic (PPy NPs). MC NPs jsou vytvofeny ve tfech rliznych primérnych
velikostech (cca 40, 60 a 90 nm, viz Obr. 2.6) a jsou pouzity jako disperzni
materidly MR kapalin. Pouzité materidly (pyrrol (98%), polyvinyl alkohol, chlorid
zelezity a dodecyltrimetylamonium bromidu) byly zakoupeny od firmy Aldrich
Chemical Co.

PPy NPs byly vyrobeny disperzni polymeraci. Karbonizaci téchto ¢astic vznikly MC
NPs. MR kapaliny na zdkladé¢ MC NPs byly pfipraveny disperzi suchych ¢astic
(35 obj. %) v silikonovém oleji s viskozitou 100 ¢St (100 mm?-s ) bez ptidani aditiv.
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Obr. 2.6 Obrazky z elektronového mikroskopu: nanocastice z magnetického uhliku s primérnou
velikosti a) 90 nm, b) 60 nm a c¢) 40 nm [18]

MR vlastnosti byly zméteny pomoci magnetoreometru (Obr. 2.7). Sedimenta¢ni

vlastnosti byly zkoumany méfenim sedimentacniho poméru v zavislosti na Case, viz
Obr. 2.8.
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Obr. 2.7 Tokové kiivky riznych MR kapalin s MC NPs v magnetickém poli o magnetické indukci
1 T (prazdné symboly) a bez magnetického pole (pIné symboly) [18]
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Obr. 2.8 Sedimentac¢ni vlastnosti MC NPs MR kapalin s tfemi ruznymi praméry [18]

MR kapaliny s MC NPs ukézaly dobré sedimentaéni vlastnosti. Cim mensi astice, tim
lepsi. MR vlastnosti téchto kapalin se zlepsovaly se snizujici se primérnou velikosti
MR ¢astic (kapaliny s mensimi ¢asticemi mély vys$si hodnoty meze toku i smykového
napéti, Obr. 2.7). To neni v souladu s Trendlerem [7], coZz miZe byt zpisobeno tim, Ze
porovnavané cCastice maji vSechny podobnou velikost v fadech desitek nanometrii
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PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

ataké tim, ze kapaliny s menSimi c¢asticemi maji vyS$i zdénlivou viskozitu
Vv neaktivovaném stavu. MR kapaliny s CI ¢asticemi z Trendlerova ¢lanku [7] vykazuji
vyrazn€ lepsi magnetoreologické vlastnosti. Pokud ptfedpokladame linearni vyvoj
zavislosti smykového napéti na magnetické indukci, miizeme odhadnout smykové
napéti pii pfitomnosti magnetického pole o indukeci 1 T (Obr. 2.9). Na Obr. 2.10 je
upraveny graf (ptivodni graf na Obr. 2.7) s tokovymi k¥ivkami riznych MR kapalin

s MC NPs doplnény o predpoklddané hodnoty smykového napéti MR kapalin s Cl
¢asticemi [7].

Odhad zavislosti smykového napéti pii smykové
rychlosti 1000 s-1
100000 .
- Jemné
2. 80000
S e P R S st ® Velké
2 60000 |
E 40000 L Lincérpi
A Y (Jemné)
20000 [ et e Linearni
>\ .
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&% 0
0 200 400 600 800 1000 1200
Intenzita magn. pole [MmT]

Obr. 2.9 Odhad zavislosti smykového napéti pfi smykové rychlosti 1000 s
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Obr. 2.10 Upraveny graf z Obr. 2.7 [18]; tokové kiivky riznych MR kapalin s MC NPs (o velikosti
40, 60 a 90 nm) a hodnoty smykového napéti pii smykové rychlosti 1000 s v magnetickém poli o
magnetické indukcei 1 T (prazdné symboly) a bez magnetického pole (plné symboly)

MR kapaliny s MC NPs tedy sice zlepSily sedimentaci, ovSem jejich

magnetoreologické vlastnosti jsou o mnoho hors$i nez vlastnosti béznych MR kapalin
s Cl c¢asticemi, které maji v neaktivovaném stavu znatelné niz$i a v aktivovaném
naopak vyssi smykové napéti.
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2.1.4 Dynamic yield stress enhancement in bidisperse magnetorheological fluids

V praci Kittipoomwonga [22] jsou provedeny simulace na trovni ¢astic pro proSetieni
reologickych vlastnosti bidisperznich MR kapalin. Bidisperzni kapaliny obsahuji smés
¢astic o dvou riznych velikostech. Tyto suspenze jsou povazovany za nelinearné
magnetizovatelné  nebrownovské  koule  ponofené  do nemagnetizovatelné
newtonovské spojité faze. Zkouma se vliv poméru velikosti, slozeni a intenzity pole
na dynamickou mez toku.

Dynamické meze toku ur¢ené pomoci Simulaci pro monodisperzni suspenze, které
provedl Kittipoomwong, jsou vyrazn¢ mensi, nez statické meze toku ziskané modelem
fetézce Gindera a Davise [23]. Kvantitativni rozdily jsou ocekavany, protoze
simulované struktury nejsou perfektni fetézce. Tyto vysledky jsou zobrazeny v grafu
na Obr. 2.11, spole¢né s experimentalnimi vysledky Foistera [24] a Rankina [25].
Vysledky simulaci vykazuji kvalitativné podobnou zavislost meze toku na objemovém
podilu ¢astic pro nizké az sttedni objemové podily. Objemovy podil ¢astic je definovan
jako objem ¢astic k celkovému objemu suspenze.

100 . A

T s
(kPa]

10 n ] n

o<

Rankin et al. 1999 (expt.)
Foister 1997 (expt.)
Ginder and Davis

1994 (chain model)
B simulations

0.1

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

¢

Obr. 2.11 Mez toku v limitu magnetického nasyceni jako funkce objemového podilu ¢astic pro
monodisperzni suspenze [22] v porovnani

V grafech na Obr. 2.12 a Obr. 2.13 se zkoumaji monodisperzni a bidisperzni MR
kapaliny. Bidisperzni kapaliny pouZité pro tato zkouméani maji pomeér velikosti
velkych a malych ¢astic 2:1 a objemovym podilem velkych ¢astic k objemovému
podilu vSech ¢astic 0,75. Monodisperzni suspenze, zkoumané v Obr. 2.13 maji, stejné
jako bidisperzni, objemovy podil 0,4. Bidisperzni suspenze maji pfi stejném
objemovém podilu ¢astic vétsi dynamickou mez toku nez monodisperzni suspenze.

Mensi cCastice zpuasobuji, ze vétsi Castice formuji fetézcovitéjsi shluky, nez jsou
vV monodisperznich suspenzich.

2.1.4
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Obr. 2.12 Dynamicka mez toku monodisperznich a bidisperznich suspenzi jako funkce celkového
objemového podilu ¢astic (objem vsech ¢astic k celkovému objemu) pti normalizované magnetické
intenzité 1 T [22]
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Obr. 2.13 Dynamicka mez toku monodisperznich a bidisperznich suspenzi jako funkce
normalizované intenzity pole [22]

Z Obr. 2.14 se jevi, ze se monodisperzni struktura sklada z velkych trsi, stejné jako
Z fetézcu, které maji Sitku jedné ¢astice. Bidisperzni suspenze se sklada prevazné
z fetézcen velkych ¢astic o §ifce jedné Castice obklopenych mensimi ¢asticemi. Proto je
zvyseni meze toku v zavislosti na celkovém objemovém podilu ¢astic nejspisSe spojené

wevr

s tendenci vétsich ¢astic formovat fetézcovitéjsi shluky.

'!:E:( },

'I

Obr. 2.14 Snimky jednovrstvé monodisperzni a jednovrstvé bidisperzni suspenze s riznymi poméry
velikosti ¢astic [22]
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Zavislost meze toku na intenzité pole, kterou vykazuji simulace monodisperznich
suspenzi, je kvalitativné¢ konzistentni s experimentdlnimi vysledky. Simulace
bidisperznich suspenzi piedpovidaji, Ze mez toku téchto suspenzi je vétsi, nez mez
toku monodisperznich suspenzi se stejnym objemovym podilem ¢astic. Toto souhlasi
s experimentalnimi vysledky popsanymi Foisterem [24].

Mikrostruktura ukazuje vykyvy v koncentraci. ZvySena schopnost pienosu
smykového napéti v bidisperznich suspenzich neni spojena se zvySenym péchovanim
Castic, ale spiSe s tim, ze mensi ¢astice zptusobuji formovani velkych castic do vice
fetézcovitych shlukd.

2.1.5

2.1.5 Bidisperse Magnetorheological Fluids using Fe Particles at Nanometer and = ===

Micron Scale

MR kapaliny popisované v této praci [26] pouzivaji smés konvencnich ¢&astic
0 velikosti v fadech mikrometrii a ¢astic o velikosti v fadech nanometra (Obr. 2.15).
Rychlost usazovani téchto bidisperznich kapalin je snizena diky tomu, Ze nanocastice
zapliuji pory vytvorené mezi vétSimi ¢asticemi a takto snizuji transport tekutiny pfi
creepu. Toto sniZzeni usazovaci rychlosti nastava za cenu snizeni maximalni meze toku,
ktera mize u této MR kapaliny nastat pii dosazeni limitu magnetického nasyceni.

0 100um
—

(a) Micron (b) Nano (c) Bidisperse
Obr. 2.15 Formovani fetézcti v MR kapalinach [26]

Vsechny bidisperzni kapaliny testované v této studii maji stejny obsah pevnych
Zeleznych castic a to 60 hm. %. Kazdy vzorek byl pfipraven se 77,25 g €astic, 1,5 g
lecitinu (pouzitého jako povrchové aktivni latky) a 50 g hydraulického oleje jako nosné
kapaliny. Byly pfipraveny také dva dalsi vzorky, jeden jen s velkymi Casticemi se
60 hm. % pevnych latek a druhy jen s nanocasticemi se 40 hm. % pevnych latek.
V tabulce Tab. 2 je uvedeno vsech jedenact bidisperznich vzorkd.

Tab. 2 Tabulka s obsahy mikropraskti a nanoprasku v jednotlivych vzorcich [26]

1D 16-B 17-A 17-B 17-C 18-A 18-B 18-C 18-D 19-A 19-B 19-C
Micropowder % 975 95 925 90 87.5 85 825 80 75 70 60
Nanopowder % 25 5 7.5 10 12.5 15 17.5 20 25 30 40

Mg¢fteni sedimentace bylo provadéno pomoci piistroje ZATLLS (z-axis translating
laser light scattering device), které se sklada z laseru a fotodiody, pohybujicich se
podél osy z a ze sklenéného sloupce obsahujiciho usazujici se tekutinu (viz Obr. 2.16).
Reologické testy byly provadény pomoci reometru Paar Physica MCR 300.
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L““{ Photodiode
Glass column —Y Laser and
with settling fluid photodiode translate
along z-axis

Obr. 2.16 Zjednodusené schéma pfistroje ZATLLS pro méteni sedimentace [26]

Graf na Obr. 2.17 ukazuje, ze zvySeni hm. % nanocastic vede ke zvySeni Casu
formovani rozhrani, tim padem je zfejmé, ze bidisperzni kapaliny jsou schopné
zachovat stabilitu suspenze po del$i ¢as. Pro MR kapaliny slozené vyhradné
Z nanocastic se navic nedala rychlost formovani rozhrani sedimentu zméfit.
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Obr. 2.17 Zavislost ¢asu pro vytvofeni rozhrani mezi ¢istou kapalinou a sedimentovanymi ¢asticemi
na hmotnostnich procentech nanoé¢astic pti absenci magnetického pole [26]

Na Obr. 2.18 mtzeme vidét tokové kiivky pro bidisperzni MR kapaliny s riznymi
obsahy nanocastic. V grafech je pro porovnani zobrazen také Binghamtiv model.
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Obr. 2.18 Tokové kiivky pro bidisperzni MR kapaliny s riiznymi obsahy nanoéastic se
zobrazenym Binghamovym modelem [26]

Pfidani nanocastic podstatné snizilo miru sedimentace MR kapaliny. Nahrazeni
mikrocastic nanoc¢asticemi v malych koncentracich (< 15 hm. %, viz Obr. 2.19) m¢lo
tendenci zvySit mez toku. Pfi pfidani vice nez 15 hm. % nanocastic tento trend

prestava, pii dal$im pfidavani dochazi ke sniZeni meze toku.
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Obr. 2.19 Zavislosti meze toku a ¢asu zformovani rozhrani na obsahu nanocastic [26]

Nejlepsich vysledk je tedy mozno dosdhnout pii nahrazeni 20 % mikrocastic
nanocasticemi, dojde tak k vyraznému sniZzeni miry usazovani pii stejné (nebo

A4

dokonce vyssi) mezi toku.
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2.2 Vliv tvaru c¢astic na sedimentaci

Naprosta vétsina MR kapalin obsahuje kulovité ¢astice. Zkoumaji se vSak i vlastnosti
MR kapalin s ¢asticemi jiného tvaru, napiiklad vlockovitého (flake-shaped) [9],
deskovitého (plate-like) [8] ¢i dratovitého (wires) [10].

2.2.1 The influence of particle size on the rheological properties of plate-like iron
particle based magnetorheological fluids

Tato prace napsanda Shahem [8] se zabyva zavislosti velikosti pouze plate-like
(deskovych) castic na vlastnosti MR kapalin, neporovnava vysledky s béznymi
kulovymi ¢asticemi. Tyto ¢astice vyrabi firma Industrial Metal Powder, Pune, Indie.
Jako nosna kapalina je pouzit parafinovy olej s viskozitou 64 cSt (64 mm?-s™t) pti
37,8 °C. Je pfidano malé mnozZstvi stabilizatoru. Primérné velikost malych ¢astic je
2 um, prumérna velikost velkych je 19 um.

Bylo vytvoteno nékolik vzorkit MR kapalin: S-MRF (kapalina s malymi ¢asticemi),
L-MRF (kapalina s velkymi ¢asticemi) a tfi vzorky bidisperznich MR kapalin, které
jsou oznac¢eny MRF206, MRF315 a MRF 140. Jejich hmotnostni poméry (hmotnost
malych ¢astic/hmotnost velkych ¢astic) jsou popotrade 0,67; 1,5 a 4,5. Obsah ¢astic je
ve vSech vzorcich 16 obj. %. Sedimentace byla méfena v odmérnych valcich.
Sedimentaéni pomér je definovan jako:

objem supernatantu
sedimentacni pomer [%] = J P -100% (2.1)
objem celé suspenze

Tab. 3 Rychlost usazovani [8]

MR Fluid Initial settling rate (%/day)

MRF206 0.8
MRF315 1
MRF140 0.3
S-MRF 1.33
L-MRF 1.38

Udaje v Tab. 3 ukazuji, Ze vzorek s malymi &asticemi vykazuje jen o malo nizsi
rychlost usazovani nez vzorek s velkymi Casticemi. VSechny bidisperzni vzorky
sedimentuji pomaleji neZ vzorky s jednim typem castic. Vzorek MRF206 se usazuje
pomaleji nez vzorek MRF315 s niz§im obsahem velkych castic. Vzorek MRF140,
ktery ma z bidisperznich vzorkil nejvyssi obsah velkych ¢astic, mé paradoxné nejnizsi
rychlost usazovani ze vSech vzorkd. Popsané sedimentaéni chovani plate-like castic je
velmi odlisné od toho, které ve svém ¢lanku zvetejnil pro kulovité ¢astice Trendler [7].
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2.2.2 Rheological properties of soft magnetic flake shaped iron particle based
magnetorheological fluid in dynamic mode

Upadhyay [9] zpracovava téma vlivu tvaru castic (vlocka) na magnetoreologické
vlastnosti MR kapalin. Je testovana MR kapalina s vlockovitymi (flake) zeleznymi
casticemi (MRF-F) (Industrial Metal Powder, Pune, Indie), viz Obr. 2.20. Pro
porovnani je testovana MR kapalina s kulovitymi CI ¢asticemi (MRF-S) (CM grade,
BASF, Némecko). Primérna velikost ¢astic (dso) je 7-8 um a mnozstvi a-zeleza je
vétsi nez 97 %. Hustota &astic je kolem 7,86 g/cm?®. Jako nosna kapalina byl pouzit
komeréné dostupny tekuty parafin s viskozitou 132 mPa-s a hustotou 0,89 g/cm? pri
25 °C. Bylo pfidano malé mnozstvi stabiliza¢niho aditiva. Sedimentace byla testovana
s obsahem zeleza 10 % celkového objemu.

Vzorky byly vlozeny do odmérnych valcu a staticky skladovany. Sledoval se objem
supernatantu v Case, vysledny graf (Obr. 2.20) je zavislosti sedimenta¢niho poméru
(2.1) na Case.

MRF-S-10

MRF-F-10

% Sedimentation
~
1

T o T A T v
0 3 6 9
Time (hours)

Obr. 2.20 a) SEM (scanning electron microscopy) snimek vlockovych ¢astic, b) Sedimentace v Case

[9]

MRF-F ma lepsi sedimentacni vlastnosti. Rychlost sedimentace u MRF-S je témét
dvakrat vyS$si neZ u MRF-F, protoZe anizotropni tvar brani usazovani. Pouzitd nosna
kapalina ma velmi vysokou viskozitu 132 mPa-s pii 20 °C a hustotu 0,89 g/cm?®. Pro
porovnani: viskozita nosné kapaliny bézné komerc¢né dostupné MR kapaliny MRF
140CG od firmy LORD je asi 14,9 mPa-s pti 20 °C [15] a jeji hustota je 0,8 g/cm®,
Pouzitim nosné kapaliny s vysokou viskozitou a hustotou se zlepsuje sedimentacni
stabilita, ale zhorSuji se magnetoreologické vlastnosti. Ukazuje se, ze MR kapalina
s vlockovitymi ¢asticemi ma lepsi sedimentacni stabilitu neZ MR kapalina s kulovymi
Casticemi, avSak ma Spatné magnetické vlastnosti.

2.3 VIiv povrchové apravy na sedimentaci

Castice pouzivané do MR kapalin mohou prochazet povrchovou tipravou, naptiklad
potahovanim.

2.2.2

2.3
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2.3.1 Core-shell structured polystyrene coated carbonyl iron microspheres and
their magnetorheology

Suspenze z ¢istého CI je znama slabou disperzni stabilitou, proto byly vyvinuty Cl
Castice potazené polystyrenem (PS/CI) [11]. Potazeni bylo provedeno jednoduchou
metodou disperzni polymerace [12]. Pouzity styren mél 99% dcistotu (Samchun
Chemical, Korea). Magneticky mé&kké CI ¢astice (tiida CC, 99,5% Zeleza, BASF,
Némecko) mély primémou velikost 4,5-5,2 um a hustotu 8,0 g/cm®. Pouzity
silikonovy olej (nosna kapalina) mél dynamickou viskozitu 100 ¢St (100 mm?-s?)
(KF-96, Shin-Etsu Silicone, Japonsko). Zmé&fena hustota PS/CI &astic byla 7,41 g/cm?.
Byly pfipraveny dva vzorky, jeden s Cistymi CI a druhy s PS/CI ¢asticemi. Oba
s objemovym zlomkem 20 Vv/V%. Pro pozorovani castic byl pouzit elektronovy
mikroskop (viz Obr. 2.21).

Obr. 2.21 Snimky a) CI, b)PS/CI ¢&astic z elektronového mikroskopu [11]

Sedimentace byla vySetfovana testem pomoci piistroje Turbiscan [13]. Toto méfeni
naznacuje, ze PS/CI Castice jsou stabilngjsi nez samotné CI, viz Obr. 2.22.
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Obr. 2.22 Zavislost prostupu svétla na case [11]

Potazené ¢astice maji lepsi sedimentacni vlastnosti, ale jsou oproti béznym CI ¢asticim
drahé¢ a pfi teplotnim zatézovani nad cca 150 °C degraduji (snizeni molarni hmotnosti
az 0 13 %, viz Obr. 2.23). Toto snizeni hmotnosti naznacuje, Ze dochazi k chemickym
zménam,; polystyren se vypaiuje. [16].
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Obr. 2.23 Kiivka teplotni degradace CI ¢astic potazenych polystyrenem [16]

ZlepSeni neni tak vyrazné, aby se pro béZné pouziti vyplatilo investovat do PS/CI
castic.

2.3.2 Magnetorheology and sedimentation behavior of an aqueous suspension of  2:3.2
surface modified carbonyl iron particles

Povrchové modifikované ¢astice z karbonylu zeleza (SMCIPs) byly syntetizovany
potazenim CI ¢astic organickym reaktantem (Obr. 2.24). Z téchto cCastic se pak
pfipravila suspenze se 30 obj. % SMCIPs. Vzorky této suspenze byly porovnavany se
vzorky MR kapaliny se 30 obj. % cistych CI ¢astic. Jako nosna kapalina byla v obou
pfipadech pouzita voda. Sedimentace byla méfena v odmérnych vaélcich
a magnetoreologické vlastnosti byly méfeny pomoci reometru ARES [20].

Obr. 2.24 Obrazky a) ¢istych CI ¢astic a b) SMCIPs z elektronového mikroskopu. [20]

Na Obr. 2.25 vidime, Ze mira sedimentace MR kapaliny s SMCIPs byla mensi nez
mira sedimentace MR kapaliny s CI ¢asticemi v celém prubéhu testu. Sedimentacni
pomér je definovan jako objem Cisté tekutiny (supernatantu) nad sedimentem
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ku celkovému objemu MR kapaliny. Po osmi hodinach, kdy se sedimentace obou MR
kapalin ustalila, dosahly sedimenta¢ni poméry obou kapalin maximum: 41,5 % pro
MR kapalinu s ¢istym CIP a 28,0 % pro MR kapalinu s SMCIPs.

Snizeni miry sedimentace MRF sSMCIPs je pfisuzovano organickému
molekulovému fetézci. Polyetherovd skupina v organické molekule tvoii sitovou
strukturu s molekulami vody a brzdi tim sedimentaci Castic.
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Obr. 2.25 Sedimentaéni pomér MR kapaliny s a) ¢istymi CI ¢asticemi a b) s SMCIPs [20]

Na Obr. 2.26 je vidét snizeni meze toku pii aplikovaném magnetickém poli. Toto
snizeni je zapfi¢inéno redukci nasyceni magnetizace SMCIPs. Muze byt také
pfisuzovano organickému potaZeni, které brani blizkému kontaktu mezi ¢asticemi
a oslabuje tim pfitazlivost mezi ¢asticemi, coz vyust'uje ve snizeni meze toku.
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Obr. 2.26 Mez toku jako funkce magnetické indukce pro MR kapalinu s a) CI ¢asticemi, b) s SMCIPs
[20]

Potazeni organickou vrstvou velmi zlepsilo sedimentac¢ni stabilitu vodnich MR kapalin
za mirného snizeni meze toku. Voda vSak pro vétSinu MR aplikaci neni vhodnou
nosnou kapalinou kvili své malé viskozité.
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2.3.3 Preparation and magnetorheological characteristics of polymer coated 2.3.3
carbonyl iron suspensions

MR kapalina byla pfipravena disperzi 30 obj. % CI-PMMA core-shell castic
Vv mineralnim oleji [21]. CI c¢astice byly zapouzdieny polymetylmetakrylatem
(CI-PMMA c¢astice). Povrch CI ¢astic byl modifikovan methakrylovou kyselinou pro
vyvolani polymerizace. Tyto ¢astice pak byly dispergovany v metanolu obsahujicim
stabilizator. Po polymerizaci a umyti metanolem byl produkt susen pii 60 °C.
Vytvofila se tim core-shell struktura ¢astic, kterd byla vytvotfena za tcelem zlepSeni
disperzni stability MR kapalin (Obr. 2.27). Cl ¢istice mély hustotu 7,86 g/cm3
a primérnou velikost 2,57 pm, velikost CI-PMMA byla 2,81 um a jejich hustota byla
1,83 g/cm?®. Reologické vlastnosti byly zméfeny pouzitim rotaéniho reometru.

Obr. 2.27 Obrazky a) ¢istého CI a b) CI-PMMA core-shell ¢astic z elektronového mikroskopu [21]

Obr. 2.28 reprezentuje sweep magnetického pole MR kapalin s CI-PMMA a s Cl
casticemi. MR kapalina s CI-PMMA ma nizsi smykové napéti, nez MR kapalina s ClI
Casticemi, magnetické vlastnosti tak vyrazné poklesly.
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Obr. 2.28 Skluz magnetického pole CI a CI-PMMA ¢astic [21]
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Zkoumany byly také tokové kiivky MR kapaliny s CI-PMMA ¢asticemi
(Obr. 2.29). Doslo ke zvySeni smykového napéti se zvySujici se intenzitou
magnetického pole. Tokové vlastnosti (konstantni smykové napéti se zvySujici se
smykovou rychlosti) byly zachovany pro vSechny hodnoty intenzity magnetického
pole, které¢ byly testovany.
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Obr. 2.29 Tokova kiivka MR kapaliny s CI-PMMA core—shell ¢asticemi [21]

Core-shell ¢astice nejenze snizuji hustotu cCastic, ale také vykazuji tokové chovani
S konstantnim prabéhem smykového napéti v nizkych smykovych rychlostech.
Magnetické vlastnosti se vSak pouzitim téchto ¢astic zhorSily.

2.4 Vliv aditiv na sedimentaci

Pridavani aditiv je nejbéznéjsi zplisob potlacovani sedimentace. Nejcastéji se jako
aditivum pouzivaji disperzanty. Molekula disperzantii ma jeden konec polarni a jeden
konec nepolérni — dobfe rozpustny v oleji. Konec s polarni vazbou se snadno ptichyti
k &astici. Castice obalena disperzanty se potom nemiize shlukovat a jeji sedimentace
je vyrazné€ omezena.

2.4.1 Characterization of sedimentation and high magnetic field flow behavior of
some magnetorheological fluids

Clanek Marin Lity [14] porovnava vliv pfidani tif aditiv na sedimentaci vysledné MR
kapaliny. Nové namichana MR kapalina (MRF-LMSY) je porovnavana s komeréné
dostupnou MR kapalinou (MRF-132DG, Lord Co., USA).

Nova kapalina MRF-LM5 obsahuje mikroprasek zeleza (99,5% Fe, 80 g) s velikosti
Castic mezi 4-6 um a také tfi komer¢ni aditiva Thix (1,5 g), HT (1 g) a Pur 8050 (3 g)
(firma Q Speciality). Hustota vybraného vzorku je 2,75 g/cm?, zastoupeni Zeleznych
castic je 80 hm. %. Komeréni kapalina MRF-132DG obsahuje castice o velikosti
8,87 um. Hustota je 2,98-3,18 g/cm?, obsah pevnych latek je 80,98 hm. %. Oba vzorky
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maji podobné strukturalni chovani, coz ukazala rentgenova difrakce. K uréeni miry
sedimentace byla pouzita analyza rentgenovym zafenim.

Na Obr. 2.30 jsou grafy intenzity zafeni u dna vzorku. U vrcholll jsou zaznamenany
odpovidajici hustoty (¢im niz$i hustota, tim vyssi intenzita zafeni). MRF-LMS5 ma
lepsi sedimentacni chovani nez MRF-132DG. Sedimentace je u n&ho dvakrat
pomalejsi.
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Obr. 2.30 Sedimentace a) MRF-LM5 a b) MRF-132DG [14]

Magnetoreologicky efekt je v§ak vétsi u MRF-132DG, viz Obr. 2.31. Pouzitim MRF-
LM5 tedy doslo ke zlepSeni sedimentacni stability, avSak magnetoreologické
vlastnosti se zhorsily.
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Obr. 2.31 Viskézni kiivky pfi T=20 °C: a) MRF-LM5; b) MRF-132DG [14]

2.4.2 Single-walled carbon nanotube added carbonyl iron suspension and its
magnetorheology

Jednosténné uhlikové nanotrubice (SWNT) byly pfidany do MR kapaliny s CI
Casticemi pro zlepSeni jeji sedimentacni stability [19]. Byla ptipravena typicka MR
kapalina s CI ¢asticemi (BASF, Némecko) o prumérné velikosti 7 um. Jako nosna
kapalina byl pouzit minerdlni olej (Aldrich, Milwaukee, USA). Do ptipravené MR
kapaliny bylo pfidano mezery vypliujici aditivum SWNT (¢istota kolem 50 %, Iljin
Nanotech, Korea) o submikronové velikosti.

2.4.2
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Obr. 2.32 Obrazek z elektronového mikroskopu a) CI ¢astic a b) CI suspenze se smési SWNT/CI

Obrazky z elektronového mikroskopu (Obr. 2.32) ukazuji, ze SWNT zaplnily
meziprostory mezi CI ¢asticemi, a tim se zlepS$ila sedimentaéni stabilita MR kapaliny.
Zkoumal se sedimentaéni pomér (2.1) jako funkce ¢asu (Obr. 2.33).
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1.00F —o— CUSWNT
0.98 - —m—Cl only

0.96
0.94
0.92f
0.90F
0.88}
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Obr. 2.33 Zavislost sedimenta¢niho poméru na ¢ase pro CI a CI/SWNT ¢astice v mineralnim oleji

Oproti MR kapaliné s CI ¢asticemi bez aditiva byl prubéh sedimentace této kapaliny
S SWNT aditivem vyrazn€ zpomalen.

2.4.3 Magnetic carbonyl iron suspension with sepiolite additive and its
magnetorheology

Sepiolit (tj. vlaknity jilovy mineral) byl pfidan do MR kapaliny s CI ¢asticemi pro
zlepseni sedimentace. V tomto ¢lanku [27] prob&hlo zhodnoceni dvou MR kapalin -
se sepiolitovym aditivem a bez n¢j. Ob¢ kapaliny maji stejnou koncentraci CI Castic
(70 hm. %), kapalina s aditivem obsahuje 0,1 hm. % sepiolitu. CI castice (BASF,
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Némecko) mély hustotu 7,86 g/cm®. Jako nosna kapalina byl pouzit mineralni olej.
Byly porovnavany pomoci rota¢niho reometru.

Obr. 2.34 Obrazky a) CI ¢astic, b) Cl/sepiolit smési z elektronového mikroskopu [27]

Obrazky z elektronového mikroskopu (Obr. 2.34) naznacuji, ze sepiolit zaplnil
prostory mezi CI ¢asticemi a tim zmirnil sedimentaci, coZ potvrzuje graf na Obr. 2.35.
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Obr. 2.35 Zavislost sedimenta¢niho profilu na ¢ase pro CI (prazdné symboly) i Cl/sepiolit (plné
symboly) ¢astice v suspenzich [27]
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Obr. 2.36 Tokové kiivky MR kapalin s CI ¢asticemi (plné symboly) a Cl/sepiolit smési (prazdné
symboly) [27]

Jak vidime na Obr. 2.36, tokové kiivky byly pro ob¢ testované kapaliny rtizné. MR
kapalina s aditivem méla lehce vyssi mez toku nez kapalina bez aditiva pii absenci
magnetického pole. Pfi pfitomnosti externiho magnetického pole piedvedly obé MR
kapaliny binghamovské chovani s nemizejici mezi toku, dokazujice tak zformovani
stabilnich fetézcovych struktur magnetizovanych ¢astic.

2.4.4 Effect of graphene oxide on carbonyl-iron-based magnetorheological fluid

V této studii [28] byly pouzity deskové Castice oxidu grafenu (GO) jako aditivum do
MR kapaliny s CI ¢asticemi pro zlepSeni problému jejich sedimentace (Obr. 2.37). MR
vlastnosti byly zkoumany pomoci rotaéniho reometru, disperzni vlastnosti pomoci
pristroje Turbiscan. Pro dikladnéjsi prosetfeni efektivity GO aditiva byly
porovnavany riizné hmotnostni zlomky GO v MR kapaliné se smési CI/GO.

GO aditivum bylo pfipraveno modifikovanou Hummersovou metodou [29]. MR
kapaliny byly pfipraveny rozptylenim CI ¢astic (BASF, Némecko) v mineralnim oleji
(MO) (Aldrich). Zkoumany byly vzorky s riznymi hmotnostnimi zlomky GO.
Koncentrace CI byla ve v§ech vzorcich stejna, a to 65 hm. %. Obsah GO aditiva byl
testovan ve tfech riznych koncentracich: 0,1; 0,5a 1 hm. %.

Obr. 2.37 Obrazky z elektronového mikroskopu: a) ¢isté CI ¢astice a b) smés CI/GO (0,1 hm. % GO)
[28]
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MR efekt u MR kapalin s CI ¢asticemi je vétsi, nez u MR kapalin se smési CI/GO s 0,5
a 1,0 hm. % GO (viz Obr. 2.38). MR kapaliny se smési CI/GO s obsahem GO 0,1 hm.
% vykazaly ve stejném magnetickém poli dokonce o néco malo vyssi smykové napéti
nez MR kapalina s ¢isté CI ¢asticemi (Obr. 2.39). Tento jev mize byt vysvétlen tim,
ze sm&s CI/GO c¢astic formuje robustngjsi fetézce. Tyto fetézce jsou vEtsi kvili tomu,
ze GO c¢astice vyplni mezery mezi vétsimi CI ¢asticemi (Obr. 2.37) [30].
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Obr. 2.38 Tokové kiivky MR kapalin s CI ¢asticemi (plné symboly) a se smési CI/GO (prazdné
symboly) pii riznych intenzitach magnetického pole s obsahem GO a) 0,5 hm. % a b) 1,0 hm. % [28]
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Obr. 2.39 Tokové kiivky MR kapalin s ¢istymi CI ¢asticemi a se smési CI/GO s riznymi
hmotnostnimi zlomky GO pfi intenzit¢ magnetického pole 171 kA/m [28]

Na Obr. 2.40 vidime, ze prostup svétla se snizoval se zvySujicim se obsahem GO.
Nejniz$i/nejmensi prostup svétla byl dosaZen pii 1 hm. % GO, coZ znamen4, Ze pied
detektorem transmise byla vétsi hustota MR kapaliny, tedy pomalejsi sedimentace.
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Obr. 2.40 Prostup svétla jako funkce ¢asu pro MR kapaliny obsahujici ¢isté CI ¢astice a smési CI/GO
S riznymi obsahy GO [28]

MR kapaliny obsahujici smés CI/GO ptedvedly podobny MR efekt jako MR kapaliny
obsahujici pouze CI ¢astice. Lehce zvyseny MR efekt byl pozorovan ve smési CI/GO
s 0,1 hm. %. Disperzni stabilita byla ptitomnosti GO aditiva zlepSena. Vysoké obsahy
GO v MR kapalinach se smési CI/GO (0,5 a 1,0 hm. %) vytesily problém sedimentace,
ale vykazovaly snizend smykova napéti.

2.4.5 MR kapalina bez aditiv

V disertacni praci [15] je pro ukazku namichana nova MR kapalina se stejnym
hmotnostnim procentem stejné velkych zeleznych ¢éstic jako méa komeréni kapalina
od firmy LORD Corporation MRF-140CG (tj. 86 hm. % mikrocastic zeleza
o prumé&rné velikosti 1,89 um). Na Obr. 2.41 a) vidime MR kapalinu LORD 140CG
po sedimentaci za ¢as 2 355 hodin a na Obr. 2.41 b) novou MR kapalinu bez aditiv po
Case pouze 2 hodin. Z vysledku je patrné, Ze bez aditiva MR kapalina s takovymto
mnozstvim Zeleza velmi rychle sedimentuje.

Obr. 2.41 Sediment a separovana nosna kapalina a) MRF 140CG; b) MR kapalina bez aditiv za 2 hod
[15]

strana

36



PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

Vysledky sedimentace kapaliny LORD 140CG jsou v grafu na Obr. 2.42.
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Obr. 2.42 Vysledky sedimentace nové kapaliny MRF 140CG (razové body — % podil sedimentu) [15]
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3 ANALYZA PROBLEMU A CIL PRACE

Tato prace se zabyva problémem vlivu velikosti ¢astic na rychlost sedimentace.
Velikost ¢astic je pro vlastnosti MR kapalin dulezita hlavné ze dvou divodi. Od MR
kapalin ocekdvame dobré magnetoreologické vlastnosti, tj. dostateCny rozdil
smykovych napéti v neaktivovaném stavu a v pfitomnosti magnetického pole. Z kap. 2
vyplyva, ze ¢im jsou ¢astice vEtsi, tim jsou obecné magnetoreologické vlastnosti lepsi.
Dale ma velikost Castic velky vliv na sedimentaci — S velikosti Castic rychlost
sedimentace roste. Proto je tieba nalézt optimalni velikost Castic, kdy bude MR
kapalina vykazovat dobré magnetoreologické vlastnosti pii piijatelné rychlosti
sedimentace.

Hlavnim cilem této prace je:

e experimentdlni urceni velikosti ¢astic rznych komeréné dostupnych MR
kapalin a zhodnoceni jejiho vlivu na rychlost sedimentace

Pro splnéni hlavnich cili je tfeba provést tyto dilci cile:

e piiprava vzorkli a =ziskani snimkd ¢&astic testovanych MR kapalin
z elektronového mikroskopu

e navrzeni metody méfeni velikosti ¢astic

e zméfeni velikosti dostate¢ného poctu ¢astic pro ziskani statisticky vyznamného
vzorku a urCeni pramérné velikosti ¢astic

e porovnani velikosti castic testovanych MR kapalin s rychlosti jejich
sedimentace
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4 MATERIAL A METODY 4
4.1 Mérené kapaliny LT
Testované byly tyto MR kapaliny:
e vyrobce Liquids Research Limited (Velké Britanie)
o MRHCCS4-A
o MRHCCS4-B
e vyrobce HaoHua (Cina)
o HaoHua 2.55
o HaoHua 3.05
o HaoHua 3.55
e vyrobce LORD Corporation (USA)
o MRF-122EG
o MRF-132DG
o MRF-140CG
4.2 Priprava vzorki R
MR kapaliny obsahovaly po delsim uskladnéni sediment. Je pravdépodobné, ze
v sedimentu jsou vétsi ¢astice, proto bylo tieba po dobu 5 minut kapalinu rozmichéavat
pomoci vrtacky, aby byl vzorek dostate¢né¢ reprezentativni. Kapka rozmichané
kapaliny byla vkapnuta do kadinky s hexanem p. a. a obsazené Fe ¢astice byly nekolik
minut v hexanu p. a. proplachovany. Omyté Castice byly odebrany pomoci magnetu
a vysuseny horkovzdu$nou pistoli. Cast téchto ¢astic byla pfenesena na grafitové
nosi¢e vzorku pro elektronovy mikroskop (Obr. 4.1). Pouzité laboratorni sklo bylo
mezi pouzitimi vymyvéano acetonem. Z kazdé z 8 MR kapalin byl takto pfipraven
1 vzorek.
Obr. 4.1 Vzorky ¢astic testovanych MR kapalin na grafitovych nosicich
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4.3 Rastrovaci elektronovy mikroskop SEM PHILIPS XL30 —
EDAX

Vzorky byly vlozZeny do rastrovaciho elektronového mikroskopu SEM PHILIPS XL30
— EDAX (Obr. 4.2) a pozorovany. Z riiznych mist vzorku byly nasledn& pofizeny
3 snimky od kazdého z 8 vzorki, celkem bylo tedy pofizeno 24 snimku se zvétSenim
2000x nebo 4000x dle velikosti c¢astic. VSechny snimky mély velikost
712 x 484 pixeli. U kazdého ze vzorkl byla také provedena chemicka mikroanalyza.

1 S e, <

S .

Obr. 4.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop SM PHILIPS XL30 — EDAX

4.4 Postup analyzy dat

Pro uréeni primérné velikosti ¢astic bylo tfeba zméteni velikosti dostatecného poctu
¢astic u kazdé testované MR kapaliny. Bylo zkontrolovdno, Ze namétené hodnoty
zhruba odpovidaji normalnimu rozdéleni a tim se zmensila pravdépodobnost chybného
méfeni.

4.4.1 Ruéni méreni velikosti ¢astic

Pomoci pravitka byly zméfeny velikosti v§ech rozliSitelnych ¢astic vzorku 1 a 2 (MR
kapaliny MRHCCS4-A a MRHCCS4-B od vyrobce Liquids Research Limited), tedy
na 6 snimcich. Celkem bylo ru¢n€ zméteno 2502 hodnot. Tyto hodnoty byly zapsany
do programu Microsoft Excel a v ném také byly dale zpracovavany — pomoci méfitka
byly spocteny skute¢né velikosti ¢astic, byl sestrojen histogram zndzornujici distribuci
dat a také se spocetla primérna velikost ¢astic dané MR kapaliny.
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4.4.2 Méreni velikosti ¢astic pomoci programu Matlab

V programu Matlab byl sepsan skript, ktery generuje pocet a velikost Castic. Byl
vyvinut tak, aby odpovidal ru¢né namétenym vysledkiim ze vzorku 1. Nasledné byl
pouzit také na vzorek 2 a diky hodnotdm z ru¢niho méfeni mohlo dojit k porovnani
obou metod a zhodnoceni spravnosti skriptu.

Postup vzniku skriptu je znazornén pomoci schématu na Obr. 4.3. Pouzita byla funkce
Matlabu imfindcircles, ktera je uréena pro identifikovani kruznic. Do této funkce
vstupuje mnoho faktoru, které ovliviiuji vysledek, konkrétné obrazek (image), ktery je
pro funkci pouzit a také samotné nastaveni imfindcircles — zejména rozsah polomért
vyhledavanych kruznic, citlivost funkce a nastaveni EdgeThreshold (ET).

Moznosti vyvolani této funkce vypadaji nasledovné:

[c, r] = imfindcircles(image, radiusRange, ‘Sensitivity’, ‘EdgeThreshold’, ‘ObjectPolarity’, ‘Method’)

Vystupni hodnoty ¢ (centers) a r (radii) znaci polohy stfedii a poloméry nalezenych
kruznic. O vyznamu a nastaveni vstupnich hodnot je pojednano dale.

4.4.2
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Snimky vzorku 1:
11801, 11802, 11803

ELEKTRONOVY MIKROSKOP
SEM PHILIPS X130 — EDAX
SoimkyvSech vzorkl, e RUCNI MERENI
~ 7 Snimky vzorki 1 a 2:
\‘\‘ 11801, 11802, 11803
2 11805, 11806, 11807
OBRAZEK

GRAFICKY EDITOR GIMP | [ GRAFICKY EDITOR GIMP GRAFICKY EDITOR GIMP
filtr Sharpen Kontrast Jas.
MATLAB
funlkce imfincircles(radiusRange, Sensitivity, EdgeThreshold)
QIS AALSE,
MATLAB —
Népovéda programu: radinsRange 7
rozsah...[Rmin;Rmax]
(Rmax-Rmin) < 100 [ 7777 7===--u. — :
Rmax < 3*Rmin A T tidy: rozsah [pixel]:
— ’,.—*"" dmin>2 pocetl | (2:5)
RUCNIMERENI [~
Velikost astice: pocet2 | (6:10)
minimalni = dmin
maximalni = dmax pocet3 | (11:33)
dmax<100 | pocet4 | (34:100)

!

MATLAB
funkce imfincircles(pocet] - 4, Sensitivity, EdgeThreshold)
1

Sensitivity o
pocet &astic: | tiidy: citlivost:
x
- ““nl'=nl pocetl | cpl = priméma citlivost 3 snimkii vzorku 1
—_— /,-" ‘=n2 pocet2 | cp2 = praimérna citlivost 3 snimki vzorku 1
RUCNIMERENI -~
Pocty astic: *=n3 pocet3 | cp3 = prumérna citlivost 3 snimki vzorku 1
pocetl...nl -
pocet2...n2 n4'=n4 pocetd | cp4 = prumérna citlivost 3 snimkn vzorku 1
pocet3...n3 r
pocet4...nd /
MATLAB
\\\ funkce imfincircles(pocetl - 4, epl - 4, EdgeThreshold)
\\\\ : i
: I EdgeThreshold 17
RUCNI MERENT P Y ———— -
Priimérne velikosti dstic: poce _c-a-s-_l_c‘._ priimérnd velikost &astice: | tiidy: hodnota EdgeThreshold:
pocetl...dl - Trenl —
pocet2....d2 e il el || 1Bl
pocet3....d3 n2"=n2 e
pocetd....d4 BRI el
n3"~n3 d3"=d3 pocet3 | ET
n4"~n4 d4"=d4 pocetd | ET

funkce imfincircles(pocetl - 4, cpl - 4, ET) = nastaveni cpET

MATLAB

Obr. 4.3 Schéma postupu pii vyvoji skriptu na méfeni velikosti ¢astic v programu Matlab
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Nejprve bylo tfeba vhodné upravit obrazky, tj. snimky vzorku 1. Bylo odstranéno
pismo z dolni informacni listy, které by mohlo ptedstavovat falesné kruznice.
Vyzkou$eny byly dale riizné hodnoty kontrastu, jasu a filtru Sharpen. Obrazky byly
upravovany v grafickém editoru GIMP. Kontrast, jas i Sharpen byly jednotlivé
nastavovany na tii az Ctyfi riizné hodnoty a takto upravené snimky byly pouZity pro
funkci imfindcircles s konstantnim nastavenim citlivosti 0,85 a s vychozi hodnotou
ET. Vhodnost téchto nastaveni byla hodnocena subjektivné, podle poctu ,,faleSnych*
kruznic, tj. kruznic, které funkce imfindcircles nalezla nespravné. Na Obr. 4.4 vidime
naptiklad vysledek s kontrastem 0 a na Obr. 4.5 vysledek s kontrastem 45. Na zakladé
tohoto hodnoceni byly vybrany tyto hodnoty: kontrast 45, jas 0 a filtr Sharpen 0.

il e iy v (e) % @) . 'M \ > AT 10} @ T O]
Obr. 4.5 Funkei imfindcircles nalezené kruznice pfi pouziti snimku s kontrastem 45
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Pomoci funkce imdistline, ktera do obrazku vlozi nastroj pro zméfeni urcité
vzdalenosti v pixelech, bylo zji§téno, ze u snimku se zvétSenim 2000x odpovida 10 pm
156 pixelim (u snimka se zvétSenim 4000x odpovida 156 pixelim 5 pm). Rozsah
vyhledavanych polomért byl stanoven z nejmensiho a nejvétsiho ruéné naméteného
poloméru c¢astice — rozsah byl zvolen (2;100) tak, aby obsahoval obé tyto hodnoty
a daval pripadn¢ prostor i pro mensi, ¢i vétsi ¢astice na ostatnich snimcich (zvlaste
horni hodnota intervalu byla stanovena na hodnotu témét dvakrat vyssi, nez byl
nejvyssi ruéné zméfeny polomér). Tento rozsah bylo podle napovédy programu
Matlab nutné vhodné rozdélit a pouzit vice funkci imfindcircles za sebou. Rozsah m¢l
byt rozdélen tak, aby pro jednotlivé intervaly platilo: Rmax < 3*Rmin a také (Rmax — Rmin)
< 100, kde Rmax je horni a Rmin dolni hranice intervalu. Proto byly zvoleny 4 intervaly
vyhledavanych poloméra: (2;5), (6;10), (11;33), (34;100). V programu Microsoft
Excel byly vypocitany cCetnosti ruéné naméfenych ¢astic vzorku 1 (Tab. 4)
V jednotlivych intervalech.

Tab. 4 Cetnosti ruéné naméfenych Castic vzorku 1

Nazev Interval Cetnosti ruéné naméfenych ¢astic vzorku 1

intervalu [pixel] Snimek 11801 | Snimek 11802 | Snimek 11803

- 0-2 0 0 0

pocetl 2-5 27 39 32
pocet2 6-10 60 89 83
pocet3 11-33 196 204 168
pocet4 34 - 100 13 11 2
- vice nez 100 0 0 0

Funkce imfindcircles ma kromé nastaveni citlivosti a EdgeThreshold také moznost
nastaveni ObjectPolarity a Method. ObjectPolarity urcuje polaritu objektl, kolem
kterych ma tato funkce kruznice nachdzet. Toto nastaveni nebylo upravovéano, nebot’
pii jeho vychozi hodnoté jsou hledany svétlé predméty na tmavém pozadi, jako
tomu je u snimkd vSech vzorku. Method je nastaveni metody hledani, které bylo
nastaveno na metodu TwoStage, ktera, podle napovédy programu Matlab, nachazi vice
kruznic.

Dale bylo tfeba nastavit citlivost funkce imfindcircles, coz je jedna z nejdilezitéjsich
hodnot, které velmi ovliviwyji vysledek. MiiZe byt nastavena jako ¢iselna hodnota mezi
0 a I, ¢im veétsi, tim vice kruhovych objektd imfindcircles detekuje, zvétsuje se s ni
vsak také riziko faleSnych nalezd. Citlivost se nastavovala s obrazkem s kontrastem 45
(k45) a s vychozi hodnotou ET. Nejprve byla nastavena zvlast' u kazdého snimku ve
vSech intervalech tak, aby nalezené pocty Castic presné odpovidaly poctim rucné
naméfenych ¢astic. Tyto citlivosti byly poté zprimérovany (primeérna citlivost cp,
Tab. 5). Pfi pouziti vysledné primérné citlivosti sice poCty nesedi presné, ale ptiblizné
odpovidaji u vSech tiech snimku, viz Tab. 6.
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Tab. 5 Vybér pramérné citlivosti (cp)

Ostatni nastaveni: Interval

k45, ET = default 2-5 6-10 11-33 34 -100

Citlivost — snimek pocetl pocet2 pocet3 pocet4
citlivost 1 — 11801 0,83280| 0,88250| 0,94520 0,95045
citlivost 2 — 11802 0,83700| 0,89300| 0,94735 0,94400
citlivost 3 - 11803 0,81600| 0,88800| 0,93300 0,93500
pramérna citlivost = cp 0,82860| 0,88783| 0,94185 0,94315

Tab. 6 Odchylky pocti a primérnych velikosti ¢astic jednotlivych snimk méfenych ru¢né a pomoci
programu Matlab s nastavenim primérné citlivosti (cp)

Ostatni nastaveni:

K45, ET = default Interval, pocet Castic Celkem Prulr}?(erna
Simek mastaven |_2-5 | 6-10 [ 11-33 [34-100 | Gastic V‘Eu'n?ft
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4
Citlivost cp 0,82860| 0,88783| 0,94185| 0,94315
11801 rucné 27 60 196 13 296 2,12
11801 cp 24 74 183 5 286 1,77
11802 rucné 39 89 204 11 343 1,80
11802 cp 28 77 182 10 297 181
11803 rucné 32 83 168 2 285 1,76
11803 cp 47 83 182 4 316 1,63
Odchylka cp a ru¢niho méfeni

11801 -3 14 -13 -8 -10 -0,35
11802 -11 -12 -22 -1 -46 0,01
11803 15 0 14 2 31 -0,13
Primérna odchylka 9,67 8,67 16,33 3,67 29,00 0,17

ET urcuje uroven gradientu pro ur€eni okrajovych pixelil kruznice. ZvySovanim této
hodnoty jsou zvySovany naroky na definovanost okraje. EdgeThreshold bylo
nastavovano (s obrazkem s kontrastem 45 a citlivosti cp) nejprve u snimku 11801 —
bylo zde postupné nastaveno 9 riznych hodnot (Tab. 7) s cilem najit takovou hodnotu,
u které bude celkovy pocet Castic zhruba podobny s ruén¢ zméefenym a zaroveil bude
prumérna velikost blizka zmétené primérné velikosti. Podle téchto hledisek byly ze
zkousenych hodnot vybrany 3, které byly vyzkouSeny také na snimky 11802 a 11803

(Tab. 8),
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Tab. 7 Vybér hodnoty ET u snimku 11801

Ustefiat! wasienait Interval, pocet Castic Primérna
k45, cp ’ Celkem velikost
Snimek. nastaveni 2-5 | 6-10 |11-33|34-100| c¢astic [um]
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd
11801 ru¢né 27 60 196 13 296 2,12
11801 cp, ET = default 24 74 183 5 286 1,77
11801 cp, ET =0,5 0 0 60 0 60 2,14
11801 cp, ET =0,4 1 12 108 0 121 2,02
11801 cp, ET = 0,25 25 77 187 6 295 1,78
11801 cp, ET =0,2 64 116 219 12 411 1,68
11801 cp, ET = 0,225 39 98 201 10 348 1,73
11801 cp, ET =0,24 28 87 193 8 316 1,76
11801 cp, ET = 0,245 25 81 190 8 304 1,80
11801 cp, ET = 0,248 25 78 190 7 300 1,79
11801 cp, ET = 0,249 25 78 189 7 299 1,79
Tab. 8 Vybér hodnoty ET u snimkt 11802 a 11803
G i Interval, pocet Castic Primérna
k45, cp ’ Celkem velikost
Snimek. nastaveni 2-5 6-10 | 11-33|34-100 | castic ]
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4

11802 ruc¢né 39 89 204 11 343 1,80
11802 cp, ET = default 28 77 182 10 297 1,81
11802 cp, ET = 0,25 23 71 175 7 276 1,80
11802 cp, ET = 0,245 27 75 179 9 290 1,79
11802 cp, ET = 0,249 25 72 175 9 281 1,80
11803 ru¢né 32 83 168 2 285 1,76
11803 cp, ET = default 47 83 182 4 316 1,63
11803 cp, ET = 0,25 17 38 147 1 203 1,79
11803 cp, ET = 0,245 17 41 150 1 209 1,79
11803 cp, ET = 0,249 17 38 149 1 205 1,80

Pro tfi vybrané hodnoty ET a vychozi ET byly spocteny primérné odchylky programu
Matlab s nastavenym danym ET a ru¢niho méfeni vSech snimku (Tab. 9).
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Tab. 9 Prumérné odchylky programu Matlab s nastavenim ET a ruéniho méfeni vSech snimku pro

riznd ET
Ostatni nastaveni: Primérna odchylka dané¢ho nastaveni a ruéniho méfeni
k45, cp I ot Aot EN—
nterval, pocet ¢astic Celkem Prut_nerna
Ey 2-5 6-10 [11-33|34-100 Chstic velikost
pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [wm]
ET = default 9,67 8,67| 16,33 3,67 29,00 0,166
ET=0,25 11,00 26,67| 19,67 4,001 50,00 0,124
ET = 0,245 9,67| 25,67| 16,33 2,67| 45,67 0,117
ET =0,249 10,33| 26,67 18,33 3,00| 48,33 0,123

V Tab. 9 vidime, Ze nejmensi rozdil mezi spoctenou a ru¢né zméfenou prumérnou
velikosti méla hodnota ET = 0,245, proto byla vybrana.

Nastaveni obrazku a funkce imfindcircles (kontrast u obrazku k45, primérna citlivost
cp a nastavené ET) bylo nazvano cpET. Bylo také uvazovano o pouziti funkce edge,
ktera na obrazku nalezne a zobrazi pouze okraje. Toto se vSak neosvéd¢ilo (viz Ptiloha
¢. 2 — Postup vyvoje skriptu pii vyuziti detekce hran). Na konci zkoumani optimalniho
nastaveni bylo téchto 5 nastaveni:

Cp — uprava obrazku k45, citlivost cp, vychozi hodnota ET

CPET — nastaveni cp s optimalni hodnotou ET

CpS — tprava obrazku k45, pramérna citlivost funkce imfindcircles s Edge
Detection — optimalni metoda Sobel, nastaveni Threshold funkce edge
vychozi

cpST — nastaveni cpS s optimalni konstantni hodnotou Threshold
CPSTET — nastaveni cpST s optimalni hodnotou ET

Tato nastaveni byla pouzita na vSechny snimky vzorka 1 a 2. V tabulce Tab. 10 vidime
porovnani prumérnych odchylek vypoctenych hodnot s témito nastavenimi a ruéné
naméfenych hodnot. V této tabulce jsou zvyraznéna minima. NejvhodnéjSim
nastavenim bylo sezndno nastaveni CpET.
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Tab. 10 Piehled prumérnych odchylek daného nastaveni a ru¢niho méfeni pro vzorky 1 a 2

Nastaveni Primérna odchylka daného nastaveni a ru¢niho méteni
obrazku: k45 Interval, pocet ¢astic EEtiand
Dané nastaveni |25 | 6-10 [ 11-38 [ 34-100 Ccﬂsktf;" velikost
pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [nm]
Vzorek 1
cp 9,67 8,67 16,33 3,67 29,00 0,17
CPET 9,67 25,67 16,33 2,67| 45,67 0,12
cpS 11,33 4,67 12,33 533| 13,67 0,17
cpST 1,67 16,67 6,33 3,67 21,00 0,16
CpSTET 15,00 22,33 22,33 4,33| 62,67 0,14
Vzorek 2
cp 12,67 13,00 8,67 1,33 5,67 0,05
CPET 28,33 11,67 20,33 2,33| 52,67 0,03
cpS 12,33 16,33 21,00 2,00| 48,33 0,05
cpST 13,67 16,33 27,33 2,33| 47,67 0,07
CpSTET 44,67 60,33 75,00 6,33 | 185,00 0,13
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5 VYSLEDKY I
Jako nejlepsi postup pii detekovani kruznic pomoci programu Matlab bylo zvoleno
nastaveni cpET. To bylo pouzito na v§ech osm vzorkl. Kapaliny od vyrobce HaoHua
byly na pohled mensi, proto byly jejich snimky pofizeny se zvétsenim 4000x (ostatni
mély zvétseni 2000x). Z tohoto diivodu musel byt pro tyto snimky skript upraven (viz.
Ptiloha ¢. 1 - Pouzity skript ). Tato kapitola obsahuje vzdy vybrany vysledny snimek
daného vzorku, zbylé snimky viz Ptiloha ¢. 3 — Vysledné snimky.
Vysledky méfeni sedimentace byly pievzaty z [31].
5.1 Vyrobce Liquids Research Limited (Velka Britanie) 5.1
5.1.1 MRHCCS4-A CIETE
Tab. 11 Tabulka nalezenych pocti a praimérné velikosti ¢astic kapaliny MRHCCS4-A
MRHCCS4-A Interval, pocet Castic Celkem Primérna
(priblizeni 2000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 Sastic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [pm]

Citlivost cpET (cp) |0,82860|0,88783 | 0,94185| 0,94315

11801 25 81 190 8 304 1,80

11802 27 75 179 9 290 1,79

11803 17 41 150 1 209 1,79

Primérna hodnota 23,00 65,67 173,00 6,00 267,67 1,80

Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,01

T ifi W . O
Obr. 5.1 Nalezené kruznice na snimku 11801 (zvétSeni 2000x)
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5.1.2 MRHCCS4-B

Tab. 12 Tabulka nalezenych pocti a primérné velikosti ¢astic kapaliny MRHCCS4-B

MRHCCS4-B Interval, pocet Castic Celkem Praimé&rna

(priblizeni 2000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 Castic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [pm]

Citlivost cpET (cp) [0,82860|0,88783| 0,94185 | 0,94315
11805 23 89 211 7 330 1,74
11806 26 80 199 1 306 1,69
11807 22 83 218 8 331 1,81
Primérnéa hodnota 23,67| 84,00f 209,33 5,33 322,33 1,75
Maximalni rozdil praimérnych velikosti 0,12

Obr. 5.2 Nalezen¢ kruznice na snimku 11806 (zvétSeni 2000x)
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5.1.3 Sedimentace MR kapalin od vyrobce Liquids Research Limited 5.1.3

Sedimentace MR kapalin od firmy Liquids Research

Limited

105%

100% @

95%
T 90% o%oo%
z 8% R Roa® @ 6g,
g B0% e @ ogo = ®o
S 75% ° oy
= 70%
£ 65%

60%

55%

50%

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Cas [hod]

© MRHCCS4-A © MRHCCS4-B

Obr. 5.3 Graf zavislosti podilu sedimentu na ¢ase MR kapalin od firmy Liquids Research Limited
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5.2 Vyrobce HaoHua (Cina)

5.2.1 HaoHua 2.55

Tab. 13 Tabulka nalezenych pocti a pramérné velikosti ¢astic kapaliny HaoHua 2.55

HaoHua 2.55 Interval, pocet Castic Celkem Primérna

(priblizeni 4000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 castic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [nm]

Citlivost cpET (cp) | 0,82860|0,88783| 0,94185| 0,94315
11840 1 10 73 6 90 1,19
11841 6 22 80 2 110 0,97
11842 8 37 94 2 141 0,90
Priimérna hodnota 5,00| 23,00 82,33 3,33| 113,67 1,00
Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,29

Obr. 5.4 Nalezené kruznice na snimku 11841 (zvétseni 4000x)
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5.2.2 HaoHua 3.05 222
Tab. 14 Tabulka nalezenych pocti a primérné velikosti ¢astic kapaliny HaoHua 3.05
HaoHua 3.05 Interval, pocet Castic Celkem Praimé&rna
(priblizeni 4000x) | 2-5 6-10 | 11-33 | 34-100 Eastic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4 [pm]
Citlivost cpET (cp) |0,828600,88783| 0,94185| 0,94315
11843 3 36 120 4 163 0,96
11844 8 21 137 2 168 0,97
11845 0 21 87 2 110 0,99
Prumérna hodnota 3,67| 26,00 114,67 2,67 147,00 0,97
Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,03
G ) 9 ) :
Obr. 5.5 Nalezené kruznice na snimku 11844 (zvétSeni 4000x)
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5.2.3 HaoHua 3.55

Tab. 15 Tabulka nalezenych pocti a primérné velikosti ¢astic kapaliny HaoHua 3.55

HaoHua 3.55 Interval, pocet Castic Celkem Primé&rna

(priblizeni 4000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 Sastic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4 [pm]

Citlivost cpET (cp) |0,82860|0,88783| 0,94185| 0,94315
11846 4 16 132 1 153 1,00
11847 5 21 119 3 148 1,01
11848 6 23 95 5 129 0,99
Primérna hodnota 500( 20,00f 115,33 3,00 143,33 1,00
Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,02

15

3(‘\

Obr. 5.6 Nalezené kruznice na snim

ku 11846

(zvétseni 4000x)
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5.2.4 Sedimentace MR kapalin od vyrobce HaoHua >.2.4
Sedimentace MR kapalin od firmy HaoHua
105%
100%
95%
90%
g 85% 88
E oo
S 80%
g
B 5%
2 70%
Ay
65%
60%
55%
50%
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Cas [hod]
©Hao Hua2.55 ©Hao Hua3.05 ©Hao Hua3.55
Obr. 5.7 Graf zavislosti podilu sedimentu na ¢ase MR kapalin od firmy HaoHua
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5.3 Vyrobce LORD Corporation (USA)

5.3.1 MRF-122EG

Tab. 16 Tabulka nalezenych pocti a prumérné velikosti ¢astic kapaliny MRF-122EG

MRF-122EG Interval, pocet Castic Celkem Primérna

(priblizeni 2000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 Castic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [nm]

Citlivost cpET (cp) | 0,82860|0,88783| 0,94185| 0,94315
11850 8 24 89 7 128 2,07
11851 8 30 104 2 144 1,84
11852 9 33 126 5 173 1,96
Priimérna hodnota 8,33| 29,00/ 106,33 4,67| 148,33 1,95
Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,23
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5.3.2 MRF-132DG 232
Tab. 17 Tabulka nalezenych pocti a primérné velikosti ¢astic kapaliny MRF-132DG
MRF-132DG Interval, pocet Castic Celkem Primérna
(pribliZzeni 2000x) | 2-5 | 6-10 | 11-33 | 34-100 Castic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4 [pm]

Citlivost cpET (cp) |0,828600,88783| 0,94185| 0,94315

11853 4 24 117 0 145 1,93

11854 10 31 147 4 192 1,89

11855 6 42 141 0 189 1,82

Primérné hodnota 6,67| 32,33| 135,00 1,33| 175,33 1,88

Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,11
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5.3.3 MRF-140CG

Tab. 18 Tabulka nalezenych poctu a primérné velikosti ¢astic kapaliny MRF-140CG

MRF-140CG Interval, pocet Castic Celkem Primérna

(p¥iblizeni 2000x) | 2-5 6-10 | 11-33 | 34-100 castic velikost
Snimek pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4 [nm]

Citlivost cpET (cp) |0,82860(0,88783| 0,94185| 0,94315
11856 8 34 144 4 190 1,89
11857 11 31 139 2 183 1,93
11858 10 51 143 9 213 1,95
Prumérna hodnota 9,67| 38,67 142,00 500 195,33 1,93
Maximalni rozdil primérnych velikosti 0,06

Obr. 5.10 Nalezené kruznice na snimku 1

1858 (zvétSeni 2000x)
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5.3.4 Sedimentace MR kapalin od vyrobce Lord Corporation >.3.4

Sedimentace MR kapalin od firmy LORD Corporation
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Obr. 5.11 Graf zavislosti podilu sedimentu na ¢ase MR kapalin od firmy LORD Corporation
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6 DISKUZE

Ru¢né namétfené hodnoty vzorku 1 (MR kapalina MRHCCS4-A) byly pouzity pro
vyvoj a odladéni skriptu. Hodnoty zru¢niho méfeni vzorku 2 (MR kapalina
MRHCC4-B) byly vyuzity K porovnani s vysledky méteni programu Matlab. Rozdil
mezi témito dvéma byl dostateéné maly, proto byl skript zhodnocen jako vyhovujici.
V Tab. 19 a Tab. 20 vidime srovnani ru¢né naméfenych hodnot s hodnotami
vypoctenymi programem Matlab pfi pouziti vysledného skriptu. Z této je jasné, ze
skript pro vzorek 2 vykazuje vysledky praimérnych velikosti jesté piesnéjsi, nez pro
vzorek 1. Primérnd odchylka primérné velikosti nastaveni cpET a ru¢niho méfeni je
u prvniho vzorku 0,12 um; zatimco u vzorku 2 je to jen 0,03 pm. Maximalni odchylka
prumérné velikosti u vzorku 1 (snimek 11801) ma hodnotu 0,32 um a u vzorku 2
(snimek 11807) je to 0,07 um. Odchylky v celkovém poctu zméfenych ¢astic se u obou
vzorkli pohybuji kolem 50 ¢astic a u vSech snimkti kromé 11801 detekovala funkce
imfindcircles kruznic méng, nez jich bylo naméfeno ru¢né.

Tab. 19 Srovnani ruéné naméfenych a programem Matlab vypoctenych hodnot u vzorku 1

Nastaveni cpET:
k45, citlivost cp, Interval, pocet Castic Pramérna
ET = 0,245 celkem | velikost
Snimek, nastaveni 2-3 6-10 | 11-33 [34-100| " [wm]
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4
Vzorek 1 - MRHCCS4-A
11801 ru¢né 27 60 196 13 296 2,12
11801 cpET 25 81 190 8 304 1,80
11802 ru¢né 39 89 204 11 343 1,80
11802 cpET 27 75 179 9 290 1,79
11803 ru¢né 32 83 168 2 285 1,76
11803 cpET 17 41 150 1 209 1,79
Odchylka nastaveni cpET a ruéniho méteni u vzorku 1
11801 -2 21 -6 -5 8 -0,32
11802 -12 -14 -25 -2 -53 -0,01
11803 -15 -42 -18 -1 -76 0,03
Primérna odchylka 9,67| 25,67 16,33 2,67 45,67 0,12
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Tab. 20 Srovnani ru¢né naméfenych a programem Matlab vypoctenych hodnot u vzorku 2

Nastaveni cpET:
k45, citlivost cp, Interval, pocet ¢astic Primérna
BT = 0205 ’ celkem | velikost
Snimek, nastaveni 2-3 6-10 [ 11-33 [34-100| "% [wm]
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd
Vzorek 2 - MRHCCS4-B
11805 ru¢né 54 98 245 11 408 1,76
11805 cpET 23 89 211 7 330 1,74
11806 ru¢né 51 95 212 3 361 1,68
11806 cpET 26 80 199 1 306 1,69
11807 ru¢né 51 94 204 7 356 1,74
11807 cpET 22 83 218 8 331 1,81
Odchylka nastaveni cpET a ruéniho méteni u vzorku 2
11805 -31 -9 -34 -4 -78 -0,02
11806 -25 -15 -13 -2 -55 0,01
11807 -29 -11 14 1 -25 0,07
Primérna odchylka 28,33 11,67 20,33 2,33 52,67 0,03

To, Ze pii méfeni kruznic programem Matlab bylo povétSinou detekovano méné
kruznic nez pifi ruénim méfeni, je pravdépodobné tim, ze pii vyvoji funkce
imfindcircles byla postupné snizovana citlivost tak, aby se omezily ,,falesné* kruznice
na minimum a aby byly nachazeny témé&f vyhradné kruznice, které opravdu odpovidaji
jednotlivym ¢asticim. Pii ruénim méfeni byly vyhodnoceny i nékteré méné ztetelné
¢astice, proto jich bylo naméfeno vice.

Dtivodem relativné velké odchylky primérné velikosti snimku 11801 je nejspise to,
ze pro jeho potizeni bylo vybrano misto s velkou hustotou castic (ze vSech snimkti ma
11801 hustotu ¢astic nejvetsi, viz Obr. 6.1 vlevo — coz je patrné i davodem, pro¢ zde
bylo detekovano vice €astic, nez pii ruénim méteni). Na tomto snimku jsou Castice
pres sebe a spravnost detekce je timto pravdépodobné omezena.

O o 2
va Spol Magn  Det ‘WD txp }—( 10 pm

20 0 kv 8.3 ZOOOX SE 9.9 H80t vZO! orek 2

/\(\'V Spot Magn Uet WD Exp }—f l()um

200kV Al

Obr 6.1 Smmek 11801 s velkou hustotou Castic (I\/IR kapalma I\/IRHCCS4 -A) a smmek 11806
s béznou hustotou castic (MR kapalina MRHCCS4-B)

2000x E 9.3 lI80I vzorckIA .

Vyrobce velikost ¢astic vétSinou neudava, je to patrné napt. v katalogovych listech
firmy LORD Corporation pro MR kapalinu MRF-122EG [32]. Ptesto byly pied
samotnym meétfenim urcité odhady — jesté pred vloZenim vzorkti do mikroskopu bylo
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predpokladano, ze Castice v kapalinach od vyrobce HaoHua budou mensi, nez Castice
Vv ostatnich kapalinach. To kviili tomu, ze pravé vzorky kapalin od firmy HaoHua
Spinily nejvice (mensi Castice 1épe ulpivaji na kizi Ci latce). Po zhlédnuti snimku se
tento pfedpoklad jeste upevnil, jelikoZ na pohled byly ¢astice v kapalinach od HaoHua
mensi, nez vétsi Castice od firem Liquids Research Limited a LORD Corporation.

Z kap. 2 Ptehled soucasného stavu poznani vyplyva, ze sedimentacni vlastnosti se se
snizujici se velikosti ¢astic zlepSuji, zatimco magnetoreologické naopak. V tabulce
Tab. 21 mizeme vidét hodnoty pocti ¢astic (vzdy na vSech tiech snimcich jedné MR
kapaliny) a hodnoty pramérnych velikosti jednotlivych MR kapalin sefazenych
hodnotu primérné velikosti, od kapalin HaoHua 2.55 a HaoHua 3.55 se vsak tato
hodnota lisila jen pfiblizné o tfi setiny mikrometru. Nejvétsi ¢astice vysly u kapaliny
MRF-122EG. Druhé nejvétsi Castice byly nalezeny u kapaliny MRF-140CG, jejiz
hodnota primérné velikosti vySla také jen o asi tfi setiny mikrometru méné, nez
u MRF-122EG. Z téchto vysledkli mizeme ptedpokladat, Zze MR kapaliny od jednoho
vyrobce maji stejnou velikost ¢astic. Namétené rozdily mohou vznikat chybou pfi
detekovani kruznic ¢i rozdilnou vyrobni Sarzi MR kapalin.

Tab. 21 Hodnoty poétu ¢astic (vZdy na vSech tfech snimcich) a primérné velikosti ¢astic jednotlivych
MR kapalin sefazenych vzestupné podle primérné velikosti Castic

Nastaveni cpET: Interval, pocet ¢astic o v
k45, citlivost cp, Celkem | Prumeérna
ET = 0,245 2-5 6-10 | 11-33 | 34-100 sastic velikost
MR kapalina pocetl | pocet2 | pocet3 pocet4 [wm]
HaoHua 3.05 11 78 344 8 441 0,97
HaoHua 2.55 15 69 247 10 341 1,00
HaoHua 3.55 15 60 346 9 430 1,00
MRHCCS4-B 71 252 628 16 967 1,75
MRHCCS4-A 69 197 519 18 803 1,80
MRF-132DG 20 97 405 4 526 1,88
MRF-140CG 29 116 426 15 586 1,93
MRF-122EG 25 87 319 14 445 1,95
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Porovnani sedimentace MR kapalin od firem Liquids Research
Limited, HaoHua a LORD Corporation
105%
100%
95%
90% .
sl H
_85% B A MRF-122EG (8)
% o a8 A MRF-132DG (6)
£ 8% °, A MRF-140CG (7)
g
S L P B HaoHua 2.55 (2, 3)
2 75%
5 ? . m HaoHua 3.05 (1)
) @
~ o E HaoHua 3.55 (2, 3)
0
@ MRHCCS4-A (5)
55% AA ad ® MRHCCS4-B (4)
A
60% A
A
A
55% Ay
Loy
LM papph A A AA
50%
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Cas [hod]

Obr. 6.2 Graf zavislosti podilu sedimentu na ¢ase MR kapalin od firem: Liquids Research Limited,
HaoHua a LORD Corporation, ¢islo v zavorce uréuje potadi ve vzestupném fazeni podle velikosti
primérné hodnoty primérné velikosti

Na Obr. 6.2 muzeme vidét porovnani sedimentacnich vlastnosti vSech zkoumanych
MR kapalin. V legendé jsou v zavorce uvedena Cisla, ktera zna¢i potadi V fazeni
kapalin od kapaliny s nejmensi hodnotou primérné velikosti (HaoHua 3.05) az po
kapalinu snejvétsi hodnotou pramérmé velikosti (MRF-122EG). Nejlepsi
sedimentacni vlastnosti vykazuje kapalina HaoHua 2.55, jejiz primérnd velikost ¢astic
vysla tésn¢ jako druhd nejmensi. Nejvice sedimentuje kapalina MRF-122EG, kterd ma
podle vysledki nejvétsi ¢astice.

Sedimentaci vSak ovliviiuje mnoho dalSich faktort. Je znamé [33], ze Fidsi kapaliny
sedimentuji rychleji nez hustsi, proto by se mély porovnavat kapaliny se stejnou (nebo
alesponn velmi podobnou) koncentraci Zeleznych &astic, tj. MRHCCS4-A,
HaoHua 2.55 a MRF-122EG (skupina 1), diale MRHCCS4-B, HaoHua 3.05
a MRF-132DG (skupina II) a nakonec HaoHua 3.55 a MRF-140CG (skupina I11).
Udaje o koncentracich & hustotach MR kapalin od firem Liquids Research Limited
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a LORD Corporation byly pievzaty z [34] a [35], MR kapaliny od firmy HaoHua maji
hodnotu hustoty v g/cm?® v nazvu.

Porovnani sedimentace MR kapalin:
MR kapaliny s podobnou koncentraci Fe ¢astic - skupina |
105%
100%
95% M%- %
—= 90% N My &
S, \ B mg
z 8% ®eg>
5 80% ©e
£ ®o AMRF-122EG
el 0,
g 1o% ‘izAA = HaoHua 2.55
= 70%
) @ MRHCCS4-A
&~ 65%
60% AAAA
55% W
50% AMMAMAMAM paAM A A AA
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Cas [hod]
Obr. 6.3 Porovnani sedimentac¢nich vlastnosti MR kapalin skupiny I (MRHCCS4-A, HaoHua 2.55 a
MRF-122EG)
Porovnani sedimentace MR kapalin:
MR kapaliny s podobnou koncentraci Fe ¢astic - skupina Il
105%
100%
95%
= 90% ﬁhh
=3 m
85% 0 o g
é 0 A P oo
g 80% y % AMRF-132DG
T 75% By °
@ XY @ HaoHua 3.05
= 0,
g 0% "8 T — ® MRHCCS4-B
~ 65%
60%
55%
50%
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Cas [hod]
Obr. 6.4 Porovnani sedimenta¢nich vlastnosti MR kapalin skupiny Il (MRHCCS4-B, HaoHua 3.05 a
MRF-132DG)
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Porovnani sedimentace MR kapalin:
MR kapaliny s podobnou koncentraci Fe ¢astic - skupina Il1
105%

100%
95%
90%
85%
80%
75% A MRF-140CG
70% @ HaoHua 3.55
65%

60%
55%

50%
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000

Podil sedimentu [%]

Cas [hod]

Obr. 6.5 Porovnani sedimenta¢nich vlastnosti MR kapalin skupiny 11l (HaoHua 3.55 a MRF-140CG)

Za ptedpokladu, ze jeden vyrobce pouziva pro vSechny MR kapaliny jednu velikost
¢astic, muze byt konstatovano, Zze vyrobce HaoHua pouzivéa Castice nejmensi, vétsi
¢astice pouziva Liquids Research Limited a nejvétsi ¢astice obsahuji MR kapaliny od
firmy LORD Corporation. Na Obr. 6.3, Obr. 6.4 a Obr. 6.5 vidime, ze MR kapaliny
s vétsimi Casticemi opravdu sedimentuji rychleji.

Jak jiz bylo feceno, fidsi kapaliny obecné sedimentuji rychleji nez hustsi. Toto vSak
neplati u kapalin od firmy HaoHua (viz Obr. 5.7 a Obr. 6.2). Miize to byt zpisobeno
tim, Ze u téchto kapalin je ¢ast zeleznych kulovitych ¢éastic nahrazena Casticemi ve
tvaru mikrovlaken (Obr. 6.6), coz ovliviiuje vysledné vlastnosti téchto MR kapalin.
Jednim z nejvyznamnéjSich faktort, které ovliviiuji sedimentaci MR kapalin, jsou
pfidana aditiva, ktera jist€¢ obsahuji vSechny zkoumané kapaliny. Jak je ziejmé
z podkap. 2.4.5, MR kapalina bez aditiv ma sedimentacni vlastnosti velmi $patné
a neni v praxi pouZitelna.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 5um
200kv 3.1 4000x SE 8.0 11840 vzorek 3

Obr. 6.6 Trubicovité atvary na snimku 11840 vzorku HaoHua 2.55
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Hlavnim cilem této prace bylo experimentalni urceni velikosti ¢astic osmi MR kapalin
od tfi riznych vyrobct (Tab. 22). Tento cil byl splnén skrze nékolik dil¢ich tkoli —
nejprve byly pfipraveny vzorky danych MR kapalin, které umoznily pofizeni tii
snimkii od kazdého ze vzorki. Castice na snimcich dvou vzorki byly poté pieméfeny
ruéné — ru¢ni méfeni jednoho vzorku bylo pouzito pfi vyvoji a odlad’ovani skriptu
v programu Matlab, zatimco ru¢ni méteni druhého vzorku bylo vyuzito jako reference
vysledkii skriptu. Vysledné hodnoty velikosti Castic byly poté porovnany se
sedimentacnimi vlastnostmi jednotlivych MR kapalin.

Tab. 22 Priamérné velikosti ¢astic zkoumanych MR kapalin spo¢tené programem Matlab

Pramérna velikost

Vyrobce MR kapalina castic

[nm]

HaoHua 3.05 0,97

HaoHua HaoHua 2.55 1,00

HaoHua 3.55 1,00

- . MRHCCS4-B 1,75
Liquids Research Limited

MRHCCS4-A 1,80

MRF-132DG 1,88

LORD Corporation MRF-140CG 1,93

MRF-122EG 1,95

Pouzity skript pfinesl uspokojujici vysledky a je vhodny pro dalsi pouziti. Bylo v ném
optimalizovano mnoho rtiznych vstupt — kromé nastaveni hlavni funkce imfindcircles
(tj. detekce kruznic) bylo testovano i pouziti snimku upraveného pomoci detekce hran
(Edge Detection) — tedy snimku, na kterém byly zobrazeny jen hrany castic (viz
Ptiloha ¢. 2 — Postup vyvoje skriptu pti vyuziti detekce hran).

Moznost zpiesnéni vysledkll skriptu by mohla spocivat v rozdéleni posledniho
intervalu polomértt hledanych kruznic, ktery byl pouzit pifi zadavani funkce
imfindcircles. Tento interval, (34;100), je pomérné rozsahly, piesto, Ze spliuje
podminky dané v napoveéde programu Matlab. Jeho rozdéleni by mohlo zmensit chybu
vysledkd. Lepsich vysledkl bylo dosazeno pfti pouziti snimkd s mensi hustotou Castic,
téch, na kterych bylo zfetelné cerné pozadi grafitového nosice. Dale hraje roli také
rozliSeni obradzku — snimky zde pouzit¢ mély velikost 712 X 484 pixelli, coZ neni
mnoho. PouZiti snimkt s vétS§im rozliSenim by vedlo ke zptesnéni vysledki (nejmensi
pouzity interval hledanych kruZnic vyvoldval v Matlabu varovné hlaseni, Ze jsou
hledany velmi malé hodnoty). VEtsi rozliSeni by také mohlo zpisobit lepsi vysledky
pii pouziti Edge Detection — pfi ostiejsim obrazu by detekované hrany byly presné;si.
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MR - magnetoreologicky

Cl - karbonyl Zeleza

PS/CI - karbonyl zeleza potazeny polystyrenem

MC NPs - nanocastice z magnetického uhliku

PPY NPs - polypyrrolové nanoc¢astice

SMCIPs - povrchové modifikované Castice z karbonylu Zeleza

CI-PMMA - karbonyl zeleza obaleny polymetylmetakrylatem

k45 - kontrast 45 (graficky editor GIMP)

ET - EdgeThreshold, nastaveni funkce imfindcircles

ED - Edge Detection — detekce hran

cp - ur¢ité hodnoty primérné citlivosti, ale také nastaveni funkce
imfindcircles (Gprava obrazku k45, citlivost cp, vychozi
hodnota ET)

CPET - nastaveni funkce imfindcircles (nastaveni cp s optimalni
hodnotou ET)

cpS - nastaveni funkci imfindcircles a edge (aprava obrazku k45,

prumérna citlivost s Edge Detection — optimalni metoda
Sobel, nastaveni threshold funkce edge vychozi)

cpST - nastaveni funkci imfindcircles a edge (nastaveni cpS
s optimalni konstantni hodnotou threshold)
CPpSTET - nastaveni funkci imfindcircles a edge (nastaveni cpST

s optimalni hodnotou ET)
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Kosmicky nosi¢ Vega VVO01 spolecnosti ESA [6]
Snimky jemnych a hrubych ¢astic z elektronového mikroskopu [7]

Tokové kfivky pii smykové rychl. 100 s bez piitomnosti magn. pole

s riznymi poméry velkych a jemnych ¢astic [7]

Tokovée kiivky MR suspenzi s riznymi poméry velkych a jemnych
¢astic pi1 magnetickém poli o magnetické indukei a) 200mT,

b) 600mT [7]

Me¢éieni sedimentacni stability jako zavislost vysky sedimentace po
sedmi dnech stani na obsahu hrubych ¢astic v MRF [7]

Zavislost specifické magnetické susceptibility na stfedni velikosti
¢astic prolozena piimkou [17]

Obrazky z elektronového mikroskopu: nanocastice z magnetického
uhliku s primérnou velikosti a) 90 nm, b) 60 nm a ¢) 40 nm [18]

Tokové kiivky riznych MR kapalin s MC NPs v magnetickém poli o
magnetické indukei 1 T (prazdné symboly) a bez magnetického pole

(plné symboly) [18]

Sedimentacni vlastnosti MC NPs MR kapalin s tfemi raznymi
pruméry [18]

Odhad zavislosti smykového napéti pii smykové rychlosti 1000 s

Upraveny graf z Obr. 2.7 [18]; tokové kiivky riznych MR kapalin s

MC NPs (o velikosti 40, 60 a 90 nm) a hodnoty smykového napéti
pii sm. rychlosti 1000 s v magnetickém poli o magn. indukci 1 T
(prazdné symboly) a bez magnetického pole (pIné symboly)

Mez toku v limitu magnetického nasyceni jako funkce objemového
podilu ¢astic pro monodisperzni suspenze [22] v porovnani
Dynamické mez toku monodisperznich a bidisperznich suspenzi
jako funkce celkového objemového podilu ¢astic (objem vSech
¢astic k celkovému objemu) pfi normalizované magnetické
intenzité 1 T [22]

Dynamické mez toku monodisperznich a bidisperznich suspenzi
jako funkce normalizované intenzity pole [22]

Snimky jednovrstvé monodisperzni a jednovrstvé bidisperzni
suspenze s riznymi pomery velikosti ¢astic [22]

Formovani fetézct v MR kapalinach [26]

Zjednodusené schéma piistroje ZATLLS pro méteni sed. [26]
Zavislost Casu pro vytvoifeni rozhrani mezi Cistou kapalinou a
sedimentovanymi ¢asticemi na hmotnostnich procentech
nanocastic pii absenci magnetického pole [26]

Tokové kiivky pro bidisperzni MR kapaliny s riznymi obsahy
nanocastic se zobrazenym Binghamovym modelem [26]
Zavislosti meze toku a ¢asu zformovani rozhrani na obsahu
nanocastic [26]

a) SEM (scanning electron microscopy) snimek vlo¢kovych ¢astic,
b) Sedimentace v ¢ase [9]

Snimky a) CI, b)PS/CI ¢&astic z elektronového mikroskopu [11]
Zavislost prostupu svétla na ¢ase [11]
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Priloha ¢. 1 - Pouzity skript

rgb = imread('nazevobrazku.png'); % Nacteni obrazku

figure

imshow(rgb) % Zobrazeni obrazku

d = imdistline; % Nastroj na zjisteni velikosti meritka
delete(d); % Smazani nastroje imdistline
ET=0.245 % Vstupni hodnota ET

[c1, r1] = imfindcircles(rgb,[2 5],'Sensitivity',0.82860,'Method', TwoStage','EdgeThreshold',ET);
[c2, r2] = imfindcircles(rgb,[6 10],'Sensitivity',0.88783,'Method', TwoStage','EdgeThreshold',ET);
[c3, r3] = imfindcircles(rgb,[11 33],'Sensitivity',0.94185,'Method', TwoStage','EdgeThreshold',ET);
[c4, r4] = imfindcircles(rgb,[34 100],'Sensitivity',0.94315,'Method', TwoStage','EdgeThreshold'ET);

% Detekce kruznic, c...stredy, r...polomery kruznic
pocetl = length(rl)

pocet2 = length(r2)
pocet3 = length(r3)

pocet4 = length(r4) % Zjisteni poctu prvku ve vektoru r (tj. pocet kruznic)
polomery = [r1; r2; r3; r4]; % Slozeni polomeru r do vektoru polomery

centers = [c1; c2; ¢3; c4]; % Slozeni stredu ¢ do matice centers

pocet = length(polomery) % Zjisteni delky matice polomery (tj. pocet kruznic celkem)
prumery = polomery*2; % Prevedeni polomeru na prumery

prumvelpixely = mean(prumery); % Zjisteni prumerne hodnoty prumeru kruznic v pixelech

% Pro zvetseni 2000x
prumvelum = (10*prumvelpixely)/156 % Prevedeni prumerne hodnoty prumeru kruznic do pm

% Pro zvetseni 4000x
% prumvelum = (5*prumvelpixely)/156 % Prevedeni prumerne hodnoty prumeru kruznic do um

h = viscircles(centers,polomery); % Zobrazeni nalezenych kruznic do obrazku
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Priloha ¢. 2 — Postup vyvoje skriptu pri vyuziti detekce hran

Jako vhodné se jevilo také pouziti detekce hran — ED (Edge Detection) na snimek, na
kterém nasledné probiha hledani kruznic pomoci funkce imfindcircles. Detekce hran
se vyvolava funkci edge. SloZeni této funkce miize vypadat takto:

[BW, threshOut] = edge(l, method, threshold, direction, 'nothinning', sigma)

Vystup BW je binarni obrazek slozeny z jednicek, kde funkce najde hrany, a z nul, kde
hrany nejsou. Pokud pouzijeme vystup threshOut, zjistime defaultni (nebo
nastavenou) hodnotu threshold. | je vstupni snimek, na kterém jsou hrany hledany.
Pomoci method muize byt nastavena pozadovana metoda detekce hran a threshold
predstavuje citlivost funkce edge. Pouzitim direction se nastavuje smér detekce,
‘nothinning' ptesko¢i fazi zesStihlovani hran a sigma piedstavuje smérodatnou
odchylku filtru (pouze u metod log a Canny).

Hodnoty method a threshold (T) byly optimalizovany. Vstup direction byl ponechan
na své defaultni hodnoté, tedy hledani hran obéma sméry. Vyzkousena byla moznost
‘nothinning’, ta se vSak neosvédcila (hodnoceni probihalo na zakladé subjektivniho
porovnavani poc¢tu faleSnych kruznic na vyslednych obrazcich z funkce imfindcircles
s konstantnim nastavenim). O odchylce sigma bude zminka dale. Schéma vyvoje
skriptu pfi pouziti detekce hran je na Obr. 0.1, postup je popsan nize.
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Obr. 0.1 Schéma vyvoje skriptu pfi pouziti detekce hran
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1. Vybér method

Nejprve byla volena metoda detekce hran. VyzkouSeny byly tyto metody: Canny,
Sobel, Prewitt, log, Roberts a zerocross. Vhodnost téchto metod byla posuzovana také
subjektivné, nejprve z vystupnich obrazka funkce edge podle vérnosti zobrazenych
hran a poté z vystupnich obrazkt funkce imfindcircles podle pocti falesnych kruznic.
Jako nastaveni funkce imfindcircles pro ucely hodnoceni vhodnosti metody bylo
pouzito: uprava obrazku na kontrast 45 (v grafickém editoru GIMP), citlivost (cp-0,12)
(viz kap. 4 Material a metody, hodnota cp byla sniZena kvuli neptehlednosti pii vyssi
citlivosti) a ET defaultni. Pfi hodnoceni podle vystupniho obrazku funkce edge se
jevily dobfe metody Prewitt a Sobel, pti pouziti funkce imfindcircles poté metody
zerocross a Sobel. Po dalsim porovnavani byla pro dalsi pokracovani zvolena metoda
Sobel (vystupni obrazek funkce edge na Obr. 0.2). Pfi nastavovani této metody byla
hodnota threshold defaultni, jako vstupni obrazek pro funkci edge byl pouzit snimek
11801. Hodnotu sigma je mozno vynechat kvili vybéru metody.

Obr. 0.2 Vystupni obrazek funkce egde pti pouziti metody Sobel

S metodou Sobel a defaultnim nastavenim threshold (defaultni threshold se pro kazdy
snimek méni) byly nastaveny pro tf1 snimky vzorku 1 citlivosti funkce imfindcircles
tak, aby pokud mozZzno presné sedély pocty cCastic. Z téchto citlivosti pak byla
vytvofena primeérna citlivost pro snimky vzorku 1. Toto nastaveni bylo nazvano cpS
(tj. Gprava obrazku k45, praimérna citlivost funkce imfindcircles s Edge Detection —
optimalni metoda Sobel, nastaveni Threshold funkce edge vychozi; viz Tab. 23).
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Tab. 23 Odchylky poéti a pramérnych velikosti ¢astic jednotlivych snimkt méfenych ruéné a pomoci

programu Matlab s nastavenim cpS

Ostatni nastaveni:
A — meieeEl o, Interval, pocet &astic Priimérna
T = default; ’ Celkem .
k45, ET = default g || L
Snimek, nastaveni 2o 90 | A0d |6 o 0D il
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4
Citlivost cpS 0,67997| 0,85067| 0,89020| 0,88800
11801 ru¢né 27 60 196 13 296 2,12
11801 cpS 39 65 186 4 294 1,70
11802 ru¢né 39 89 204 11 343 1,80
11802 cpS 29 81 193 7 310 1,74
11803 ru¢né 32 83 168 2 285 1,76
11803 cpS 20 82 184 5 291 1,73
Odchylka cpS a ru¢niho méfeni
11801 12 5 -10 -9 -2 -0,42
11802 -10 -8 -11 -4 -33 -0,06
11803 -12 -1 16 3 6 -0,03
Primérna odchylka 11,33 4,67 12,33 5,33 13,67 0,17

2. Vybér threshold

Dalsi moznost optimalizace funkce edge je nastaveni hodnoty threshold. Tato hodnota
pozadavky na definovanost hrany. Vhodnost pouzité¢ hodnoty byla znovu hodnocena
subjektivné, z vystupnich obrazkt funkce imfindcircles podle pocti falesnych kruznic.
Funkce imfindcircles byla pro ucely hledani optimalni hodnoty threshold nastavena
takto: Gprava obrazku na kontrast 45 (v grafickém editoru GIMP), citlivost (cp-0,15)
(viz kap. 4 Material a metody, hodnota cp byla snizena kviili nepiehlednosti pii vyssi
citlivosti) a ET defaultni. Jako metoda funkce edge byla ponechana vybrana metoda
Sobel. Nejprve bylo vyzkouseno vice riznych hodnot threshold na snimku 11801,
konkrétné tyto: 0,1; 0,125; 0,15; 0,17; 0,1862 (defaultni hodnota pro 11801); 0,19; 0,2;
0,25a0,3. Z téchto byly vybrany tyto tfi: 0,15; 0,17 a 0,19; které byly vyzkouSeny i na
snimcich 11802 a 11803. Nakonec byla vybrana hodnota threshold 0,17. Pro vyse
popsané nastaveni byla opét nalezena primérna citlivost stejné, jako pfi hledani
vhodné metody. Toto nastaveni bylo pojmenovano jako cpST (tj. aprava obrazku k45,
prumérna citlivost funkce imfindcircles s Edge Detection — optimalni metoda Sobel,
nastaveni Threshold funkce edge 0,17; viz Tab. 24).
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Tab. 24 Odchylky poéta a pramérnych velikosti ¢astic jednotlivych snimki méfenych ruéné a pomoci
programu Matlab s nastavenim cpST

Ostatni nastaveni:

Al = meigeel e, Interval, pocet ¢astic Primérna
T=0,17; ’ Celkem :
k45, ET = default tstic | VElKost
Snimek, nastaveni 2Rl DV AT IR SRR00 il
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd
Citlivost cpST 0,67817| 0,85388| 0,89313| 0,89017
11801 ru¢né 27 60 196 13 296 2,12
11801 cpST 28 79 211 7 325 1,78
11802 ru¢né 39 89 204 11 343 1,80
11802 cpST 40 95 204 9 348 1,68
11803 ru¢né 32 83 168 2 285 1,76
11803 cpST 29 58 164 5 256 1,73
Odchylka cpST a ruéniho méteni

11801 1 19 15 -6 29 -0,34
11802 1 6 0 -2 5 -0,12
11803 -3 -25 -4 3 -29 -0,03
Primérna odchylka 1,67 16,67 6,33 3,67 21,00 0,16

3. Vybér ET

Dale bylo optimalizovano nastaveni ET funkce imfindcircles. Byly porovnany
pramérné odchylky nastaveni cpS a cpST s ru¢nim métfenim a lépe vyslo cpST, proto
bylo ET vybirdno pro toto nastaveni. Nejdiive byla porovnavéana riiznd nastaveni ET
pro snimek 11801, z téchto byla dale vybrana tii nejlepsi (Tab. 25) a ta byla aplikovana
i na 11802 a 11803 (Tab. 26). Z téchto tiech hodnot bylo zvoleno kone¢né ET. Cil byl
najit takové nastaveni ET, pro které budou hodnoty celkového poctu a (hlavng)
prumérné velikosti ¢astic podobné s ru¢né zméfenymi.
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Tab. 25 Vybér hodnoty ET pro nastaveni cpST u snimku 11801

Ostatni nastaveni:
ED — metoda Sobel, Interval, pocet ¢astic Pramérna
T=0,17; ’ Celkem .
k45, ET = default castic | VeHIKOSt
Snimek, nastaveni 2-5 16-1011-33/34- 100 il
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocet4
11801 ru¢né 27 60 196 13 296 2,12
11801 cpST, ET = default 28 79 211 7 325 1,78
11801 cpST, ET =0,5 0 0 0 0 0 -
11801 cpST,ET =0,4 1 5 71 0 77 1,97
11801 cpST, ET = 0,25 11 48 173 4 236 1,87
11801 cpST, ET =0,2 28 79 211 7 325 1,78
11801 cpST, ET = 0,225 21 64 186 4 275 1,77
11801 cpST, ET = 0,24 13 57 174 4 248 1,82
11801 cpST, ET = 0,21 27 70 199 5 301 1,75
11801 cpST, ET = 0,205 27 74 208 7 316 1,80
11801 cpST, ET = 0,2125 25 67 197 6 295 1,79
Tab. 26 Vybér hodnoty ET pro nastaveni cpST u snimki 11802 a 11803
Ostatni nastaveni.:
ED — metoda Sobel, Interval. podet Cast: PramEns
T=017: nterval, pocet Castic Celkern | Praméma
k45, ET = default e | DRI
Snimek, nastaveni 209 | We 0 || Bo e[ e 100 il
’ pocetl | pocet? | pocet3 | pocetd
11802 ru¢né 39 89 204 11 343 18
11802 cpST, ET default 40 95 204 9 348 1,68
11802 cpST, ET = 0,25 40 96 205 9 350 1,68
11802 cpST, ET = 0,205 82 116 227 11 436 1,53
11802 cpST, ET =0,2125 69 113 228 11 421 1,57
11803 ru¢né 32 83 168 2 285 1,76
11803 cpST, ET default 29 58 164 5 256 1,73
11803 cpST, ET = 0,25 4 35 125 0 164 1,83
11803 cpST, ET = 0,205 20 48 150 3 221 1,75
11803 cpST, ET =0,2125 17 46 146 3 212 1,77

Pro tyto vybrané hodnoty ET (0,25; 0,205; 0,2125 a ET = defaultni) byly pro vSechny
tfi snimky spocteny primérmé odchylky ruéniho méfeni a programu Matlab
s nastavenim cpST s nastavenym danym ET (Tab. 27).
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Tab. 27 Pramérné odchylky programu Matlab s nastavenim cpST s ET a ru¢niho méfeni viech

snimkl pro riznd ET

Ostatni nastaveni: Primérnd odchylka dané¢ho nastaveni a ruéniho méfeni
k45, cp I I I 7
nterval, pocet ¢astic Celkem Prut_nerna
cpST 2-5 6-10 [11-33|34-100 Chstic velikost
pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd [wm]
ET = default 1,67 16,67| 6,33 3,67 21,00 0,16
ET=0,25 15,00 22,33| 22,33 4,33| 62,67 0,14
ET = 0,205 18,33 25,33| 17,67 2,33| 59,00 0,20
ET =0,2125 15,67 22,67| 15,67 2,67| 50,67 0,19

Na zéklad€ nejmensi odchylky pramérnych velikosti bylo vybrano ET = 0,25. Toto
nastaveni bylo nazvano cpSTET (nastaveni cpST s optimalni hodnotou ET; viz Tab.

28).

Tab. 28 Odchylky poéti a primérnych velikosti ¢astic jednotlivych snimkti méfenych ruéné a pomoci
programu Matlab s nastavenim cpSTET

Ostatni nastaveni:
B~ BT el Interval, pocet ¢astic Priimérna
T=0,17; ’ Celkem .
k45, ET = 0,25 dhstic | Vellkost
Snimek, nastaveni 2-3 6-10 | 11-33 | 34- 100 il
’ pocetl | pocet2 | pocet3 | pocetd
Citlivost cpSTET | 0,67817| 0,85388| 0,89313| 0,89017
11801 ruéné 27 60 196 13 296 2,12
11801 cpSTET 11 48 173 4 236 1,87
11802 ruc¢né 39 89 204 11 343 1,80
11802 cpSTET 40 96 205 9 350 1,68
11803 rucné 32 83 168 2 285 1,76
11803 cpSTET 4 35 125 0 164 1,83
Odchylka cpSTET a ru¢niho méfeni
11801 -16 -12 -23 -9 -60 -0,25
11802 1 7 1 -2 7 -0,12
11803 -28 -48 -43 -2 -121 0,07
Primérna odchylka 15,00 22,33 22,33 4,33 62,67 0,14

Vsech pét nalezenych nastaveni (cp, cpET, cpS, cpST a cpSTET) bylo pouzito i na
vzorek 2 a porovnano (viz Tab. 10 v kap. 4). Jako nejlepsi bylo vyhodnoceno nastaveni
cpET. Moznym divodem, pro¢ mélo pouziti detekce hran nepiesné vysledky, je
pomérné velké mnozstvi faktori hodnocenych subjektivné. Na viné mize byt také
malé rozliSeni vstupnich snimkti z rastrovaciho elektronového mikroskopu SEM
PHILIPS XL30 — EDAX.
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Priloha €. 3 — Vysledné snimky - doplnéni ——
Vysledné snimky, které nebyly uvedeny v kap. 5.
1. Vyrobce Liquids Research Limited (Velka Britanie)
e MRHCCS4-A
| 1802 (xveéeni 2000x)
Obr. 0.4 MRHCCS4-A - nalezené kruznice na snimku 1 803 (zvét§ei 2000x)
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e MRHCCS4-B

W 0L " O

Obr. 0.5 MRHCCS4-B - nalezené kruznice na snimku 11805 (zvétSeni 2000x)
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2. Vyrobce HaoHua (Cina)

e HaoHua 2.55

Obr. 0.8 HaoHua 2.55 - nalezené kruznice na snimku 11842 (zvétSeni 4000x)
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e HaoHua 3.05

Obr. 0.9 HaoHua 3.05 - nalezené kruznice na snimku 11843 (zvétSeni 4000x)

Obr. 0.10 HaoHua 3.05 - nalezené kruznice na snimku 11845 (zvétseni 4000x)
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e HaoHua 3.55

Obr. 0.12 HaoHua 3.55 - nalezené kruznice na snimku 11848 (zvétseni 4000x)
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3. Vyrobce LORD Corporation (USA)

e MRF-122EG

Fr ®

Obr. 0.14 MRF-122EG - nalezené¢ kruzni

ce na snimku 11851 (zvétseni 2000x)
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e MRF-132DG
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e MRF-140CG

Obr. 0.18 MRF-140CG - nalezené kruznice na snimku 11857 (zvétSeni 2000x)
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