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ABSTRAKT

Prace se zabyva akcelerovanou sedimentaci magnetoreologickych (MR) kapalin a to
za pokojové i zvySenych teplot (40, 60 a 80 °C). Sedimentace je akcelerovana pomo-
ci centrifugy. Testovanou kapalinou je MRF - 122EG od spolec¢nosti LORD. V praci
je popsan navrh a realizace nového méficiho zatfizeni pro vyhodnoceni sedimentace.
Zatizeni je zalozeno na principu métfeni magnetické indukce v magnetickém obvodu.
Magnetické komponenty zatizeni byly navrzeny pomoci MKP analyzy, kterd je
v praci rovnéz popsana. Dale je popsan navrh vyhtivané komory centrifugy, pro testy
za vysSich teplot. Na zdklad¢€ experimentd je stanoven empiricky vztah umoziujici
vypocet rychlosti sedimentace pro rtizna pietizeni a riizné teploty.

KLICOVA SLOVA

Sedimentace, magnetoreologicka kapalina, akcelerovana zkouska, MR kapaliny

ABSTRACT

This diploma thesis investigates the accelerated sedimentation of the magnetorheolo-
gical fuids (MRFs) using centrifuge. Experiments are carried out at room temperatu-
re as well as at higher temperatures (40°C, 60°C and 80°C). The development of the
new improved measuring device for the sedimentation evaulation is described. Mag-
netic components of the device were designed using FEM analysis. Newly designed
device is verified. To accomplish the experiments at the high temperatures the new
heated chamber for experimental centrifuge is designed and constructed. In the next
part of the work full experiment of the accelerated sedimentation is performed. At
final the empirical model of the sedimetation velocity for various accelerations and
temperatures is synthesized.
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UvoD

1 UVOD

Magnetoreologické (MR) kapaliny jsou kapaliny schopné meénit své reologické
vlastnosti, jestlize jsou vystaveny pusobeni vnéjsiho magnetického pole.

Jednd se o suspenze pevnych zeleznych ¢astic (o velikosti okolo 1pum) rozptylenych
v nosné kapaliné. Nosnou kapalinou je vétSinou olej (napf. polyalfaolefin), ale mize
to byt o voda nebo alkohol [1]. Déle jsou v kapaliné pfitomna riizna aditiva se zlep-
Sujicimi vlastnostmi. Vlivem magnetického pole formuji Castice fetézce a dochazi
k nartstu meze kluzu. Kapalina je v tzv. aktivovaném stavu. Po odstranéni magne-
tického pole, se kapalina opét vrati do vychoziho stavu. MR zafizeni naSly vyuziti
v mnoha aplikacich, zejména pak v automobilovém primyslu. Vyuzivany jsou ale

i ve stavebnictvi a také v biomedicinském primyslu. Nejrozsifené€jsi formou MR
zafizeni jsou elektronicky ovladané MR tlumice, schopné tlumit kmitani 1épe nez
béZné pasivni tlumice [2]. Ve stavebnictvi byly pouzity MR tlumice k tlumeni otiesti
budov v seizmicky aktivnich oblastech [3]. Uplatnéni nachdzeji i rotacni MR zatizeni
— spojky a brzdy. Zakladnim problémem omezujicim vyuziti MR kapalin je jejich
stabilita. Zejména nizka sedimentacni stabilita, ktera je disledkem vysokého rozdilu
v hmotnosti rozptylenych ¢&astic (7800 kg.m?) a nosné kapaliny (okolo
1000 kg.m*)[4]. V posledni dobé& byl u¢inén v oblasti stabilizace MR kapalin znaény
pokrok a stabilita komerénich MR kapalin je v soucasnosti na vysoké urovni diky
pouziti vhodnych aditiv.

I pres vSechen pokrok je sedimentace problémem, se kterym je potieba vzdy pocitat.
Pti aplikacich, kdy je MR kapalina neustale promichavana (napt. tlumice v autech),
neni tento problém tak zjevny. Pouziti v bezpecnostnich systémech aktivovanych jen
jednou za cas, by ovSem mohlo znamenat problém. Kazda nové namichana kapalina
je proto testovana z hlediska sedimentaéni stability. Ve véts$in€ piipadl je proveden
klasicky staticky test v usazovaci nddobé¢, nebo-li 1G test. Test, je-li proveden az do
doby dosazeni naprosté sedimentacni rovnovahy, je zna¢né zdlouhavy (u soucasnych
komerc¢nich MR kapalin i pfes 150 dni). Zrychleni testovani by mohly pfinést sedi-
mentacni zkousky v odstfedivkach [5]. Takovato akcelerovana zkouska sedimentace
nebyla doposud nikym publikovana. Otazkou zistava, zda je mozné vysledky akcele-
rovaného testovani odpovidajicim zpiisobem vyhodnotit a porovnat a pievést na vy-
sledky klasickych testi.
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

2 SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

V reSersni ¢asti prace budou nejprve uvedeny metody, pomoci kterych Ize sedimen-
taci méfit, zejména metody vhodné piimo pro méfeni MR kapalin. Dale budou pred-
staveny matematické modely popisujici mechanismus sedimentace a obecné infor-
mace vénujici se akcelerovanym zkouskam.

2.1 Metody méreni sedimentace

Nejcastéji se sedimentace méii tak, ze je odméfovana vyska (potazmo objem) Cisté
vyloucené kapaliny o porovnan s celkovym objemem. Tato metoda je postacujici pro
vétSinu dlouhodobych sedimenta¢nich experimentti s MR kapalinami. Problém na-
stava, nedojde-li k vytvoreni jasného rozhrani mezi vylouc¢enou kapalinou a sedimen-
tem nebo chceme-li znat detailnéji pribéh sedimentace v celém vzorku. Ve zdravot-
nictvi a chemii se pouzivaji pro hodnoceni optické metody. Ve stavebnictvi se pouzi-
vaji Casto metody zalozené na vodivosti sedimentujiciho vzorku.

U MR kapalin se pro takovéto hodnoceni pouzivaji metody zalozené na magnetic-
kych vlastnostech zeleznych ¢astic ptitomnych v kapaling.

2.1.1 Optické metody

Optické metody jsou obecné nejvyuzivanéjsi metody pro hodnoceni sedimentace.
U MR kapalin nardzeji na problém neprithlednosti vzorku a tim casto ztraceji ucin-
nost. Zde budou ovSem prezentovany nékteré optické metody, které pro vyzkum MR
kapalin byly pouzity nebo by potencionalné pouzity byt mohly.

Rentgenové zareni

Pro hodnoceni sedimentace MR kapalin pouzil rentgenové zafeni Marin Lita (2008)
[6]. Zkoumal a porovnaval dva vzorky MR kapalin. Komeréni MRF-132DG od spo-
le¢nosti LORD a nové namichanou kapalinu MRF-LMS. Stiedni velikost ¢astic byla
u MRF-132DG 8,87 um. MRF-LMS5 obsahovala ¢astice o velikosti 4-6 pm. Mé&feni
probihala v intervalu jeden tyden po dobu 4 tydnii. M¢éfena byla intenzita zafeni
u dna vzorku.

774 275 0 Tq4 308
gﬁ 2M 308 §6
.05 P
J 313 3.17 3.51
5 5 \
3.68
4 4 382
hﬁ' 3.92
31-0.5/%0.5 -ll)l R 3 _0.5:’ 0.5 LM
5 A5r0s .n.s“rms“
0.5405 |0 2 | 05 k05
i »o.s“’+0.5° . 05105
I 05405 1 05405
L 2 . 0 i
; .
a) t[week| b) 0 ! t|w%ek| } !

Obr. 2.1 Intenzita rentgenového zafeni a odpovidajici hustota po 1, 2,3 a 4 tydnech
a) MRF-LM5 b) MRF-132DG od spolecnosti LORD [6]
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT

Na obrazku 2.1 jsou vysledky experimentu, u kazdého piku je uvedena hustota.
Vysledky ukazuji, Ze nov€ namichana kapalina sedimentuje o néco pomaleji nez ko-
mercni kapalina.

Analyticka centrifuga LUMiSizer

Pro analyzu sedimentace se zvlasté v chemii pouzivaji ptimo analytické odstfedivky.
Jednou z nich je LUMiSizer. V ni miize byt umisténo az 12 vzorkl. Maximalni ota¢-
ky jsou 4000 rpm. Vestavénd je 1 regulace teploty. Princip funkce je
na obr. 2.2. Vzorky jsou prosvétlovany svétlem ze zdroje. Intenzita zafeni proniklého
vzorkem je zavisla na hustoté kapaliny, kterou prochazi a je métena CCD senzorem.

300 ... 3000 rpm Q | light source
12 ... 1200 xg

sample in
measurement
cell

transmission
profil

CCD sensor

Obr. 2.2 Princip funkce analytické centrifugy LUMiSizer [7]

LUMiSizer vyjadfuje stabilitu systému pomoci indexu nestability, nebo pomoci
rychlosti sedimentace. [7] Centrifuga je schopnd také vyhodnotit charakter a trend
velikosti ¢astic. Pravé vyhodnoceni sedimentac¢nich, reologickych vlastnosti a rozlo-
zeni velikosti Castic v jednom pristroji je nejvétsi vyhodou této centrifugy. Priklad
naméfenych dat je na obr. 2.3. Data jsou z testu sedimentace praskového lignitu
ve vodé.

110

Hladina vzorkuv kyveté

/ Posledni profil

100

90

80
e Dnokyvety
60
S0

40

Transmission in %

56 Vrstva sedimentu

20

10

Prvni profil

L 1 1 1 1 1 L 1 1 1 1 L 1 1 1 1 L 1 1 1 L
T T |

T T
105 110 115 120 125 130
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Obr. 2.3 Transmitanéni profily z pfistroje LUMiSizer,
analyza lignitovych ¢astic ve vodé [7]
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

Turbiscan

Opticky analyzator Tubiscan byl pouzit k analyze sedimenta¢ni stability MR kapalin
(K. H. Songem a kol., 2009)[8]. Tento pfistroj pouziva paprsky o vinové délce
850 nm. Obsahuje dva detektory, jeden méii intenzitu zafeni pronikajiciho vzorkem
a druhy intenzitu odraZzeného zafeni. Data z méfeni Turbiscanem jsou na obr. 2.4.
Vzorky jsou rozmichany, poté 30 minut v klidu a nésledné je provedeno méfeni po
1 minuté.

Transmission

100%% | (a)

Transmission

)

Obr. 2.4 Méfeni sedimentace ptistrojem Turbiscan a) vzorky bez nanocastic,
b) vzorky s pfidanymi nanocasticemi

2.1.2 Méieni ultrazvukem [9]

Rychlost zvuku prochazejiciho vzorkem s MR kapalinou je zavisld na koncentraci
zeleznych castic. Tohoto faktu vyuzil napt. J. Rodriguez-Lopez (2012), ktery pro
mefeni sedimentace pouzil ultrazvukové (960kHz) pulzy prochazejici vzorkem. Za-
znamenaval rychlost zvuku pro rizné Casy sedimentace. Porovnava komerc¢ni kapali-
nu MRC (MRF 132DG Lord Company) s vlastnimi namichanymi MR kapalinami -
MRaraldite a MRaceite o riznych koncentracich. Vysledky jsou na obr. 2.5. Zvefte;j-
néné vysledky jsou bohuzel naméteny pouze po dobu 24 hodin, za tuto dobu vétSina
komerc¢nich MR kapalin vyraznéji nesedimentuje.

(a) 40

m— MRaceits 0%
30 iR araklite 0%
— MRaceits 9%
m— MR

™ MRaraldite 25% B|
20 MRaceits 9% B
—WRC B
— Farakdite 25%

10

Ac (m/s)

0

0 3 6 9 15 18 21 24

12
time (hours)

Obr. 2.5 Graf zavislosti zmény rychlosti zvuku na case sedimentace vzorky
s oznacenim B byly testovany v magnetickém poli (aktivovaném stavu)[9]
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT

Z vysledkl je patrné Ze v aktivovaném stavu dojde k znacnému navySeni sedimen-
tacni stability. Kapalina MRaceite v neaktivovaném stavu vyrazné sedimentuje (fia-
lova kiivka, kdezto v aktivovaném stavu je sedimentace ve vymezeném c¢ase mini-
malni. Metoda je citliva na teplotu, pfi které méfeni probiha. Se zvySujici se teplotou
klesa rychlost zvuku prochéazejiciho vzorkem. [9]

2.1.3 Metody zaloZené na méieni zmény indukénosti

Metoda podle Gorodkina

Prvni kdo se zabyval méfenim sedimentace MR kapalin byl Gorodkin [10]. Ve své
préaci pouzil pro hodnoceni tzv. sedimentacni konstantu S, kterd je ddna jako pomér
rychlosti sedimentace a gravitatniho zrychleni. Rychlost sedimentace vyhodnocuje
pomoci zatizeni na obr. 2.6. Jedna se o centrifugu, ve které rotuji dva vzorky s MR
kapalinou. Na téchto vzorcich jsou umistény solenoidy, tak aby pokryvaly oblast
sledovaného rozhrani nosna kapalina-sediment. Solenoidy jsou napojeny na méfic
induk¢nosti. Je sledovana zména induk¢énosti.

Vyhodou této metody je moznost sledovat rychlost sedimentace kontinudlné ptimo
pri centrifugaci. Nevyhodou je omezeni jen na oblast solenoidu, s kterym nelze
v prubéhu testu pohybovat. Dalsi prace [11] zpochybnily, zda lze centrifugaci
a sedimentaci pfi 1 G urcit stejnou hodnotu sedimenta¢ni konstanty.

Inductance
i _________—-Mc[cr

Lee oo | Rotating
_connector

by " _Solenoid

.?Plug

Obr. 2.6 Mé&fici aparatura podle Gorodkina[10]

Chen a Chen [11]

Dalsi pokrok v Gorodkinem zapocaté praci prinesli Chen a Chen (2003). Zaméfili se
zejména na vylepSeni méfici civky. Narozdil od Gorodkina nepracovali s centrifu-
gou, ale zaméfili se na sedimentaci pfi 1G. Jejich experimentalni zatizeni se sklada
se stojanu, na kterém je uchycena odmérna bireta s kapalinou. Na vrcholku stojanu je
umisténa méfici civka s moznosti polohovani ve svislé ose. Srovnavali klasicky sole-
noid s civkou ze slitiny Permalloy (magneticky mékka slitina zeleza a niklu). Vy-
sledky jsou v grafu na obr. 2.7.
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Obr. 2.7 Porovnani méfeni induk¢nosti klasickym
solenoidem a induktorem ze slitiny Permalloy[11]

Z vysledki jasné plyne, ze pouziti induktoru ze slitiny Permalloy pfinasi témér dvoj-

nasobné zvyseni citlivosti méfeni induk¢&nosti v pracovni oblasti.

Iglesias [12]

Ve své praci z roku 2011 predstavil pln¢ automatizované zatizeni pro hodnoceni se-
dimentace MR kapalin. Jedn4d se o novou verzi ptivodniho konceptu z roku 2007
[13]. Na obrazku 2.8 je znazornéno mérici zafizeni s civkou umisténou na vertikalné

se pohybujici platformé.

Srepper rmator

Obr. 2.8 Automatizované méfici zafizeni podle Iglesiase [12]
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Civka umisténa na pohyblivé platformé projizdi pies celou vysku vzorku. Indukcnost
civky (L) je zavisla na objemové koncentraci zeleznych ¢éstic v prostoru, ktery civka
obklopuje. Iglesias vyuziva méfeni rezonancni frekvence LC obvodu, vzniklého spo-
jenim civky s vhodnym kondenzatorem. Vztah mezi rezonancni frekvenci a objemo-
vou koncentraci je nasledujici:

1—o(t2)

t,z) = |————

6= e (1)
f [Hz] - rezonan¢ni frekvence

o [-] - objemova koncentrace (objemovy zlomek)

Obr. 2.9 znazornuje data namétend touto metodou. Jedna se o méteni MR kapaliny
o objemové koncentraci pevnych ¢astic 5% v nékolika ¢asovych tsecich. Z dat lze
vypozorovat ubytek koncentrace v horni ¢asti zkumavky a nartst koncentrace u dna.
[12]

45 L T ! 1 ' 1 N 1 " I N T

- \\\\ | t=0 min i

Local volume fraction, d_agt,z)

Obr. 2.9 Méreni zavislosti objemové koncentrace na vysce vzorku podle Iglesiase[12]

Ngatu a Welerey [14]

Ngatu a Welerey zkoumali vliv pfidani nanocastic na stabilitu MR kapaliny. Jejich
metoda méteni vychazi z predchozich praci. Solenoid obklopuje urcity objem MR
kapaliny ve valci (obr. 2.10). Pfi této metod¢ je civka nehybna a je sledovan pohyb
rozhrani nosné kapalina-sediment. Zména induk¢énosti civky je méfena LCR metrem.
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Sensor (Solenoid & Flux
Return)

Clarified
Fluid

MR Fluid

Obr. 2.10 M¢fici aparatura a metici fetézec podle Ngatu a Wereleye [14]

Vysledky jsou uvedeny v grafech na obrazku. Grafy ukazuji vliv pfitomnosti rizného
obsahu nanocéstic ve vzorku. Ukazalo se, Ze rychlost sedimentace se vyrazné snizi
s vyssi pfitomnosti nanocastic.[14]

6 [
_ 90 Y micro - el
E 3 10 %nano? E 5 J 100 %micro
E 4 | 100 % micro = | I}
E 3 E 3 / 85 % micro
E 85 %emicro @ ! 15 Yanang
= 2 15 %nano .= 2'/

) - 0

o 1 z 3 4 0 1 2 3 4
Time [sec] x 10" Time [sec] <10
(a) (b)

Obr. 2.11 Graf vzdalenosti rozhrani od hladiny na Case
2)50% hm. Fe ¢astic b) 70 hm. % Fe Castic [14]

Choi, Xie a Wereley [15]

V préaci z roku 2016, testuji autofi sedimentacni kapalinu MR kapalin z riznym ob-
sahem zeleznych ¢asti. K vyhodnoceni pouzivaji podobné jako Iglesias (2011) méfici
stand s pohyblivou civkou (VAIMS - Vertical Axis Inductance Monitoring System)
na obr. 2.12. Vysledky prezentované v praci jsou na vysoké urovni a poukazuji na
zivotaschopnost metody méfeni sedimentace pomoci sekundarni civky. Dale je v
praci provedeno i srovnani s matematickymi modely popisujicimi sedimentaci. Me-
toda byla pouzita i v dalsi praci autord [16], v ni zkoumaji vliv viskozity nosné kapa-
liny na rychlost sedimentace. Mimo zkoumané laboratorné pfipravené kapaliny je
meéiena také sedimentace komeréni kapaliny MRF-132DG.
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fluid top
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Obr. 2.12 M¢fici zafizené pro méfeni sedimentace VAIMS[15]

2.1.4 Metoda méieni magnetické indukce 214

Metoda méfeni sedimentace pomoci méfeni magnetické indukce byla vyvinuta na
Ustavu Konstruovani v roce 2015 [5]. Metoda je zaloZena na méfeni magnetické
indukce pomoci Hallovy sondy v mezefe magnetickém obvodu. Mezerou prochazi
zkoumany vzorek MR kapaliny. Cim je vétsi koncentrace feritovych &astic, tim je
vysSi 1 magnetickd permeabilita prostiedi a tim padem i magneticka indukce. Sche-
matické znadzornéni je na obr. 2.13.

Obr. 2.13 Princip méfeni magnetické indukce v magnetickém obvodu[5]
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2.2 Matematické modely sedimentace
2.2.1 Historie a uvod do problematiky

Vytvoreni matematického modelu popisujiciho sedimentaci je komplexni problém,
kterému se vénovala a vénuje cela fada autor. V primyslové praxi je motivaci
zejména navrh usazovacich nddrzi. Skvély piehled historie vyzkumu sedimentace
ptinesli ve své praci Concha a Biirger 2002 [17].

Prvni pokusy o matematicky popis souvislosti mezi pozorovanym sedimentacnim
chovanim a mikroskopickymi vlastnostmi sedimentujicich ¢astic byl u¢inén Steinou-
rem (1944) [18]. OvSem opravdu uceleny pfistup k problematice prezentoval
Kynch(1952) [19]. Vytvoril prvni kinematicky model a polozil zaklady, na nichz
stavélo mnoho pozdéjSich autorti. Pozd¢ji byl tento model rozSifen o poznatky
o kompresi sedimentu. Coe a Clavenger (1916) [17] poprvé popsali jednotlivé faze
procesi usazovani. Rozlisili ¢tyfi zony: nejvyse se nachazi Cista kapalina, pod ni su-
spenze o puvodni koncentraci, poté piechodova oblast a na dné¢ kompresni zona
(samotny sediment).

Sedimentaci obecné lze rozdélit z hlediska okrajovych podminek na sedimentaci
s pritokem/odtokem suspenze (continual sedimentation) a sedimentaci v uzavieném
prostiedi (bez ptitoku/odtoku tzv. batch sedimentation). Klasické testy sedimentacni
stability suspenzi probihaji v uzavieném prosttedi (bez odtoku). Prubéh takového
testu je na obr. 2.14.

Height

) h i
Settling slurry Batch settling curve

| Original slurry level |p,

o . .
Linear segment of the settling curve corrasponding
Clear water h to initial concentration of the slurry,
Slope = v(C,) = rate at which a layer of
b concenfration C, is settling.
Settling mudline
;’/ By

IIII

| A

| | T -

\ \x___ _ Slope ={:’Jr}= rate of propagation of a plane Time

Obr. 2.14 Test sedimentace a zavislost vysky rozhrani (mudline) na ¢ase [20]

Jak klesaji pevné céstice ke dnu, tak se stejnou rychlosti se pohybuje smérem ke dnu
1 rozhrani kapalina-sediment. Smérnice sklonu kiivky urcuje rychlost sedimentace
a je zavisla na okamzité¢ koncentraci pevnych castic. V urcitém case sedimentace
mechanismem padu ¢astic ustane a nastane komprese sedimentu. Rychlost sedimen-
tace je poté velice nizkd. Po urcité dobé dojde k uplnému ustaleni smési (bod A).
Sediment dosdhne své maximalni koncentrace tzv. kritické koncentrace Cy [20].
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2.2.2 Kynchiiv kinematicky model 2.2.2
Kynch vychazi ze zakladniho piredpokladu, Ze rychlost sedimentace je zavisla pouze
na okamzité lokalni objemové koncentraci ¢astic [19]. Z tohoto modelu vychazi vét-
Sina pozdéjSich modeld, které jej vylepsuji a rozsituji. Kynch stanovil nékolik zjed-
nodusujicich predpokladii:
Zjednodusujici ptedpoklady 1. typu (pro matematické zjednoduseni):
[ ]
e koncentrace ¢astic je v horizontalnim sméru konstantni
e pocatecni koncentrace se zvySuje smérem ke dnu
e rychlost ¢astic konverguje k nule, jako se zvysSuje hustota k hustoté kritické
Predpoklady 2. typu (z nedostatku fyz. podkladi)
e rychlost ¢astic zavisi pouze na lokalni koncentraci (hustot¢)
o cfekt stén mlze byt zanedban
e (Castice maji stejny tvar i velikost
Zakladnim vztahem Kynchova modelu je parcialni diferencidlni rovnice kontinuity
pevné faze [17]:
do  df
¢ ,Iuld) o < =L, t>0, )
dt dz
Kde:
@[-] -lokalni objemova koncentrace pevnych ¢astic
z [m] -vzdalenost ode dna
t[s] -cCas
foi je tzv. Kynchova funkce hustoty proudéni (Kynch batch flux density funtion):
fox (@) =@ vs A3)
Pocatecni podminky jsou:
0 for z=1,
0(z,0)=1p, forO0<z<l, 4)
Omax for z=0,
Kde @4 je maximalni objemova koncentrace pevnych ¢astic (odpovidajici max.
prostorovému usporadani) a @y je pocateCni objemova koncentrace. K feseni podle
Kynche postacuje znalost fix a znalost poc¢atecni koncentrace. Rovnice (rovnice kon-
tinuity) mize byt vyfeSena pomoci metody charakteristik. Tato teorie byla potvrzena
mnoha experimenty s vynikajici shodou. Kynchova teorie je vhodna pro sedimentaci
malych pevnych kulovych ¢astic o stejné velikosti. Neni vSak pfesnd v piipadé smé-
si, které vlockuji (flocculatent suspension) a vytvaii stlacitelny sediment [17].
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Problémem zlstava urceni funkce f. Funkce musi byt ur€ena pomoci konstitutivnich
vztahti na zakladé konkrétnich experimentt.

Richardson-Zaki

Jedna z nejpouzivanéjSich rovnic pro stanoveni funkce fyr. Jednd se o dvouparame-
trickou rovnici, jiz zminénou vyse. Konstitutivni parametry jsou zde 7 a .

fx(9)=u.9(1—9¢)", n=>1, )
n [-] parametr rovnice
Uos[m.s7] rychlost padu jednotlivé ¢astice v kapaling

Nedostatkem této metody je fakt, ze rychlost sedimentace je nulova pii koncentraci
®=1, coz je vrozporu s experimenty, kdy se ukazuje, ze maximalni objemova kon-
centrace se pohybuje mezi 0,6 a 0,7. [17]. Rychlost je tedy nulova jiz pii koncentra-
cich mensich nez 1.

Michaels a Bolger (1962)
Michaels a Bolger navrhli tfiparametickou rovnici pro urceni funkce fik:

foe = e (1= =) 0> 1 ©6)

Pmax

Pro pevné kulové Castice je podle autorti vhodny exponent n=4,65 [21].

Shannon a kol. (1963)

Shannon stanovil empiricky vztah proloZzenim experimentilnich dat polynomem
4. tadu. Graf funkce fix v zavislosti na objemové koncentraci ¢astic je na obr. 4.18 .
Funkce ma v tomto ptipadé dva inflexni body [17].

fore (@) = 9(—0,33843 + 1,37672¢ — 1,62275¢2
—0,11264¢3 + 0,902253¢*) - 10~2m/s (7)
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Obr. 2.15 Graf zavislosti funkce hustoty toku na objemové koncentraci
¢astic podle Shannona (1963) [17]

Resenim Kynchovy rovnice za pouZiti funkce fix o maximalné dvou inflexnich bo-
dech bylo dosaZzeno sedmi rliznych feSeni - tzv. modi sedimentace MS-1 az MS-7
[22]. Na obr. 2.16 je zobrazen jeden z modl sedimentace konkrétné MS-3.

MS-3: 0 a
-lrbk ()

L]

Ry

0 .
i i P @

Obr. 2.16 Sedimenta¢ni méd MS-3 [22]

K feseni jsou pouzity numerické metody. Pti feSeni se vyskytuji nespojitosti, pro
kter¢ je tfeba zavést prechodové podminky. Celkové vzato je feSeni Kynchovy teorie
netrivialni loha, kterou se zabyva tada autorti. Napiiklad R. Burger v nékolika
svych pracich [17, 23-25]

2.2.3 Modely urcujici padovou rychlost ¢astice v koncentrovaném prostiedi

K popisu sedimentace podle Kynche je potieba provést nejprve experiment a na jeho
zaklad¢ stanovit konstitutivni vztahy. Nelze pomoci ného tedy predikovat rychlost
sedimentace nezndmé koncentrované smeési. Zavislost rychlosti padu volné castice
kapalinou na koncentraci suspenze se snazi predikovat vztahy uvedené v této kapito-
le. Prvnim krokem k zjisténi padové rychlosti je urceni tzv. konecné padové rychlosti
Castice (terminal falling velocity). Jeji vypocet je zalozen na jednoduché rovnovaze
vztlakové, gravitacni a odporové sily urcené Stokesovym zdkonem.

2.2.3
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Sily ptsobici na ¢astici

Nejprve je tfeba urcit sily ptisobici na jednotlivou c¢astici v kapaliné. Proti pohybu
castice v kapalin¢ pusobi tieci sila. Ta se da rozd¢lit na slozku zptisobenou tfenim
o povrch c¢astice (skin friction) a slozku zptisobenou rozlozenim tlaku pted a za Casti-
ci (form drag force) [26]. Celkova tfeci sila se Casto vyjadiuje pomoci bezrozmérné-
ho koeficientu Cp ve tvaru:

-1 2
FD =3 CDpU S (8)
Kde:
v [m.s1] -rychlost ¢astice
p [kg.m3] -hustota kapaliny
S [m?] -plocha priifezu Castice

Bezrozmérny koeficient Cp je pro Newtonské kapaliny funkci Reynoldsova ¢isla.
Zavisi oviem také na rezimu proudéni. Cim vétsi je Reynoldsovo ¢islo tim vétsi je
vyskyt turbulenci a tim dochazi ke zvySeni odporové sily. Pro Re<1 (laminarni prou-
déni) se koeficient odporu vyjadiuje pomoci Stokesova vztahu:

24
Cp = Re )

Pro vyssi hodnoty Reynoldsova ¢isla se vyuziva celd fada vtahd napt. pro 2<Re <500
se vyuziva vztah Birdiv (dalsi vztahy jsou Allentv, Goldsmithtv aj.).

Na kazdou castici ponotenou v kapaling pisobi také vztlakova sila jako vyslednice
tlakového piisobeni kapaliny. Dame-li tedy do rovnovahy vyse uvedené sily se silou

gravita¢ni dostaneme rovnovahu ve tvaru:

Fp+F,,—F; =0 (10)

po dosazeni vySe uvedenych vztahti lze vyjadiit rychlost padu v jednotlivé Castice

v kapaliné jako:
_ gd*(ps—py)

V= BTV (11)
Kde:
u [Pa.s] -dynamicka viskozita kapaliny
ps[kgm3]  -hustota pevné &astice
prlkgm]  _hustota kapaliny
d [m] -pramér Castice
g [m.s?] -gravitaéni zrychleni
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Tento model vyuzil ve své praci napt. Gorodkin [10]. Srovnani s experimentem (obr.
2.17) ukazalo jasny nedostatek model v disledku zanedbani vlivu interakci s ostat-
nimi ¢asticemi.

100 — — —_ ——

Sedimentation constant, S, MSh

0.01 | — |
1 10 100

Mean particle size, am , H m

Obr. 2.17 Sedimentac¢ni konstanta S v zavislosti na stfedni velikosti ¢astic:

kiivkal experiment, kiivka 2 teoreticky model [10]

Vztah podle Richardsona a Zakiho [27]

Sedimentaci brzdénou vlivem okolnich castic lze popsat vztahem Richardsona
a Zakiho (1954). Jednd se o jeden z nejpouzivanéjSich vztahli. Vztah Ize aplikovat
na Newtonovské kapaliny do hodnoty Reynoldsova ¢isla okolo Re =2 [17].

Yo _ —_ Mz

S =>0-0) (12)
Vo [m.s!] -rychlost padu brzdéné sedimentace
v [m.s] -rychlost padu jednotlivé ¢astice v kapaling
CI[-] -objemova koncentrace ¢astic

Cela rada €lankl se vénuje stanoveni exponentu Z (v jinych zdrojich n). Dalsi prace
se zabyvaji stanovenim tohoto exponentu.

Podle Chhabry a Richardsona [26] je koeficient Z je definovan jako funkce Archi-
médova cisla:

4,8-7Z

—, = 0,03654r%%7[1 - 2,4 X (d/D)**"] (13)
d [m] -pramér Castice
D [m] -primér nadoby
Ar [-] - Archimédovo ¢islo
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Archimédovo ¢islo Ar se poté vypocita podle vztahu [26]:

3 -
Ar = CpRe = LLLEED (14)
ps[kgm3]  -hustota pevné Castice
prlkgm>]  _hustota kapaliny
u [Pa.s] -dynamicka viskozita kapaliny
d [m] -pramér Castice

T.E. Baldock a kol. studuje sedimentaci koncentrovanych suspenzi pisku a vody
[28]. Experimentalni data srovnava s Richardson-Zakiho vztahem a jimi doporuce-
nymi hodnotami exponentu n. Stanovuje koeficient n pomoci vzorce:

w
“’g(w—t)

n= log (emin) (15)
wi [m.s] -padova rychlost jediné Castice
wr[m.s™] -rychlost fluidizace
Emin[ -] - minimalni objemova koncentrace kapaliny

Minimalni koncentrace kapaliny je ddna jako:

Emin = 1 — Ciax (16)

Kde cmax je maximalni objemova koncentrace pevnych castic odpovidajici maximal-
nimu prostorovému usporadani [28].

Rychlost fluidizace je rychlost, pfi které proud kapaliny proudici vzhiru ¢asticemi
zacne Castice nadlehCovat, a ty se zacnou pohybovat spolu s tekutinou (fluidizovat).
Pro jeji vypocet pouziva vztah:

i

Wr =7V ossw
(W* Wt) (17)
i[-] -kriticky hydraulicky gradient
k' [m.s] - vnitfni hydraulickd vodivost
g [m.s?] - gravita¢ni zrychleni

V [m?] -objem kapaliny

Dochazi k zavéru ze Richardson-Zakiho vztah Ize z vyhodou pouZzit i u koncentrova-
nych suspenzi. [28]
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Model podle Smithe [29]

T. N. Smith vypracoval vylepSeni modelu diive vypracovaného Happelem (1958).
Zaméfil se na interakci Castic. Ziskana data poté porovnal se vzorcem Richardson-
Zaki. Smithuv model je zaloZzen na ptredstavé obalky (buiiky) obalujici kazdou pev-
nou castici (obr. 2.18).

l Shear stress at
surface of cell is zero

- ..____,.---""-;?law of fluid through cell

Fig 3. Contiguous cells.

Obr. 2.18 Obalkové bunky podle Smithe [29]

Zabyva se pravdépodobnosti dotyku dvou takovych bunék. Zavadi permeabilitu
obalky k kterou lze stanovit ze vztahu:

Qs

ke = 3+2y5 18¢ (18)
d [m] - primér castice
c [-] -objemova koncentrace
Soucinitel y je definovan jako:
3
y = Ve (19)
Rychlost sedimentace je spoctena z vysledného vzorce:
k s— *g*xC
w = Hecprkoe (20)
u [Pa.s] -dynamicka viskozita kapaliny
ps[kgm3]  -hustota pevné Castice
prlkg.m>]  _hustota kapaliny
c [-] -koncentrace suspenze
g [m.s?] -gravitaéni zrychleni
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Srovnani Smithova modelu se vzorcem Richardson Zaki je na obr. 2.19. Lze
pozorovat vyssi sedimentacni rychlost v nizSich koncentracich u nového modelu
a dobrou shodu u koncentraci vyssich.

L —~0—R&Z
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X ==
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-
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-
é‘ 0.8
? o8 y
0.4
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0 ! ] :
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Concentration

Obr. 2.19 Srovnani modelu podle Smithe a modelu Richardson- Zaki [29]
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2.3 Akcelerované sedimentacni zkousky [30]

Potieba akcelerovat zkousky stability vznika zejména u velice stabilnich smési. Mo-
hou to byt napt. emulze s velmi malym rozdilem v hustotach, disperze obohacené
stabiliza¢nimi Cinidly nebo jemné nanoc¢éstice rozptylené v nosné kapaling (zde se jiz
vyrazné projevuje Brownlv pohyb). D. Lerche a T. Sobisch (2011) podavaji kom-
plexni piehled téchto akcelerovanych zkousek, jakoz i pehled experimentalnich pra-
ci vénujicich se tomuto tématu. Rozd¢luji akcelerované zkousky na nékolik typi
podle mechanismu akcelerace: teplota, centrifuga atd. Na zdkladé¢ zkuSenosti ze
zkoumanych experimentl stanovuji Ctyfi typy pribéhu centrifugou akcelerovanych
zkouSek (obr. 4.22). Kazdy ze zkoumanych experimentl hodnoti podle zavislosti
rychlosti zmény stavu (sedimentace, flokulace aj.) na aplikovaném ptetizeni.

Linear @
— = = = Accelerated @
]

— - — Decelerated

Velocity of change of state

e

Relative Centrifugal Force (RCF)

Y

Obr. 2.20 Vztah mezi centrifugacni silou a rychlosti sedimentace [30]

2.3
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3 ANALYZA PROBLEMU A CiL PRACE

Technologie zalozené na MR kapalinach, zazivaji v posledni dobé znacny rozvoj.
Zejména ve fazi vyzkumu. Funkce vSech zatizeni vyuZzivajicich MR kapaliny je za-
visla na vlastnostech v nich pouzité MR kapaliny. Pro zabezpeceni bezproblémového
fungovani je nutné znat detailné jejich chovani. Jednim z nejvétSich problémii,
s nimiz se MR kapaliny potykaji je jejich sedimentaéni stabilita. Rozdil v hustotach
zeleznych castic a nosné kapaliny je pfi¢inou pomérné rychlé sedimentace téchto
¢astic a ndsledné ztraty funkénich vlastnosti MR kapaliny (ztrata MR efektu).

Pii pripravé takovychto kapalin se musi vénovat sedimenta¢nim vlastnostem dosta-
te€nd pozornost. Namichané MR kapaliny by mély byt testovany a hodnoceny z hle-
diska jejich sedimentacni stability. V soucasné dobé& neexistuje v tomto sméru jaka-
koliv norma ¢i stanoveny obecné platny postup, jak tyto zkousky provadét. Nejpou-
zivangj$i zplsob pouzivany vétSinou pracovist je klasicky dlouhodoby staticky se-
dimentacni test. Takové testy probihaji relativné dlouhou dobu (vice nez pil roku)
a jsou tedy veskrze nepraktické pro rychly vyvoj novych MR kapalin. Dosavadni
vyzkumy, snad s vyjimkou Gorodkina [10], se prozatim nikterak nezabyvaly moz-
nosti tyto zkousky urychlit tzv. akcelerovanou sedimentaci v centrifugach.

Tato prace se zabyva moznosti pouziti akcelerovanych zkousek sedimentacni stabili-
ty MR kapalin a tim urychleni procesu testovani novych MR kapalin. Pro vyhodno-
ceni miry sedimentace je nutné zvolit vhodnou metodu a méfici zafizeni. Dale
se prace zabyva i provedenim akcelerovanych zkousek za vyssi teploty, cozZ je expe-
riment, ktery u MR kapalin nebyl jesté nikym jinym publikovan.

Cil prace:

Urceni empirického vztahu pro prevod vysledkl z akcelerované sedimentace MR
kapalin na sedimentaci za normalnich podminek. Vztah bude brat v potaz teplotu
vzorku. V praci bude také sledovan vliv geometrie tvaru nadoby na sedimentace.

Dil¢i cile prace byly stanoveny takto:

e navrh a vyroba zafizeni pro méfeni sedimentace s vyssi sensitivitou

e empiricky vztah pro vyjadreni statické sedimentace z akcelerované zkousky
pii pokojove teploté

e empiricky vztah pro vyjadreni statické sedimentace z akcelerované zkousky
pri teplotach 40, 60 a 80°C

e T(prava centrifugy pro zkousky za zvysené teploty
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4 MATERIALY A METODY

4.1 Princip metody méfeni sedimentace

Na zakladé resSerSe byla vybrana metoda méfeni sedimentace pomoci méfeni magne-
tické indukce v magnetickém obvodu. Zakladnim principem metody je vertikalni
prichod testovaného vzorku magnetickym obvodem a méfeni zmény magnetické
indukce ve $térbin¢ obvodu (obr. 4.1).

Smér pohybu

Magneticky obvod vzorku

Nédobavzorku =

Sedimentovand MR
kapalina

Obr. 4.1

Pokud je mezera vyplnéna vzduchem je jeji magneticky odpor (reluktance) vysoky
(relativni permeabilita vzduchu je 1). V momenté¢, kdy se vSak do mezery dostane
vzorek s MR kapalinou, snizni se magneticky odpor mezery. Relativni magneticka
permeabilita MR kapaliny se pohybuje v hodnotich 2-5. V disledku snizeni
magnetického odporu dojde ke zvySeni magnetického proudu, potazmo hustoty
magnetického proudu, coz vyjadfuje magnetické indukce B. Tato zména je méfena
pomoci Hallovy sondy a teslametru.

y =3,9064x + 3,6734 —
R?=10,9978

Magneticka indukce
[mT]
F S

T T T

0% 20% 40% 60% 80%
Obsah Fe ¢astic v MR kapaliné [w. %]

Obr. 4.2 Zavislost méfené magnetické indukce na obsahu Fe castic v MR kapaling

H

=
=
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Hodnota magnetické indukce je linearn¢ zdvisla na koncentraci zeleznych castic
v zkoumaném vzorku (viz graf na obr. 4.2). Vzorek se pohybuje vertikaln¢ skrz
magneticky obvod (obr. 4.1) a jeho poloha je méfena presnym senzorem vzdalenosti.

Nameéieny signal vypada poté nasledovné (obr. 4.3):

2,5
= 2
E
£ 1,5 - ina +
= hladina dno N
£ ~~
]
2 1
s
=
=T ]
205

I:I m T T T 1

0 20 20
Poloha [mm]
Vzorek MR kapaliny

100

Obr. 4.3 Naméteny signal magnetické indukce, vzorek MR kapaliny (dole)

4.2 Mérici zarizeni

Pro zvolenou metodu je nutné navrhnout, sestrojit a otestovat metici zatizeni. Prin-
cipidlné zatizeni vychazi z predeslého navrhu, ktery byl vyvinut v rdmci bakalaiské
prace autora této diplomové prace [5].Tento prototyp obsahoval nékteré konstrukéni
nedostatky. Pii konstrukci nového zatizeni bylo tfeba zakomponovat fadu vylepSeni,

zejména:

e zvyseni celkové tuhosti pojezdu vzorku pro zamezeni vibraci vzorku

e snizeni magnetické remanence
e optimalizace polovych nastavcl

e umoznéni snadné a rychlé vymény ¢asti magnetického obvodu

e sdruzeni ovladaci elektroniky umoznéni stabilniho a pevného umisténi me-

ficich prvki (laser, Hallova sonda)
e clektricky 1 manualni pohon vytahu

Prvnim krokem bylo vytvotfeni 3D modelu zatfizeni. Vysledny model navrzeného
zafizeni je na obr. 4.4. Zatizeni se sklada z hlavni véZe (4), na niZ je umisténa hlini-
kova platforma, ktera nese magneticky obvod (1) a pohony. Po vézi se diky pohybo-
vému Srouby pohybuje vytah, na némz je namontovana opét hlinikova deska jako
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podstava pro testované vzorky. Pohon pohybového Sroubu je realizovan-manualné
pomoci kliky, nebo pomoci elektrického 12V motoru. Pienos krouticiho momentu je
proveden drazkovanym femenem napinanym napinaci kladkou. Kladku je mozné
pomoci kiidlové matky snadno povolit, ¢imZ je umoznén prokluz femene a el. pohon
je takto odpojen. Pii odpojeni elektrického pohonu je take snazsi pohybovat s
vytahem manualné.

Elektrnmntnriz}s

Magneticky obvod (1)

Vzorek s MR kapalinou (B}» Hapinaciimok=i})

Hlavni véi (4)

Laserovy méefic (7)

Vytah s platformou (5) ’

Krabicka s elektronikou (6)

Obr. 4.4

Pred samotnym standem je umisténa krabicka s elektroinstalaci. Na horni stran¢
krabice je tlacitko po jehoz stisknuti vytah standu vyjede z vychozi pozice nahoru, po
stisknuti horniho dorazu se smér pohybu zméni a vytah jede smérem dola, zpét
do vychozi pozice. Pro fizeni pohybu vytahu jsou k hlavni vézi zezadu piipevnény
koncové dorazy - mikrospinace. Tato trubka zarovein slouZi jako vedeni pro kabeldz s
horni ¢asti zatizeni. Pozice vytahu je sledovana laserovym meéti€em vzdalenosti, jez
je umistén zezadu véze.
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4.2.1 Magneticky obvod
Jadrem celého méficiho zatizeni je magneticky obvod s civkou. Spolu se svym ulo-
zenim je zobrazen na obr. 4.5.

vyménna
ramena

Obr. 4.5 Magneticky obvod s uchycenim: model (vlevo), fotografie (vpravo)

Samotny obvod je tvofen ¢tyimi ¢tvercovymi ty¢emi 15x15 mm z magneticky mekké
oceli (ocel s nizkym obsahem uhliku s obchodnim oznaenim Behanit dle CSN 19
991). Na nejdelSim dile je navlecena civka. Civka je z médéného lakovaného dratu
navinutého na plastové kostfe. pocet zavitl je 200 a primér dratu je 0,4 mm. Dale
jsou zde dvé boc¢ni symetrickd ramena a dvé ptfedni ramena. Cely obvod je ustaven
na horni hlinikové platformé¢ a na misté je zajiStén tfemi upeviiovacimi télesy (modie
na obr. 4.5). Jednotlivé ¢asti obvodu se umisti shora a jsou stazeny dvéma mosazny-
mi Srouby, tim je zajiSténa nepohyblivost ¢asti obvodu. Nepohyblivost jednotlivych
soucasti a jejich presné ustaveni je diilezité pro opakovatelnost méfeni. Z tohoto di-
vodu jsou upeviovaci télesa piesné frézovana s dirazem na dodrZeni pravych uhli.
Kazdou ¢ést 1ze snadno vyjmout po uvolnéni smérem nahoru. Pocitd se zejména
s Castou vymeénou dvou pirednich ramen, které se méni pii pouziti vzorkli o riznych
pramérech. Tvar téchto ramen (polovych nastavci) byl optimalizovan za pouZziti
MKP analyzy (kapitola 4.3) pro dosazeni vétsi citlivosti mefeni. Na konec pravého
polového nastavce je prilepen plastovy dil se Stérbinou pro presné ulozeni konce
Hallovy sondy, ta je vzdy umisténa ve stfedu prafezu pdlového nastavce. Aktivni
oblast sondy je kruhova o poloméru 0,4 mm.

stérbina pro umisténi
sondy

Obr. 4.6 Stérbina pro umisténi sondy
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4.2.2 Upevnéni vzorki

Me¢ieni na experimentalnim zafizeni je znacné ovlivnéno horizontalni polohou vzor-
ku pfi prichodu magnetickym obvodem. I drobna zména polohy blize k jednomu
z nastavell vyvold znatelnou odezvu méficiho fetézce. Proto je nutné, aby byl vzorek
po celou dobu pohybu pevné veden vedenim. Pocitd se s pouzitim vzorkl o rtiznych
pramérech, proto byly vyrobena vedeni o primérech: 32 mm (zejména odmeérné
valce 100 ml), 19 mm a 25 mm.

Obr. 4.7 Vedeni vzorkl - odmérné valce (vlevo), pro zkumavku (vpravo)

Vedeni vzorkit pro odmérny valec

Vedeni vzorku pro odmémé valce (obr. 4.7 vlevo) zajisStuje, aby se vzorek
pohyboval po celou dobu métfeni podél jedné a té samé osy. Téleso vedeni je
plastovy kruhovy obrobek z Ertacetalu C. Je rozdéleno na dvé poloviny. Jedna
polovina je statickd a je upevnéna pevné ke standu. Druhd ptlka je k prvni
ptipevnéna pomoci dvou Sroublt M4. Ty jsou zaSroubovany do pohyblivé ¢asti
a ve statické ¢asti prochazeji prichozi dirou. Pod hlavicemi maji umistény tlacné
pruziny, které pfitlacuji silou zvolenou pfepétim pohyblivou ¢ast ke statické. Vedeni
se da snadno rozevtit a diky tomu jim snadno projdou rozsiiené horni okraje u
odmérnych valct.

Na vnitinim prameéru télesa vedeni je vysoustruZena drazka pro umisténi teflonoveé
pasky Hennlich F 87. Tato paska umoziuje snadnéjsi pohyb vzorku. SniZzuje treci
silu mezi vedenim a vzorkem.

Vedeni vzorku pro zkumavky (obr. 4.7 vpravo)
Vedeni pro zkumavky je vyrazné¢ jednodussi. Zkumavky nemaji rozSifené horni
okraje ani nalévaci "zobacek". Vedeni je vyrobeno na FDM 3D tiskarné. K méficimu

zafizeni je pfipevnéno dvéma Srouby M3.

Podstava vzorku

Pokud vzorek nema rovnou a stabilni podstavu (jako maji napt. odmérné valce) je
umistén do podstavy vytvorené na miru (3D tiskem) pro danou sadu vzorki.
Na obr. 4.8 je podstava vytvorena pro zkumavky s rovnym dnem o priméru 19 mm.
Podstava se pfipevni k desce vytahu dvéma Srouby MS5.

4.2.2
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Obr. 4.8 Podstava pro ustaveni spodni ¢asti vzorku

4.2.3 Zapojeni elektroniky standu

Veskera elektronika je zapojena v instalac¢ni krabic¢ce (obr. 4.9). Nachazi se zde pii-
vod 230 V sitového napéti, dva zdroje 12V napéti a piepinaci relé. Jeden 12 V zdroj
napdji elektromotor a druhy nap4ji laserovy méti¢ vzdalenosti. Z krabice jsou vyve-
deny vystupy z méfeni polohy laserovym ¢idlem (BNC konektor) a méfeni proudu v
civce (BNC konektor). Déle je zde vstup pro napajeni civky, 230 V zasuvka a tlacit-
ko pro spousténi pohybu zatfizeni. Méfeni proudu v civce je realizovdno méfenim
napéti na boéniku o zndmém odporu, je zde pouzit vykonovy rezistor o odporu 1 Q.

Obr. 4.9 Elektroinstala¢ni krabicka (vlevo), rozmisténi elektroniky v krabicce (vpravo)

Schéma celkového zapojeni elektroniky je na obr. 4.10. Zobrazuje kompletni prehled
pfipojenych komponenta a zatizeni.
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Nejslozitéjsim prvkem elektrotechnického zapojeni je obvod pohonu vytahu. Ten
obsahuje 2 koncové dorazy (mikrospinace), tlacitko, relé, 12V zdroj napéti a DC

motor. Jeho schéma je na obr. 4.11.

I- pfepinacirelé spouEtécitlaEl’tkoI 12V zdroj napéti

horni koncovy
doraz (spinaci)

\

]
0 O
4/0__ _— 12V DC motor
o /
IJ
o—
spodni koncovy doraz
(rozepinaci)
Pl
QLT O—9
—_ + O——
A O

|

\
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Obr. 4.11 Schéma zapojeni pohonu vytahu
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Obr. 4.10
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4.2.4 Pohon vytahu standu (obr. 4.12)

Vytah je pohdnén elektrickym 12V DC motorem. Na htideli pohybového Sroubu je
umisténa drazkovana femenice o priméru 20 mm. Stejna femenice je na hiideli mo-
toru, pfevodovy pomér je tedy 1. Remenice je na pohybovém $roubu zajisténa pomo-
ci Sroubu a talifovych pruzin. Plochy drazkovany femen je napinan napinaci kladkou
(lozisko umisténé na hiideli). Napinaci kladka se pohybuje ve vyfrézované drazce
a je zajisténa zespodu kiidlovou matici M10. Po uvolnéni napnuti femenu, Ize s leh-
kosti vyuzit manualniho pohonu pomoci klicky. Pienos krouticitho momentu je zde
realizovan dvéma ozubenymi koly.

Obr. 4.12 Pohon vytahu

Schéma zapojeni pohonu je na obr. 4.12 a jeho princip je nasledujici. V klidové
poloze je vytah ve své spodni poloze a spodni koncovy doraz je stisknut (obvod je
rozpojen). Po stisknuti spoustéciho tlacitka dojde k piemosténi spodniho dorazu
a motor se zacne otacet - vytah jede nahoru. Diky tomu dojde k uvolnéni (ptepnuti)
spodniho dorazu a motor je tedy napajen bez ohledu na stisknuté spoustéci tlacitko.
Po dosazeni horni Gvraté je stisknut horni doraz. Ten aktivuje pfepinaci relé, které
prepne polaritu napajeni motoru a vytah jede smérem doli. Zaroven relé prepne
premost'ovaci kontakt diky némuz je v sepnuté poloze, dokud vytah nedojede doli
a cely obvod neni opét rozpojen. Koncové dorazy je nutné pienastavit pro rizné
vysky pouzitych vzork.

4.2.5 Upevnéni laserového mérice (obr. 4.13)

Laserovy méfi¢ vzdalenosti je umistén na zadni strané véze méficiho zatizeni (viz
detail na obr. 4.4. Pro opakovatelné ustaveni jeho polohy slouzi dorazovy tvarovy
prvek, ktery je napevno pfimontovan dvéma Srouby k vézZi zafizeni. Tento tvarovy
prvek je vyfrézovan tak, aby se k nému dal laser ptilozit. Poloha laseru se pak zajisti
jednim Sroubem M3. Takto 1ze laser snadno demontovat a diky Sroubovacimu konek-
toru M12 (5pin) i odpojit.
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Obr. 4.13 Laserovy méfic vzdalenosti

4.3 Optimalizace tvaru po6lovych nastavci

Optimalizace tvaru polovych nastavci si klade za cil zvysit senzitivitu méticiho zafi-
zeni. Referen¢nim tvarem, s kterym budou optimalizované varianty srovnavany, je
tvar kvadru. Jeho rozméry jsou na obr. 4.14.

e puvodni tvar - kvadr (jak byl pouzit u predchozi generace zafizeni [5])

Ra 0.8

0
L97-005 5

0.8

Obr. 4.14 Rameno obvodu referen¢ni tvar

Problémem u pivodni varianty je pomérné Siroka prechodova oblast. Ta se projevu-
je, pfi méfeni mista ve vzorku, kde dochazi ke zméné koncentrace MR kapaliny napf.
u rozhrani vzduch-kapalina (obr. 4.14). Tento piechod by mél byt idealné skokovy,
avsak magnetické pole obvodu je ovlivnéno nejenom casticemi, které se v dany mo-
ment nachazeji na urovni métici Hallovy sondy, ale také ¢asticemi nad a pod touto
urovni a indukce pak v prechodové oblasti postupné nartsta. Tento fakt je zptisoben

rozptylem magnetického pole.

4.3
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Obr. 4.15 Prechodova oblast méfeni, vzorek MR kapaliny (dole)

U ptvodnich pélovych nastavel nastdva také problém u meéfeni vzorkt, které maji
vlastni rozsifenou podstavu (klasicky odmérné valce). Takova podstava brani v Gpl-
ném prijezdu vzorku magnetickym obvodem. Méfici sonda je totiz umisténa upro-
stfed prifezu polového nastavce, tim padem se nedostane pii méfeni az k samotnému
dnu vzorku. Z tohoto diivodu bylo pozadovano, aby nové vyrobené nastavce mély co
mozna nejmensi vysku, a tim se sonda dostala nize ke dnu vzorku a zvysila se méfi-
telnd oblast vzorku. Zaroven je poZzadovano zvySeni senzitivity. Jak jiz bylo feceno
vyse, rozptyl magnetického pole negativné ovliviiuje citlivost méfeni neboli reakci
indukce na zménu koncentrace zeleznych ¢astic v MRF. Je tedy pozadovano vhod-
nym tvarem podlovych néstavci dosdhnout co nejmensiho rozptylu magnetického
pole a tim nejmensi prechodové oblasti. Pro ur€eni idealniho tvaru byla vytvofena
MKP analyza v programu ANSY S.

4.3.1 Vytvoreni a nastaveni analyzy

Prvnim krokem analyzy je vytvoieni modelu v modulu Geometry (obr. 4.16 vpravo).
Model byl importovan z programu Inventor a nasledné upravovan v prostiedi Ansys.
Civka byla zjednoduSena na civku o 6 zavitech. Dale byl namodelovan sloupec MR
kapaliny. PouZitym materialim byly pfifazeny odpovidajici magnetické vlastnosti
zejména relativni permeabilita. Pro material obvodu - Behanit byla vlozena naméiena
B-H charakteristika. Relativni permeabilita MR kapaliny (umrr =2,7) byla stanovena
na zakladé méfenych provedenych na UK.
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Smér pohledu

Zobrazovaci
rovina

\

il

AL A

I
N

Smér pohledu -

10000 mm)
1

00 500 100,00 (i n_m_ 500Q_
— —r
Obr. 4.16 Model magnetického obvodu v prostiedi MKP analyzy (vlevo), pohled shora
a znazornéni roviny, v niz je vykresleno zkoumané magnetické pole (vpravo)

Tvar magnetického pole byl porovnavan v roving€ fezu prochéazejici vertikalné v po-
loviné prafezu obvodu (obr. 4.16 vpravo). Proud prochazejici civkou byl nastaven
vzdy tak, aby v misté umisténi Hallovy sondy byla magnetickd indukce B = 10 mT.
Porovnavanymi faktory byla §ifka magnetického pole a pomér magnetickych in-
dukei s a bez MR kapaliny (k=B /B)). Siika pole byla stanovena ve vzdalenosti 1
mm od konce pravého polového néstavce, vykreslenim magnetické indukce na svislé
¢ate (obr. 4.16 vlevo). Cely obvod byl pomoci funkce Enclosure obalen vzduchovym
objemem. Konecnéprvkova sit’ byla vytvofena pomoci objemovych prvkl fetra-
hedrons. V okoli vzduchové mezery bylo vytvofeno zjemnéni sité.

4.3.2 Referencni analyza puvodnich pélovych nastavei

Data z MKP analyzy zikladnich 15 x 15 mm poélovych néstavci lze vidét
na obr. 4.17. Obrazek z MKP analyzy je zobrazen v rovin¢ fezu (viz obr. 4.16
vpravo).

Vykresleni indukce na svislici 4

15 Referenéni varianta 15 x 15 mm

28,2%

0.1007 Min

o
Vzdalenost od osy [mm]

Magneticks indukee [mT
-20

Obr. 4.17 MKP analyza polovych nastavet - referencni polové nastavce

Indukce v méfeném misté s MR kapalinou byl 10 mT, bez MR kapaliny byla induk-
ce 5,15 mT, pomér indukei je u této varianty 1,94. Vyhodnotit Sitku magnetického
pole lze pouze, jsou-li zvoleny okrajové hodnoty magnetické indukce. Pro analyzu

sitky pole bylo zvoleno magnetické pole s hrani¢ni hodnotou indukce 2 mT. Si¥ka

4.3.2
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magnetického pole z vySe uvedenymi hranicemi €ini u pravého nastavce 35 mm.
(viz grafna obr. 4.17 vlevo).

4.3.3 Vysledky MKP analyzy pro rizné tvary magnetického obvodu

Prvnim krokem, kterym se simulace ubiraly, bylo zmenSeni vysky konct polovych
nastavcl. Predpokladanym disledkem snizeni vysky bylo zmenseni $ifky magnetic-
kého pole diky koncentraci magnetickych silo¢ar do zizenych konct. Déle byly ana-
lyzovany rtizné velikosti ziZeni konct a nekteré jiné tvary. Posledni testovanou vari-
antou byly tzv. stinici krouzky a bariéry. Ty maji za cil odstinit magnetické pole nad
a pod konci pdlovych nastavcii. Pii analyzach byla velikost vzduchové mezery mag-
netického obvodu bud’to 33,8 mm (varianta s odmérnymi valci) nebo 21,5 mm (vari-
anta s centrifugacnimi zkumavkami). Vysledky jsou znazornény v tabulce 4.1. Cel-
kové bylo otestovano vice variant, nez je uvedeno. Pro prehlednost jsou uvedeny
nejzajimavejsi z nich. Zvyraznéné varianty byly urceny k vyrob¢ a experimentalnimu
otestovani. Varianty nastavci budou dale oznaceny podle velikosti prufezu konce
nastavcl ve stylu vyska x Sitka (napf. referen¢ni varianta jako 15 x 15 mm) a také
podle pouziti stinicich krouzk.

Tab. 4.1 Vysledky MKP analyzy p6lovych nastavct

Sitka
Sirka magne- | Senzi-
Tvar pol. Charakteristicky | vzduchové nagt .
. » tického | tivita
nastavce rozmér mezery ole ®)
[mm] P
[mm]
3 Vyska ziZené 33.8 14 153
:E S ¢asti 1 mm
=3 Vyska zazené
= T o~ y
N = ¢asti 2 mm 33.8 14 1,48
\E = g
2z
wn @
¥ - X
2z 8 Vyika zizené
o o S 33,8 22,5 1,51
= >N ¢ast1 S mm
VB
E N
N
z
B
=
< .2
): -] N 7
g N Sitka konce 33.8 263 2.3
N 10 mm
g
z M i
N E . ezera mezl 33,8 9.8 1,55
S E D) krouzky 5 mm
= E g"’-..ﬂ Mezera mezi 338 10 1.65
g e krouzky 10 mm ’ ’
= Mezera mezi
@ krouzky 20 mm 33.8 11,5 1,73
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G Sirka
SiFka magne- | Senzi
Tvar pol. Charakteristicky | vzduchové nag! . .
. « tického | tivita
nastavce rozmeér mezery
pole (k)
[mm]
[mm]

Stinici krouzky
na 3x5 mm

B

Mezera mezi

krouzky 5 mm 338 9,0 1,32
Mezera mezi
krouzky 10 mm 33.8 10 1,48
=
E" ,§ Vyska na konci 13.8 )5 L5
23 3 mm ’ ,
N
-
\% \% S’Vk N |
=8 ifka rozsifeni
S =
L 20 mm 33,8 18 1,63
S =
&2 R
= . iy
2 NE Délka zuzeni 33.8 s L7
Lok E 10 mm
5 o; 2 D rlk 7w ’
= = élka zazeni
8 7 20 mm 33.8 15 1,75
2 g Sitka bariéry 338 57 63
S'E E 15 mm
2 = %
s S0 Sy .y
< 20 @ Sitka bariéry
L @ 30 mm 33.8 28 1,55
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4.3.4 MKP analyza vybranych variant

Na zaklad¢ analyza mnoha variant (tab. 4.1) bylo vybrano 5 variant k experimental-
nimu ovéfeni. Pro nékteré varianty je zde uvedena podrobnéjsi MKP analyza
Nastavce vyska 3 mm, Sirka 15 mm bez stinicich krouzkii (3. varianta v tab. 4.1):
Wykresleni indukce na svislici
L o 20 Analyza varianty 3 x 15 mm
15
T 135,84 Max
ws 40
5 % 20
_'; 10
) E 2
N 0,032168 Min
»
=
-15
magneticka indukece [mT]
-20
Obr. 4.18 MKP simulace polovych néstavct - 3 x 15 mm bez krouzki
Sitka magnetického pole u pravého polu s hranici 2 mT je 14,5 mm. Pomér indukce s
a bez MR kapaliny je pouze 1,70.
Nastavce vyska 3 mm, Sirka 15 mm se stinicimi krouzky (8. varianta v tab. 4.1):
Vykreslenf indukee na svislici
F 3 - F 3
Analyza varianty 3 x 15 mm s krouzky
15
E P s 135,84 Max
£ Arg 4
] f‘%{é‘e‘\‘t‘; 2
= Py e
Sy
5 3 e 0
: R 370
E )
| o2 Weang iy
sy 0,032168 Min
—mg
g
-15
magnetickd indukee [mT)]
-20
Obr. 4.19 MKP simulace polovych nastavci - 3 x 15 mm s krouzky
Sitka magnetického pole u pravého pélu s hranici 2 mT je 12 mm. Pomér indukce s a
bez MR kapaliny je pouze 1,34.
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Nastavce vyska 3 mm, Sirka 5 mm se stinicimi krouzky (12. varianta v tab. 4.1):

magnetickd indukee [mT]

Vykresleni magnetické indukce na svislici 4%

o o
]
Vzdalenost od stredu nastavce (mm)

&

-20

Analyza varianty 3 x 5 mm s krouzky

198,21 Max
40
20
10

0,0057974 Min

Obr. 4.20 MKP analyza varianta nastavce - 3 x 5 mm s krouzky

U této varianty je pole Siroké 8,8 mm a pom¢ér indukei je 1,12. Tato varianta mé nej-
niz8i hodnotu nartstu indukce.

4.3.5 Experimentalni ovéfeni vybranych variant vysledki MKP analyzy
Vsechny vyse uvedené varianty byly realizovany (obr. 4.21). Jejich méfici vlastnosti
byly otestovany na méficim zafizeni. Sitky piechodovych oblasti byly nasledné po-
rovnany s referenc¢ni variantou.

Obr. 4.21 Vyrobené varianty polovych nastavct

Pii vSech porovnavacich testech byl proud v civce nastaven tak, aby magnetickd in-
dukce v obvodu s MR kapalinou dosahla 10,2 mT. Tato hranice byla zvolena, aby
bylo mozné porovnat nova méfeni s méfenimi s minulé prace na predeslém méticim
zafizeni. V MKP analyze byla pouZita jind hranice magnetické indukce (magneticka
indukce byla nastavena na 10 mT). Zména je minimalni, nepfedpokldda se vyrazna
odchylka. Srovnévaci testy byly provedeny na vzorcich v 100 ml odmérnych valcich

4.3.5
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a kapaliné¢ MIX, coz je smés vSech na UK pouzivanych MR kapalin. Tabulka 4.2
srovnava namétené hodnoty poméru magnetickych indukci s hodnotami ze simulaci.

Tab. 4.2 Srovnani experimentu se simulaci (zvyraznéna finalni varianta)

e Sifka
Sirka ” v . . T
vzduchové Pomér Pomérin-  Sifka magne- ovlivnéné
Varianta indukei - dukei - tického pole oblasti -
mezery . . .
simulace experiment [mm] experiment
[mm]
[mm]
Referencni 55 ¢ 1,94 1,79 35,0 22,60
15x15 mm
3x15 mm 33,8 1,70 1,41 14,5 20,38
3x15 mm 21,5 1,56 1,38 16,0 13,30
3x15 mm s
ity 21,5 1,34 1,29 12,0 11,40
3x5 mm 33,8 1,56 1,19 9,0 26,19
3x5s
by 33,8 1,12 1,08 8,8 25,50

Z tabulky plyne dobréd shoda simulace s experimentem v oblasti méfeni néartstu in-
dukce. Namétené hodnoty poméru indukci jsou o néco nizsi, to se dé pricist nepresné
stanovenym materialovym vlastnostem pouzitych materiali (zejména magnetické
permeabilité¢ MR kapaliny). Ukazuje se vsak, ze zména $itky piechodové oblasti se
neshoduje s trendem zmény Sitky magnetického pole z MKP analyzy. Nejmensi §ii-
ku pfechodové oblasti ma varianta s ndstavci s prifezem 3x15 mm se stinicimi

Obr. 4.22 Polové nastavce 3x15 mm: vykres (vlevo), vyrobené nastavce (vpravo)

Jako finalni byla vybrana varianta s pélovymi néstavci s vyskou 3 mm a Sitkou 15
mm (obr. 4.22). Tato varianta umoznuje jednak zvétSeni meétitelné oblasti vzorka
(u odmérnych valcti), jednak ma podstatné¢ mensi pfechodovou oblast ve srovnani
s ptivodni variantou.
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Prechodova oblast - pivodni ramena vs. nova ramena

11
10 - /?"'
9 - | 13,3 mm |
P o P
. * - povodni nastavce
'E g / nove nastavce
o
7 - 22,6 mm
. i .
\/ -
6 /
_.__-_-—-—".-.—
5 T T T T 1
150 170 190 210 230 250 270

poloha [mm]

Vzorek MR kapaliny

Obr. 4.23 Srovnani Sitky prechodové oblasti - ptivodni pdl. nastavce (15x15 mm) a nové pol. nastav-
ce (3x15mm ztzZen¢)

Obr. 4.23 nabizi srovnani ptechodové oblasti novych a piivodnich nastavcu. Je patrné
zmenS$eni narustu indukce i zuZeni prechodové oblasti. Diky optimalizaci tvaru ra-
men magnetického obvodu bylo tedy dosazeno zmenSeni Sifky prechodové oblasti
041 %.

4.4 Mérici retézec 4.4
Meéfici fetézec (obr. 4.24) se sklada z téchto zatizeni:
e Laserovy méfi¢ vzdalenosti
e Teslametr s Hallovou sondou
e Stabilizovany laboratorni zdroj
e Rezistor (boc¢nik)
e Dewetron DEWE -50 USB2

e Meéfici zafizeni

Laserovy métic¢ vzdalenosti i civka jsou ptipojeni k elektrokrabi¢ce, z ni vedou dva
vystupy. Jeden pro méfeni napéti (potazmo proudu) na civce a druhy pro meéteni
vzdalenosti. Do elektrokrabi¢ky vstupuji napdjeni civky ze stabilizovaného zdroje.
Teslametr je zapojen piimo do analyzatoru dat.

strana

49



MATERIALY A METODY

Stabilizovany laboratorni zdroj

Cina -

|

Teslametrs Hallovou sondou

l ||
Laserovy méfic vzdalenosti -

i / Elektrokrabicka ANALYZATOR
\

méticiho 1 5  pewesoussz

zafizeni s |
- mérenim napéti
na "boéniku™

Obr. 4.24 Méfici fetézec

Teslametr

Me¢ieni magnetické indukce je realizovano pomoci Teslametru F.W.Bell 5180 s
Hallovou sondou STD18-0404. Piistroj je kalibrovan pred kazdym méfenim a jeho
mefici rozsah je nastaven na nejcitlivéjsi hodnotu. Hallova sonda je umisténa tak,
aby jeji aktivni oblast byla uprostfed priifezu polového nastavce obvodu.

Stabilizovany laboratorni zdroj

K napdjeni civky byl pouzit laboratorni zdroj GW-INSTEK PST 3202. Je dulezité,
aby pouzity laboratorni zdroj nevytvarel pifi pfipojeni k civce Spicku proudu a tim
aby nedoslo k zmagnetovani celého obvodu. Tento jev (zmagnetovani vysSimi prou-
dy ma znacny vliv na méfeni a je zddouci se mu vyhnout (blize bude tento jev
popsan v kapitole o zpracovani dat z méfeni).

Laserovy snimac vzdalenosti

Pro méteni polohy vytahu byl pouzit snima¢ Baumer OADM 20U2472/S14C. Sni-
mac je upevneén k hlavni vé€zi méficiho zafizeni. Je napéajen napétim 12V a ptipojuje
se k elektrokrabici kabelem s konektorem M12 (5pin). Rozsah méfitelné vzdalenosti
je 50-300 mm. RozliSeni je udavané vyrobcem v zavislosti na méfené vzdalenosti
0,01-0,33 mm a maximalni odchylka 0,03-1 mm.

Analyzator dat

Vsechna data o méfeni jsou zpracovana pomoci analyzatoru dat DEWE-2010 od
firmy DEWETRON. Tento analyzator umoziuje zapojeni méienych vstupi a zaro-
veni funguje jako pocitac. Samotné méfeni probiha v programovém prostifedi De-
wesoft.
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4.5 Experimentalni centrifuga 4.5

Pro akcelerované zkousky je pouzita centrifuga MPW 340. Pro zvySeni pfesnosti ~—
meéfeni otacek je na centrifugu pfipevnén snimac otdcek Omron ESF2-DS30B4-P1

(obrazek 4.25). Otacky jsou vyhodnocovany pomoci analyzatoru Dewetron.

Do vnitiniho prostoru centrifugy je umisténo teplotni ¢idlo PT-100.

Obr. 4.25 Experimentalni centrifuga se snima¢em otacek [5]

Centrifuga mé celkem 4 hlinikové kalisky o priméru 57 mm pro umisténi vzorka. Pti
pouziti vzort o mensim priméru je nutné vytvorit do téchto kaliskt distan¢ni vlozky
(obr. 4.26). Ty byly vyrobeny z Ertacetalu pro zkumavky s rovnym dnem o priméru
19 mm. Vlozky byly perforovany v celém svém objemu pro zajisténi lepSiho pienosu
tepla mezi zkumavkami a vyhfivanym prostfedim v centrifuze.

85

257

Obr. 4.26 Distancni vlozka pro centrifugaci zkumavek - perforovana

Centrifuga je urCena k testim akcelerované sedimentace. Kazdy takovy test probiha
za stanoveného pretizeni, které se vypocita z otacek centrifugy a vzdalenosti vzorkt
od stfedu otaceni. V této praci bude pretizeni pocitdno ke stiedu sloupce testované
MR kapaliny. Veskeré vyhodnoceni bude probihat s takto stanovenym pietizenim
(pokud nebude feceno jinak). Ke stanoveni pietizeni je tfeba znat vzdalenost od stie-
du otaceni, ta je zobrazena na schematickém obr. 4.27.
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Obr. 4.27 Schéma centrifugy s rozméry ke stiedu otaceni

4.6 Tepelna komora pro experimenty za vysSich teplot
Jednim z dil¢ich cili diplomové prace je provést testy za zvySenych teplot (40, 60
a 80°C). K tomu bylo nutné¢ modifikovat stavajici experimentalni centrifugu, které
v plivodni konfiguraci Zddné vyhtivani nema. Byly vypracovany tii navrhy provedeni
komory:

e Varianta 1 - externi piivod horkého vzduchu (obr. 4.28)

horni komora s vikem flexibilni hadice
Flexadur

Spodni

komora

g

ventilatory pro cirkulaci topné téleso

centrifuga

Obr. 4.28 Navrh konstrukce tepelné komory s externi vyhtivaci komorou

Prvni ndvrh mé tepelnou komoru umisténou vedle samotné centrifugy, to ma za ucel
umoznit co nejsnazsi piistup k vzorkiim v centrifuze. Slabou strankou tohoto navrhu
mohou byt znacné ztraty tepla vlivem vedeni horkého vzduchu na relativné dlouho
vzdalenost.
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e Varianta 2 - komora s vyhfivanim pfimo na centrifuze (obr. 4.29)

otvor prowwod

senzoru otatek

ventildtor

topné téleso

ram komory

izolace
polystyren

Obr. 4.29 Navrh konstrukce tepelné komory s vyhtivanim
pfimo na centrifuze

Druhy navrh je konstrukéné jednodussi. Vyhtivani je umisténo pifimo na centrifugu.

Slabou strankou miize byt ztizena manipulace se vzorky a nebezpeci kontaktu s top-
nym télesem.

e Varianta 3 - s vyhiivanim horkovzdusnou pistoli (obr. 4.30)

rozdélovaé proudu
vaduchu

horkovzduina

pistale
centrifuga
nosné konstrukce

durovany
polystyren

Obr. 4.30 Navrh konstrukce tepelné komory s horkovzdusnou pistoli,
vpravo realizovana konstrukce

Posledni navrZena varianta se vyznacuje jednoduchou konstrukci, kdy je na centri-
fugu umistén rdm z Bosch profili. K nému je pfipevnén kryci plat z polystyrenu.
V platu jsou vyfiznuty dva otvory. Mensi otvor slouzi jako prizor po snimac otacek
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a do vétsiho otvoru je umistén rozvadé¢ proudu vzduchu, coz je v podstaté obraceny
trychtyt s rozvodnymi lopatkami (vyroben z ABS). Na konstrukci je ddle umisténa
horkovzdusna pistole Bosch s regulaci teploty. Pistole umoznuje nastavovat teplotu
v rozsahu 50-500 °C po 10 °C krocich. Jako finalni varianta urc¢ena k realizaci byla
zvolena posledni z vySe uvedenych variant. Ovétovaci pokusy prokdzaly dostatecny
vykon horkovzdu$né pistole i schopnost regulace teploty v pozadovaném rozsahu
(40-80 °C). Toto feseni je taktéz ekonomicky nejvyhodnéjsi, jelikoz vSechny potieb-
né komponenty jsou k dispozici na Ustavu konstruovani.

4.7 Testované MR kapaliny a pFriprava vzorku

V ramci této diplomové prace bude otestovana MR kapalina MRF-122EG od spolec-
nosti LORD. Tato kapalina ma ze vSech komercné dostupnych kapalin nejvyssi rych-
lost 1G sedimentace. Parametry kapaliny jsou uvedeny v tabulce 4.3.

Tab. 4.3 Parametry kapaliny MRF 122EG [31]

Hustota kapaliny [g.cm™] 2,28-2,48
Hmotnostni podil Zeleznych castic [%] 72
Objemovy podil zeleznych ¢astic [%] 17
Dynamicka viskozita pii 40°C [Pa-s] 0.042
PouZitelna za teplot [°C] -40 °C az 130 °C
Primeérna velikost ¢astic [um] [32] 1,95
Hustota nosné kapaliny [kg/dm?] 0,8

Pied kazdym experimentem je kapalina rozmichdna pomoci michadla na sloupové
vrtacce v originalni zasobni 1dhvi po dobu minimalné¢ 20 minut. Delsi doba rozmi-
chani je dilezitd, predevsim pokud kapalina del$i dobu stdla v nadobé nepouzita.
Poté je pfelita do kadinky a nasledné jsou odlévany pozadované vzorky. Veskerad
kapalina, ktera ulpi na sténach nadob je nasledné peclivé seskrabana a slita zpét
do z4sobni lahve. Pro experimenty byly pfipravovany dva typy vzorkl: kapalina
ve 100 ml odmérnych valcich a kapalina ve zkumavkach s rovnym dnem o primeé-
ru 19 mm. Vzorky v odmérnych valcich slouzZi k ovéfovacim experimentim a srov-
nani s pfedchozi generaci méticiho zatfizeni a vzorky ve zkumavkach jsou ptipravo-
vany pro akcelerované sedimentacni testy. Odmérné valce jsou kapalinou plnény
po rysku 100 ml a zkumavky do 70 mm vysky (méfeno od roviny stolu, na niz je
zkumavka postavena).

4.8 Metodika experimentu akcelerovanych zkousSek

Vzorky testované MR kapaliny jsou pfipraveny do centrifugacnich zkumavek (pro
kazdy test dva identické vzorky. Pouzité zkumavky jsou sklenéné s rovnhym dnem
s vnéjSim prumerem 19 mm. Zkumavky musely byt sefiznuty na vysku 110 mm, aby
se vesly do centrifugy. Testovani je provedeno vzdy pro urcitou hodnotu pretiZeni.
Nejprve jsou vzorky zméfeny v pivodnim stavu na méficim zafizeni tento stav je
oznacen jako etalon. Poté jsou umistény do centrifugy a vystaveny pietizeni. V po-
zadovanych casovych intervalech jsou opét vytazeny a proméfeny na méficim zafi-
zeni. Testovani za zvysené teploty probihd s tim rozdilem, Ze na centrifugu je umis-
téno vyhfivani. Pro tyto testy plati specialni postupy uvedené v kap. 4.8.1.
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4.8.1 Postup méreni na méricim zarizeni

Vzorek je umistén na pojizdnou platformu méficiho zatizeni a upevnén do vedeni. Je
nutné nastavit polohu dorazii a vedeni pro rtizné typy nadob na vzorky (popiipadé¢
vymeénit ramena magnetické¢ho obvodu). Poté je umisténa do §térbiny v magnetickém
obvodé Hallova sonda. Pied kazdym méfenim je sonda vynulovdna. Po zapnuti méfi-
ci aparatury probéhne stiskem tlacitka prijezd vzorku nahoru a doli magnetickym
obvodem. Vysledky jsou zaznamenany v softwaru Dewesoft, ukladani je spusténo
a ukoncené pomoci triggeru.

Je nutné dbat na to, aby byla sonda pevné umisténa a v pribehu testu se nepohybova-
la. Taktéz je dulezité ustavit ji vzdy do stejné polohy (k tomu slouzi upinaci stoja-
nek).

Postup méteni v bodech:

e Umisténi vzorku do standu

e Kontrola napéjeni civky a nastaveni proudu v civce

e Kalibrace Hallovy sondy

e Umisténi Hallovy sondy a nastaveni rozsahu méieni na Teslametru
e Kontrola nastaveni ukladani namétenych dat

e Spusténi méteni

e Navraceni vzorku do centrifugy

4.8.2 Prubéh testovani za vyssi teploty

Pro testy za vysSich teplot byla navrzena vyhtivana centrifuga (viz 4.5). Jelikoz ne-
bylo mozné umistit senzor teploty pfimo na zkoumané vzorky (na rotor centrifugy),
musel byt senzor teploty umistén do prostoru komory centrifugy. Pfed zahajenim
testovani byla oveéfovacim testem zjisténa teplota ve vzorku a stanoveny podminky
pro prubéh experimentu za vyssi teploty. U vyssich teplot (60 a 80°C) se objevil pro-
blém s rychlosti vyhtati vzorku s kapalinou, zejména po provedeném méteni. Jelikoz
neni vzorek pii méfeni nijak izolovan, rychle ztraci teplotu (pii standardnim méieni
cca o 8°C). Nasledné dohtati horkym vzduchem trva relativné dlouhou dobu (15 mi-
nut i vice), pficemz se na vzorku za vyssich teplot mtize projevit i 1G sedimentace.
Do centrifuga¢nich kaliSkt, v nichz jsou vzorky umistény (viz obr. 4.25), byla nalita
voda o odpovidajici teploté. Diky perforovanym vlozkam (obr. 4.26) je tato vodni
lazen v pfimém kontaktu se vzorkem. Tento postup znacné zvySuje teplotni stalost
vzorku jakoZ i rychlost dohtati po provedeném méieni.

Postup pro testovani za teploty 40 °C:

e Vyhftati centrifugy i se vzorky na 40 °C (nastaveni horkovzdusné pistole
50 °C)

e Vydrz na teploté 38°C po dobu 10ti minut

e Centrifugace s udrzovanim teploty 38 °C

e Provedeni méteni vzorktl, vzorky jsou co mozna nejrychleji vraceny do
centrifugy

4.8.1

4.8.2
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e Dohftati vzorka po dobu 2,5 minuty pii teploté 40 °C
e Centrifugace...

Postup pro teploty 60 °C a 80 °C:

e Vyhtati samotné centrifugy bez vzorkl na pozadovanou teplotu (nastaveni
horkovzdusné postole 70 °C a 110 °C)

e Ohfev vody v rychlovarné konvici nasledné¢ ustdleni na teplotu 65 °C re-
spektive 85 °C

e Naliti vody do centrifuga¢nich kaliskt (125 ml)

e Umisténi vzorkl do centrifugy dohtivani po dobu 10 minut (teplota 60 a
80 °C)

e (Centrifugace

e Mc¢fteni a vraceni vzorka zpét

e Dohfivani vzorkli po dobu 5ti minut (za teploty 60 a 80 °C)

e Centrifugace...

4.9 Zpracovani méirenych dat

Data naméfend na experimentalnim zafizeni je nutné jesté dale upravit. Zpracovani
probiha v programu Matlab, kde je vytvoten piislusny skript (viz Ptiloha 1). Prvnim
krokem je filtrace a primérovani namétenych dat. Diky tomu, Ze vzorek prochdzi
magnetickym obvodem nejprve smérem nahoru a poté smérem doll, dostdvame
v méfeném signalu dve identické kiivky. Tyto kiivky by se mély v zasadé prekryvat,
coz se v praxi ned&je pokazdé. Dlivody, pro¢ se kiivky neptekryvaji, jsou dva. Prvni
moznosti je, ze se jedna o prvni méteni s konkrétnim vzorkem. Magneticky obvod je
zmagnetovan na urcitou uroven, po priachodu vzorku se ovSem tato uroven zvysi.
Tento problém se odstrani jednoduse a sice opakovanim méieni. Druhou moznosti je
pohyb vzorku v prib&hu méfeni, smérem od jednoho konce magnetického obvodu
k druhému. Tento problém se odstrani vhodnym vycentrovanim vedeni vzorku. Kaz-
dopadné drobné rozdily mezi témito dvéma kiivkami se vyskytnou vZdy a odstrani se
v ramci zpracovani dat primérovanim.

4.9.1 Filtrace a uprava namérenych dat

Prvnim filtrem, ktery je aplikovan, je 10 Hz hardwarovy filtr, jenz filtruje pfimo sig-
nal z teslametru. Dalsi Uprava signdlu probihd ve skriptu v programu Matlab (viz
ptiloha 1). Nejprve je upravena namétenda poloha, aby nula na ose x odpovidala polo-
ze hladiny vzorku.
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Obr. 4.31 Uprava naméfenych dat - filtrace a odedteni offsetu

Dal$im krokem je primeérovani klouzavym primérem, hodnota okénka priméru je
jedna pétina z pouzité vzorkovaci frekvence. Néasledné jsou data posunuta o polovinu
Sitky okénka. Poté je odecten offset meteni, ktery odpovidd magnetické indukce mé-
fené v obvodu bez MR kapaliny (obr. 4.31).

Vlivem moZné magnetizace vys§imi proudy se mize stat, ze data upravena vyse uve-
denymi kroky nekoresponduji s realitou. Plocha pod grafem magnetické indukce by
m¢la byt u stejného vzorku vzdy stejnd, at’ uz je vzorek jakkoliv sedimentovan.
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Obr. 4.32 Porovnani dat z akcelerované sedimentace po Oti a 60ti minutach pred korek-

ci plochy (nahote) po korekci (dole)

Je-li magneticky obvod néjakym vnéjSim zdsahem zmagnetizovan na vyssi hodnoty,
neZ normalné, li§i se také plochy pod namétenymi kiivkami magnetické indukce
(obr. 4.32 nahote). Magnetickd indukce u dna vice sedimentovaného vzorku (60 mi-
nut) nemize byt nizsi nez u dna vzorku sedimentovaného méné (0 minut). Proto je u
kazdé métené kiivky vypocitdna ploch pod kiivkou a porovndna s plochou z etalo-
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nového méfeni. Podilem téchto ploch je nasobena hodnota magnetické indukce, tak
se dosahne stejné plochy pod kiivkou u vSech méfeni daného vzorku (obr. 4.32 -
dole).

4.9.2 Vyhodnoceni sedimentacnich profili

Abychom mohli sledovat priibéh sedimentace, je nutné dale zpracovat namétené se-
dimentacni profily (obr. 4.33). V této praci bude sledovan vzdy pohyb rozhrani se-
diment - vylouc¢end nosna kapalina. Pfed kazdym méfenim je zméiena vyska hladiny
MR kapaliny (u etalonového vzorku) ke stfedim polovych ndstavcti. Naméfena data
jsou posunuta o tuto vzdalenost tak, aby nulova poloha odpovidala okamziku, kdy
hladina MR kapaliny prochéazi sttedem polovych néastavci. Déle je urCena magnetic-
k4 indukce v tomto misté u etalonového vzorku. Po naméteni vSech sedimentacnich
profilti jsou hledany pruseciky s takto urCenou hodnotou magnetické indukce. Tak
jsou nalezeny polohy hladiny u sedimentovanych vzork (obr. 4.34).

Sedimentacni profily MRF-122 8,5G 25°C

etalon
5min
5L 10min
15min
20min
4L 25min
30min
45min
60min
75min
—— 90min
2L —— 100min
——— 110min
— 120min
1L — 130min
— 150min
— 180min

éo

20

Obr. 4. 33 Vyhodnoceni sedimenta¢nich profila

Je -li takto popsan pohyb rozhrani v zavislosti na poloze, miizeme spocitat sedimen-
taéni pom¢r:

Vyska sedimentu [mm]

Sedimentaéni pomér [%] = 100 (22)

VysSka vzorku [mm]

Sedimentacni pomér 100 % tedy odpovida nesedimentované kapaliné. Takto vypoci-
tané hodnoty pomeéru jsou zobrazeny v grafu v zavislosti na ¢ase sedimentace (obr. 4.
34 vlevo). Na obr. 4.34 vpravo mizeme vidét pro srovnani fotografie sedimentova-
nych vzorkli MR kapaliny. Je vidét, ze pokles hladiny odpovidéd poklesu vyhodnoce-
nému ze sedimentacnich profilt.
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Obr. 4.34 Priubéh akcelerované sedimentace (vlevo), odpovidajici vzorky (vpravo)

4.10 Opakovatelnost méreni 410
Jednim z klicovych vlastnosti méfici metody je jeji opakovatelnost.

Na obr. 4.35 jsou kiivky z 5ti po sobé jdoucich méfeni provedenych na stejném

vzorku.

Ve

Opakovatelnost méreni

/ = meéreni 1 \
1 méreni 2
/ = meéfeni 4 \
0,5 méreni 3
/ = meéieni 5
0 T T T T )

40 6 80 100
poloha [mm]0

Obr. 4.35 Méteni opakovatelnosti

Pon¢kud lepsi piredstavu o rozptylu hodnot méfené magnetické indukce dava zvétse-
ni Casti vySe uvedeného grafu (obr. 4.36). Vezmeme-li primér ze vSech méfeni
a k nému ur¢ime pramérnou smérodatnou odchylku, pak absolutni primérna odchyl-
ka ¢ini 0,063 mT.
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Obr. 4.36 Zvétseny vytez dat z grafu na obr. 4.34

211 4.11 MéFeni magnetické remanence magnetického obvodu
Magnetickd remanence ovliviluje negativné naméfend data (kapitola 4.9). Pouziti
Behanitu (viz kapitola 4.2) na vyrobu magnetického obvodu by mélo remanenci vy-
razn¢ snizit. Hodnota magnetické remanence se da urcit z B-H, respektive B-I cha-
rakteristiky obvodu. Méteni B-H (respektive B-I) kiivek probéhlo se dvéma varian-
tami pélovych nastavca.
Postup méteni byl nasledujici:

e Magneticky obvod byl odmagnetovan na co nejnizsi moznou hodnotu

e Na pfipojeném zdroji byl nastavovan plynule proud na civce na maximalni
moznou hodnotu a poté opét plynule snizen na nulu

e Byla otocena polaritu napajeni civky a proud byl opét zvétSovan do maxi-
malni hodnoty a poté sniZen na nulu

e Byla znovu otocena polarita napajeni a proud zvétSovan do maximalni
hodnoty

Pro méteni byl pouzit laboratorni zdroj GW - INSTEK PST 3202. Naméfeny odpor
napajené civky byl 3 © . Maximalni proud dosazitelny pouzitym zdrojem byl ome-
zen napétovym omezenim 10V. Maximalni dosazitelny proud byl tedy 3,3A. Vy-
sledky méfeni jsou na obr. 4.37.
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1 [A]

-40

60
1 [A]

Obr. 4.37 B-1 kiivka obvodu: s 15 mm nastavci (nahoie), s 3 mm nastavci (dole)

Naméfené magnetické remanence ziskané z vyse uvedenych grafi jsou v tabulce 4.4.
Jsou srovnany s magnetickou remanenci na predeslé generaci méticiho zatizeni.

Tab. 4.4 Magneticka remanence - nametené hodnoty

Magneticka Zména
remanence [mT] remanence
Puvodni mag. obvod 4,8 -
Novy obvod - 1,66 76%
15 mm ramena
Novy obvod - 3 38%
3 mm ramena

Z tabulky je zfejmé, Ze se podafilo hodnotu magnetické remanence vyrazné snizit

u obou variant pélovych nastavcu.
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4.12 Metodika testovani vlivu geometrie nadoby

Pro vyhodnoceni vlivu geometrie nddoby byl stanoven nésledujici experiment. Jsou
ptipraveny 3 vzorky MR kapaliny MRF 122EG, kazdy ve zkumavce o jiném prime¢-
ru. Vzorky maji vzdy stejnou vysku sloupce MR kapaliny (70 mm) a budou testova-
ny pii pretizeni 12 G. Pribch sedimentace bude nasledné porovnan a stanoven tak
vliv geometrie nadoby na pribéh sedimentace. Rozméry testovanych zkumavek jsou
uvedeny v tabulce 4.5.

Tab. 4.5 Rozméry zkumavek pro testovani vlivu geometrie nddoby

Vnéjsi priamér Vnitini primér
[mm] [mm]
Zkulrnavka 19.2 16,5
s rovhym dnem
Zkumavka
50 ml 25,2 22,5
Plastova zku- 30,6 275
mavka
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5 VYSLEDKY

W "l
—

5.1 Ovéreni funkce mériciho zarizeni
Na nov¢ vyvinutém zatizeni (obr. 5.1) byly nejprve provedeny oveétovaci méreni.

Obr. 5.1 Méfici zatizeni: celkovy pohled(vlevo), vpravo nahofe pohon vytahu (vpravo nahote),
magneticky obvod (vpravo dole)

Podafilo se dosdhnout plynulého pohybu vytahu bez nezadoucich vibraci. Upevnéni
sondy je stabilni a nedochazi k pohybu sondy v pribéhu méteni. Testovany vzorek
lze snadno vyjmout a diky flexibilnimu priméru vedeni vzorku (a jeho snadné vy-
meéne), mohou byt testovany vzorky s riznymi pramery.

4
hladina dno
3,5
3
'.:;
E
E 2,5
=
-
E 2
-
._E
:% 1,5
£
1 15mmramena
3Imm ramena
0,5
0
o 50 100 150 200 250 300
vzdalenost [mm]

Obr. 5.2 Zvétseni métené oblasti diky pouziti novych polovych nastavcl
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Nové métici zafizeni ma dvé sady vymenitelnych ramen magnetického obvodu. Jsou
to ramena 15x15 mm a ramena 3x15mm. Pfi pouziti ramen 3x15 mm je zvétSena
meéfici oblast, pii méfeni odmeérnych valct, jelikoz méfici sonda se dokaze dostat bliz
ke dnu vzorku. Méfeni je zobrazeno na obr. 5.2. Modfe je zvyraznéna oblast, kterou
je mozné naméfit navic diky zazenym nastavcim.

5.2 Vliv geometrie nadoby

V ramci testovani vlivu geometrie nadoby (viz kapitola 4.12) byla métena sedimen-
tace tfi vzorkli ve zkumavkéch s vnitfnimi praméry 16,5 mm, 22,5 mm a 27 mm.
Vsechny vzorky byly vystaveny pfetizeni 12 G. Vysledky experimentu zobrazuje
grafna obr. 5.3.

120%
d=27,5 mm
100% l—-—!—! o —
’ = X d=22,5mm
g 80% X = W d=16,5mm
o ]
5 % x
© 60%
] X
7] [ ] [
€ X X
% 40%
(7]
20%
O% T T T T 1
0 20 40 60 80 100
¢as [min]

Obr. 5.3 Vliv geometrie nddoby na pritbéh sedimentace, pretizeni 12G

5.3 Akcelerovana sedimentace za pokojové teploty

Experimenty za pokojové teploty probéhly celkem pro 4 hodnoty pretiZeni: 4 G, 6 G,
8,5 G a 12 G. V pribchu testli byla sledovana a zaznamenavana teplota. Primérna
teplota ze vSech méteni byla 25°C. Testy probihaly vzdy do doby, nez se vyska se-
dimentu neustalila. Nejdelsi dobu trval test pii pfetizeni 4G a to 480 minut. Naopak
nekratsi test trval 90 minut (12G pfetizeni). Celkem byl kazdy vzorek v pribéhu
téchto test zmétren 66krat, tedy celkem bylo provedeno minimalné 132 meéfeni se-
dimentacnich profilli na méficim zatizeni. Ukazka naméfenych sedimentacnich profi-
1 je na obr. 5.4
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Sedimentacni profily MRF-122 8,5G 25°C
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Obr. 5.4 Sedimenta¢ni profily akcelerované sedimentace pii 8,5G a teplote 25°C

Kazdy vzorek byl zméten dvakrat. Vysledny pribéh sedimentace je primérem téchto
dvou vzorki. Prib¢h sedimentace dvou identickych vzorkl pfi stejnych podminkéach
je znazornén na grafu na obr. 5.5.

Prubéh sedimentace 12G

NN A\ e
— " oom
X A
<~ 0,8 n
Q
£ @ primér n
206 )
5 M vzorek 1 A 4]
S04
S A vzorek 2
£
5 0,2
(]
wv
o T T T T 1
0 20 40 ¢as (min) 60 80 100

Obr. 5.5 Prub¢h sedimentace pii pietizeni 12G porovnani 2 identickych vzorkt a jejich praiméru
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Rozdily mezi jednotlivymi vzorky jsou minimdlni. Hodnota maximélni odchylky
ve vySe uvedeném grafu byla 1 %. Oba dva métené vzorky tedy vykazuji stejny pri-
béh sedimentace.Graf na obr. 5.6 shrnuje pribéhy sedimentaci pro vSechna ptetizeni
za pokojové teploty.

Priibéh sedimentace za pokojové teploty
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Obr. 5.6 Prub¢h sedimentace za pokojové teploty

Obecné jsou na kazdém prubéhu sedimentace patrné tfi oblasti. Prvni je oblast kdy je
pokles pozvolny a mé linearni prib¢h, po dosaZeni urcité urovné sedimentace (okolo
90ti procent) se rychlost rapidné zvysi a sedimentace probihd vysokou rychlosti, do-
kud neni dosazeni kritické koncentrace a zpomaleni sedimentace. Z grafu jde vysle-
dovat predpokladany fakt, Ze kapalina sedimentuje nejrychleji pfi nejvétsim apliko-
vaném pietizeni. Castice sedimentuji na jinou irovef pro jiné pretizeni (tzn. konecna
vyska sedimentu je vysSi pro mensi zrychleni). Je také ziejmé, Ze sedimentace tplné
neustala u téchto méfeni, nybrz i v posledni Casti pritbehii sedimentace pozorujeme
pozvolny pokles vysky sedimentu, tzv. kompresi sedimentu.

5.4 Akcelerovana sedimentace za zvySenych teplot

Akcelerovana sedimentace za zvySenych teplot probihala podle metodiky uvedené
v kapitole 4.8.2. Opét byly testovany dva identické vzorky a z naméfenych sedimen-
taCnich profil byly vytvofeny prib¢hy sedimentace.

5.4.1 Akcelerovana sedimentace pfi teploté 40°C

Béhem téchto méfeni nebyly vzorky umistény do vodni l4zné, ale byly pouze vyhii-
vany teplym vzduchem. Byly provedeny méteni pii zrychlenich 4 G, 6 G a 8,5 G.
Sedimentacni profily z méfeni 8,5G jsou zobrazeny na obr. 5.7 a pribéh sedimenta-
ce je znazornén na obr. 5.8.
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Obr. 5.7 Sedimenta¢ni profily akcelerované sedimentace pfi 8,5G a teploté 40°C
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5.3.2 Akcelerovana sedimentace pri teploté 60°C

Pii testovani za teploty 60°C bylo nutno vzorky umistit do vodni 14zné& pro rychlejsi
vyhiivani. Méteny byly vzorky pfi pretizeni 4 G, 6 G a 8,5 G. Sedimenta¢ni profily z
mereni 8,5 G jsou zobrazeny na obr. 5.9.

Obr. 5.8 Pribéh akcelerované sedimentace pii teploté 40°C

5.3.2
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Obr. 5.9 Sedimentacni profily akcelerované sedimentace pii 8,5G a teploté 60°C
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Obr. 5.10 Pribeh akeelerované sedimentace pii teploté 60°C

Obr. 5.10 zobrazuje prabéh sedimentace pii teploté 60°C. Opét mizeme v porovnani
s mefenimi za nizSich teplot pozorovat rychlejsi pribéh sedimentace. U nejvyssiho
pretizeni (8,5 G) pozorujeme opét posun zlomu oblasti rychlejsi sedimentace smérem
k vysSim koncentracim. U niz$ich pfetizeni neni tento posun vyrazny. U teploty 60°C
jiz byla pozorovéna i vyrazna teplotni roztaznost vzorka. V dasledku zvétSeni obje-
mu doslo k nartstu vysky hladiny MR kapaliny o cca 1 mm. V disledku zvyseni
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teploty také panovala obava nedojde-li k vyrazné 1 G sedimentaci vzorku v prab&hu
jeho vyhtivani. Byla provedena méfeni ktera ukazala, ze za dobu 5ti minutového
vyhtevu, kdy byl vzorek v klidu v centrifuze doslo pouze k mirnému poklesu vysky
sedimentu a to 0 0,13 mm.

5.3.3 Akcelerovana sedimentace pri teploté 80°C (obr. 5.11)

experimentt. Udrzet pozadovanou teplotu vzhledem k velkym tepelnym ztratdm
vzorku pfi méfeni na experimentalnim zafizeni bylo naroc¢né. Taktéz role teplotni
roztaznosti a 1G sedimentace je zde markantnéjsi. Rychlost sedimentace je jiz tak
vysoka, ze rovnéz jednotlivda méfeni (a s tim spojené prerusovani centrifugace) maji
¢im dal tim vétsi vliv na celkovy prubéh sedimentace. Vysledky je tieba brat z veske-
rymi ohledy na uvedené nepiesnosti.

Priubéh sedimentace 80°C
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Obr. 5. 11 Prubeh akcelerované sedimentace pii teploté 80°C

v

U tohoto experimentu nebylo pouzito nejvyssi pretizeni 8,5 G a to z divodu vysokeé
sedimentacni rychlosti pfi této teploté a pretiZzeni a s tim spojené rostouci nepfesnos-
ti. Byla pouzita pietizeni 6 G, 4 G a nové 3G. Uvodni linearni oblast prabéhu sedi-
mentace je strm¢jsi a bod jejiho zlomu neni tak vyrazny. Neda se vsak fict, ze by k
nému doslo jesté pii vyssich koncentracich, nez u predeslych experimenti. Konecna

vyska sedimentu je mirn¢ nizsi. Pro pfetizeni 6 G je to 50 oproti 53-54 % z testh
niz$ich teplot.

5.3.3
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6 DISKUZE

6.1 Mérici zarizeni a metodika experimentu

Prvnim krokem této prace bylo vytvoieni nového méticiho zatizeni pro méfeni miry
sedimentace MR kapalin. Toto zafizeni bylo zcela nov€ zkonstruovano (obr. 5.1)
s vyuzitim poznatkli z predeslého ndvrhu zatizeni. Zafizeni je plné¢ funkcni a jeho
nova konstrukce zna¢né usnadnila jeho obsluhu (snadnd vyména komponent, manu-
alni 1 elektricky pohon aj.). Dale byl optimalizovan tvar magnetického obvodu re-
spektive polovych nastavcl a timto byla zvysSena senzitivita métfeni (kapitola 4.3).
Siika sledované piechodové oblasti poklesla u nového magnetického obvodu o 43%.
Dale byl také udan smér ktery otevira dal$i moZnosti zvySeni senzitivity a sice pouzi-
ti stinicich krouzkii. Zde bude nutny dalsi vyzkum, jeZ stanovi vhodny tvar a velikost
téchto krouzki. PouZiti Behanitu vedlo k vyraznému sniZeni magnetické remanence
(tabulka 4.4). Oproti predchozi generaci méficiho zafizeni klesla remanence u na-
stavell 15x15 mm o 76 % u néstavel 3x15mm o 38 %. Diky tomu mé4 obvod mensi
citlivost na piipadné zmagnetovani vyssimi proudy. Opakovatelnost méfeni byla
zméfena a zhodnocena (kapitola 4.10) a je na vyborné urovni. Namétfena data jsou
zpracovana v nckolika krocich. Cely postup zpracovani dat je popsan v kapitole 4.9.
Byla navrZzena a zkonstruovana tepelnd komora pro testy za vySSich teplot
(kap. 4.6).Jedné se o jednoduché a ptitom spolehlivé zatizeni, které pouziva k vyhte-
vu horkovzdusnou pistoly. S jeji pomoci byly provedeny vSechny stanovené testy
za vyssich teplot (40, 60 a 80 °C). Pro testovani za zvySenych teplot byla stanovena
metodika prub¢hu testi.

6.2 Vliv geometrie nadoby

Na zakladé¢ vysledkd experimentu zobrazenych v grafu na obr. 5.3 lze stanovit tento
zaver. VEtsi prumér nadoby testovaného vzorku zpiisobuje rychlejsi sedimentaci ka-
paliny. Tento fakt je disledek interakci Castic MR kapaliny se sténami nadoby,
v disledku tfeni jsou tyto ¢astice brzdény ve svém pohybu. Tento jev je ¢im dal tim
vice zjevny, ¢im je mensi primér nadoby. Takovy zavér odpovida modelu podle Ri-
chardsona a Zakiho, je-li koeficient tohoto modelu stanoven podle Chabry a Richard-
sona [26](kap. 2.2.3 vztah 12 a 13). Model pfedvida pokles rychlosti sedimentace s
rostouci hodnotou poméru velikosti ¢astic k priméru nddoby. Konec¢na vyska sedi-
mentu je u vétsich nddob nizsi, to 1ze pficist stetnovym efektim v disledku povrcho-
vého napéti, které maji u vétSich primeért nadob mensi vliv.

6.3 Experimenty akcelerované sedimentace

Experimenty akcelerované sedimentace MR kapaliny nebyly publikovany doposud v
zadné praci. Z tohoto ditvodu neni mozné vysledky experimentl porovnavat s jinymi
zdroji.

6.3.1 Akcelerovana sedimentace pri pokojové teploté

Pii pokojové teploté byly vzorky testovany, pti zrychlenich 4 G, 6 G, 8,5 Ga 12 G.
Graf na obr. 6.1 je zobrazuje pribéh sedimentace pfi pretizeni 8,5G a pokojové tep-
loté.
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Obr. 6.1 Pribéh sedimentace pii 8,5G a pokojové teploté (prolozeni ptimkami)
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Obr. 6.2 Prabé¢h 1G sedimentace kapaliny MRF-122EG

Na rozdil od 1G sedimentace (obr. 6.2) neni pribéh sedimentace linearni. To je za-
pri¢inéno presunem Castic dal od stiedu otad€eni v centrifuze a tim 1 k aplikaci vétSiho
pretizeni na tyto ¢astice. Castice také sedimentuji na jinou uroven pro jiné pietizeni
(tzn. vyska sedimentu je vyssi pro mensi zrychleni). Je také zfejmé, Ze sedimentace
uplné€ neustala u téchto méfeni, nybrz i v posledni ¢asti pribehii sedimentace pozoru-
jeme pozvolny pokles vysky sedimentu, dochdzi zde totiz k tzv. kompresi sedimen-
tu [20]. U 1G sedimentace tato kapalina sedimentovala na troven 51 % (obr. 6.2).
Vysledky akcelerované sedimentace (obr. 5.6) vykazuji pokles pod tuto uroven
u zrychleni 12G a 8,5G, naopak u zrychleni 4 a 6G byla vyska sedimentu u konce
experimentu vétsi nez 51 %. Vlivem plisobeni vétsi odstiedivé sily dochdzi tedy
ke kompaktnéj§imu prostorovému usporadani ¢astic. Otazkou zistava, pro¢ je vyska
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sedimentu u zrychleni 4G a 6G vyssi nez u 1G sedimentace. Nejspise se zde projevu-
je vliv geometrie nadoby. Vzorky akcelerované sedimentace jsou umistény ve zku-
mavkéch o vnittnim primeéru 16,5 mm, kdezto vzorky 1G sedimentace byly umiste-
ny do odmérnych valch o vnitfni priméru 28,5 mm. Na zdkladé vyhodnoceni vlivu
geometrie (kap. 6.2) je mozné fict, ze mensi priméer zkumavky zptisobil vyssi konec-
nou vysku sedimentu.

6.3.2 Akcelerovana sedimentace za zvySenych teplot

Na grafu na obr. 5.7 vidime pribéh poklesu vysky sedimentu pfti teplot¢ 40 °C.
Oproti pokojové teploté (obr. 5.5) je sedimentacni proces rychlejsi. Pribéh poklesu
sedimentu je ovSem témét zachovan.Nejprve linedrni pokles poté zlom a zrychleny
pribéh. Ke zlomu z prvni €asti dochdzi jiz pii vysSich koncentracich okolo 93 %.
Konecna vyska sedimentu je podobna jako pii nizsi teploté.

Srovname-li jednotlivé pribéhy sedimentace pro kazdé zrychleni (jako ptiklad pro 6
G obr. 6.3) pii riznych teplotach, je patrny minimalni vliv teploty na kone¢nou vys-
ku sedimentu. Jediny vyrazny rozdil je u teploty 80°C. Otazkou je, zda je tento rozdil
zpuisoben opravdu zvysenim teploty a ne nepiesnostmi pii experimentu a dalSimi
jevy napf. teplotni roztaznosti. Vzorek se pii métfeni vyrazné ochladi a poté opét ro-
zehieje.

6G
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‘e 60% —X =
s * & A ] a0°c
£ 40%
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Obr. 6.3 Sedimentace za ptetizeni 6G pro rizné teploty

6.4 Tvorba empirického vztahu

Na zédklad¢ informaci z reSerSe [30] je urena zavislost mezi sedimentacni rychlosti
a aplikovanym ptetizenim. Sedimenta¢ni rychlost u akcelerované sedimentace neni
v pribéhu sedimenta¢niho procesu konstantni (srovnej obr. 6.1 a 6.2), byla tedy sta-
novena pramérna sedimentac¢ni rychlost, jako podil celkové drahy, kterou urazi roz-
hrani kapalina-sediment a ¢asu. Takto urcené rychlosti (pro rizné teploty) v zavislos-
ti na pretizeni ve stiedu vzorku jsou zndzornény v grafu na obr. 6.4.
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Zavislost sedimentacni rychlosti na pretizeni (ve stredu vzorku)
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Obr. 6.4 Sedimentacni rychlosti pro rizné teploty a pretizeni (ve stiedu vzorku)

Rychlosti pro jednotlivé teploty vykazuji linedrni zavislost na pietizeni. Linearni
trendy prolozené témito body protinaji osu x v hodnotach ptetizeni vétsich nez 1 G.
To mlZe znamenat, Ze pribéh sedimentacni rychlosti je zalomeny a tyto kiivky
(obr. 6.4) maji misto zlomu nékde okolo 1 G. Pokud misto ptetizeni ve stitedu vzorku
vyneseme na osu x pretizeni u hladiny kapaliny (pocatecni nebo také minimdlni
zrychleni) dostaneme graf na obr. 6.5.

Zavislost sedimentacni rychlosti na pretizeni (minimalni)
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Obr. 6.5 Sedimentacni rychlosti pro rizné teploty a pretizeni (minimalni)

Linedrni spojnice trendii se v tomto grafu jiz pohybuji pro pretizeni 1 G blize ke
kladnym hodnotdm sedimentacni rychlosti. Rychlost sedimentace pti 1 G je z dlou-
hodobého testu uréena pomérné piesné a jeji hodnota je 0,0136 mm.hod™. Jelikoz je
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tato hodnota velice blizka nule, nelze ji pfesné stanovit na zdkladé provedenych ak-
celerovanych testii. I mala zména namérené rychlosti pti urcitém zrychleni se velmi
vyrazn¢ projevi na smérnici sklonu linearni spojnice trendu, a tim i na ptredpokladané
rychlosti pro pretizeni 1G. Déle ziistava otazkou jaké je chovani sedimentacni rych-
losti MR kapaliny v oblasti pfetizeni 1-2 G. Zde se bude nejspiSe nachazet zlom v
zavislosti rychlosti na zrychleni, jak ho predvida D. Lerche [30] pro jeden z typt
kapalin.

Zavislost sedimentacni rychlosti na pfetizeni je tedy v oblasti nad 1G linearni viz

rovnice:
v.=Ax+B (23)
kde:
ve [mm/hod] -sedimentacni rychlost
x[-] -pretiZzeni
AB -konstanty

Fyzikalni rozmér konstanty A je tedy taky rychlost (mm/hod). Konstanta B musi mit
stejny rozmér jako sedimentacni rychlost (mm/hod).

Nyni se vénujme ur€eni zdvislosti koeficientl vySe uvedené rovnice na teploté.
Z grafli na obr. 6.4 a 6.5 miuzeme vysledovat zavislost smérnic A4 zavislosti sed. rych-
losti na teploté (obr. 6.6). Body jsou prolozeny kfivkami s mocninou zavislosti.
S vyssi teplotou se tedy hodnota smérnice zvysuje.

Zavislost smérnice rychlosti na teploté
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Obr. 6.6 Zavislost smérnice sklonu kiivek na teploté, pro pretizeni urcené
ve stfedu a pro minimalni pietizeni

Podivame-li se, jak vypada graf viskozity nosné kapaliny MR kapaliny (obr. 6.7) na
teploté zjistujeme pokles viskozity s rostouci teplotou. Podle vztahu pro padovou
rychlost (kapitola 2.2.3 rovnice 11) je padova rychlost ¢astice nepfimo umérna vis-
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kozit¢ média. Rychlost by tedy méla nariistat s teplotou a to je piesné to co pozoru-
jeme z experimentd.

Nosna kapalina - MRF 122
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Obr. 6.7 Dynamicka viskozita nosné kapaliny v zavislosti na teploté

Zobrazime-li zavislost smérnice A pifimo na viskozité nosné kapaliny, dostaneme
grafna obr. 6.8. Méfena data jsou prolozena mocninou zavislosti s vybornou shodou.
Diky znalosti téchto zavislosti 1ze stanovit hodnotu smérnice rychlosti pfimo na za-
kladé¢ znadmé zavislosti viskozity nosné kapaliny na teploté. Je vidét, Ze exponent
v uvedenych zavislostech je prakticky shodny, li§i se pouze koeficient £.

Zavislost smérnice rychlosti na viskozité
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Obr. 6.8 Zavislost smérnice sklonu kiivek na teploté, pro pretizeni urcené
ve stiedu a pro minimalni pfetizeni
Dalsim krokem je urceni zavislosti konstanty B na teploté potazmo na viskozité.
Hodnoty konstant B pro jednotlivé teploty jsou takika totozné, at’ uz je ur¢ime z gra-
fu 6.3-1 anebo z grafu 6.3-2.
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Zavislost konstanty B na viskozité
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Obr. 6.9 Zavislost konstanty B na viskozité
Pokud zavislosti s grafi 6.8 a 6.9 vlozime do rovnice (23), dostaneme zavislost se-
dimentacni rychlosti na ptetizeni a viskozité nosné kapaliny. Pro pfetizeni ur¢ené k
hladiné MR kapaliny (minimalni) dostaneme:

Ve = (kA,min ) nq“'m"“) "X+ kg -nE (24)
kde:
KA min -koeficient zavislosti konstanty A na viskozité
dA,min -koeficient v exponentu zavislosti konstanty A na viskozité
ks -koeficient zavislosti konstanty B na viskozit¢
gs -koeficient v exponentu zavislosti konstanty B na viskozité

Hodnoty vySe uvedenych koeficientti jsou v tabulce 6.1.

Tab. 6.1 Koeficienty zavislosti rychlosti na viskozité a ptetizeni

KA, min 0,0283
JA,min -1 ,34
K stred 0,0194
JA stred -1 ,34
kg 0,0472
Q8 121

Takto uréeny empiricky vztah prokladd experimentdlné naméfena data s vybornou
shodou (obr. 6.10 a obr. 6.11)
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Obr. 6.10 Srovnani empirického modelu s experimentalnimi daty (model pro minimalni

pretizeni)
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Obr. 6. 11 Srovnani empirického modelu s experimentalnimi daty
(model pro pretizeni ke stredu vzorku)

Ktery z vySe uvedenych modeli vice odpovida realité, zistavd otazkou. K jejimu
zodpovézeni by bylo potieba znat chovani MR kapaliny v oblasti 1-2 G. Navic by

bylo vhodné provést testy 1 G sedimentace za zvysenych teplot.
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7 ZAVER

Prace se vénuje studiu sedimentace MR kapalin, konkrétnéji akcelerované sedimen-
taci MR kapalin. V praci jsou popsany testy akcelerované sedimentace (pomoci cen-
trifugy) za pokojové teploty i za vysSich teplot (40, 60 a 80 °C). Pro vyhodnoceni
sedimentace je pouzita metoda méfeni magnetické indukce v zdvislosti na vySce
vzorku. Je zde popsan kompletni navrh nového méticiho zatizeni, které bylo v rdmci
této prace vytvotreno. Na zdkladé provedenych experimentl je vytvofen empiricky
vztah sledujici zavislost sedimenta¢ni rychlosti testované MR kapaliny na teploté a
pretizeni. Testovanou kapalinou byla MRF-122EG.

Mg¢fici zatizeni bylo noveé navrzeno a zkonstruovano se zahrnutim zkusenosti z pted-
chozi generace [5]. Zvlastni pozornost byla vénovana ndvrhu magnetického obvodu.
Byla vytvoiena MKP analyza magnetického obvodu v programu ANSY'S. Pomoci ni
byl optimalizovan tvar polovych ndstavcli magnetického obvodu, disledkem ¢ehoz
je narlst senzitivity zafizeni. Magneticky obvod byl vytvoren z Behanitu (ocel s niz-
kym obsahem uhliku), coz vedlo k snizeni remanence v obvodu a sniZeni jejiho vlivu
na méfeni. Métfeni vykazuji vybornou opakovatelnost.

Experimentalni centrifuga pouzivana k akcelerovanym testim byla upravena pro
testy za vys§ich teplot. Usp&iné byly provedeny testy za zvysenych teplot (40 °C,
60 °C a 80 °C) 1 za pokojové teploty, takovéto testy akcelerované sedimentace
MR kapalin nebyly jesté nikym publikovany.

Ziskané vysledky byly zpracovany a vyhodnoceny. Byl prokdzan a zhodnocen vliv
geometrie nadoby na sedimentaci. Z prubéht sedimentace byla ur¢ena rychlost sedi-
mentace. Na zakladé experimentii byl vytvofen empiricky vztah, ktery popisuje za-
vislost sedimentacni rychlosti na pretizeni a teploté. Navic byla prokdzéna souvislost
této sedimentacni rychlosti na viskozité testované MR kapaliny. Diky tomu, je nové
mozné urCit sedimentacni rychlost na zdkladé pouhé znalosti zavislosti viskozity
nosné kapaliny na teploté. BohuZel na zdklad€ naméfenych dat neni mozné piesné
urcit sedimentacni rychlost pii zrychleni 1G (tedy rychlost statické sedimentace).
Nicméné podobné modely zahrnujici vliv pfetizeni a teploty nebyly jesté nikym pu-
blikovany a tudiz se jedna o prvni kroky do nové oblasti vyzkumu sedimentace
MR kapalin. Vysledky diplomové prace byly pouzity k tvorbé odborného clanku,
ktery je vystupem této diplomové prace (viz ptiloha 2)

7.1 Splnéni cilid diplomové prace

7.1.1 Hlavni cil diplomové prace

Hlavni cil diplomové prace bylo stanovit empiricky vztah pro pievod akcelerované
sedimentace na sedimentaci statickou. V praci byl popsan experiment akcelerova-
nych zkousek, na jehoz zékladé¢ byl takovyto empiricky vztah sestaven. Vliv geome-
trie nadoby byl popsan ve zvlastnim experimentu. Hlavni cil byl tedy splnén v celém
svém rozsahu. Nad rdmec zadani byla ur€ena zavislost sedimenta¢ni rychlosti pfimo
na viskozité nosné kapalin. Nyni je tedy mozné pro MR kapalinu o znamé viskozité
urcit sedimentacni rychlost pii libovolném zrychleni a teploté. Piesné urceni sedi-
mentacni rychlosti pfi 1 G neni na zdklad¢ tohoto vztahu mozné, jelikoz chovani
zavislosti sedimentacni rychlosti na pfetiZzeni okolo 1 G neni zndmé.
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7.1.2 Vedlejsi cile

Bylo vytvofeno nové mérici zaFizeni se zvySenou senzitivitou na vyskyt zeleznych
castic. Zatizeni umoziuje métit Sirokou Skalu vzorkli. Opakovatelnost méreni je na
vysoké trovni. Experimentalni centrifuga byla upravena pro testy za zvysené teplo-
ty. Usp&sné byly provedeny testy pii 40, 60 a 80 °C. RovnéZ vedlejsi cile prace byly
splnény v celém svém rozsahu.

7.2 DalSi pokracovani prace

Budouci prace navazujici na tuto by se mély v prvni fad¢ zaméfit na testovani dalsich
komer¢nich kapalin a tim urcit, zda je empiricky vztah vytvoreny v této praci obecné
platny pro dalsi kapaliny. Dale by mély byt kapaliny otestovany pii zrychlenich
1-2 G. Zavislost sedimentacni rychlosti na pretizeni v této oblasti vykazuje zménu
chovani. Popsani této zmény by mohlo vést k presnéjSimu uréeni 1 G sedimentacni
rychlosti na zaklad¢ akcelerovanych zkousek. V neposledni fadé je Zadouci proveést
testy 1 G sedimentace za zvySené teploty (v pecich), a tim ovéfit empiricky vztah
z této prace. Co se tyCe méficiho zafizeni, podrobné&jsi prizkum pouziti stinicich
krouzkii by mohl piispét k dalSimu zvysSeni senzitivity zatfizeni. V ramci vyhodnoce-
ni sedimentace by bylo dobré zaméfit se na vyhodnoceni riiznych koncentraci ¢astic
v kapalin¢ a dat vysledky do souvislosti s nékterym z matematickych modelii. Taktéz
je vyhodnoceni zmény koncentrace dilezité pii uréeni miry sedimentace, kdy je ka-
palina stale schopna plnit pozadovanou funkci.
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MR -magnetoreologicky

VAIMS - (vertical axis induktance measurement system) zafizeni pro méfeni
induktance pii pohybu okolo vertikalni osy vzorku

CSN - &eska statni norma

f [Hz] - rezonanéni frekvence

7 [-] - objemova koncentrace (objemovy zlomek)

D [-] - lokalni objemova koncentrace pevnych ¢astic

z [m] - vzdalenost ode dna

t [s] - ¢as

n [-] - parametr rovnice Richardson-Zaki

Uoo [m.s!] - rychlost padu jednotlivé ¢astice v kapaliné

Vo [m.s!] - rychlost padu brzdéné sedimentace

v [m.s] - rychlost padu jednotlivé ¢astice v kapaliné

C [-] -objemova koncentrace ¢astic

d [m] - primér castice

D [m - prumér nadoby

Ar [-] - Archimédovo ¢islo

u [Pa.s] - dynamicka viskozita kapaliny

Ds [kg.m] - hustota pevné &astice

Py [kg.m?] - hustota kapaliny

c [-] - koncentrace suspenze

g [m.s?] - gravita¢ni zrychleni

B [T] - magneticka indukce
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PRILOHY

PRILOHY

Piiloha 1 - Kod pro zpracovani mérenych dat
clear all;

close all;

clc;

load MRF 122 etalon2.mat; %nacteni exportovaného souboru z De-
wesoftu

filename = 'mrf 122 226rpm vz89.mat";
if exist(filename, 'file")

load (filename); %nacteni souboru s uloZenymi upravenymi daty
size output = length(output)+1;

else
size_output=1; %poradi naméreného souboru

end

% uprava nactenych proménnych

clear Datal time poloha;
clear Datal time proud;

T =Datal time indukce;
clear Datal time indukce;
indukce = Datal indukce;
poloha = Datal poloha;
proud = Datal proud;
clear Datal indukce;

clear Datal poloha;

clear Datal proud;

% vzdalenost hladiny od rysky 90 ml: MRF-122EG=18mm;m

hladina = (18.5)+1.5;
poloha end = max(poloha)-min(poloha);
poloha = poloha -(min(poloha)+ hladina);

%popis matice

% 1.sloupec = poloha

% 2.sloupec = indukce

% 3.sloupec = zpriimérovana indukce z 2. sloupec po roztiidéni

matice = [poloha indukce]; % vytvotfeni matice s polohou a indukci
matice = sortrows(matice); % vzestupné sefazeni prvkl matice dle prvniho sloup-

ce (poloha)

% FILTR
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windowSize = 300;
matice (:,3) = filter(ones(1,windowSize)/windowSize,1,matice(1:end,2));

%vykresleni ¢ar zacatku hladiny a konce odmérného vélce
start=[0 12; 0 12];
konec=[68 12; 68 12];

% posun filtrovanych dat o polovinu okénka a ulozeni do proménné
Filtr_indukce=[matice(151:(end-
windowSize/2),1),matice((150+windowSize/2+1):end,3)];

% odecteni offsetu od namétenych dat
Filtr_indukce(1:end,2) = (Filtr_indukce(1:end,2) - min(Filtr indukce(1:end,2)));

figure

hold on;

plot (matice(1:end,1),matice(1:end,2),'k','LineStyle','none','Marker',".",'MarkerSize',4);
plot (matice(151:(end-
windowSi-
ze/2),1),matice((150+windowSize/2+1):end,3),'r','LineStyle',none','Marker',".",'Marke
rSize'4.5);

plot(start(1:2,1),start(1:2,2));

plot(konec(1:2,1),konec(1:2,2));

hold off;

% vypocet plochy (integralu) pod kiivkou indukce
n=length(Filtr indukce)-1;
integral = 0;

for k=1:(n-1)

integral = (abs(Filtr_indukce(k+1,1))-
abs(Filtr_indukce(k,1)))*Filtr_indukce(k,2)+integral;
end

% vynasobeni indukce pomérem integrali

if size_output>1

Filtr indukce(1:end,2)=Filtr indukce(1:end,2)*(output(1,1).integral/integral);
end;

%ulozeni do proménné Output

output(size output,l).name=File name;

output(size output,l).nefiltr=[matice(1:end,1) matice(1:end,2)];
output(size output,l).filtr=[Filtr indukce(1:end,1),Filtr indukce(1:end,2)];
output(size output,l).integral=integral;

%uprava Start a Konce pro vykresleni bez offsetu
start=[0 0; 0 5];
konec=[68 0; 68 5];
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COIZ['I",'b‘,‘g','k',‘m','C','I",'b','g','k','b‘,‘r','m','r','b','g','k','C','g','k','m'] ;

% vykresleni vSech kiivek

figure

hold on;

for k=1:size(output)

plot (out-
put(k,1).filtr(1:end, 1),output(k,1).filtr(1:end,2),col(k), LineStyle','none','Marker',".",'M
arkerSize'4);

end

%le-

gend('etalon','Smin','l Omin','l 5min','20min',"25min’,'30min’,'60min’','90min",'1 20min',’
150min','Location’,'northwest")

plot(start(1:2,1),start(1:2,2));

plot(konec(1:2,1),konec(1:2,2));

plot([0 701,[0.71,0.71])

hold off;

save(filename, 'output’);

% clear all;
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Novel method for measurement of MR fluid sedimentation and its
experimental verification

J Roupec, P Berka, I Maziirek, Z Strecker, M Kubik and O Machacek

Bmo University of Technology, Faculty of Mechanical Engineering,
Institute of Machine and Industrial Design, Technicka 2, 616 69, Brno,
Czech Republic,

Email: roupec.j@fme.vutbr.cz

Abstract Paper describes a novel method of sedimentation measurement. This
method is based on measurement of the magnetic flux density change when the
sample of magnetorheological fluid (MRF) is passed through the air gap of the mag-
netic circuit. The settled MRF has a higher density, which is caused by higher con-
tent of the iron particles. Therefore this area with settled MRF show the higher mag-
netic conductivity than the area with smaller amount of iron particles. The method-
ology of data analysis and evaluation is described here, together with example
measurement. Measured data show exact course during long-term sedimentation
test. The method can detect the area with the tightest particle configuration. This
novel method can solve the problem with unclear boundary between carrier fluid
and sediment (mudline) occurring at accelerated sedimentation.

1 Introduction

Magnetorheological fluids (MRF) are a class of smart materials. Their initial discovery is
credited to Jacob Rabinow in 1948 [1]. MR fluids mainly consist of three basic compounds:
micron-sized iron particles, carrier oil and additives. Immediately upon the application of
external magnetic field, the MR fluid can change its state from fluid to semi-solid or plastic
state, in which the MR fluid shows viscoplastic behavior, characterized by the initial stress
(yield stress), varying based on the extent of the applied magnetic field [2—6]. The main con-
cern in the design of MRF is their sedimentation stability. MRFs consist of a suspension of
micron-sized iron particles having high density (p = 7.8 g/cm’®) in carrier fluid (p = 0.75-0.95
g/cm’) with low density. Thus the difference between densities of both components causes
the sedimentation instability. Caterino [7] describes the options for enhancing the sedimenta-
tion stability, for example: using of smaller iron particles, adding surfactants or colloidal
stabilizer to the suspension, higher viscosity of carrier fluid, particle coating, etc. Enhanced
sedimentation properties related to iron particles shape were examined in the work of Shah
[8] who used plate-like iron particles. Wang and col. [9] revealed the effects of temperature
on material properties of MR fluid components. They examined magnetic properties of iron
particles under high temperature conditions, shear viscosity of the carrier fluid and the ther-
mal expansion coefficient.

The sedimentation stability can be evaluated from sedimentation profiles. Several methods
for monitoring of MRF sedimentation were developed. The sedimentation rate or stability is
very often evaluated on the base of simple visual observation of samples [10-15,8,16]. How-
ever, this method offers no information about sediment in opaque part of MRF. This method
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cannot be used for the sedimentation measurements when centrifuge is used. There is no
clear boundary between the sediment and the separated carrier fluid (see Figure 1). Except
for visual observation, there are devices for measurement of sedimentation velocity or con-
stant, e.g. tensiometer Kriiss K100 [17,18], which immerses a special probe into the fluid at
given depth under the surface. The probe is connected to the very accurate load gauge, which
measures a particle weight settling onto the probe. This device can measure very accurate a
sedimentation velocity in stabile position but not a density or particle distribution (sedimen-
tation profile) in the whole column of tested sample. Gorodkin [19] measures also the sedi-
mentation velocity, but he uses a magnetic conductivity of dispersed iron particles in MRF.
He determines the sedimentation constant from the change of solenoid inductance, which
reacts to the change of MRF density caused by a settling. The sedimentation constant S is a
ratio of a sedimentation velocity u to the acceleration of gravity g. The question is, if AC
magnetic field around solenoid does not affect the process of sedimentation of iron particles.
Chen modified Gorodkin’s device for finer sensitivity of measurement with the aim of exter-
nal magnetic circuit made of permalloy [20]. Thanks to this, the device can measure much
smaller movement of the iron particles and it can eliminate the centrifuge impact on the re-
sults. Both describing devices has stationary measuring part and cannot measure the course
of sediment density in the whole sample column. Therefore it is impossible to recognize a
right mode of the sedimentation as is described by Kynch theory [21].

Figure 1(a) MR fluid MRHCCS4-B after 30 min at 40G — no clear boundary between sediment and
carrier fluid, carrier fluid is contaminated with Fe-particles; (b) samples of MR fluids after 7,500
hours — clear boundary between sediment and carrier fluid, carrier fluid is clean

Iglesias et al. [22,23] adapted Gorodkin’s device that the whole tube with sample of MR
fluid can be scanned by the measuring coil and the sedimentation profile is obtained. The
volume fraction of iron particles is evaluated from the inductance L of a thin coil surround-
ing the test tube with sample. Iglesias, contrary to Gorodkin, determines the inductance L
from a resonant frequency of LC circuit. Iglesias did not measure a whole sedimentation
profile but he started 10 mm below the surface and finished 10 mm above the bottom of the
test tube with sample. Therefore the exact and complete profile of sedimentation is not visi-
ble. The question is whether the measurement malfunctions of the method around the bottom
and surface are so high and uncorrectable, that the results would be misleading. The main
and the most important changes arise just around the bottom and the surface. However, the
Iglesias’s results can be in some cases debatable, for example at MRF with 25 % volume
fraction of iron particles [22]. The concentration of MRF is the highest in the middle of the
test tube contrary to the bottom and surface area, where the sediment volume fraction is no-
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ticeably lower (page 5 in [22]). Moreover, the sedimentation profile is not changing for all
time of the test. But it can be expected that the MRF was mixed at the start of measurement
and therefore the concentration should be the same in the whole column of the test tube.
Similar device with solenoid sensor called VAIMS (vertical axis inductance monitoring sys-
tem) was presented by Choi [28]. Kordonski [24] followed the Gorodkin’s work [19] and
designed two different types of sensors measuring MRF concentration on the base of induct-
ance measurement (flow-type concentration sensor) or permeability measurement (flash-
mount concentration sensor). These sensors are primarily fit for measurement of concentra-
tion in magnetorheological finishing technology for high precision optics. Flow-type sensor
measures concentration of MRF flowing in pipes or channels. The method uses primary and
secondary coil, which are sharing the same magnetic core representing a sample (MRF). The
size of induced voltage on the secondary coil is corresponding to the permeability of sample
and therefore also the iron concentration in MRF. Flash-mount sensor measures a MRF con-
centration close to vessel wall. Also this sensor is using two identical coils which are con-
nected identically as LVDT sensors. If the end of the main coil is in the neighbourhood of
MREF, the induced voltage is higher than in the reference coil. Ngatu [25] designed and man-
ufactured another measuring device on the base of Gorodkin’s work. He presented a descent
of so-called mudline during the sedimentation. In the Lopez’s paper [26,27], there are used
for the measurement also coils as in the previous cases but there are used two relatively big
Helmholtz coils which are used for producing homogenous AC magnetic field of low inten-
sity. The test tube with sample is placed in the centre of this field and a small sensing coil is
placed around the test tube. The sensing coil is stationary therefore only the course of sedi-
mentation in specific place can be obtained. Marin Lita [29] measured the sedimentation rate
by X-ray transmission using Dron 3 diffractometer. As in the previous work, the position of
the measured point in the fluid is stationary and from this reason, only a concentration in this
point can be measured. The last example of measurement device is a commercial instrument
Turbiscan Classic MA 2000. The measurement is based on a pulsed near-infrared light
source which is emitted through the sample and detected on other side. The change in
amount of transmitted light gives a distribution of the sample density. The problem occurs
for opaque samples as MRF. The light source can pass through the sample only in the area of
separated carrier fluid. Therefore, the results from measurement show only a position of
boundary between sediment and carrier fluid, no distribution of iron particles in area of sed-
iment MRF. This fact is proven in the works presenting the results of measurements with
Turbiscan [30-40].

A new experimental method for measurement of MR fluid sedimentation is introduced in
this paper. This method was found to provide a description of iron particle distribution in a
whole column of the MR fluid. The method is suitable for the accelerated sedimentation
measurement when a centrifuge is used. Using accelerated tests time needed for examination
of sedimentation stability of the new MR fluids can be significantly reduced. This work aims
to accelerate development of the MR fluids and thus progression of all MR technologies.

2 Method details

2.1Theoretical background

The method uses a magnetic circuit with the air gap, into which the tested sample is inserted
— MR fluid in the test tube or centrifuge tube. MR fluid in homogenous state has a relative
permeability from 2 to 8 in dependence on iron content and intensity of magnetic field.
Therefore after inserting the sample into the air gap, the total resistance of magnetic circuit
will decrease significantly. This fact results in increasing of magnetic flux in circuit and also
increasing of related magnetic flux density. To determine the magnitude of change during
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this process we can approach to the magnetic circuit analogous to an electrical circuit. There-
fore we introduce the Hopkinson's law:

F=¢-R, (1)

where F is magnetomotive force (MMF), @ is the magnetic flux and R [H'] is the magnetic
reluctance of the circuit. This law is a counterpart to well known Ohm's law. Considering the
magnetic circuit composed of N parts with different magnetic or geometrical properties and
magnetic flux being constant in whole circle we get for total magnetomotive force Fr the
following equation:

N
FTzzFi=¢'Rm,1+(p'Rm,2+"'+¢'Rm,N (2)

=1

Magnetic reluctance of one part of the circuit can be obtained from the following relation-
ship:

_[dl

TS @

Rm,i

where S is the cross section of the magnetic circuit, i is the permeability of the material and /
is the length of the calculated part. Combining the equations (2) and (3) and considering
magnetic permeability and cross section being constant in each one of the magnetic circuit
sections we get:

“4)

Total magnetomotive force can be also obtained from the following relationship:

Fr = fHdz =1 )

where /- is the total current surrounded by closed path of the magnetic circuit, for the coil
with z turns it can be obtained as Ic=I.z where I is the current in the coil. In our case the
magnetic circuit consists of two parts: solid steel part and the air gap in two states: with and
without the MR fluid. Magnetomotive force is constant through the whole measurement and

since the magnetic flux density B can be obtained from:

p=2 ©)
S

The equation (2) can be then written in the following form:

F.
Bl = T (7)
S(Rm,circuit + Rm,air)
F.
BZ = T (8)

S(Rm,circuit + Rm,MRF)
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where B; is the magnetic flux density without MR fluid and B: is the magnetic flux density
with MR fluid. Magnetic flux density is measured using Hall probe (see figure 3). Ratio of
both values of magnetic flux density determines the method sensitivity:

Fr
k = & — S(Rm,circuit + Rm,MRF) — Rm,circuit + Rm,air (9)
B, Fr Rm,circuit + Rm,MRF

S(Rm,circuit + Rm,air)
We can see from this equation (9) that the change of the magnetic flux density is indirectly
proportional to the reluctance of the MRF. According to equation (3) the reluctance is indi-
rectly proportional to magnetic permeability. Therefore ratio £ is directly proportional to
magnetic permeability of the MRF. We can calculate the change of magnetic flux densities
for the circuit using data from table 1. Relative permeability of the MRF and of the magnetic
circuit material (S235) is determined on base of the figure 2.

LORD MRF-122 p,=f(H,,.,)

4 S
~9,5
=3 | e ———

2,5
2
0 50000 100000 150000 200000
H [A/m]
$235 p,=f(Hmax)

1000 o

500 // \\\

0 1000 2000 3000 4000 5000
H [A/m]

Hr

Figure 2. Dependence of the relative permeability of MRF-122 and S235 on the magnetic intensity

Table 1 Parameters of the magnetic circuit

current in the coil I[A] 0,108
number of turns z[-] 1200
relative permeability of the air Wair[-] 1
relative permeability of the MRF Hvire[-] 2,6
relative permeability of the structural steel Weirc[-] 137
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cross section of the circuit Seire [M?] 225x10°
length of the magnetic circuit leire [M] 0,4100
length of the air gap lair [M] 0,0328

cross section off the air gap Sar[m?] 594x10°
diameter of the MRF sample d[m] 0,029

Because the length of the air gap is relatively big, the cross section of the magnetic field in
this gap is different from the cross section in the steel part of the circuit. Therefore the FEM
analysis was involved to get the magnitude of the air gap cross section (figure 3). Magnetic
field was considered with the 2 mT boundary.

31,796 Max
10

6

3

2

0,064984 Min

000 5.0 50,00 (mem)
I ]

1250 3750

Figure 3. FEM analysis of magnetic field in the air gap

Using above mentioned equation (9) we get:

_32_7,80_185
"B, 421

k
We can see that the magnetic flux density in the state with the MRF is about 85% higher
than without MRF.

2.1 Testing magnetic circuit for selection of the best measurement
method

The two ways of magnetic flux detecting were taken into consideration: (a) measurement of
voltage on secondary coil generated by AC magnetic field (similar principle as in Gorodkin’s
work); (b) measurement of magnetic flux density with the Hall probe directly in the magnet-
ic circuit (see Figure 3). The sensitivity test of both methods was carried out on the simple
testing magnetic circuit. The difference of measured quantity in the two states was observed
— the first state was the air gap without sample and the second state was the air gap with
sample of MRF with 30 wt. % of Fe particles. The air gap without MR fluid corresponds to
clean carrier fluid.

In the case of measuring the voltage on secondary coil, the maximal sensitivity was meas-
ured for voltage on primary coil with 22 V AC and the secondary coil in the position 1 (see
Figure 3a). The method sensitivity was changing significantly in dependence on the distance
of the secondary coil from the air gap. In the position 1, the increase of voltage with MRF
was 22 % (in comparison to the state without sample). In the position 2, the increase was 13
% and in position 3 only 5 %.

In the second case, when the Hall probe was used for measurement of the magnetic flux den-
sity, the magnetic circuit was tested with both AC and DC power supply. The sensitivity for
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AC and DC power supply was almost the same, but the magnetic circuit was overheating in
case of AC voltage, therefore DC supply was finally used. Two positions of Hall probe were
tested (see Figure 3b). In the position 1, the increase was almost 100 %. In the position 2, the
increase was only 11 %. Therefore the stand was designed in configuration with Hall probe
in the position 1 and with DC power supply.

Primary coil Primary coil
Magnetic circuit Magnetic circunit
Secondary coil
A Hall probe
Position 3 / \
E— (N
Test tube ! Position 2 Test tube Position 1
with sample Position 1 with sample

Figure 3. Testing magnetic circuit with marked position of (a) secondary coil; (b) Hall probe

2.2 Magnetic Circuit

Figure 4 shows a final configuration of the magnetic circuit. The coil winding has 1,200
turns. The air gap or space for the test tube is 32.8 mm wide. A diameter of the test tube is
smaller (about 31.6 mm) but the suitable clearance between the test tube and the magnetic
poles is necessary for smooth motion. Furthermore, the glass test tubes do not have identical
diameters. The outer dimensions of circuit are 135 x 100 mm. The magnetic circuit is made
from 5 pieces of cold-drawn square bar 15x15 mm from structural steel S235JR without any
additional thermal treatment. Screw connections are used for assembly of circuit. Hall probe
is tightly slid into the exactly defined place specified by 0.6 mm thick brass plate with rela-
tive permeability 1 and so the brass plate does not affect the magnetic field. The probe can-
not be permanently fixed into the circuit because it is necessary to calibrate it during each
start of teslameter. Exact positioning and turning of the probe perpendicularly to the magnet-
ic field lines is important for accurate measuring.
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Figure 4. Final design of magnetic circuit

2.3 Mechanical parts, sensors and DAQ system of stand

The magnetic circuit is mounted to the upper part of the stand (Figure 5a). The measured
sample is placed on the lift. The exact motion of the lift is ensured by two linear motion ball
slides. The lift drive is realized by a motion screw and DC motor. The revolutions of this DC
motor are adjusted by the voltage. The measurement of the sample is conducted in both di-
rection — at upward motion and downward motion. Thanks to this, the two curves of magnet-
ic flux density are obtained and the measurement accuracy can be checked because the
curves should be identical. There is also visible, when the sample of MRF is influenced by
too strong magnetic field. In this case, the curves are not identical. The lift direction is
switched automatically by two electromagnetic relay, which turns the direction of the motor
when any of end-switch is reached. The sample can be in arbitrary container but it is neces-
sary to change the pole adapters according to the container diameter. We used two container
types, the first one is the test tube with diameter 31.6 mm and the second one is the centri-
fuge tube with diameter 30 mm. In the upper section, the tubes are led by the slide-way made
from polyoxymethylene (POM) Ertacetal and this part has to be changed for each container
type, see Figure 5b — the black part above the magnetic circuit. The magnetic flux density is
measured by teslameter F.W. Bell 5180 with the standard transverse probe STD18-0404. The
position of the lift is measured from the base board by the accurate laser sensor from Baumer
OADM 20U2472/S14C with the resolution from 0.01 to 0.33 mm in dependence on meas-
ured distance. The worst resolution for our application is 0.25 mm (in top stroke). The mag-
nitude of electric current in primary coil is obtained by measurement of the voltage drop on
0.1 Q shunt resistor. These three signals are recorded and conditioned with sampling fre-
quency 500 Hz by front-end Dewetron USB-50-USB2-8 connected to the laptop. The analog
low-pass filter with cut off frequency of 10 Hz was applied on the signal of the magnetic flux
density because the measured signal included high frequency noise when the teslameter was
set to the finest range.
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Distance
measurement

Figure 5(a) measuring stand; (b) the centrifuge tube at measurement in detail

2.4 Optimal lift velocity

Several experiments were carried out for verification of correct operation of the stand. A
comparison of different lift velocities and their influence on measured magnetic flux density
was the first one. The verification test was carried out with 100 ml test tube. Figure 6 shows
that there is an insignificant influence of lift velocity. In this figure, the scale of y-axis with
the magnetic flux density is zoomed and measured data are raw. For next measurements, the
velocity 12.3 mm/s was adjusted.

Influence of lift velocity on measurement

9.7 mm/s
8.5

W 11.0 mm/s
12.3 mm/s

83 13.5 mm/s

M 14.4 mm/s

8.1

7.9

7.7

Magnetic flux density [mT]

7.5 T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Distance [mm]|

Figure 6. Verification test - Influence of lift velocity on measurement

2.5 Excitation current selection and verification of measurement linearity

The best setting of excitation current in the primary coil and corresponding size of the mag-
netic field was the task of the next experiment. The measurement procedure was the same as
in case of sensing method selection (chapter 2.1), but more accurate. The influence of excita-
tion current was studied on the configuration with magnetic circuit, which was finally used
in the stand (Figure 4). The ratio of magnetic flux density with the sample of MRF and with
the air was evaluated. This procedure was carried out for a wide range of currents (see Figure
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7a). The biggest sensitivity was for the lowest current. The second reason for low current
selection is that corresponding magnetic field is low and affecting of the sample by the mag-
netic field is the least. The current of 0.1 A was selected. The corresponding magnetic flux
density with testing MRF is 7.9 mT and without MRF 4.2 mT. The magnetic flux density in
dependence on exciting current is not linear (see Figure 7a). Therefore the another test for
verification of linear dependence of magnetic flux density on the volume content of Fe-
particles for selected current 0.1 A (see Figure 7b) was carried out. The different content of
Fe-particles was made by mixing of common carbonyl iron (CI) particles (size up to 100
pm) with the thick gear oil (85W-140). The use of high viscosity oil was necessary because
no additives were added and sedimentation with common oil would be too fast. Figure 7b

shows that the course of magnetic flux density is linear and usable for sedimentation meas-
urement.
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Figure 7. Verification tests: (a) test of method sensitivity at different exciting current to the coil; (b) test of linea-
rity of magnetic flux density in dependence on content of Fe-particles in MRF

2.6 Measurement repeatability

A repeatability is one from the most important properties of the method (see Figure 8).
Among each measurement, the Hall probe was pulled out and repeatedly slid to the measur-
ing gap. At the last measurement, the teslameter was switched off and again switched on and
the probe was zeroed in the zeroing chamber. The acquired signal was filter with hardware
low-pass filter with cut off frequency of 30 Hz and it is smooth with low level of noise.
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Figure 8. Verification test - method repeatability (repetitive sliding of Hall probe to the measuring slit)
After several measurements, which were carried out in another time, it was observed, that
curves of magnetic flux density do not start from the same value (see Figure 11a). It was
caused by the material of the magnetic circuit and by the power supply. The material of the
magnetic circuit is the common non-alloy quality steel with maximal carbon content of 0.17
%. The relatively high content of carbon causes higher value of remanence. This fact alone is
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not a big problem. When the power supply gives the same exciting current to the coil at each
time, the remanence should be the same. But used coil with 1.200 turns has a big inductance
and a small resistance and therefore the used switching power supply was not able to provide
the exact current immediately after switching on. Quite significant current peak appeared at
the beginning of startup. This peak caused the magnetization of the magnetic circuit. Unfor-
tunately, the peak was not always identical and consequently the remanence was not also
identical. The two ways are possible to eliminate this phenomenon: (a) using better power
supply and demagnetizing of the magnetic circuit before each measurement or (b) subtract-
ing of the offset caused by remanence in the post processing. The second way was finally
applied because several measurements have been carried out before uncovering of this prob-
lem.

The air gap in the magnetic circuit is about 0.6 mm bigger than the test tube. This clearance
can affect the measured value of the magnetic flux density. If the test tube is closer to remot-
er magnetic pole, than the Hall probe is located, the magnetic flux density is lower. This
decrease is dependent on the content of Fe-particles, see Figure 9. Therefore the sample must

be fixed during the measurement.
03 4

0.25 P
0.2 /
0.15 /
0.1
— /
0 ¢

Difference in magnetic flux
density [mT)]

0% 5% 10% 15% 20% 25% 30% 35%

Content of Fe-particles in MRF

Figure 9. Influence of the test tube position in the air gap (measured for clearance of 0.6 mm)

2.7 Post processing Analysis

The measured signals are acquired in both directions of the lift movement. In ideal case, we
should obtain two identical curves (Figure 10). The curves can have a difference due to the
clearance between the test tube and the magnetic pole at the circuit. Consequently, the test
tube can move slightly during movement. When the curves are identical, it indicates a cor-
rect measurement. Matlab was used for post processing analysis. The running average filter
with window size 100 was applied on both curves for smooth course and obtaining only one
averaged curve (see Zoom on Figure 10). Data was rectified by delay caused by filter (half of
the window size). This correction ensures that the measured magnetic flux density corre-
sponds accurately to the position.
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The offset of magnetic flux density (chapter 2.6) was subtracted in the next step. The size of
offset corresponds to the magnetic flux density without sample (position of test tube above
surface) — zero position in Figure 10. The measurement starts when the MRF is 10 mm be-
low the magnetic circuit (the sample is going firstly upwards), see Figure 12b. Therefore, the
measured magnetic flux density cannot be influenced by the sample. So the offset can be
easily subtracted. The curves in Figure 11a are with the offset (these curves are taken from
measurements of sedimentation at monthly intervals). Figure 11b shows curves after sub-
tracting of the offset. Also the position (x-axis) is adjusted in order that zero corresponds to

S B Average ~. 130 140 150 160 170 180
A .
~

B Measured data R = =
- ~.| Position [mT]

20 40 60 80 100 120 140 160 180
Position [mT]|

Figure 10. Measured and averaged data

the surface of the sample.

Magnetic flux density [mT]

Magnetic flux density [mT]

Measured data - only running average filter
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Position [mm]

Measured data after offset extracting
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=
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Figure 11. Measured data (a) with applying of running average filter; (b) after offset extracting
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Neither this step did not lead in accurate results. This fact can be demonstrated by an orange,
dark blue, light green and dark green curves. These curves were separated for better lucidity
in Figure 12a. The contradiction is very easily seen when comparing blue and orange curve.
It is not possible in principle that the orange curve has lower magnetic flux density at the
bottom (position about 165 mm) than the blue curve, which was measured earlier. The same
problem can be also demonstrated by both green curves. Generally, the later measured
curves of the identical sample (orange and light green) must always have the denser sedi-
ment at the bottom and consequently the measured magnetic flux density should be higher. It
is obvious that the curves measured at monthly intervals have not only different offset but
also a different gain.

6 Selected data after offset extracting

Magnetic flux density [mT]

0 20 40 60 80 100 120 140 160
Position [mm| v,

Figure 12(a) Selected data after offset extracting; (b) test tube position at measurement begin

The hysteresis behavior of the magnetic circuit material is the most probable explanation of
the above mentioned effect. It is shown in Figure 13. There is a B-H curve of the magnetic
circuit of the new stand with air in the gap. When the material is demagnetized, the curve
starts almost in origin (total demagnetization is too difficult). But when the magnetic field is
changing from magnetized state, the hysteresis loop is obvious and this curve does not go
through the origin. The magnetic field corresponding to the exciting current 0.1 A is 1.22
kA/m and it is marked by the red vertical line (Figure 13). The main problem can be with the
relative permeability which is different for demagnetized (mark 2) and magnetized state
(mark 1). The relative permeability is a derivation of the curves. At the marked points, these
derivation are different. The derivation of the demagnetized curve is lower which corre-
sponds to the results in Figure 11a. For example orange curve starts from lower magnetic
flux density (more demagnetized state) and it has lower gain (the maximum is lower than it
should be).
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Figure 13. B-H curve of the magnetic circuit of new stand

Assuming that the dependence of magnetic flux density on the Fe-particles concentration is
linear, it can be supposed that the area under the curve has to be constant for MRF with con-
stant total concentration of Fe-particles for each sedimentation profiles. Fe-particles are only
displacing downwards in the MR fluid and locally changing concentration. The assumption
of linear dependence of magnetic flux density on the Fe-particles concentration was con-
firmed above (Figure 7b). The curve of non-sedimented MRF is considered for etalon. The
area under the curve is calculated by numeric integration. Subsequently, the other curves are
multiply by ratio between their area and etalon’s area. The results after this rectification are
shown in Figure 14. Now the results of measurement can be described as physically credible
and accurate (compare to Figure 11b).

5 Rectification by surface area

Magnetic flux density [mT]

L e 15 1 - L:: S,
80 100 120 140 160
Position [mm]

Figure 14. Rectification of measured curves of magnetic flux density by surface area

3 Results and discussion

The measurement of sedimentation was carried out with the commercially available MRF-
132DG made by Lord Corporation. The sample of MRF was taken from 1 liter of recently
delivered fluid. The whole volume of MRF was mixed consistently during the 20 minutes.
After spill of the MRF, the residue of Fe-particles from the bottom of bottle was properly
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scraped and mixed together with the MRF for ensuring the original concentration. The pa-
rameters of MRF have been measured and compared with datasheet (see 2):

Table 2 Concentration of CI particles in MRF-132DG from LORD Corporation

measure- data-
ment sheet
Density of carrier oil [kg/dm3] 0.8 -
Density of Fe-particles (inherited value) [kg/m3] 7.8 -
Density of MRF [kg/m3] 3.05 23'9188'
Volume concentration of CI particles in MRF [%] 32 32
Weight concentration of CI particles in MRF [w. %] 82 80.98

All measurements of sedimentation took 8,662 hours. The sedimentation was measured by
the newly designed stand and by simple visual observation, when the sediment position
against the surface was measured. Figure 15a shows the results from visual observation
measurement. Sedimentation rate is calculated from the equation (10):

) ) height of sediment [mm]
sedimentationrate [%] = total height [mm] (10)

In Figure 15a, the blue lines mark the measurements on new stand. Until the time 4,964
hours, the sedimentation run with constant velocity. After this, the sedimentation has been
decelerated, because CI particles in the MRF suspension are almost in the closest alignment.
The results show “only” change of position of sediment surface, but it is not able to estimate
sedimentation profiles.

100% 2 Sedimentation of MRF-132DG (visual observation) —

WAF-132 DG

S i
wE

95%

90% Blue lines mark the

measurement on the new stand

85%

80%

75%
y =-0.0000580x + 0.987

70%

Sedimentation rate

MEapg,
u o8 gEe =]
65% T —t + ET T ? T |

1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000

[hours] C

Figure 15. Results of visual observation of MRF-132DG for (a) all measurement; (b) after 4.676 hours

Figure 16 shows the same results from the new stand as in Figure 14 but in addition also the
legend, marked bottom and surface and line of motion of sediment surface. The picture of
the test tube bellow corresponds to the last measured state. The descent of sediment surface
is obvious. The surface position (0 mm) was measured for freshly mixed MRF (0 hours). The
magnetic flux density in this position is not zero (as might be expected), but the close pres-
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ence of MRF influences the magnetic circuit due to the dispersion of magnetic flux lines (see
Figure 17). Therefore, the magnetic flux density increased weakly, despite the particle con-
centration considering to lower edge of the magnetic circuit is still zero.

5- MRF-132DG - long-term sedimentation
—_
=} 4+ Surface
— — 0 hours
5; —— 1003 hours
- — — 1458 hours
E’ 3- —— 2538 hours
@ 3667 hours
= 4505 hours
e 5299 hours
= 6193 hours
: 2 / 6810 hours
,f::) Bottom ~—— 7652 hours
L ===Surface
- ===Bottom
%ﬂ 1 o2 — Sediment surface
=

180

-
[ SERS.

80 100 120 140 1
Position [mm)]

MRF-132 DG

\
A

Figure 16. Course of sediment density during long-term sedimentation

The position of boundary between sediment and carrier fluid was detected automatically in
Matlab for following measurements and it corresponds to the intersection of sedimentation
profile and thin horizontal line Sediment surface, which was obtained from the magnetic flux
density of the etalon in position 0 mm. Also the end of sedimentation profile is influenced
(Figure 16 — black line for 0 hours, position 165 mm). The magnetic flux density in this posi-
tion is lower because the lower magnetic flux lines pass already through the glass bottom of
the test tube (Figure 17 — position 165 mm). The measured values of the magnetic flux densi-
ty are always averaged due to the 15 mm width of the pole adapters. Therefore the slope of
the magnetic flux density at the sediment surface level is not totally vertical, but the increase
of the magnetic flux density is gradual (Figure 16 — black line for 0 hours, position 0 mm). It
is important to note, that this averaging carries out in the entire measured region, thus the
measured values respond slower than the changes in MRF concentration.
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Figure 17. Scheme of boundary conditions affecting the measurement

The creation of thicker sediment on the bottom of test tube can be observe from the course of
sedimentation profiles. This sediment reached its maximal density in the time between
4,505"™ and 5,299™ hour from the start of experiment. This time corresponds to the decelera-
tion of sedimentation velocity as it is shown in Figure 15. In that moment, the particles prob-
ably reached the closest arrangement in the space. From this time, they started to align to the
closest arrangement also the particles in the higher level above the bottom. Kynch theory
marks it as a compression of sediment. It is obvious from visual observation (Figure 15), that
the exact time, when the compression starts, is about 5.000™ hour. So it is clear, that the par-
ticle concentration due to sedimentation is not distribute uniformly, but non-uniformly in the
direction of pull of gravity acceleration. Figure 18 shows the curves of sedimentation profile
which are calibrated to a volume concentration of CI particles. The particles reached maxi-
mal concentration 50 vol. %. For comparison, the packing factor for cubic arrangement of
spherical particles of bcce structure (body centered cubic) is 68 %, respectively fcc structure
(face centered cubic) is 74 %. This comparison is only orientational, because the particles in
MREF has not identical size but their size is 1.95+1.03 um with 68% probability. It is there-
fore possible that the compacter volume arrangement than 50 % at 1G cannot be achieved
due to large variance in the particle sizes, surface tension and the presence of a carrier fluid
and additives among CI particles.

According to experience with LORD fluids, the hard and non-mixable sediment is created on
the bottom after certain time. Presently, we do not know exactly the density and minute for
creation of this sediment, but we hope, that this moment will be easily identified by our new
method. Then the exact time of storing or device standstill will be estimated.
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Figure 18. Sedimentation profiles calibrated to volume concentration of CI particles

4 Conclusion

This paper describes a new method for sedimentation measurement of MRFs, which can
detect a change in sediment density in the entire column of tested sample. The methodology
of data evaluation and analysis is presented. The new method is compared to a visual obser-
vation of long-term sedimentation test of MRF-132DG made from Lord Corporation. The
results from the new method agree with visual observation. Moreover, the results not only
shows the boundary between sedimented MR fluid and carrier oil, but they describe sedi-
ment density in the entire column of tested sample. During the test, ten measurements were
performed using this new method. All sedimentation test took 8,662 hours. The last meas-
urement using the new method was carried out after 7,652 hours. A deceleration in the sedi-
mentation velocity was observed about 5,000™ hour. The deceleration is caused by reaching
the closest arrangement of CI particles above the bottom of the test tube, which can be ob-
served on the curves of sedimentation profiles. Hereafter the density of sediment in this area
is not increased.

Although the new method measures the density of the sediment with high accuracy, the stand
can be improved. The magnetic circuit is currently made from structural steel S235JR, which
has high content of carbon (up to 0.17 %). Generally, the more carbon, the higher rema-
nence. Behanit seems as the most suitable material, because it contains no more than 0.02 %
of carbon and therefore the remanence is very low. The subsequent full annealing can further
minimized the remanence of the circuit. At the same time, the narrowing of the pole adapters
from 15 to 3 mm will be performed for faster signal response on the change of particles con-
centration.
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