
 

Příprava core-shell magnetických částic s řízenou 
polymerní strukturou a jejich využití 

 

Bc. Daniela Václavková 

 

  
Diplomová práce 
2018  

  
 

  



  



  



  



 



ABSTRAKT 

Cílem této diplomové práce bylo připravit kompozitní core-shell (jádro-obal) magnetické čás-

tice s řízenou polymerní strukturou. Jako jádro bylo v tomto případě použito čisté karbonylové 

železo (CI), jehož povrch byl řízeně modifikován vrstvou polyamidoaminu (PAMAM). U 

takto připravených částic byla nejprve ověřena úspěšná modifikace povrchu, a poté byly 

provedeny testy oxidační a sedimentační stability, společně s vyhodnocením magnetického 

chování částic. Následně byly připraveny magnetoreologické suspenze zamícháním částic 

do silikonového oleje, u kterých byla stanovena prahová napětí. Pomocí řízeného modifikování 

povrchu bylo dosaženo magnetických core-shell částic s výbornou oxidační stabilitou za sou-

časného zachování hodnot saturační magnetizace.  

 

Klíčová slova: Magnetoreologická kapalina, magnetoreologický efekt, core-shell částice, 

prahové napětí   

 

 

ABSTRACT 

The aim of this master thesis was to prepare composite core-shell magnetic particles with a 

controlled polymeric structure. A core of these composite structures was composed of car-

bonyl iron (CI) and the surface was coated with polyamidoamine (PAMAM). Firstly, a suc-

cessful modification of the particles with the polymer was verified and then oxidation and 

sedimentation stability tests, together with the evaluation of the magnetic behavior of the 

particles were performed. In the next step the particles were dispersed in silicone oil in order 

to prepare MR suspensions, whose yield stresses were estimated. Using controlled surface 

modification, the magnetic core-shell particles with excellent oxidation stability were prepared, 

in addition, the prepared magnetic particles preserved their values of saturation magnetization. 

 

Keywords: Magnetorheological fluid, magnetorheological effect, core-shell particles, yield 

stress
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ÚVOD  

Magnetoreologické (MR) suspenze, jsou velmi zajímavé a komerčně využívané inteligent-

ní materiály schopné rychlé a reverzibilní změny reologických vlastností v závislosti na 

aplikovaném vnějším magnetickém poli. Jedná se o systémy složené z feromagnetických 

měkkých částic, rozptýlených v  kapalném médiu, které bývá nejčastěji z tříd olejů.  

Díky schopnosti obsažených magnetických částic podléhat magnetické polarizaci vykazují 

MR suspenze tzv. MR efekt, projevující se okamžitým nárůstem viskozity o několik řádů, 

kdy se systém začne chovat jako viskoplastická látka s prahovým napětím. Díky této vlast-

nosti jsou skvělými materiály pro mnohé reálné aplikace, a to zejména na místech, kde se 

řeší tlumení rázů nebo přenos krouticího momentu, nejčastěji využívané v automobilovém 

průmyslu, stavitelství nebo ve zdravotnictví. 

Existuje však několik překážek, které brání jejich širšímu využití v praxi. Jedná se přede-

vším o problémy se sedimentací magnetických částic v důsledku rozdílné hustoty jednotli-

vých komponentů, o špatnou redisperzibilitu (vznik agregátů), provozní houstnutí nebo o 

nízkou odolnost vůči oxidaci. Všechny zmíněné nedostatky mohou snížit celkový výkon 

MR suspenzí.  

Nežádoucím zmíněným vlastnostem lze sice předejít přidáním různých aditiv do nosného 

média, ale jako účinnější metoda se jeví vytvoření pasivních vrstev na samotném povrchu 

magnetických částic, za vzniku kompozitních core-shell (jádro-obal) částic. Obal je v tom-

to případě nejčastěji tvořen polymerem, avšak tento postup není často plně kontrolovatel-

ný, což vede ke vzniku polymerního povlaku, který nemá definovanou molekulovou hmot-

nost, ani tloušťku vzniklé vrstvy. 

V této diplomové práci byly core-shell částice připraveny s řízenou strukturou formou pří-

pravy dendronů polyamidoaminu na povrchu částic. 
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I.  TEORETICKÁ ČÁST 
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1 MAGNETOREOLOGIE 

V minulosti se nauka o pohybu kapalin (hydromechanika) omezovala pouze na problémy, 

ve kterých se neuplatňoval vliv elektrického ani magnetického pole. V posledních letech je 

však pozornost řady vědeckých skupin a průmyslu stále častěji obracena na tzv. inteligent-

ní tekutiny, aby vyřešily složité mechanické problémy. Jedná se o systémy, u nichž dochází 

k požadované změně jedné nebo více vlastností při jejich interakci s vybraným aplikova-

ným polem. Podle typu pole, na které tyto systémy reagují, je můžeme rozdělit na elektro-

reologické tekutiny, které mění reologické vlastnosti pod vlivem aplikovaného elektrické-

ho pole a magnetoreologické (MR) kapaliny, u kterých dochází k změnám reologických 

vlastností v poli magnetickém. 

1.1 Magnetoreologická suspenze 

Magnetoreologické (MR) kapaliny jsou dvoufázové suspenze připravené dispergací velké-

ho množství pevných, vysoce magnetických částic v nemagnetické nosné kapalině [1, 2]. 

Tyto částice jsou nejčastěji z vysoce čistého železa, mají přibližně kulový tvar, jejichž 

průměr se řádově pohybuje v rozmezí 2 až 10 m. Jako nosnou kapalinu lze použít vybra-

né médium (olej, voda, atd.), ale nejčastěji se používají syntetické oleje.   

Magnetoreologické kapaliny jsou inteligentní materiály, které vykazují reverzibilní a velmi 

rychlý přechod (za zlomek milisekund) z kapalného stavu na viskoplastický až téměř pev-

ný stav za přítomnosti vnějších magnetických polí (MR efekt). V neaktivovaném stavu (tj. 

bez aplikace magnetického pole) je MR kapalina volně tekoucí suspenze s nízkou viskozi-

tou, kdy jsou její vlastnosti velmi podobné vlastnostem kapalného média. Pokud se ale MR 

kapalina dostane do magnetického pole, dojde k výraznému zvýšení její viskozity až do 

okamžiku, kdy se stane téměř pevnou látkou. Tento stav MR kapaliny lze označit jako ak-

tivovaný stav, ve kterém MR kapalina vykazuje viskoplastické chování, které je charakte-

ristické prahovým napětím (mezí kluzu), které je závislé na intenzitě aplikovaného magne-

tického pole. Právě tato závislost prahového napětí a její rychlá odezva dělá z MR kapalin 

atraktivní skupinu materiálů vhodnou pro použití v mnoha aplikacích. 

Magnetoreologické kapaliny lze nalézt v různých oblastech techniky, biochemie, zdravot-

nictví, stavebnictví, atd. Výzkum MR kapalin má multidisciplinární charakter, proto lze 

očekávat, že se jejich aplikace bude rozšiřovat i do dalších vědních oblastí, a že budou rea-
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lizovány nové přístroje a nové technologie, které v mnohých ohledech budou výhodnou 

alternativou k těm dosavadním.  

 

Obrázek 1: (A) neaktivovaná MR kapalina; (B) tatáž kapalina 

v magnetickém poli [3]. 

1.2 Magnetoreologický efekt  

Nepůsobí-li na MR kapalinu magnetické pole, jsou částice v nosném médiu náhodně rov-

noměrně rozptýlené a kapalina se navenek jeví jako nízkoviskózní. 

V přítomnosti homogenního magnetického pole dochází k magnetizaci částic, což zname-

ná, že orientují svůj magnetický dipól paralelně s linií síly magnetického pole. Během ně-

kolika milisekund se částice mezi dvěma magnetickými póly shlukují do útvarů podobných 

řetězcům ve směru magnetických siločar aplikovaného pole (Obr. 2). Tento jev se makro-

skopicky projeví změnou některých fyzikálních vlastností (viskozita, prahové napětí, vis-

koelastické moduly) (Obr. 3). Suspenze tak přechází z kapalné fáze do téměř tuhé, kdy se 

zásadně mění její chování z látky viskózní na viskoplastickou. 

Po odstranění magnetického pole, dochází ke zpětnému rozdistribuování částic do nahodi-

lého stavu v kapalném médiu, čímž MR kapalina ztrácí vlastnosti nabyté vlivem magnetic-

kého pole a vrací se zpět do počátečního stavu, kdy dochází k poklesu reologických para-

metrů na původní hodnoty [4]. Tento proces je pro většinu aplikací stejně tak důležitý jako 

výše popsaný MR efekt. Stupeň transformace závisí na magnetických vlastnostech použi-

tých částic, na jejich velikosti, tvaru a na intenzitě aplikovaného magnetického pole. 
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Obrázek 2: Ukázka aktivace MR kapaliny: (A) bez mag. pole; (B) ve chvíli, kdy začalo 

působit mag. pole; (C) v mag. poli (již plně vytvořené řetízkovité struktury). 

 

 

Obrázek 3: Závislost smykového napětí na rychlosti smykové deformace při 

dvou různých intenzitách magnetického pole u MR kapaliny [5]. 

1.3 Složení MR kapaliny  

MR kapalina se skládá ze dvou základních složek – magnetických částic a nosné kapaliny. 

Může popřípadě obsahovat další činidla, jako jsou aditivní přísady, tixotropní činidlo, dis-

perganty, nasycené mastné kyseliny, antioxidanty, modifikátory viskozity či povrchově 

aktivní látky, které plní zejména roli předcházení usazování magnetických částic [4]. 
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1.3.1 Nosné médium 

Nosná kapalina má na výsledné vlastnosti MR tekutin velmi výrazný vliv, zejména na její 

sedimentační stabilitu a trvanlivost. Proto je nutné dodržet její chemickou čistotu. Neměla 

by obsahovat žádné těkavé rozpouštědla jako je toluen, cyklohexan, methylethylketon a 

aceton. Měla by být neprchavá, nepolární a neměla by obsahovat žádné významné množ-

ství vody, protože voda způsobuje problémy s oxidací, korozí a navíc snižuje bod varu.  

Typická MR suspenze je obvykle tvořena z 60 až 85 obj.% nosnou kapalinou. Ty nejvhod-

nější lze nalézt v libovolné třídě olejů nebo kapalin známých jako nosné kapaliny pro MR 

tekutiny, jako jsou přírodní mastné oleje, minerální oleje, parafínové a silikonové oleje, 

jakož i jejich směsi a deriváty [6, 7]. 

1.3.2 Částice 

Obvyklé MR suspenze obsahují objemovou koncentraci magnetických částic v rozsahu 15 

až 40 obj. %. Měly by pocházet ze třídy feromagnetických látek a zároveň by mělo jít o 

magneticky měkké látky (viz kapitola 1.4.3), u kterých po vložení do magnetického pole 

dochází ke snadné orientaci magnetických domén ve směru působícího pole [8]. Výsled-

kem je pak okamžitý nástup požadovaného MR efektu (vytvoření řetízkových struktur). Po 

vyjmutí  z magnetického pole u těchto látek dochází k opětovnému rozrušení naorientova-

ných domén, ztrácí téměř okamžitě své magnetické vlastnosti, a proto se budou MR sus-

penze rychle vracet do svého původního nízkoviskózního stavu. 

Z tohoto důvodu se z velké části v magnetoreologii používá karbonylové železo (CI). To je 

vyráběno tepelným rozkladem pentakarbonylu železa [Fe(CO)5]. Tento rozklad probíhá 

nad teplotou 170 °C a výsledkem je vysoce čisté práškové železo, kulovitého tvaru o veli-

kosti v rozmezí 2 až 10 μm. Dalšími hojně využívanými materiály jsou oxidy železa 

(Fe3O4), ale také nikl, kobalt a jejich magnetické slitiny jako (CoFe2O3) a (CoFe2O4)[9].  

1.4 Magnetické chování  

Všechny magnetické jevy jsou vyvolány silami, které souvisí s pohybem elektrických ná-

bojů. V atomech všech látek obíhají elektrony kolem jádra (vytváří orbitální magnetický 

moment) a navíc rotují kolem své vlastní osy (vytváří spinový magnetický moment). Dle 

chování v magnetickém poli, tyto látky dále dělíme na diamagnetické, paramagnetické a 

feromagnetické [10-13].  
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1.4.1 Diamagnetikum  

Tyto látky jsou magneticky nejméně aktivní. Jejich výsledný magnetický moment je před 

působením vnějšího pole nulový, což je způsobeno vzájemným vyrušením orbitálních a 

spinových magnetických momentů. Po vložení do magnetického pole dojde k precesnímu 

pohybu elektronů, který vytváří nový orbitální magnetický moment působící proti vnější-

mu magnetickému poli (má zápornou susceptibilitu, která není ovlivněna teplotou). Látka 

tak nepatrně zeslabuje magnetické pole. Jakmile pole přestane působit, precese vymizí. 

Mezi diamagnetické látky jsou řazeny například inertní plyny, bromid draselný, voda, rtuť, 

zinek, olovo, stříbro, zlato, organické látky. 

1.4.2 Paramagnetikum 

Při absenci magnetického pole mají jednotlivé molekuly v této látce nenulový magnetický 

moment, avšak celkový magnetický moment je díky náhodné orientaci jednotlivých dipólů 

nulový. Ve vnějším magnetickém poli dochází k orientaci magnetického momentu ve smě-

ru působícího pole a tím k jeho mírnému zesílení. Susceptibilita
1
 těchto látek je závislá na 

teplotě. Do skupiny paramagnetických látek je řazen např. plynný a kapalný kyslík, hliník, 

platina, draslík, přechodné kovy, kovy vzácných zemin. 

1.4.3 Feromagnetikum 

Vnější pole v těchto látkách ovlivňují především elektrony na nezaplněných hladinách, 

které mají nevykompenzované spinové momenty (orbitální momenty mohou být úplně 

zanedbány). Feromagnetismus je vlastností pouze krystalických pevných látek.  

Dále se tyto látky od předchozích liší tím, že zde vznikají shluky elektronů se stejným spi-

nem, které se nazývají domény. Každá doména je elementární magnet a ten je orientován v 

různých směrech. Bez vnějšího magnetického pole jsou domény orientovány náhodně a 

výsledný magnetický moment tělesa je nulový, proto se navenek nikterak magneticky ne-

projevují. Po vložení látky do magnetického pole dojde k orientaci magnetických momentů 

(natočí se ve směru působení magnetické sily) a ke zvětšování domén. Příspěvek jednotli-

vých domén k celkové magnetizaci je úměrný jejich objemu. Výsledná magnetizace může 

                                                 

 

1
 Magnetická susceptibilita je v systému jednotek SI bezrozměrná veličina vyjadřující schopnost látky získat 

indukovanou magnetizaci ve vnějším magnetickém poli. 

https://cs.wikipedia.org/wiki/Diamagnetikum
https://cs.wikipedia.org/wiki/Paramagnetikum
https://cs.wikipedia.org/wiki/Feromagnetikum
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nabývat hodnot od nuly až do určité maximální hodnoty, kdy celé těleso můžeme považo-

vat za jednu velkou doménu. Feromagnetika značně zesilují magnetické pole. O tom, jestli 

magnetické pole předmětu po vyjmutí z magnetického pole vymizí, rozhoduje charakter 

předmětu. Je-li materiál magneticky měkký, naorientované domény se orientují do výcho-

zích poloh, kdy je výsledný magnetický moment roven nule, je-li však materiál magneticky 

tvrdý, orientace domén zůstává zachována a z předmětu se stává trvalý magnet. 

Magneticky měkká látka 

Mohou být zmagnetizovány i po vložení do velmi slabého magnetického pole, kde dochází 

k snadné orientaci jejich magnetických domén ve směru působícího pole (Obr. 4). Po vy-

jmutí dochází k rozrušení vzniklé orientace magnetických domén, a látka tak ztrácí téměř 

ihned své magnetické vlastnosti. Z magneticky měkkých látek jsou vyrobeny tzv. dočasné 

magnety. Patří sem např. čistá ocel, nízkouhlíkové oceli, čisté železo. 

 

Obrázek 4: Chování magneticky měkké látky v aplikovaném vnějším magnetickém poli a 

po jeho odstranění. 

 

Vlastnosti magneticky měkkých materiálů: 

 Snadno se zmagnetují (i ve velmi slabých magnetických polích).  

 Snadno se demagnetují (po vyjmutí z aplikovaného pole okamžitě ztrácí nabyté 

vlastnosti). 

 Vykazují úzkou hysterezní smyčku s malou plochou (viz kapitola 1.4.4.). 

 Mají vysokou saturační magnetizaci, nízkou remanenci a koercivitu. 

 Křivka prvotní magnetizace má strmý průběh. 
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Magneticky tvrdá látka 

 Magneticky tvrdá látka se od magneticky měkké liší tím, že k jejímu zmagnetizování do-

chází v silných magnetických polích a po vyjmutí si udržují své magnetické vlastnosti. Je 

to díky tomu, že jejich domény se nevrací zpět do náhodně orientovaného stavu, ale zůstá-

vají trvale uspořádány (Obr. 5). Vytváří tzv. permanentní (trvalé) magnety a patří sem 

např. magnetky v kompasech. 

 

Obrázek 5: Chování magneticky tvrdé látky v aplikovaném vnějším magnetickém poli a 

po jeho odstranění. 

Vlastnosti magneticky tvrdých materiálů:  

 Nesnadno se zmagnetují (tj. silným vnějším magnetickým polem). 

 Nesnadno se demagnetují ( zachovávají si své nově nabyté vlastnosti). 

 Vykazují širokou hysterezní smyčku s velkou plochou (viz kapitola 1.4.4.). 

 Mají nízkou saturační magnetizaci, vysokou koercivitu a remanenci. 

 Křivka prvotní magnetizace má pozvolnější průběh než u magneticky měkkých lá-

tek. 

1.4.4 Hysterezní křivka 

Magnetické materiály charakterizuje jejich hysterezní křivka. Je to graf závislosti magne-

tické indukce B na intenzitě magnetického pole H u daného materiálu. Intenzita magnetic-

kého pole se mění od nuly do (+) maxima, poté do (–) maxima a zpět k nule. 

Při působení magnetického pole dojde k prvotnímu zmagnetování (při jakémkoli dalším 

magnetování již křivka neprochází bodem H=0, B=0). Pohybujeme se po křivce prvotní 

magnetizace, až dospějeme k bodu, kdy magnetizace materiálu již nenarůstá, tzv. saturační 

magnetizace, Ms. V tomto bodě jsou magnetické momenty natočeny ve směru vnějšího 
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pole, a proto již nemůže být látka dále magnetizována. Díky této vlastnosti lze získat větší 

tuhost suspenze při vystavení magnetickému poli.  

Pokud nyní snižujeme intenzitu vnějšího pole, magnetizace se již nemění podle křivky 

prvotní magnetizace. Je-li intenzita pole nulová, materiál si ponechává tak zvanou rema-

nentní (zbytkovou) magnetizaci, Mr, tj. není zcela demagnetizován. Z tohoto faktu tedy 

vyplývá, že ideální částice v MR suspenzích musí mít co nejnižší remanenci (Obr.6), aby 

došlo k vymizení prahového napětí a systém se bez účinků vnějšího magnetického pole 

opět vrátil do původního kapalného stavu. 

Abychom provedli celkovou demagnetizaci, musíme použít vnější magnetické pole, ale 

opačného směru než při prvotní magnetizaci. Intenzita opačného pole, která způsobí celko-

vou demagnetizaci, se nazývá koercitivní intenzita, HC  (Obr. 7) [14].  

Celý cyklus se nazývá hysterezní smyčka, plocha hysterezní smyčky pak udává hysterezní 

ztráty (ztráty energie). Na základě jejího tvaru a plochy dělíme magnetické materiály na 

magneticky tvrdé a magneticky měkké. 

 

Obrázek 6: Hysterezní křivky pro magneticky měkkou a tvrdou látku. 
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Obrázek 7: Detailní popis hysterezní magnetické křivky. 

1.5 Nedostatky magnetoreologických suspenzí 

Přestože by se čisté CI z pohledu svého magnetického chování mohlo zdát ideálním pro 

výrobu MR suspenzí, v praxi se potýkáme s dalšími překážkami, díky nimž nedosahují 

ideálních výsledků ve svých inženýrských aplikacích. Jak již bylo zmíněno výše, 

k přípravě MR suspenzí se používá práškové CI o velikosti částic 2 až 10 μm. Tyto rozmě-

ry, hmotnost a především hustota (ρ = 7,86 g/cm
3
) neumožňují rozptýlení částic Browno-

vým pohybem. Hustota používaných olejů jako nosné kapaliny bývá často nižší než 

1 g/cm
3
, což je výrazně méně než v případě používaných CI. Z tohoto důvodu je sedimen-

tace u MR kapalin velký problém, stejně jako nízká chemická stabilita, a zejména odolnost 

vůči oxidaci [15]. 

Proto se v posledních několika letech vědci soustředí na vývoj nových kompozitních částic 

typu core-shell (jádro-obal) [16-18], které od svého objevení uskutečnily velký krok vpřed. 

Opatření CI povrchovou látkou u takových kompozitů řeší problémy jak s oxidací, tak se 

sedimentační nestabilitou, vzájemným shlukováním částic nebo abrazivitou. 

Tyto nedostatky pak mohou způsobovat znehodnocení nebo zhoršenou funkci MR kapalin. 

Jedná se o: 

 sedimentaci, 

 oxidaci, 

 provozní houstnutí – tzv. „In-Use-Thickening“, 

 abrazivitu. 
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1.5.1 Sedimentace 

Magnetoreologické kapaliny, které jsou tvořené pouze feromagnetickými částicemi z čis-

tých kovů nebo jejich slitin, mají velkou tendenci sedimentovat. To je způsobeno kvůli 

velkému rozdílu hustoty mezi částicemi (ρ = 7,86 g/cm
3
 pro železo) a disperzní tekutinou 

(ρ ~1 g/cm
3
 pro vybrané oleje) [19]. 

Tento problém byl v minulosti řešen tím, že se změnilo například složení samotné nosné 

kapaliny, například použitím oleje s vysokou hustotou. Další známé řešení spočívalo v 

přidání povrchově aktivní složky do nosné tekutiny, což pomáhalo nejen udržovat částice 

ve vznosu, ale také zabraňovalo jejich shlukování. Tato řešení však nejsou uspokojivá, 

protože v prvním případě může docházet k nežádoucímu nárůstu viskozity bez přítomnosti 

magnetického pole, a ve druhém případě může docházet ke zhoršování vlastností systému 

v aktivovaném stavu.  

Vytvořením core-shell částic, feromagnetického jádra obklopeného pláštěm druhého mate-

riálu (jehož specifická hmotnost je nižší než hmotnost jádra), dochází ke snížení hustoty a 

tím i sedimentační rychlosti MR suspenzí [20]. Například částice CI, které byly zapouz-

dřeny pomocí silanu, získaly nižší hustotu než původní částice a zároveň i vyšší kompatibi-

litu s nosným médiem, jejich sedimentace se zpomalila (Obr. 8) [21]. 

 

Obrázek 8: Sedimentační průběh MR suspenzí 

s nepotaženými (plná čára) a potaženými částicemi (pře-

rušovaná čára) [21]. 
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1.5.2 Oxidace 

Vysoká teplota nebo přítomnost reaktivních látek vedou k degradaci magnetických částic a 

vzniku méně magnetických produktů (oxidy železa a jiné). V MR suspenzích nejsou části-

ce přímo vystaveny vzduchu, ale vlhkost a kyslík můžou difundovat přes nosnou kapalinu. 

Tento proces se dále zrychluje při vyšších teplotách a nakonec vede ke snížení odolnosti 

vůči abrazivitě částic a k celkovému snížení výkonu celé MR suspenze.  

Oxidace výrazně ovlivňuje životnost MR kapalin. Může se jednat o oxidaci nosné kapaliny 

nebo o oxidaci rozptýlených částic. Oxiduje-li nosná kapalina, dochází ke změně její vis-

kozity, meze kluzu nebo samotného chemického složení. Magnetoreologická kapalina tak 

neumožňuje částicím stejný pohyb jako v nezoxidovaném stavu. 

Při oxidaci částic se na jejich povrchu tvoří oxidické vrstvy, které jsou velice křehké. Je-li 

kapalina podrobena smykovému napětí, odlupují se z těchto vrstev nanočástice zoxidova-

ného kovu, které zvyšují viskozitu kapaliny v neaktivovaném stavu. Tím se zhoršují MR 

vlastnosti kapalin [21]. Core-shell částice jsou opět velmi příznivým řešením, protože do-

jde k zaobalení a tím pádem k ochraně náchylné vrstvy. 

U MR suspenzí využívaných v průmyslových a strojírenských aplikacích je tedy potřebná 

dostatečná termooxidační stabilita. Z Obr. 9 je vidět, že potažené částice vykazují vyšší 

tepelnou stabilitu než nepotažené. Ulicny et al. se ve své práci zabýval testováním stárnutí 

MR kapaliny v MR spojce, kdy pozorovali při provozu teploty až 250 °C, která vedla 

k výrazné oxidaci částic (Obr. 10). 
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Obrázek 9: TGA křivka, zachycující termální nestabilitu nepotažených 

a potažených magnetických částic [22].  

 

Obrázek 10: snímky ze SEM analýzy; (a) nezoxidované částice železa obsažené v MR 

suspenzi; (b) částice s oxidovaným povrchem obsažení v MR suspenzi po 540 h pro-

vozu spojky [23]. 

1.5.3 Provozní houstnutí  

Provozní houstnutí je důsledek oxidace částic v MR suspenzích. Vlivem odlupování oxi-

dické vrstvy ze železných částic dochází ke zvýšení viskozity systému v neaktivovaném 

stavu. Během dlouhodobých zatěžovacích zkoušek MR kapalin s počtem zatěžovacích 
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cyklů dochází poté k navyšování tlumící síly. Tento jev se nazývá provozní houstnutí – 

„In-Use-Thickening (IUT) [23, 24]. 

1.5.4 Abrazivita  

V případě MR suspenzí musí být brána v úvahu i abrazivita magnetických částic. Díky 

nimž je aktivita těchto tekutin také do jisté míry ovlivněna. Opět dochází ke změně visko-

zity nosného média v důsledku odírání povrchu částic vzájemnými srážkami, způsobenými 

gravitací a dynamickým zatěžováním, avšak povrch částic nemusí být v tomto případě zo-

xidován. Obal zajišťuje snížení opotřebení jejich vzájemného povrchu i mechanických 

částí přístroje, které jsou v kontaktu s kapalinou, a to díky lepší kluznosti, kterou polymer-

ní obal výrazně navyšuje.  
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2 KAPITOLA CORE-SHELL 

Tyto heterostruktury, kdy je magnetická částice opatřena nemagnetickou povrchovou vrst-

vou (neboli core-shell částice (Obr. 11)), byly poprvé připraveny v pozdních osmdesátých 

letech [25-27] a doposud jim byla věnována spousta pozornosti a výzkumu, které přináší 

řadu systémů se zajímavými vlastnostmi a aplikacemi. Tyto kompozity kombinují dva ma-

teriály, které korelují dvěma vlastnostmi v jednom. Tedy samotná struktura je charakteri-

zována vlastnostmi jádra i obalu. 

Například částice oxidu železa pokryté vrstvou oxidu křemičitého vykazují magnetické 

vlastnosti vycházející z jádra a luminiscenční optické vlastnosti vyplývající z pláště [28]. 

Některé magnetické částice mohou být opatřeny povrchem, který zajišťuje biologickou 

kompatibilitu a chemickou stabilitu. Takto vzniklé core-shell struktury mohou být využity 

v biomedicínských aplikacích [29]. Velká pozornost byla také věnována přípravě core-

shell magnetických částic pro MR suspenze, které se připravují potahováním magnetické-

ho jádra polymerním materiálem. 

Bylo zjištěno, že tenké povrchové vrstvy na částicích podstatně mění jejich vlastnosti, jako 

je chemická či tepelná stabilita, katalytická aktivita, disperzibilita nebo optické, magnetic-

ké a elektronické vlastnosti.  

 

Obrázek 11: Ilustrační obrázek částice typu core-shell [30]. 

2.1 Jádro 

Jádro core-shell částic využívaných v oblasti MR suspenzí obvykle mívá sférický tvar, ale 

existuje mnoho dalších možných typů, jako jsou jehly, tyčinky, kostky, destičkovitá tělíska 

nebo elipsoidy [31, 32]. Různé tvary a jejich velikost pak mohou ovlivnit některé vlastnos-
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ti, jako je katalytická aktivita, elektrické nebo optické vlastnosti. Například, pro MR efekt 

se nejvíce hodí tyčovité nebo jehlovité, které mají svou osu natočenou ve směru působícího 

magnetického pole a tím získávají větší magnetický moment a celkově pevnější strukturu 

[33].  

Z hlediska magnetoreologie se jeví jako ideální velikost dispergovaných částic v rozmezí 2 

až 10 μm. Menší částice se sice v nosné kapalině pohybují náhodným tepelným (Browno-

vým) pohybem, ale velmi špatně a slabě magnetizují, a také vykazují nižší prahové napětí. 

Na druhou stranu, větší rozměry a hmotnost částic mají za následek rychlejší sedimentaci, 

což je nežádoucí. 

2.2 Obal 

Obecně zlepšuje povrchové vlastnosti a chrání jádro před vnějšími vlivy. Jádra jsou pota-

žena buď polymerem nebo jiným inertním materiálem (křemík, zlato,..), aby se zvýšila 

jejich odolnost vůči oxidaci ať už tepelné nebo chemické, sedimentační stabilita vlivem 

snížení celkové hustoty dispergovaných částic a celková životnost MR systémů, spojená se 

snížením abrazivity.  

2.3 Core-shell částice v magnetoreologii 

Využití core-shell částic v magnetoreologii, kdy je na magnetické jádro navázána poly-

merní struktura, je v poslední době poměrně rozšířeným řešením, jak předejít některému 

z nedostatků u MR suspenzí. V literatuře lze najít řadu odkazů na přípravu MR suspenzí, 

kdy po opatření magnetických částic polymerními systémy došlo k výraznému snížení se-

dimentace, resp. bylo dosaženo zlepšené sedimentační stability [34, 35]. Zároveň je možné 

pomocí opatření magnetických částic organickým obalem zvýšit termoxidační či chemic-

kou stabilitu. Nicméně, tento přístup kdy je povrchová vrstva nekontrolovaně navázána na 

povrch magnetických částic může vést k drastickému poklesu hodnot MS [36]. V některých 

případech může dojít až k poklesu téměř na polovinu původní hodnoty MS odpovídající 

čistým magnetickým částicím (Obr. 12). Chuah ve své práci opatřil CI částice různými 

formami polystyrenu, kdy dosáhl výrazného navýšení sedimentační stability MR suspenzí 

díky snížení hustoty částic a navýšení třecích sil při sedimentaci částic. Avšak, zároveň 

došlo k nežádoucímu poklesu MS a to ze 184 emu/g pro čisté CI až na 112 emu/g pro CI 

potažené napěněným polystyrenem, což je téměř o 40 % z původní hodnoty. Tento rapidní 

pokles MS vedl také k výraznému snížení statického prahové napětí jejich MR suspenzí, a 
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to téměř o třetinu. Pro čisté CI byla hodnota prahové napětí stanovena na 24000 Pa, kdežto 

pro částice CI se zpěněnou formou polystyrenu na povrchu bylo prahové napětí 8000 Pa 

[35]. 

 

Obrázek 12: Magnetizační křivky pro čisté CI a částice CI potažené 

různými formami polystyrenu. Čísla v závorkách odpovídají hustotě 

daných částic. 

Core-shell částice byly také připraveny řízenou polymerizací, kdy tyto řízené povrchové 

struktury zvýšily sedimentační i oxidační stabilitu takto připravených částic, ale zároveň 

došlo jen k mírnému poklesu jejich MS. Cvek et al. ve své práci například využil k potažení 

CI částic poly(glycidyl methakrylátem) a radikálové polymerace s přenosem atomu, díky 

níž bylo možné řídit molekulovou hmotnost řetězců na povrchu CI částic. Připravené tenké 

vrstvy o molekulových hmotnostech 5000 g/mol a 9700 g/mol vedly ke snížení MS 

z původních 178,8 emu/g na 171,8 emu/g, respektive 169,3 emu/g. Potažené částice vyka-

zovaly zároveň i zvýšenou oxidační a sedimentační stabilitu a jejich MR suspenze vyšší 

dynamickou MR efektivitu
2
 [37]. 

                                                 

 

2
 Dynamická MR efektivita může být vyjádřená jako rozdíl elastického modulu v přítomnosti magnetického 

pole a při jeho absenci poděleného elastickým modulem při jeho absenci. 
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3 APLIKACE CORE-SHELL ČÁSTIC  

3.1 Použití MR kapalin v praxi   

V součastné době MR kapaliny zažívají velký rozvoj. Jedná se hlavně o aplikace na mís-

tech, kde se řeší tlumení rázů nebo přenos krouticího momentu. Nejintenzivnější vývoj 

samozřejmě probíhá v automobilovém průmyslu, kde jsou MR kapaliny používány 

v tlumičích, spojkách, brzdách, atd [38]. Dalším odvětvím, které se zabývá touto technolo-

gií, je stavitelství, které toto médium využívá v tlumičích vibrací při konstrukcích lanových 

mostů nebo výškových budov [39, 40]. A nakonec to může být i zdravotnictví, kde lze MR 

kapalin využít v ortopedické protetice. 

3.1.1 Automobilový průmysl 

Magnetoreologický tlumič  

Je jednou z nejzajímavějších inženýrských aplikací MR kapaliny. Vývojem MR tlumičů 

zvyšujících komfort jízdy a zlepšení jízdních vlastností se zabývají zejména výrobci osob-

ních automobilů, kteří investují do nové technologie nemalé prostředky. 

Od klasických hydraulických tlumičů se liší tím, že využívají tuto MR kapalinu, jejíž vis-

kozita se dá měnit v závislosti na změně intenzity magnetického pole. V pracovním pístu 

tlumiče je umístěna cívka, kterou prochází elektrický proud a vytváří tak magnetické pole, 

které mění viskozitu kapaliny tím, že způsobí vytvoření řetízkovitých struktur 

z magnetických částic a tím zdánlivé navýšení viskozity kapaliny (Obr. 13), čímž zároveň 

mění charakter tlumení podle potřeby (vznik MR efektu). Pokud je potřeba velká tlumící 

síla, prochází cívkou velký proud, zvýší se viskozita kapaliny a vyvolá se potřebná tlumící 

síla. Proud v cívce ovládá řídící jednotka, která vyhodnocuje signály o stavu vozidla, čímž 

nastavuje charakter tlumení vozu.  

Tento systém tlumení dokáže včas a rychle reagovat na nerovnosti na vozovce i na styl a 

rychlost jízdy, a tak ovlivnit pohodlí cestujících i jejich bezpečnost. Dokonalejší tlumení 

zabraňuje přenosu vibrací do kabiny, omezuje odskakování kol, snižuje pravděpodobnost 

aquaplaningu a zvyšuje stabilitu vozu v zatáčkách. 

Magnetorologický systém tlumení již využívá například model Audi TT, kde je tento sys-

tém veden pod názvem Magnetic ride.   
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Obrázek 13: Znázornění funkce magnetoreologického tlumiče [41].  

Magnetoreologická spojka [42, 43] 

Spojka je jednou z nejdůležitějších součástí hnacího systému u motorových vozidel. Do-

chází zde k přenosu kroutivého momentu mezi klikovou hřídelí a převodovkou. Můžeme je 

rozdělit do tří kategorií: třecí spojky, hydraulické spojky a konečně elektromagnetické 

spojky (Obr. 14), které umožňují přenos kroutivého momentu pomocí MR kapaliny. Díky 

ní dochází k  omezení vibrací, chvění a nechtěným nárazům během startování vozidla či 

řazení, jak je tomu u třecí spojky, a tak se zvyšuje její životnost i komfort jízdy. Také mají 

výrazně nižší časovou odezvu během spínání a vypínání přenosu momentu. Tento čas se 

pohybuje v řádech jednotek milisekund, a je to čas, který potřebuje kapalina na zrušení 

aktivovaného stavu při vypnutí zdroje magnetického pole. 

Mají však určité nevýhody, jako jsou vysoké pořizovací náklady nebo přehřívání během 

chodu vozidla, zejména v městských oblastech, kde může k akceleraci spojky dojít velmi 

frekventovaně ve velmi krátkých intervalech. Během těchto podmínek dochází k vzájem-

nému tření mezi částicemi, které vyvíjí teplo, to zvyšuje teplotu celé MR suspenze a ná-

sledně ovlivňuje výkon celé spojky. 
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Obrázek 14: Ukázka spojky, využívající MR kapalinu [42]. 

Magnetoreologické brzdy  

Brzdy využívající MR kapalinu také přináší spoustu výhod, jako je rychlejší odezva v řá-

dech setin vteřiny, jednoduchá konstrukce, není potřeba hydraulického rozvodu, ani brzdo-

vých destiček a navíc mohou mít zavedenou elektronickou řídící jednotku v každém kole, 

které umožňuje jejich nezávislé brzdění. 

Skládá se z hřídele osazené rotorovými lamelami, a statorové části osazené statorovými 

lamelami. Mezi statorovými a rotorovými lamelami je mezera, která je vyplněna MR kapa-

linou. Po obvodu statorové části nebo přímo na rotoru je navinuta cívka, která při průtoku 

proudu vyvolává magnetické pole (Obr. 15). Brzdný moment je tvořen změnou viskozity 

MR kapaliny. V neaktivovaném stavu klade kapalina nízký odpor otáčejícímu se disku, 

zatímco v aktivovaném stavu se zvyšuje v závislosti na velikosti magnetického pole vyvo-

laného proudem protékajícím cívkami, které jsou umístěny ve vhodné pozici okolo disku.   

 

 

Obrázek 15: Ukázka brzdy založené na principu 

MR kapalin [44]. 
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3.1.2 Stavitelství, architektura  

Lanové mosty 

Konstrukce (mostovka) lanových mostů je zavěšena na nosných lanech upevněných v jed-

nom nebo více pevných bodech, na tzv. pilířích. Jsou velmi oblíbenými a hojně konstruo-

vány nejen pro jejich elegantní vzhled, ale také pro možnost překlenutí dlouhých vzdále-

ností. Se vzrůstající délkou jsou však náchylnější na přírodní vlivy, jako silné větry a ze-

mětřesení, které mohou způsobit rozkmitání konstrukce, což v minulosti vedlo dokonce 

k jejich několika zřícení. V dnešní době je u těchto mostů umístěno několik MR tlumičů, 

které vzniklé vibrace eliminují, a tak předchází potencionálním katastrofám z minulosti 

(Obr. 16). Mohou být umístěny buďto přímo na povrchu mostovky, mezi pilířem a mos-

tovkou ze spodní strany nebo mohou vytvářet jakýsi uzel mezi mostovkou a nosným la-

nem. 

 

Obrázek 16: Ukázka využití MR tlumičů na lanových mostech [45]. 

Výškové budovy 

Ve výškových budovách se taktéž využívá MR tlumičů, které absorbují otřesy během ze-

mětřesení, tím že působí proti kmitům, a tak mírní vychýlení celé stavby z osy. Velikost 

tlumiče je závislá na velikosti budovy a z pravidla je použit jeden v každém patře. 

3.1.3 Zdravotnictví  

Zdravotnictví je jedním z dalších odvětví, kde jsou MR systémy využívány jako médium v 

kloubních protézách nebo ortézách (Obr. 17). Náhradní kloub zde funguje na principu MR 

spojky, která se skládá z vnitřního válce s rotujícími lopatkami, vnějšího válce se statoro-

https://cs.wikipedia.org/wiki/Mostovka
https://cs.wikipedia.org/wiki/Lano
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vými lopatkami, z motoru, cívky, hřídele a MR kapaliny, která vyplňuje prostor mezi lo-

patkami a přenáší kroutící moment [46]. 

 

Obrázek 17: Ortéza využívající MR kapalinu vpravo, protéza nahrazující dolní končetinu 

vlevo[47]. 

3.2 Další využití core-shell částic 

Magnetické materiály typu core-shell byly syntetizovány pro mnoho praktických aplikací. 

Mimo široké využití magnetických částic v MR kapalinách, kde mohou struktury typu co-

re-shell zlepšovat stabilitu systému, mohou být dále tyto částice využívány v řadě jiných 

aplikací, jako jsou biomedicínské obory, kde se používají zejména pro kontrolované podá-

vání léků [29], senzory [48] nebo v aplikacích tkáňového inženýrství [49]. Dále jsou vyu-

žívány při katalýze nebo při čištění odpadních vod (při adsorpci těžkých kovů). Několik 

aplikací je podrobně popsáno níže.  

3.2.1 Biomedicína 

Cílená doprava léčiv – in vivo 

V tomto procesu se využívá magnetických nanočástic o velikosti 1-100 nm, které jsou oba-

leny biokompatibilními molekulami vytvářející porézní povrch, do něhož je posléze po-

třebný lék uchycen (zapouzdřen) nebo dojde k jeho uchycení na povrch (Obr. 18). Takto 

připravená látka je nejprve injekčně vpravena do krevního řečiště a pomocí vnějšího mag-

netického pole dopravena do cílené oblasti.  

Po dosažení postiženého místa dojde k uvolnění léku z magnetické částice buďto enzyma-

ticky, externě teplem, světlem, nebo dokonce využitím místního chemického prostředí, 
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jako je pH nebo koncentrace specifických iontů. Tímto způsobem se dopravují například 

látky na potlačení růstu rakovinotvorných buněk přímo do oblasti nádoru [50]. 

Pokud je materiál zároveň potažen fluorescenčním materiálem, pak částice kromě dopravy 

slouží jako senzor umožňující sledování částice, čímž se ověřuje kontrolované podávání 

léku.  

Nejčastěji se používají magnetické nanočástice, jako jsou oxidy železa, Fe, Ni, Co s vhod-

nými krycími povlaky, jako například oxid křemičitý, syntetické polymery jako polyethy-

lenglykol (PEG), polyvinylalkohol (PVA), polyvinyl pyrrolidon (PVP), přírodní polymery 

(dextran, chitosan, želatina) nebo mastné kyseliny (kyselina palmitová, stearová, olejová, 

listová a citronová).  

Hlavní výhodou této varianty léčby je redukce vedlejších účinků při standardní léčbě che-

moterapie, protizánětlivých a jiných léků, dále redukce potřebné dávky léku a lokalizace 

cíle působení léku. 

 

Obrázek 18: Schématické znázornění vzniklých kompozitních magnetických částic vlevo 

[51]; směrování magnetických částic do cílové oblasti pomocí magnetického pole vpravo 

[50]. 

Biosenzory 

Senzory jsou zařízení, které měří fyzikální veličiny a převádějí je na analogový nebo digi-

tální signál, který může číst pozorovatel nebo přístroj. V aplikacích in vivo se nanočástice 

používají jako senzor pro detekci poškozených buněk, DNA, RNA, glukózy, cholesterolu 

atd. Jako senzor lze použít magnetický materiál potažený fluorescenčním materiálem, jako 

je oxid křemičitý nebo fluorescenční polymer, případně nanočástice siliky v kombinaci 

s oxidy železa. Dalším případem může být využití magnetických částic v těle jako kon-
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trastní látky, které se používají například pro snímání rakovinných buněk a nádorových 

buněk v těle pomocí magnetické rezonance. V tomto případě je zásadní biokompatibilita 

použitých částic, kterou právě může zaručovat polymerní či jiný obal magnetických částic, 

případně může dále obsahovat skupiny zajišťující dopravení částice do postiženého místa, 

či může sloužit jako zdroj dalších nízkomolekulárních látek. 

3.2.2 Aplikace v životním prostředí  

Core-shell částicím byla věnována pozornost také v oblasti ochrany životního prostředí. 

Jedná se zejména o jejich využití v dekontaminačních technologiích, např. při čištění od-

padních vod, kdy hlavními zdroji znečištění jsou průmyslové a zemědělské odpady  obsa-

hující řadu těžkých kovů.  

Obal core-shell částic má velký povrch, který může být schopen tyto ionty těžkých kovů 

z vodních roztoků adsorbovat. Například magnetické částice modifikované po-

ly(methylakrylátem) s rozvětveným dendritickým povrchem mohou být použity k adsorpci 

Au
3+

 z vodného roztoku [52]. 
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4 REOLOGIE  

Reologie je vědní obor zabývající se tokem a deformací látek. Jedním z nejčastěji sledova-

ných parametrů je viskozita materiálu, charakterizující míru odporu kapaliny proti apliko-

vané síle. Je vyjádřena jako poměr smykového napětí a rychlosti smykové deformace.  

   
 

  
 (1) 

Kde η [Pa·s] je smyková viskozita, τ [Pa] smykové napětí a    [s–1
] je rychlost smykové 

deformace. Pro ideální kapalinu má viskozita nulovou hodnotu. Kapaliny s nenulovou vis-

kozitou, nezávislé na hodnotě smykového napětí, se označují jako viskózní nebo také jako 

newtonské kapaliny a jejich chování lze popsat výše zmíněným Newtonovým modelem, 

odkud když vyjádříme smykové napětí, tak dostaneme rovnici:  

        (2) 

Látky co se pod vlivem mechanického namáhání současně chovají jako pevné i jako vis-

kózní kapaliny a reagují na deformaci se zpožděním, nazýváme jako viskoelastické nebo 

také nenewtonské. Jejich chování je z reologického hlediska složitější a patří sem taveniny 

polymerů, odpadní kaly nebo suspenze. Platí pro ně také rovnice (1) a (2), jen s tím rozdí-

lem, že η je zdánlivá viskozita, která není materiálovou konstantou a je závislá na smyko-

vém napětí.  

V případě MR kapalin viskozita závisí zejména na několika faktorech, jimiž jsou například 

objemový podíl dispergované fáze, velikost a tvar částic, vlastnosti nosné tekutiny, intenzi-

ta aplikovaného magnetického pole či teplota [53]. Zvýšení objemového podílu pevných 

látek způsobuje značné zvýšení viskozity.  

Je nutné rozlišovat dva stavy, při kterých je chování MR kapaliny odlišné. Je to stav akti-

vovaný a stav neaktivovaný. Při absenci vnějšího magnetického pole (neaktivovaný stav) 

se MR suspenze chovají téměř newtonsky až mírně pseudoplasticky při vyšších plnění. 

Když je aplikováno vnější magnetické pole (aktivovaný stav), vlastnosti MR suspenzí se 

mění díky vytvoření vnitřních struktur a jejich chování se mění na nenewtonovské vykazu-

jící prahové napětí.  

Pro popis jejich tokových vlastností je tedy potřeba využít složitější reologické modely, 

které jsou podrobněji popsány v kapitole 4.2. 
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4.1 Prahové napětí u kapalin 

Díky MR efektu, který vzniká u MR suspenzí v aktivovaném stavu dochází ke zvýšení 

zdánlivé viskozity natolik, že se materiál začne chovat téměř jako pevná hmota, která má 

mezní (prahové) napětí. Toto prahové napětí je závislé na intenzitě aplikovaného magne-

tického pole a označuje hodnotu napětí (síly), které je potřeba vyvolat proto, aby bylo vy-

voláno proudění tekutiny. Mezní (prahové) napětí je tedy minimální napětí, které je potře-

ba vyvolat na MR kapalinu v aktivovaném stavu, aby došlo k zahájení jejího toku. Má jed-

notku Pa (pascal) a jeho velikost je závislá na koncentraci magnetických částic použitých 

v suspenzi [54] nebo na velikosti působícího magnetického pole, morfologií a velikosti 

částic, jejich MS, či teplotě. 

4.2 Základní reologické modely s prahovým napětím 

Magnetoreologické suspenze spadají do skupiny nenewtonovských kapalin vykazující pra-

hové napětí a zároveň se jejich reologické parametry mění v závislosti na přítomnosti vněj-

šího magnetického pole [55]. Tyto látky jsou často označovány jako binghamské a jejich 

chování lze popsat několika parametrickými modely. Nejrozšířenější z nich jsou Bingha-

mův, Cassonův nebo Herschel-Bulkley model.  

4.2.1 Binghamův model 

Je velmi často využívaným modelem při posuzování hodnoty prahového napětí u MR ka-

palin. Model popisuje závislost smykového napětí τ na rychlosti smykové deformace    

podle vzorce:  

                                      (3) 

Kde ηB [Pa·s] představuje binghamskou viskozitu, a τ0 [Pa] je prahové napětí. Prahové 

napětí je poté prezentováno jako posunutí přímky od počátku o takovou hodnotu potřebnou 

právě k rozrušení vytvořených struktur, a tím uvedením MR kapaliny k toku. Nevýhodou 

tohoto modelu je jeho nepřesnost v oblasti malých smykových deformací, jelikož je scho-

pen popsat pouze oblasti newtonského chování. 

4.2.2 Cassonův model 

Je založen na Binghamově modelu s tím rozdílem, že veškeré proměnné upravuje konstan-

tou 0,5. Výsledkem tohoto rozdílu je nepatrně plynulejší přechod mezi newtonskou oblastí 
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a mezí kluzu. Tedy uvažuje jakési zakřivení popisované přímky. Parametr ηC [Pa·s] vysky-

tující se v tomto modelu je Cassonova viskozita. 

               (4) 

4.2.3 Herschel-Bulkley model 

Dalším modelem je Herschel-Bulkley model:  

            (5) 

Kde n [-] je index tokového chování a K [Pa   ] je koeficient konzistence. Tato rovnice 

vychází z mocninového zákona, který popisuje chování nenewtonských látek. Na rozdíl od 

Cassonova modelu, zachycuje plynulejší přechod z oblasti nízkých smykových rychlostí 

do oblasti vyšších smykových rychlostí. 

 

Obrázek 19: Ilustrační obrázek zachycující přibližné 

chování jednotlivých výše popsaných modelů 

 

Shah et al. ve své práci porovnávali využití výše zmíněných modelů (Binghamův, Casso-

nův, Herschel-Bulkley) pro predikci τ0 u připravených MR suspenzí [56]. Na základě ana-

lýzy došli závěru, že nejpřesněji chování zkoumané MR kapaliny popíše model Herschel-

Bulkley, který byl z tohoto důvodu pro stanovení τ0 použit i v této diplomové práci. 
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5 SHRNUTÍ TEORETICKÉ ČÁSTI 

Zvolené magnetické částice pro přípravu MR suspenzí by měly být z řad feromagnetických 

látek, konkrétně magneticky měkkých, aby splňovaly podmínky pro jejich efektivní využití 

v MR suspenzích: 

 snadné zmagnetizování (i ve velmi slabých magnetických polích), a opětovné 

snadné demagnetizování. 

 jejich hysterezní smyčka by měla mít malou plochou, s vysokou MS, nízkou Mr a 

HC. 

Vhodná modifikace povrchu vybraných magnetických částic (příprava částic typu core-

shell) by poté měla zvýšit jejich oxidační a chemickou stabilitu, zlepšit problémy se sedi-

mentací i abrazivitou.  

Vhodnou nosnou kapalinou může být libovolný olej, jako jsou přírodní mastné či minerální 

oleje. Nosná kapalina by měla být volená tak, aby nedocházelo k její reakci s obsaženými 

částicemi a zároveň byla dostatečně viskózní, aby nedocházelo k rychlému sedimentování 

částic. 

Takto vzniklá MR suspenze by měla pohotově reagovat na aplikované magnetické pole 

tvorbou řetízků, a přechodem z viskózní látky na viskoplastickou. V době kdy pole přesta-

ne působit, je důležité aby MR kapalina tyto nově nabyté vlastnosti ztratila.  
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II.  PRAKTICKÁ ČÁST 
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6 HLAVNÍ CÍLE DIPLOMOVÉ PRÁCE 

Praktická část se zabývá v první řadě syntézou core-shell částic, kdy jako jádro byly zvole-

ny částice CI. Následně byly porovnávány změny vlastností, jako jsou sedimentační a oxi-

dační stabilita, či MS potažených částic proti původním nepotaženým částicím CI. Násled-

ně byla posouzena možnost využít připravené magnetické core-shell částice v MR suspen-

zích. 

Posloupnost praktické části lze zapsat v několika hlavních bodech: 

 Syntéza přesně definovaných core-shell magnetických částic vycházejících z čistého 

CI. Pro povrchovou modifikaci byl vybrán polyamidoamin (PAMAM), kdy bylo sna-

hou modifikovat částice CI, za pomocí střídavého dendritického růstu kombinací me-

thylakrylátu a ethylendiaminu vytvářejících rozvětvené struktury. Tento přístup umož-

ňuje kontrolu tloušťky vrstvy a tím i kontrolování specifických vlastností systému. 

 Prokázání úspěšně připravené povrchové modifikace CI pomocí transmisní elektrono-

vé mikroskopie (TEM), skenovací elektronové mikroskopie (SEM), energiově dis-

perzní spektroskopie (EDS) a infračervené spektroskopie s Fourierovou transformací 

(FTIR) 

 Analýza vlivu tloušťky obalu a koncových skupin syntetizovaných core-shell částic na 

magnetické vlastnosti, chemickou stabilitu a sedimentaci. Vždy porovnáváno 

s referencí založenou na nemodifikovaných magnetických částicích karbonylového že-

leza. 

 Příprava MR suspenzí dispergací připravených částic v silikonovém oleji a následné 

vyhodnocení reologických vlastností připravených MR systémů pomocí vhodně zvo-

leného reologického modelu. Zároveň porovnat hodnoty statického a dynamického τ0 

u připravených MR suspenzí. 

6.1 Použité chemikálie: 

Jako magnetické jádro byly použity částice CI typu SL (d50 = 8,5 µm; obsah Fe 99,5%; 

hustota: 7,86 g/cm
3
), k aktivaci povrchu byla použita 0,5 M kyselina chlorovodíková 

(HCl), k zavedení skupiny -NH2 na částice CI byl použit (3-aminopropylo)triethoxysysilan 

(APTES; čistota > 99 %), dále byly použity chemikálie: methyl akrylát C4H6O2 (čistota > 

99 %),  etylendiamin C2H8N2 (čistota > 99,5 %), aceton (p.a.), bezvodý metanol (99,8 %), 

etanol (99 %), a k přípravě MR suspenze byl použit silikonový olej Lukosoil M 200. 
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7 SYNTÉZA CORE-SHELL ČÁSTIC  

7.1 Aktivace povrchu 

V první řadě byla provedena povrchová aktivace CI částic, aby bylo možné navázání dal-

ších produktů, které umožní dendritický růst PAMAMu. Tímto procesem byly odstraněné 

nemagnetické oxidy železa a případné jiné nečistoty, zároveň bylo na povrchu vytvořeno 

více aktivních míst (hydroxylových skupin), přes které je možné dále navázat APTES. Ve 

zkratce, CI specifikace SL o hmotnosti 55,023 g, bylo naváženo do 250 ml kádinky a smí-

cháno s 150 ml 0,5 M HCl. Směs byla následně intenzivně míchána po dobu 15 minut. 

Částice železa byly zachyceny pomocí magnetu na dně kádinky a pomocí dekantace (Obr. 

20) byl roztok důkladně promyt postupně destilovanou vodou, ethanolem a acetonem (kaž-

dé promytí bylo provedeno dvakrát za sebou a směs při tom byla míchána vždy po dobu 

10 min). Částice byly sušeny na Petriho misce ve vakuové sušárně při 200 mbar při 60 °C 

po dobu 1 hodiny. 

 

Obrázek 20: Ukázka dekantační metody (zachycení částic CI na dně kádinky 

pomocí magnetu).  

Zavedení -NH2 skupiny na povrch částic 

Pro umožnění přípravy rozvětvené struktury na povrchu částic byl využit APTES, který se 

na povrch kovalentně naváže a zajistí začlenění –NH2 skupiny (Obr 21). 

Aktivované částice železa (44,301 g) byly převedeny do trojhrdlé varné baňky společně 

s 200 ml toluenu, a nakonec bylo přidáno 5 ml APTESu. Směs byla intenzivně míchána 

(250 ot/min) při 110 °C pod zpětným chladičem po dobu 6 hodin. 
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Po reakci byly částice důkladně promyty postupně toluenem, ethanolem a acetonem, stejně 

jako u předchozího kroku. Poté byly částice převedeny do Petriho misky a umístěny do 

vakuové sušárny (200 mbar) a sušeny při teplotě 60 °C po dobu 1 h. Tyto částice jsou dále 

v práci uváděny jako CI/APTES. 

 

Obrázek 21: Reakce CI s látkou APTES (zavedení skupiny –NH2 na 

povrch částice). 

7.2 Příprava první generace  

Vytvoření struktur první generace bylo prováděno ve dvou krocích. V první řadě došlo 

k reakci methylakrylátu s APTESem (reakce s –NH2 skupinou) a následně k reakci ethy-

lendiaminu s methylakrylátem, již navázaného v předchozím kroku (Obr. 22) (reakce s –

COH3 skupinou a následné opětovné vytvoření –NH2 skupiny na konci řetězce). Všechny 

látky účastníci se reakce musely být před použitím důkladně vysušeny, z důvodu možné 

nežádoucí reakce s vázanou vlhkostí v použitých chemikáliích. Metanol byl sušen za po-

mocí molekulových sít a ethylendiamin za pomocí tenkých plátků sodíku. 

1.) Potahování methylakrylátem 

Vysušené částice CI/APTES spolu s 50 ml metanolu byly umístěny do trojhrdlé baňky, do 

níž byla po kapkách přidána směs 2,14 ml methylakrylátu a 40 ml metanolu. Množství 

použitého methakrylátu bylo v molárním poměru 2:1 vůči teoretickému množství APTESu 

na povrchu použitých částic. Reakce probíhala první hodinu při 5 °C a následně 29 h při 

pokojové teplotě pod zpětným chladičem a reakční směs byla míchána (250 ot/min). 

Po reakci byly částice opět důkladně promyty metanolem, destilovanou vodou a acetonem 

(každé promytí bylo provedeno celkem 2x, přibližně 150 ml tekutiny). Poté byly částice 

umístěny do vakuové sušárny (200 mbar) a sušeny 60 °C po dobu 1 h. 
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Obrázek 22: Reakce methylakrylátu s povrchovou vrstvou APTES. 

2.) Potahování ethylendiaminem 

Vysušené částice připravené v předchozím kroku byly opět převedeny do trojhrdlé baňky 

společně s 50 ml methanolu, do níž byla po kapkách přidána směs 1,55 ml ethylendiaminu 

a 40 ml metanolu. Množství použitého ethylendiaminu bylo v molárním poměru 1:1 vůči 

teoretickému množství –COH3 skupin na povrchu částic (Obr. 23). Tato reakce byla mí-

chána (250 ot/min) po dobu 30 h pod zpětným chladičem a v inertní atmosféře 

(v přítomnosti N2). 

Po reakci byly částice opět promyty stejně jako u potahování methylakrylátem a vloženy 

do vakuové sušárny (60°C) po dobu 1 h v 200 mbar. 

 

Obrázek 23: Reakce s ethylendiaminem (dokončení první generace). 

7.3 Pokračování růstu rozvětvených struktur 

Opakováním kroků „potahování methylakrylátem“ a „potahování ethylendiaminem“ bylo 

dosaženo dalšího růstu dendronu PAMAM až do vytvoření generace 2,5. Množství zastou-

pených a použitých reaktantů je možno vidět v tabulce č. 1. 
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Tabulka 1: Přehled přípravy jednotlivých generací. 

Generace 
Přidávaná 

látka 

Koncová 

skupina 

Množství použitých 

částic [g] 

Množství přidávané 

látky [ml] 

-  APTES –NH2 44,301 5 

0,5 methylakrylát –COH3 24,811 2,14 

1 ethylendiamin –NH2 23,185 1,55 

1,5 methylakrylat –COH3 22,665 4,20 

2 ethylendiamin –NH2 21,844 3,10 

2,5 methylakrylat –COH3 20,428 8,50 
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8 PROKÁZÁNÍ ÚSPĚŠNÉ MODIFIKACE POVRCHU 

Veškeré testy byly prováděné vždy na čtyřech vzorcích: 

1) čisté CI po povrchové aktivaci pomocí 0,5 M HCl, sloužící jako reference; 

2) CI/APTES; 

3) kompozitní core-shell částice (CI/PAMAM G 2) s koncovou skupinou –NH2;  

4) kompozitní core-shell částice (CI/PAMAM G 2,5) s koncovou skupinou –COH3.  

8.1 Transmisní elektronová mikroskopie (TEM) 

Měření bylo provedeno na vysokorozlišovacím transmisním elektronovém mikroskopu 

JEOL JEM 2100. Byla zkoumána především tloušťka vzniklé vrstvy na povrchu všech čtyř 

výše uvedených vzorků. 

TEM je obdobou světelného mikroskopu. Světelný zdroj optického mikroskopu je zde na-

hrazen zdrojem elektronů (elektronovým dělem), skleněné čočky jsou nahrazeny čočkami 

elektromagnetickými a místo okuláru je zde fluorescenční stínítko. Je založen na detekci 

elektronů prošlých skrz zkoumaný vzorek.  

Výsledný obraz je pak pozorován přes okno v projekční komoře (na fluorescenčním stínít-

ku) [57, 58].  

Příprava vzorku 

Nejprve byly práškové vzorky rozdispergovány v metanolu (1% suspenze). Vzniklá sus-

penze byla pomocí mikropipety nakápnuta na podložní měděnou mřížku o průměru 3 mm. 

Takto připravený vzorek byl vysušen při pokojové teplotě, a poté byl umístěn do držáku 

v měřícím přístroji. 

Na Obr. 24 a) pozorujeme ostrý přechod mezi částicí CI a pozadím. Díky tomuto ostrému 

přechodu lze uvést, že částice neobsahují žádnou povrchovou úpravu a ani žádnou oxido-

vanou vrstvu tvořenou oxidy železa. Na Obr. 24 b) můžeme vidět velmi tenkou silanovou 

vrstvu u vzorku CI/APTES. S následným růstem dendronu PAMAM docházelo k nárůstu 

tloušťky vrstvy, jejichž přítomnost můžeme pozorovat na snímcích Obr. 24 c) CI/PAMAM 

G 2 a Obr. 24 d) CI/PAMAM G 2,5. Dosažená vrstva je silnější jak 0,02 µm. 

 



UTB ve Zlíně, Fakulta technologická 46 

 

 

Obrázek 24: (a) povrch nepotažené CI částice; (b) povrch CI částice potažené pouze sila-

novou vrstvou (APTES); (c) potažená částice CI/PAMAM G 2; (d) potažená částice 

CI/PAMAM G 2,5. 

8.2 Skenovací elektronová mikroskopie (SEM) 

Jsou zde využity primární elektrony (zdrojem je elektronová tryska), které dopadají 

na pozorovaný preparát, a interakcí s hmotou vyráží ze vzorku sekundární elektrony. Tyto 

elektrony jsou přitahovány na detektory, které vytváří signál upravený pro zpracování v 

zobrazovacím systému [57]. 

Vzorek pro toto měření byl připravován tak, že nejprve na hliníkovou podložku byla nale-

pena oboustranná uhlíková lepicí páska, na kterou byl umístěn vzorek ve formě prášku. 
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Takto připravené vzorky byly místěny do vakuové komory přístroje. Výstupem jsou sním-

ky, které byly pořízeny pomocí skenovacího (rastrovacího) elektronového mikroskopu 

(Vega II LMU, TESCAN). 

Snímky na Obr. 25 (a), (b) zachycují povrchovou strukturu, velikost a tvar částic. 

V případě vzorku CI a CI/PAMAM G 2,5 se jedná o částice kulovitého tvaru s velkou po-

lydisperzitou a kompaktním (hladkým) povrchem. Jejich velikost se pohybuje přibližně od 

1 do 5 µm. Jelikož je vytvořená vrstva na povrchu CI částic velmi tenká (desítky nanomet-

rů), nelze úspěšné potažení částic z vybraných snímků dobře rozpoznat. Avšak díky kom-

paktnímu povrchu částic CI/PAMAM G 2,5 lze říci, že syntéza dendronů PAMAM na po-

vrch CI vedla k jejich rovnoměrnému zapouzdření. Vzorky CI/APTES a CI/PAMAM G 2 

zde nejsou pro přehlednost uvedeny. 

 

Obrázek 25: Snímky pořízení pomocí SEM: (a) původní nepotažené CI částice; (b) potaže-

né částice CI/PAMAM G 2,5. 

8.3 Energiově disperzní spektroskopie (EDS) 

Energie disperzní spektroskopie slouží k rychlému určení prvkového složení vzorku. Do-

chází k interakci vzorku s primárními elektrony, kdy vzniká rentgenové záření, jehož de-

tekce je zajištěna energiově disperzním spektrometrem (EDS). Výstupem této analýzy je 

spektrum četnosti rentgenového signálu v jednotlivých energetických vrstvách, což jsou 

píky, které odpovídají jednotlivým prvkům a jejichž výška je úměrná množství určitého 
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prvku ve vzorku [57]. Výsledky z analýzy EDS u připravených vzorků jsou shrnuty 

v tabulce č. 2. 

Tabulka 2: Výsledky z analýzy EDS všech zkoumaných vzorků. 

Prvek 
CI CI/APTES 

CI/PAMAM 

G 2 

CI/PAMAM G 

2,5 

hmotnostní zlomek (%) 

C 3,06 ± 0,18 2,28 ± 0,17 2,88 ± 0,19 3,37 ± 0,20 

N - 0,31 ± 0,15 0,38 ± 0,17 0,43 ± 0,19 

O 1,28 ± 0,09 0,96 ± 0,08 1,14 ± 0,10 1,13 ± 0,11 

Si - 0,14 ± 0,03 0,15 ± 0,03 0,13 ± 0,03 

Fe 95,66 ± 0,20 95,74 ± 0,23 95,18 ± 0,26 94,94 ± 0,29 

 

Analýza EDS prokázala přítomnost očekávaných prvků. V případě vzorků CI byl zjištěn 

dominantní podíl železa ve vzorku. Zároveň byla pozorována zbytková množství uhlíku, 

který může pocházet ze syntézy CI částic, které jsou připravovány tepelným rozkladem 

pentakarbonylu železa, a kyslíku, pocházejícího z možné oxidace povrchu částic či přítom-

nosti hydroxylových skupin. Nebyl zde detekován žádný křemík ani dusík.  

U dalších materiálů je patrný obsah křemíku, pocházejícího ze silanové (APTES) mikro-

vrstvičky na povrchu modifikovaných částic a dusíku který se vyskytuje jak v silanové 

vrstvě, tak zejména i v použitém ethylendiaminu, zakomponovaném v dendronových struk-

turách.  

8.4 FTIR spektrometrie 

Tato analytická metoda je založena na absorpci infračerveného záření (IR), které prochází 

zkušebním vzorkem materiálu. Při průchodu záření dochází k změnám rotačně vibračních 

energetických stavů molekuly v závislosti na změnách dipólového momentu molekuly.  

K prokázání úspěšného potažení, byla použita metoda FTIR – DRIFT (Diffuse Reflectance 

Infrared Fourier Transform Spectroscopy). Byl použit přístroj FT-IR spektrometr Nicolet 

iS5 vybavený nástavcem pro měření difusní reflektance. Při této metodě se infračervené 

záření přivádí na práškový vzorek, kde je část absorbována, část odražena ve formě speku-

lární složky a část rozptýlena. Odražené záření je převedeno vhodným optickým zařízením 

na detektor spektroskopu. Difúzně reflektanční spektra jsou vyjádřena v jednotkách Ku-

belka-Munk, které odpovídají jednotkám absorbance.  
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Práškový KBr se společně se zkoumaným vzorkem rozmělní v třecí misce. Zhomogenizo-

vaná směs byla přenesena do mističky na zasouvacím nástavci a zarovnána plastovou 

špachtlí.  
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Obrázek 26: Infračervené spektrum pro nepotažené částice CI a pro po-

tažené CI/PAMAM G 2,5. 

Na Obr. 26 je porovnáno čisté CI a částice s největší potaženou vrstvou CI/PAMAM G 2,5. 

Zásadní rozdíl mezi spektry těchto sledovaných materiálů se nachází v přítomnosti dvou 

píků, a to 2921 cm
-1

 a 2856 cm
-1

 u potažených částic CI/PAMAM G 2,5, které představují 

funkční skupiny –CH3 a –CH2, vyskytující se u alifatických uhlovodíků. Tyto skupiny jsou 

také typickým projevem pro dendrony nebo dendrimery PAMAM [59].  

Částice se silanovým povrchem (CI/APTES) nebylo možné touto metodou analyzovat, 

protože vzniklá vrstva na povrchu byla tak tenká, že detektor nezaznamenal její přítom-

nost. Byla proto touto metodou analyzována pouze nejsilnější připravená vrstva. 

Důvod obrácených pásů ve spektru, tj. směřují na opačnou stranu základní linie než by 

měly (v tomto případě dolů), může být způsobeno tím, že pozadí absorbuje více signálu 

než vzorek. Tedy že koncentrace CO2 v laboratoři během měření backgroundu a měření 

ˇ 
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vzorku byla jiná. Nebo mohlo docházet ke ztrátě intenzity signálu ze vzorku, vlivem zvý-

šené absorpce záření vzorkem a k nedostatečné odezvě vzorku v odražené, resp. difúzně 

rozptýlené části záření, která jde do detektoru.  
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9 ANALÝZA VLIVU TLOUŠŤKY OBALU A KONCOVÝCH SKUPIN 

9.1 Vibrační magnetometrie 

Díky úpravě povrchu magnetických částic potažením nemagnetickou polymerní vrstvou 

dochází ke snížení hodnoty MS, což je pro jejich využití v MR kapalinách nežádoucí. 

Z tohoto důvodu bylo provedeno měření pro určení poklesu MS za pomocí vibračního 

magnetometru (Lakeshore, USA). 

Vibrační magnetometr (VSM) funguje na principu elektromagnetické indukce. Vzorek 

upevněný do vibrační hlavy kmitá v soustavě cívek, a tím se na cívkách generuje napětí 

vlivem vlastní magnetizace vzorku. Hodnota napětí je přímo úměrná magnetickému mo-

mentu nebo také magnetizaci vzorku [60]. 

Nejprve byl navážen práškový vzorek (120 – 140 mg) do měřící ampule, která byla ná-

sledně upevněna do vibrační hlavy na měřícím přístroji a vystavena působení magnetické-

ho pole v rozsahu -761 až 761 kA∙m
–1

. Jelikož v měřeném rozsahu magnetických polích 

nedošlo k úplnému ustálení hodnoty magnetizace u měřených vzorků, byla jako MS vzata 

hodnota při 761 kA∙m
–1

. 
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Obrázek 27: Závislost magnetizace na intenzitě magnetického pole pro 

připravené vzorky. 
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Obrázek 28: Magnetizační křivky ve vyšších magnetických polích. 
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Na Obr. 27 vidíme, že námi vybrané feromagnetické částice pochází opravdu z řad magne-

ticky měkkých materiálů, protože zde není pozorovatelná téměř žádná remanentní magne-

tizace. Navíc potažení těchto částic nemá na její změnu žádný vliv. 

Dále na Obr. 28 můžeme pozorovat, že hodnota MS s tloušťkou vzniklé vrstvy na povrchu 

částic klesá. Tento pokles je však velice mírný. V literatuře lze nalézt magnetické částice 

obalené polymery nebo nemagnetickými oxidy, kdy došlo k velmi výraznému poklesu 

magnetizace [36, 61], zatímco v našem případě zůstala zachována. V našem případě do-

šlo k poklesu o pouhých 3 – 5 %. Z tohoto důvodu se postup přípravy CI/PAMAM částic, 

zvolený v této diplomové práci, jeví jako velmi dobrá metoda k přípravě core-shell magne-

tických částic vhodných pro využití v MR suspenzích. Hodnoty zjištěné MS u připravených 

vzorků jsou shrnuty v tab. 3. 

Tabulka 3: Hodnoty magnetické saturace MS zkoumaných vzorků získané při 761 kA/m. 

Zkoumaný vzorek CI CI/APTES CI/PAMAM G 2 
CI/PAMAM G 

2,5 

MS [emu/g] 207,0 201,0 197,7 197,3 

Pokles MS vůči CI 

[%] 
- 2,9 4,5 4,7 

 

9.2 Chemická stabilita 

Ke stanovení chemické stability byla použita metoda měření změny hodnot pH v kyselém 

prostředí roztoku HCl, v němž byly rozdispergovány připravené částice.  

Vždy 0,5 g vzorku bylo v kádince rozmícháno v 10 ml 0,05 M HCl. Do vzniklé suspenze 

byla vložena sonda snímacího digitálního pH-metru (Lovibond Senso Direct 150), který 

bylo nutné před samotným měřením nakalibrovat. Měření bylo prováděno při pokojové 

teplotě po dobu 50  min. Jako výsledek měření je prezentována křivka závislosti pH rozto-

ku na čase. 
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Obrázek 29: Stanovení oxidační stability připravených vzorků: sledování 

změny hodnoty pH roztoku 0,05 M HCl obsahujícího připravené částice 

v čase. 

Na Obr. 29 můžeme jasně vidět, že jen krátce po zahájení experimentu, dochází k prudké-

mu nárůstu pH suspenze s nepotaženými částicemi CI. V tomto případě dochází 

k výraznému poklesu kyselosti původní HCl, v důsledku chemické reakce HCl 

s povrchovými atomy CI částic za vzniku oxidů kovů na jejich povrchu. Během této reakce 

také vznikaly na povrchu částic bublinky (H2). 

Hodnoty pH suspenzí s potaženými částicemi vykazují jen velmi mírný až téměř zanedba-

telný nárůst pH během celé doby měření, což poukazuje na úspěšné a kompaktní potažení 

částic. Je však celkem překvapivé, že i částice CI/APTES vykazují tak výraznou odolnost 

vůči oxidaci, z čehož vyplývá, že za účelem zvýšení chemické stability je naprosto dosta-

čující na povrch částic CI použít pouze velmi tenkou vrstvu. 

9.3 Sedimentace 

Sedimentační stabilita byla měřena za pomocí přístroje Tensiometer Krüss K100 

(MK2/SF/C, GmbH, Hamburg, Německo), kdy je měřicí sonda (SH0640) ve tvaru deštníč-

ku zavěšena na váhy a ponořena do zkušebního vzorku, kde zachycuje usazující se částice 
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a vyhodnocuje příbytek hmotnosti částic jako funkci času. To umožňuje stanovení rychlos-

ti sedimentace. 

Pro testování sedimentace byly připraveny 10 hm.% suspenze, kdy 2 g zkušebního vzorku 

byly naváženy do kádinky a smíchány s 18 g silikonového oleje (M200). Tato směs byla 

nejprve manuálně rozmíchána a těsně před měřením homogenizována na sonikátoru po 

dobu 1 min. Měření bylo prováděno při pokojové teplotě po dobu 90 min. 
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Obrázek 30: Sedimentační křivka zkoumaných vzorků prezentována jako zá-

vislost příbytku hmotnosti částic v měřící sondě v závislosti na čase. 

K porovnání sedimentační stability připravených vzorků bylo použito jednoduchého vý-

počtu: 

  
    

     
    ž   í                     ý   čá          (6) 

Kde x je množství 90 % nesedimentovaných částic [g] a t90% je odečtený čas při právě této 

hodnotě [min]. 

Poslední naměřená hodnota hmotnosti, tj. hodnota stanovena při 90 min, byla brána jako 

100 % nasedimentovaných částic, kdy již došlo k ustálení hmotnosti. Pro porovnání vzorků 
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mezi sebou byl odečten čas, odpovídající usazení hmotnosti 90 % částic. Tato hodnota (v 

minutách) pak byla brána jako rozhodující a porovnána mezi sebou pro jednotlivé vzorky. 

Z vypočítaných časů pak byla porovnána sedimentační stabilita pro jednotlivé vzorky. Tyto 

časy jsou zaznamenány v následující tabulce: 

Tabulka 4: Vypočítané hodnoty sedimentace zkoumaných vzorků.  

 
CI CI/APTES 

CI/PAMAM 

G 2 

CI/PAMAM 

G 2,5 

množství zachycených 

částic [g] při 90 % 
186 0,142 0,223 0,223 

t90% [min] 14,7 20,1 24,4 22,9 

 

Z tabulky výsledků sedimentační analýzy je patrné, že dispergované core-shell částice v 

připravených MR suspenzích mají vyšší sedimentační stabilitu, než připravená suspenze o 

stejné koncentraci čistých CI, kde do měřícího zařízení sedimentovalo 90 % částic už za 

14,7 min. U čistých CI dochází v důsledku jejich polarity k agregaci částic a tím pádem 

k rychlejší sedimentaci. 

Zlepšení sedimentační stability MR suspenzí obsahující potažené částice může být způso-

beno sníženou hustotou částic, ale především zde bude hrát jistou roli i rozvětvení, které 

vede k většímu tření mezi částicemi a nosnou tekutinou, a vliv koncových skupin, které 

poskytují lepší interakci se silikonovým olejem. V případě použití organického povlaku 

zakončeného –NH2 skupinami na CI částicích byla jejich vyšší sedimentační stabilita 

v silikonovém oleji prokázaná vlivem vyšší hodnoty disperzivní složky povrchové energie 

v porovnání s čistými částicemi, vedoucí k lepší smáčivosti nepolárním silikonovým ole-

jem [21]. 
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10 MAGNETOREOLOGIE 

Připravené vzorky byly rozmíchány v silikonovém oleji M200 (Lukosiol M200, Chemical 

Works Kolín, Czech Republic, η = 194 mPa s; ρ = 0,95 g/cm
3
) v hmotnostní koncentraci 

60 hm.%. Takto připravené MR suspenze byly před samotným měřením vždy důkladně 

rozmíchány ručním mícháním za pomocí skleněné tyčinky. 

10.1 Optická mikroskopie 

Chování MR suspenzí bez a v přítomnosti magnetického pole (MR efekt) bylo také pozo-

rováno pomocí optického mikroskopu (LEICA DVM 2500).  

Zkoumaný vzorek (10 hm.% suspenze v silikonovém oleji) byl nakápnut pomocí skleněné 

tyčinky na podložní sklíčko a přiklopen krycím sklíčkem. U takto připraveného vzorku 

byly pořízeny snímky jak při absenci magnetického pole, tak i v přítomnosti magnetického 

pole o intenzitě 138 mT.  

Obr. 31 zachycuje přechod homogenně dispergovaných částic, před působením magnetic-

kého pole (Obr. 31 a) a c)), do organizovaných řetízkovitých struktur v důsledku MR efek-

tu po krátkém působení magnetického pole (Obr. 31 b) a d)). Pro systémy s nepotaženými i 

potaženými částicemi lze konstatovat, že vytváří řetízkové struktury po aplikování magne-

tichého pole, a jsou proto vhodnými kandidáty pro využití v MR suspenzích. 
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Obrázek 31: Pořízené snímky z optické mikroskopie při zvětšení 150x: (a) částice čistého 

CI před aplikací magnetického pole; (b) částice čistého železa po aplikaci mag. pole; (c) 

částice CI/PAMAM G 2,5 před aplikací mag. pole; (d) částice CI/PAMAM G 2,5 po apli-

kaci magnetického pole. 

10.2 Magnetoreologické chování 

Magnetoreologické chování připravených suspenzí bylo sledováno pomocí rotačního reo-

metru (MCR502 Anton Paar) s možností aplikace externího magnetického pole s využitím 

geometrie deska-deska (vzdálenost při měření 300 µm) při teplotě 25 °C.  

Experimenty byly prováděny ve dvou různých módech: (i) CSR – "controlled shear rate" a 

(ii) CSS - "controlled shear stress". V prvním případě byla měření prováděna při rychlos-

tech smykové deformace,  , od 0,1 do 80 s
-1

.  Ve druhém případě bylo nejprve měření pro-

váděno za konstantní rychlosti smykové deformace, za účelem odečtení hodnoty napětí τa 
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pro měření v režimu CSS. Tato hodnota byla tedy v dalším kroku použita jako maximální 

hodnota napětí, tzn. měření probíhala v rozmezí 0 Pa až τa. 
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Obrázek 32: Graf závislosti smykového napětí na rychlosti smykové deformace 

z CSR měření, pro částice čistého CI v přítomnosti vybraných magnetických polí, 

naměřené hodnoty jsou proloženy Herschel-Bulkley modelem (černá čára). 
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Obrázek 33: Graf závislosti smykového napětí na rychlosti smykové deformace 

z CSR měření, pro částice CI/APTES v přítomnosti vybraných magnetických polí, 

naměřené hodnoty jsou proloženy Herschel-Bulkley modelem (černá čára). 

Obrázek 34: Graf závislosti smykového napětí na rychlosti smykové deformace 

z CSR měření, pro částice CI/PAMAM G 2 v přítomnosti vybraných magnetických 

polí, naměřené hodnoty jsou proloženy Herschel-Bulkley modelem (černá čára). 
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Obrázek 35: Graf závislosti smykového napětí na rychlosti smykové deformace 

z CSR měření, pro částice CI/PAMAM G 2,5 bez i v přítomnosti vybraných mag-

netických polí, naměřené hodnoty jsou proloženy Herschel-Bulkley modelem 

(černá čára). 

Ze závislostí τ na    získaných z měření v režimu CSR (Obr. 32-35) je patrné, že se zvyšují-

cí intenzitou magnetického pole se zvyšují i hodnoty pozorovaných τ. Dále můžeme vidět, 

že bez přítomnosti magnetického pole se zkoumané látky chovají téměř newtonsky, zatím-

co po aplikování magnetického pole se stávají viskoplastickými, vykazující hodnoty τ0 

v důsledku MR efektu. 

Za účelem získání přesné hodnoty dynamického τ0 byl použit model Herschel-Bulkley (viz 

kapitola 4.2.3.; rov. 4), kterým byla naměřená data proložena. Získané hodnoty z modelu 

(prahové napětí τ0 [Pa], index tokového chování n [-], a index konzistence K [Pa∙s
n
]) jsou 

shrnuty v tabulce č. 5. 
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Tabulka 5: Získané hodnoty z Herschel-Bulkley modelu pro MR suspenze připravených 

částic. 

Disperzní fáze 
 

0 

kA/m 

87 

kA/m 

173 

kA/m 

262 

kA/m 

351 

kA/m 

438 

kA/m 

CI 

τ0 [Pa] 0,29 65,27 563,4 1 392 2 322 3 290 

n [-] 0,89 0,50 0,51 0,58 0,60 0,61 

K [Pa∙s
n
] 0,64 63,25 128,1 121,1 127,1 137,3 

CI/APTES 

τ0 [Pa] 2,00 137 630,0 1 535 2 635 3 927 

n [-] 0,85 0,62 0,45 0,54 0,59 0,64 

K [Pa∙s
n
] 0,81 72,8 204,5 173,6 157,2 125,3 

CI/PAMAM G 2 

τ0 [Pa] 0,71 70,08 587,2 1 435 2 431 3 447 

n [-] 0,83 0,39 0,50 0,54 0,57 0,59 

K [Pa∙s
n
] 0,76 113,1 147,3 147,0 129,5 124,1 

CI/PAMAM G 

2,5 

τ0 [Pa] 0,57 56,91 629,4 1 411 2 365 3 420 

n [-] 0,85 0,40 0,49 0,55 0,60 0,64 

K [Pa∙s
n
] 0,73 112,1 143,5 144,0 123,7 109,7 
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Obrázek 36: Graf závislosti smykového napětí na rychlosti smykové deformace 

zachycující výsledky z CSS měření, pro částice čistého železa CI. 
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Obr. 36 zachycuje měření v CSS módu pro vzorek čistého CI. V případě měření 

v magnetických polích, můžeme pozorovat, že při vyvození hodnot τ < τ0 nedochází k toku 

u daných systému, což je patrné díky neměnícím se hodnotám   , tzn. hodnoty τ leží prak-

ticky na nulové hodnotě osy x. V tomto případě se geometrie neotáčí, v důsledku vzniklého 

MR efektu. Samotné τ0 je v tomto módu reprezentováno prudkým uskočením hodnoty   . V 

tomto momentě také dojde k roztočení geometrie a toku MR suspenze. O takto odečteném 

τ0 hovoříme jako o statickém τ0. Hodnoty statického τ0 jsou sumarizovány v následující 

tabulce č. 6. 

Tabulka 6: Hodnoty statických τ0 připravených MR suspenzí z měření 

v CSS módu. 

Disperzní fáze 

0* 

kA/m 

87 

kA/m 

173 

kA/m 

262 

kA/m 

351 

kA/m 

438 

kA/m 

τ0 [Pa] τ0 [Pa] τ0 [Pa] τ0 [Pa] τ0 [Pa] τ0 [Pa] 

CI 0 239 961 1870 2920 4140 

CI/APTES 0 271 956 1650 3410 4680 

CI/PAMAM G 2 0 261 817 1880 2960 4000 

CI/PAMAM G 

2,5 
0 219 910 1740 2850 3930 

*Při měření v režimu CSS MR suspenze nevykazovaly statické τ0. 

Hodnoty naměřené v módech CSR a CSS uvedené v tabulkách č. 5 a č. 6 se od sebe liší. 

K výrazným rozdílům hodnot vypočítaných a hodnot naměřených dochází zejména při 

aplikaci malých magnetických polí. Tyto rozdíly jsou způsobeny tím, že v případě měření 

statického módu (CSS) se hodnota prahového napětí stanovuje jakožto napětí potřebné 

k uvedení materiálu do toku, zatímco u dynamického módu (CSR) je tato hodnota stanove-

na, jako hodnota potřebná k jeho zastavení (zastavení toku). V případě dynamického τ0 

vypočteného z modelu Herschel-Bulkley tedy jde o výsledek silně ovlivněný oblastí, ve 

které se již vyskytují značné hydrodynamické síly zkreslující poté následné hodnoty τ0. 

V případě stanovení statického τ0 dochází k odečtení této hodnoty v oblasti, kdy nedochází 

k toku systému, a proto zde dominují magnetické síly nad hydrodynamickými. 

Dále je z výsledků patrné, že τ0 pro potažené částice v obou módech měření jsou vyšší než 

u nepotažených CI. V MR suspenzích čistých CI částic dochází ke vzniku aglomerátů díky 

jejich polárnímu charakteru, což vede k horší homogenitě těchto suspenzí a následně niž-

ším MR efektům v porovnání se systémy, kde jsou částice od sebe dobře rozptýleny [62]. 

Jinými slovy, obsah nemagnetického nízkomolekulárního materiálu či tenkého obalu částic 
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může vést k zajištění lepší distribuce částic v MR suspenzi a tím vyšším MR efektům. 

V případě částic CI/PAMAM G 2 a CI/PAMAM G 2,5 došlo oproti systému s CI/APTES 

k poklesu hodnot τ0. Pokles může být vysvětlen nižší hodnotu MS, kdy částice mohou být 

od sebe dobře rozdispergovány, avšak s nižší magnetizací. 
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ZÁVĚR 

Cílem diplomové práce bylo nejprve připravit core-shell částice karbonylového železa (CI) 

s dendrony polyamidoaminu (PAMAM) s řízenou polymerní strukturou, za účelem zvýšení 

jejich oxidační a sedimentační stability, přičemž by byly vhodnými kandidáty pro využití v 

magnetoreologii. 

Jako jádro byly použity sférické částice CI specifikace SL, na jejichž povrchu byly díky 

řízenému dendritickému růstu za použití methylakrylátu a ethylendiaminu v několika sa-

mostatných krocích nasyntetizovány dendrony PAMAM. Úspěšná modifikace povrchu 

byla potvrzena pomocí elementární analýzy energiově disperzní spektrometrie, které doká-

zala přítomnost očekávaných prvků (křemíku a dusíku) v připravené polymerní vrstvě. 

Tloušťka připravené vrstvy byla pozorována transmisní elektronovou mikroskopií, která 

potvrdila vznik tenké vrstvy (v desítkách nm) na povrchu CI. Dále byla velikost a morfo-

logie částic pozorována skenovací elektronovou mikroskopií. Jako doplňkovou metoda 

byla použita infračervená spektroskopie. Vlastnosti kompozitních core-shell částic 

s různou generací dendronů byly sledovány na vzorcích s generací růstu 2 a 2,5 a byly 

vždy porovnány s čistými částicemi CI, jakožto referencí a částicemi CI modifikovanými 

nízkomolekulárním silanem (CI/APTES). 

Magnetické vlastnosti připravených vzorků a částic čistého CI byly zkoumány pomocí 

vibrační magnetometrie, kdy bylo zjištěno, že i částice CI/PAMAM s nejsilnější polymerní 

vrstvou na povrchu si zachovávají nízkou remanenci a dochází jen k velmi malému pokle-

su saturační magnetizace (<5 %). Připravené core-shell částice, včetně tenkého povlaku 

APTESu, na rozdíl od nepotažených CI, vykazovaly výbornou chemickou stabilitu, která 

byla testována v přítomnosti 0,05 M HCl. Tento test také poukazoval na úspěšné a kom-

paktní potažení PAMAMem. Potažení částic také vedlo ke zvýšení jejich sedimentační 

stability v silikonovém oleji způsobené jejich celkovou sníženou hustotou, rozvětvením a 

vlivem koncových skupin.  Proto se proces řízeného potažení magnetických částic jeví 

vhodnou metodou pro přípravu core-shell částic používaných v magnetoreologii. 

Nakonec bylo zkoumáno reologické chování připravených suspenzí (60 hm.% 

v silikonovém oleji) za pomocí rotačního reometru v přítomnosti různých magnetických 

polí. Toto měření bylo prováděno ve dvou módech: (i) CSR, kde bylo prahové napětí urče-

no za pomocí Herschel-Bulkley modelu, kterým byly naměřené hodnoty proloženy a (ii) 

CSS, kde bylo možné prahové napětí odečíst přímo z naměřených hodnot. Hodnoty měřené 



UTB ve Zlíně, Fakulta technologická 66 

 

v CSS módu vykazovaly τ0 vyšší než hodnoty získané po proložení Herschel-Bulkley mo-

delem, přičemž nejvyšší hodnoty τ0 byly pozorovány pro systém CI/APTES z důvodů vy-

soké magnetizace částic a jejich dobré smáčivosti v silikonovém oleji. 

Z výsledků lze tedy udělat závěr, že pro aplikaci v magnetoreologii je dostačující na mag-

netických částicích nanesení nepatrné silanové vrstvy. Tato vrstva je dostačujícím řešením, 

z hlediska chemické stability, sedimentační stability, a zároveň nejméně ovlivňuje změnu 

saturační magnetizace. 

Avšak za účelem využití magnetických částic v jiných aplikacích, jako je např. filtrace 

těžkých kovů, řízená doprava léčiv, či jako senzorů využívaných v biomedicíně, mohou 

být rozvětvené struktury na povrchu užitečné díky přítomnosti velkého množství funkčních 

skupin. 
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