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Abstrakt

Tato bakalaiska prace se zabyva nanokompozity tvofenymi organickou matrici ve formé
epoxidové pryskyftice a plnivem TiO> v krystalografickém uspotadani anatasu S rozméry
viadu desitek nanometrd. Price je zaméfena na porozuméni problematiky
nanokompozit, shrnuti vysledku dal$ich studii, a pfedev§im na vyrobu a charakterizaci
vzorkdl s nano¢asticemi dispergovanymi pomoci planetarniho mlynu. Dale byl
analyzovan vliv pouzitych nanoc¢astic a disperze v planetdrnim mlynu na dielektrické
vlastnosti Cisté epoxidové pryskyfice.

Klicova slova

Nanokompozit, nanocastice, disperze, homogenizace, epoxidova pryskyfice, relativni
permitivita, ztratovy Cinitel, elektrickd pevnost, vnitini rezistivita, planetarni mlyn

Abstract

This bachelor's thesis focuses on nanocomposites composed of an organic matrix in the
form of epoxy resin and TiO2 filler in the anatase crystallographic structure with
dimensions in the order of tens of nanometers. The work is aimed at understanding the
issue of nanocomposites, summarizing the results of other studies, and especially at the
production and characterization of samples with nanoparticles dispersed using a planetary
mill. Furthermore, the effect of the used nanoparticles and dispersion in the planetary mill
on the dielectric properties of pure epoxy resin was analyzed.

Keywords

Nanocomposite, nanoparticles, dispersion, homogenization, epoxy resin, relative
permittivity, loss factor, electrical strength, internal resistivity, planetary mill.
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UvoD

Epoxidovéa pryskyfice je jiz fadu let hojné¢ uzivana jako izolant a dielektrikum
v elektrotechnickych aplikacich. Vyuziva se pfedev§im na zalévani transformatort,
zapouzdieni a izolaci soucastek a vyrobu materiala pro desky plosnych spoji. S riistem
narokll na dlouhodobou stabilitu dielektrickych vlastnosti pryskyfice zapocaly snahy jiz
dobré dielektrické vlastnosti pryskyfice zlepsit. Pii vyzkumu pryskyfic bylo zjisténo,
ze pridani nekterych druhl nanoc¢éstic v malém hmotnostnim zastoupeni mlze zajistit
zlepSeni dielektrickych vlastnosti epoxidu, naptiklad relativni permitivity ¢i ztratového
Cinitele. Nanocastice svym velkym celkovym povrchem ptilnou k pryskyfici a spole¢né
tvoii nanokompozit. Ackoli jsou zlepSeni dielektrickych vlastnosti vétSinou drobna,

J 24 W

masivni nasazeni téchto kompoziti pifindsi znacné uspory zpusobené prodlouzenou

cv v .

Zivotnosti a niz§imi pracovnimi ztratami. Odvétvi zabyvajici se nanokompozity je stale
pomérné mladé, tudiz je potfeba zaméfit se na vlivy druhu a velikosti ¢astic a porozumét
procestim, jez ovliviiuji charakteristiky vyslednych kompozitt.

Tato prace se bude zaméfovat na porozuméni problematiky, vyrobu a méfeni
dielektrickych vlastnosti nanokompozitt. V teoretické ¢asti prace jsou zminény poznatky
0 samotné pryskyfici a dale se zabyva dielektrickymi parametry zkoumanych latek,
disperzi plniva v materidlu kompozitu a G¢inky jednotlivych plniv na dielektrické
vlastnosti pryskyfice. Kone¢nym vystupem této ¢asti je srovnani studii, vyuzivajicich
riznych plniv v nékolika Urovnich hmotnostniho zastoupeni.

Prakticka ¢ast se dale zabyva problematikou pfipravy, odlévani, odplynéni a vytvrzeni
epoxidové pryskyfice, misenim a disperzi plniv, optimalizaci procesu vyroby, vyrobou
odlévaci formy a métenim dielektrickych vlastnosti odlitku.

Bakalafska prace navazuje na praci Bc. Mockovciaka, ve které se zabyval prevazné
metodou odlévani pryskyfice a disperze plniva pomoci planetarniho mlynu, a bude
vychazet z jeho poznatkl a uzitych procest vyroby vzorku. Dale bude tato prace slouzit
K ovéteni ptiznivého vlivu pfidani nanocdastic TiO2 a mleti v planetarnim mlynu.
Spoleéné s nanokompozity bude zkouman i vzorek Cisté pryskyfice mlety v planetarnim
mlynu stejnym zpiisobem jako nanokompozitni smési.
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1. EPOXIDOVE PRYSKYRICE

Epoxidové pryskyfice jsou polymerni latky sftetézci obsahujicimi vice nez jednu
epoxidovou skupinu, a to bud'to oxiranovou ¢i ethylenoxidovou. Jedna se o bezbarvé
az nazloutlé termosety, které se vyskytuji v kapalné nebo pevné a kiehké podobé. Diky
svym vlastnostem, mezi které patii napiiklad skvéla ptilnavost K mnoha jinym
materialim, minimalni smr$téni pfi vytvrzovani a chemické odolnost, se za poslednich
sedmdesat let zacala tato latka vyuzivat v mnohych odvétvich [1].

Epoxidové pryskyfice jsou hojné€ vyuzivany i v elektronice, a to pfevazné pro své
vynikajici izola¢ni vlastnosti, vysokou mechanickou pevnost a odolnost vi¢i korozi [2].
Zde se vyuzivaji pievazné na vyrobu materialu desek plosnych spoju (FR4), zalévani
transformatorti a zapouzdieni elektronickych soucastek. Timto je soucCastka chranéna
pred atmosférickymi plyny, vlhkosti, rozpoustédly, otfesy, mikroorganismy, a hlavné
dochdzi kelektrické izolaci od okoli. Dale lze tyto pryskyfice vyuzit
I v mikroelektronickych aplikacich pro izolaci a zapouzdieni té€sné uspotfadanych
kiehkych komponent, pti¢emz dojde dobrému pfilnuti k soucastkam i k substratu [3].

1.1 Dielektrické vlastnosti epoxidovych pryskyric

S epoxidovymi pryskyficemi uzitymi jako dielektrikum se vazou ctyfi zakladni
dielektrické parametry a to: vnitini rezistivita, relativni permitivita (dfive nazyvana
dielektricka konstanta), ztratovy Cinitel a elektricka pevnost [4].

1.1.1 Vnitfni rezistivita

Vnitini rezistivita (oznacovana jako pvy udavana v jednotkach Qm je definovana jako
pomér mezi stejnosmérnym napétim mezi elektrodami, jeZ se dotykaji povrchu
testovaného materialu a celkovym proudem protékajicim materialem [5].

Hodnota vnitini rezistivity materialu ur€eného pro izola¢ni ucely by méla dosahovat
alespoii 10** Qm pfi teploté 25 °C a 10° Qm pfi teploté 125 °C [4]. Cisté epoxidové
pryskyfice bez piimési maji typickou hodnotu vnitini rezistivity >102 Qm [6].

Hodnotu vnitini rezistivity (a ostatnich veli¢in) epoxidové pryskyfice 1ze ovlivnit
pfimési anorganického plniva o velikosti mikrometrti ¢i nanometrti. Tyto pfimési mohou
dielektrické vlastnosti materialu ovlivnit jak pozitivng, tak i negativng, viz Obrazek 1.
V tomto grafu je Cista pryskyfice srovnavana s nanokompozity plnénymi boehmitem
a oxidem hlinitym [12].
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Obrazek 1: Teplotni zavislost vnitini rezistivity ¢isté pryskyfice (neat epoxy) v porovnani
s nékolika epoxidovymi nanokompozity [12]

1.1.2 Relativni permitivita

Relativni permitivita oznaCovana jako & je bezrozmérnou veliinou, kterd vyjadiuje
tendenci ndboje atoml materidlu natidCet se (polarizovat) podle elektrického pole
pusobiciho na materidl. Jinymi slovy tato veli¢ina popisuje, jakym zplisobem se bude
material chovat v pfitomnosti elektrického pole a jak bude dané pole materidlem
ovlivnéno [23].

Pro lepsi predstavu o podstaté¢ relativni permitivity lze uvést, Ze vyjadiuje
kolikanasobné se zvysi kapacita kondenzéatoru, v némz je jako dielektrikum vyuzity dany
material oproti kondenzatoru, ktery jako dielektrikum vyuziva vakuum [4],[6]. Jelikoz
se jedna o veli¢inu vyjadiujici pomér vici vakuu, nemize nabyvat hodnot <1 [4].
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Obrazek 2: Teplotni zavislost relativni permitivity ¢isté epoxidové pryskyfice pro rizné
frekvence [11]

Jak je z obrazku ziejmé (Obréazek 2), hodnota relativni permitivity mize byt ovlivnéna
teplotou i frekvenci aplikovaného elektrického pole. Faktory, jez mohou hodnotu
permitivity ovlivnit budou podrobnéji popsany v dalsi kapitole.

1.1.3 Ztratovy Cinitel
Ztratovy Cinitel (oznaCovany jako tgd) je bezrozmérnou veliinou, ktera vyjadiuje miru
energetickych ztrat, které se projevi pfeménou energie v teplo. Nékteré polymery mohou
byt pomoci téchto ztrat ve stfidavém poli zahfivany natolik, aby doslo k jejich svaieni [6].
Tyto ztraty jsou zpisobeny nedokonalosti dielektrika. V ptipad¢ idedlniho dielektrika
by byl v kondenzatoru fazovy posun mezi proudem a napétim 90°, tudiz by byl ztratovy
¢initel nulovy. V pfipadé realného dielektrika bude posun <90°, tudiz ztratovy thel 6 bude
nenulovy [7].
Dle testu ASTM D150 se za béznou hodnotu ztratového Cinitele Cisté epoxidové
pryskyfice bez piimési povazuje <0,03 pii 1kHz a <0,05 pti 1IMHz [4].
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Obrézek 3: Teplotni zavislost dielektrickych ztrat Cisté epoxidové pryskyftice pti
zohlednéni rtiznych frekvenci [11]

1.1.4 Elektricka pevnost

Elektricka pevnost (oznacovana jako Ep) je schopnost dielektrika zachovavat své izola¢ni
schopnosti [7]. Lze ji definovat jako intenzitu elektrického pole pii kterém dojde
k pochybeni materialu a nastane pruraz (izolant se v daném misté stane vodivym).
Samotna hodnota se udava jako pomér prirazného napéti a tloustky prorazeného
materialu. Z toho vyplyva, ze zakladni jednotkou této veli¢iny je V/m [6].

BéZnad hodnota elektrické pevnosti Cisté epoxidové pryskyfice je >500 V/mm
pii pokojové teploté [4].

Dale miizou hodnotu elektrické pevnosti krom samotnych materialovych vlastnosti
dielektrika ovlivnit 1 jiné faktory, napfiklad starnuti materialu, vlhkost a teplota prostiedi
a tvar pouzitych elektrod [6].
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1.2 Faktory ovlivitujici dielektrické vlastnosti epoxidovych
pryskyric
Zminulé casti lze vyrozumét, ze vétSina dielektrickych vlastnosti zavisi hlavné

na chemické stavbé materiadlu, avSak nékteré znich jsou silné ovlivnitelné i jinymi
faktory. Mezi ty se fadi teplota, frekvence a staii vzorku [4].

1.2.1 Faktory ovliviiujici vnitini rezistivitu

Z vnéjsich faktort ovlivituje vnitini rezistivitu prevazné teplota. Se stoupajici teplotou
rezistivita klesd, coz znamend, ze se zhorSuji izolacni schopnosti materialu. K tomuto
jevu dochédzi prevazné kvuli piekondni teploty skelného piechodu materidlu.
Po prekonani této teploty se monomery mezi fetézci polymert pohybuji vysokou
rychlosti, coz mtze ovlivnit i jiné vlastnosti pryskytice [4].

1.2.2 Faktory ovliviiujici relativni permitivitu

Vysoké teplota ovlivni relativni permitivitu obdobné negativné. Pfi pokojové teploté
dosahuje ¢ista pryskyfice hodnoty 3,49, pii 100 °C 4,55 a pii 150 °C 5,8 [4]. K tomuto
narustu dochazi, protoze zvyseny tepelny pohyb molekul v materidlu zplisobuje vyssi
uroveinl polarizace. Oproti vnitini rezistivité je relativni permitivita také siln€ ovlivnéna
frekvenci aplikovaného elektrického pole. Na rozdil od tepelné zavislosti se relativni
permitivita s rostouci frekvenci snizuje, coz je dano snizujici se odezvou vazanych naboju
uvniti materidlu na rostouci kmitocty, a tedy snizujici se Urovni polarizovatelnosti.
Pii nizkych frekvencich dochazi k pomalé zméné polarity, tudiZz maji molekuly dostatek
Casu byt plné polarizovany. Pti vysokych frekvencich dochédzi K rychlym zménam
polarity elektrického pole a vazané ndboje (molekuly) nemaji dostatek ¢asu byt plné
polarizovany, tudiz dochazi k postupnému snizeni relativni permitivity [8]. Jako vysledek
tohoto procesu lze pozorovat, Ze se relativni permitivita epoxidu (pfi pokojové teplot¢)
pii ptechodu z 60 Hz na 1MHz snizuje z 3,49 na 3,33 [4].

1.2.3 Faktory ovliviiujici ztratovy cinitel

| ztratovy Cinitel je ovlivnén teplotou a frekvenci (viz Obréazek 3). S rostouci teplotou
se hodnota ztratového Cinitele vyrazné meéni. V né€kterych teplotach nabyvéa lokalnich
minim ¢i maxim, avsak pfi frekvenci 10 Hz celkové stoupa. Vliv frekvence je rovnéz
vyrazny, pti vyssich frekvencich je u¢inek teploty o néco potlacen a hodnota ztratového
Cinitele se pohybuje v mensim rozsahu. Dale je ziejmé, ze s rostouci frekvenci dochazi
ke snizeni $pi¢kové hodnoty a k jejimu posunuti k vyssim teplotam [11].
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1.3 Dielektrické vlastnosti nanokompozita

Zména dielektrickych vlastnosti nanokompozitli oproti Cisté pryskyfici nastava diky
vysokému celkovému povrchu nanocastic plniva. Jak vyplyva z minulych kapitol, idealni
nanokompozit by mél v disledku pfitomnosti nanocastic vykazovat nizsi relativni
permitivitu a ztratovy cinitel, a naopak vyssi elektrickou pevnost a vnitini rezistivitu.
V realnych pripadech vSak cCastéji dochazi ke zlepseni nékterych vlastnosti a zhorSeni
jinych. Mezi takovéto piipady patii napiiklad kompozit uzivajici plnivo SiO2, pomoci
kterého doslo ke zna¢nému snizeni ztratového Cinitele, na druhou stranu vSak stoupla
hodnota relativni permitivity o vice nez 30 % [11]. Dal§im podobnym piipadem byly
nanokompozity s plnivem tvofenym casticemi TiO2, kdy doSlo ke sniZeni permitivity
a ztratového cCinitele, ale zaroven byla snizena 1 vnitini rezistivita a elektricka pevnost
[13]. Vice informaci o téchto kompozitech bude v nasledujicich kapitolach
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2. NANOKOMPOZITY S EPOXIDOVOU PRYSKYRICI

Béhem hojného uzivani epoxidovych pryskyfic v prumyslu bylo i pies jejich skvélé
izola¢ni schopnosti zjisténo ne€kolik nedostatkil, naptiklad ¢astecny vyboj ¢i degradace
s vékem. Tudiz se hledaly nové zptsoby, jak zlepsit dielektrické a izolacni vlastnosti
pryskyfic [9].

Jednim z feseni tohoto problému jsou nanokompozity, smési tvofené matrici (v tomto
ptipadé epoxidovou pryskyfici) a plnivem s ¢asticemi mensimi nez 100 nm [10].
Pfidanim spravného plniva o téchto rozmérech Ize dosahnout zlepSeni dielektrickych
vlastnosti pryskyfice. V disledku velice vysokého celkového povrchu takto malych ¢astic
sta¢i oproti mikrokompozitim (s fadove vétsimi ¢asticemi) mensi procentudlni mnozstvi
plniva [9].

2.1 Disperze plniva v nanokompozitu

Nanokompozity maji oproti mikrokompozitim vyhodu ve svém vysokém celkovém
povrchu. Nanocastice pouzité jako plniva maji fadov€ mensi stiedni velikost nez
mikroskopicka plniva, tudiz je celkovy povrch vSech nanocastic vyrazné vétsi nez
celkovy povrch mikroéastic (pfi stejném hmotnostnim poméru plniva ku matrici). O tuto
vyhodu vSak mohou snadno piijit v dasledku aglomerace c¢astic, kdy dochazi
ke shlukovani ¢astic, coz zpusobi snizeni povrchu, ktery je v pfimém styku s organickou
matrici. V pfipadé¢ silné aglomerace se shluky nanocastic za¢nou chovat jako jednotlivé
mikrocastice. Pro zajisténi homogenniho rozlozeni jednotlivych nanocastic je tedy tfeba
zvolit vhodnou metodu disperze [15][16].

Mezi tyto metody patii napiiklad rozmélnéni a homogenizace pomoci planetarniho
mlynu, rozbijeni shlukdi castic a jejich rozprostieni uZitim ultrazvukové sondy
a povrchova modifikace ¢astic plniva, ktera mimo disperzi mize zleps$it i propojeni
s pryskyfici a nasledné 1 jeji dielektrické vlastnosti.

2.1.1 Ultrasonicka disperze

Dalsi metodou uzivanou pro disperzi nanoc¢astic v kompozitu je ultrasonicka disperze.
Principem funkce tohoto procesu je vysilani intenzivnich ultrazvukovych vin do smési
pryskyfice a plniva v kapalném stavu, coz ve smési vytvaii kavitaéni bubliny. Béhem
nékolika cyklt sonifikace dochédzi k rozmérovému zvétseni téchto bublin, az do koneéné
prahové velikosti, po jejimz piekro¢eni nastavd imploze. Imploze vyvolava dosti
extrémni lokalni podminky, pii kterych je dana oblast (,,hot-spot*) vystavena velice
vysokym teplotam a tlaku. V misté hot-spotu 1ze pomoci vySe zminénych extrémnich
podminek dosahnout rozbiti aglomerati nanoc¢astic. Tlakové viny S§ifici se od hot-spota
dale napomahaji disperzi nanocastic [19].
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Prahova velikost tvofenych kavitacnich bublin je déle ovlivnéna nékolika faktory,
mezi néz patii teplota a viskozita smési, €i jeji povrchové napéti. Pro kvalitni uziti
ultrazvukovych vin je potieba v nékterych ptipadech tyto vlastnosti upravit. Napiiklad
pro velmi visk6zni epoxidovou pryskyfici je nutné smés zahiat, a tak snizit jeji viskozitu,
aby byla ultrazvukova sonda schopna vibrovat na rezonan¢ni frekvenci. Na druhou stranu
je potieba pii sonifikaci smés externé chladit, aby nedoslo k tepelné degradaci pryskyfice
vlivem extrémnich teplot hot-spoti. Vliv této degradace byl zaznamenan ve studii,
kdy vzorek promichavany 10 minut vykazoval mnohem slabsi mechanické vlastnosti
nezli vzorek, ktery byl michan jen 5 minut. I pfes lepsi distribuci nanocastic se vliv
tepelné degradace na mechanickych vlastnostech vzorku jasné projevil [19].

Vliv n€kolika dal$ich parametr ultrasonické disperze byl popsan autorkou Birgit
Bittman ve ¢lanku ¢asopisu Ultrasonics Sonochemistry. Pro méfeni byla pouzita
pryskyfice na bazi bisfenolu A a plnivo tvofené ¢asticemi TiO2 S primérem piiblizné 10
nm. Pro sonifikaci byla pouzita vysoce intenzivni 20kHz ultrazvukova sonda, zatimco
nadoba se smési byla externé chlazena v ledové lazni. Prvnim bodem méfeni bylo
porovnani vlivu sonifikace na smés ptred a po odvzdusnéni [19].
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Obrazek 4: Porovnani u¢inku sonifikace na smés pied a po odvzdusnéni [19]
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Veli¢ina xso udava, ze 50 % castic dosahuje mensich nebo stejnych rozméra v porovnani
s uvedenou hodnotou v grafu [19].

Smési obsahujici plyn (naptiklad vzduch) jsou pfi sonifikaci nachylnéjsi k vytvoreni
kavitacnich bublin, coz napomahé disperzi. Na druhou stranu v disledku pfitomnosti
vzduchu dochdzi k vytvoteni dalich plynovych bublin, které maji za nasledek snizeni
miry plynuti smési. Z porovnani na grafu (viz Obrazek 4) je zfejmé, ze fadné&jsi disperze
bylo takika na celém rozsahu dosazeno pti pouziti odvzdusnéné smési. Bylo zjisténo,
ze na leps$ich vysledcich se podilela predevsim vyssi schopnost materidlu plynout a prudsi
proces imploze kavitacnich bublin. V neodvzdu$néné smési se sice nachdzelo vice
kavitacnich bublin, avSak jejich imploze byla tlumena pfitomnosti plynu, coz znacné
uskodilo kvalité disperze. Z téchto divodu bylo pro dalsi méteni vzdy uzito odvzdusnéné
smési [19].

Déle byl zkouman vliv amplitudy sonifikace, ktera je spjatd s pfikonem tepelné
energie do smési.

Tabulka 1: Hodnota ptikonu ptivedené¢ho do smési dle amplitudy sonifikace [19]

Amplitude 50% 70% 100%
P(W) 73%8 17518 219£23
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Obrézek 5: Vliv amplitudy a doby piisobeni sonifikace na velikost aglomeratu ¢astic
[19]
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Z vysledki méteni (Obrazek 5) lze jasné urcit, Ze amplituda 50 % neni dostate¢na,
protoze velikost aglomeratil i po $estnacti minutach klesla jen o 17 %. Uginek 70%
amplitudy byl jiz o dost znatelnéjsi, velikost aglomerati castic klesla o 34 %. Dle
ocekavani bylo dosazeno nejmensi velikosti ¢astic pii uziti 100% amplitudy, kdy doslo
ke snizeni rozmért o 38 %. Rozdil mezi 50 % a 70 % je mnohem znatelnéjsi, nez rozdil
mezi 70 % a 100 %, coz odpovida ptikonu popsanému Vv tabulce 1. Pii vysSich
amplitudach dochazi k interakci mezi kavitaénimi bublinami v blizkosti ultrazvukové
sondy a vysilanymi ultrazvukovymi vlnami, coz snizuje efektivitu kavitaci. Dale bylo
zjisténo, ze pro danou amplitudu sonifikace existuje minimalni rozmér aglomerata ¢astic,
kterého bylo dosazeno piiblizn¢ v ¢ase 10 minut. Dels$i doba sonifikace jiz na rozmér
nema vliv [19].
Dale bylo zjisténo, ze na urovein disperze ¢astic ma vliv i objem sonifikované latky.
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Obrézek 6: Vliv objemu sonifikované latky na sniZzovani velikost ¢astic [19]

Me¢éftenim bylo zjiSténo, ze pro dosazeni minimdalni velikosti ¢astic 100ml vzorku staci
2 az 3 minuty, pro 200 ml je tato doba pfiblizné dvojnasobna (viz Obrézek 6).
U nejobjemnéjsiho vzorku cinila tato doba pfiblizné¢ 10 minut. Vysledky prokazaly,
Ze potiebna doba sonifikace pro dosazeni minimalni velikosti ¢astic proporéné roste
s objemem sonifikované latky. Pro kontrolu kvality vysledné disperze byly potizeny
TEM snimky [19]
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Obrézek 7: TEM snimky nanokompozitu (a) a agregatu krystalti TiO2 nanocastic (b)
[19]

Jak 1ze vidét v ¢asti (a) v kompozitu stale piebyvaji dosti rozmérné aglomeraty Castic
(viz Obrézek 7). Z toho lze vyvodit, Ze piikon ultrasonické sondy nebyl dostate¢ny. Mezi
jednotlivymi aglomeraty byly nanocastice dostatecné oddélené a homogenné
rozprostiené. V sekci (b) Ize vidét agregaty krystalt, které jsou vazany iontovou vazbou,
kterou nelze rozdélit béznymi zpisoby disperze. Ty jsou totiz vhodné pievazné pro
rozdé€leni aglomeratii vazanych Van-Der-Waalsovymi vazbami [19].

2.1.2 Planetarni mlyn

Funkce planetarniho mlynu spociva v otaceni disku v jednom sméru a nadoby
S materidlem ve druhém. Timto opacnym ota¢enim se docili dodate¢ného urychleni
mlecich kouli v ndadobé pomoci odstfedivych a Coriolisovych sil. Mleti je tak docileno
tfenim a nardzenim mlecich kouli o sebe ¢i o sténu nddoby. Planetdrni mlyn je pouzitelny
pro rozmélnéni mékkych i tvrdych materialti a dale i pro promichdni a homogenizaci
smé&si[18].

Pravé pro promichani a homogenizaci nanokompozitniho materialu z epoxidové
pryskyfice a nanoc¢astic TiO2 byl pouzit planetarni mlyn firmy FRITSCH v pfedeslé praci
[17], na kterou tato prace navazuje. Pii ptipravé vzorku s hmotnostnim plnénim 1 %
plniva byly otestovany tfi procesy michani.

e Vzorek 1 byl v mlyné promichan ve dvou cyklech, kdy byl v jednotlivych
cyklech 5 minut promichdvan pomoci keramickych mlecich kouli o priméru
10 mm s rychlosti 500 ot/min a poté 5 minut odpocival [17].

e Vzorek 2 byl v mlyné promichan opét ve dvou cyklech, kdy byl v jednotlivych
cyklech 5 minut promichévan pomoci keramickych mlecich kouli o priiméru
3 mm s rychlosti 900 ot/min a poté 10 minut odpocival [17].

e Vzorek 3 byl v mlyné promichan v péti cyklech, kdy byl v jednotlivych
cyklech 10 minut promichavan pomoci keramickych mlecich kouli o priméru
3 mm s rychlosti 600 ot/min a poté 10 minut odpocival [17].
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SEM MAG: 1.00hx  View Nedd: 203 pm | VEGA] TESCAN SEMMAG: 250 %x  View field: 831 pm | | VEGA) TESCAN|
WO: 8,33 mem Lowhac, 192 Pe, O 50 um WO: 7,14 mem LowVac, 190 Pa, WO 20 pm
SEN HV: 15.0kV Det: LVSTD Broo University of Technology SEN HV: 15.0kV Det: LVSTD Bmo University of Yochnology

Obrazek 8: SEM snimek vzorku 1 [17]

Z SEM snimku prvniho vzorku (Obrazek 8) je ziejmé, Ze celkova doba michani 10
minut neni dostatecna. Svétlé kousky na snimcich jsou aglomeraty ¢astic o velikosti
dosahujici az 2 pm. Krom shlukii ¢astic se v prostoru materidlu nejspiSe nachazeji
| Castice o pozadované velikosti (v fadu desitek nm), ty vSak nelze, vzhledem
k nedostatecnému zvétseni pouzitého SEM mikroskopu, spatfit [17].

SEM MAG: 1,00 &x View tieid: 208 pm VEGAD TESCAN SEM MAG: 5.00 kx  View Neld; 4.9 pm | VEGAI TESCAN

WO: 957 mm LowVine, 100 Pa, N 50 pn WD: $.07 mm Lowhac, 100 Pa, Mo 10 pm
SEN HV: 3.0 kv Dot: BSE Bmo University of Teohnotogy SEM HV: 200 &V Dot BSE Broo University of Technology

Obrézek 9: SEM snimek vzorku 2 [17]
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Oproti prvnimu vzorku doslo v tomto pfipadé k dukladnéj$i homogenizaci materialu
(viz Obrazek 9). Aglomerované shluky jsou rozmérové mensi a méné Casté. Dale byl u
tohoto vzorku potizen i snimek pomoci EDX (energy dispersive X-ray) mapovani (viz
Obrézek 10), ktery ¢ervenou barvou vyznacuje piitomnost nanoéastic titanu [17]. Ze
snimk je patrné, Ze v epoxidu jsou stale aglomeraty ¢éstic, nicméné oxid titaniCity je
rozprostien v celém objemu epoxidu.

Map data 162
1 MAG: 1604 MY: 300V WD: 14 9mm

Obrézek 10: EDX mapovani vzorku 2 [17]

I pres zdanlive kvalitni disperzi a homogenizaci nanoc¢astic v kompozitu, dosahoval tento
vzorek zdaleka nejhorSich vysledkli ve vSech provedenych métenich dielektrickych
parametr. Tyto vysledky byly vysvétleny degradaci pryskyfice teplem, které vzniklo
tfenim a narazy mlecich kouli pfi velmi rychlém michani (900 ot/min) [17].

SEMMAG: 1,00 kx  View Neld: 200 ym | VEGAD TESCAN SEM MAG: 5.00 kx  View ek 41.3 ym | VEGA) TESCAN|

WO: 945 mm LowANac, OF Pa, Ni 50 pmn WD: .83 mm Lowac, 100 Pa, N 10 ym
BSEN HV: 30.0 kV Dat: 8SE Bmo University of Technology SEM HV: 300 &Y Dot: BSE Brno University of Technology

Obréazek 11: SEM snimek vzorku 3 [17]
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V porovnéni s piedeslymi vzorky zpusobilo del$i michani tietiho vzorku o dost
homogenngjsi rozprostfeni plniva a zabranilo vzniku vétSich aglomeratd c¢astic (viz
Obrézek 11). Z naslednych méfeni dosahoval tento vzorek zpravidla nejlepsich vysledkt
[17].

Podobnych vysledkti bylo dosazeno i ve studii autora Lingyun Zhou zvefejnéné
v Casopise Patricuology. V této studii bylo pomoci planetarniho mlynu dosazeno
zmen$eni velikosti aglomeratt ¢astic SiO2 v butylacetatu [24].

2.1.3 Povrchova modifikace ¢astic
Dalsi metoda zajisténi disperze ¢astic v materialu kompozitu je povrchova uprava ¢astic
plniva. Uprava povrchu &astic miize byt vykonana pomoci mnohych organickych
funkénich skupin, mezi které patfi napiiklad alkoholy, aminy a kyseliny (sulfonova,
karboxylovd) [21]. Uginkem riznych povrchovych tprav nanoastic SiO2 na disperzi
plniva se podrobné zabyvala napf. studie zvefejnénd v ¢asopisu Composites Part A:
Applied Science and Manufacturing [22].

Matrici pro testované vzorky tvotila epoxidova pryskytice ER113 s tvrdidlem na bazi
anhydridi EH314. Jako plnivo byly vyuzity ¢tyfi druhy SiO2 nanocastic o shodné
velikosti ¢astic 12 nm, lisici se povrchovou Gpravou [22].

Tabulka 2: Informace o povrchové upraveném plnivu [22]

Néazev Celkovy povrch [m?/g] Povrchova Uprava

A200 200 £ 25 Hydroxyl

R974 170+ 20 Dimethyldichlorsilan
R805 150 + 25 Octyltriethoxysilan

R816 190 + 20 Hexadecyltrimethoxysilan

Vzorek A200 je povrchové neupravené plnivo, zbylé vzorky jsou povrchové
modifikované castice SiO2 na bazi A200. Pfed mechanickym vmiSenim do epoxidové
pryskyfice byly vSechny vzorky 24 hodin vysouSeny ve vakuové peci o teploté 120 °C
[22].
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Obrézek 12: Porovnani disperze nanocastic SiO2 s riiznou povrchovou pravou: a)
A200, b) R974, c) R805, d) R816 [22]

Ze snimki (Obréazek 12) vyplyva, ze nejméné zadanych vysledku dosahl vzorek R816, u
kterého nejsou ¢astice vhodné rozprostieny ani oddéleny. Jedna se o povrchovou tpravu
zajist'ujici nizsi polaritu ¢astic, coz zpusobuje zhorSeni kompatibility s epoxidovou
matrici a v dusledku i niz8i uroven disperze ¢astic. Z obdobného divodu bylo dosazeno
pozitivnéjsich vysledki u vzorku A200, jehoz ¢astice vykazuji vysokou polaritu [22].

U vzorkli s modifikovanym povrchem bylo dosazeno dostatecné disperze,
aby v naslednych testech dosahly vyssi hodnoty vnitini rezistivity nez Cista pryskyfice
¢i nanokompozity plnéné neupravenym plnivem. Tyto testy budou diskutovany
v kapitole o plnivu SiOa.

2.1.4 Srovnani zminénych metod

Jak bylo popsano v této kapitole, je pro vyrobu kvalitniho nanokompozitu zapotiebi
dosahnout vysoké urovné disperze Castic a jejich homogenniho rozprostfeni v celém
objemu materialu. Jednotlivé metody disperze vSak vyzaduji jiné podminky a maji rizné
silné a slabé stranky.
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Ultrazvukova disperze:

Metoda byla schopna dosahnout pozadovaného zmens$eni rozmérd aglomeratu
Castic relativné rychle (pfiblizn¢ 10 minut), avSak je potieba smés prvné zahftat,
aby doslo ke snizeni viskozity smési, a nasledn¢ externé chladit, aby nenastala
degradace pryskyfice. Tuto metodu lze déale pouzit jen k disperzi aglomerati
nanocastic v roztoku, popifipadé v jiném kapalném médiu.

Disperze v planetarnim mlynu:

Mleti ¢astic v planetarnim mlynu je rovnéz vhodné k ti€inné disperzi aglomerata.
Tento proces vSak vyZaduje mnohem vice ¢asu v porovnani s ultrazvukovou
disperzi (pfiblizné 2 hodiny). Déle je tfeba dbat zietel na rychlost otacek
planetarniho mlynu. Pasobenim tfecich sil mize byt pii vysSich otackach
dosazeno takového tepla, ze dojde k degradaci smési. Oproti ultrazvukové
disperzi lze tuto metodu uzit i na suché ¢astice mimo kapalnou slozku.
Povrchova Uprava ¢astic:

Na rozdil od mechanického odstranéni aglomeratti funguje povrchova Uprava
na principu oSetfeni ¢astic urcitou organickou latkou, coz zajisti vhodné&;jsi prilnuti
K pryskyfici. Tato metoda je Casto uzivana ve spolupraci s dal$imi metodami.

Popsané metody mohou samy o sob¢ zajistit dostate€nou disperzi plniva, jak tomu bylo

Vv piipadé¢ predchozi prace [17]. Vhodnéj$im ptistupem je vSak kombinace téchto metod,

diky ¢emuz muze byt vyuzito silnych stranek jednotlivych postupu (viz Obrazek 13).

Jedou z metod je kombinace mechanického michani smési za soucasného ptisobeni

ultrazvukové sondy. Timto zpisobem doslo k eliminaci mist, jez zaznamenavala nejn

uroven promichavani. Takovato mista smési se nazyvaji mrtvé zony [22].
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Obrézek 13: Porovnani metod disperze ¢astic a jejich kombinace [22]
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2.2 VIiv plniva na kompozit

22.1 SIiO2

Kompozity epoxidové pryskyfice a oxidu kiemicitého jsou v elektroprimyslu hojné
vyuzivany k izolaci vedeni, vyrobé vysoce vykonnych kondenzatorti a zapouzdiovani

elektrickych soucastek [22].

Hodnoty dielektrickych veli¢in hanokompozitt epoxidu s piimési SiO2 v porovnani
s Cistou pryskytici a mikrokompozity obdobného slozeni ukazala studie Sagara Patela.
V této studii bylo ptipraveno né€kolik kompozitnich vzorkl, pfi¢emz vSechny sdilely
stejnou matrici tvofenou epoxidovou pryskyfici na bazi bisfenolu A pro elektrikaiské
potieby, tvrdidlem na bazi karboxylovych anhydridii a urychlovace. Rozdilem byla
velikost a Uprava plniva, jak je popsano v nasledujici tabulce (Tabulka 3). U vSech vzorka
tvotila plniva 5 % hmotnosti kompozitu. Jako prvni prob&hlo méfeni elektrické pevnosti
a ztratového Cinitele téchto vzorka (viz Obrazek 14 a Obrazek 15) [9].

Tabulka 3: Druhy a velikost pouzitych plniv [9]

Pouzita nanocastice Velikost nanocastice Modifikace
SiO; (Si-1) 5-10 um -

Si0; (Si-2) 10-70 nm Sodikem
Si02 (Si-3) 7nm -
Modifikovany SiO, (M-Si-3) 7nm Silanem

16

Elektrickd pevnost [kV/mm)]

Cisty epoxid

Si-1 -2

14
12 I I
10

- M-S1-3

Obrézek 14: porovnani elektrické pevnosti kompozitt dle pfimési [9]
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Z vysledku méfeni elektricke pevnosti vyplyva, ze mikroskopické plnivo Si-1 zvysilo
tuto hodnotu epoxidu, avSak ne tak dobie jako plnivo Si-2 0 velikosti v fadu nanometri.
U vzorku Si-3, ktery vyuzil nejmensich nanocastic (7 nm), byl zaznamenan pokles
elektrické pevnosti. Ten byl vysvétlen Spatnym spojenim matrice a plniva, pficemz vliv
mohla mit i nedostatecna disperze plniva. Posledni vzorek M-Si-3 vykazuje nejvyssi
narust elektrické pevnosti i ptes to, Ze byly opét pouzity Castice o rozméru 7 nm. Rozdilem
byla modifikace ¢astic silanem, ktera zajistila lepsi spojeni matrice a plniva [9].

00l 0.009
0.008
0.0055
- 0.006 ¢ 005
0
50
= 0.004 0.0032
0.0021
0.002 I
0
Cisty epoxid Si-1 Si-2 Si-3 M.-Si-3

Obrézek 15: Porovnani ztratového ¢initele kompozita dle ptimési [9]

Z vysledku tohoto méteni (viz Obrazek 15) lze vycist, ze zatimco plnivo Si-1
zpusobilo jen mirné zvySeni ztratového Einitele, plnivo Si-2 modifikované sodikem
zvysilo tento parametr o 80 %. Toto zvyseni bylo vysvétleno Spatnym spojenim matrice
s plnivem kvuli nekompatibilité povrchové upravy sodikem s dlouhymi epoxidovymi
fetézci. Vzorek Si-3 vykazoval niz§i hodnotu ztrdtového Cinitele. Nejlepsich vysledkl
opét dosahl vzorek M-Si-3, coz bylo opét vysvétleno kvalitn€j$im spojenim pomoci
povrchové Upravy silanem [9].

Dalsi méteni zkoumala absorpci vody a mechanickou odolnost. VSechny zkoumané
vzorky absorbovaly znatelné méné vody, pficemz vzorky Si-2 a M-Si-3 vykazovaly
nejlepsi vysledky. Znacného nartistu mechanické odolnosti bylo dosaZeno jen u vzorku
M-Si-3, zatimco ostatni pfimési zptsobily mirny pokles odolnosti [9].

Obdobnou studii publikoval Lihong Cheng, ta se vSak zabyvala efekty SiO:
nanocastic na relativni permitivitu a ztraty epoxidové pryskyfice. Samotna pryskyfice
byla rovnéz na bazi bisfenolu A (ptesnéji se jednalo o bisfenol A diglycidyl ether) a jako
tvrdidlo byl vyuzit M-fenylendiamin. Pfimési byl opét SiO2 s primérnou velikosti ¢astic
20 nm. Prvni z mé&fenych vzorki obsahoval nemodifikovany SiO, zatimco pro druhy
vzorek bylo plnivo modifikovano pomoci KH-550 (polarni vazebni prostfedek na bazi
silanu). U obou vzorka tvoftilo plnivo 3 % hmotnosti kompozitu. Tfetim vzorkem byla
Cista epoxidova pryskytice, jednalo se o kontrolni vzorek [11].
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Obrézek 16: Porovnani teplotnich charakteristik relativni permitivity a procentualnich
dielektrickych ztrat ¢istého epoxidu v porovnani s kompozity pii frekvenci 1 Mhz [11]

Z tohoto porovnani (Obrézek 16) jasné vyplyva, Ze pfidanim nanocastic doslo
K patrnému nartstu relativni permitivity, pficemZ nejvy$§i nartst byl zaznamenan
u vzorku s povrchové modifikovanym plnivem. Pfi niz8ich teplotach vykazoval kontrolni
ptekonan obéma kompozity. Kompozit s nemodifikovanym povrchem plniva vykazoval
mezi teplotami 75-190 °C znacny narist ve ztratach oproti Cisté pryskyfici, pfi vyssich
teplotach hodnota ztrat zna¢né klesla. Kompozit s modifikovanym plnivem vykazoval jen
lehké zvyseni ztrat oproti kontrolnimu vzorku a k prudkému poklesu této hodnoty doslo
jiz pti teploté 175 °C [11].

Dale byly zkoumany frekvenéné teplotni zavislosti kompozitl. Z vysledkii bylo
zjisténo, ze pii vyssich frekvencich dochazi k posunu maximalni hodnoty relativni
permitivity k vys$sim teplotam (viz Obrazek 17) [11].
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Obrazek 17: Teplotni zavislost relativni permitivity a procentualnich dielektrickych ztrat
nanokompozitt pii riznych frekvencich (A — nemodifikovany SiO2, B — modifikovany
SiO) [11]

Pro doplnéni informaci budou dale diskutovany vysledky dalsi studie, ktera byla jiz
diive zminéna v kapitole o povrchové modifikaci plniv (viz Tabulka 2). Tato studie
se zabyva méfenim vnitini rezistivity vzorkli pfipravenych z nanoc¢astic s riznou
povrchovou modifikaci a porovndnim s hodnotami ¢isté epoxidové pryskyfice [22].

Jak lze vidét na Obrézek 18, zkoumané vzorky mimo Cistou pryskyfici obsahovaly
nanocastice o velikosti 12 nm o rizné povrchové upravé. Testy byly provadény
na vzorcich o shodném plnéni, kdy nanocastice tvotily 1 % hmotnosti vzorku [22].

Vysledky méfeni ukazaly, Ze vzorek R805 (CgHiz @SiO2 s vysokou polaritou ¢astic)
vykazuje pifi nizSich teplotdch hodnoty wvnitini rezistivity takika shodné s Cistou
pryskyfici. Pfi zvySovani teploty vSak dochazi k prudSimu snizeni rezistivity vzorku R805
nez v ptipadé Cisté pryskyfice. Nejniz§ich hodnot na celém teplotnim spektru dosahl
vzorek A200 (OH@SIO; s vysokou polaritou ¢astic), i pies zdanlivé nejlepsi disperzi
castic z predloZzenych vzorkl. Podobné vysledky byly zjistény 1 z jinych méteni, kdy
vzorky plnéné casticemi modifikovanymi alkyly rovnéz vykazovaly snizeni vnitini
rezistivity. Nejzadanéjsich vysledki dosahl vzorek R816 (CieHzz @SiO2 s nizkou
polaritou ¢astic), ktery jesté znaéné piesahl hodnoty vzorku R974 ((CHs). @SiO2
s nizkou polaritou ¢astic). Oba tyto vzorky dosahly vyssich hodnot nez Cista pryskyfice
[22].
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Obrézek 18: Porovnani teplotnich zavislosti vnitini rezistivity ¢isté pryskyftice
a nanokompoziti s rizné modifikovanym plnivem [22]

222 TiO2

Podobny experiment byl pro jina plniva zrealizovan autorem jménem Santanu Singha.
Jednim ztéchto plniv je oxid titanicity. V tomto experimentu byly porovnavany
dielektrické parametry —mikrokompoziti ananokompoziti s pfevazné nizkym
hmotnostnim zastoupenim plniva a Cisté¢ epoxidové pryskyfice. Matrice je tvofena
epoxidovou pryskyftici na bazi bisfenolu A CY1300 a tvrdidla HY956. Vyhodou této
pryskyfice je jeji nizka pocatecni viskozita. Plnivem byl nemodifikovany TiO». Pfiblizna
velikost ¢astic pro mikrokompozit je 0,5 um a pro nanokompozit 50 nm [13].

Zméfeni (viz Obrdzek 19) vyplyva, Ze mikrokompozity i nanokompozity
s hmotnostnim podilem plniva vys§im neZ 1 % vykazuji znacny narust hodnoty relativni
permitivity. Castice TiO2 maji samy o sobé& vy3si permitivitu neZ &ista epoxidova
pryskyfice, tudiz pti vysSich koncentracich dochazi k zna¢nému ovlivnéni relativni
permitivity kompozitu plnivem. Pfi niZ§ich koncentracich je hmotnostni podil plniva
v kompozitu natolik maly, Ze nezplisobuje zdsadni ovlivnéni celkové relativni permitivity
kompozitu.

Naopak lze z vysledkt vycist, Ze nanokompozity s hmotnostnim plnénim 0,5 % a 0,1
% vykazuji niz8i relativni permitivitu nez ¢istd epoxidova pryskyftice. To je zplisobeno
vznikem nepohyblivych tenkych vrstev v blizkosti povrchu nano¢astic, které zapticinuji
mnohem silngjsi interakci s vrstvou slabgji vazanych polymert (viz Obrazek 20). Tato
interakce zajisti sniZzeni pohyblivosti polymernich fetézci, a tak zpisobi redukcei relativni
permitivity [13].
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Obrézek 19: Porovnani frekvenénich zavislosti relativni permitivity kompozita s
Ti02 a cCisté epoxidové pryskyfice [13]

* Vrstva slabé vazanych polymeru

Castice

Nepohybliva tenka vrstva

Obrézek 20: Model vrstvy na rozhrani s plnivem a slabé&ji vazané vrstvy polymert v
nanokompozitu [13]

Pti zvySovani hmotnostniho podilu plniva v kompozitu vznika vice vySe zminénych
nepohyblivych vrstev, coz zplsobuje dalsi pokles pohyblivosti polymernich fetézct,
avSak pfi vysSich koncentracich za¢ne nad timto poklesem prevladat vlastni permitivita
nanocastic a dojde k zvyseni celkové relativni permitivity kompozitu [13].
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U vzorki s koncentraci 5 % a 10 % vykazuji mikrokompozity znateln€ vyssi hodnoty
relativni permitivity oproti nanokompozitim. VVzhledem k tomu, Ze je celkova permitivita
nanocastic TiO: takika stejnd ne-li vy$s$i nez v piipad¢ mikrocastic, je tento rozdil
nejspise zptisoben absenci nepohyblivych vrstev v okoli plniva mikrokompozitt. Céstice
vétsich rozmérti na rozdil od nanocastic nezpisobuji sniZzeni pohyblivosti fetézct
v kompozitu [13].

Dale se méteni zabyva ztratovym Cinitelem (viz Obrazek 21), ktery muze byt ovlivnén
frekvenci pouzitého elektrického pole ¢i poctem nosi¢i naboje v materidlu a jejich
relaxac¢ni dobou. Tim, Ze pfi tomto métfeni byla udrzovéana konstantni teplota, 1ze uc¢inek
relaxacni doby nosi¢l naboje zanedbat [13].
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Obrézek 21: Porovnani frekvenénich zavislosti ztratového Cinitele kompoziti s TiO2
a Cisté epoxidové pryskyfice [13]

Me¢fteni odhalilo, Ze vétSina vzorkd reaguje na frekvenéni zmény takika stejné jako
Cista epoxidova pryskyftice. Pii zvySovani frekvence dochdzi k pozvolnému zvySovani
hodnoty ztratového cCinitele aZz k maximalni hodnoté v okoli 80 kHz. Dalsi zvySeni
kmitoctu elektrického pole zpisobi pokles ztratového cCinitele. Mikrokompozit s 5%
zastoupenim plniva vykazuje obdobny pribéh, avSak s dosti zvySenou hodnotou
ztratového Cinitele. Kompozity s nejvy$Sim hmotnostnim zastoupenim plniva
se 0d tohoto pritbéhu zna¢né odklani. Jejich hodnota ztratového ¢initele klesa s rostouci
frekvenci na celém rozsahu a nejvysSich hodnot dosahuje na nejnizsi frekvenci. Zna¢ny
rozdil v reakci na zménu frekvence mutize byt vysvétlen zménou vodivosti kompozitu, jez

byla zpisobena vysokym hmotnostnim podilem plniva. S vyssi koncentraci se totiz
snizuje stiedni vzdalenost jednotlivych ¢astic a muze dojit i k jejich dotyku [13].
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Podobné jako u minulého méfeni dosdhly nejlepSich vysledki nanokompozity
S nizkym plnénim (<1 %), které vykazovaly na celém frekvencnim rozsahu niz§i hodnotu
ztratového Cinitele nez Cista pryskyfice. Pii vy$§im hmotnostnim podilu plniva dochézi
k zna¢nému zvyseni vodivosti a potazmo ztratového Cinitele vzorktl, coz mize byt opét
zpisobeno nizkou vzdalenosti ¢i dotykem castic plniva. Dalsim divodem pro zvyseni
vodivosti mize byt piekryti zon rozhrani nanocéstic plniva a pryskyfice, coz mize
zjednodusit prechod nosi¢li naboje. Mira piekryvani téchto zon je dana rovnomeérnosti
rozprostfeni a velikosti nanoc¢astic plniva v kompozitu. Pti Spatné disperzi dochazi
k aglomeraci nanocastic a Cast&jSimu piekryti zon rozhrani, coz zpusobi lokalizovany
prenos naboje. Velikost nanocéstic dale urcuje, pfi jaké koncentraci plniva zacne
dochazet K prekryvani zon. Kompozit sniz§imi rozméry nanocastic plniva bude
obsahovat (pfi stejném hmotnostnim podilu) vice ¢astic nez kompozit s vét§imi ¢asticemi
plniva. Z toho vyplyva, ze pii pouziti mensich nanocastic dochazi k piekryvani zon
rozhrani jiz pfi niz$i koncentraci [13].

V porovnéni s nanokompozity o stejném plnéni vykazuji mikrokompozity mnohem
vys$si hodnoty ztratového Cinitele, coz je zpisobeno vysokym poctem nosici naboje, které
za pritomnosti elektrického pole volné migruji [13].

Dal$i méfeni se zabyvalo vnitini rezistivitou kompozitti (viz Obrazek 22).
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Obrazek 22 Porovnani vnitini rezistivity kompozitt s TiO a Cisté epoxidové pryskytice
[13]
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Cista pryskyfice vykazuje nejvyssi hodnotu vnitini rezistivity, zatimco u kompozit

byl zaznamenan nizky pokles této hodnoty. Na pokles rezistivity ma vliv pfedevsim
mnozstvi volnych iontd, které byly do kompozitu vpraveny neorganickymi plnivy.
Zaznamenany pokles vSak neni pfili§ znaény (nedoslo k fadové zméné rezistivity),
z ¢ehoz vyplyva, ze ptidani plniva nemélo na vnitini rezistivitu vétsi dopad [13].
V téchto vzorcich byl vyssi pomér volnych polymernich vrstev, coz nejspiSe umoznilo
existenci a transport volnych iontd skrze kompozit a néasledné zvySeni vodivosti
materialu. Pfi zvySovani mnozstvi uzitého plniva dojde k narustu nehybnych tenkych
vrstev, ¢imz se zmen$i pomér volnych polymernich vrstev. Nehybné vrstvy ve vyssim
poméru nejspiSe zpusobuji snizeni pohyblivosti volnych iontl, ¢imz dochazi k poklesu
vodivosti materialu. Z tohoto dtivodu mély 10% vzorky nejvys$§i hodnotu vnitini
rezistivity ze v§ech testovanych kompoziti [13].

Vzhledem k podobnosti vysledkti mikrokompozitu a nanokompozitu s 10 % plniva
lze urcit, ze (alespoit pro tuto Uroven plnéni) nema velikost pouzitych Castic vliv
na vyslednou rezistivitu kompozitu [13].

Poslednim méfenim této studie byla elektrickd pevnost kompoziti (za pouziti
stfidavého proudu) (viz Obrazek 23).
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Obrézek 23: Porovnani elektrické pevnosti kompoziti s TiO> a ¢isté epoxidové
pryskyfice pii frekvenci 50 Hz [13]
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U vysledki tohoto méfeni je zfejmy podobny trend jako u vysledkli métfeni vnitini
rezistivity. Nejnizsich hodnot opét dosahly vzorky s mensi koncentraci plniva, kdy jiz s
0,1 % hmotnosti plniva doslo k drastickému poklesu pevnosti. Pfi zvySeni koncentrace se
pevnost dosti zvysila, a to predevsim v pripadé 10% plnéni. Pfi¢inou téchto vlastnosti je
opét velky pomér volnych polymernich vrstev u kompoziti s nizkym plnénim, které pii
zatizeni elektrickym polem povoli pohyb nosi¢li ndboje materidlem. S vyssi koncentraci
se tento pomér snizi a nepohyblivé tenké vrstvy omezi pohyb nosic¢i naboje [13].

Vliv velikosti &astic plniva je oproti méfeni vnitini rezistivity zfetelny. Zadny
z nanokompoziti (v€etné¢ vzorku s 10% plnénim) se vtomto piipadé nerovna
mikrokompozitu, jez vykazuje nejvyssi elektrickou pevnost [13].

V jiné studii byly naméfeny dosti rozdilné vysledky (viz Obrazek 24). Vzorky
k métfeni byly pfipraveny z pryskyfice Bisfenol A diglycidyl ether a plniva TiOg,
s velikosti ¢astic 1,5 um a 23 nm. Hmotnost plniva tvofila 10 % celkové hmotnosti [14].
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Obrézek 24: Porovnani elektrické pevnosti kompozitti s TiO> a Cisté epoxidové
pryskyfice pii frekvenci 60 Hz [14]
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(Obrézek 23). Naopak vysledky nanokompozitu se li$i diametralng, oproti o¢ekavanému
snizeni pevnosti doslo k jejimu nérustu [14]. Tato zna¢na nesrovnalost byla vysvétlena
rozdilem ve velikosti ¢astic a tloustky vzorku. Puvodni studie [13] uzivala Castce
0 velikosti 45 nm, zatimco pozd¢ji zminéna studie [14] uzivala ¢astice o velikosti 23 nm,
z ¢ehoz je ziejmé, Ze pfii stejné koncentraci 10 % obsahovala vétsi mnozstvi jednotlivych
¢astic. Studie [14] dale k méfeni uzivala vzorky o tloust’ce < 0,5 mm, oproti tloust'ce 1
mm ve studii [13]. I pfesto, Ze obé¢ studie pracovaly s konstantni tloustkou vzorku, byly
rozdily znatelné, protoze s vétsi tloustkou vzorku roste pravdépodobnost vyskytu
a potencialni velikost defektu [13].
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Ve studii [14] byly tyto rozdily v zavislosti elektrické pevnosti materialu na tloust'ce
zméfeny (viz Obrézek 25). Dané méfeni podporuje vySe zminéné vysvétleni odlisnosti
vysledkd.
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Obrazek 25: Zavislost elektrické pevnosti kompoziti a Cisté pryskyfice na tloust'ce
materialu [14]

Podobnych vysledkti dosahla studie [14] i pfi méfeni elektrické pevnosti vzorku
za pouziti stejnosmérného proudu (viz Obrazek 26).
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Obrézek 26: Porovnani elektrické pevnosti kompoziti s TiO> a ¢isté epoxidové
pryskytice za pouziti stejnosmérného proudu [14]

Bakalatska prace Bc. Mockovciaka se rovnéZ mimo jiné zamé&fovala na dielektrické
vlastnosti nanokompoziti epoxidové pryskyfice s pfimési TiO2. V této praci byly vsak
narozdil od studii [13] a [14] zkoumany teplotni zavislosti téchto parametrt. Pied
zacatkem je tfeba upozornit, ze u jednoho ze vzorki (1 % TiO2 (2)) doslo
k tepelné degradaci materidlu v dasledku pfilis agresivniho michani. Vzorek 1 % TiO> (1)
se od vzorku 1 % TiOz (3) lisi pouzitim vétSich keramickych kuli¢ek na promichavani
(10 mm ku 3 mm), mensim poctem michacich cykla (2 ku 5) a krat$i dobou michani
a odpocinku v jednotlivych cyklech (5 minut ku 10 minutam) [17].
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Obrézek 27: Teplotni zavislost vnitini rezistivity nanokompoziti a ¢isté pryskyfice [17]

Dle o¢ekavani dochazi s rostouci teplotou k poklesu relativni permitivity u vSech
méfenych vzorkt (viz Obrazek 270brazek 28). nejnizsich hodnot dosahl vyse zminény
degradovany vzorek. K drobnému zlepseni oproti Cisté pryskyfici doslo u vzorku 1 %
TiO2 (1), zatimco zbytek vzorki vykazoval znacné zvySeni vnitini rezistivity. Pii nizSich
teplotach neni tento rozdil pfili§ znatelny, avSak pfi teplotach vysSich nez 70 °C je jiz
znaény. Z téchto poznatkil je ziejmé, ze teplota nema takovy vliv na pokles vnitini
rezistivity nanokompozitl jako na pokles u ¢isté pryskyfice [17].
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Obrézek 28: Teplotni zavislost relativni permitivity nanokompozitt a ¢isté pryskyfice
[17]
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Obdobn¢ s minulym méfenim i v tomto vykazoval vzorek 1 % TiO2 (2) zvySené
hodnoty oproti Cisté pryskyfici (viz Obrazek 28). Vétsina zbylych vzorkt méla pfi nizsich
teplotach takika stejny pribeh jako Cista pryskyfice, avSak na teplotich > 80 °C byly
zaznamenany niz$i hodnoty. Vzorek 1 % TiOz (3) dosahoval nizsich hodnot permitivity
jiz pii teploté 60 °C. Nejzajimavéjsi vysledky byly zaznamenany u vzorku 1 % TiO2 (1),
ktery ptedcil zbylé vzorky jak na nizkych, tak vysokych teplotach. Zvlastnost tohoto
vysledku vychazi ze zna¢né kratsi doby michani v porovnani se vzorkem 1 % TiO> (3)
[17].
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Obrézek 29: Teplotni zavislost ztratového ¢initele nanokompozitd a isté pryskytice
[17]

Na teplotach < 75 °C vykazovaly vzorky 1 % TiO2 (1) a1 % TiOz (2) vyssi ztraty nez
Cista pryskytice (viz Obrazek 29). Na vyssich teplotach se opét projevila degradace
vzorku 1 % TiOz (2), zatimco u vzorku 1 % TiOz (1) doslo ke sniZeni ztrat oproti Cisté
pryskyfici. Podobné jako u pfedchozich méfeni priib&hy zbylych vzorkl na teplotach <
70 °C takika opisovaly pribéh cisté pryskyfice, pfi¢emz na vysSich teplotach doslo
k rychlému sniZeni hodnoty ztratového Cinitele oproti Cisté pryskyftici [17].

V disledku shodnosti pribéhi vzorkd 1 % TiO2 (3) 0,5 % TiO2 a 3 % TiO2 bylo
Vv bakalafské praci uvazovano, zdali neni zlepSeni zplisobené krom piimési i samotnym
promichavanim pryskyftice v planetarnim mlynu [17]. Toto téma bude dale prozkouméano
v ramci praktické Casti prace.
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223 Zn0O

Santanu Singha se ve své studii dale zamé&foval i na oxid zine¢naty. I v tomto piipadé
byla pouzita pryskyfice na bazi bisfenolu A CY 1300 a tvrdidlo HY956. Jako plnivo byly
vyuzity nanocastice ZnO o velikosti 45-70 nm [13].
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Obrézek 30 Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity Cisté epoxidové
pryskyfice a nanokompozitl plnénych ZnO [13]

Dle oc¢ekavani ptidani nanocastic ZnO nezménilo vliv frekvence na relativni
permitivitu, vSechny priubéhy vykazuji podobnou reakci na zménu frekvence (viz
Obrézek 30). Métenim bylo zjisténo, Ze krom vzorku s nejvétsim procentualnim plnénim
dosahly vSechny nanokompozity nizs$ich hodnot relativni permitivity nez €ista pryskyfice,
a to na celém zkoumaném frekvenénim rozsahu. Jak jiz bylo zminéno v minulé
podkapitole, snizeni permitivity je i zde dano vytvoienim vysoce nepohyblivych tenkych
vrstev na rozhrani nabitych ¢astic plniva a polymernich fetézct pryskyftice. Tento jev
je nejvice ziejmy v piipadé vzorku s 0,1 % plniva, protoze v takto skromném plnéni
nedochéazi Kk pfilisSnému ovlivnéni celkové permitivity nanokompozitu permitivitou
samotného ZnO. Pi1 vysSim procentudlnim zastoupeni plniva se jiz projevi vyssi relativni
permitivita ZnO (v porovnani s ¢istou pryskyfici). U 5% vzorku jiz byl vliv permitivity
plniva natolik velky, Ze i pfes piisobeni nepohyblivych vrstev snizujicich pohyblivost
polymernich fetézcl, dosahl tento vzorek o néco vyssich hodnot relativni permitivity nez
Cista pryskytice. Na vysSich frekvencich byl vSak tento rozdil mnohem méné znatelny
[13].

V dalsi studii stejnych autorti zamétujici se specificky na nanokompozity s pfimési
ZnO byly zkoumany stejné, ¢i dosti podobné vzorky na vy$$im frekvencnim rozsahu.
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Obrézek 31: Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity Cisté epoxidové
pryskyfice a nanokompozitd plnénych ZnO na vyssim frekvenénim rozsahu [20]

Dané méfeni potvrdilo, Ze trend pribéhi nanokompozitii pokracuje i na vysSich
frekvencich (viz Obrazek 31) [20].

V porovnani s nanokompozity vyuzivajicimi plniva ve formé TiO2 vykazuji vzorky
plnéné ZnO nizsi relativni permitivitu ve vSech trovnich plnéni, viz Obrézek 32. Rozdil
V permitivitach vzorkt byl zpuisoben niz$i hodnotou relativni permitivity samotného ZnO
v porovnani s TiO». Pfi navySovani hmotnostniho podilu plniva se za¢ne vice projevovat
jeho vlastni relativni permitivita, tim ze je relativni permitivita ZnO nizsi, nez v ptipad¢
TiOz2 je logické, ze budou vzorky plnéné ZnO vykazovat nizsi relativni permitivitu [13].
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Obrazek 32: Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity nanokompozitt
plnénych ZnO a TiO: pfi stejné urovni plnéni 0,1 % a 1 % [13]
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Jako dalsi prob&hlo méfeni hodnoty ztratového Cinitele (viz Obrdzek 33). V porovnani
S minulym méfenim byly vysledky pomérné piekvapivé, protoze vSechny nanokompozity
ptedcily Cistou epoxidovou pryskyfici na celém frekven¢nim rozsahu véetné vzorku s 5%
plnénim. Nicméné i tak vykazoval nejvice plnény vzorek nejvyssi hodnoty ztratového
nejméné plnény vzorek, a to predev§im na nizsich frekvencich. Na nejvyS$sich métenych
frekvencich (0,5 -1 MHz) zacaly pribéhy téi nejméné plnénych vzorku (vyjma Cisté
pryskyfice) konvergovat do takika stejné hodnoty [13]. V druhé studii [20] bylo toto
méfeni opét rozSifeno pro vyssi frekvence. Z tohoto nasledovného méfeni vyplynulo,
ze se ztratovy Cinitel vSech nanokompoziti na frekvenci od 1 MHz do pfiblizn€¢ 20 MHz
pohybuje kolem stejnych hodnot, avSak pii vyssi frekvenci méné plnéné kompozity opét
vykazuji o dost niz$i hodnotu ztratového Cinitele oproti vice plnénym vzorktim. Tato
zvlastnost byla vysvétlena moznosti, Ze na riznych frekvenénich rozsazich existuji rizné
mechanismy ovliviiujici vodivost materialu [20].
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Obrazek 33: Porovnani frekvenéni zavislosti hodnoty ztratového Cinitele Cisté
epoxidové pryskytice a nanokompozit plnénych ZnO [13]
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Obrazek 34: Porovnani frekven¢ni zavislosti ztratového Cinitele ¢isté epoxidové
pryskyfice a nanokompoziti plnénych ZnO na vys§im frekvenénim rozsahu [20]

Dal$im zajimavym objevem byla naméfend Spickova hodnota ztrdtového Cinitele
v okoli frekvence 4 * 10® Hz (viz Obrazek 34). Pomémé zna¢ny narust ztrat byl
zaznamenan u vSech nanokompozitl bez ohledu na miru plnéni, avsak ne v ptipad¢ Cisté
epoxidové pryskyfice. Pii porovnani sjinym experimentem, ktery se zaméfil
na zkoumani frekvencni charakteristiky ztrdtového Ccinitele samotného ZnO, bylo
zjisténo, ze 1 bez pfitomnosti organické matrice vykazuje ZnO podobnou Spickovou
hodnotu mezi frekvencemi 10® Hz a 10° Hz. Z piedlozenych vysledki lze usoudit,
Ze zaznamenana $pickova hodnota byla zpisobena ptimési ZnO [20].

Dale byl proveden test, porovnavajici vnitfni rezistivitu nanokompozitl
s nedopovanou epoxidovou pryskyfici a mikrokompozity se stejnym hmotnostnim
zastoupenim plniva (viz Obrazek 35). Jednotliva méfeni trvala 180 sekund a intenzita
uzitého elektrické pole ¢inila 500 V/mm. Podobné jako v ptipadé s TiO2 byl zaznamenén
pokles vnitini rezistivity po pfidani plniva. Tento pokles vSak nebyl pfili§ drasticky
a hodnoty vnitini rezistivity vSech vzorki véetné Cisté pryskyfice se pohybuji takika
ve stejném fadu (1017 Qcm) [20].
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Obrézek 35: Porovnani vnitini rezistivity ¢isté pryskyfice s nanokompozity a
mikrokompozity o rizném plnéni [20]

Jiz pti pridani nejmensiho mnozstvi plniva dochazi ke ziejmému poklesu vnitini
rezistivity. Rozdil mezi ¢istym epoxidem a 0,1% kompozitem je natolik velky, ze lze
vyloucit ptimé ptisobeni vyssi vodivosti ZnO. Pfi¢inou poklesu je tedy nejspise lokalni
snizeni vodivosti vzorku zplsobené pfidanim plniva. Snizeni vodivosti bylo i zde
vysvétleno snadnéjSim pohybem nosic¢li naboje v disledku pfitomnosti volné vazanych
polymernich vrstev v okoli rozhrani s ¢asticemi plniva. Stejny jev zpusobuje jesté
vyrazngj$i pokles rezistivity u vzorkl s 0,5% plnénim, kde je jesté vetsi ¢ast materidlu
zastoupena oblasti v okoli rozhrani s plnivem. Pti tomto plnéni byl dale zaznamenan
znacny rozdil v pouziti mikro¢astic a nanocastic. V piipad¢ mikrokompozitii byl pokles
vysvétlen Spatnym spojenim matrice a plniva, coz na rozhrani s plnivem vytvari oblasti
podobné druhym slabé vdzanym vrstvdm u nanokompozitii. Pii stejném hmotnostnim
plnéni je vSak té€chto oblasti méné neZ v ptipadé¢ nanokompozitl, coz vysvétluje mensi
miru zvySeni vodivosti a navazujiciho sniZzeni wvnitini rezistivity. Se zvySujici
se koncentraci dochazi u mikrokompozitl k postupnému sniZovani rezistivity. Toto
snizovani je vSak pozvolné, zména rezistivity mezi Cistou pryskyfici a 0,5% vzorkem
je vétsi nez mezi 0,5% a 20% vzorkem. V piipadé nanokompozitli byl s narlstajici
koncentraci plniva ocekavan dalSi pokles, naopak vSak doSlo k drobnému zvySeni
rezistivity. K tomuto jevu doslo snizenim stfedni vzdalenosti mezi ¢asticemi plniva, coz
komplikuje prichod nosi¢i naboje [20].

Dalsi experiment se zabyval elektrickou pevnosti (viz Obrézek 36).
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Obrazek 36: Porovnani elektrické pevnosti Cisté pryskyfice s nanokompozity
a mikrokompozity o rizném plnéni [20]

Vysledky tohoto méfeni na prvni pohled pfipominaji vysledky méfeni vnitini
rezistivity, kdy v obou pfipadech piimés nanocastic i mikro¢astic zpusobila pokles
sledované hodnoty. Mezi dal§i podobnosti patii drastictéjsi pokles elektrické pevnosti
nanokompoziti pii niz§im plnéni a postupné snizovani pevnosti s rostouci koncentraci
plniva u mikrokompoziti. Vzhledem k podobnosti vysledkii bylo usouzeno, ze dané
pribéhy byly zptuisobeny stejnymi procesy jako v pfipadé méfeni vnitini rezistivity [20].

2.2.4 Srovnani efektu plniva na dielektrické vlastnosti nanokompoziti

Pro lepsi predstavu o vhodnosti plniva pro tvorbu nanokompoziti bude v této kapitole
prezentovéna tabulka (Tabulka 4) srovnavajici vysledny ti¢inek plniva. Tim, ze zkoumané
studie nevyuzivaji stejné epoxidové matrice, bylo porovnani provedeno formou
procentualniho snizeni/zvySeni (-/+) hodnot v porovnani s ¢istou epoxidovou pryskyfici,
ktera slouZzi jako matrice zkoumaného kompozitu. Uvedené hodnoty mohou byt zatizeny
chybou, jelikoZ jsou odecteny z grafii pfilozenych k jednotlivym studiim, ktera neuvadi
surova data.
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Tabulka 4: Srovnani vysledki probiranych studii (hodnoty udavaji procentualni zménu

Vg &isté pryskytici) [9][11][13][20][22]

Prvek SiO; TiO, Zn0O

Nazev si-1 |si-2 |si-3  |Ti-1|Ti-2 |Ti-3 |zn-1 |zn-2 |zn-3

Koncentrace [%6] 50 |30 |10 01 10 |50 o1 |10 |50

Stiedni velikost | [nm] 70 1200 |120 |s00 500 |500 |s575 |s575 |575

Modifikace [latka] Silan | KH550 | C16H33

VRItnt rezistiviea | v o] [cooeee [ oo +234 |-513]-447 |-56,7 |-271 |-472 |-389

(pv)

Relativni N o

vermitivita (e) | 17 Zmenal |~ Ty X —— 64 |+77 |+172 |-58 |23 |+38

Ztratovy Cinitel o .

(ted) [% zména] | -58,0 |-87 |- 10,9 -65 |+130 |-165 [-99 |-55

(EE'e;(t”Cka PEVNOSE | o mgna] [ +10,6 | —womeeee | —oreeeeme 36035 |43 |-321 |-501 |-52,7
P

V piipadé oxidu kiemicitého byly vyuzity vzorky z n¢kolika studii, jezZ se zaméfovaly
na rizné oblasti uziti danych nanokompozitii, z tohoto divodu nebyly v kazdé studii
uvedeny hodnoty vSech studovanych parametrti. Vybrané vzorky uZzivaji v porovnani
s jinymi studovanymi prvky ¢astice s mensi stieni velikosti a vSechny jsou modifikovany
latkami na bazi silanu. Studie zabyvajici se zbylymi prvky byly jiz kompletné;si, takze
se jednd ptevazné o porovnani zmén v disledku koncentrace plniva.

Vzorek M-Si-3 zestudie [9] zde byl oznaen jako Si-1, Si-2 je vzorek
s modifikovanym plnivem ze studie [11] a Si-3 je vzorek R816 ze studie [22]. V piipadé
TiO2 a ZnO byly uzity vzorky ze studii [13] a [20]. Aby bylo mozno srovnat co nejvice
vzork, byly vybrany hodnoty naméfené pii teploté 25 °C a frekvenci 10° Hz.

Vnitini rezistivita vSech nanokompoziti s TiO2 a ZnO ¢&asticemi drasticky klesla,
zatimco u vzorku Si-3 s ¢asticemi modifikovanymi hexadecyltrimethoxysilanem hodnota
znacéné stoupla. To muze byt vysvétleno lep$im spojenim s organickou matrici v disledku
modifikace povrchu ¢astic. Dal§im moZznym vysvétlenim je vliv velikosti ¢astic, ktery
bude zminén v ¢asti o ztratovém Ciniteli.

Vysledky dale naznacuji, Ze je hodnota relativni permitivity ovlivnéna piedev§im
koncentraci plniva v nanokompozitu. V obou ptipadech s 0,1% plnénim doslo k poklesu
relativni permitivity, zatimco v ptipadech s vy$§im plnénim nastal narust této hodnoty.
Tento jev lze vysvétlit tim, Ze plniva maji vySsi vlastni relativni permitivitu nez Cista
epoxidova pryskyfice, tudiz pii vyssi koncentraci zna¢né ovlivituji konecnou permitivitu
kompozitu. Pfedlozené vysvétleni je dale podpoteno tim, ze vzorky s plnivem ZnO
vykazuji pfi vy$sim plnéni niz§i hodnoty permitivity nez vzorky plnéné TiO2, coz
je zptisobeno nizsi hodnotou vlastni relativni permitivity ZnO.
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Podobné jako v ptipad¢ relativni permitivity je i ztratovy Cinitel ovlivnén koncentraci
plniva, kdy pfi vyssi koncentraci stoupa. Celkové vSak méla plniva ve vétSiné ptipadi
pozitivni vliv na hodnotu ztratového Cinitele. NejlepSich vysledki bylo dosazeno
u vzorku Si-1, kdy doslo ke snizeni ztratového Cinitele skoro o 60 %. Takto zna¢né snizeni
V porovnani s ostatnimi vzorky muze byt opét vysvétleno modifikaci povrchu ¢astic, jez
zajistila kvalitngjsi spojeni matrice a plniva. Dal$im divodem je velikost ¢astic, vzorek
vyuzivajici ¢astice SiO2 o stejné velikosti dosahl rovnéz znaéného snizeni.

Vysledky testi elektrické pevnosti zkoumanych nanokompozit dopadl podobné jako
test vnitini rezistivity. I zde doslo ke zna¢nému snizeni hodnot pevnosti u vzorka s TiO>
aZnO, zatimco vzorek s SiO2 piedcil hodnoty Cisté pryskytice. Tento rozdil ve vysledcich
muze byt opét zdivodnén lepsim spojenim plniva a pryskytice kvili modifikaci povrchu
¢astic. Pravdépodobné;ji je vSak tento rozdil zpisoben znacnou odlisnosti velikosti ¢astic,
coz je podpoteno vysledky studie [14], ve které byla elektricka pevnost pryskyfice
zvySena pomoci TiO2 ¢astic o stiedni velikosti 23 nm.
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3. PRAKTICKA CAST

V této praci byla prakticka ¢ast zaméfena prevazné na optimalizaci procesu odlévani
epoxidové pryskyfice a vyrobu vzorkti vhodnych pro méfeni. Cilem bylo odlit fadu
desti¢ek s riznym hmotnostnim plnénim TiO2 0 pozadovanych rozmérech (délka 10 cm,
sitka 8 cm a tloustka 1 mm). Daéle bylo potieba, aby odlitky mély rovny a hladky povrch
se smérodatnou odchylkou tloustky do 0,05 mm a neobsahovaly bubliny zpisobené
nedostateénym odplynénim smési. Postup ptipravy vzorkt a vyroby odlévaci formy byl
z velké Casti pievzat z predeslé prace, ktery byl schopen odlit fadu vyhovujicich vzorka.
Odlévané nanokompozity jsou tvofeny nékolika klicovymi latkami:
1. Pryskyfice — Organicka latka tvotici zdklad smési
Tvrdidlo — Latka zptsobujici reakci vytvrzeni
Zm¢ékcovadlo — Latka zptisobujici posun teploty skelného prechodu
Urychlova¢ — Latka urychlujici reakci vytvrzeni
PInivo — Nanocastice TiO2 o velikosti 25 nm ve form¢ anatasu

ok~ N

3.1 Vyroba odlitku

3.1.1 NavazZeni smési

Prvnim krokem tohoto procesu bylo navazeni jednotlivych slozek smési dle stanoveného
pomé&ru. Dodrzeni tohoto poméru slozek bylo nezbytné k dosaZzeni pozadovanych
vlastnosti vzorku, proto byla vyuzita vaha firmy OHAUS, ktera je schopna ur¢it hmotnost
S presnosti tisiciny gramu.

Aby nedochazelo k uviznuti latek na sténach nadob pii prelévani, bylo potieba
jednotlivé latky s velkou peclivosti postupné piidavat do stejné nadoby. Prvné byla
navazena samotnd pryskyfice, jeZ byla pfedehfata pro snizeni viskozity. Néasledné
bylo pomoci pipety odméfeno a pfidano tvrdidlo a zmékcovadlo.

Do nékterych vzorkd byly dale pfidany nanocastice TiO2 (anatas o velikosti 25 nm)
dle pozadovaného zastoupeni ve smési (viz Obrdzek 37). Pii praci s nano¢asticemi byl
z divodu bezpecnosti vyuzit respirator. Oproti ostatnim slozkdm smési byly nanocastice
odvazeny mimo misici nadobu, aby bylo dosazeno co nejvyssi presnosti.
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Obrézek 37: Nanocastice TiO2 v krystalografickém uspotfadani anatas

3.1.2 Miseni/mleti smési

Druhym krokem procesu byla homogenizace smési. Tento krok se mezi jednotlivymi
vzorky dosti li§il. Celkové byly v ramci této prace vyrabény tfi typy vzorki:

1. NER (neat epoxy resin) — Cista epoxidové pryskyfice bez pfimési nanoéastic, jez
byla promichana ru¢né pomoci sklenéné ty€inky. Tento proces trval alespon deset
minut, aby bylo dosaZeno dostatecné homogenizace smési.

2. MER (milled epoxy resin) — Smés epoxidové pryskytice a nanocastic TiO2, jez
byla mleta v planetarnim mlynu. Nastaveni procesu mleti bylo ptevzato z piedeslé
prace: 5 cykld desetiminutovych intervali mleti a pauz, pficemz mleti probihalo
ptfi rychlosti 600 ot/min. Spole¢n¢ se smési byly do mleci nadoby pfidany
keramické mleci kulicky o priméru 3 mm [17]. Oproti kovovym kulickam
nehrozilo riziko odlomeni mikroskopickych kouski kovu, které by mohly silné
poskodit funkci vzorku jakozto izolantu. Mleti slouzilo mimo homogenizaci
hlavné k rozbiti aglomerati nanocastic, jak bylo popsano v kapitole 2.1.1.

3. MNER (milled neat epoxy resin) — Cista epoxidova pryskyfice bez piimési
nanocastic, jeZ byla mleta v planetarnim mlynu stejnym zplisobem, jako smés
MER. Tento vzorek slouzil k posouzeni vlivu mleti na dielektrické vlastnosti
nedopované epoxidové smési.
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3.1.3 Odvzdu$néni smési

Ttetim krokem vyroby odlitku bylo odstranéni bublin, jez byly ve smési vytvoreny
ruénim misenim i mletim v planetarnim mlynu. Pro odvzdusnéni smési byla pouzita
vakuova pec firmy Goldbrunn, nastavena na 75 °C. Po piiblizné 45 minutach byla smés
pomoci vakua a vysoké teploty odvzduSnéna. V nékterych piipadech vSak dochézelo
k uchyceni bublin na stény nadoby, jez bylo potieba mechanicky od stény odd¢lit.

Po odstranéni veskerych vzduchovych bublin byla do smési ptidana posledni latka
a to urychlovac. Ten byl pomérové zastoupen nejméné a bylo potieba co nejpresnéjsSiho
navazeni, tudiz byl do smési ptidan pomoci injekéni stiikacky.

Smés byla poté znovu tadn€ promiSena a odvzdu$néna. Proces odvzdu$néni
je rozdélen na dvé ¢asti, aby byla smés v kontaktu s urychlova¢em co mozna nejkratsi
dobu pied odlitim do formy. Na rozdil od prvotniho miseni (pfipadné¢ mleti) je béhem
tohoto kroku vytvofeno mnohem méné bublin, tudiz se doba odvzdusnéni zkrati
na pfiblizné 20 minut.

3.1.4 Odlévani a vytvrzovani smési

Ctvrtym krokem bylo odliti smési do formy. Pro odlévani pouzitelnych vzorki byly
pouzity dvé formy: Prvni z nich byla pivodni forma, druha forma byla vytvotena jakozto
nahrada ptivodni formy po jejim poskozeni (popsano v dalsi ¢asti prace).

Zaklad formy je tvofen sklenénou destiCkou, kterd zajiStuje mechanickou stabilitu
formy. Na této desticce je pomoci silikonového tmelu pfipevnéna vrstva ze silikonové
pryze, jez slouzi jako spodni ¢ast formy. Na ni jsou dale silikonovym tmelem upevnény
pruhy pryze, které tvoii stény formy ohranicujici odlévaci prostor. Na tuto aparaturu
je poté pomoci svorek pfipevnéno viko formy tvofené kompozitem FR-4 (b&zné
pouzivany na vyrobu desek plosnych spojlt), a vrstvou silikonové pryze, jez je k FR-4
upevnéna tmelem, tvofici horni ¢ast odlévaciho prostoru (viz Obrazek 38).

Obrézek 38: A) Spodni ¢ast formy, B) Spodni a horni ¢ast formy spojeny svorkami
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Pied vlitim smé&si byla forma zahfata v peci na 90 °C a na jeji vnitini Cast byla
aplikovéana tenkd vrstva separatoru. Ob¢ casti formy byly poté spojeny svorkami tak,
aby viko zakryvalo cely povrch odlévaciho prostoru krom piiblizné 5 mm v horni ¢asti
formy. Takto vytvofeny otvor byl poté pouzit pro vliti smési. Pfi samotném procesu liti
bylo potieba odlévat smés pomalu a opatrn€, aby nedoslo k vytvofeni bublin ¢i
prazdnych, nenaplnénych mist. Odlitd smés byla vytvrzovana pfiblizn¢ 3,75 hodiny
Vv peci pti teploté¢ 90 °C. Timto procesem nabyde odlitek tvarové stalosti a je vyjmut
z formy, zatimco je stale ohebny a lze s nim manipulovat. V takovémto stavu vSak
zustane jen kratkou chvili (cca 1-2 minuty), dokud méa dostate¢né vysokou teplotu.
V ptipad¢, ze vzorek vychladne pied vynétim z formy, dojde k prudkému ztuhnuti a
zktehnuti, coz znemozni vynéti odlitku veelku.

Po vyjmuti z formy byl odlitek na podloZce piesunut zpét do pece na 10 hodin pii
teploté 140 °C. Pro udrZeni tvaru odlitku mimo formu byla jako podlozka zprvu vyuzita
kovova miizka pietahnutad silikonovou pryzi, pozdé&ji byl pouzit rovny a hladky plat
nerezové oceli, ten byl nakonec nahrazen platem oceli potazenym silikonovou pryzi.
Vsechny varianty podlozky byly pfed pouzitim opé€t oSetfeny tenkou vrstvou separatoru.
Po tomto kone¢ném dotvrzeni byl vzorek ponechan ve vypnuté peci, dokud pozvolna
nedosahl pokojove teploty. Timto byla vyroba odlitku dokonéena.

Obrézek 39: Odlité vzorky vhodné k méfeni
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A B

Obrazek 40: Vzorky poskozené pii vyrobé A) piilis dlouhym vytvrzovanim, B)
prekrocenim stanoveného mnozstvi urychlovace

3.1.5 Optimalizace procesu odlévani

Cely proces vyroby odlitkll pro testovani byl zna¢né naro¢ny na preciznost a piesnost.
Jak navazovani jednotlivych latek, tak samotné odlévani vyzadovalo znac¢nou miru
zrucnosti a jejich nekvalitni provedeni mohlo zptsobit znehodnoceni vzorky. I pfes tato
uskali byla nejproblematictéjsi ¢asti vyrobniho procesu odlévaci forma.

Béhem odlévani nékolika prvnich vzorkti smési byla vyuzita ptivodni forma. Béhem
opakovaného pouzivani v§ak zacalo dochazet k drobnym poskozenim silikonové pryze,
ktera se uchytila na odlitek a k poskozeni spoje rozhrani silikonovych pruhii a téla formy.
Kombinace téchto faktord zpiisobila ptichytavani odlitku k formé¢, a to i v pripadé
navySeni mnozstvi aplikovaného separatoru.

Pfi vyjimani bylo potieba jednotlivé hrany vzorku opatrné oddélit od formy, coz bylo
znacné¢ komplikovano rychlym kiehnutim vzorku. Po obtizném odliti n€kolika takto
prichycenych vzorki bylo zjisténo, ze pii oddélovani hran od formy dochazelo
v disledku taznych sil k deformaci vzorku. Tato deformace se u vSech postizenych
odlitki projevila stejné, a to zten¢enim ve stfedu vzorku, zatimco tloustka okraji zGstala
neménna. Kvili této nestalosti vzrostla hodnota smérodatné odchylky tloustky vzorku
vysoko nad pozadovanou hodnotu. Z téchto komplikaci vyplyva, ze ptvodni forma
nespliiuje zakladni pozadavky nutné k vyrobé kvalitniho vzorku.
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Zakladni pozadavky na formu pro kvalitni vysledek:

1. Vnitini prostor formy musi spliiovat rozmérové pozadavky vzorka

2. Pruhy silikonové pryze tvofici strany formy musi byt k télu formy ptipevnény

tmelem tak, aby smés nemohla zatéct do spar na tomto rozhrani

3. Silikonova pryz tvofici vnitini ¢ast formy musi byt hladka, rovna, Cista a pred

odlitim sm¢si oSetiena separatorem

Nejjistéjsim feSenim vyse zminénych komplikaci by byla vyroba nové formy, avSak
jak bylo popséno v piedeslé praci, vyroba formy byla jedna z nejzdlouhavéjsich ¢asti jeho
prace, tudiz byla vyvinuta snaha nalézt jiné, mén¢ naro¢né feseni.

Prvnim z téchto moznych feSeni bylo pfidani urychlovace. Myslenka za timto
navrhem spocivala v tom, ze by vzorek byl ve fazi vyjimani z formy pevnéjsi, tudiz by
byl odolné;si viici deformaci. Tento navrh byl vSak zavrhnut, protoze navyseni mnozstvi
urychlova¢e my namisto zpevnéni zptsobilo zkfehnuti a popraskani odlitku (viz Obrazek
40 B).

Podobna myslenka vSak byla realizovana v podob¢ prodlouzeni doby vytvrzovani
ve form¢. Nejdiive byla doba vytvrzovani vzorku prodlouzena o hodinu na celkovou
dobu 4,5 hodiny. To v§ak mélo za vysledek piilisné zpevnéni odlitku, coz zptsobilo jeho
roztrzeni pfi vyjimani z formy (viz Obréazek 40 A).

Doba vytvrzovani ve formé byla dale upravovana, az bylo dosazeno nejlepsich
vysledki pifi prodlouzeni puvodni doby o 15-25 minut. Odlitek dosahl znatelného
zpevnéni, avsak stdle s nim bylo mozno pracovat a snadnéji jej oddélit od formy. I pies
zna¢né usnadnéni procesu vyjimani odlitku z formy stile dochazelo k nepfijatelné
deformaci.

Dalsi mozné feSeni spocivalo ve snizeni tloustky okraji na tloustku stfedu pomoci
lisovani. Do ru¢niho lisu byl vloZen Cerstv€ vytazeny stale tvarovatelny odlitek, ktery byl
z obou stran zakryt platy nerezové ocele oSetiené separatorem a lisovan. Pouziti této
metody vSak rovnéz nevyustilo v pfijatelnou smérodatnou odchylku tloustky vzorku,
a to ani ve spojeni s predeslou metodou prodlouzeni doby vytvrzovani.

3.1.6 Vyroba odlévaci formy

Vzhledem k netspéchiim s jinymi metodami a stale se zhorSujicimu stavu formy bylo
potieba vyrobit novou odlévaci formu. Aby bylo dosazeno vSech pozadavk stanovenych
v piedeslé kapitole, bylo potieba piipevnit silikonovou pryz ke sklu a FR-4 pomoci
silikonového tmelu tak, aby byl tmel rozprostien v jednolité a tenké vrstve. Po konzultaci
s odbornikem na spojovaci materialy z firmy OTIS byly zvoleny dva mozné postupy:

1. Nanést silikonovy tmel na povrch skla ¢i FR-4 a rozprosttit jej pomoci plastové

karty na tenkou vrstvu. Na tuto tenkou vrstvu potom pozvolna z jedné strany snést
vrstvu silikonové pryZe a skrze tu kartou vytlacit zbyly tmel
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2. Nanést silikonovy tmel na povrch skla ¢i FR-4 a rozprosttit jej pomoci plastové
karty svytezy ve tvaru pily v kfizovém vzoru (podobnym zptusobem jako
se nana$i malta na kachli¢ky). Na tuto vrstvu potom pozvolna z jedné strany snést
vrstvu silikonové pryze a skrze tu tézkym predmétem a nasledné valem vytlacit
zbyly tmel

Oba postupy byly otestovany a oba dosahly lepsich vysledkl nez ptivodni forma. Dle
ocekavani byl prvni postup vhodnéjsi a vykazoval lepsi vysledky. Pomoci plastové karty
bylo mozno odstranit vétSinu piebyte¢ného tmelu a zanechat jen tenkou rovnomérnou
vrstvu.

Mg¢ifenim bylo zjisténo, ze odlitky ztéto formy spliuji zadané pozadavky
na smérodatnou odchylku tloustky, avsak samotna tloustka dosahovala vyssich hodnot
nez u odlitkti z ptivodni formy. Tento rozdil mohl byt zptsoben nekvalitnim odstranénim
prebytecného tmelu na rozhrani pruhi a silikonové pryze spodni ¢asti formy. Méfici stoj
je v8ak uzpisoben na vzorky o riznych rozmérech, tudiz by tento rozdil na méteni nemél
hrét roli. Z tohoto diivodu byly zbylé vzorky taspésné odlity v nové formé dle prvniho
navrhu (ukazka vzorkt: Obrazek 39).

U druhého postupu mélo teoreticky dojit ke kvalitnimu rozprostfeni tmelu
po pritlaceni tézkym predmétem a k odstranéni ptebytku pomoci valu. Vysledny povrch
vSak nebyl rovny a hmatové bylo mozno poznat, ze tmel nebyl kvalitn€ rozprostien.
Moznym vysvétlenim je, ze kvuli kiizovému vzoru, ve kterém byl tmel rozprostfen
se znacn¢ zvysil jeho povrch. Tim, ze je tmel tvrzen vzdusnou vlhkosti mohlo dojit
K rychlejsimu vytvrzeni urcitych ¢asti tmelu, nez tomu bylo u prvniho postupu.

Nameétfené hodnoty primérné tloustky vzork a jeji smérodatné odchylky jsou
uvedeny v nasledujici tabulce (Tabulka 5). VSechny métené vzorky krom MNER byly
odlity do nové formy, tudiZ vykazuji jinou tloustku.

Tabulka 5: Praimérné tloustky vzorki a jejich smérodatné odchylky

Vzorek - NER | MER0,5% | MER1% | MER3 % MNER
Pramérna [mm] | 1 354 1,321 1,38 1,233 0,877
Smérodatnallmml oo | 0,037 0,043 0,045 0,043
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3.2 Méieni a zpracovani vysledki teplotnich zavislosti

Pro méteni bylo pfipraveno pét vzork:
- Jeden vzorek ¢isté epoxidové pryskytice (NER)
- Tti vzorky nanokompozitu epoxidové pryskyftice plnéné TiO2 ve form¢ anatasu
0 hmotnostnim podilu 0,5 %, 1 % a 3 % (MER)
- Jeden vzorek Cisté epoxidové pryskyftice mleté stejné€ jako vzorky plnéné TiO2
(MNER)
Pomoci piistroji firmy Tettex (2830, 2831 a 2914) (viz Obrazek 41) na analyzu pevnych
dielektrik byl zméfen ztratovy Cinitel (tgo), relativni permitivita (er) a elektricka pevnost
(EP). Tato méfeni byla provadéna na teplotni Skale od pokojové teploty (25 °C) do 120
°C. Pfi této teploté jiz vzorek ztracel svou pevnost a staval se dosti plastickym, tudiz

méteni pii1 vysSich teplotach neprobéhla. Napéti mezi elektrodami méficiho stroje bylo
nastaveno na 500 VRMS pii frekvenci 50 Hz.

Obrézek 41: Piistroj pro analyzu dielektrik

Pro dosazeni pfesného méfeni bylo potieba, aby se stroj nechal ptl hodiny pted
méfenim nahfivat. Vzorky byly dale ocistény izopropylalkoholem a po vyschnuti byly
vlozeny mezi elektrody méficiho stroje. Na vSechny vzorky byl pii méteni elektrodami
vyvinut tlak 6 N/cm?. Vzhledem ke ztraté pevnosti vzorkl pii vyssich teplotach bylo
potieba pfitlak elektrod v pribéhu méfeni upravovat tak, aby hodnota tlaku setrvala
nemeénna.
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Tabulka 6: Naméfené hodnoty ztratového Cinitele a relativni permitivity vzorkid bez

piimési nanocastic

T NER MNER
tgé & tgé &
°C (-] (-] (-] [-]
25 0,0075 3,284 0,0048 2,324
30 0,0083 3,319 0,0055 2,409
40 0,0147 3,510 0,0104 2,564
50 0,0311 4,029 0,0243 2,946
60 0,0580 4,708 0,0447 3,571
70 0,0809 5,468 0,0562 4,107
80 0,0806 6,075 0,0530 4,403
90 0,1070 6,299 0,0780 4,491
100 0,2740 6,281 0,1860 4,541
110 0,7360 6,403 0,3990 4,978
120 1,6500 7,244 0,5430 6,415

Tabulka 7: Namétené hodnoty ztratového Cinitele a relativni permitivity vzork s

piimési nanocastic

MER 0,5 % MER 1 % MER 3 %

T tgéo & tgéd 3 tgé €

°C [-] [-] [-] [-] [-] [-]

25 0,0079 3,227 0,0083 3,311 0,0084 3,175
30 0,0088 3,265 0,0096 3,354 0,0097 3,205
40 0,0155 3,464 0,0179 3,599 0,0160 3,379
50 0,0322 3,978 0,0370 4,203 0,0316 3,857
60 0,0588 4,631 0,0651 4,910 0,0592 4,558
70 0,0810 5,379 0,0815 5,679 0,0795 5,266
80 0,0803 5,987 0,0773 6,222 0,0728 5,898
90 0,1100 6,232 0,1150 6,381 0,0753 6,141
100 0,2920 6,221 0,3100 6,388 0,1800 6,145
110 0,8710 6,403 0,8170 6,653 0,5170 6,191
120 2,0400 7,569 1,7600 7,730 1,2700 6,777

Rozdily mezi minimalnimi a maximalnimi naméfenymi hodnotami (viz Tabulka 6
a Tabulka 7) byly v ptipadé tohoto i n€kterych dal$ich méfeni ptili§ velké, tudiz byly

grafy uvedeny dvakrat, pficemz jednou je ukazan detailni zabér nizsich hodnot.
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Obrézek 43: Teplotni zavislost hodnoty ztratového ¢initele méfenych vzorki
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Obrazek 42: Teplotni zavislost hodnoty ztratového Cinitele méfenych vzorka (detail)
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Pii analyze vzorku (viz Obrazek 43 a Obréazek 42) vyslo najevo, ze do teploty 90 °C
vykazuji vSechny vzorky krom MNER pfiblizné stejné hodnoty. Po piekroceni teploty
80 °C zacal vzorek MER 3 9% vykazovat niz§i hodnoty nez zbylé vzorky MER ¢i NER.
Po dosazeni vyssich teplot se vSak jednotlivé vzorky zacaly chovat rizné. Vzorek MER
3 % vykazoval ve vztahu k vzorku NER takika stejné hodnoty jako v préci pana
Bc. Mockov¢iaka.

Na rozdil od tiiprocentniho vzorku odlitky MER 0,5 % a MER 1 % vykazuji vyssi
hodnoty ztratového Cinitele nez Cista pryskyfice. Tento narust neni piili§ vyrazny
a vétsiho rozdilu oproti NER dosahuji hodnoty az od teploty 110 °C. Dané vysledky
nicmén¢ neodpovidaji o¢ekavanym hodnotam. Dle vysledki predeslé prace mely vSechny
vzorky typu MER vykazovat prakticky identické hodnoty.

Déle bylo zjisténo, ze nejnizSich hodnot zfady vzorki MER dosahuje odlitek
S nejvy$8$im procentudlnim podilem plniva. Jak bylo probrano v prvni poloving kapitoly
2.2.2, pii navySovani koncentrace plniva Casto dochazi k zvySeni vodivosti, coz miva
za nasledek zvyseni hodnoty ztratového Cinitele. V tomto ptipadé k tomu vSak nedoslo.

Zvysené hodnoty tgd by bylo mozné vysvétlit naptiklad nedostatecnym vysusenim
plniva, to by v8ak stejné negativnim zptisobem ovlivnilo i vzorek MER 3 %. Jediny rozdil
ve vyrobé tfiprocentniho vzorku oproti zbylym dvéma (mimo rozdilnou Groven plnéni)
byl v podob¢ vyuzité podlozky pro kone¢né vypékani. Oproti zbylym vzorkam, jez byly
vypékany ptimo na kovové podlozce, byla v piipadé MER 3 % podlozka pokryta vrstvou
silikonové pryze. Vzhledem k tomu, ze kovy jsou tepelné mnohem vodivéjsi nez vzduch
¢i silikon, je mozné, ze zhorSeni vysledkti vzorkd MER 0,5 % a 1 % bylo zptisobeno
nerovnomérnym piisunem tepla po dobu desetihodinového kone¢ného vypékani.
neplnéné pryskyfice MNER. Do teploty 90 °C je rozdil oproti ¢isté nemleté pryskyfici
pomérné maly, avSak s rostouci teplotou se stava vyraznéjsim. Nejvétsim rozdilem oproti
zbylym vzorklim je charakteristika pribéhu na nejvysSich méfenych teplotach, kdy
stoupa s mnohem mirngj$im sklonem.

Vysledky méfeni dodéavaji na diveéryhodnosti hypotéze, Ze zmény dielektrickych
vlastnosti jsou krom pifimési zptsobeny i samotnym procesem mleti. Tyto vysledky v§ak
nejsou vysledky kvantitativné analyzované fady vzorku a pro pfesnéjsi ovéfeni hypotézy
by bylo potieba odlit a prométit vice takovychto vzorku. Dal§im moznym vysvétlenim
je rozdil v tloust’ce odlitki zptisobeny odlitim vzorku MNER do pivodni formy. Piestoze
relativni odchylka tloustky spliiuje stanovené pozadavky, primérna tlouStka odlitku
MNER je o cca 0,4 mm mensi nez u zbylych vzorki. Tento rozdil by mél vsak byt (dle
manudlu pfistrojii Tettex 2830, 2831) kompenzovan nastavenim tloustky vzorku
Vv softwaru meéfticiho piistroje.
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3.2.2 Méfeni teplotni zavislosti relativni permitivity
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Obrazek 44: Teplotni zavislost hodnoty relativni permitivity méfenych vzorkt

Vysledky méteni (viz Obrazek 44) relativni permitivity vykazuji mnoho prvku
srovnatelnych s piedeslym méfenim. Hodnoty relativni permitivity vSech vzorkd krom
MNER se s rostouci teplotou méni takika identicky. Jednotlivé vzorky dosahuji velice
s jednoprocentnim plnénim dosahoval vys$Sich hodnot nez NER na celém teplotnim
spektru.

Zménou oproti méfeni ztratového Cinitele byl prubéh vzorku MER 0,5 %, ktery
az do teploty 110 °C vykazoval niz§i hodnoty nez NER. Pfi nejvysSich teplotach vSak
meéfend hodnota stoupala strméji nez v ptipad¢ zbylych vzorkd.

Zlepseni vysledki mletim Cisté pryskyfice je v pripadé tohoto méfeni mnohem
znatelné€jsi. Odlitek MNER dosahuje na celé teplotni §kdle mnohem niZzSich hodnot nez
zbylé vzorky. Nejvétsiho zlepSeni bylo dosazeno pii teploté 80 — 100 °C, pii dalSim
navySovani teploty vSak hodnota permitivity stoupéd o dost strméji nez v ptipad¢ zbylych
vzorkli. Na teplot¢ 120 °C je naméfena hodnota jiz srovnatelna s vzorkem
MER TiO2 3 %.
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3.2.3 Méfeni elektrické pevnosti

Posledni dielektrickou velicinou méfenou na strojich firmy Tettex byla elektricka
pevnost (viz Obrazek 45). Na rozdil od zbylych veli¢in neni zavisla na teploté.

B NER

B MERO,5 %
Ep [kV/mm] mMER1%
MER 3 %

B MVINER

Obrézek 45: Porovnani hodnot elektrické pevnosti méfenych vzorku

Namétené hodnoty vétSiny vzorki se pohybuji kolem hodnoty 0,38 kV/mm. Vzorek
MNER se opét od zbylych hodnot dosti li$i a dosahuje znacného navyseni této hodnoty.

Vsechny odlitky MER v tomto ptipadé piekonaly Cistou pryskyfici a tfiprocentni
vzorek opét dosahuje nejvyssich hodnot.

Veskeré uvedené naméfené hodnoty by déale byly zpfesnény opakovanim méteni
Snovym uchytem mezi elektrodami. Opakovanym méfenim by se snizila Sance
znehodnoceni méfeni $patnym kontaktem vzorku s elektrodami. V ptipadé, ze by vzorek
pln€ nepfiléhal a byly mezi nim a elektrodami vzduchové bubliny, by dosSlo ke zméné
naméfené relativni permitivity. Tento proces vSak jiZ nebyl v casovych moznostech této
prace.
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3.3 Méieni a zpracovani vysledki frekvenénich zavislosti

Dalsi méfeni probihala na automatickém RLCG-metru firmy Agilent (4284A)
(viz Obrazek 46). Tento piistroj byl pouzit k méfeni hodnot ztratového Cinitele (tgd)
arelativni permitivity (er) vzorkd na frekvencni Skale od 20 Hz do 0,8 MHz, coz
je maximalni rozsah stroje.

Pii méfeni byl vzorek upevnén mezi elektrody méficiho pfistroje. Pro dosaZeni
kvalitniho méfeni bylo potieba zajistit, aby byl vzorek ve styku s celou plochou elektrod.
Aby tohoto bylo dosaZzeno, bylo kviili tvarové deformaci vzorki (zptisobené zahtivanim
pii méfeni teplotnich charakteristik) potfeba vyvinout na vzorek rovnomérny tlak
svorkami. Oproti pfistrojim firmy Tettex nebylo v tomto pfipadé mozno kontrolovat,
jaky pritlak je na vzorek vyvijen. Stalost pfitlaku mezi jednotlivymi méfenimi tedy
nemohla byt zajisténa.

Elektrody méticiho pfistroje byly spoleéné se vzorkem umistény do pece, kde byly
v ramci méfeni zahiivany v teplotnim rozsahu od pokojové teploty (23 °C) do 120 °C.
Stejné jako u minulého méfeni bylo potieba po ustaleni teploty pece pockat deset minut,
coz zajistilo prohfati celého objemu vzorku na poZadovanou teplotu.

Obrazek 46: RLCG-metr pro analyzu dielektrik
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3.3.1 Meéreni frekvenéni zavislosti ztratového Cinitele

Prvni Casti tohoto méfeni bylo porovnani frekvencnich zavislosti jednoho vzorku pfti
ruznych teplotach. Dle jiz zminénych informaci 1ze o¢ekavat, ze s rostouci frekvenci bude
hodnota ztratového Cinitele klesat bez ohledu na teplotu méteného vzorku. Tvar priabehu
frekvencni zavislost se vSak bude pii zvySovani teploty ménit.

1,8
1,6
1,4
12 —23°C
—>—40°C
- 1
s 60 °C
X
100 °C
0.6 ——120°C
0,4
0,2
0 PP RI RPN AR NN
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f [Hz]

Obrazek 47: Frekvenéni zavislost hodnoty ztratového Cinitele vzorku NER pfi riznych
teplotach

Jak lze vyc¢ist z grafu (viz Obrézek 47), nejvyssich hodnot ztratového Einitele bylo
byly rozdily v naméfené hodnoté nejdrasti¢téjsi. Zvysovani teploty do 80 °C vykazuje
na této frekvenci jen relativné mirny narust hodnoty ztratového Cinitele. Pfi teplotach 100
°C a 120 °C vsak doslo k prudkému zvySeni této hodnoty. S rostouci frekvenci
se namétené hodnoty dle o¢ekavani snizovaly, pfiCemz na kmitoc¢tech vyssich nez 1 kHz
dosahuji pifi vSech teplotach hodnoty pod 0,1. V dalSim obrazku budou frekvenéni
zavislosti z tohoto grafu ukazany detailngji pro analyzu jejich tvarg.
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Obrézek 48: Frekven¢ni zavislost hodnoty ztratového Cinitele vzorku NER pfi riznych
teplotach (detail)

Pomoci detailniho zobrazeni grafu lze potvrdit, Ze rostouci teplota ma vliv na tvar
prubéhu frekvencni zavislosti (viz Obrézek 48). Dale je patrné, ze v okoli frekvence 100
Hz k zakmitu méfené hodnoty. Tento zakmit byl nejspiSe zptisoben zménou rozsahu
méficiho pfistroje, tudiz tato oblast grafu neodpovida piesné vlastnostem méten¢ho
odlitku. Dalsim moznym vysvétlenim téchto zakmitl je vliv sitové frekvence 50 Hz
topného télesa klimatické komory, ve které je méfici systém umistén. Pro ochranu méteni
pred timto vlivem by bylo vhodné zhotovit vnitini stinéni komory (napt. Faradayovou
Kleci).

Prubéhy pii teploté 23 °C a 40 °C si jsou velice podobné, pticemz vétsiho rozdilu bylo

A4

dosazeno jen na frekvenci 20 Hz. Na vysSich frekvencich je tento rozdil potlacen.

A4

Nejnizsich hodnot téchto prubéht bylo dosazeno pfti frekvenci 800 Hz, pfi navySovani
frekvence bylo zaznamenano mirné stoupani této hodnoty. Tyto pribéhy pii niZsi teploté
dale odpovidaji prabéhu kmitoCtové zavislosti Cisté pryskyfice ukazané drive

(viz Obrazek 21).
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Pfi navyseni teploty na 60 °C dojde ke zvySeni hodnot ztratového Cinitele, avSak tvar
zavislosti se od dfive zminénych prubéhu pfili§ nelisi. Jednim rozdilem je vyskyt
minimalni hodnoty ztratového ¢initele na vyssi frekvenci (30 kHz).

Tvar pribéhu pti 80 °C se jiz lisi vice. Oproti niz§im teplotdm byl zaznamenan staly
pokles hodnoty ztratového Cinitele od 100 Hz az do konce méteného spektra (0,8 MHz),
teplotach se toto klesani nejblize podoba linearni zavislosti.

Zavislosti méfené pii teploté¢ 100 °C a 120 °C se od zbylych tvarové podstatné lisi,
avSak navzijem si jsou dosti podobné. Na pocatecni frekvenci 20 Hz dosahuji tyto
prubéhy velmi vysokych hodnot. Pti zvySovani frekvence dochazi k prudkému poklesu
meéfené hodnoty, az je dosazeno lokdlniho minima. Poté dochazi k dal§imu narustu
a poklesu této hodnoty. Oproti zbylym méfenim na nizSich teplotach nejsou hodnoty
ztratového Cinitele pii plsobeni vyssich frekvenci stalé. Zaroven u méfeni na téchto
teplotach vymizel zachvév v okoli frekvence 100 Hz.

Narust ztrat s rostouci teplotou v oblasti nizkych frekvenci lze vysvétlit narustem
vnitini vodivosti. V oblasti vyssich frekvenci odpovida priubéh $pickové hodnoté narustu
polariza¢ni slozky ztrat, ktera se s rostouci teplotou posouva k vyssim kmito¢tam.

Stejné méteni a porovnani bylo provedeno i pro zbylé vzorky. Tvary prabéhu pfi
jednotlivych teplotaich vSak byly takika stejné, tudiZz tato méfeni nebudou v préci
prezentovana.

Dale byly na vybranych teplotich srovnany pribehy frekvencni zéavislosti
jednotlivych vzorki. Vzhledem k rozdilnosti prubéht byly zvoleny teploty: 23 °C, 80 °C
a 120 °C.
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Obrazek 49: Porovnani frekven¢ni zavislosti ztratového Cinitele vzorku pii teploté 23 °C
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Obrézek 50: Porovnani frekvenéni zavislosti ztratového ¢initele vzorka pii teploté 23 °C
(detail)
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epoxidova pryskytice (viz Obrazek 49 a Obrazek 50). O néco vyssich hodnot dosahuje
vzorek MNER a nejvys$si hodnoty ptipadaji vzorkim MER. Po zvyseni frekvence
hodnoty ztratového Cinitele vSech vzorkl zacaly dle o¢ekavani prudce klesat.

Jak bylo uk&zano v porovnani tvari pribeht zavislosti dle teploty (viz Obrazek 48),
dochazi pii teploté 23 °C k znaénému zakmitu métenych hodnot u frekvence 100 Hz.
Z tohoto duvodu je v této frekvencni oblasti méfeni zatizeno zna¢nou chybou piechodu
rozsahit méficiho pfistroje. Dalsi odstavce se tak budou vénovat frekvencim vys$§im nez
400 Hz.

Na celé zbylé casti frekvenéniho spektra dosahuje vzorek MER 0,5 % nejvysSich
hodnot. Tento vzorek byl dale nejvice ovlivnén zdkmitem pii méteni v okoli 100 Hz.
Podobnych hodnot dosahuji i vzorky NER a MER 1 %. Do kmito¢tu 10 kHz dosahuje
MER 1 % vysSich hodnot ztratového Cinitele nez Cista pryskyfice NER, ta v§ak na vysSich
frekvencich zaznamenava prudsi narust této hodnoty. Z tohoto divodu vykazuje vzorek
MER 1 % nepatrné nizs$i hodnoty nez vzorek NER.

O dost niz§ich hodnot na zbylém frekven¢nim spektru dosahuji vzorky MER 3 %
a MNER, u kterych doslo k podobnému jevu jako u MER 1 % a NER. Opét na nizSich
frekvencich dosahoval vzorek plnény anatasem vysSich hodnot nez nedopovany vzorek.
| vtomto pifipadé doSlo k prudSimu ristu hodnot vzorku MNER, ktery od frekvence
v okoli 10 kHz vykazuje vyssi hodnoty nez vzorek MER 3 %.
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Obrézek 51: Porovnani frekvenéni zavislosti ztratového ¢initele vzorka pii teploté 80 °C
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Obrézek 52: Porovnani frekvenéni zavislosti ztratového ¢initele vzorka pii teploté 80 °C

(detail)
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V méfeni pii 80 °C (viz Obrézek 51 a Obrazek 52) dosahoval na zacatku
kmito¢tového spektra nejnizsich hodnot vzorek MNER, zatimco zbylé vzorky dosahovaly
podobnych vyssich hodnot. Po prudkém poklesu opét dochazi k zdkmitu hodnot v okoli
zmény rozsahu méfice, avSak v mnohem mensi mife nez v ptipadé¢ méteni pii pokojové
teploté. Hodnoty prestavaji byt zatizeny chybou jiz pfi frekvenci 200 Hz.

Pii této teplot¢ dosahly vSechny mleté vzorky niz§ich hodnot nez nemlety
vzorek NER. Prubéhy vzorki MER 0,5 % a MER 1 % dosahovaly podobnych hodnot
jako prubéh NER, pficemz oba plnéné vzorky dosahovaly od frekvence 2 kHz prakticky
shodnych hodnot.

Vzorek MNER dosahoval na celém frekvenénim rozsahu nizsich hodnot nez diive
zminéné vzorky, avSak mezi kmitocty 4 kHz az 10 kHz se hodnotam téchto vzorka dosti
blizi. Nejvice plnény vzorek MER 3 % vykazoval na celém spektru (po zméné rozsahu
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Obrazek 53: Porovnani frekvenéni zavislosti ztratového Cinitele vzorka pii teploté
120 °C
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Obrézek 54: Porovnani frekvenéni zavislosti ztratového ¢initele vzorkl pii teploté
120 °C (detail)

Pii méfeni na této teploté (viz Obrazek 53 a Obrdzek 54) jiz kompletné vymizel
vzorky MER 1 % a MER 3 %. Vyssi hodnoty vykazuje MER 0,5 %.

Vzorek MNER dosahuje nejvysSich hodnot ztratového Ccinitele az do frekvence
800 Hz, avSak na frekvencich od 10 kHz vykazuje nejniZs§i hodnoty spolecné s MER 3 %,
ktery dosahl nejnizsich hodnoty na celém kmitoc¢tovém spektru.

Na frekvencich od 800 Hz dosahuje nejvysSich hodnot vzorek MER 0,5 %. O néco
niz8ich hodnot dosahuji vzorky NER a MER 1 %, pticemz se pritbéhy téchto dvou vzorki
od 5 kHz shoduji.

Z vysledki vSech meéteni frekvencnich zavislosti ztratového Cinitele lze urcit,
ze na nizkych frekvencich jsou vysledky dosti nestalé. Pti pokojové teploté dosahovaly
nizsich hodnot neplnéné vzorky, pii teploté¢ 80 °C dosahuje MNER nejnizsich a NER
nejvyssich hodnot a pfi teploté¢ 120 °C dosahuji neplnéné vzorky nejvyssich hodnot.
Podobé tomu bylo u vzorkit MER 1 % a MER 3 %, které na této frekvenci rovnéz
zaznamenavaly nestalé vysledky.

Na vyssich frekvencich jiz byly vysledky stélejsi. Pti pokojové i konecné teploté
dosahuje nejvyssich hodnot vzorek MER 0,5 %, pti¢emz pfi teploté 80 °C se nejvysSim
hodnotam blizi.
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Hodnoty vzorki MER 1 % a NER dosahovaly vétsinou podobnych hodnot, jez

se blizily hodnotam pribéhu MET 0,5 %. Jediny ptipad, kdy doslo k rozdéleni téchto
pribéht, byl pti méfeni na 80 °C, kde Cista pryskytice dosdhla nejvyssich hodnot.
MER 3 %. Hodnoty tohoto vzorku byly v porovnani se zbylymi plnénymi vzorky MER
diametralné odlisné, coz odpovida diive provedenym méfenim teplotnich zavislosti
(viz Obréazek 43). Podobnych hodnot dosahoval i vzorek MNER, pii¢emz se pii teploté
120 °C na vyssich frekvencich vzorku MER 3 % rovnal. Na zbylych teplotach vSak
vykazoval (pfevazné na vyssich frekvencich) vys$si hodnoty.

3.3.2 Meéfreni frekvenénich zavislosti relativni permitivity

Oproti ptistrojim firmy Tettex byla namisto relativni permitivity méfena kapacita vzorku.
Z té bylo mozno pomoci n€kolika rovnic relativni permitivitu vypocitat:

- 1)
0 T (3)
Yot —. (3)

Kde:

Cx = naméfend hodnota kapacity,

Co = geometrickéa kapacita,

€0 = permitivita vakua,

Ser = efektivni plocha elektrody,

h = tloust’ka méfeného vzorku

dm = 8itka elektrody,

B = soucinitel B (pro tento systém = 1)
¢ = Sitka ochranné elektrody.

Stejné jako u meéteni frekvencnich charakteristik ztratového Cinitele bylo prvné
potieba provést analyzu zmény tvaru prubé&hu s rostouci teplotou (viz Obrazek 55).

Z vysledkt méfeni bylo ureno, ze se tvar prub&hu s teplotou az do 100 °C krom
sklonu neméni. Naopak v ptipadé teploty 120 °C dochézi ke znacné zméné, kdy namisto
takika linearni zdvislosti na celém rozsahu dochazi mezi kmitocty 20 Hz a 100 Hz
k prudkému poklesu. Hodnota nasledné klesa s rostouci frekvenci pozvolna. Na grafu
jsou opé€t vyobrazeny charakteristiky vzorku NER, pifi¢emz zavislosti zbylych vzorki
vykazovaly podobné vlastnosti. Odchylkou byla jedna zna¢né zvySena hodnota vzorku
MER 3 %, ta bude komentovéana pozdé;ji.
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Obrézek 55: Frekvenéni zavislost relativni permitivity vzorku NER pfi raznych
teplotach
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Obrézek 56: Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity vzorka pii teploté
23 °C

Dale byla opét provedena porovnani frekvenénich charakteristik jednotlivych vzorka
pfi vybranych teplotach. Teploty byly zvoleny stejné jako v pfipad€ méfeni ztratového
Cinitele.

Z vysledkli méteni lze zjistit, Ze vSechny mleté vzorky dosahuji nizsi relativni
permitivity nez ¢ista nemleta pryskytice (viz Obrazek 56). Hodnoty vzorkit MER 0,5 %
a MER 1 % dosahuji nizSich hodnot, av§ak podobné jako v ptipadé¢ méteni ztratového

cvwr

hodnotami MER 3% a MER 1 %

73



Pii této teplot¢ nemél méfeny vzorek vliv na tvar charakteristiky, kdy vSechny
pribéhy s rostouci frekvenci mirné¢ klesaly. Tyto vysledky jsou srovnatelné s diive
zminénymi vysledky studie zaméfené na frekvencni zavislost relativni permitivity
nanokompozitd.

Dale probéhlo porovnani pii teplot¢ 80 °C (viz Obrézek 57). Vysledky byly
srovnatelné s méfenim pii teploté 23 °C, kdy nejvyssich hodnot dosahla Cista pryskytice
a nejnizsich hodnot dosahly vzorky MNER a MER 3 %. V tomto pfipad¢ vSak doslo
k celkovému splynuti prubéhu vzorki MER 0,5 % a MER 1 %.
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Obrézek 57: Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity vzorku pfi teploté
80 °C

Se zvysenim teploty doslo k posunu k vys$§im hodnotam relativni permitivity, avsak
prabéhy stale odpovidaji ocekavani.

Jako posledni bylo provedeno porovnani pii teplot¢ 120 °C (viz Obrazek 58
a Obréazek 59).
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Obrazek 59: Porovnani frekvenc¢ni zavislosti relativni permitivity vzorkua pfi teploté
120 °C
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Obrézek 58: Porovnani frekvenéni zavislosti relativni permitivity vzorka pii teploté
120 °C

Z méfeni vyslo najevo, ze prub¢h hodnot vétsiny vzork tvaroveé odpovida o¢ekavani
stanoveném v piedeslé analyze, viz Obrézek 55. Oproti zbytku vsak vzorek MER 3 %
dosahoval na frekvenci 20 Hz vice nez dvojnasobnych hodnot. Se zvySenim frekvence
vSak tato hodnota prudce padla a od ptiblizn€ 130 Hz se opét stava vzorkem vykazujicim
nejniZ$i hodnoty. Zbylé vzorky naplnily ocekéavatelné vysledky, NER doséhl nejvyssich
hodnot, o néco nizsi hodnoty dosahly vzorky MER 0,5 % a MER 1 %. Mleti cisté
pryskyfice zajistilo i vtomto pfipadé znacny pokles méfené hodnoty v porovnani
s nemletym vzorkem NER.
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3.4 Porovnani vysledku

V této kapitole budou srovnany vysledky teplotnich charakteristik vzorkd z obou
méficich pfistrojii. Ukazané hodnoty byly méteny pii 50 Hz, pficemz hodnoty naméfené
pristroji firmy Tettex jsou vyobrazeny pferuSované.
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Obrazek 61: Porovnani hodnot ztratového ¢initele z analyzatoru dielektrik a RLCG-
metru
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Obrazek 60: Porovnani hodnot ztratového Cinitele z analyzatoru dielektrik a RLCG-
metru (detail)
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Z porovnani vysledki lze urcit, ze se zmétené hodnoty obou pfistroji neshoduji (viz
Obrézek 61 a Obrazek 60). Na teplotach do 80 °C dosahuji prub¢hy zméfené na RLCG-
metru vysSich hodnot nez vzorky méfené na strojich Tettex. Na teplotach vyssich nez 100
°C naopak vykazuji hodnoty nizsi. Krom samotnych hodnot byl nalezen také rozdil
ve vzajemném porovnani vzorkd. V obou ptipadech dosahuji pii vyssich teplotach vzorky
MER 0,5 % vysokych hodnot a vzorky MER 3 % nizkych hodnot (relativné ke zbylym
vzorkidm). Vzorku MNER vsak vykazoval na strojich Tettex relativné nejnizsi vysledky,
zatimco na RLCG-metru nejvyssi.

V ptipadé porovnani méfeni relativni permitivity doslo opét krozdilu mezi
hodnotami (viz Obrazek 62). Hlavnim rozdilem byl rozestup prubéhti métenych
na RLCG-metru. Stejné jako pii porovnani hodnot ztratového cCinitele dosahovaly
pribéhy relativni permitivity pozd¢jsiho méfeni v priméru niz§ich hodnot. V obou
méfenich dosahovaly vzorky NER, MER 0,5 % a MER 1 % vysSich hodnot nez zbylé
prabéhy, pricemz vzorek MNER vykazoval takika na celém spektru zna¢né snizeni téchto
hodnot. Nejznatelnéjsiho rozdilu bylo dosazeno v ptipad¢ vzorku MER 3 %, kdy pii
méfeni na RLCG-metru dosahoval do teploty 100 °C nejnizsich vysledku z celé fady
vzorkll. Svymi vysledky ptedcil i vzorek MNER, jez pfi méteni na trojich firmy Tettex,
vykazoval niz8i hodnoty. Pfi pfechodu na vyssi teplotu vSak nastal prudky vzrist hodnoty
relativni permitivity vzorku MER 3 %, kdy dosahl nejvyssi hodnoty obou méteni (8,246).
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Obrazek 62: Porovnani hodnot relativni permitivity z analyzatoru dielektrik a RLCG-
metru
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V obou ptipadech jsou rozdily mezi métenimi znatelné. Pro dosazeni vysledk, které
by navzajem vice souhlasily by bylo vhodné provést kalibraci obou pfistrojt, zajistit staly
ptitlak a signalovou izolaci pii méfeni na RLCG-metru. Déle by bylo vhodné provést
nékolik méteni téchto vzorkd, ptfi¢emz by byl vzorek pokazdé nové uchycen mezi
elektrody méfice (aby bylo mozno odstranit vysledky ovlivnény nekvalitnim ptitlakem).

Jako ptesnéjsi budou pokladany hodnoty méfené na strojich firmy Tettex. Vyhoda
tohoto stroje spociva v uzptisobeni na piesné méteni pti frekvenci 50 Hz, lepsi kontrole
teploty méfeného vzorku a moznosti upravovat ptitlak elektrod na vzorek v prubéhu
m¢éfeni. Dale bylo métfeni na tomto stroji provedeno podrobné&ji nez na RLCG-metru, kdy
hodnoty vzorku byly zaznamenéany kazdych 10 °C.
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4.7 AVER

Tato préce byla zaméfena na problematiku nanokompozitli tvofenych z epoxidové
pryskyfice. V teoretické c¢asti byly shrnuty poznatky o pryskyfici, dielektrickych
veli¢inach urcujicich kvalitu nanokompozitl a vnéjSich faktorech, které tyto veliCiny
mohou ovlivnit.

V ramci teoretické ¢asti prace byly prozkoumany metody disperze, pricemz bylo
zjiSténo, ze planetdrni mlyn je vhodnou volbou pro rozmélnéni plniva a jeho
rovnomérnou homogenizaci ve smési. Ultrazvukova sonda byla vhodna pro disperzi
aglomerati, ale ne agregati vazanych iontovymi vazbami. Modifikace povrchu plniva
nebyla pfili§ G¢inna pii disperzi, avSak nékteré takto pfipravené vzorky vykazovaly
pozitivni zménu méfenych velic¢in (viz Obrazek 14).

Zkoumani vlivu jednotlivych plniv ukazalo, Ze typ, velikost, koncentrace a povrchova
uprava plniv maji vyznamny vliv na vlastnosti nanokompozit. Naptiklad ¢astice TiO2
maji vyssi relativni permitivitu nez ZnO, coz se projevilo i na nanokompozitech
(viz Obrazek 32). Nejznatelngjsiho sniZeni relativni permitivity a ztratového ¢initele bylo
dosazeno pii nizké koncentraci plniva (0,1 %), zatimco vysSi koncentrace vedly ke
zvySeni téchto hodnot (viz Obrdzek 19 a Obrazek 21). Plnivo o velikosti 45 nm zpusobilo
snizeni elektrické pevnosti, zatimco jemnéjsi plnivo (23 nm) zptisobilo jeji zvySeni
(viz Obrazek 23 a Obrazek 24).

Praktickd ¢éast byla zaméfena na vyrobu kvalitnich vzorki spliujicich zadana kritéria.
Byly vyrobeny rovné, hladké a odvzdusnéné vzorky s pozadovanymi rozmeéry, pti¢emz
vzorek mleté Cisté pryskytice (MNER) se lisil v tloust'ce, coZ bylo zptisobeno odlitim do
puvodni formy.

Meéfteni dielektrickych vlastnosti ukdzalo, Ze vzorky s niz§im plnénim (MER 0,5 % a
MER 1 %) dosahovaly hodnot blizkych ¢isté epoxidové pryskyftici, zatimco vzorek
MER 3 % dosahl pozadovanéjsich hodnot. Proces vypékani ptimo na kovu mél nejspise
negativni vliv na vysledky zbylych vzorki MER. Vzorek MNER vykazoval nejvétsi
zménu dielektrickych vlastnosti oproti Cisté pryskyfici. Pii zkoumani frekvencnich
charakteristik dosahuje vzorek MNER srovnatelnych, ¢i méné zddanych vysledkd nez
MER 3 %.

Vysledky frekvencnich a teplotnich méteni nebyly vzdy shodné, coz naznacuje
potiebu opakovanych méfeni pro presngjsi zavery. Dale by bylo vhodné vyrobit vice
kopii méfenych vzorkd, coz by pfispélo K pfesnosti méteni. Prace piesto potvrdila
vhodnost pouziti planetdrniho mlynu k disperzi nanocastic a zlepSeni dielektrickych
vlastnosti epoxidové pryskyfice, zejména u vzorku MER 3 %. Dale bylo ovéieno, ze
samotny proces mleti v mlynu je sto pozitivné ovlivnit dielektrické vlastnosti Cisté

pryskyfice.
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SEZNAM SYMBOLU A ZKRATEK

Zkratky:

Symboly:

FEKT
VUT
SiO2
TiO2
ZnO
SEM
TEM
XRD

Fakulta elektrotechniky a komunikaénich technologii
Vysoké uceni technické v Brné

Oxid kiemicity

Oxid titaniCity

Oxid zine¢naty

Skenovaci elektronovy mikroskop

Transmisni elektronovy mikroskop

X-ray diffraction (rentgenova krystalografie)

napéti V)
proud (A)
vnitini rezistivita (Qm)
relativni permitivita )
ztratovy Cinitel )
elektricka pevnost (V/m)
naméfena hodnota kapacity (F)
geometricka kapacita (F
permitivita vakua )
efektivni plocha elektrody (m?)
tloustka méteného vzorku (m)
sitka elektrody (m)
soucinitel B (pro tento systém = 1) )
Sitka ochranné elektrody. (c)
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