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Abstrakt:

Piedlozena prace fesi problematiku piipravy zkuSebnich lakovych vzorkii plnénych
mikro¢asticemi slidy, nebo nanocasticemi oxidu kiemicitého (Si0;). Sleduje vliv
klimatickych podminek a plniva na elektrické vlastnosti kompozitnich material. Elektrické
vlastnosti kompozitnich materiall jsou méfeny metodou dielektrické relaxacni spektroskopie.
Zkusebni vzorky jsou tvofeny epoxidovou pryskytici TSA 220S a polyesterovou pryskyfici
DOLPHON XL 2102. Laky jsou modifikovany rtiznym hmotnostnim procentem nanocastic
oxidu kiemicitého, nebo mikromleté slidy. Vysledkem prace jsou kmitoctové zavislosti slozek

komplexni permitivity kompozitniho materialu a jejich vyhodnoceni.

Abstract:

The presented work deals with preparation of test samples filled microparticles of mica
and nanoparticles of silicon dioxide (SiO). Monitors the impact of climatic conditions and
filler on electrical properties of composite materials. Electrical properties of composite
materials are measured by dielectric relaxation spectroscopy. Test samples influence of
epoxide resin TSA 220S and polyester resin DOLPHON XL 2102. Varnishes are modified
with different weight percentage of nanoparticles of silicon dioxide, or micronized mica. The
results of this project are frequency dependencies of parts of complex permittivity and their

evaluation.
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Uvod

Dielektrické materidly jsou v dne$ni dobé hojné€ pouzivany v nejriznéjSich oblastech
elektrotechniky. Naroky na co nejlepsi vlastnosti téchto materialli rostou spolu se zvySujici se
kvalitou vyrobkii. V oblasti dielektrickych materialti se diky vyzkumu a rostoucim narokim
na spolehlivost systému zdokonaluji jejich mechanické a hlavné elektrické vlastnosti. Mezi
tyto materialy se fadi v dnes$ni dob¢ Casto pouzivané mikrokompozity a v poslednich nékolika

letech nanokompozity.

Pfimichanim castic o mikrometrickych rozmérech do polymerni matrice vznika
kompozitni material, mikrokompozit. Mikrokompozity se vyznacuji lepSimi mechanickymi
vlastnostmi (pevnost, tvrdost, pruznost, atd.) oproti materidlim tvofenym samotnou
polymerni matrici bez plniva. Pfimichanim ¢astic o rozmérech v fadu desitek nanometra
vznikd nanokompozitni material, ve kterém dochazi k vyraznym zménam vlastnosti oproti
konvenénim materialim. Divodem vyznamnych zmén vlastnosti jsou fazova rozhrani
pouzitych materidlti k vyrobé nanokompozitu. Proto se na tuto oblast soustfedi enormni usili

v oblasti zakladniho vyzkumu.

V osmdesatych letech dvacatého stoleti byly vynalezeny pfistroje, které umoziuji meéfit
vlastnosti a manipulovat s nanostrukturami a vyrazné tak napomohly znaénému technickému
rozvoji v tomto védnim oboru. V poslednich deseti letech je vyvijeno velké Gsili ve vyzkumu

z oblasti nanoelektroniky a aplikacich, které zlepSuji stavajici technologie.

Cilem této prace je seznameni se s teoretickymi vlastnostmi dielektrickych kompozitnich
materidli plnénych casticemi o velikostech zrn od fadd mikrometrit (um) az po velikosti
nanometrii (nm). Zhotoveni sady zkusebnich lakovych vzorkl plnénych rliznym hmotnostnim
podilem mikromleté slidy a nanocastic SiO,. Nasledné sledovani vlivu typu plniva
a klimatickych podminek na elektrické vlastnosti kompozitnich materidli metodou

dielektrické relaxacni spektroskopie na téchto vzorcich.
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1 Teoreticka cast

1.1 Dielektrika a jejich vlastnosti

Dielektrikum je latka, ve které wvn&jsi elektrické pole (napfiklad mezi deskami
kondenzatoru) vytvofii vlastni elektrické pole. To znamena, Ze ma schopnost se ve vnéjSim
elektrickém poli polarizovat. Tento jev je vyuzivan zejména u kondenzatori, a to ve smyslu

schopnosti akumulovat elektrickou energii.

Dielektrikum se skladd z atomi, molekul a iontd. Uvazujeme-li idedlni dielektrikum
(izolant), obsahuje jen vazané elektrické naboje a vyznacuje se velkou elektrickou pevnosti.
Ve skute€nosti se vSak setkdme pouze s redlnymi dielektriky (izolanty). Redlné dielektrikum
obsahuje krom¢ vazanych elektrickych néboji i elektrické naboje volné, které jsou schopny se
pohybovat. Jedna se tedy o latku s urcitou, zpravidla velmi malou elektrickou vodivosti.

Casto byvaji zaméfiovany pojmy ,dielektrikum® a ,,izolant“. Nékdy se tyto pojmy
povazuji za ekvivalentni, pfitom se ale jednd o dv¢ skupiny materidli, jejichz vlastnosti se
mohou podstatné lisit. Pojem ,,dielektrikum® chapeme ve vztahu s polarizovatelnosti ¢astic
a se schopnosti latky akumulovat po ptilozeni elektrického pole elektrickou energii. ,,Izolant*
je materidl majici schopnost zabranit prichodu proudu mezi dvéma misty s riznym
elektrickym potencialem. Ptes tyto rozdily spolu pojmy dielektrikum a izolant souvisi. Kazdy
izolant je dielektrikem, opak vSak obecné neplati.

V zéavislosti na vnitini struktufe délime dielektrika na polarni a nepolarni. Léatka,
obsahujici ve svém objemu permanentni (elementarni) dipolové momenty, i bez piisobeni
vnéjsiho elektrického pole, je polarni. Vyskyt dipdlovych momentl je dan strukturou latky,
kterou tvoifi molekuly, polarnost ¢i nepolarnost molekuly souvisi s prostorovym uspofadanim,

vztahy mezi jednotlivymi atomy a typem vazby.
Klasifikace molekul (podle zpusobu usporadani vazanych naboj)

Molekuly neutralni (nepolarni) - jejich stavba je zcela symetricka, vazané elektrické
dojde k poruseni symetrie, nepolarni molekula vytvoii elektricky dipol a nabude indukovany

elektricky moment, jak je vidét na obr. 1.

Molekuly dipdlové (polarni) - maji nesymetrickou stavbu. [ v nepfitomnosti
elektrického pole maji staly elektricky moment. Pfi ptsobeni elektrického pole se dipdlové

molekuly staceji do sméru tohoto pole, viz obr. 2.
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Obr. 1 a) Molekuly dielektrika nepolarniho (bez elektrického pole), b) Nepolarni dielektrikum
v elektrickém poli
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Obr. 2 a) Molekuly polarniho dielektrika (bez elektrického pole), b) Polarni dielektrikum
v elektrickém poli

1.2 Dielektricka polarizace

Vlozenim dielektrika do elektrického pole nastava jev, ktery se nazyva polarizace
dielektrika. Jedna se o pruzny pohyb vice ¢i méné vazanych nosici elektrického naboje na
malé, omezené vzdalenosti. Jsou-li ve struktufe dielektrika pfitomny stal¢ dipoélové molekuly,

orientuji se souhlasné se smérem pole a ¢astecné méni svoji velikost [13].

Velicina, kterd pifimo souvisi s polarizaci, se nazyva relativni permitivita ¢’. Relativni
permitivita je Cinitel Umérnosti mezi elektrickou indukci a intenzitou elektrického pole. Jedna
se 0 bezrozmérnou fyzikalni veli¢inu zavislou na kmitoc¢tu ptisobiciho elektrického pole a na
teploté. Pro vypocet relativni permitivity lze pouzit vztah (1), udavajici vztah mezi namétenou

kapacitou a geometrickou kapacitou elektrodového systému

e = 1
c (M
kde C,_je hodnota namé&fené kapacity a C, je geometrické kapacita elektrodového systému.

Mirou polarizace v latce je relativni permitivita a vektor polarizace P :

= Z H;
p=%<="i (2)
V
kde u je indukovany dipdlovy moment objemu V.
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V dielektrickych latkdch vétSinou probihd soucasné nékolik druhl polarizaci, pticemz
siln€j$i z nich prekryvaji mechanizmy slabsi.
Pruzné polarizace

Jevy s rychlym pritbéhem jsou téz nazyvany elastické polarizace. Vyznacuji se extrémneé
kratkou dobou trvani a probihaji bez ztrat energie. Dochazi pii nich k pruznému posunuti
vazanych nabojui z rovnovaznych poloh na malé vzdalenosti. Nejsou zavislé na teploté a na

kmitoctu. Mezi pruzné mechanismy patii elektronovéa a iontova polarizace.

Polarizace elektronova — vyskytuje se u vSech dielektrik. Je zpiisobena posunem
elektront z rovnovéaznych poloh na urcitou malou vzdalenost, mensi nez jsou rozméry atomu
nebo molekul. Tento jev je nezdvisly na teplot¢ a probihd beze ztrat. Doba ustaveni

rovnovéhy je 107'* az 10™s.

Polarizace iontova — vyskytuje se viontovych krystalech. Plsobenim vnéjSiho
elektrického pole dochédzi k pruznému posunuti ionti. lontova polarizace je kmitoctove

nezavisla a probiha beze ztrat. Je ale zavisla na teploté.
Relaxacni polarizace

Po pfiloZeni elektrického pole pifibyva polarizace pomalu, po jeho odpojeni polarizace
pomalu odezniva. Tyto polarizace jsou znacné zavislé na teploté a jsou vzdy provazeny
ztratami v dielektriku. K ustdleni téchto jevil je zapotiebi relativné dlouha doba. Casovy
pribéh doznivani je exponencidlni, charakterizovany ¢asovou konstantou (relaxacni
dobou) z. K pomalym relaxa¢nim mechanismiim fadime polarizaci dipdlovou a iontovou —

relaxacéni.

Polarizace dipolova — tento druh polarizace se vyskytuje v polarnich latkach. Je silng
zavisla na teploté a na kmitoCtu. Provazi ji ztraty energie v dielektriku. Doba ustaveni

rovnovahy se pohybuje od 10> do 107 s.

Polarizace iontova — relaxacni — tato polarizace prichazi v tivahu v iontovych latkach
s netésnym uloZenim iontd. Kromé& zdvislosti na kmitoctu je zna¢n€ zavisla na teploté

a provazi ji ztraty v dielektriku.
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Zvlastni polarizace
Zvlastni polarizace délime na:
- polarizaci mezivrstvou (migracni)
- polarizaci samovolnou (spontanni)
- polarizaci trvalou (permanentni)
- polarizaci rezonan¢ni.

Polarizace mezivrstva (migraéni) — ze skupiny zvlastnich polarizaci je nejcastéjsi.
Vyskytuje se unékterych redlnych dielektrik s makroskopickymi nehomogenitami,
polovodi¢ovymi pfimésemi nebo necistotami. Dochazi pfi ni k migraci volnych nebo slabé
vazanych nabojli v latce. Ve srovnani s predeslymi polarizaénimi mechanizmy je migracni

polarizace nejpomalejsi, zavisla na teploté€ a je spojena se ztratou energie.

Polarizace samovolna (spontanni) — vyskytuje se ve feroelektrickych latkéch,
vyznacujicich se tzv. doménovou strukturou. Domény jsou makroskopické oblasti, v nichz
jsou vSechny castice plné — spontanné polarizovany v dusledku plsobeni vnitinich
vymeénnych sil. Polarizace je zavisla na kmitoctu a na intenzité elektrického pole. Vyrazné
zavisi na teploté.

Polarizace trvala (permanentni) — vyskytuje se u nékterych poldrnich latek s malou
elektrickou vodivosti, naptiklad elektretti. Elektrety jsou permanentné zpolarizovana télesa.

Polarizace rezonan¢ni — probihd u vSech dielektrik, vznikd nasledkem rezonance
vlastnich (tepelnych) kmiti ¢astic s elektrickym nabojem s kmity vnéjSiho elektrického pole.

Projevuje se v optickém spektru kmitoct [13].

1.3 Elektricka vodivost

Jedna se o fyzikdlni veli¢inu, kterd udava schopnost latky vést elektricky proud. Je
zaloZzena na pohybu volnych nebo slabé vazanych nabojt v elektrickém poli. Pro praktické
ucely pouzivdme, pro hodnoceni materidli z hlediska jejich elektrické vodivosti,

hodnoty rezistivity (mérného elektrického odporu) p a konduktivity (mérné elektrické

vodivosti) y. Vzajemny vztah obou zminénych velicin je:

=—, 3
14 , 3)

Elektricka vodivost je zavisla na druhu nosict elektrického naboje, velikosti naboje, driftové

pohyblivosti a koncentraci nosici naboje. Vnitini konduktivita se vypocte ze vztahu:

yy,=nemu, 4)
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kde n je koncentrace nosicu elektrického naboje, e je elementarni ndboj nosice elektrického

naboje, u je driftova pohyblivost.

Povrchova konduktivita je ddna vztahem:
Yo = s (5)

kde J, je povrchova proudové hustota a E je intenzita elektrického pole [13].

1.4 Dielektrické ztraty

Dielektrické ztraty vyjadiuji, kolik elektrické energie se, diky d&jiim odehravajicim se ve
struktufe materialu, po jeho zatizeni elektrickym proudem, zméni v jeho objemu za jednotku
¢asu v jinou, vétSinou nezadouci tepelnou energii. Tim dochazi k ohfevu dielektrika a méni se

fazovy uhel mezi napétim a proudem. U idealniho bezztratového dielektrika v kondenzatoru,
pripojeném ke stiidavému napéti, predbiha proud pted nap&tim o fizovy uhel @ =90 .
V redlném dielektriku je tento fazovy posun zmensSen o ztratovy thel J [16].

Velikost dielektrickych ztrat vyjadiuji:

- ztratovy thel §

- ztratovy Cinitel tg &
- ztratové Cislo ¢"=¢" tg &

- mérné dielektrické ztraty (zratovy vykon vztazeny na jednotkovy objem).
Z hlediska fyzikalni podstaty délime dielektrické ztraty na:

- vodivostni

- polariza¢ni

- ionizacni.

Vodivostni ztraty — jsou podminény ohmickou wvnitini a povrchovou vodivosti
dielektrika. Fyzikdlni podstatou je pohyb a srazky volnych nosi¢li naboji s kmitajicimi
¢asticemi tvoficimi strukturu latky. Dochazi k nim pii stejnosmérném 1 stfidavém napéti
a jejich disledkem je degradace energie elektrického pole v Jouleovo teplo. Vodivostni ztraty

se vyskytuji u vSech druhi dielektrik.
Polariza¢ni ztraty — vyznamné se podileji na celkové vysi ztrat. Jsou podminény
polarizacnimi pochody v dielektriku. Tyto ztraty se prakticky nevyskytuji u polarizace

elektronové a iontové. Zato u dipolové a iontové — relaxacni polarizace jsou tyto ztraty velkeé,

znaéné zavislé na kmitoctu a teploté. Patii sem také ztraty, které se v dielektriku projevi az pfi
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kmitoctech svételného spektra, tzv. rezonan¢ni ztraty. Pifi urcitém kmito¢tu jsou
charakteristické silnou selektivnosti.
Ionizac¢ni ztraty — vyskytuji se u plynQ, tuhych a kapalnych dielektrik s plynovymi

vmestky. Podminkou vzniku je pfekroCeni tzv. prahu ionizace daného plynu.

1.5 Havriliak-Negamiho distribu¢ni funkce
Pro popis dielektrické relaxace existuje nékolik rtiznych, vice ¢i méné empirickych

funkci. Havriliak-Negamiho funkce je vyjadiena vztahem:

E —&

N o0

¢'(jo)=¢,+ (o) T (6)

kde «a je parametr charakterizujici Sitku relaxa¢niho spektra, f parametr

charakterizujici asymetrii kiivky, 7, je poloha relaxacniho maxima, & je statickd permitivita

a ¢, je optickd permitivita [16].

d

€ (-)

Obr. 3 Havriliak-Negamiho diagram se dvéma distribu¢nimi parametry [16].

1.6 Kompozity

Kompozity jsou slozené materidly, pfedstavujici smésnou soustavu, tvofenou
makroskopickymi utvary dvou ¢i vice materidlovych slozek. Slozenym materidlem lze nazvat

soustavu, kterd vyhovuje témto kritériim [14]:
- slozena soustava musi byt tvoiena ¢lovékem

- soustavu tvofi spojeni dvou ¢i vice materidlti rozdilného chemického slozeni se

zietelnou hranici mezi geometrickymi utvary jednotlivych slozek

- geometrické Utvary jednotlivych slozek jsou v soustavé spojeny v celém, pfip.

téméi celém objemu

- slozena soustava musi mit vlastnosti odliSné od vlastnosti slozek.
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Ke slozenym materidlim nepatii pfirodni materidly, jako je napf. dievo, 1 kdyZ maji

vyrazné charakter sloZzené soustavy. PouZzitim slozenych matridli misto jednoduchych se

zpravidla sleduje nékteré z té€chto hledisek [14]:

dosazeni lepSich mechanickych vlastnosti

vV

dosazeni vyssi tvarové stability

dosazeni vhodnéjsich tepelnych vlastnosti

omezeni horlavosti

zmenSeni nasakavosti

zmens$eni smrsténi a zamezeni vzniku dutin a prasklin.

Vlastnosti sloZzenych materidld jsou zavislé na vlastnostech materidli slozek a jsou

vyrazné ovlivilovany mnozstvim jednotlivych slozek v soustaveé, geometrickym tvarem castic

slozek, jejich orientaci, uspofddanim a rozloZenim v soustavé. Velky vliv na mechanické

vlastnosti maji chemické a fyzikalni pochody na hranicich slozek, ke kterym mutize dochazet

pfi vyrob¢ slozeného materidlu nebo pii jeho vyuZivani. Rozdéleni kompozitnich materiala

podle geometrie a orientace vyztuze je uvedeno v obr. 4.

Kompozitni materialy

/}'\

vlaknové

N\

Casticové

1D

Jjednosmérnd

jednovrstvé vicevrstve izometrické anizometricke
Castice Gdstice
lamindty sendvice nahodna preferovand
orientace orientace
polymerni vostiny dievo
pény
kontinudlni diskontinudlni
vldkna vldkna
2D 3D-5D . . . ]
. . ndhodna preferovand
tkaniny pleteniny . .
Y . orientace orientace
rohoze tkaniny

Obr. 4 Rozdéleni kompozitnich materialt podle geometrie a orientace vyztuze [9].
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Cdsticové kompozity

Jeden rozmér utvart vyztuze nepiesahuje vyrazné rozméry ostatni. Vyztuzujici Castice
maji tvar kulovity, destickovity, tyCinkovity a nepravidelny. Pro tyto kompozity jsou
vyuzivany vyztuze ztvrdych a termodynamicky stabilnich sloucenin, jako jsou karbid

kiemiku (SiC) a oxid hlinity (Al,O3) ve formé nepravidelnych ¢astic.

Tab. 1 Vlastnosti oxidu hlinitého a karbidu kiemiku.

evnost

material (Ill(us‘i;);[?) tvrl(i(l)lsgop(;dle Iz/ tlaku
& p (GPa)
Al,O3 3950 2000 2500
SiC 3210 2480 2800

Viaknové kompozity

Vyztuz téchto kompozitnich materiali je v jednom sméru vyrazné rozmérnéjsi. Vldknové

kompozity délime podle délky vlakna vyztuZe na kompozity s kratkymi a dlouhymi vlakny.

Vyztuz s kratkymi vlakny — délka vlaken je vyrazné¢ mensi oproti velikosti daného
vyrobku.

Vyztuz s dlouhymi vlakny — délka vlaken je srovnatelna s velikosti dan¢ho vyrobku.

U téchto kompoziti jsou vyuzivany vyborné mechanické vlastnosti vldken ve sméru
jejich osy - vysokd pevnost a modul pruznosti. Vldkna maji mnohem lepsi mechanické
vlastnosti v porovnani se stejnym, ale masivnim materidlem. Pfic¢inou je pokles velikosti
strukturnich defektii ve vlaknech, orientace defekti ve sméru vlaken a sniZzeni celkové
pravdépodobnosti vyskytu defektd. Nejvyznamné€j§imi druhy vldken jsou vldkna borova,
uhlikové, oxidu hlinitého (Al,O3) a karbidu kifemiku (SiC) [15].

a) b) c) d)
Obr. 5 a) Césticovy kompozitni material, b) Vlaknovy kompozitni material s kratkymi

vlakny, ¢) VIdknovy kompozitni material s dlouhymi vlakny, d) VIdknovy kompozitni
materidl s dlouhymi vldkny (rohoze) [15].
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Makrokompozitni materialy

Obsahuji vyztuz o velikosti pii¢ného rozméru 10° az 10> mm. Jsou pouZivany piedeviim
ve stavebnictvi (Zelezobeton) a lze za né povazovat i platované kovy.
Mikrokompozitni materialy
Maji nejvétsi vyznam v priamyslu. Nejveétsi pficné rozméry vyztuze (vldken nebo castic)
jsou v rozmezi 10° az 10° um. Oproti koviim a jejich slitindm maji mikrokompozitni materialy
mensi hustotu a tedy pfiznivéjs§i pomér pevnosti v tahu a modulu pruznosti k hustoté,

tj. dosahuji vétsi mérné pevnosti a mérného modulu.

Casticové mikrokompozity — obvykle se jednd o anorganické (destickovité) &astice,

které mayji urcity Stihlostni (aspektni) pomér / ¢, kde / je délka a ¢ tloustka Castice.

Vlaknové mikrokompozity — jsou to mikrokompozity obsahujici, bud’ diskontinualni

vlakna, ktera maji aspektni pomér / 47', kde / je délka a d je prumér vlakna, nebo kontinualni

vldkna. Kontinualni vldkna mohou byt napiiklad sklenénd, kifemenna (SiO;), uhlikova

(novoloid), polymerni, keramicka (Al,O3), kovova (korozivzdorné oceli) [9].
Nanokompozitni materialy

Jsou kompozitni materialy, které maji rozmér vyztuze (délka castice nebo primér vlakna)
v jednotkich nm, tedy vrozmezi 10° az 10° nm. Rozdil mezi mikrokompozitem
a nanokompozitem s vyztuzi na bazi destickovitych ¢astic jilu, montmorillonitu (MMT)
ukazuje obr. 6 [9].

konvenéni kompozit nanokompozit

Obr. 6 Konven¢ni kompozit a nanokompozit na bazi destickovitych ¢astic
jilu, montmorillonitu [9].
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1.7 Historie nanotechnologie

Jako ,,prehistorii nanotechnologii* miZzeme oznacit pfidavani praskid kovil a jinych latek
sklafi do skel pro dosazeni zajimavych barevnych efektd. Jak se pozd¢ji ukazalo, byly mezi
nimi 1 ¢astice o rozméru nanometrti. Znamé jsou tzv. Lykurgovy pohéry pochazejici asi ze
4. stoleti naSeho letopoctu, obsahujici nanocastice slitiny na bazi Au — Ag. Neni znamo, jakou
technologii vyroby téchto pohart #imsti sklafi pouzivali. V roce 1861 jako prvni popsal
suspenzi obsahujici ¢astice o rozmérech 1 — 100 nm Thomas Graham, britsky chemik,
anazval ji koloidnim systémem. Koloidni systémy byly intenzivné sledovany vyznamnymi
veédci a pozdéji vznikl novy obor koloidni chemie. Velmi zndmym piikladem nanomaterialti
jsou saze, které se vyrab&ji nedokonalym spalovanim organickych latek bohatych na uhlik.

Jedna se o ¢astice amorfniho uhliku o velikosti 10 — 500 nm.

Jako prvni ,,prikopnik® nanotechnologie je ozna¢ovan Richard Philips Feynman. Ten
v prosinci roku 1959 na zasedani Americké fyzikalni spolecnosti na Kalifornské
technologické univerzité nastinil svou vizi nanotechnologii. Jeho pfednaska méla nazev
»There‘s Plenty of Room at the Bottom” (,,Tam dole je spousta mista®) a pojednavala
o moznostech praktického vyuziti svéta atomt v budoucnosti. Béhem piednasky polozil tuto
otazku: ,,Pro¢ bychom nemohli zapsat na Spendlikovou hlavicku vSech 24 dili Encyklopedie
Britanniky?** a nasledné dokézal, Ze tomu pfirodni zdkony nebrani a nabizi 1 odpovéd’, jakym
zpisobem text na tak malou plochu napsat. Od moznosti zépisu informaci se Feynman dostal
k moznostem, jak ovliviiovat na této atomarni Urovni chemické reakce a k manipulaci
s molekulami a atomy. V roce 1960 Bill McLellan zkonstruoval funkéni miniaturni motorek,
ktery se vesel do krychlicky o hran¢ 0,4 mm [12].

Na Feynmanovy mySlenky navéazal v 80. letech dvacatého stoleti Kim Eric Drexler
v knihach ,,Stroje stvofeni: Nastup éry nanotechnologie® (Engines of Creation: The Coming
Era of Nanotechnology) z roku 1986 a ,,Nanosystémy* (Nanosystems) v roce 1992. V téchto
knihdch rozpracoval myslenku nanotechnologické revoluce a popsal svét miniaturnich
umélych systémi, nanorobotl,, které se budou podobat Zivym organismim schopnosti
reprodukce, vzajemnou komunikaci a sebezdokonalovanim, pficemz jejich velikost bude na
molekulédrni urovni. Dalsi z prikopnik nanotechnologie je Timothy Leary. Intenzivné se
zabyval nanotechnologiemi a kryogenetikou. Tvrdil, Ze s rozvojem nanotechnologie by bylo
mozné vytvofit jakykoliv pfedmét jen z prachu a slune¢niho svitu a stavba tryskovych motori

by se stala zalezitosti jedné minuty.
Feynman, Drexler a Leary byli v tehdejsi dob& povazovani spise za blazny, ovSem prudky
rozvoj oblasti novych technologii na konci dvacatého stoleti jim zacal davat za pravdu.
Vyznamnym milnikem v nanotechnologiich byl v 80.letech objev rastrovaciho
mikroskopu SMT (Scanning Tunneling Microscope) a mikroskopu atomdrnich sil AFM

(Atomic Force Microscope). UmoZznily lidskému oku nahlédnout do mikrosvéta rozmért

nanometrii a mensich. Vroce 1985 se doktorandovi Stanfordské univerzity Tomovi
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Newmanovi podatilo pomoci elektronového litografu napsal 25 000 krat zmenSenym pismem

prvni stranu roméanu Charlese Dickense ,,Pfibéh dvou mést*.

Pocatek 90. let dvacatého stoleti znamenal nastup internetu, rozvoj mikrosystémového
a geometrického inzenyrstvi a prvni Gspésné pokusy technologii v méfitku nanometrii. V roce
1990 védecky tym spolecnosti IBM pomoci tunelového skenovaciho mikroskopu vytvofil
logo své firmy na niklovou desticku 35 izolovanymi xenonovymi atomy. V dal§im roce byly
vyrobeny prvni uhlikaté nanotrubicky a bylo demonstrovano vedeni elektrického proudu
jedinou molekulou. V laboratofich velkych americkych spolenosti a univerzit se podafilo
sestrojit prvni nanomechanismy, jakymi jsou naptiklad osy 10 000 krat tenci nez lidsky vlas,
neviditelna molekulova loziska s ultranizkym tfenim, nanovlacek, jezdici po jedné koleji,

nebo prvni nanotranzistory vyuzivajici vyhodnych vlastnosti fullerenii [12].

1.8 Nanokompozitni materialy

Vyvoj nanokompoziti predstavuje velmi atraktivni cestu k aktualizaci a zpestieni
vlastnosti ,,starych® polymert, bez zmény sloZeni polymerniho kompozitu a jeho zpracovani.
Na rozdil od konvencné plnénych polymeri, jsou nanokompozity slozeny z plniva
o velikostech v fadech nanometri (,,nanoplniva®), které je stejnorodé€ rozlozeno uvniti matrice
polymeru. Vzhledem k jejich velmi vysoké plose povrchu, mize jen nékolik procent
nanoplniv vytvofit kostru, zvlast¢ kdyz jsou pouzivany anizotropni plni€e s vysokym
pomérem mezi délkou a primérem. Ve srovnani s konvenénimi mikrometrickymi plnivy,
obsahuje stejna objemova ¢ast nanoplniva miliardové mnozstvi nanocastic. Nasledkem toho
vétSina polymeru nanokompozitu je umisténa na rozhrani polymer-nanoplnivo. Zména
z Cistého polymeru na polymer s mezivrstvami piedstavuje kli¢ k riznorodym vlastnostem
polymerti. Zménou poméru stran nanoplniva je mozné posilit matrici polymeru a zlepsit
1 bariérovy odpor proti vnikdni plynt a kapalin. Dulezitym hlediskem pifi vyrobé
nanokompoziti je vyrobni technologie. Zatimco mnoho prefabrikovanych nanocastic se
obtizné rozptyluje a pozaduji zvlastni bezpecnostni opatfeni pfi jejich manipulaci (pro jejich
zachazeni), moderni nanokompozity jsou vytvorené interkalaci a exfoliaci, coz dava efektivni

rozptyl polymeru mezi nanocastice.

Nanoplniva s pfidanymi polymery nebo polymerni nanokompozity mohou byt
rozliSovany od mikrondplni plnénych polymeriti ze tfi hlavnich hledisek. Nanokompozity
obsahuji malé Castice, které jsou velikostné v rozsahu nanometrl a jsou specifické znacnou
plochou povrchu. VSechny tyto charakteristické rysy se projevuji na jejich materidlovych
vlastnostech. Prvnim rozdilem vzbuzujicim zéijem je rozdil mezi mnozstvim plniva.
Konvencné naplnéné polymery obvykle obsahuji velké mnoZstvi plniva, napiiklad vice nez
50 % hmotnosti. Proto jsou tyto materidly opravdu smési polymerd s mineralnimi plnivy, coz
ma za nasledek velkou zménu nebo rozdil vlastnosti proti polymeriim samotnym. U nanoplniv
je jejich mnozstvi mensi nez 10 % hmotnosti dostacujici k tomu, ze nektera ze skuteénych

vlastnosti polymeru, jako naptiklad hustota ziistane téméf nezménéna, dokonce i1 potom co se
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stavd nanokompozitem. DalS§im charakteristickym znakem je rozdil rozmérové velikosti astic
plniva. Velikost ¢astic plniva mezi témito dvéma druhy materiald se 1iSi az o tfi fady
a v disledku toho vznikaji mnohem vétsi rozdily napiiklad v hustoté materidlu, az o devét
radl. Vzdalenosti mezi sousednimi ¢asticemi plniva jsou mnohem mensi u nanokompoziti,
nez v konvecné naplnénych polymerech. V mnoha ptipadech by mohla byt vzijemna
vzdalenost ¢astic v rozsahu nanometrd, pfi homogennim rozptyleni ¢astic. Posledni rozdil se
tykd velké povrchové oblasti Castic plniva. Povrch je nepfimo reprezentovany velikosti.
Velikost povrchu ¢astic plniva je o tii fady vEtsi u nanokompozitii nez u konvenéné plnénych
polymerii. Ng¢kterd nanoplniva jsou na rozdil od konven¢nich plniv sloZena
z polyelektrolytickych vrstvicek, které se rozpadnou a rozptyli v prib&hu zpracovani. Toto
tvofeni vrstvicek polyelektrolytu o velikostech nanometri muize mit vyznamny dopad na

dielektrické vlastnosti kompozitu [24].

1.8.1 Elektrické vilastnosti nanokompoziti a mikrokompozitu

U nanokompozitii lze sledovat urcité vlastnosti, jimiz se 1i$i od béznych materidli.
Molekulovy pohyb je zde omezen silnou vazbou mezi nanoplnivem a zakladem. Projevuje se
zde také tzv. Uc¢inek bariéry v dusledku klikatych struktur zptisobujicich zvySeni transportnich
vzdalenosti nosicli ndboje. Tvorba nanometrickych paprscitych ttvarti a zachytavani nabojt
nabitymi plnivy, maji pravdépodobné za nasledek zmenSeni volnych cest a potlaceni narazoveé
ionizace. Mezi nejzajimavéj$i takové materidly patii polymerova kompozitni dielektrika
plnénd malym mnozstvim (jednotky hmotnostnich procent) nanoplniv. Nejvice zkoumané
systémy jsou na bazi epoxidové pryskyftice, silikonovych pryzi nebo polyamidu a nanoplniv.
Nanoplniva jsou oxidy hliniku a kifemicitany, jily a dalsi kovy. Obrovsky vliv na funkéni

vlastnosti téchto latek ma priibéh zpracovani a obsah necistot a piimési [6].

Permitivita — permitivita obvykle roste, pii plnéni polymerii anorganickymi plnivy
mikrometrovych rozmérti v fadu nckolika desitek procent. Je to vysvétlovano na zéklade
Lichtenecker - Rothernova logaritmického zakona miseni. Je to déno tim, Ze plniva maji
pfirozené vyssi permitivitu nez neplnéné polymery a také zplisobuji mezivrstvou polarizaci
Maxwell — Wagnerova typu, kterd zvySuje ztratovy Cinitel. Je-li kompozit plnén
nanocasticemi v fadu nékolika procent, je v mnoha pfipadech pozorovan pokles permitivity.
Ptirozené 1ze pozorovat 1 zvySeni hodnot, zvlasté v disledku ndhodnych nedokonalosti, jako
jsou nerovnomeérny rozptyl a hromadéni nanoplniv, zbytky urychlovace tuhnuti fedidla,
necistoty neimyslné pfimichané béhem vyrobnich procesti. Ukazuje se, Ze permitivita ma
tendenci klesat, pokud nanostruktury zaujimaji spravné misto. To je pfipisovano omezeni

pohyblivosti polymerového fetézce nanocasticemi [6].

Ztratovy cCinitel tg 5 — snizeni ztratového Cinitele mize byt pozorovdno naptiklad
u nanokompozitu epoxid —oxid titani€ity, zvlasté¢ pifi nizkych kmitoctech a vysokych
teplotach. Z méteni uvedenych [24] vyplyva, Ze diky nanoslozeni ztratovy Cinitel vzrista proti
béznym materidlim v oblasti nizkych kmito¢ti a klesd v oblasti stfednich a vysokych
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kmitoct. Naopak kifemicitanovy epoxidovy nanokompozit vykazuje nizs$i hodnoty ztratového
Cinitele nez zékladni pryskyfice pfi sitovém kmitoctu a opacné je tomu pii kmitoctech vyssich
nez 100 kHz. Pfi sitovych kmito€tech a vysSich ma vc¢lenéni nanocastic vyssi permitivity za
nasledek kompozity, které mohou vykazovat velikost permitivity nizsi, nez zadkladni polymer
a obsazené nanocastice. Toto chovani muze vyplyvat ze zplsobu upevnéni nanocastic
v matrici, které ddvd moznost vzniku disperze na rozhranich. Toto snizeni je dilezité
1 z praktického hlediska, protoZze miiZze byt pouZito jako zplsob sniZeni jalového proudu, coz
je vyznamny faktor, naptiklad u kabelovych izolaci [6].

Prostorovy naboj — z [24] vyplyva, ze nanostruktury maji tendenci prostorovy naboj
snizovat. Pfi pouZiti plniva o mikrorozmeérech je elektrické pole prostorového naboje témet
dvojnasobné, oproti piipadu, kdy je pouzito nanoplnivo. Chovéani vySe popsanych
a pravdépodobné 1 dalSich nanokompoziti, pokud jde o tvorbu prostorového naboje, lze

shrnout do tvrzeni, ze nahromadény naboj a prahové pole jeho vsttikovani jsou snizeny.

Elektricka pevnost —z méfeni a dalSich zdroji uvedenych v [24] wvyplyva, zZe
nanokompozit epoxid — oxid titaniCity nevykazuje téméf Zadnou zmeénu ve stejnosmerné
kratkodobé elektrické pevnosti az do pfidani nejméné 10 % hm. nanoplniva. Oproti tomu vyse
zminény kompozit, obsahujici mikroplnivo, vykazuje velké snizeni elektrické pevnosti pfi
zvySujicim se obsahu mikroplniva z nulového obsahu. To lze povaZovat za diikaz toho, Ze
nanokompozity maji kladny vliv na elektrickou pevnost ve srovnani s mikrokompozity.
Ptidanim velmi malého mnozstvi (0,5 az 1 % hm.) ZnO nanocastic do epoxidové pryskyftice
ma za nasledek podstatné zvySeni doby do prurazu. Toto chovani mize byt vysvétleno tim, ze
je rust prurazného ,,stromecku* zpomalen, nebo je jeho rozsifovani blokovano nanocasticemi

nanoplniva. Diky tomuto bude ¢as do priirazu vzristat.

Odolnost proti ¢asteénym vybojim —ze [24] plyne, ze odolnost proti ¢asteCnym
vybojim je u nanokompozitl zna¢né¢ zvysena. Toto chovani je zplisobeno napf. vzajemnou
pojivovou silou mezi plnivy a matrici, morfologii meziplnivového prostoru, prostorem mezi

plnivem anebo objemem matrice obklopené sousednim plnivem [6].

1.8.2 Nanokompozitni materialy s malou koncentraci plniva

Teprve v nedavné dob¢ se objevily literaturni zdroje, zkoumajici permitivitu a ztratovy
Cinitel tg 6 polymernich nanokompozitii [11], [26]. VéEtSina téchto prameni vySetfovala vliv
plniva s koncentraci vys$§i nez 5% hmotnosti [7], [24]. Informace o dielektrickych
vlastnostech polymernich nanokompozitl s nizkou koncentraci plniva (nizsi jak 2 % hm.

plniva) jsou v literatufe velmi vzacné. Proto jsou zde uvedeny vysledky méteni v ¢lanku [21].

V experimentu byla pouZita epoxidova pryskyfice s plnivem v podob& nanocastic Al,O3
a Ti0; s velkym rozdilem permitivit a primérnou velikosti ¢astic 45 nm a 50 nm. Nanoplniva
byla nakoupena od firmy Sigma Aldrich. Byly méfeny charakteristiky permitivity

a ztratového Cinitele tg § v kmito¢tovém rozsahu 1 MHz az 1 GHz. VSechna méfeni byla
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provedena pii teploté¢ 27 °C a relativni vlhkosti 60 %. Na obr. 7 a obr. 8 jsou vidét snimky
potizené elektronovym mikroskopem, ukazujici disperzi nanocastic TiO, v epoxidové

pryskyfici [21].
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Obr. 8 Disperze nanocastic TiO, v epoxidové pryskyfici s 10% hmotnostnim plnénim [21].
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Permitivita

Vyhodnocené kmitoctové zavislosti efektivni permitivity nanokompozitnich vzorki
s dvéma druhy plniva (Al,0; a TiO,) a riznymi hmotnostnimi podily plniva jsou na obr. 9
aobr. 10. Z obrazkli je patrny pokles relativni permitivity nanokompozitnich materiald
s rostoucim kmitoctem, bez ohledu na typ a koncentraci plniva. Z obrazku je dale patrné, ze
az do urcité koncentrace nanoplniva je permitivita nanokompozitnich vzorkii mensi nez
permitivita Cisté epoxidové pryskyfice v celém kmito¢tovém rozsahu. Obr.9 pro
nanokompozit plnény Al,O; ukazuje, Ze hodnoty relativni permitivity s 0,1%, 0,5%, a 1%
podilem plniva jsou niz$i nez u vzorku cisté epoxidové pryskytice. Pouze vzorek s 5%
podilem plniv ma hodnoty relativni permitivity vyssi nez vzorek Cisté epoxidové pryskyfice.
Na druhou stranu, jak miizeme vidét na obr. 10, pro nanokompozit plnény TiO,, jsou v celém
kmito¢tovém rozsahu niz8i pouze hodnoty relativni permitivity vzorki s plnénim 0,1 % oproti
hodnotam relativni permitivity ¢isté epoxidové pryskytice. Je zde tedy vidét vliv typu plniva.
V nanokompozitu plnéném Al,Os lze pozorovat niz$i permitivitu, az do 1% koncentrace
plniva oproti Cisté epoxidové pryskyfici, zatim co u TiO, je stejny uc¢inek vidén pii plnéni
0,1 %. Toto je nejspiSe disledkem rozdili mezi permitivitami Al,O3 a TiO,. Vzhledem v nizsi
hodnoté permitivity Al,O3 (pfiblizn€ 9) v porovnani s TiO, (pfiblizné 100), vliv zvySeni
efektivni permitivity nanoplniva Al,O3; byl mensi ve srovnani s i€¢inkem nanoplniva TiOs.
Zvyseni poctu ¢astic Al,O3 z 0,1 % na 5 % v epoxidové pryskyfici nepovede k vyznamnému
zvysSeni permitivity nanokompozitu v porovnanim s piipadem plniv TiO,. Tento ucinek
potvrzuje, Ze zavislost na permitivité¢ nanoplniv je minimalni pfi malé koncentraci a roste do
hodnoty permitvity nanokompozitu, kterd nebude vétsi nez u Cisté epoxidové pryskyfice.
Vysledek je vyznamny, protoze k dosazeni materidlu s nizsi efektivni permitivitou pro pouziti
v kmitoctovém rozsahu 1 MHz az 1 GHz muzeme navrhnout material s nanoplnivem o velmi

nizké permitivité [21].
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Obr. 9 Kmitoc¢tové zavislosti relativni permitivity epoxidovych nanokompozitnich vzorki
plnénych Al,Os3 [21].
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Obr. 10 Kmitoctové zavislosti relativni permitivity epoxidovych nanokompozitnich vzorkt
plnénych TiO, [21].
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Ztratovy cinitel tg 6

Kmitoctové zavislosti ztratového Cinitele epoxidovych nanokompozitnich vzorki s plnivy
ALO; a TiO; znazornuji obr. 11 a obr. 12. Na grafech Ize vidét kolisani ztratového Cinitele
(obvykle béhem méfeni pii vysokych kmitoctech) nanokompozitnich vzorkl s plnivy TiO,
a Al,Os3. Bylo by vhodné zminit, Ze tato kolisani hodnot ztrdtového Cinitele by neméla byt
zaménéna za ztratové vrcholy (peaky). V polymerech, nebo jejich smésich, je koeficient
dielektrickych ztrat funkci elektrické vodivosti (kterd zavisi na pohyblivosti nosicli naboje)
a aplikovaného budiciho kmitoctu. To mizeme vidét na obr. 11 a obr. 12, které ukazuji pro
oba nanokompozitni materidly plnéné TiO, a Al,O; okrajové (ale pokracujici) snizeni hodnot
ztratového Cinitele pro vSechny druhy plniv. To je pfisuzovano poklesu elektrické vodivosti
v epoxidovém nanokompozitu se stoupajicim kmito¢tem, ktery zptisobuje neschopnost nosicti
elektrického naboje prekrocit tloustku materialu pfi vysokych kmitoctech. Obr. 11 ukazuje,
ze v epoxidovych nanokompozitech plnénych Al,Os, v oblasti nizSich kmitocta (1 az 5 MHz)
nevnasi zaclenéni plniva pfiliS§ mnoho zmén v hodnotach ztratového Cinitele ve srovnani
s Cistou epoxidovou pryskyfici. Ackoliv zaclenéni anorganickych nanoplniv do mfizky
epoxidové pryskyfice bude s nejveétsi pravdépodobnosti piedstavovat vétsi pocet zdroji
nosicl ndboje, jejich dopad na hodnoty tg 6 neni pozorovatelny. Se zvySujicim se kmitoctem
jsou hodnoty tg ¢ pro vSechny koncentrace plniv v epoxidové pryskyfici nizsi v porovnani
s Cistou epoxidovou pryskyfici. Ale zmény ztratového Cinitele, mezi nanokompozity
sriznym plnénim, jsou zanedbatelné. Vyskyt niz§ich hodnot ztratového Cnitele
v nanokompozitech mtize byt zpusoben jejich niz§i mérnou elektrickou vodivosti pii téchto
kmitoctech. Pfi vysokych kmitoctech pohyb nabitych nosi¢li néboje ptispiva k vodivosti,
vyskytujici se podél polymernich fetézcli. Na rozdil od vyse uvedeného muize byt mirné
odli$né chovani nanokompoziti plnénych TiO, (obr. 12). Na nizkych kmitoctech jsou
hodnoty tg § plnéné epoxidové pryskyfice nepatrné vyssi, nez hodnoty zakladniho materialu.
S rostoucim kmito¢tem jsou uz ale pouze vyssi hodnoty tg § nanokompoziti s 0,1% a 0,5%
plnénim TiO,. Pfi vysokych kmito¢tech se hodnoty tg 6 snizuji pro nanokompozity s 1%
a 5% plnénim, oproti neplnéné epoxidové pryskyfici. Existuji dva riizné procesy, které by
mohly mit vliv na chovani tg 6 v nanokompozitech. Prvni z nich je pocet nabitych nosict,
které jsou k dispozici pro elektrickou vodivost. Druhy je pocet rozhrani a smiseni fetézci
polymeru v objemu. Celkov¢ lze fici, ze zavedenim nanoplniva do epoxidové pryskyfice se
vyrazn¢ nezméni hodnoty tg 6 . S obéma druhy nanoplniv TiO; a Al,Os, se hodnoty tg §
nanokompozitnich vzorkli pohybuji vrozmezi hodnot 0,025 az 0,037. Toto chovani
nanokompoziti se lisi od mikrokompozitii, kde se hodnoty tg 6 obvykle vyrazné zvysi se

zvySujicim se podilem plniva [21].
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Obr. 11 Kmitoctové zavislosti ztratového Cinitele epoxidovych nanokompozitnich vzorka
plnénych Al,O3 [21].
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plnénych TiO, [21].
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Zaveér

Relativni permitivita a ztratovy Cinitel epoxidovych nanokompoziti plnénych
nanocasticemi TiO, a Al,Os; v kmito¢tovém rozsahu 1 MHz az 1 GHz jsou odlisné od
ocekavanych prabéht v polymernim mikrokompozitu. Zaclenéni nanoplniva do epoxidové
matrice snizuje permitivitu nanokompozitu pro konkrétni procenta plnéni ve srovnani
s neplnénou epoxidovou pryskyfici. Takové jevy nebyly nikdy pozorovany u epoxidovych
mikrokompoziti. Jak se o¢ekavalo, efektivni permitivita roste s rostouci koncentraci plniva.
SniZzovanim efektivni permitivity nanokompozitu byla nalezena funkéni zavislost koncentrace
plniva a permitivity plniva. Toto jedine¢né chovani permitivity je zplisobeno omezenim
mobility bipolarnich skupin v nanokompozitu vzijemnym ovliviiovanim nanocastic
a polymeru. Pro vysvétleni mechanického chovani nanokompozitniho polymeru lze pouzit
dvouvrstvy model, ktery se dobie hodi pro vysvétleni dielektrické charakteristiky permitivity
sledované v tomto ¢lanku. V ptipadé ztratového Cinitele, pro oba typy nanokompozitu, zmény
koncentraci plniv nevyvolavaji tak vyznamné zmény ztrat v celém rozsahu métfenych
kmitoc¢td. Pro epoxidové nanokompozity plnéné Al,Os, byla hodnota tg 5 v celém méfeném
kmito¢tovém rozsahu niz8§i, nebo rovna hodnot¢ neplnéné epoxidové pryskyfice.
U epoxidovych nanokompoziti plnénych TiO, se hodnoty tg § moc neodchyli oproti udaji
u neplnéné epoxidové pryskytice. Jsou zde vSak patrné zmény zpiisobené kmitoctem. Je to
rozhrani epoxidova pryskyfice — plnivo, které urcuje chovani permitivity a ztratového Cinitele
v epoxidovych nanokompozitech a pro pochopeni mezivrstvovych jevl je dilezité plné
pochopit tyto dva dielektrické parametry, ale také nékolik dalSich dilezitych elektrickych
vlastnosti [21].

1.8.3 Vyvijené metody zpracovani polymernich nanokompozitu

Kompozitni materidly se skladaji nejméné ze dvou rtiznych druhti fazi materiald, diky
tomu maji rozhrani, na kterém se oba vzijemné dotykaji. Pro vytvofeni stabilniho
kompozitniho systému je nezbytné zvysit kompatibilitu a v co nejvétsi mife odstranit
vzajemné povrchové napéti (pnuti) mezi témito materidly. Nanokompozitni materidly
obsahuji nanocastice, které jsou rozptylené s mezerami v fadech nanometrti, a to i pfes svij
nizky podil. Celkovy povrch téchto nanocéastic je obrovsky. Proto je pro vyrobu
nanokompozitnich materiali nutné vytvaret stabilni systém bez shluki a separace fazi.
Existuje nékolik metod pro pfipravu nanokompozitnich materidli, jako je naptiklad metoda
interkalace, sol-gel metoda, metoda formovani molekularnich kompozitii a metoda ptimého

rozptyleni nanoplniv [24].
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Metody pripravy polymernich nanokompozitu:
1. Interkala¢ni metody
- polymerova nebo pre-polymerova interkalacni metoda
- in-situ interkalarni polymerace
- tavnd interkalace
Sol gel metoda
3. Metoda formovani molekulédrnich kompozita
- metoda formovani slitin tekutého krystalu polymeru
Metoda pfimého rozptyleni nanoplniv
5. Dalsi metody.

Rozhrani mezi obéma fazemi jsou urcitymi zplUsoby modifikovany tak, aby tvofili

stabilni systémy. Obecn& plati, Ze pnuti na rozhrani musi byt nizsi nez 10° N m™ pro

polymerové slitiny s fazovou separaci v fadu mikrometra, a pod 5.10° N m™ pro

polymerové kompozity s velikosti vyplné v fadu mikrometri. V pfipadé nanokompoziti by

mély byt tyto hodnoty mnohem niZsi.

V soucasné dob¢ je jednou z hlavnich metod pro vyrobu polymernich nanokompoziti
metoda exfoliace vrstev a interkalace. K jejimu provedeni jsou dnes k dispozici dva procesy,
a to polymeracni a proces tavné smési ,,melt compound®. Polymeracni proces byl pfedstaven
vetejnosti v roce 1987 a od té doby je preferovanym procesem. Proces tavné smeési se ale pro
tento druh nanokompoziti zdd byt obvyklejsi, protoze potfebné vybaveni stoji méné a je
flexibilnéjsi pfi pouzivani. Dnes pfitahuje mnohem vétsi pozornost Sol-gel metoda, protoze
by mohla byt snadno upravena tak, aby vyhovovala pouziti v primyslové vyrobé.
Molekularni kompozity se vyrab&ji metodou opétovného srazeni roztoku a metodou tavné
smési. Druha z metod je v tomto vyrobnim procesu novou a o¢ekava se jeji vzestup ve vyvoji
a pouziti. Pro realizaci primyslové vyrobni linky molekuldrnich kompozitd, je nutné vyvinout

nanometrova tekutd krystalova polyesterova vldkna [24].
Interkala¢ni metoda

Interkala¢ni metoda je pro vyrobu polymernich nanokompozitii nejoblibenéjsi. Jedné se
o metodu, pfi niz se interkaluji monomery nebo polymery mezi vrstvy anorganickych
vrstvenych latek a tim se rozptyli do polymert v pribéhu procesu polymerace, nebo tavné
smesi ,,melt compound®, pomoci exfoliace vrstvenych latek vrstvu po vrstvé. V této metodé

jsou Casto pouzivany vrstvené kiemicitany, jak je zndzornéno na obr. 13.

V této kategorii existuji tfi metody. Prvni z téchto metod je interkalace polymerti nebo
pre-polymert z roztoku. Metoda je zaloZena na systému, ve kterém se pomoci rozpoustédla
rozpusti polymer nebo pre-polymer a kiemiCitanové vrstvy jsou absorp¢ni. Vrstveny
kifemicitan je nejprve ponofen v rozpoustédle, jako je voda, chloroform nebo toulen.

V okamziku, kdy se polymer a roztoky vrstvenych kiemicitanti smichaji, polymerové fetézce
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interkaluji a vytlacuji rozpoustédlo z mezivrstvy kiemicitanu. Po odstranéni rozpoustédla
interkalovana struktura zGstavd a vznika tak polymerovy, kiemicitanem vrstveny,
nanokompozit. Ve druhé interkalacni metod€ in-situ je vrstveny kiemicitan ponofen do
tekutého monomeru nebo monomerového roztoku tak, aby mohlo dojit k polymerni formaci
mezi interkalovanymi vrstvami. Polymerace je iniciovana, bud teplem, organickym
iniciatorem, nebo katalyzatorem, prostfednictvim kationtd uvniti mezivrstvy pied ponofenim.
Posledni metodou je tavna interkalace zahrnujici Zihdni a michani smési polymeru
a organicky modifikovaného vrstvené¢ho kiemicitanu nad bodem méknuti polymeru. Tato
metoda mé velké vyhody oproti predchozim metodam, interkalacni metodé in-situ a metodé
interkalace polymerovym roztokem. Prvni vyhodou je ekologickd Setrnost vzhledem k
absenci organickych rozpoustédel, druhou vyhodou je kompatibilita se soucasnymi
pramyslovymi procesy, jako jsou vytlacovani (lisovani) a vstfikovani. Posledni vyhodou je

moznost vyuziti pfi vyrobé polymert, které nejsou vhodné pro predchozi dvé metody [24].
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Obr. 13 Proces interkalace a exfoliace polymernich nanokompozita [24].

Sol gel metoda

Metoda se vyznaCuje tim, Ze anorganické nebo kompozitni organicko-anorganické
materidly jsou vyrdbény pfi relativné nizkych teplotdch. Princip této metody spociva
v hydrolyze molekularnich prekurzori a nésledné polykondenzaci do sklovité formy. To
umoziiuje béhem procesu vzniku skelné sit€ vzajemné zapracovani (smichani) organickych
a anorganickych aditiv za pokojové teploty. Tato metoda je tradi¢né vyuzivana pro vyrobu
skla a keramiky. V posledni dobé se také pouziva pro vyrobu polykrystalli, pérovitych
kompozith a organicko-anorganickych kompoziti. Sol-gel reakce je zahdjena
z metalalkoxidu, M (OR),. M¢l by byt rozpustén ve vodég, alkoholu, kyseling, amoniaku nebo
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v podobnych latkach, aby dosSlo k rovnomérnému rozptyleni. Metalalkoxid je hydrolyzovan
reakci s vodou na metalhydroxid a alkohol. Existuje mnoho druht kovi, které se k tomu
pouzivaji, napiiklad Na, Ba, Cu, Al, Si, Ti, Zr, Ge, V, W a Y. Pouzivaji se také kiemikové
alkoxidy, jako tetraethoxysilan (TEOS) a tetramethoxysilan (MTEOS). V ptipadé TEOS je
polymeracni reakci, nasledovanou hydrolyzou, vytvofen amorfni krystal s trojrozmérnou siti
kfemikovych struktur [24].

Si(OC,Hy), + H,0 —» (OC,H/),Si—OH + C,H,OH
=Si-OH+HO-Si= - =S8i-0-Si=+H,0
=Si—-OH +(0OC,H;),Si— —» =Si-0-Si=+C,H,OH

Sol-gel metoda nebyla povazovana za vhodnou pro hromadnou vyrobu, protoze pouzivala
vodu jako médium. Nicméné se dnes ocekdva, ze se stane v blizké budoucnosti klicovou
technologii, diky neddvno vyvinutym modifikovanym metodam, jako je napiiklad spojita sol-
gel metoda. Nekteré spolecnosti piedstavily vysoce funkcni organosoly kyseliny kiemiku,
vyrobené bud’ sol-gel kondenzaci tetraethoxsilanu nebo acidifikaci sodikovych kiemicitani
nasledovanou funkcionalizaci s rliznymi trisalkoxysilany. Dal$im korkem je primyslova

ptiprava rozptylovatelnych boehmitovych nanovyplni [24].
Metoda formovani molekularnich kompoziti

Molekularni kompozit je materidlni systém, v némz je dosazeno zpevnéni pomoci
molekularnich ty€inek. Tato metoda byla pivodné charakterizovana tim, ze tuhy polymer,
jako napftiklad tekuty krystal polyesteru (LCP), byl rozptylen ve flexibilni polymerni mfizce
o velikosti molekul a mikrovldken. Metoda byla v minulosti realizovdna rozpusténim dvou
druhii materidlti v rozpoustédle a néaslednym vytvofeni srazeniny. Tato metoda nebyla
vyvinuta pro hromadnou vyrobu. Novad metoda byla vyvinuta v roce 1990 a pracuje na
principu smichani roztavené smési pramyslovych plasti s malym mnozstvim tekutého
krystalického polyesteru (LCP). Ukdzalo se, Zze pomoci této metody je mozné vyrobit
kompozity s vybornymi vlastnostmi, a proto ji byla vénovéna znana pozornost [22].
Typickymi  ptiklady tohoto typu vyroby jsou polyamidy, polyfenylestery,
polyetylentereftalaty a polykarbonaty se vSemi aromatickymi polyestery. Je tieba
poznamenat, Ze pottebuji tieti latku, ktera umozni reakci probéhnout. Tato tfeti latka
podporuje tvorbu vldken a rozptyluje je v kompozitech. Molekularni kompozity maji lepsi
mechanické vlastnosti neZ materidl pivodni. V tomto piipadé se pouZzivaji mikrovlakna
o velikostech 500 nm. Pro realizaci tohoto typu nanokompozitu je nutné dosdhnout o jeden

fad mensi rozptylovaci faze [24].
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Metoda primého rozptyleni nanoplniv

U této metody jsou nanocastice na povrchu chemicky modifikovany tak, aby doslo ke
zvySeni jejich kompatibility s polymery, se kterymi jsou nésledné smichany a rovnomérné
rozptyleny bez tvorby shlukt. Existuje nékolik pfikladii, jako jsou foto-Cinidla lakovani
s modifikovanymi kifemennymi nanocésticemi, nanoc¢asticova pasta ze zlata nebo stfibra,
chranénd zdbranou z kopolymeri ve tvaru hiebenu, nanokompozit s kifemennymi

nanocasticemi s povrchem zuSlechténym aminobutyrickou kyselinou [24].

1.9 Teorie sloZzené soustavy
Pii navrhu a pouziti kompozith je vhodné znat, nejen materialové vlastnosti soustavy, ale
1 vztah té€chto vlastnosti k pfislusSnym vlastnostem sloZek. Tuto problematiku fesi teorie

slozenych (smésnych) soustav, jejimz hlavnim ukolem je vyhledani pfiméfeného smésného

vztahu.
Méame-li mnohaslozkovou soustavu sloZenou z materialti o vlastnostech X, X,,..., X,
a pomérnych objemovych dilech slozek v soustavé Vv,, V,, ... V., je obecné¢ vysledna

vlastnost X urcena funkei podle vztahu (7):

XS = F(XIJXZI ...Xn, vl, 172, ...Un) (7)

Pti¢emz plati:
Z v, =1L (8)

V konkrétnich ptipadech byva funkéni zavislost (7) slozitéjsi, jelikoz zahrnuje 1 vliv tzv.
geometrie slozené (smésné) soustavy. Vyjimku tvoii piipady jednoduchych sloZenych
soustav, tvofenych napf. paralelné nebo sériové fazenymi vrstvami nékolika riznych

materialt [14].

1.9.1 Permitivita sloZzené soustavy
Nejcastéji feSené jsou slozené soustavy dvouslozkové. V minulosti byla odvozena
auvedena fada smésnych vztahli pro vypocet permitivity. VéEtSina téchto vztahl si je vSak
podobna a od obecného tvaru smésného vztahu se 1i$i pouze mirou pouZité aproximace.
Vétsina smésnych vztahti popisuje matricni soustavy s matricnim prostfedim
o permitivité & a dispergovanymi ¢asticemi kulového tvaru o permitivité & . P¥i odvozeni
zevseobecnéného vztahu se uvazuje, ze kazda dispergovana ¢astice je obklopena prostfedim

S

. TR S
o efektivni permitivité &, = <52 ; € >
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Vhodné je pracovat se sttednimi prostorovymi hodnotami elektrické indukce a intenzity
elektrického pole. Vychazi-li se z téchto stfednich hodnot, Ize pro sledovany piipad Céstic

kulového tvaru vyjadfit permitivitu soustavy & vyrazem:

gl 3!
g =elll1+vy| L -1 |——=L |,
s { 1(8; ] &+ Zg;f} ©)

Vztah (9) lze povazovat za vSeobecny smésny vztah a je ho mozné prevést do tvaru:

!

1A ’ ! !
& & E &8

' :3\/1 ' ' 2 ’
82 82 81 + gef

(10)

Vypocet permitivity &, dosazenim &, =¢; nebo &l =& do rovnice (10) je disledkem
aproximativniho pfistupu vypoctu a neodpovida v obecném piipad¢ skutecnosti.
V Maxwellové piistupu je pouzita aproximace &, =¢;. Ten odvodil, dodnes pouzivany,

smésny vztah pro pfipad matri¢ni soustavy s nizkou koncentraci dispergovanych castic tvaru

stejnych kouli. Maxwelliv smésny vztah:

!/ !/
& -8

=3y, 2.
& & +2¢,

(11)

Z aproximace & =&, vychdzi Béttcherv smésny vztah pro soustavu s kulovymi
casticemi:

' ' ' '
E.—E & —¢&
S 2 _ 1 2

' —3V1 ' '
E & +2¢;

S

(12)

V technické praxi se nej€astéji z empirickych vztahii pouzivaji Lichteneckerovy smésné

vztahy. Lichteneckeriv mocninovy vztah
et =2 el (13)
i=1

ktery nabyva pro dvouslozkové soustavy tvaru
g =vel+vet (14)

Vztah obsahuje empiricky parametr & , ktery je zavisly na tvaru a orientaci castic slozené
soustavy. Parametr £ mulze obecné nabyvat jakékoliv hodnoty v rozmezi <— 1; 1>. Pro krajni
hodnoty & odpovidé rovnice (14) vztahiim (15) a (16):

EL=V, & +V, &) (15)
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SENS L (16)

které popisuji permitivitu soustavy slozené ze dvou paralelné nebo sériové fazenych vrstev.
Jestlize nabyva &k hodnoty k& — 0, pfechazi rovnice v tzv. Lichteneckeriv logaritmicky

vztah:
loge! =v, loge +v, loge;, (17)

ktery dobfe popisuje slozené soustavy statistického 1 matricniho typu s libovolnou hodnotou
pomérnného objemového dilu vSech slozek soustavy s ¢asticemi libovolného ¢i neurcitého
tvaru pii chaotickém uspoiadani slozek a je tvarové jednoduchy. Cim mensi bude pomér
permitivit obou slozek, tim pfesnéjsi bude popis dvouslozkové slozené soustavy dany

vztahem (17). Pfi odvozovani (svych) vztaht uvazoval Lichtenecker dvé sloZzky o nejvysSim
pomérug—: =4 [14].
g

2

1.10 Elektroizolac¢ni laky a jejich druhy
Ukolem elektroizolaénich lakii je zpravidla vyplnéni vsech volnych mist v izolaci

elektrotechnickych zafizeni pfi jejich impregnaci vytvofenim suchého lakového povlaku
(filmu).

Jedna se v podstat¢ o koloidni disperze tuhych i kapalnych latek v rozpoustédlech
a fedidlech. Rozpoustédla a fedidla jsou dulezita jen pii ptiprave laki, jinak pfedstavuji jejich
neaktivni slozky. Po odstranéni rozpoustédel a fedidel vytvareji tzv. filmotvorné slozky

lakovy film. Obsah filmotvornych sloZek v lacich urcuje susina.

Velmi dilezitou vlastnosti elektroizola¢nich laki je viskozita. Ta zavisi na obsahu
filmotvornych slozek, molekulové hmotnosti, struktufe, povaze molekul a na obsahu

rozpoustédel a fedidel.

Aby mohlo dojit k pfeméné¢ tekutych lakd v tuhé, musi dojit k odstranéni rozpoustédel
a fedidel. Poté, pfi schnuti a vypalovani lakii, méni filmotvorné slozky laku svoji strukturu
a pochody polymeracnimi, polykondenza¢nimi, polyadi¢nimi a oxidaci se méni v kone¢nou
makromolekularni strukturu. Strukturalni zmény vytvareji na povrchu pevnou pruznou vrstvu,

ktera ma dobré elektroizolacni vlastnosti [14].
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1.10.1 Klasifikace laku

Elektroizola¢ni laky mizeme délit podle pouziti na:

impregnacni laky (napoustéci laky)
- laky na draty
- laky na tkaniny, izola¢ni trubicky a papir
- lepici laky
- povrchové laky.

Podle chemické povahy filmotvornych slozek se dé€li na:
- laky na bazi ptirodnich pryskyfic (lihové laky)
- laky na bazi vysychavych olejii (olejové laky)

- laky na bazi syntetickych pryskyftic a polymeri (¢isté a modifikované syntetické
laky).

1.11 Slida a jeji druhy

Slida je pro své vyborné vlastnosti, dané jeji strukturou, v niz silné kovalentni vazby
kysliku a kifemiku ve vrstvach oxidu kifemicitého zajist'uji stabilitu, hlavni slozkou izola¢nich
materiali. Slida je pfirodni material vyskytujici se v pfirodé¢ v mnoha formach. Mezi jeji
charakteristické vlastnosti patii dobra Stipatelnost, pruznost, nehotlavost, v tenkych listcich
ohebnost a chemicka odolnost. Pro elektroizola¢ni tcely jsou nejpouzivanéjSimi dva druhy

slidy — muskovit a flogopit.

Muskovit — je to tzv. draselnd slida — kysely kfemicitan hlinitodraselny. Je bezbarvy,

svétle hnédy az svétle zeleny podle ptimési. Je odolny do teploty 600 °C.

Flogopit — je to tzv. hofeCnata slida — kysely kiemicitan hlinitodraselnohofecnaty. Mlze

byt tmavy, jantarovy, zlaty az Sedy — op€t podle ptimési. Pouziva se do teploty 900 °C [16].

Obchodni druhy slidy:
- blokova (tabulkova) slida
- kalibrovana slida
- Stipana slida
- mletéd slida

- mikromleta slida.
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Klasifikace slidovych vyrobki:

vyrobky z Cisté slidy

slidové izolanty vrstvené s pojivem

slidové¢ izolanty na podklad¢ upravené slidy

mleta a mikromleta slida.

1.12 Navlhavost materialu

Navlhavost (hydroskopi¢nost) je schopnost latky pfijimat vlhkost z okolniho ovzdusi
(atmosféry). Jde o dlouhodoby proces, pfi kterém se v latce, ulozené v prostiedi o dané (stal¢)
teploté a stalé relativni vlhkosti, zvySuje postupné pocatecni obsah vlhkosti v jednotkovém
objemu a asymptoticky se blizi k rovnovaznému stavu vlhkosti v latce, ktery odpovida
relativni vlhkosti prostiedi. RozliSujeme dva zakladni fyzikalni déje, a to adsorpci a absorpci

molekul vody.

Adsorpce se uplatiuje hlavné na povrchu dané latky, na kterém se molekuly vody
usazuji. Pokud tyto molekuly vody pronikaji i do materialu, jedna se o absorpci. Adsorpce
molekul vody je disledkem plisobeni adsorp¢nich sil mezi sorbentem a sorbendem, tedy mezi
latkou pfijimajici vodni paru (plyn) a sorbovanou latkou. Pfi adsorpci molekul se mohou

uplatnit elektrostatické sily, van der Waalsovy sily a chemickeé sily [23].

1.13 Vihkost plynu
Vlhkym plynem je myslen plyn, v némz je pfitomna vodni para zaujimajici objem V.
Odstranénim vodni pary ziskdme plyn suchy. RozliSujeme nékolik zakladnich pojmu:

absolutni vlhkost, mérna vlhkost a sméSovaci pomér.

Absolutni vlhkost — nebo-li hustota vodni pary, se zna¢i ¢. Je to celkové mnozstvi

vodni pary v jednotkovém objemu zkoumaného vlhkého plynu:

_MHZO 18
¢—7 (18)

kde M, , je celkovd hmotnost vodni péary, obsazené v plynu, V je objem zkoumaného
vlhkého plynu.
Mérna vlhkost — udava podil hmotnosti vodivé pary k celkové hmotnosti vlhkého plynu:

M H,0
M

vp

¢, = (19)
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kde M, , je celkovd hmotnost vodni pary obsazené v plynu a M, je celkovd hmotnost

v

vlhkého plynu.

SméSovaci pomér — znaci se s. Je to podil hmotnosti vodni pary k celkové hmotnosti

suchého plynu:

(20)

kde My je celkovd hmotnost vodni pary obsazené v plynu a M, je celkovd hmotnost

suchého plynu.

Relativni vlhkost ¢ — (oznacovand RH) udavd pomér hmotnosti vodni pary obsazené

v plynu ke hmotnosti vodni pary, kterou by obsahoval stejny objem vzduchu, kdyby byl pfi

stejné teploté vodnimi parami nasycen:

M

H,0

Q= 21
M, (21)

kde My , je celkova hmotnost vodni pary obsaZené v plynu a M, je hmotnost vodni pary,

kterou byl objem vzduchu nasycen.

Pomoci vztahu (18) lze relativni vlhkost téz vyjadfit jako podil skutecné absolutni
vlhkosti plynu a absolutni vlhkosti téhoz plynu za stejné teploty, pokud by byl vodni parou

nasycen:

¢ = ?as (22)

kde ¢ je skute¢na absolutni vlhkost plynu a ¢

s J€ absolutni vlhkost vzduchu pfi nasyceni

vodni parou [23].

1.14 Tepelné namahani dielektrik

Pro elektrické zatfizeni jsou rozhodujici podminky, v nichz pracuje pii provozu.
Vyznamnym faktorem je provozni teplota. Teplota je u elektrickych zatizeni pievladajicim

¢initelem zpusobujicim starnuti dielektrickych materiala.

Proto je dulezitym aspektem pii névrhu elektrického zafizeni jeho tepelna odolnost.
Tepelné namahani dielektrik je zplsobeno zejména vysokou teplotou prostiedi,
dielektrickymi ztratami a chemickymi zménami v dielektriku zptsobenymi zvySenou
teplotou. Dlouhodobé zvySend pracovni teplota dielektrika piispiva k rychlejSimu starnuti
atrvalému zhorSeni jeho zdkladnich vlastnosti. Obecné tepelné vlastnosti lakovych

kompozitnich materiald zavisi na typu pouzité pryskyfice.
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1.15 Diagnostické metody pro sledovani elektrickych vlastnosti
izola¢nich materiali ve stridavém poli

Elektrické zafizeni je sériovym spolehlivostnim fetézcem, v némz vypadek jednoho
¢lanku znamena ukonceni ¢innosti celku. Pti zkoumani stavu zatizeni zamétujeme pozornost
na jeho nejcitlivéjsi misto, kterym je bezesporu izola¢ni systém. To znamena vénovat
patiicnou pozornost izolanttim, jak pfi vstupu do vyroby, tak i v jejim pribé¢hu a nasledném
bchu zivota zatizeni. Toto studium je zalezitosti diagnostiky elektrickych zatizeni. NaSe
pozornost bude vénovana diagnostice prvkia dielektrického podsystému elektrického zatizeni
— izolantim, ve stfidavém elektrickém poli. Principem méficich metod v této oblasti je ur¢eni
prvkl ndhradniho schématu dielektrika. Pro ziskani objektivniho obrazu v této oblasti je
vhodné sledovat zavislosti ztratového Cinitele tg ¢ a relativni permitivity &' na napéti, teploté
a kmitocCtu, jak ostatné vyplyva z teoretickych tivah a je podpoteno praktickymi zkuSenostmi.
Dalsim rozhodujicim faktorem v této oblasti je kmitoCtova zavislost téchto parametrfi. To
znamena, ze musime podle daného kmitoctu pouzivat rizné metody. Pro ziskéni objektivniho
nazoru na moznosti aplikace daného materialu pii uritém kmitoCtu, se musime piesveédcit,

jak se pfi ném z tohoto hlediska chova.

Pro praktickd méfeni v oblasti primyslové a ji blizkych kmitoctech pouZivdme metody

mustkové, pro vyssi kmitocty fadoveé nad desitky kHz pak metodu rezonancni [16].

1.15.1 Metoda Scheringova mustku
Jednou z nejpouzivangjSich je metoda Scheringova mustku. Mustek sestava ze dvou
hlavnich ¢asti, z prvni, jejiz prvky jsou umistény ve vysokonapétovém prostoru zkuSebny
a dale ¢asti slouzici k vyvazovani mimo tento prostor. Galvanické oddéleni obou casti tvori
vzorek v ptislusném elektrodovém systému a kapacitni normal, ktery je ve vysokonapétové
¢asti mustku proveden jako vysokonapétovy kondenzator, vétSinou o kapacité cca 100 pF, se
zanedbatelnymi ztratami tg 6 < 10” a plynnym dielektrikem, nejéast&ji v podobé stla¢eného

oxidu uhli¢itého.
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Obr. 14 Scheringliv vysokonapétovy mistek [16].

Pouzity napétovy zdroj musi davat napéti sinusového priibéhu a mit dostate¢ny vykon.
Nesmi byt v oblasti pouzivaného zkuSebniho napéti zdrojem vybojové ¢innosti. V uzlech
diagonalni vétve mistku jsou svodice piepéti D, slouzici k ochrané obsluhy pfi pfipadném
prirazu vzorku. Nizkonapétova cast slouzi k vyvéazeni mustku odporovou a kapacitni
dekadou R; a C4. Dekadou R; se vyrovnava kapacitni slozka ndhradniho sériového obvodu,
kapacita Cy slouzi k vyrovnani odporové slozky. Vyrovnani indikuje nulovy indikator N.
Nizkonapét'ova ¢ast mustku je stinéna proti vlivu elektromagnetickych parazitnich poli, jez
ovliviiuji pfesnost méteni.

Pfed vlastnim vyvaZenim mustku je nutné eliminovat parazitni kapacity potencidlnim
regulatorem stinéni. Jeho poslanim je generace a zavedeni potencialu opacné polarity i faze
do stiniciho obvodu mistku a tim likvidace ruSivych potencidldi, vzniklych diky okolnim

rusivym polim a vazbou prvkl muistku proti zemi [16].

1.15.2 Metoda ctyrkapacitniho mustku
Schéma ctytkapacitniho mustku je vidét na obr. 15. Tento mustek se odliSuje od vyse
uvedeného Scheringova mustku tim, ze ma ve vSech vétvich kapacity, tedy i ve tieti a Ctvrté,
coZ ma za nasledek zvySenou impedanci v uvedenych vétvich a tim vyssi citlivost 1 presnost
méteni. Mlstek mé vlastni zabudovany napajeci zdroj, ktery pracuje v rezonancnim zapojeni
a zarucuje sinusovy tvar kiivky 50 Hz bez vy$sich harmonickych. Umoziiuje préci s napétim
do2 000 V.
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Obr. 15 Zapojeni ¢tytkapacitniho Scheringova mustku [16].

Pro eliminaci parazitnich kapacit pfivodd a mérnych kondenzatort, které by
znehodnocovaly méfeni, je mistek vybaven stinénim a vestavénym automatickym
potencidlnim regulatorem P. Jedna se o zesilovac¢ 1:1 s velkou vstupni a malou vystupni
impedanci, ktery pii vyrovnani mustku pfivadi automaticky jeden uzel diagonaly na nulovy
potencial a tim eliminuje vliv kapacity pfivodi k uzlim mistku proti stinéni, tedy zemi.
Vyrovnani mustku se déje pomoci elektronického nulového indikatoru s regulovatelnou
citlivosti. Neznama kapacita Cy vzorku zapojend do prvé vétve mistku se vyrovnava
kapacitni dekadou C,. Ztraty vzorku pak odporovou a vodivostni dekadou R; a Gs ve tieti

mustkové vétvi. Velikost tg 6 se Cte pfimo na stupnicich ovladacich prvkt muistku [16].

1.15.3 Metoda modifikovaného mustku pro rozsah 30 Hz do 300 kHz.

Pro méfeni dielektrickych ztrat v kmitoctovém spektru 30 Hz az 300 kHz slouzi

modifikovany Scheringiv mustek podle zapojeni na obr. 16.
Mistek je napajen v neuzemnéné diagondle 1 - 3 napétim proménné amplitudy
a kmitoc¢tu (0 az 30 V, 30 Hz az 300 kHz) z oscilatoru pies oddélovaci transformaétor.

V uzemnéné diagondle 2 - 4 je selektivni laditelny zesilova¢ s indikatorem jako nulovy

indikator. Do vétve 1 - 2 je koaxidlnimi kabely pfipojen mérny kondenzator se vzorkem.
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Obr. 16 Modifikovany Scheringtiv miistek pro kmitocty 30 Hz az 300kHz [16].
Oto¢nym kondenzéatorem ve vétvi 2 - 3 se vyrovnava kapacita vzorku. Hrubé rozsahy této
kapacity x1, x10, x100, x1000 lze nastavit na mustku pfepinacem B. Ztratovy Cinitel vzorku
se vyrovnava oto¢nym kondenzatorem Cj, (na mulstku oznacen A) ve vétvi 0 - 3 a nastavenim
poméru odportt R, a Ry ve vétvich 0 - 3 a 0 - 1 pfepinaCem na mustku B (podobné jako
u hrubych rozsahti kondenzatoru vétve 2 - 3) [16].

1.15.4 Automaticky muistek pro méreni dielektrickych ztrat
Mustek vychazi z klasického principu Scheringova mistku a slouzi k automatickému

zobrazeni tg 0 a Cy. Mustek je zobrazen na obr. 17. Vétve mistku jsou vlastné kapacitnimi

délici (vysokonapétové kapacity Cx a Cy, nizkonapétové Cy a Cr). Tento mustek nemusi byt
oproti konven¢nim mustkiim uplné€ vyvéazen, nebot’ se vlastné méii fazovy uhel mezi dil¢imi
napétimi na obou nizkonapétovych impedancich. Oba nizkonapétové kondenzatory Cy a Cr
jsou hrubé nastaveny tak, ze délici poméry vétvi jsou stejného fadu. Ztratovy Cinitel tg 5 se
urCuje z fazového thlu mezi napétimi, kterd se objevi na nizkonapétovych kondenzatorech
Cv a Cr. Tato napéti jsou digitalizovana senzory 1 a 2 s bateriovym napajenim.
Digitalizované signaly jsou pfendSeny optickymi kabely do pocitace, kde jsou zpracovany
s pouzitim rychlé Fourierovy transformace a nésledné je urcen tg ¢ . Kapacita Cx se urCuje
z déliciho poméru méfici vétve. Vyhodou mustku je pouziti nejen odport, ale i kondenzatora
v nizkonapétové Casti mustku, coz zpfesiiuje méteni, ale také umoznuje eliminaci chyb

vzniklych pfi¢nymi parazitnimi kapacitami [16].
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Obr. 17 Automaticky mustek pro méteni dielektrickych ztrat [16].

1.15.5 Rezonanc¢ni metoda mérenim nakmitaného napéti (Q-metr)

Tato rezonancni metoda se pouzivd v kmitoctovém rozsahu 10 kHz az stovky MHz.
Ztratovy Cinitel tg 0 se zde urcuje na zakladé rozdilu &initele jakosti rezonanéniho obvodu
Q s pfipojenym a bez piipojeného vzorku. Pouzivanym piistrojem je Q-metr, tedy pfistroj pro
meéfeni obecnych impedanci v uvedeném rozsahu. Méfeni se déje na zdkladé zjiSt'ovani
Cinitele jakosti, tedy podilu nakmitaného napéti na reaktanci obvodu a vstupniho napéti
vlozené energie do rezonanc¢niho obvodu ze zdroje. Méfenou impedanci je proméfované
dielektrikum v mérném kondenzatoru, zapojené¢ do mérného sériového rezonan¢niho obvodu.

Schéma Q-metru s prométovanym dielektrikem je na obr. 18.

o e |
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Obr. 18 Schéma rezonan¢ni metody (Q metr) pro méteni tg § [16].

Na obr. 18 jsou L, pomocné civky takové hodnoty, aby dochazelo k rezonanci pro dany
nastaveny kmitocet, Cp je kapacita laditelného kondenzatoru Cp nastavend pii rezonanci

obvodu s méfenym vzorkem, Cy je kapacita mikrometrického kondenzatoru s dielektrikem ve
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form¢ vzduchu, G, je konduktance samotného vzduchového kondenzatoru a Gy je
konduktance dielektrika.

Me¢éfici rezonanéni obvod MO je napajen pres vazebni c¢len vysokofrekvencnim
generatorem, jehoz napéti je méieno vstupnim voltmetrem. Vazebnim ¢lenem je v podstaté
odporovy délic. Mérny obvod MO je sériovy rezonan¢ni obvod, tvofeny mérnym laditelnym
kondenzatorem Ci, v sérii se svorkami Lx, kam pfipojujeme pii métfeni ztratového Cinitele
pomocnou civku takové hodnoty, aby rezonovala pifi daném kmitoctu. Na svorky Cx
pfipojime paralelné¢ k laditelnému kondenzatoru Cp mikrometricky mérny kondenzator
s proméfovanym dielektrikem. Nakmitané napéti méfime na kondenzatoru rezonancniho
obvodu vystupnim voltmetrem. Mikrometricky mémy kondenzator ma pevnou spodni
a vykyvnou horni elektrodu posouvatelnou mikrometrickym Sroubem. Jeji vykyvné uloZeni

umoznuje kopirovani eventudlnich nerovnobé&znosti ploch vzorku.

Principem méfeni je substituéni méteni ztrat kondenzatoru Cy na zédkladé méfeni Cinitele
jakosti O obvodu v rezonanci. Méfeni ztratového Cinitele se déje méfenim Cinitele jakosti
obvodu s pripojenym vzorkem dielektrika (prvni méteni) a bez vzorku (druhé méteni). Pti
prvnim méteni se zméfi O, pii vzdalenosti elektrod mikrometrického kondenzatoru d;, ktera
je tloustkou vzorku. Pfi druhém méfeni, provadéném bez métfeného vzorku, ktery byl
z elektrodového systému vynat, se zméti 0> a zmenSend vzdalenost elektrod d,, pfi nizZ se

obvod rozkmité do rezonance [16].
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2 Experimentalni ¢ast

2.1 Zkusebni vzorky

Pro ucely proméfeni a vyhodnoceni vlivu klimatickych podminek, zejména teploty
a relativni vlhkosti, na slozky komplexni permitivity slozenych lakovych materiali s ohledem
na podil plniva, byla pfipravena sada vzorkl vyrobenych z epoxidového impregnacniho laku
Epoxylite TSA 220S plnéného riiznym podilem mikromleté slidy jako plniva. Jedna se o Ctyfi
sady po deviti vzorcich, kazda sada se li§i obsahem slidy jako plniva. Prvni sada je vyrobena
pouze z Cistého laku bez podilu slidy, druhd sada vzorkii obsahovala 4%, tieti 8% a Ctvrta

12% podil mikromleté slidy, viz tab. 4.

Pro tcely porovnani vlastnosti elektroizolacniho laku pInéného nanocésticemi
a mikro¢asticemi za normalnich atmosférickych podminek byla zhotovena sada vzorki
z polyesterové pryskytice Dolphon XL 2102 plnéné riaznymi podily mikromleté slidy a oxidu
kifemicitého v podobé nanoplniva. Vzorkli plnénych nanocasticemi oxidu kiemicitého byly
vyrobeny Ctyti sady po tiech vzorcich, kde se kazda sada liSila obsahem oxidu kiemicitého
jako plniva. Prvni sada je vyrobena pouze z €istého laku bez oxidu kiemicitého, druhd
obsahovala 1%, treti 2% a ¢tvrtd 3% podil oxidu kiemicitého, viz tab. 6. Vzorkli plnénych
mikroc¢asticemi v podobé slidy byly vyrobeny také Ctyfi sady po tfech vzorcich. Prvni sada
vzorkll obsahovala 2%, druha 4%, tfeti 6% a ctvrta 8% podil mikromleté slidy, viz tab. 5.

2.1.1 Impregnacni laky
Charakteristika polyesterové pryskyrfice Dolphon XL 2102

ZkuSebni vzorky plnéné nanocasticemi a mikroc¢asticemi byly vyrobeny z vysoce kvalitni
polyesterové pryskyfice Dolphon XL 2102 tfidy H. Jednd se o jednoslozkovou C¢irou
polyesterovou pryskyfici se 100 % pevnych castic. Je charakteristickd svoji vynikajici
smaceci schopnosti, dobrou lepivosti, stfedné¢ nizkou viskozitou, velice slabym aroma
arelativné rychlym vytvrzovacim cyklem. Vyhodou této pryskyfice je to, ze neobsahuje
formaldehyd, styrén, vinyltoulen a tri-methyl-benzen. Dolphon XL 2102 je vhodny pro
impregnaci trakénich vinuti, rotorti, statort a transformdatori. Vyrobcem stanovené doby
vytvrzovani jsou 2,5 hodiny pfi teploté 150 °C, 2 hodiny pii teploté¢ 160 °C, nebo 1,25 hodiny
pii teploté 170 °C [10].
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Tab. 2 Vlastnosti polyesterové pryskytice Dolphon XL 2102 [10].

Hustota pii 25 °C 1050 + 50 kg m™
s 1 % reak¢niho ¢inidla 198 D 100 °C 8 - 12 min.
Doba Zelatinace se 2 % reak¢niho ¢inidla 198 D 100 °C 6 - 9 min.
15 g pryskyfice, od 100 do 140 °C
Vahovy ubytek na 20min. <1,3 %
Dielektricka pevnost ASTM D - 115,23 °C > 128 kV mm’!

Charakteristika epoxidoveé pryskyrice Epoxylite TSA 220S

Sada zkuSebnich vzorkli, urCenda pro vyhodnoceni vlivu klimatickych podminek,
plnénych mikrocasticemi, je vyrobena z epoxidového impregna¢niho laku Epoxylite TSA
220S jako matrice. Jedna se o jednoslozkovou cirou epoxidovou pryskyfici jantarové barvy.
Vyznacuje se vychozi viskozitou 5000 mPa s pifi 25 °C a po =zahfati strmym poklesem
viskozity. Pii 50 °C vykazuje hodnotu 500 mPas. Lak je vytvrzovan pii 165 °C. Doba

gelovaténi, uddvana vyrobcem, je 6 minut, po 12 hodinach je lak zcela vytvrzen.

Tab. 3: Vlastnosti tvrzené pryskyfice [5].

Tvrdost D podle Shorea (DIN 53505) 92 (25 °C)
Tepelna tiida (ASTM D1207/20000 h) 220 °C
Teplota zeskelnéni (IEC 1006) 150 °C
Pevnost v tahu (ISO 527) 110 N mm™
Pomérné prodlouzeni pii pretrzeni | (ISO 527) 2,50 %
Soucinitel tepelné roztaznosti (DIN 53752) 50.10° K
Tepelna vodivost (ISO 8894-1) 0,21 Wm'K
Zépalnost (UL 94) S
Absorpce vody (ISO 62) 0,12% (23 °C)
Dielektrickd pevnost (IEC 243-1) 260 kVem'™
Dielektrickd konstanta (IEC 250) 3,6 pii 20 °C
Ztratovy Cinitel (IEC 250) 0,003 pti 20 °C
M¢rny (objemovy) odpor (IEC 93) 1013 Q cm
2.1.2 Piniva

Charakteristika oxidu kifemicitého (SiO)

Vzorky plnéné nanocasticemi obsahuji podil oxidu kiemicitého ve form¢ nanoprasku od
firmy Sigma-Aldrich o velikosti ¢astic 10 - 20 nm s Cistotou 99,5 %. Povrch ¢éstic je 140 -
180 m* g s hustotou 2,2 - 2,6 g cm™. Oxid kiemiéity se v prirodé naléza nejcastéji ve formé
a-kiemene, ktery je soucasti naptiklad zuly a piskovce. Oxid kiemicity je velmi rozmanity,

tvofi neyjméné 22 fazi a 12 polymorfnich forem. Diky tomu a velkému praktickému vyznamu
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patii tento oxid k nejstudovanéj$im latkam. Modifikace oxidu kiemicitého se pievazné
skladaji z tetraedrt SiOy4, které jsou propojeny pies vrchol. V termodynamicky nejstabilnéjsi
formé - a-kfemenu tvoii tyto tetraedry vzajemné spojené Sroubovice. Oxid kiemicity je velmi
odolny wvuaci kyselinam, s vyjimkou kyseliny fluorovodikové. V primyslu se nejcastéji

pouziva a-kfemen, kiemenné sklo, silikagel, koutovy kiemen a diatomit [20].
Charakteristika slidy

Sada vzorki obsahujicich mikroc¢astice je plnéna hmotnostnimi podily mikromleté slidy
firmy Mica-M. Jedna se o nerostnou surovinu vyrobenou mletim slidy nebo slidovych odpadt

na ¢astice mensi nez 15 um. Tato slida neobsahuje zadné vodivé castice.

2.1.3 Vyroba lakovych vzorkii

Vzorky tvofené epoxidovym impregnacnim lakem Epoxylite TSA 220S, plnénym
riznym podilem mikromleté slidy jako plniva, byly vytvrzovany v teflonovych
(polytetrafluorethylénovych) formach. Teflon je termoplast a ma dobrou tepelnou stabilitu.
Vytvrzené vzorky neobsahovaly zadné vzduchové vmeéstky a byly vhodné k vlastnimu
méfeni.

Pro vyrobu vzorkll z polyesterové pryskytfice Dolphon XL 2102 s rliznym plnénim
mikromleté slidy, nebo casticemi S;O, v podob¢ nanoplniva, byly po neuspésnych pokusech
vyroby v teflonovych formach zvoleny pro tento typ laku formy hlinikové. Divodem bylo
opakované praskani a prohybani vzorkli za souc¢asného vytvareni vzduchovych vméstki ve
vzorcich, které tim byly znehodnoceny a nebyly pouzitelné k vlastnimu méfeni. Vzduchové
vmeéstky predstavuji mezi vytvrzenym vzorkem a elektrodovym systémem sériové ptipojenou
kapacitu vzduchového kondenzatoru ke kondenzatoru, tvofeném vytvrzenym lakovym
vzorkem. To zplisobuje zmenSeni métené kapacity a tedy snizeni hodnot relativni permitivity.
Dulivod tohoto praskani vzorkli a vytvafeni vzduchovych vméstkli mohl byt v tom, Ze je
polyesterova pryskyfice Dolphon XL 2102 urcena pro aplikace na povrchy vodict a dila
s malou tloustkou nanéaSené vrstvy laku (do 2 mm), zatimco hloubka vnitini vysoustruzené

¢asti teflonovych forem se pohybovala od 2,5 mm do 5,5 mm.

Na obr. 19 je zobrazena hlinikova forma s vn&j$sim primérem d; =80 mm a vnitfnim
pramérem d, =70 mm. Tloustka formy je 4; =5 mm. Hloubka vnitini vysoustruzené Casti

formy ¢ini 4, = 1 mm.
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Obr. 19 Rozméry hlinikovych forem pro odlévani vzorka [17].

Postup samotné vyroby vzorku

Po vypoctu objemu pouzitych forem, hmotnosti elektroizolaéniho laku a hmotnostniho
podilu plniva v podobé oxidu kifemicit¢ho nebo slidy, byl v kddince na laboratorni vaze
navazen dany podil plniva a elektroizola¢niho laku. Smés bylo nutné diikladné promichat, aby
v ni nevznikly shluky (hrudky) pouzitého plniva. Smés byla nejprve michana magnetickou
michackou po dobu 20 minut pii teploté¢ 30 °C kvili sniZeni viskozity smési. Po té bylo
pouzito ultrazvukového michani pro jesté dikladnéjsi promichani plniva v laku, a to po dobu
30 minut za teploty 30 °C. Jak vyplyva z [21], doba michani je dalezita a je stanovena na
zaklad¢é objemu pryskyfice a ¢astic smési, protoze lak mize mit tendenci degradovat, pokud
je doba michani pfili§ dlouhd, nebo, je-li vysoka teplota smési béhem michani. Formy byly
béhem michani smési dikladné vycistény technickym lihem a vloZeny do horkovzdus$ného
sterilizatoru STERICEL 55, kde byly ptedehiaty na teplotu 80 °C po dobu 30 minut. Rost
uvnitf  horkovzduSného sterilizaitoru STERICEL 55 bylo nutné pfed kazdym métfenim
dokonale vyvazit pomoci vodovahy, aby se zabranilo rozliti smési pfes okraj formy a tim
znehodnoceni vytvrzovaného vzorku. Po dokonalém promichani lakové smési byla smés
ponechana po dobu 10 minut v klidu, kvili jejimu ustileni. Bé&hem této doby vyprchaly ze
smési drobné vzduchové bublinky. Po ustileni byl vypocteny objem smési vpraven pomoci
injek¢ni stiikacky do predehtatych forem. Lakova smés byla nanaSena krouzivymi pohyby od
sttedu formy k jejimu okraji. Diky snizené viskozité lakové smési se po naliti do formy
nevytvarely vzduchové vmeéstky. Po dokonalém rozliti byly vzorky vlozeny do laboratorniho
horkovzdusného sterilizatoru, kde doSlo k vytvrzeni lakové smési po stanovenou dobu pfi

dané teplote, ur¢ené materidlovym listem konkrétniho laku. Vytvrzené vzorky neobsahovaly
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zadné vzduchové vmeéstky. Pro dokonalé srovnani povrchll vzorki bylo pouzito raznych typt

brusnych papird, podle jejich hrubosti.

Dtlezitym parametrem, ktery se nedalo vzhledem k laboratornim podminkam dodrzet je
absence vakua pii zpracovani lakt a plniv, viz [21]. To mélo za nésledek zvySenou piitomnost
vzduchovych bublin, vlhkosti nebo jinych cizich latek v miiZzce laku, které mohou pisobit

jako vady a drasticky tak zhorsit dielektrické vlastnosti vzorku.

2.1.4 Priprava vzorku pred mérenim
Vzorky uréené pro vyhodnoceni vlivu klimatickych podminek

Vlastnosti vzorkti byly zkoumdany pii postupném navlhani na relativni vlhkosti
0 %, 33 %, 55% a 75 %. Pro kazdou hodnotu relativni vlhkosti byly zméteny vlastnosti
vzorki pro teploty 20 °C, 30 °C, 40 °C a 50 °C. Nulové hodnoty relativni vlhkosti se docililo
v exsikatoru s molekulovym sitem. U vysSich hodnot relativnich vlhkosti bylo vyuZzito
nasycenych roztokli pfislusné soli v destilované vodé. Tyto soli v nasyceném roztoku
s destilovanou vodou zajistovaly pozadovanou hodnotu relativni vlhkosti v exsikatoru. Po
prométeni vlastnosti vysuSenych vzorkl, byly vzorky vlozeny do exsikatoru s nasycenym
roztokem MgCl, s hodnotou relativni vlhkosti 33 %. Dalsi exsikéatory obsahovaly nasyceny
roztok Mg(NOs), o relativni vlhkosti 55 %, nasyceny roztok NaCl, vytvafejici relativni
vlhkost 75 %.

Pied kazdym méfenim byly vzorky vloZeny do pfipravené¢ho exsikatoru, ve kterém byla
udrZzovéana a kontrolovana poZzadovana hodnota relativni vlhkosti. Hodnota spravné relativni
vlhkosti byla kontrolovana digitalnim vlhkomérem v pritbé¢hu navlhéni vzorka. Vzorky byly
do exsikatoru vlozeny vzdy nejméné¢ 7 dni pfed samotnym meéfenim, a to proto, aby se

docililo jejich dokonalého navlhnuti na pozadovanou hodnotu relativni vlhkosti.

Pfi méfeni vlastnosti vzorki, pfi nulové relativni vlhkosti, byl vzorek piimo z exsikatoru
s molekulovym sitem vkladan mezi elektrody, po zméteni byly vzorky vraceny hned nazpét,

aby nedochazelo k jejich navlhani z okolniho prosttedi.

Pro méteni vlastnosti vzorkli o vyssich relativnich vlhkostech (33 %, 55 % a 75 %)
a soucasn¢ za vysSich teplot (20 °C, 30 °C, 40 °C a 50 °C) byly vzorky vkladany do predem
piipravené klimatick¢é komory CLIMACELL 111 snastavenymi parametry. Klimaticka
komora byla pied kazdym méfenim nastavena na pozadovanou hodnotu relativni vlhkosti
a teploty. Vzorky byly do klimatické komory vkladany z exsikatoru nejdiive po 45 minutich
od jejiho nastaveni, aby se zarucilo dostate¢né ustalenych hodnot relativni vlhkosti pro danou
teplotu v komote. Po vlozeni do komory byly vzorky exponovany nejméné dalSich 45 minut
z davodu dokonalého prohiati na pozadovanou teplotu. Pot¢ mohlo zacit vlastni méfeni
kapacity a ztratového Cinitele v kmitoCtové zavislosti pro jednotlivé vzorky. Namétené
hodnoty byly dale zpracovany do kmitoCtovych zavislosti relativni permitivity a ztratového
Cinitele.
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Vzorky uréené k porovnani vlivu druhu plniva na elektrické vlastnosti

Vzorky urcené pro méfeni za normalnich atmosférickych podminek byly ulozeny
v exsikatoru s relativni vlhkosti 33 %, pfi pokojové teploté 23 °C. Pfi méfeni vlastnosti, byl
vzorek ptfimo z exsikatoru vkladan mezi elektrody méficiho piistroje. Po zméteni byly vzorky

vraceny nazpét do exsikatoru.

2.2 Mér¥ici zafizeni
LCR metr Agilent E4980A
Zékladni méfeni byla provaddéna na pfesném LCR metru Agilent E4980A. Zatizeni slouZzi
ke zkouseni komponent, kontrole jakosti a laboratornimu uziti. Méfici pfistroj se pouziva pro
hodnoceni LCR komponentti, materidli a polovodi¢ovych soucéastek v Siroké kmitoctoveé
oblasti 20 Hz az 2 MHz s trovni testovaciho signalu 0,1 mVims — 2 Vims, 50 A — 20 mAps.
Zalezi zde vSak na volbé, kde napiiklad moznost 001, znamend, ze testovaci signal se
pohybuje v rozsahu od 0,1 mV,ys do 20 Vs @ od 50 pA do 200 mA,,s. E4980A umoziuje
méteni C — D (kapacita — ztratovy Cinitel) se zdkladni ptesnosti = 0,05 % (C), = 0,0005 (D) na
vSech kmitoctech se sedmi-mistnym rozliSenim (rozliSeni ztratového Cinitele je 1 ppm)
v kazdém rozsahu. Agilent E4980A pouZziva ve spojeni s méficimi programy rozhrani GP-

IB/LAN/USB. Toto rozhrani umoziuje automatické testovani [2].

Pti méfeni kapacity Cx a ztratového Cinitele tg 6 je nutné nastavit pfedepsané korekce,
kvali potlaceni chyb, které vznikaji béhem méfeni a jsou zpisobeny zejména délkou kabelu
ajeho rozptylovou admitanci. Korekce slouzi k pfesnému nastaveni pocate¢niho stavu
elektrodového systému. Agilent E4980A je vybaven korekcemi OPEN, SHORT, LOAD
a korekci délky vodicu [3].

Korekce OPEN — (korekce naprazdno) slouZzi k eliminaci chyby zpiisobené rozptylovou
admitanci Y. Ta se skladd zparazitni kapacity C, mezi vodi¢i méficiho zafizeni
a elektrodového systému a z parazitni vodivosti G, mezi vodi¢i pfipojeni. Rozptylova
admitance je dana vztahem (23).

YOZGp+ja)Cp (23)

Korekce SHORT — (korekce nakratko) slouzi k eliminaci chyby zptsobené ztratovou
impedanci Z;, ktera se skldda =z parazitni impedance R, vodi¢l pfipojeni méficiho

a elektrodového systému a z parazitni indukénosti Ls vodi¢i méficiho zatizeni.
Z;=R +joL (24)

Korekce LOAD — tato korekce zlepSuje pfesnost mefeni pouzitim pracovniho normalu

jako reference [3].
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Trielektrodovy systém Agilent 16451B

K LCR metru Agilent E4980A byl piipojen tiielektrodovy rovinny systém
Agilent 16451B, ktery je urcen k métfeni tuhych dielektrickych materidlt. Mé&fici systém se
sklada ze tfi elektrod: méfici, napét'ové a ochranné (stinici), jak je vidét na obr. 20. Ochranna
elektroda snizuje vliv okrajové a zemni kapacity meéfici elektrody a vylucuje vliv
povrchového svodu na vysledek méfeni. Efektivnost ochranné elektrody je tim vétsi, ¢im
mensi je mezera a rozdil potenciali mezi méfici a ochrannou elektrodou. Pfi vlastnim méteni
jsou vzorky vkladany pfimo mezi elektrody a LCR metr proméfuje kmitoctové zavislosti
jejich kapacity a ztratového Cinitele. Je potfeba, aby primér testovaného materidlu byl vétsi
nebo roven 40 mm a mensi nebo roven 56 mm. Tloustka materidlu musi byt mensi nebo

rovna 10 mm [1].
méfici elektroda

ochranna elaktroda

’ / testovany material (vzorek)

napétova elektroda

Obr. 20 Schéma méficiho elektrodového systému Agilent 16451B [1].

Na obr. 20 je znizornéno schéma tiielektrodového systému, kde d_ je primér méfici

elektrody, ¢ je vzdalenost mezi méfici a stinici elektrodou, # je tloustka vzorku.
Program Agilent VEE Pro

LCR metr Agilent E4980A je propojen piimo s osobnim pocitatem a pomoci
naprogramované¢ho softwaru VEE Pro umoziuje zaznamenavat namétené¢ hodnoty kapacity
a ztratového cCinitele v programu MS Excel. Tim jsou velmi zjednodusSena vSechna meéfeni

a vypocty slozek komplexni permitivity.

Software Agilent VEE Pro je graficky orientované vyvojové prostiedi pro tvorbu
programovych aplikaci pro automatizaci méticich procesu, zpracovani dat a fizeni. Tvorba

programu zjednoduSené¢ odpovida vytvateni vyvojového diagramu automatizované¢ho
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méfticiho procesu. Maximdlni diraz je kladen na jednoduchost propojeni s méficimi pfistroji
prostfednictvim sbérnic GPIB, LAN, USB, RS-232 ¢i VXI, k dispozici jsou ovladace pro vice

nez 1000 méficich pfistroji od 70 riznych vyrobet [4].

2.3 Vypocet slozek komplexni permitivity

Geometricka kapacita vzorku se urci ze vztahu

d 2
C, =¢, % (25)

kde &, je permitivita vakua, d_ je primér méfici elektrody, ¢ je vzdalenost mezi méfici
a stinici elektrodou, 4 je tlouStka vzorku.

Pro vypocet relativni permitivity &' byl pouzit vztah (1), udévajici pomér mezi
nameétenou kapacitou a geometrickou kapacitou elektrodového systému.

Ztratove Cislo (imaginarni ¢ast komplexni permitivity) se vypocte pomoci vztahu (26),
udavajiciho zavislost mezi relativni permitivitou a ztratovym cinitelem:

8":8' tg 5 (26)

kde ¢’ je relativni permitivita a tg o je ztratovy Cinitel.

2.4 Tloustky a hmotnosti lakovych vzorku

Tloustky lakovych vzorki, uvedené v tab. 4, tab. 5 a tab. 6 jsou stfedni hodnotou osmi
nahodné namétenych hodnot na ploSe vzorku. K méfeni tloustky byl pouzit digitalni
mikrometr firmy Schut (Schut Geometrical Metrology) s oznacenim IP 54. Pro zjiSténi
hmotnosti lakovych vzorkil bylo pouZito elektronické laboratorni vahy WPS 360/C/2.
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Tab. 4 Prehled tloust'ek a hmotnosti jednotlivych vzorkll vyrobenych z laku TSA 220S plnénych

mikrocasticemi
vzorek €. | plnéni (%) | tloustka 2 (mm) | hmotnost m (g)
1 2,46 9,04
2 2,26 7,78
3 2,21 8,27
4 2,76 10,2
5 0 2,62 9,37
6 2,67 9,85
7 2,75 10,0
8 3,09 13,5
9 4,47 15,3
1 2,75 9,79
2 2,23 8,36
3 2,44 8,20
4 2,93 11,0
5 4 2,81 10,6
6 3,11 11,6
7 3,23 11,8
8 4,31 15,0
9 5,38 18,6
1 2,95 11,3
2 2,37 8,20
3 2,26 8,84
4 2,99 11,2
5 8 2,99 11,1
6 3,00 11,3
7 2,97 11,3
8 5,08 17,9
9 5,31 18,7
1 3,01 11,6
2 2,28 8,92
3 2,41 8,65
4 3,10 11,9
5 12 3,48 13,3
6 3,08 12,0
7 3,22 12,4
8 4,63 16,6
9 5,45 19,5
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Tab. 5 Ptehled tloust’ek a hmotnosti vzorkli vyrobenych z laku Dolphon XL 2102 plnénych mikroc¢asticemi

vzorek €. | pInéni (%) | tlouStka 4 (mm) | hmotnost m (g)
1 0,999 4,71
2 2 0,996 4,73
3 0,995 5,01
1 0,992 4,27
2 4 0,990 4,39
3 0,993 4,18
1 0,984 4,58
2 6 0,987 4,37
3 0,980 4,15
1 0,999 5,00
2 8 0,998 5,15
3 0,999 5,06

Tab. 6 Prehled tloust'ek a hmotnosti vzorkl vyrobenych z laku Dolphon XL 2102 plnénych nanocasticemi

vzorek €. | pInéni (%) | tlouStka 4 (mm) | hmotnost m (g)
1 1,02 4,81
2 0 1,02 4,62
3 1,01 4,63
1 1,00 4,45
2 1 1,04 4,67
3 1,04 4,66
1 1,26 5,20
2 2 1,14 5,08
3 1,34 5,78
1 1,09 4,81
2 3 1,01 4,12
3 0,952 3,81
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2.5 Vysledky méreni

Vyhodnoceni viivu klimatickych podminek na vzorky

Meéteni kmitoctovych zavislosti relativni permitivity a ztratového Ccinitele bylo
realizovano na 36 vzorcich (4 sady po 9 vzorcich) ve vysuseném stavu a v priabéhu navlhani.
Vysledky méfeni na vysuSenych vzorcich ¢istého laku pii teploté 20 °C ukazuje obr. 21
a obr. 22, pro dalsi vyhodnoceni byly pouzity priméry relativni permitivity a ztratového cisla
shodnych vzorkl. Vysledky experimentu jsou vyjadieny nasledujicimi obrazky, které ukazuji
vliv zvysujici se teploty a relativni vlhkosti na kmitoctové zdvislosti relativni permitivity
a ztratového Cisla, tedy slozky komplexni permitivity lakovych vzorkl s riiznym podilem
mikromleté slidy. Méfeni byla provedena pro jednotlivé teploty a relativni vlhkosti lakovych
vzorki s riznymi podily slidy opakované.

330 g
320 FEHHEHEIRER R Ss
3,10
3,00
—~2,90
" 2,80
2,70
2,60
2,50

2,40 T T r
1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 f (Hz) 1,0E+05 1,0E+06 1,0E+07

Xvzorek ¢.1 X Vzorek ¢.2 Vzorek ¢.3 Vzorek ¢.4 XVzorek ¢.5

XVzorek ¢€.6 XVzorek &.7 XVzorek ¢.8 xVzorek ¢.9

Obr. 21: Kmitoctova zavislost relativni permitivity pro vzorky s 0% podilem mleté slidy
pfi relativni vlhkosti 0 %.
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Obr. 22: Kmito¢tova zavislost ztratového €isla pro vzorky s 0% podilem slidy pii
relativni vlhkosti 0 %.
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Obr. 23: Kmitoctové zavislosti relativni permitivity lakovych vzorka s riznym plnénim
slidou a ménici se relativni vlhkosti 33 % (a), 55 % (b), 75 % (c) pii =20 °C.
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Obr. 24: Kmitoc¢tové zavislosti ztratového ¢isla lakovych vzorkt s riznym plnénim slidou
a ménici se relativni vlhkosti 33 % (a), 55 % (b), 75 % (c) pti $ =20 °C.
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Obr. 25: Kmitoc¢tové zavislosti relativni permitivity lakovych vzorki, s 12% podilem
mikromleté slidy, s ménici se teplotou a relativni vlhkosti 33 % (a), 55 % (b), 75 % (c).
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Obr. 26: Kmitoc¢tové zavislosti ztratoveho €isla lakovych vzorki, s 12% podilem
mikromleté slidy, s ménici se teplotou a relativni vlhkosti 33 % (a), 55 % (b), 75 % (c).
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Obr. 27: Zavislost &" = F(g') lakového vzorku s 12% plnénim slidou a relativni

vlhkosti 33 % pii 3 =20 °C.

Obr. 28: 3D graf zavislosti relativni permitivity na teploté a kmitoctu pro lakové vzorky

s 8% plnénim slidou pfi relativni vlhkosti 33 %.
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Na obr. 21 a obr. 22 jsou grafické pribéhy zavislosti relativni permitivity (obr. 21)
a ztratového Cisla (obr. 22) na kmitoctu pro vysuSené vzorky vytvrzeného Cistého laku pii
teploté 3 =20 °C. Z obr. 21 je vidét, Ze hodnota relativni permitivity se pohybuje v rozmezi
2,70 az 3,30 (pro kmitocet 100 Hz). Tyto hodnoty s rostoucim kmito¢tem klesaji. Pro dalsi
vyhodnocovani bylo pouzito primérnych hodnot zjisténych parametri vzorkl, u kterych
kmitoctové pribéhy vlastnosti vykazovaly nejmensi odchylky. Primérna relativni permitivita
je 3,24 pro kmitocCet 100 Hz. Ztratové ¢islo je okolo kmitoctu 100 Hz zanedbatelné, od 1 kHz
se zaCinaji ztraty zvySovat, jak je vidét na obr. 22.

Z hlediska vypovidaci schopnosti by mély mit vS§echny obrazky (obr. 23 — obr. 26) stejné
méfitko, ale z dlivodi prudkého nartstu hodnot slozek komplexni permitivity pfi relativni

vlhkosti 75 %, byla pro tuto vlhkost zvolena jina méftitka.

Z obr. 23 je patrné zvySovani hodnoty relativni permitivity u lakovych vzorkl s riznym
plnénim slidou pfi rostouct relativni vlhkosti. Pro hodnotu relativni vlhkosti 33 % (obr. 23 a))
je hodnota relativni permitivity lakového vzorku s 4% plnénim slidou pii kmitoctu 100 Hz
3,50. Pfi relativni vlhkosti 75 % (obr. 23 c)) je pro tento lakovy vzorek pfi stejném kmitoctu
hodnota relativni permitivity 6,86. Z toho vyplyva, Ze se zvySujicim se procentem slidy jako
plniva je kompozitni material schopen vice navlhat. ZvySovani vlhkosti lakovych vzorki tedy
zpusobuje nariist relativni permitivity, protoze se zvySovanim vlhkosti v lakovych vzorcich

narasta celkovy pocet polarnich ¢asti, a v disledku toho se zvySuje i polarizace.

S rostouct relativni vlhkosti u lakovych vzorkl s riznym plnénim slidou roste 1 ztratové
¢islo a projevuji se zde jednotlivd relaxacni maxima, jak je vidét na obr. 24. Pti relativni
vlhkosti 33 % (obr. 24 a)) je ztratové Ccislo lakovych vzorkli pro kmitocet 100 Hz
zanedbatelné. S rostoucim kmitoCtem vzrustaji ztratova c¢isla lakovych vzorkl az k hodnoté
0,07 (pro kmitocet 1 MHz). Pro hodnoty vysSich relativnich vlhkosti ztratova ¢isla lakovych
vzorkl s riiznym hmotnostnim plnénim slidou rostou a méni sviij priibéh, projevuji se zde
relaxacni maxima. U vzorkll z cistého laku ztratova cisla neméni svij pribéh a nemaji
relaxani maxima, (obr. 24 c¢)). Lakové vzorky se 4% a 12% plnénim slidou maji relaxacni
maxima piiblizné pii kmitoctu 5 kHz. Tato relaxaéni maxima souviseji s pohlcovanim vodni
pary vzorky. Molekuly vody jsou polarni, proto zde ptrevladd ziejmé polarizace dipdlova,
ktera je podminéna piitomnosti permanentnich dipolt, jakymi jsou molekuly vody, které se

mohou ve vnéj$im poli natacet.

Relativni permitivita lakovych vzorkil vzrista také se zvysujici se teplotou a relativni
vlhkosti. S rostoucim kmitoctem klesd a zachovava si svoji tendenci prubchu, viz obr. 25.
Hodnota relativni permitivity lakového vzorku s 12% podilem slidy pfi relativni vlhkosti
33 % a pro teplotu 9 =20 °C je 3,51, pfti teploté 3= 50 °C je 3,66 (pro kmitocet 100 Hz).

Ztratova Cisla lakovych vzorkll s 12% podilem slidy s rostouci teplotou a relativni

vlhkosti nartstaji, tento nariist je vetsi pii nizSich kmitoctech, jak je vidét na obr. 26.
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Porovnani viivu typu plniva na elektrické viastnosti vzorku

Meéteni kmitoctovych zavislosti relativni permitivity a ztratového cisla bylo realizovano
na 12 vzorcich s 2%, 4%, 6%, 8% hmotnostnim podilem mikromleté slidy a na 12 vzorcich
s 0%, 1%, 2%, 3% hmotnostnim podilem SiO, v podobé nanocastic za normalnich
atmosférickych podminek. Vysledky méfeni na vzorcich Cistého laku pfi teploté okoli ukazuje
obr. 29 a obr. 30. Vysledky experimentil jsou vyjadieny nasledujicimi obrazky, které ukazuji
vliv hmotnostniho podilu a typu plniva na kmitoctové zavislosti relativni permitivity
a ztratového Cisla, tedy slozky komplexni permitivity lakovych vzorki s riznym hmotnostnim

podilem mikromleté slidy a oxidu kemicitého v podob¢ nanoplniva.
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Obr. 29: Kmitoc¢tova zavislost relativni permitivity pro vzorky s 0% podilem plniva.
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Obr. 30: Kmitoc¢tova zavislost ztratového Cisla pro vzorky s 0% podilem plniva.
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Obr. 31: Kmito¢tové zavislosti relativni permitivity lakovych vzorkl s riznym plnénim

a ménicim se typem plniva, mikrocastic slidy (a), nanocastic SiO; (b).
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Obr. 32: Kmitoctoveé zavislosti ztratového Cisla lakovych vzorki s riznym hmotnostnim

plnénim a ménicim se typem plniva, mikroc¢astic slidy (a), nanocastic SiO, (b).
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Obr. 33: Zavislost &" = F(g') lakového vzorku se 4% pln&nim slidou.
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Obr. 34: Zavislost &" = F(g') lakového vzorku s 8% pln&nim slidou.
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Obr. 35: 3D graf zavislosti relativni permitivity na hmotnostnim pInéni slidou a kmitoc¢tu pro
lakové vzorky.
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Na obr. 29 a obr. 30 jsou grafické pribéhy zavislosti relativni permitivity (obr. 29)
a ztratového cisla (obr. 30) na kmitoctu pro vzorky vytvrzeného Cistého laku pfi teploté okoli.
Z obr. 29 je vidét, Ze hodnota relativni permitivity se pohybuje v rozmezi 3,85 az 3,89 (pro
kmitocet 100 Hz). Tyto hodnoty s rostoucim kmitoctem klesaji. Pro dal$i vyhodnocovani bylo
pouzito pramérnych hodnot zjisténych parametrti vzorkii. Primérna relativni permitivita je
3,87 pro kmitocet 100 Hz. Ztratové Cislo je okolo kmitoctu 100 Hz zanedbatelné, od kmitoctu

10 kHz se zacinaji ztraty zvySovat, jak je vidét na obr. 30.

Z obr.31 je patrné zvySovani hodnoty relativni permitivity u lakovych vzorkl
s rostoucim hmotnostnim plnénim slidou (obr. 31 a)) a s rostoucim hmotnostnim plnénim
SiO, (obr. 31 b)). Na obr. 31 a) vidime, Ze hodnota relativni permitivity lakovych vzorka se
nepatrné zvysuje s rostoucim hmotnostnim plnénim slidou. Hodnota relativni permitivity
Cistého lakového vzorku pii kmitoctu 100 Hz je 3,87. Pfi 2% plnéni slidou je hodnota
relativni permitivity lakového vzorku pfi stejném kmitoctu 3,90. Pro lakovy vzorek s 8%
plnénim slidou stoupla hodnota relativni permitivity pfi stejném kmitoctu na 3,96. Pro lakovy
vzorek s 1% plnénim SiO, (obr. 31 b)) vzrostla hodnota relativni permitivity pifi stejném
kmitoctu na 4,13. Z toho vyplyva, ze relativni permitivita lakovych vzorkl vzroste jiz pfi
pfidani 1 % hmotnostniho podilu nanocastic SiO; o nékolik fadl, v porovnani s mikromletou
slidou, kde tato zména hodnoty relativni permitivity neni tak vyrazna pifi tak malém
hmotnostnim podilu v lakovém vzorku. S dalsim zvySovanim hmotnostniho podilu nanocastic
Si0, v lakovych vzorcich se relativni permitivita piiliS neméni. V nékterych literarnich
zdrojich ([21], [24]) je v mnoha piipadech pozorovan pokles relativni permitivity pii plnéni
kompozitu nanocasticemi v mnozstvi n¢kolika procent. ZvySeni hodnot relativni permitivity
méfenych kompozitnich materidli muize byt zptasobeno nerovnomérnym rozptylem

a hromadénim nanoplniv, pfipadné neimyslné pfimichanymi necistotami béhem vyroby.

Z obr. 32 je patrné zvySovani hodnoty ztratového Cisla u lakovych vzorki s rostoucim
hmotnostnim plnénim slidou (obr. 32 a)) a rostoucim hmotnostnim plnénim SiO, v podobé
nanocastic (obr. 32 b)). Na obr. 32 a) je vidét, ze ztratova Cisla lakovych vzorkl plnénych
mikromletou slidou jsou pro kmitocet 100 Hz zanedbatelnd, s rostoucim kmitoctem vzristaji
az k hodnoté 0,20 (pro kmitocet 1 MHz). Z obr. 32 b) je patrné, Ze hodnoty ztratového ¢isla
lakovych vzorkl vzristaji s rostoucim hmotnostnim plnénim nanocéstic SiO, v kmitoctovém
pasmu 100 Hz az 10 kHz, oproti hodnotdm lakovych vzorki bez plniva (Cistého laku).
S rostoucim kmitoc¢tem se hodnoty ztratovych Cisel lakovych vzorki plnénych SiO, vraci
k hodnotam lakovych vzorkd bez plniva. Porovname-li obr. 32 a) a obr. 32 b), je vidét, ze jiz
pfi pfidani 1 % hmotnostniho podilu nanoc¢astic SiO, vzroste ztratové €islo lakovych vzorkl
na hodnotu 0,078 (pro kmitocet 100 Hz), zatimco ztratové cCislo lakovych vzorki plnénych
mikromletou slidou dosédhne této hodnoty u vzorku s 8% hmotnostnim podilem. Relaxa¢ni

maxima se v nami meéfeném kmitoctovém rozsahu 100 Hz - 2 MHz nevyskytuji.
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2.6 Matematicka interpretace smésnych vztahu

Po zméfeni vlastnosti vSech vzorkl pfi riiznych kmitoctech a teplotach byly na namétené
vysledky aplikovany smésné vztahy, které jsou uvedeny kapitole 1.9.1. Pro ukéazku je zde
ukdzan postup vypocth relativni permitivity pomoci smésnych vztahG pro vzorky
z epoxidového impregnacniho laku Epoxylite TSA 220S plnéného mikromletou slidou. Pro
ostatni sady vzorkli jsou uvedeny tabulky snaméfenymi a vypoctenymi hodnotami. Na
prilozeném CD jsou soubory MS Excel se vSemi vypocty.

Vypocty smésnych vztahu pro vzorky z laku TSA 220S plnéného slidou

Nejprve byly vypocteny z geometrickych rozmérti a hmotnosti hustota cisté slidy
a hustota cistého laku

Mgy 0601107 ’
. = = = 5 . m
pshdy I/Sde 0’225 ] 10—6 g ( )

My 144107
Vi 12,0.107°

plaku = = 1519 . 103 kg m_3 (28)
Poté byl vybran jeden kmitocet (1002 Hz), pro ktery byly vypocteny hodnoty relativnich

permitivit vzorkll s riznym obsahem slidy. Pfed tim byl vypocitan objem celého vzorku,

pomoci n&j a hmotnostniho podilu slidy a laku se vypocital objem slidy a laku ve vzorku. Pro

ukazku je zde uveden piiklad vypoctu pro vzorek ¢islo 8 se 4% podilem mikromleté slidy:

Veporw =7 r2h =314 (30,1 .107)* 431.107 =12,3.10°m’ (29)
150.10°°

m,, i« 5 -3

m.. =-—veoku g _ 4=0,601.10"k (30)

Y100 100 8

my, ~ 0,601.107 . s

Vg, = —2 = =0,225.10°m (31)

W gy 2:67.10°

Ve  0,225.107° 0018 1

YV, 123,100 7 (32)

v, =1-v,=1-0,018 = 0,981 (33)

Z kazdé sady byly vybrany 2 vzorky, pro které byla vypocltena hodnota relativni
permitivity podle smésnych vztahl. Hodnoty ¢ a &) jsou odecteny ze zméfenych
prumérnych hodnot relativnich permitivit Cisté slidy (&) a cistého laku (&)) pro dany
kmitocet 1002 Hz. Vypoctené hodnoty byly srovnany s primérnymi hodnotami naméfenych
relativnich permitivit lakovych vzorki s odpovidajicim podilem mikromleté slidy (viz tab. 7,
tab. 8, tab. 9). Pro ukazku jsou zde uvedeny ptiklady vypocti pomoci jednotlivych smésnych
vztahil pro vzorek ¢islo 8 s 4% podilem mikromleté slidy [19]. U uvedenych ptikladl vypocta
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a v tabulkach bylo zvoleno vétsi rozliSeni vypoctenych a namétenych hodnot z divodu

viditelnosti zmén, ke kterym dochazi mezi jednotlivymi vztahy a namétenymi hodnotami.

Lichteneckertv logaritmicky vztah:

loge! =v, loge| +v,loge,
loge! =0,01810g5,050 4+ 0,98110g 3,224

34
loge! =0,511 34
gl =3,251
Lichteneckertiv mocniny vztah pro &k = 1:
&l =vE V8,
£, =0,018 5,050+0,981 3,224 (35)
gl =3,257
Lichteneckertiv mocniny vztah pro & = -1:
1 1 1
— = v, ; +V, —
& € &
L0018 40981 (36)
&l 5,050 3,224
gl =3,246
Maxwellv vztah:
85' rgé =3 vl 6;1 g;r
&, & +2¢&,
&l =(3 v, &) 8,1 _82, ]+8;
& +2¢} (37)
g =130,018 3,224 5,050 — 3,224 +3,224
‘ 5,050 +2 3,224
gl =3,252
Béttchertv vztah:
foel_y, foe
&g g +2¢
&l (51'+2 gg—2¢&-3v e +3 v 8;)—8{ £, =0
&l (5,050 +2 ;-2 3,224-3 0,018 5,050 +3 0,018 3,224)— 5,050 3,224 =0 (38)

2 & —1,495 &/ —16,284=0
gl =3,252
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Tab. 7: Pfehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorkt s 4% podilem slidy.

4% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,252
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,257
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 8 3,246 3,141
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,251
Béttcheruv vztah 3,252
Maxwellav vztah 3,252
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,257
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 9 3,246 3,141
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,251
Béttcherlv vztah 3,252

Tab. 8: Pfehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorkt s 8% podilem slidy.

8% podil slidy

metoda vypoctu vzorek €Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,279
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,289
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 8 3,266 3,247
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,276
Béttcherav vztah 3,279
Maxwellav vztah 3,279
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,289
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 9 3,266 3,247
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,276
Béttcherav vztah 3,279
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Tab. 9: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorkt s 12% podilem slidy.

12% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,311
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,327
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 8 3,291 3,313
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,307
Béttcheruv vztah 3,311
Maxwellav vztah 3,311
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,327
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 9 3,291 3,313
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,307
Béttcherlv vztah 3,311

Vypoctené hodnoty smésnych vztahid pro vzorky z laku DOLPHON XL 2102

plnéného mikromletou slidou

Tab. 10: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 2% podilem slidy.

2% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
MaxwellGv vztah 3,800
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,801
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,798 3,811
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,799
Béttcherlv vztah 3,800
Maxwelliv vztah 3,800
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,801
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,798 3,809
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,799
Béttcheruv vztah 3,800
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Tab. 11: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 4% podilem slidy.

4% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,809
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,811
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,806 3,814
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,808
Béttcheruv vztah 3,809
Maxwellav vztah 3,809
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,811
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,806 3,826
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,808
Béttcherlv vztah 3,809

Tab. 12: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 6% podilem slidy.

6% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,820
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,823
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,815 3,841
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,819
Béttcherav vztah 3,820
Maxwellav vztah 3,820
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,823
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,815 3,824
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,819
Béttcherav vztah 3,820
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Tab. 13: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 8% podilem slidy.

8% podil slidy

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,837
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,842
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,830 3,851
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,835
Béttcheruv vztah 3,837
Maxwellav vztah 3,837
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,842
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,830 3,859
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,835
Béttcherlv vztah 3,837

Vypoctené hodnoty smésnych vztahu pro vzorky z laku DOLPHON XL 2102

plnéného nanocasticemi SiO;

Hodnota relativni permitivity SiO; na kmitoctu 0,9 MHz je 3,9. Z tohoto diivodu byl pro

vypocet smeésnych vztaht lakovych vzorkd plnénych nanocasticemi vybran kmitocet

0,9 MHz. Pro tento kmitocet byly vypocteny hodnoty relativnich permitivit vzorkl s riznym

obsahem Si0O,.

Tab. 14: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 1% podilem SiO,.

1% podil SiO,

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,034
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,035
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,033 3,726
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,034
Béttcheruv vztah 3,034
Maxwellav vztah 3,034
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,035
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,033 3,610
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,034
Béttcherav vztah 3,034
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Tab. 15: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 2% podilem SiO,.

2% podil SiO,

metoda vypoctu vzorek Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,039
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,040
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,038 3,794
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,038
Béttcheruv vztah 3,039
Maxwellav vztah 3,039
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,040
Lichteneckertv vztah pro k = -1 3 3,038 3,914
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,038
Béttcherlv vztah 3,039

Tab. 16: Piehled vypoctenych hodnot relativni permitivity lakovych vzorki s 3% podilem SiO,.

3% podil SiO,

metoda vypoctu vzorek €Cislo | vypoctené € (-) | zméfené ¢ (-)
Maxwelliv vztah 3,042
Lichteneckeruv vztah pro k=1 3,043
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 2 3,040 3,648
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,041
Béttcherav vztah 3,042
Maxwellav vztah 3,042
Lichteneckertv vztah pro k = 1 3,043
Lichteneckeruv vztah pro k = -1 3 3,040 3,568
Lichteneckeruv logaritmicky vztah 3,041
Béttcherav vztah 3,042

2.7 Matematicka interpretace pomoci Havriliak-Negamiho funkce

Relaxa¢ni maxima se v ndmi méfeném kmitoctovém rozsahu 100 Hz - 2 MHz u vétSiny

vzorkli nevyskytovala. Vyskytovala se pouze u kmitoctovych zavislosti ztratového cisla

lakovych vzorki s riznym plnénim slidou a ménici se relativni vlhkosti 55 % a 75 %. Na

ukazku byly namétené pribehy dvou vzorka s 12% plnénim slidou a relativni vlhkosti 55 %

a 75 % pfi teploté 30 °C prolozeny (fitovany) v programu MS Excel, odkud byly odecteny

koeficienty distribu¢ni funkce Havriliak-Negamiho rozdéleni, jez vyjadiuje vztah (6).

Koeficienty jsou uvedeny v tab. 17, kde Ae¢ je intenzita relaxace, 7, poloha relaxa¢niho

maxima, o Sitka relaxa¢niho maxima, [ asymetrie relaxa¢niho maxima. Pti prokladani

(fitovani) prabéht bylo pocitano s prubéhy od kmitoctu 317 Hz, jelikoz pfi niz§ich kmitoctech
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se v naméefenych prabézich projevovala vodivostni slozka, se kterou se ve vztahu nepocitalo

a dochézelo by tedy k chybé vypocti koeficientl distribu¢ni funkce.

Tab. 17: Koeficienty Havriliak-Negamiho distribu¢ni funkce pro lakovy vzorek s 12% podilem slidy pfi
teploté 30 °C.

Relativni vihkost 55 %
vzorek Cislo Qg (-) a(-) B(-) To(-)
8 1,40 0,570 0,830 1,28 .10™
9 2,21 0,070 0,330 9,90. 107
Relativni vihkost 75 %
vzorek Cislo Ag (-) a(-) B(-) To(-)
8 6,20 0,150 0,372 3,50.10"
9 3,81 0,100 0,321 7,00.10°

V tab. 17 je vidét, ze hodnota parametru Ae charakterizujici intenzitu relaxace s vyssi
relativni vlhkosti vzrista. Parametr o se méni rizné¢ podle Sitky relaxac¢nich maxim
jednotlivych pribéhii pro rizné relativni vlhkosti. Se zvySujici relativni vlhkosti dochéazi ke

zménam asymetrie kiivek, které uruje parametr S . Poloha relaxa¢niho maxima 7, je odliSna

pro jednotlivé pribehy vzorki a relativni vlhkosti.

Na obr. 36 jsou ukdzany kmitoctové zavislosti namétenych a vypoctenych hodnot
ztratového &isla lakového vzorku s 12% podilem mikromleté slidy pti relativni vlhkosti 55 %

a teplot¢ 30 °C. Z obréazku je patrné€, ze oba pribehy se od sebe 1i8i minimalné.
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Obr. 36: Kmitoctové zavislosti naméfenych a vypoctenych hodnot ztratového Cisla

lakového vzorku s 12% podilem mikromleté slidy s teplotou 30 °C a relativni vlhkosti 55 %.
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3 Zaver

Cilem diplomové prace, ktery se podafilo splnit, bylo vytvofeni reSerSe o vlivu plniv
v podobé mikro- a nanocastic na elektrické vlastnosti kompozitnich izola¢nich materiald.
Byly ptipraveny sady zkuSebnich vzorka s riznym hmotnostnim plnénim, bud’” mikromleté
slidy, nebo oxidu kiemicitého v podobé nanoplniva. Na sad¢ zkuSebnich lakovych vzorka
s riznym hmotnostnim podilem mikromleté slidy byl proSetfen a vyhodnocen vliv teploty
a relativni vlhkosti na slozky komplexni permitivity sloZzenych lakovych materialt s ohledem
na podil plniva. Na dal§i sadé vzorkli byly porovnany vlastnosti elektroizolacniho laku
plnéného nanocasticemi a mikrocasticemi za normalnich podminek. Na naméfené hodnoty

byla aplikovana matematicka interpretace pomoci smésnych vztaht.

Bylo zjisténo, Ze relativni permitivita vysuSenych lakovych vzorkll s rliznym
hmotnostnim procentem slidy srostoucim kmito¢tem klesa. S rostoucim hmotnostnim
plnénim mikromletou slidou roste relativni permitivita lakovych vzorkl v fadech desetin. Pti
zvySovani hodnoty relativni vlhkosti prostfedi vzriistd relativni permitivita lakovych vzorkl
s rostoucim podilem slidy opé¢t v fadech desetin. Kmitoctové pribehy si zachovavaji ptiblizné
stejny tvar pribéhu. Z toho vyplyva, ze se zvySujicim se procentem slidy jako plniva je
kompozitni material schopen vice navlhat. Ptfi zvySujici se teplot¢ hodnota relativni
permitivity kompozitnich materidlii opét stoupa pii zachovani tendence prabchu. Ztratova
¢isla lakovych vzorkl s rostoucim podilem slidy, s rostouci teplotou a relativni vlhkosti
narGstaji, tento narGst je veétSi pii nizSich kmitoctech a u vzorkii s vy$§im hmotnostnim

podilem mikromleté slidy se zde projevuji jednotlivé relaxa¢ni maxima.

Relativni permitivita lakovych vzorkl vzroste jiz pii pfidani 1 % hmotnostniho podilu
nanocastic SiO, o nékolik tadl, v porovnani s mikromletou slidou, kde tato zména hodnoty
relativni permitivity neni tak vyrazna pti tak malém hmotnostnim podilu v lakovém vzorku.
S dal$im zvySovanim hmotnostniho podilu nanocastic SiO, v lakovych vzorcich se relativni
permitivita pfili§ neméni. Hodnoty ztratového ¢isla lakovych vzorkl vzristaji s rostoucim
hmotnostnim plnénim nanoc¢ésticemi SiO; v kmitoctovém pasmu 100 Hz az 10 kHz oproti
hodnotam lakovych vzorki bez plniva. Pfi pfidani 1 % hmotnostniho podilu nanocastic SiO;
vzroste ztratové cislo lakovych vzorkii na hodnotu, které piiblizné¢ odpovidd hodnota
ztratového Cisla lakovych vzorkli plnénych 8 % slidy. Relaxa¢ni maxima se v méfeném

kmitoctovém rozsahu 100 Hz - 2 MHz nevyskytovala.

Jako ovéfeni naméfenych hodnot byly pomoci smésnych vztahli vypocteny hodnoty
relativnich permitivit pro dané podily slidy a oxidu kfemicitého v lakovych vzorcich. Bylo
zjiSté€no, ze pro lakové vzorky plnéné mikromletou slidou se vypoctené hodnoty pfili§ nelisi
od namétenych hodnot, coz dokazuje spravnost méfeni a platnost pouzitych smeésnych vztaht.
Rozdil mezi obéma vysledky relativnich permitivit mize byt zpisoben nerovnosti lakovych

vzorkd s podilem slidy. Jako nejvhodnéjs$i se pro vypocet jevil Lichteneckeriiv vztah pro
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k= -1, rovnice (16). Vzhledem k chaotickému uspotadani laku a slidy ve vzorcich by m¢l byt
nejvhodnéjsi Lichteneckertv logaritmicky vztah. Rozdily mezi obéma vysledky jsou vSak
zanedbatelné. Rozdily mezi vypoctenymi a naméfenymi hodnotami relativnich permitivit
lakovych vzork plnénych oxidem kfemicitym jsou dle ocekavani velké, jak je patrné
z tab. 14 az tab. 16, coz potvrzuje, ze smésné vztahy jsou nepouzitelné pro nanokompozitni
materidly, jak vyplyvad zrozboru literarnich zdroji, zabyvajicich se problematikou

nanokompozitnich materialu.

Elektrické vlastnosti lakovych vzorkii se s hmotnostnim podilem plniva v podobé mirko-
a nanocastic nezlepsily, nicméné lze ocekéavat zlepSeni z hlediska mechanickych vlastnosti.
To se vSak nepodafilo ovéfit vzhledem k absenci pracovist na méfeni mechanickych

vlastnosti lakovych vzorki.

Meéfteni dielektrickych veli¢in bylo ovlivnéno nedokonale rovnym povrchem vzorkd, coz
mélo za nasledek vznik vzduchovych mezer mezi zkoumanym vzorkem a pfiloZzenymi
elektrodami. Vzduchové mezery snizovaly vyslednou kapacitu vzorkil, proto je zapotiebi

vyrabét vzorky s co nejrovnéjSim povrchem.

Velmi dillezitym parametrem pii vyrob& vzorki, zejména s plnivem v podobé nanocastic,
je dokonalé rozptyleni plniva v laku a odplynéni smési ptipravené k vyrobé. Nerovnomérnym
rozptylem a hromadénim nanoplniv, pfitomnosti vzduchovych vméstki, pfipadné neumyslné
pfimichanymi necistotami béhem vyroby se vyrazné¢ zhorSuji dielektrické vlastnosti

kompozitniho materialu.

Do budoucna by bylo vhodné vyrobit a prométit vzorky s vy$$im hmotnostnim plnénim
nanocasticemi, popiipadé proméfit a vyhodnotit vliv klimatickych podminek na slozky

komplexni permitivity slozenych lakovych materialti s ohledem na podil plniva.
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Seznam symbolli

C (F) kapacita

C, (F) geometricka kapacita

C, (F) naméfend kapacita

c (m) Sitka vzduchové mezery mezi stinici a méfici elektrodou

tiielektrodového systému

d, (m) primér méfici elektrody

E (Vm?) intenzita elektrického pole

e ©) elementarni naboj

f (Hz) kmitocet

h (m) tloustka vzorku

A (Am™) povrchové proudova hustota

! (m) délka ¢astice plniva

My (kg) hmotnost vodni pary

M (kg) hmotnost nasycené vodni pary
M, (kg) celkova hmotnost vlhkého plynu
M, (kg) hmotnost suchého plynu

m (kg) hmotnost

m, (%) hmotnostni plnéni

n (m™) koncentrace nosici elektrického naboje
P (C m™) vektor polarizace

s (-) sméSovaci pomér

t (m) tloustka ¢astice plniva

tg o (-) ztratovy Cinitel

p (Qm) rezistivita

|4 (m’) objem
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Yy

Yy

?@‘&

(-)
(-)
(-)
(-)
(Sm™)
S)
(Sm™)
(s)
(rad)
(-)
(-)
(-)

(-)

(-)
(Fm™)
(m*V's™
(Cm)
(kg m™)
(%)

(kg m?)
(%)

°C)

Sifka relaxa¢niho maxima

asymetrie kiivky relaxacniho maxima
objemovy podil elektroizola¢niho laku
objemovy podil slidy

konduktivita

povrchova konduktivita

vnitini konduktivita

poloha relaxa¢niho maxima

ztratovy uhel

optickd permitivita

relativni permitivita (realna slozka komplexni permitivity)
ztratové Cislo (imaginarni slozka komplexni permitivity)
komplexni permitivita

statickd permitivita

permitivita vakua (8,854 . 10> Fm™)

driftova pohyblivost

indukovany dip6lovy moment

absolutni vlhkost

mérna vlhkost

absolutni vlhkost vzduchu pii nasyceni vodni parou
relativni vlhkost

teplota
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