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Abstrakt:

Pfedkladana bakaldrska prace se zabyva studiem nanotechnologii v oblasti kompozitnich
materidl(l (nanokompozit(i). Dale pak vyrobou, sloZzenim a elektrickymi vlastnostmi téchto
material(. Vzorky pro experiment jsou vyrobeny z epoxidové pryskyfice jako matrice a oxidu
titanicitého TiO, jako plniva s rlznym hmotnostnim procentem plnéni. Jsou promérovany

teplotni zavislosti permitivity, ztratového Cinitele a vnitfni rezistivity.

Abstract:

The present thesis deals with the study of nanotechnology in the field of composite
materials (nanocomposites). Furthermore, the production, composition and electrical
properties of these materials. Samples for the experiment are made of epoxy resin as matrix
and titanium dioxide TiO, as fillers with different benefits. Are the measurements the

temperature dependence of permittivity, loss factor and internal resistivity.
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1. UVOD

V poslednich nékolika letech se do popfedi rliznych odvétvi védy stale vice dostavaji
kompozitni materidly. Do matrice se prfidavaji rGzna plniva pro zlepseni elektrickych
a mechanickych vlastnosti plvodniho materidlu. Studiem téchto materidlll se postupné
pfichdzelo na jejich velmi dobré vlastnosti, které se mohou uplatnit v mnoha rlznych
aplikacich ve védé atechnice. Pokud jsou plnivem materidly nanometrickych rozmérq, je
mozno mluvit o nanokompozitech. V dnesni dobé se s pojmy jako nanotechnologie
a nanomaterial setkdvame stdle castéji a tyto technologie se zacinaji vice uplatfovat
v mnoha oblastech védy, techniky a pramyslu a umoznuji diky svym vlastnostem doposud
nemozné aplikace. , Diky vyzkumu v nanotechnologiich, financovanému Evropskou komisi, je
neviditelny plast o krok bliZze skutecnosti,” piSe ve své zpravé Evropska komise v roce 2010.
PouZitim nanotechnologii se podafilo otevfit cestu nejen ve vyuzZiti Cocek a optickych obvodu

ale i neobvyklym trojrozmérnym vynalezim jako jsou optické plasté [5].

V oblasti kompozitnich materidld se pozornost také obraci na nanokompozity, kde
se jako plnivo uplatiuji nanocastice. Toto téma je naplni badani nékolika svétovych tymi
a organizaci, které své poznatky zverejnily ve védeckych casopisech, odbornych knihach
nebo na internetu. Tato priace se zabyvd problematikou elektrickych vlastnosti

nanokompozitl, tedy kompozit(i u kterych se jako plnivo pouzily nanocastice.

Vzorky pro experimentdlni ¢ast jsou vyrobeny z epoxidové pryskyfice jako matrice
a oxidu titanicitého TiO, jako nanoplniva o rozmérech 5 nm v rizném procentnim plnéni.
Byly proméreny teplotni zdvislosti permitivity, ztratového Cinitele a rezistivity pro rtzna

hmotnostni procentni plnéni.



2. NANOTECHNOLOGIE

Nanotechnologie je Siroky pojem voblasti vyzkumu a vyvoje, ktery ovSem
v poslednich nékolika letech explozivné roste po celém svété. Diky nanostrukturam jsou
vytvareny materiadly a vyrobky s vétSim charakterem a rozsahem funkci nez tomu bylo pred
objevenim téchto miniaturnich struktur. To ma za nasledek v neposledni fadé i obchodni
dopad, ktery se bude do budoucna stale zvySovat diky stdle vétsimu vyuzivani
nanotechnologii. Celosvétova studie vyzkumu a vyvoje nanocastic, nanostrukturnich
materidlll a nanosoucastek (nebo vice vystizné, nanostruktura védy a techniky) byla
provedena vobdobi 1996-1998 pod zastitou Svétové technologie (WTEC = World
Technology). Siroké spektrum vladnich agentur v USA povéfilo a financovalo predevsim tyto
studie: védecky vyzkum, energeticky vyzkum, namorni vyzkum a vyzkum pro letectvi
a kosmonautiku. Jejich podpora rozsifila zajmy a dalekosahly potencidl tohoto nového
oboru. Hlavnim cilem této studie bylo vyhodnotit soucasny stav a budouci trendy
v mezindrodnim méritku v oblasti vyzkumu a vyvoje v Siroké a rychle se rozvijejici oblasti
védy nanostruktur a nanotechnologii [2]. Jako jeden ze zakladatell nanotechnologie (i kdyz
jesté nepouzil tohoto slova) je oznafovdn Richard Feynman, ktery zdkladni myslenky
prezentoval ve své prednasce nazvané , Tam dole je spousta mista “ (There's Plenty of Room
at the Bottom), kterou v roce 1959 prednesl na vyrocni schlizi Americké spolecnosti fyzik(

poradané na Caltechu [3] .

Jako nanotechnologie se oznaduje véda, ktera se zabyva vyzkumem a vyuzivanim
technologii v méritku radové nanometri (nm = 107 m), coz je napriklad pfiblizné jedna
tisicina tloustky lidského vlasu. Nékteré formy téchto nanostruktur mohou hrat vyznamnou

roli v odvétvi kompozitQ.


http://cs.wikipedia.org/wiki/Richard_Feynman
http://cs.wikipedia.org/wiki/1959
http://cs.wikipedia.org/wiki/Caltech

3. KOMPOZITNiIi A NANOKOMPOZITNIi MATERIALY

Kompozitni materidly neboli kompozity jsou v podstaté objemové tvorené materialy
ze dvou nebo vice slozek odlisSnych vlastnosti, stim Ze u kazdé slozky se vyuziva jeji
pfednosti [1]. Tim jsou cilené tvofeny kompozitni materidly se zlepSenymi mechanickymi
nebo chemickymi vlastnostmi. Nanokompozity jsou materidly, v nichZ se vyskytuje alespon
jedna z obsazenych sloZzek ve formé castic o velikosti jednotek aZ desitek nanometr(.
VétSinou se jednd o cCastice aktivni latky. Aktivni latka je takova latka, kterd disponuje
nékterymi zajimavymi vlastnostmi (tj. magnetickymi, elektrickymi). Tato latka je rovhomérné
rozptylend vinterni matrici. Hlavni uUlohou interni matice (napf. SiO,, TiO,, organické
polymery,..) je pevné spojovat a nést jednotlivé nanocastice a zaroven branit jejich pfimému
kontaktu mezi sebou. Pfednosti aktivni latky ve formé nanocastic jsou jeji odlisné fyzikalni
vlastnosti oproti objemovému materidlu. Toto je zpUsobeno napfiklad monodoménovou
strukturou nanodastic, vysokym pomérem poctu "povrchovych" nebo "vnitinich" atomu
v nanocasticich, nemoznosti vzdjemnych interakci c¢astic a dalSimi, doposud ne zcela
prozkoumanymi jevy. Vlastnosti nanokopozit(l se odvijeji jednak od sloZeni, ale zaroven od
velikosti ¢astic, jejich morfologie a usporadani. Kompozitni nanomaterialy maji velmi Siroké
pouziti. Napfriklad ukladani informaci, zobrazovaci metody v mediciné, rlzné senzory,

elektromechanické a magnetomechanické ménice a dalsi [4] .

Obr. 1: Snimek z vysokorozliSovaciho transmisniho elektronového mikroskopu zobrazujici nanokompozit ZnFe,0, v
matrici SiO,. Nanocastice ZnFe,0, se zobrazuji tmavé, svétlé plochy jsou matrice SiO,. Stfedni velikost nanocastic je 5nm.
Pruhy na dvou nejvyraznéjsich ¢asticich zobrazuji pfimou mfiz krystalu [4].



3.1. Struktura

Kompozity se vyskytuji v Sirokém spektru zpracovani, které se [iSi matrici
(termoplasty, reaktoplasty), pojivem nebo zplsobem vyroby (laminace, tazeni, navijeni,

atd.).

3.1.1. Zakladni technologie vyroby kompozitu
Zakladni déleni vyroby kompozitl je mozné provést podle konstrukce formy, do

které se naléva smés zdkladniho materialu a plniva:

e jednodilna (otevienad)

e uzavrena

n ¥

Typ formy rozhoduje o odparovani " fedidla " z pryskytice [7]. Dale jsou pfehledové

uvedeny nékteré vybrané zplsoby vyroby kompozitu.

Rucni kladeni - nékdy se nazyvd jako kontaktni lisovani a jedna se o proces, pfi
kterém je nandseni vyztuze i pryskyrice provadéno ru¢né na vhodny povrch formy. Hlavni
prednosti tohoto zplsobu jsou predevsim jednoduchost technologie, minimalni naklady na
potiebné nastroje. Hlavnimi nevyhodami ru¢niho kladeni je odpad, ktery je jen tézko znovu
zpracovatelny, malad produktivita a kvalita vyrobku zavisla predevsim na znalostech
a zkuSenostech pracovnika. Metoda ru¢niho kladeni ma dnes jiz vice modifikaci a zlepseni.
Napriklad metoda vakuového vaku, metoda tlakového vaku, kde se jednd o vytlaeni
prebyteénych bublin v posledni fazi vytvrzovani. Vyhodami téchto modifikaci je schopnost

pfipravit material s minimalnim obsahem vzduchovych bublin.

Navijeni - tato technologie je zalozena na navijeni svazku vldken ¢i jinak upravenych
vyztuzi na kruhovou formu. Tato vldkna se navijeji bud' jiz navlhéena pryskyfici, nebo se
provlhéuji aZz po navinuti. PoZadovanych vlastnosti materidlu se dosahuje usporadanim
a orientaci pramenl vyztuzi a vldken. Vyhodou této technologie je vysoka produktivita
a moznost automatizované vyroby. Nevyhodou je stale pomérné vysoka cena navijecich

stroju, odstranovani vnitfnich forem, které probiha po az po vytvrzeni.



Nandseni_kompozitu do formy sprejem - tato metoda spociva vtom, Ze se na

povrch formy nastfikd smés vlaken a matrice, ktera je vylisovdna a nasledné vytvrzena.
Vyhodou této technologie je pomérné nizkd cena strojli, snadnd vyroba. Nevyhodou je

presné dosazeni pozadovanych vlastnosti materidlu, zvySené poZadavky na pracovniky.

Metoda lisovani se vstiikem matrice (RTM) - RTM se fadi do technologie pracujici

s uzavienou formou do které je vloZena sucha vyztuz, forma je uzaviena a je do ni vstfiknuta
pryskyrice. Pfednosti této metody je vytvrzovani pti pokojové teploté, presné fizeni tloustky.
Nevyhodami jsou formy, na které jsou kladeny vysoké pozadavky (drahé a tézké kovové

formy).

Metoda lisovani ve formé - U této metody jsou do formy vloZeny najednou vSechny

komponenty (pryskyfice, vyztuze, aditiva, barviva, mazadla, ¢inidla). Forma je ndsledné

uzavrena vyssim tlakem a vytvrzena.

Lisovani_z prepregli — (Prepreg = preimpregnovana vyztuzujici tkanina, ktera

obsahuje presny obsah pryskyfice a vyztuze a je ve formé tenkych vrstev). Postup vkladani
do formy je stejny jako u ruéniho kladeni. Vyhodou pouziti prepregli je pfesné kladeni

vyztuZi. Nevyhodou je vy$si cena prepregu ve srovnani s normalni pryskyfici s vyztuzi.

TaZeni - tato metoda je zaloZena na taZzeni vldken pryskyficnou lazni. Vyhodou je

moznost vysokého stupné automatizace. To samoziejmé zvysuje naklady na vyrobu.

Kontinudlni laminace - jedna se o jednu z nejstarSich metod, kterd byla rozvinuta

i v CR. V3e spociva v tom, Ze se na lince pfedem uréenou rychlosti nanasi vyztuz, pryskyfice
i vSechna aditiva a pfisady. Poté se cela smés tvaruje a vytvrzuje. Vyhodou je moZnost
vyrabét rdzné rozméry, minimalni odpad, oboustranné kvalitni povrch. Nevyhoda je vysoka

cena potrebnych zafizeni a sloZité zavedeni vyroby.

Odstredivé liti - vtomto procesu se vyuziva odstfedivé sily. Vyrabéji se tak

predevsim ovalné predméty. Tato technologie disponuje vyhodami: nizké naklady na
zarizeni, dosazeni hladkych a kvalitnich povrchl a minimalni odpad. Nevyhodou je vysoka

cena zafizeni pro vyrobu forem [8].



3.1.2. Piiprava kompozitu

Smichani polymeru s plnivem je nejdulezitéjsi krok pfi pripravé kompozitd. Na
pocatku rozvoje vyroby kompozitl byla plniva do polymeru vmichavdna béhem procesu
polymerace. Pozdéji byly vyvinuty technologie rozptyleni plniv v polymerni matrici béhem
zpracovatelského procesu. Jednd se o michani vjednoSnekovych nebo viceSnekovych
strojich. Podle stupné rozemleti struktury mohou vzniknout t¥i typy kompozitnich materialud:
Fazové separované — konvencni kompozity, interkalované kompozity a rozvrstvené

kompozity.

=2 &l

]

%

Fazovwt separovany kompozit Interkalovany kompont Exfeliovany kompozt
(mikrokompozt) (hanokompozit) (nanclomp ozt)

Obr. 2: Typy kompozith
Fazové separované kompozity jsou strukturovany tak, ze maji v polymerni matrici
rozptyleny €astice montmorillonitu se zachovanou strukturou. V pfipadé interkalovaného
kompozitu se molekuly dostavaji mezi jednotlivé vrstvy montmorillonitu, ktery tim zvétsi sv(j
objem, ale stale zUstava pohromadé. V exfoliovaném kompozitu jsou jednotlivé vrstvy zcela

oddéleny a rtizné rozmistény v polymerni matrici [10].

10



3.1.3. Matrice

Matrice, nebo spojita slozka chrani vétSinou krehka vldkna a zastava funkci pojiva

vyztuze. Pro kompozity jsou nejpouZivanéjsi matrice polymernich pryskyfic bud

reaktoplastické nebo termoplastické [9].

Termoplasty - mezi termoplasty se fadi napriklad znamé materialy jako polystyren
(PS), polypropylen (PP), polykarbonat, polyetylén (PE), polyetylén tereftaldt (PET). Jedna
se o tuhé latky, které pfi zvySené teploté méknou a tecou pfi teploté bodu tani definované

pro kazdy materidl. Po ochlazeni opét prechazeji do pevného skupenstvi.

Reaktoplasty - jsou jimi napriklad epoxidy, nenasycené polyestery, melaminy nebo
fenol formaldehyd. Reaktoplasty jsou vétSinou dodavany ve formé fidkych viskdznich tekutin
tvorenych malymi molekulami, které jsou vytvrzovany teprve po dodani katalyzatoru
a inicidtoru. Samotny proces vytvrzovani probiha za pokojovych nebo zvysenych teplot a do
znacné miry ovliviiuje vyslednou vlastnost reaktoplastu. Vytvrzeny reaktoplast zlstava

v tuhém stavu i po zahrati, tim zvySuje svoji odolnost vici vyssim teplotam, ale zaroven

zvySuje kiehkost a omezuje recyklovatelnost [6].

— N
4/&a NN\
semikrystalicky termoplast )
3 n domény
3 ¥ . (T g z olystyrénu
4 y - ) t AL eSSy AR ) etylén- £?
&' YOS ¥ & ;;‘,') ;1" { l‘('/ b'utylenova ‘
. ,\‘! ; ’Kg e '; o ’}j‘)‘ %, sit 3
b AV 7 —» T . > % -
ey { f&‘ X Ty, 22 vk .
ﬁ‘ ‘1 4 K’ . ” 1,‘\: \ ;“, ///1“ v 7)) .
\ AN N o » | *‘»0'
RENKCAR A AR E 3 7 &
reaktoplast elastomer termoplasticky elastomer

na prikladé SEBS

Obr. 3: Nadmolekularni struktura polymert

Nadmolekuldrni struktura mize byt popsana jednak jako amorfni a jednak jako
krystalickd. Termoplasty tak mohou mit semikrystalickou nebo amorfni nadmolekularni

strukturu, zatimco reaktoplasty pouze amorfni [12].
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3.1.4. Pryskyrice (matrice)
V soucasné dobé se pouziva jako matric prevaziné reaktoplastli, v mensi mife potom
matrice termoplastické. V nejvétsi mife se pro matrice pouZivaji nenasycené polyestery

(UP = ,Unsaturated polyesters”), epoxidy, vinylestery (VE), pfipadné fenolické pryskyfice [6].

Nenasycené polyesterové pryskyrice - pouzivaji se pfedevsim v kombinaci s vyztuzi

ze skelnych vlaken, které zahrnuji vynikajici vlastnosti:

e nizkd hmotnost

e vysokd pevnost

e odolnost viici chemikaliim

e dobré elektrické a izola¢ni vlastnosti

e zachovani teplotni roztaznosti v Sirokém rozsahu teplot

Tyto pryskyfice se uplatiuji v mnoha oborech a to diky své flexibilité, lepsi vykonosti

a rychlosti vyroby, nizké hmotnosti a mechanické pevnosti [11].

Epoxidové pryskyfice - jsou slouceniny obsahujici v molekule epoxidovou

(oxiranovou) skupinu [6]. Tyto pryskyfice maji po vytvrzeni velmi dobré mechanické
a elektrické vlastnosti a zaujimaji Sirokou oblast pouZiti jako napfiklad barvy a natéry, lepidla
pro vseobecné poufZiti, primyslové nastroje a kompozity, elektronické systémy. Epoxidové
pryskyfice se také pouzivaji pfi vyrobé kompozitnich dild, jsou drazsi nez vinylesterové
a polyesterové pryskyfice, coz kompenzuji svymi dobrymi vlastnostmi. Epoxidové pryskyfrice
jsou velmi dobré elektrické izolanty, coz se vyuZiva napfiklad pfi ochrané pred zkratem.
V elektronickém primyslu se epoxidovych pryskyfic vyuZzivd predevsim v integrovanych

a hybridnich obvodech, tranzistorech a deskach plosnych spoja (DPS).

Vinylesterové pryskyfice - jsou levnéjsi nez epoxidové pryskyfice. Pouzivaji se pro

vyrobu reaktoplast s uhlikovymi nebo sklenénymi vyztuzemi [6]. Jsou vhodné pro velice
naroc¢né aplikace zvlasté do chemicky agresivniho prostredi a pro kompozity, u kterych je
pozadavek na velké mechanické namahani. Pro dosazeni pozadovanych fyzikalnich

a chemickych vlastnosti je mozné pouzit vytvrzovani pti vyssich teplotach.
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Fenolické pryskyrice - nabidnou takové pfiznivé vlastnosti jako tepelnd odolnost,

snizeni hoflavosti, pfilnavost, dobrou mechanickou pevnost a dobré elektrické vlastnosti.
Komercéni vyroba fenolickych pryskyfic zacala na pocatku 20. stoleti [13]. Prvni komeréné
vyuZivana fenolickd pryskyfice byla nazvana bakelit. Dnes se fenolické pryskyfice pouZivaji
v celé radé prlmyslovych odvétvi, napfiklad jako brusny material, elektronické materidly,
lepeni kovl a uhlikovych material(, automobilovy primysl (brzdové obloZeni, spojky).
Fenolické pryskyfice se vyskytuji ve dvou provedenich jako dvoustupfiova a jednostupriova.
Obé provedeni se vyrabi reakci formaldehydu s fenolem a to tak, Ze u dvoustupriového
provedeni je molarni pomér formaldehyd/fenol mensi nez jedna za pritomnosti kyselého
katalyzatoru. Pokud se jednd o jednostupriové provedeni tak zde je pomér
formaldehyd/fenol vétsi nez 1 za pouziti alkalického katalyzatoru. Tyto pryskyrice lze
skladovat delsi dobu bez ztraty jejich vlastnosti a schopnosti. Doba skladovatelnosti je zavisla
na skladovaci teploté a vlhkosti. Nejvétsi prednosti této pryskyfice je termomechanicka,
povétrnostni a elektricka odolnost, kdy ani po mnoha letech nedochazi k vyraznym zménam

téchto vlastnosti, ale dochdazi pouze k vizudlnim zménam vlastnosti povrchu a lesku [6].

3.1.5. Vyztuz kompozitu
Vyztuz kompozitu, rovnéz nazyvana jako plnivo, nese zatizeni plsobici na kompozit

[14]. Vyztui m(zZe byt realizovdna formou rohoze, vldkna nebo tkaniny.
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Tab. 1: Rozdéleni kompozitl podle velikosti plniva

Typ kompozitu Plnivo Velikost ¢astic [um] Struktura
. V LN Y S
Konvencni Ba-Sr sklo, kiemen 1-50 ‘A A
N Ny
98,800
predpolymerizat s amorfni Si02 1-50 OQ - G
8 0g
Mikrofilni b (o a4
Gl
amorfni Si02 0,04 Q{U ]

Motrix (bISGMA
+pyrogenic sikca)

Ba-Sr sklo 1-5
Hybridni
amorfni Si02 0,04
Ba-Sr sklo, syntetické vy
) i — — mensinez 1
Mikrohybridni Zr-Si (zirconica-silica)
amorfni Si02 0,02-0,04
nanocastice 0,10- 0,04
Nanokompozity
nano klastry - nanocastice /mleté sklo 1-3

Sklenéna vlakna - sklenéné vlakno je material vyrobeny z velmi malych vldken skla.
To je vyuzivano jako vyztuz mnoha produktll. Zakladem sklenénych vidken je oxid kifemicity
(SiO,). Vyrabéji se tazenim smési oxidu Si s pfimési oxida Ca (vapnik), Mg (hor¢ik), Al (hlinik)
a B (bor). Prvni sklo vyuzité na vyrobu vlaken bylo sodno-vapenato-kfemicitanové sklo znamé
také jako vldkno typu A. Toto vldkno mélo vsak nizkou odolnost vici okolnim vliviim a tak se
vyvinulo vlakno typu E. E-vlakno je jedno z nejpouZivanéjsich vlaken na svété. Oznaceni
pismenem E se pouziva, protoze vldkno bylo pivodné vyvinuto pro elektrické aplikace. Dale
byla vyvinuta vldakna typu S pro potreby vysokého tahového napéti, vlakna typu C odolna
vucéi chemikdliim, prevdiné minerdlnich kyselin. Priméry vldken se pohybuji v rozmezi
pfiblizné 3 az 20 um. Sklenéna vlakna je nutno opatfit tenkou vrstvou laku pro zamezeni
vysoké kiehkosti a lamavosti. Tato vrstva zaroven vylepsuje spojeni mezi matrici (pryskyfice)

a skelnym vldknem (plnivem) [15, 9].
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Obr. 4: Svazek sklenéného vlakna

Uhlikova vldkna - uhlikové ,, karbonové ““ vlakno se pouzivd v mnoha technickych

oblastech, ale pfedevsim jako plnivo pro uhlikové kompozity. Tato vldkna jsou stale pomérné
drahad, ale jejich vyuZiti je vhodné predevsim diky jejich vybornym vlastnostem, nizké vahy,
mechanické pevnosti a tepelné odolnosti. Pti vyrobé nejpevnéjsich uhlikovych vidken se
vyuzivda zbytk( po destilaci cerného uhli a ropy. V posledni dobé se pouziva izotropni uhelna
smola pro duta uhlikova vldkna (Obr. 5). Kompozit s témito vlakny je potom lehéi az o 40 %
nez kompozit z béznych uhlikovych vidken. Nejsilnéjsi uhlikové vldkno je desetkrat pevnéjsi
nez ocel a osmkrat nez hlinik. Kombinaci uhlikového vilakna s pryskyfici se dostane vysoce

kvalitni kompozitni material [16, 9].

Obr. 5: Duté uhlikové vlakno
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Polymerni vldkna - jsou dalSi pouZivané vyztuze (plniva) pro kompozitni materialy.

Nejznaméjsi polymerni vldkno je ze skupiny aromatickych polyamid( (aramidy) a je
oznacovano jako Kevlar. Tato vlakna maji dobrou mechanickou a tepelnou pevnost, ale
vyznacuji se také svou pomérné vysokou cenou, kterd je o fad wvysSi nei
napfiklad u skelnénych vidken. Levnéjsi, méné tuhé a pevné vldkno, se oznacuje jako Nomex
nebo Nylon (polyamid), ty se vSak pro vyrobu kompozitnich dil( pfili§ nepouZivaji. Levnéjsi
Nomex nedosahuje takovych mechanickych vlastnosti jako Kevlar, ale je stejné odolny v{ci
vysokym teplotam (nevytvafi taveninu). Vlastnosti vSech polymernich vldken je, Ze vlakna
nejsou kiehka a jsou velice odolnd vici sile plsobici kolmo na vldkno. Vldkna Kevlaru se
vyuZzivaji jako vyztuz termoplastl pro vyuziti v oblastech, kde je poZzadovana vysokda odolnost
proti opotfebeni. Existuje celd fada polymernich vldken (LCP vldkna, PBO vlakna, VIdkno M5,
PEN a PBN vlakna). Tato vlakna vsak nejsou ve vétsi mife vyuzivana pro kompozity, protoze

jejich modul pruznosti je polovi¢ni proti zakladnim sklenénym viakndm [9].

Cedicova vlakna - jednd se o vldkna, kterd maji podobné vlastnosti jako sklenéna

vldkna typu S. Hlavni vyhodou proti sklenénym vldaknim typu S je jejich cena a dobra
chemicka odolnost. Vzhledem ke sklenénym vldknim typu E maji ¢edi¢ova vldkna odlisné
sloZeni a vlastnosti. To znamen3, Ze maji naptiklad mensi mechanickou pevnost pfi teplotach

pod 300 °C oproti sklenénému vldknu typu E.

Pfirodni_vldakna - jsou vyuzZivana predevsim jako vyztuz velkych tvarovych dilG.

Pouziti prirodniho vlakna jako vyztuze v termoplastech prinasi tyto hlavni vyhody:

e klesa cena vyrobku

e odpad je recyklovatelny

e povrch vyrobku ma pfirodni vzhled

e vldkna neplsobi opotrebeni zpracovatelskych stroja

e rychlejsi vyrobni cyklus
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VlIdkna pro vysokoteplotni aplikace -

e Borovd vidkna — struktura boru zarucuje dobrou pfilnavost matrice k vldknu.
V dnesni dobé jsou jiZ tato vlakna nahrazovana uhlikovymi vldkny.

e Keramicka viakna — hlavni prednosti je jejich velmi dobra chemicka a tepelnd
odolnost. Tato vlakna maji vétsi hustotu oproti uhlikovym nebo polymernim
vlakntm.

e SiC kontinudlni viakna — vyrabéna jako borova vlakna, jsou relativné levna
a pouzivaji se pouze s kovovymi, keramickymi nebo uhlikovymi matricemi.

e Al,0; kontinudlni vidkna — podobna jako SiC vlakna, jsou vSak elektricky

nevodiva. Maji lepsi tuhost nez sklenénd nebo polymerni vlidkna

Piezoelektricka krystalova vlakna (PZT) - jednd se o neohebna vldkna sloZend

z oxid( olova, titanu a zirkonia, ktera umoziuji vyrobu kompozitnich dilG. Tato vldkna jsou
velmi dobfe mechanicky zakotvena v polymerni matrici. Priméry vldken se pohybuji

v rozmezi 10 az 250 um [9].

3.2. Idealni nanokompozit

Pod pojmem idedlni nanokompozit je moziné si predstavit homogenni material
s rovnomeérné rozmisténymi ¢asticemi plniva, jehoZz rozméry jsou radové v nanometrech.
Vzdalenost mezi sousednimi nanocdasticemi nebude zavisla pouze na velikosti ¢astic, ale také
na obsahu plniva a vzajemném poméru hustoty plniva a matrice. V mistech kde dochazi ke
kontaktu matrice a nanocastic vznikd rozhrani, jehoz vlastnosti se méni od vlastnosti
nanocastice az po vlastnosti matrice. V pfipadé Ze polomér rozhrani bude vétsi nez
vzdalenost sousednich nanocastic dojde ke kontaktu téchto rozhrani. V takovém ptipadé
bude prostor mezi jednotlivymi nanocasticemi zcela vyplnén rozhranim sousednich ¢astic. To
by mohlo vést ke vzniku novych vlastnosti vysledného kompozitu, odlisSnych jak od vlastnosti
matrice, tak od vlastnosti plniva. | presto, Ze chovani nanokompozitl jeSté neni objasnéno
amnoho studii si odporuje, je mozino predpoklddat, Ze by nanokompozity mohly

predstavovat materialy s vlastnostmi velmi dobre pouzitelnymi v elektrotechnice [24].
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4. ELEKTRICKE VLASTNOSTI NANOKOMPOZITU

Podle elektrické vodivosti se mohou latky rozdélit do ¢tyr hlavnich kategorii a to na
izolanty, vodice, polovodice a supravodie. U kompozitnich materiall se soustfedime na
nékteré duleZité elektrické vlastnosti, mezi které patfi napfiklad ztratovy Cinitel, elektricka
pevnost, permitivita, prostorovy naboj nebo odolnost proti ¢dstecnym vybojiim. Pozornost je
vénovana materidlim (polymerim), u kterych hraji nanoplniva velmi dileZitou roli pfi

zlepSovani elektrickych vlastnosti.

4.1. Elektricka vodivost

Elektrickd vodivost je fyzikdIni velicina, kterd popisuje vedeni elektrického proudu
danym materidlem. Aby se stal kompozit elektricky vodivy, musi obsahovat takové
komponenty, které vykazuji dobrou elektrickou vodivost. Pfikladem takového materidlu
mUze byt naptiklad karbon — keramika. Kompozit s nizkym procentem naplnéni vodivymi
¢asticemi nevykazuje elektrickou vodivost, protoze jsou ¢astice od sebe vzajemné izolovany

a netvofi vodivou sit.

Podle typu nositelll elektrického naboje se elektricka vodivost dielektrik rozdéluje

na:

e jontovou
e elektronovou

e elektroforetickou

U iontové vodivosti obstardvaji prenos elektrického naboje ionty. Ty mohou byt
soucdsti daného materidlu, nebo mliZou pochazet z necistot v latce. Elektronova vodivost je
takova, pfi které se na prenosu elektrického ndboje podileji volné elektrony. Vétsina
dielektrik ma vsak takovych elektront nedostatek a proto se tato vodivost projevuje az pfi
vysokych intenzitach elektrického pole. Prti elektroforetické vodivosti jsou nositeli
elektrického naboje koloidni ¢astice. Elektroforetickd vodivost se mUlZe objevit pouze

u kapalnych latek, které obsahuji pfislusné koloidni ¢3astice.
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Podle pohybu ndboje se elektrickd vodivost déli na vnitfni a povrchovou. Vnitini
vodivost je mozné pozorovat u latek rdznych skupenstvi, ale povrchovou vodivost lze
pozorovat pouze u pevnych latek. Vnitfni elektrickd vodivost je zavisld na slozeni pfimési
dané latky intenzité plsobiciho elektrického pole. Povrchova vodivost zavisi predevsim na
vlhkosti materidlu a na jeho schopnostech odpuzovat vodu. To zdvisi predevsim na hladkosti

povrchu [17].

4.2. Rezistivita

Jednda se o fyzikalni veli¢inu, ktera charakterizuje elektricky odpor vodice.
U nanokompozitd se zkouma jejich povrchova a vnitini rezistivita. Rezistivita nanokompozitQ
se méni pfidavanim plniva do matrice a ovliviiuje ji tvar ¢astic, jejich rozméry a mnozstvi.
Polymerni kompozity vykazuji pozitivni teplotni zavislost (PTC). Experimentem bylo
dokazovano, Ze vazby maji vliv na zvySeni rezistivity v zavislosti na teploté. U polymernich

nanokompozitl je vyZadovano, aby se PTC projevil pfi vytvrzovaci teploté polymeru [18].

4.3. Dielektrické ztraty

Ztraty v materidlu jsou celkova energie, kterd se rozptyli v dielektriku za ¢asovy
interval pri plsobeni elektrického pole. Ztraty je moiné pozorovat pti plsobeni, jak
stfidavych, tak i stejnosmérnych poli. VétSina rozptylené energie se proméni na teplo.

V dielektriku se rozlisuji tfi druhy ztrat:

e vodivostni
e polarizacni

e jonizacni

Vodivostni ztraty se vyskytuji u vdech druh( dielektrik a jsou zplsobeny povrchovou
a vnitfni rezistivitou. Polarizacni déje, které se odehrdvaji v dielektriku maji za nasledek
polarizaéni ztraty. loniza¢ni ztraty se vyskytuji pouze u plynnych latek [17]. Velikost

dielektrickych ztrat Ize vyjadfit hodnotou ¢tyf materidlovych veli¢in [19] :

e ztratovy uhel -6

e ztratovy Cinitel — tgd
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o ztratové  islo—¢ "=¢ . tgd

e meérné dielektrické ztraty - Pz

4.4. Ztratovy cinitel tgd

Pokles ztratového cCinitele tgd byl pozorovan za nizkych frekvenci a vysokych teplot
naptiklad u nanokompozitu ve sloZeni epoxid — oxid titaniCity. Ztratovy cCinitel tgé klesa
v oblasti vysSich frekvenci a vzrista v oblasti nizkych frekvenci oproti béznym materidlim.
Bylo také zjisténo, Ze pouzitim nanocastic vyssi permitivity za predpokladu sitové nebo vyssi
frekvence, vzniknou kompozity, které mohou mit nizsi permitivitu nez zakladni polymer
a nanocastice. Toto sniZeni je dulezité z praktického hlediska, protoze mlze byt pouZito pro

snizeni jalového proudu [20].

4.5. Permitivita

Relativni permitivita ma u konkrétnich materialt charakteristickou hodnotu, ktera je
vétsi nez 1. Je zdvisla na teploté, to je ovlivnéno vlastnostmi materidlu [19]. P¥i plnéni
polymer(i anorganickymi plnivy miniaturnich rozmérd v adu nékolika desitek procent
permitivita roste. Je to zplUsobeno tim, Ze plniva maji vétsi permitivitu nez polymer. Pfi
plnéni kompozitu nanocasticemi je pozorovan pokles permitivity. Permitivita ma tendenci

klesat, pokud nanostruktury zaujimaji spravné misto.

4.6. Prostorovy naboj

Prostorovy naboj je vpodstaté elektricky naboj obsazeny v urcitém prostoru.
Nanoplniva maji tendenci tento prostorovy naboj snizovat. Bylo zjisténo, Ze pfi plnéni
nanocasticemi se prostorovy ndboj az dvakrat snizi, oproti plnéni mikro¢asticemi. Prostorovy
naboj byl zjistén na nanokompozitech epoxid — oxid titanicity, oxid hlinity nebo napfiklad

EVA nanokompozitech [20].

4.7. Elektricka pevnost

Elektricka pevnost je velikost intenzity elektrického pole, pfi které dojde k prarazu
dielektrika. Elektricka pevnost zavisi na chemické Cistoté materidlu, mechanickém namahani,

teploté a klimatickém prostredi, ve kterém se materidl nachazi. Z méreni které jsou uvedeny
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v [21] vyplyva, Ze pfi plnéni kompozitu mikrocasticemi se elektrickda pevnost zhorsuje.
Naproti tomu kompozit plnény nanocasticemi epoxid — oxid titanicity nevykazoval zhorSeni
elektrické pevnosti, az do hmotnostniho naplnéni deseti procent nanoplniva. Lze tedy
povaZzovat nanoplniva za kladné plsobici na elektrickou pevnost kompozitu a tim i zvySeni

doby do prirazu [20].

4.8. Odolnost proti ¢asteénym vybojim

Odolnost proti castecnym vybojlim byla zjiSténa u nanokompozitu polyamid -
vrstevnaty kifemicitan a pro silikonové elastomerové nanokompozity. Odolnost
nanokompozitl vici ¢astecnym vybojim je znacné zvySena. Za to jsou zodpovédné faktory
jako vzajemna pojivova sila mezi plnivy a matrici, prostor mezi plnivem nebo objem matrice

[20].
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5. EXPERIMENTALNI CAST

5.1. Forma pro odlévani vzorku

Forma pro vyrobu experimentalnich vzork( byla zap(j¢ena od firmy ABB Brno. Je
sloZzena ze 13 kusl ocelovych platl ve tvaru ¢tvercl o hrané 110 mm, které se po sestaveni
pfipeviuji na spolecné dno formy. Ocelové platy jsou paralelné usporadany tak, aby pfi jejich
seSroubovani vznikly dutiny o Sifce 2 mm. Takto uspofadané platy jsou pfipevnény dvéma
masivnimi Srouby k podloZce, ktera tvori spolecné dno formy. Spolecné dno formy zajistuje
rovhomeérné plnéni jednotlivych mezer smési epoxidu a minimalizuje vytvareni vzduchovych
bublin pfi nalévani smési do formy. Aby nedochdzelo k Uniku nalévané smési, je prechod
mezi formou a podlozkou utésnén kvalitni silikonovou pryzi. Po presném sestaveni

jednotlivych dil( a dotaZeni Sroubd je forma pfipravena na nalévani smési epoxidu.

Pfed pouzitim je nutné formu dlikladné zbavit necistot (napf. lihem). V dal$im kroku
je nutné formu vysusit. Tento proces probiha za teploty asi 70 °C. Ddle je nutné formu vytfit
malou vrstvou silikonové vazeliny pfipadné vystfikat silikonovym sprejem, aby pfi

vytvrzovani nedoslo k pfipeceni epoxidové smési na stény formy.

5.2. Priprava vzorka bez nanoéastic (€isty epoxid)

Smés pro pripravu vzorkl se sklada z epoxidové pryskyrice, zmékcovadla, tvrdidla
a urychlovace. Pri pripravé vzork( se zacdind navazenim jednotlivych hmotnostnich dill
z kazdé slozky. Poméry jednotlivych slozek jsou know-how spoleénosti ABB a vyrobce si
nepreje jejich uvedeni v této praci. Pro kazdou sérii vzorku je potieba 400 — 450 g smési.
V kelimku se navazena smés caste€né rozmichd za studena a vloZi se do sterilizatoru
pfiblizné na 45 minut. Zde dojde k ohfevu smési na teplotu 65 °C. Pri této teploté je smés
dostatecné tekutd na to, aby se mohly promichat jednotlivé slozky. Ohtev smési se provadi

v teplovzdusném sterilizatoru Stericell 55.

Kelimek s ohfatou a rozmichanou smési se vyjme ze sterilizatoru a provede se
vakuovani (odvzduinéni) smési v komore Tettex pfi snizeném tlaku. Cas potiebny pro

vakuovani je zavisly na mnoizstvi vzduchovych bublin ve smési. Pfi snizeni tlaku v komore
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zacne smés bublat a vzduch se dostdva na povrch. Tento proces trva tak dlouho, dokud neni
smés odvzdusnéna. Pokud dojde pfi vakuovani k ochlazeni smési na teplotu, Ze se vzduchové
bubliny jiz Spatné dostdvaji na povrch je nutné kelimek opét vlozit do teplovzdusného
sterilizatoru a znovu ohfat na 65 °C. Po ohrati se kelimek vloZi opét do komory a muze se
pokracovat v procesu vakuovani. Vakuuje se tak dlouho, dokud jsou vidét vzduchové bubliny
dostdavajici se na povrch smési (cca 30 — 45 minut). Po odvzdusnéni se smés opét vloZi do
sterilizatoru a po prohtati se naléva do predem pfipravené formy. Forma musi byt vyhfata na
stejnou teplotu jako smés v kelimku (65 °C). Naléva se pomalu a rovnomérné z kelimku do
formy. Aby se eliminoval vznik vzduchovych bublin vzniklych pfi nalévani, musi se proces
vakuovani opakovat ve formé i po naliti smési priblizné dalSich 30-45 minut. Po vakuovani ve
formé je smés dostatecné odvzdusnéna a vklada se zpét do sterilizatoru, kde probéhne

proces vytvrzeni.

Vytvrzeni vzorku probiha ve dvou fazich. V prvni fazi dojde k vytvrzeni epoxidu pfi
teploté 85-90 °C po dobu 2-3 hodin. Po prvni fazi vytvrzovani se musi forma rozloZit a vyjmou
se jednotlivé vzorky. Ve druhé fazi se vytvrzuji vzorky samostatné bez formy. Tato faze
vytvrzovani probiha pfi teploté 140 °C po dobu 12 hodin. Vzorky se musi zatizit zavazim, aby
vlivem teploty nedochazelo k deformacim vzorkl. Po vytvrzeni se vzorky vyjmou a odmasti
se od maziva. OcCisténé vzorky se opticky zkontroluji, a pokud nejsou viditelnd mechanicka
poskozeni nebo jiné deformace, mohou se vzorky oznadit Cislem a obsahem nanocasticového
plniva. Oznacené vzorky se uskladnuji v exsikatoru s vysusenym molekulovym sitem, aby

nedochazelo k navlhani.

5.3. Priprava vzorki s nanoéasticemi

Pro méreni byly vyrobeny sady vzorkd s 0,5; 3; 5 a 8 hmotnostnimi procenty plnéni
nanocdasticemi oxidu titani¢itého. Cely proces vyroby je znacné komplikovanéjsi
a zdlouhavéjsi oproti vyrobé vzorku Cistého epoxidu. Po pfidani nanocastic do smési epoxidu
se maji snahu tyto nanocastice shlukovat a tvofit hrudky, které na sebe vazou vice vzduchu
a tim komplikuji vakuovani. S rostoucim procentnim plnénim roste shlukovani nanocastic
a zvysuje se hustota smési. Vytvorené shluky je nutné odstranit ultrazvukem v tomto pfipadé

o frekvenci 38 kHz. Plsobenim ultrazvukovych vin se odstranuji shluky nanocastic a Castice

23



se rovnomérné rozmistuji v celém obsahu epoxidu. Doba pusobeni ultrazvukovych vin se
pohybuje v rozmezi 40 — 120 minut. Se zvySujicim se obsahem plniva se doba vakuovani
prodluzuje. Proces vakuovani probihd po dobu pfiblizné 3 hodin, pficemzZz se musi smés
nékolikrdt zahfivat ve sterilizatoru obdobné jako u pfipravy Cistého epoxidu. Pokud by
nebylo vakuovani dostatecné, vzduchové bubliny by mély nezddouci vliv na vysledky méreni.
Stejné jako u Cistého epoxidu probihda vakuovani i po naliti epoxidu s nanocdsticemi do
formy. Ndsledné vytvrzovani, ¢isténi a dalsi procesy jsou shodné s pfipravou vzork( cistého

epoxidu.

Obr. 6: Sada pfipravenych vzorku

-ve

5.4. Nanocastice oxidu titanicitého (TiO2)

Na vyrobu vzorkl pro experiment bylo pouzZito nanoplnivo ve formé oxidu
titanicitého TiO2 od firmy Sigma Aldrich [23]. Jeho uddvana Cistota je 99,7 % a garantovana
velikost ¢astic < 25 nm. Stfedni hodnota ¢astic se pohybuje kolem 5 nm a plocha povrchu je
200 - 220 ng'l. Nanocdstice jsou pfipravovany kalcinaci (oxidace mletého prasku pfi
teplotach nizsich nez teplota taveni) pfi teploté 300 °C [24]. Pfi praci s timto nanopraskem
jsou doporucovany ochranné pomdcky, aby se predeslo zaneseni velmi malych ¢astic do

lidského organismu. Je proto vhodné pouZziti ochrannych rukavic, bryli a Ustni rousky.
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Obr. 7: Nanoprasek oxidu titanicitého [22].
5.5. Meéreni vnitini rezistivity

Pro méfeni vnitfni rezistivity bylo vyuZito tfielektrodového systému viz. Obr. 8.

ochranna elektroda

mérici elektroda
C

» <
P <

A

dn
\ napét'ova elektroda

Obr. 8: Trielektrodovy systém
Pramér méfici elektrody dm se voli v predem stanovené radé: 10, 25, 50 a 100 mm.
Sitka ochranné elektrody by se méla volit jako dvojnasobek $itky méfeného vzorku.
Pro vypocet vnitfni rezistivity p,, bylo vyuzito vzorce pro efektivni plochu méfici elektrody Ser

(viz. 5.1)

(5.1)
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Méreni probihalo na tfielektrodovém systému Tettex jehoz pramér méfici elektrody

d = 49,5 mm a Sitka vzduchové mezery c = 1 mm. Pro vypocet vnitfni rezistivity potom plati

:017 = Rv ’ T ’ (52)

kde tloustka vzorku h = 2 mm. Hodnota elektrického odporu Ry se odecita podle
normy po jedné minuté. Méreni bylo realizovano na analogovém megaohmmetru IM6, ktery

byl propojen s tfielektrodovym systémem.
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Obr. 9: Schéma vnitiniho zapojeni megaohmmetru IM6

Na Obr. 9 je schéma vnitini schéma zapojeni megaohmmetru IM6 pro méreni izolantu
reprezentovaného odporem Rx. Jednotlivé proudy tekouci pres tfielektrodovy systém jsou
schematicky zndzornény ekvivalentnimi rezistory R,.3, R.4, @ R1.3. Odpor R,3 bude zatéZovat
zdroj méficiho napéti, a proto jeho hodnota musi byt vétsi nez 1 MQ. V tomto pfipadé
vysledek méreni neovlivni. Ry 3 je pfipojen paralelné ke vstupu. Jeho hodnota musi byt vétsi
nez vstupni odpor logaritmického zesilova¢e. Pokud soucasné nebude vyrazné mensi nez
odpor méreného izolantu, nebude nutné uvaZovat ani vliv tohoto odporu. R, 4 tvofi paralelni
kombinaci s odporem R;,.3. Méfeni se vyrazné nezkresli, pokud vysledna hodnota kombinace

odporl neklesne pod 1 MQ [26], [18].
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5.6. Méreni ztratového cCinitele a permitivity

Pro méreni permitivity &, a ztratového Ccinitele tgd byl pouZit Ctyrkapacitni most
Tettex AG 2821/ZB. Pro vypocet permitivity je nutné znat hodnotu kapacity C; odectenou

z Ctyrkapacitniho mostu po jeho vyrovnani. Kapacita C, se pfepocitd podle vzorce (5.3).

CelpFl =g (5.3)

Vysledna permitivita je potom ddna podilem hodnot C,a Cy

_ Cx Cx
ET - C_ - Sef (54)
©
a
~
Cx C

¥

Obr. 10: Schéma vnitiniho zapojeni ¢tyfkapacitniho mostu pro méreni ztratového cCinitele a relativni
permitivity

Na Obr. 10 je zndzornéno vnitfni zapojeni Ctyrkapacitniho mostu
Tettex AG 2821/ZB. Tento méfici pfistroj je odvozen z konstrukce Scheringova mostu a je
vhodny pro méreni izolacnich vzorkl pfi sitové frekvenci 50 Hz. Pfi malém méricim napéti
disponuje dostatecnou citlivosti i pro méreni pomérné malych kapacit izola¢nich vzorku. Pro

vypocet kapacity a ztratového Cinitele plati [18]:

C,=C, -2 (5.5)

tgd = ———+ w - Ry, - C; . (5.6)
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5.7. Méreni elektrickych viastnosti v teplotni zavislosti

Experimentalni vzorky byly pfed mérfenim dokonale vysuSeny v horkovzdusném
sterilizatoru po dobu 24 hodin pfi teploté 70 °C. Poté byly dlouhodobé ulozeny v exsikatoru
s vysuSenym molekulovym sitem. Pro méreni elektrickych vlastnosti byly vzorky vloZzeny do
tfielektrodového systému Tettex. Manipulace se vzorkem byla pokud moZno rychla, aby
vzorky béhem manipulace nenavlhaly vzduSnou vlhkosti. Na elektrodovy systém byly
pfilozeny vyhtivaci desticky, a cely elektrodovy systém byl zatizen zavazim o hmotnosti
10 kg, aby byl zajistén dokonaly kontakt elektrod a vzorku. Po umisténi vzorku do
elektrodového systému byl cely prostor méfici komory vyloZzen vysusenym molekulovym
sitem. Molekulové sito pohlti pfipadnou vzdusnou vlhkost, ktera se mize absorbovat do
vzorku pfi jeho manipulaci. Méfici komora je cela kryta sklenénou kopuli, ktera je jesté

stinéna hlinikovym obalem.

Méreni permitivity €, a ztratového cinitele tgd probihalo na ctyrkapacitnim mosté
Tettex AG 2821/ZB. Indikator ukazuje vyvazeni mostu pfi zvoleném nastaveni dekad
ztratového Cinitele tgé a kapacity C, ze které se ndsledné vypocte permitivita €, (viz. 5.4).
Nastavend hodnota na jednotlivych dekddach byla odecitdna po dosazeni vyvazeni
Ctyrkapacitniho mostu pfi nejvyssi citlivosti pristroje. Méreni probihalo pfi pfilozeném napéti
500 V. Pfi nejvyssich teplotach (120 °C) bylo vyvazovani mostu obtizné a to se mohlo projevit

v reprodukovatelnost hodnot.

Vnitfni rezistivita p, byla méfena megaohmmetrem IM6 pfi pfilozeném napéti
300 V. Podle normy se elektricky odpor odecital po jedné minuté od pfiloZeni zkuSebniho
napéti. Proud protékajici mérenym vzorkem byl radové pA a z toho dlvodu musel byt cely

systém co nejlépe stinén.

Ohfev vzorku probihal pomoci ohfevnych destiCcek mezi nimiZ jsou vloZeny
elektrody. Desticky a nasledné elektrody jsou zahtivany pomoci teplotniho reguldtoru
umoziujiciho rozsah teplot 20 — 150 °C. Regulator je pfipojen externé ke komore Tettex
s tfielektrodovym systémem. Regulatorem se nastavuje teplota, ktera je snimana platinovym
teplomérem zasunutym v elektrodé co nejblize k mérenému vzorku. Nastavena hodnota na

reguldtoru neodpovidd snimané teploté z elektrody a je nutné nastavovat vyssi hodnotu
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teploty na stupnici reguldtoru. Pfesnd teplota je snimdna externé vyvedenym teplomérem

z platinového snimace uvnitf elektrody. Regulator je soucdsti stavebnice firmy Tettex.

Méreni vzorku v teplotni zavislosti probihalo za sniZujici se teploty. Vzorek se
zahftival na teplotu 120 °C. Teplota se postupné snizovala na 100, 80, 60, 40, 25 °C (aktudlni
pokojova teplota). Z hlediska ¢asové uspory by bylo vyhodnéjsi méreni za zvysujici se teploty.
Metoda méreni s klesajici teplotou byla presnéjsi, protoZe vzorek se pfi vyhrati na teplotu
120 °C zbavil mozné zbytkové vlhkosti absorbované napfiklad pfi manipulaci se vzorkem
a méreni bylo velmi dobfe reprodukovatelné. Méreni jednoho vzorku trvalo cca 10 hodin,

protoze teplota v komore klesala pomalu a ustalovani teplot trvd pomérné dlouho.

5.8. Vysledky méreni a vyhodnoceni

Pro experiment bylo pripraveno 5 sad zkusebnich vzorkd s obsahy nanocasticového
plniva 0 %; 0,5 %; 3 %; 5 % a 8 %. Pro méfeni byly vybrany z kazdé sady tfi vzorky. V teplotni
zavislosti byla sledovana permitivita, vnitfni rezistivita a ztratovy cinitel. Z namérenych
hodnot byly vypocteny stfedni hodnoty, smérodatné odchylky a variacni koeficienty, které

jsou uvedeny v Tab. 2.

29



Tab. 2: Stfedni hodnoty, smérodatné odchylky a variaéni koeficient méfenych vzorkd

plnéni: 0% - Cisty epoxid
stfedni hodnota smérodatna odchylka variacni koeficient
4 [°C] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] |9v[Q.m]| tgé [-] er [-] Qv [%] | tgé [%] | er [%]
245 |3,07E+14 | 4,10E-03 | 3,30 |5,26E+13 | 1,41E-04 | 1,45E-02| 17,1 3,4 0,4
40 |1,97E+14 | 6,00E-03 | 3,59 |4,72E+12|8,67E-19 | 5,24E-02| 2,4 0,0 1,5
60 9,35E+12 | 1,68E-02 3,80 1,25E+12 | 3,86E-04 | 5,10E-02 13,4 2,3 1,3
80 6,94E+10 | 7,44E-02 4,68 7,60E+09 | 3,94E-03 | 8,70E-02 10,9 5,3 1,9
100 2,20E+09 | 1,11E-01 5,95 2,95E+08 | 4,28E-03 | 1,21E-01 13,4 3,8 2,0
120 2,54E+08 | 5,32E-01 6,07 5,00E+07 | 4,24E-02 | 9,57E-02 19,7 8,0 1,6
plnéni: 0,5 % TiO2 (5nm)
stfedni hodnota smérodatna odchylka variacni koeficient
8 [°C] |ov [Q.m]| tgé [-] er [-] |9vIQ.m]| tgé [-] er [-] Qv [%] | tgb [%] | er [%]
22,5 |3,84E+14 | 4,22E-03 | 3,29 |4,72E+12 | 3,27E-04 | 2,73E-01 1,2 7,8 83
40 1,87E+14 | 6,53E-03 3,66 1,25E+13 | 2,05E-04 | 4,13E-02 6,7 3,1 1,1
60 1,47E+13 | 1,68E-02 3,87 2,06E+12 | 3,12E-04 | 4,64E-02 14,0 1,9 1,2
80 1,24E+11 | 6,87E-02 4,69 9,44E+09 | 1,61E-03 | 6,58E-02 7,6 2,3 1,4
100 5,46E+09 | 8,37E-02 5,92 6,73E+08 | 2,82E-03 | 2,03E-02 12,3 3,4 0,3
120 4,91E+08 | 2,63E-01 5,86 2,95E+07 | 3,45E-02 | 1,61E-01 6,0 13,1 2,8
plnéni: 3% TiO2 (5nm)
stfedni hodnota smérodatna odchylka variacni koeficient
9 [°C] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] |9v[Q.m]| tgé [-] er [-] Qv [%] | tgé [%] | er [%]
24 3,14E+14 | 5,59E-03 3,60 1,25E+13 | 2,12E-04 | 1,47E-01 4,0 3,8 4,1
40 1,80E+14 | 1,23E-02 3,75 1,64E+13 | 2,01E-04 | 6,47E-02 9,1 1,6 1,7
60 |2,17E+13|2,34E-02 | 4,01 |1,70E+12|7,53E-04 | 7,76E-02| 7,8 3,2 1,9
80 1,40E+11 | 7,37E-02 4,92 8,18E+09 | 2,01E-03 | 1,24E-01 5,8 2,7 2,5
100 5,78E+09 | 8,47E-02 6,17 2,06E+08 | 8,00E-03 | 1,71E-01 3,6 9,4 2,8
120 4,17E+08 | 3,14E-01 6,29 4,65E+07 | 9,16E-02 | 1,40E-01 11,2 29,2 2,2
plnéni: 5% TiO2 (5nm)
stfedni hodnota smérodatna odchylka variacni koeficient
S [°C] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] Qv [%] | tgé [%] | er [%]
24 4,11E+14 | 6,38E-03 3,72 2,45E+13 | 8,80E-04 | 2,76E-02 6,0 13,8 0,7
40 1,30E+14 | 1,67E-02 3,94 8,18E+12 | 6,34E-04 | 2,04E-02 6,3 3,8 0,5
60 4,91E+12 | 3,29E-02 4,32 4 55E+11 | 1,33E-03 | 4,42E-03 9,3 4,0 0,1
80 4,07E+10 | 8,73E-02 5,48 1,70E+09 | 1,63E-03 | 2,68E-02 4,2 1,9 0,5
100 1,94E+09 | 1,03E-01 6,70 3,40E+08 | 5,07E-03 | 2,89E-02 17,6 4,9 0,4
120 1,80E+08 | 5,92E-01 6,71 1,42E+07 | 6,02E-02 | 6,68E-03 7,9 10,2 0,1
plnéni: 8% TiO2 (5nm)
stfedni hodnota smérodatna odchylka variacni koeficient
4 [°C] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] |9v [Q.m]| tgé [-] er [-] Qv [%] | tgé [%] | er [%]
24 2,74E+14 | 9,75E-03 3,87 9,44E+12 | 8,13E-04 | 6,59E-02 3,4 8,3 1,7
40 8,01E+13 | 2,63E-02 4,19 8,18E+12 | 1,84E-04 | 4,42E-02 10,2 0,7 1,1
60 1,70E+12 | 4,84E-02 4,77 4,55E+11 | 1,70E-03 | 6,98E-02 26,7 3,5 1,5
80 2,27E+10 | 9,54E-02 6,24 4,03E+09 | 1,18E-03 | 8,51E-02 17,8 1,2 1,4
100 1,01E+09 | 1,28E-01 7,25 2,80E+08 | 4,19E-03 | 6,58E-02 27,6 3,3 0,9
120 1,30E+08 | 7,94E-01 7,33 3,56E+07 | 2,32E-02 | 6,88E-02 27,4 2,9 0,9
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Obr. 11: Graf teplotni zavislosti vnitFni rezistivity pro vSechna procentni plnéni nanocasticemi

Na Obr. 11 je zobrazena teplotni zavislost vnitini rezistivity v mérenych vzorkd ve
vSech procentnich plnénich. Je vidét, Ze vnitini rezistivita s rostouci teplotou klesa. Tato
skute¢nost byla predpokladana i podle [26]. Nejvétsi pokles vnitfni rezistivity je znatelny
v oblasti mezi 60 — 80 °C. Vzorek s obsahem plniva 0,5 % a 3 % nanocastic oxidu titani¢itého

vykazuje od teploty 80 - 100 °C mensi pokles rezistivity nez Cisty epoxid.
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Obr. 12: Graf teplotni zavislosti ztratového cinitele pro vSechna procentni plnéni nanocasticemi
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Zména ztratového Cinitele tgd v zavislosti na teploté je zobrazena na Obr. 12.
Ztratovy Cinitel, se s rostouci teplotou zvysSuje podobné jako u ostatnich dielektrik. Vyrazny
nartst hodnoty ztratového Ccinitele je pfi teploté 100 °C. Pfi nejvyssi teploté (120 °C) je
méfeni zatizeno pomérné velkou chybou. Vzorky pfi této teploté méknou a méni
pravdépodobné ¢astecné svoji strukturu a étyrkapacitni most nebylo mozno pfesné vyvazit.
Dalsim dlvodem zpusobujicim chybu méfeni mohlo byt i obtizné nastavovani nejvyssi
teploty a jeji kolisani kolem jmenovité hodnoty. Vzorky plnéné nanocdsticemi o velikostech
0,5 % a 3 % vykazuji nizsi hodnoty ztratového Cinitele nez vzorky z Cistého epoxidu. Vzorky
s obsahem plniva 5 % a 8 % nanocastic oxidu titani¢itého maji hodnotu ztrdtového cinitele
vySSi nez Cisty epoxid zvlasté pfi vysSich teplotach. Nejvyssi hodnotu ztratového cCinitele

vykazuje vzorek s nejvy$sim procentnim plnénim (8 % TiO2) pfi teploté 120 °C.
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Obr. 13: Graf teplotni zavislosti permitivity pro vSechna procentni plnéni nanocasticemi
Prabéhy relativni permitivity v teplotni zavislosti jsou graficky znazornény na
Obr. 13. Pfedpokladalo se, Ze se relativni permitivita bude zvySovat s rostoucim plnénim,
protoZe permitivita nanocdstic oxidu titanicitého je vétsi nez permitivita epoxidu. Takovy
narust relativni permitivity je vidét i z predchoziho grafu. Nejvyssi narUst relativni permitivity

je viditelny u vSech vzorkd od teploty 60 °C do 100 °C.
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Nasledujici obrazky (Obr. 14, Obr. 15, Obr. 16) zobrazuji velmi dobrou

reprodukovatelnost méreni jednotlivych vzorkd.
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Obr. 14: Graf teplotni zavislosti ztratového Cinitele pro t¥i rGizné vzorky se shodnym plnénim (5 % TiO2)
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Obr. 15: : Graf teplotni zavislosti relativni permitivity pro tfi rlizné vzorky se shodnym plnénim (5 % TiO2)
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Obr. 16: Graf teplotni zavislosti vnitini rezistivity pro tfi rizné vzorky se shodnym pInénim (5 % TiO2)

Vsechny vyrobené vzorky vykazovaly velmi dobrou reprodukovatelnost. Pro ukazku
méreni reprodukovatelnosti byly vybrany vzorky s hmotnostnim procentnim plnénim 5 %
oxidu titanic¢itého. Grafy nevykazuji vyrazné odchylky mérenych parametri vzork(. Na
zakladé vysledklli je mozno tvrdit, Ze pfi vyrobé vzork( nebyl nezanedbany Zzadny
z pracovnich postupt, vzorky jsou dobte vysusené a nanocastice rovnomérné rozptyleny
v celém obsahu epoxidu. Zadny zvyrobenych vzorkil ve stejném procentnim plnéni
nevykazoval rozdilné vlastnosti tak, aby vyrazné ovlivnil stfedni hodnotu sledovanych

parametr( relativni permitivity, ztratového cinitele a vnitini rezistivity.
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Obr. 17: Graf zavislosti ztratového €initele vzorku na hmotnostnim procentu plnéni pro rizné teploty

34



Na Obr. 17 je zndzornéna zména ztratového Cinitele tgd v zavislosti na obsahu
plniva pti teplotach 60 °C, 80 °C a 100 °C. Pfi vyssich teplotach je zde zfetelné vidét nizsi
hodnota ztratového Cinitele oproti ¢istému epoxidu pro vzorky s obsahem plniva 0,5 % a 3 %.
Vzorky s procentnim plnénim 5 % a 8 % vykazuji vy$si hodnoty ztratového Cinitele. M(iZe to
byt zplsobeno wvyssi koncentraci nanoplniva, které zplsobuje obtiznéjsi rozmichani
a nanoplnivo neni dokonale rovhomérné rozptyleno jako je tomu pfi nizSich obsazich plniva.
U vysSich koncentraci plniva bylo pomérné obtizné rozmichani plniva v matrici, smés byla

vysoké viskozity, coZz mohlo zapficinit nerovhomérné rozptyleni ¢astic v matrici.
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Obr. 18: Graf zavislosti relativni permitivity vzorku na hmotnostnim procentu plnéni pro riizné teploty
Graf na Obr. 18 znazoriuje zavislost relativni permitivity na obsahu plniva pfi tfech
raznych teplotach. ZvySenou permitivitu je mozné sledovat pfi plnéni 5 % a 8 % z divodu

vy$Siho obsahu ¢astic oxidu titanicitého, které maiji vyssi permitivitu nez matrice.
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Obr. 19: Graf zavislosti vnitini rezistivity vzorku na hmotnostnim procentu plnéni pro riizné teploty

Obr. 19 zobrazuje zavislost vnitfni rezistivity na obsahu plniva. Pro vzorky epoxidu
s obsahem 0,5 % a 3 % nanocdastic se vnitini rezistivita zvysila proti hodnoté vnitfni rezistivity

Cistého epoxidu. Tento rozdil je nejvyraznéji vidét u 3 % obsahu plniva pfi teploté 60 °C.

Pro dalsi experiment by mohlo byt zajimavé vyrobeni vzork( s obsahem plniva
kolem perkola¢niho prahu. To znamena vzorky s takovym obsahem plniva, aby vzorky nebyly
presycené nanocasticemi, ale aby obsah plniva byl v takovém procentnim plnéni, ve kterém
by vzorek vykazoval jesté lepsi vlastnosti vici Cistému epoxidu. V pripadé pouZiti 5 nm
velkych ¢astic oxidu titani¢itého jako plniva, vykazovaly nejlepsi vlastnosti vzorky s obsahem
plniva 0,5 % a 3 %. V tomto rozsahu by mohl byt nalezen vhodnéjsi procentni obsah plniva,
se kterym by vzorek mohl vykazovat jesté lepsi elektrické vlastnosti, nez doposud vyrobené
vzorky. Dalsi z moznosti by mohlo byt pouziti oxidu titani¢itého o jesté vétSich rozmérech

Castic (napf. 50 nm) jako plniva pro matrici.
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6. ZAVER

bakalarska prace se zabyva teoretickym rozborem kompozitnich

a nanokompozitnich materialQ, praktickou vyrobou vzorkd nanokompozitli a mérenim jejich

elektrickych vlastnosti. Je zde rozebrana nanotechnologie, kompozitni a nanokompozitni

materialy a to jejich pfiprava, zakladni technologie vyroby, matrice a vyztuz téchto materidlu.

Pro experimentalni ¢ast byly vyrobeny vzorky Cistého epoxidu a nanokompozitl

s pInénim 0,5 %, 3 %, 5 % a 8 % nanocastic oxidu titani¢itého o jmenovité velikosti 5 nm. Byly

sledovany vlastnosti relativni permitivity, ztrdtového cinitele a vnitfni rezistivity v zavislosti

na teploté a procentnim plnéni vzorku. Z experimentalniho méreni bylo zjisténo:

velky vliv na reprodukovatelnost méreni ma vysuseni vzork(

méfeni na ctyrkapacitnim mosté bylo pfi vys$Sich teplotach zatizeno
chybou a zménou mérenych veli¢in s ¢asem. Je to zplisobeno obtiznym
udrzenim vyssich teplot na konstantni hodnoté po dobu vyvazovani
kapacitniho mostu.

lepsi elektrické vlastnosti (nizsi ztratovy Cinitel, vyssi vnitini rezistivita) se
projevily u nanokompozitd s hmotnostnim procentnim plnénim 0,5 %
a 3 % predevsim pfi zvysenych teplotach

nelze konstatovat, Ze s rostoucim procentem plnéni se Umérné méni
elektrické vlastnosti

ztratovy Cinitel a relativni permitivita jsou vyssi s rostouci teplotou

pfi pInéni 5 % a 8 % byl nanokompozit jiz presyceny a vykazoval zhorseni
elektrickych vlastnosti oproti istému epoxidu

méreni za snizujici se teploty je vhodnéjsi z divodu eliminovani zbytkové
vlhkosti vzorku

teplota 120 °C je blizkd teploté vytvrzovani a dochdzi k deformacim
vzork(

vliv pfidanych nanodastic do matrice se projevi pouze pti nizkém

hmotnostnim plnéni a pfi dikladném rozmichani

37



elektrické vlastnosti se neméni zdsadné zdlvodu velmi dobrych
elektrickych vlastnosti pouzité epoxidové pryskyfice

nejlepsi elektrické vlastnosti prokazal nanokompozit s 3 % plnénim
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