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Abstract — This article focuses on the optimizing of measurg conditions of

simultaneous thermal analysis during decompositiorf cross-linked polyethylene

(XLPE). Sample weight, heating rate and type of puye gas were considered and
optimized within carried out experiments. Achieved results of testing were

evaluated and discussed based on scientific literat.
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l. Uvob

Sitovany polyetylen (XLPE) je jednim zcel@ove nejpouzivagSich
pramyslovych plast s praktickym vyuzitim v mnoha oborech lidsk@nosti. Jeho
vyjimecné fyzikalre-chemické vlastnosti jej rpdukuji, mimo jiné, pro vyuZziti
v elektrotechnickém gmyslu a to napklad pi vyrobé a zpracovani polymernich
smeési pro kabelové izolace. S ohledem na rozsahlsmyslove vyuziti XLPE je nutné
neustale hledat pok&é nastroje pro diagnostiku jeho vlastnosti. Jedaiparametfr
uréujicich vyker izolatniho materidlu pro danou aplikaci, je i chovanilantu pi
teplotnim namahani. Pohled do struktury teglatamahaného materialu nam urigjk
termické analyzy, pomoci nichzteme sledovat ékteré zakladni parametry XLPE,
mezi které pat nagF. termo-oxidéni stabilita, vahova stabilita entalpie tani.

Termické analyzy tvid pomerné riznorodou skupinu experimentalnich metod,
jejichz spolénym znakem je analyza sloZeni a vlastnosti studdh@materialového
systému fi jeho fizeném tepelném zatiZzeni. Termické analyzy zahreelpu radu
diagnostickych metod zaloZzenych nazmych principech rteni, @ uz se jedna o
sledovani mechanickych vlastnosti (termomechaniakalyza, dynamicka analyza,
dilatometrie), hmotnosti (termogravimetri€¢) meéieni energie (diferemi skenovaci
kalorimetrie, diferedni termicka analyza).

Novym trendem je rychlejSi a efekt&jdi méteni pomoci simultannich termickych
analyz (STA), které umoZnuji kombinavatédiermické analyzy. Hlavni vyhodou je
moznost nifit vzorek za stejnych experimentalnich podminelésiedr® vyhodnocovat
vysledky ze dvou principiatnodliSnych ndteni. V tomtoclanku bude prakticky vyuZzita
STA v podols kombinace termogravimetrie (TG) a difetah skenovaci kalorimetrie
(DSC). Diky kombinaci &hto metod mizeme pozorovat mnoho zajimavych reakci,
které v analyzovaném materialu probihaji &#flgghu zvySovani teploty.



Il. SIMULTANNI TG-DSCANALYZA

Diky kombinaci TG a DSC je mozné sledovat hmotnio8hytek a vyzgeny nebo
pohiceny tepelny tok v &ieném vzorku, ktery jefizere ohrivan ¢i ochlazovan.
Z vysledného termogramu lze vypozorovat, Ze gosaZzeni wité teploty nastavaji
v daném materialuizné chemické procesy, a todendotermnii exotermni reakce.
Presnym popisem¢thto reakci Ize @it vazby v materialech i energie, které oviliyi
chovani materialuipraznych teplotach.

TG-DSC termogramy jsou oviievany i podminkami, i kterych k n&teni
dochazi. Hlavnimi faktory ovliwijici vysledky ndteni jsou [1,2]:

* atmosféra v peci,
» velikost navazky,

* rychlost olievu.

Jako piklad meficich podminek ovlikujicich vysledky mitreni si nizeme uvést
zmeénu velikosti navazky. i zvoleni fiznych velikosti navazky fize dojit k fiznym
vysledikiim analyzované reakce. \fipac, Ze je zvolenaiiilis velka hmotnost navazky,
nedochazi k celkovemu pr@ti materidlu a dochazi k degradaci pouze na pavrch
testovaného vzorku. Dochazi také k ovéimh patateini teploty rozkladu a k jejimu
posunuti o &kolik stupia celsia (viz obr. 1) [3].
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Obrazek 1. Vliv hmotnosti vzorku na pribéh rozkladu XLPE



Il. LABORATORNI EXPERIMENT

VSechna mifeni, kterd se uskuieila za @&elem optimalizace giiciho procesu,
probzhla na pistroji SDT Q-600 (TA Instruments). Tato aparatabsahuje uzaenou
picku, kde je mozno &mit typ proplachového plynu. Dale jsou zde naimstahy dw
termovahy, pomoci kterych seé¢ih hmotnostni Ubytek a tepelny tok. Do platinového
kelimku byl vloZzen vzorek, naslegiibyl nastaven typ proplachového plynu a teplotni
program. VSechna &eni probihala do teploty 600 °C. V rdmci optimatizabylo
zvoleno rkolik velikosti navazky atizné teplotni programy (viz tab. 1).

TABULKA I. ZVOLENE PARAMETRY MERENI
Typ atmosféry Velikost navazky [mg|| Rychlostretau [°C /min]
Vzduch 5, 10, 25 5, 10, 20
Dusik 5, 10, 25 5, 10, 20

Vysledkem Spathzvolenych nificich podminek byl ve valné&itsiné experimeni
deformovany termogram.figinou deformace five byt nap. nahlé a prudké vzplanuti
sitovaného polyetylenu zistodu @Fitomnosti oxidani atmosféry a tudiz néekavany
narst teploty uvnit picky. Na prudké zvySeni teploty reaguji teplaenzory a picka,
jejiz regul&ni obvody sleduji nastaveny teplotni prograrfgspava v tomto okamziku
néhle topit. Na termogramu (obr. 2) v Bdglitak miZeme pozorovat Ubytek hmotnosti a
zarove snizujici se teplotu v picce, ktera by al&larv tomto okamziku vzorek éivat
pifedem nastavenou rychlosti fefliu. To je pro spravny popis chovani materialu
negijatelné. Z nasledné analyzy bylo z§isb, Ze vzorek ztratil 98,61 % své&vodni
hmotnosti. Obrazek 2 ukazuje vysledek pouze jednéegené analyzy s cilem ukazat,
jak je dilezité optimalizovat r&ici podminky pi STA. V ramci vySe popsaného
experimentu bylo provedeno celkem 18tanmi, jejichZz podrobné vyhodnoceni by bylo
nad rozsah tohotafispivku. Nicmért, podrobné vysledky jsou shrnuty a publikovany v

[4].
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Obrazek 1. Tepelny rozklad 5 mg XLPE i teplotnim ristu 5 °C /min



V. ZAVER

Pri optimalizaci néfeni v dusikové atmogi (zde nepublikovano), bylo dosazeno
vyrazre lepsSich vysledk, tj. mensiho pé&u deformovanych termogramnez za pouZziti
vzduchové atmosféry. Je to awbdu vyrazného potteni exotermnich &l inertni
dusikovou atmosférou. OvSem, je nutné sidownit, Ze jen velmi malo kabelovych
izolaci pouzivanych v praxi bude provozovano v kimg¢ atmosfée. To je také
davodem pro nutnost optimalizacesficich podminek také pro vzduchovou atmosféru.

Po vyhodnoceni vSech provedenych experifhdntla jako nejlepSi kombinace
meficich podminek vyhodnocena navazka 25 mg a rychlibhigvu 20 °C za minutu.
Tento vysledek platil pro oba pouzité proplachol¥ny. VySe popsana optimali&ai
meéteni pati ke kazdodenni praxifpméreni pomoci termickych analyz a to zejména
v téch gripadech, kdy je nutné analyzovat novy, doposudsit@tany, material.
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