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Abstract

This paper contains very important facts about thermal analyses and degradation
processes of electro-insulating materials. This area is a very important part of electrical
engineering. Insulating material can be exposed to various kinds of stresses. By the help of
thermal analyses we can to investigate very important properties of these materials and the
influence of stresses. A finish of this description contains thermograms from
thermogravimetric analysis and differential scanning calorimetry.
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Uvod

Izolatni material je jednim z Klovych prviki elektrickych z#&izeni. NaruSeni jeho
funkénosti mize mit gimy vliv na funkci celého elektrického iZzeni. Nasledky poruch
izolacniho systému mohou mit nejen velké ekonomické dgpald také mohou ohrozit
bezpeénost okoli.

Snaha, dosahnout maximalni efektivitti gamotné vyrob i vyuziti izolatnich materidl,
musi byt doprovazena vyuzitim kvalitnich diagndstah metod. Tyto metody poskytuji
dulezité informace na Urovni sloZek vstupujicich gooby, na trovni vyrobniho procesu i
dohotoveného vyrobku a jeho vyuZziti. P¥dro tyto &ely slouzi velice efektivhmetody
termickych analyz. Termické analyzy s@di mezi progresivni metody moderni
diagnostiky a spadaji do skupiny analyz struktuciin Tyto metody jsou schopny
zprostedkovat pohled do struktury problematicky¢hsti a analyzovat slaba mista z
hlediska samotné podstaty. Pomoci sledovargnzentalpie i mnoha dalSich paranidize
velice p@esrt analyzovat probihajici procesy a predikovat datgvoj. Diky tmto
metodam dok&Zzeme z pémé malého mnoZstvi experimentalniho materialu ziskedké
mnoZzstvi podstatnych informaci. OvSem v oblastéacle neni kladen takovyudaz na
rozptyl hodnot a vyznam ziskanych informaci, tz@ byt vhodné vyuZiti
fenomenologického istupu. Faktem je, Ze u strukturalnich analyz simgeo pomirné
drahé vybaveni, jsou zde vyvijeny mnohe#tSv naroky na obsluhu a zkousky jsou, ve
vztahu k experimentalnimu materialu, destrukti@gstruktivni zkousky jsou tedy spojeny
s ukitou ekonomickou natmosti, ovSem to se odrazi pozitvn v jejich
vypowedischopnosti.

Proces starnuti elektroizol&niho materialu

Z elektrotechnického hlediska je idealnim izolantétka, ktera neobsahuje zadné
volné nosite naboje, a proto neni schopna vést elektricky prdi$echny reélné izolanty
obsahuji utity pocet volnych nosit naboje. Vlivem viyjSiho elektrického pole jimi fize
protékat elektricky proud, i kdyZeba velmi maly. Tedy za neva@di jsou povaZzovany
latky s velmi malou vodivosti. #Bsna hranice mezi izolanty a polowidneexistuje. Za



izolanty jsou povazovany latky sqvazr iontovou vodivosti, kde konduktivita dosahuje
hodnot niz&ich nez T0S.m* a rezistivita ¥tsi nez 18 Q.m, picem? vodivost izolarit
velmi zavisi na teplét Za dobry izolant byva povaZzovana latka s rezistiv vétSi nez
102 Q.m i pokojové teplat. Izolant je mozné ifbliZit také pomoci $ky zakézaného
pasma. Jedna se o latku s&a&i zakdzaného pasm&si nez 3 eV.

Starnuti izolantu Ize popsat jako souhrn chemickgdigzikalnich procag které maji za
nasledek trvalé zhorSeni fufikch vlastnosti izolaft Na elektroizolani material nize
pusobit celarada namahani. Ze zakladnich itylze zminit nagiklad namahani tepelné
(teploty vysoké i velmi nizké) a elektrické, cobysnamahani ve&Sing pripadi s&zejni,
ale i izné druhy zéeni, vihkost, mechanické vlivy, chemickéidla. V praxi se daji
vétSinou jen &zko rozlisit. Je pravdou, Ze se dokazi navzajemal@zet a podporovat své
Gcinky. Starnuti podléhaji snaze organické druhyamtil Pri procesu starnuti tize
dochazet v izolantu k cei@d zmen. Zalezi také na tom, kterou v@fiu a jeji gipadné
zmeny se rozhodneme pozorovat a zkoumat. Tyto propeslyihaji¢asto v izolantu velmi
dlouhou dobu, a proto se v laboratornim prextit vyuziva zkouSek urychleného starnuti.

Termické analyzy

Jednd se o metody, u kterych probiha analyza fiydi& nebo fyzikald — chemickych
vlastnosti experimentalniho vzorku v zavislosti dage nebo teplét Do skupiny &chto
analyz spadéa cekada technik. Spotaym znakem pro techniky termickych analyz je sice
pusobeni teploty na vzorek, ovsem jednotlivé techsi&yod sebe mohou liSit zkoumanim
rozlicnych jevi a to fiznymi zpisoby. Nekteré metody najklad vyuZivaji mozZnost
vystavit vzorek simultartnteplo€ i mechanickému namahani. Z nejpouziygich metod
se jedna zejména o termogravimetrickou analyzudsi@ni znény hmotnosti vzorku jako
funkce ngnici se teploty ), diferaémi termickou analyzu(sledovan teplotni rozdil mezi
vzorkem a refergmim materidlem), difereémi skenovaci analyzu (sledovdno mnoZstvi
tepla potebného k udrzeni izotermnich podminek) a z magEoh o dynamickou
mechanickou analyzu (oproti klasické mechanickdyaege sledovana odezva vzorku na
simultanni namahani tepelné s proitivym mechanickym).
U termickych analyz hraji, kro#nvlastnosti materiél zasadni roli teplota &s. Analyzy
je mozné provozovat za izotermickych podminek, cals€ji spiSe za prognmné teploty.
Mozné je periodické zvySovani snizovani teploty v daném intervalu i periodick&na
rychlosti olfevu, ovSem vyuzivano byva konstantni rychlosttesh se samovolnym
poklesem teplotyi s konstantni rychlosti poklesu teploty. Rychloktevu je zde velice
dulezitym pojmem. Jestlize pouzijeme, nidgad @i linearnim teplotnim programuyips
vysokou rychlost ndistu teploty, potom fi#e dojit ugitému shluku reaknich proces a
tim ke zhorSeni jejich rozliSitelnosti. K ovligmi vysledki méteni nize dochazet i diky
mnoha jinym faktoim. Mezi tyto faktory Izefadit také mnoZstvi vzorku a #gob jeho
pripravy. Vzorek nmize byt vyiznut, vyseknut, ale také napraSen. Je mozné vysiitk
pro ziskani poZadované zrnitosti. Dale hraje vyamamroli také atmosfératripméreni.
Krome vzduchu Ize najiklad vyuzit kyslikové atmosféry, pro zvyra&mn termooxidanich
proces nebo inertni dusikové atmosféry.
VSechny jednotlivé ¢e pi chemickych reakcich jsou spojeny se #gobu nebo
uvolrénim energie. Zakladnim jevernuldzitym pro tyto metody je zéma entalpiedH.
Entalpie je termodynamicka veéilna, kterd zavisi na velikosti systému. Jeji alsdlu
hodnotu nelze #iit, stanovuje se jen jeji zma. Obecn Ize entalpii definovat vztahem
2).

H=U+plV, (1)

kdeU je vnitini energie soustavy /fje tlak /PayV je objem /i, Vnitini energie soustavy
je energie vSecbastic uvnit télesa. Jedna segrlevsim o energii kinetickou a potencialni.
Tyto energie se mohou projevit jako zvySena tepiofgevnost. Kazdou latku lze zarave
charakterizovat obsahem volné entalpie (GibbsoWs&venergie) (2):



G=H-TIS, )

kde H je entalpie /JT je absolutni teplota /KSje entropie /J.K (mira neuspiadanosti
systému, vztah mezi teplem a teplotou). Z hledigkamické termodynamiky se jedna o
stavové funkce. Nfitelné stavové vetiny, jako teplota, tlak nebo objem, potom zavisi na
okamzitém stavu systému, ovSem bez uvaZovaniiusobp, kterym se do svého stavu
soustava dostala.fifemz systém ma za dané teploty snahu dosahnout, stseny
odpovida niz§imu obsahu volné entalpie. ildad @i pirechodu latky z jedné krystalické
formy do druhé. Zrna entalpie ize byt provazena néglad také zminou hmotnosti
sledované latky (chemicky rozklad, dehydratace limatce, oxidace). Dlezitd je tedy
moznost sledovani rozdilu mezi hodnotou entalpiepozitku a v pokréilejSim stadiu
procesu.

Casovou zminu produkd probihajicich reakci popisuje zakon Guldberg — dffagodie
vztahu (3).

M:km, (3)
t

kde pokud vstoupi do reakos vychozich molekul, pak se jich viihu reakce zg&ast
praw mneznéni.

Zavislost rychlosti probihajicich reak&ina teplot vyjadiuje Arrheniiv zakon podle
vztahu (4).

_ -E
k—AexF{ RT) , (4)

kde jednotkyk jsou §'; A — udava frekvenci gttavajicich se molekul fpdexponencialni

faktor) /s™, E je aktiva&ni energie (velikost energetické bariéry, kterousimprekonat
molekuly vstupujici do reakce) /k.J.moR je univerzalni plynova konstanta 8,315 J.grad
! T vyjadiuje teplotu pi niz dsj pobiha /K.

M éreni

Na obrazku 1 jsou znazamy vysledky néteni ze simultanniho termického analyzatoru
SDT Q600. Tento analyzator je tedy schopen prétvadroveér termogravimetrickou
analyzu (TGA), difere¢ni termickou analyzu (DTA) a diferéni skenovaci kalorimetrii
(DSC). Ukazky na obrdzku 1 pochazi z jeftrobihajicich réteni a tykaji se izotaiho
materialu RELANEX. Jedna ztikek znazofiuje vzdy material v dodaném stavu a druh&a
material, ktery byl vystaven teptofl75 °C po dobu 240 hodinfiRomto namahani jsou
patrné jisté zrny v posunu maximalnich teplot @ik v hodnotach entalpie. Natikce,
kterd odpovid4 termogramu DSC, lze snhadno pozorovansi reakni procesy jiz

v patatenich teplotach. Tyto reakce odpovidaji reakcimklatgeré souvisi s vyrobou.
Druhy, ale zarouve vyznamrjSi odklon od z&kladni linie nastavafii pnastupu
izomeriz&niho procesu, ktery fpchazi v termooxidami reakni proces. Vzhledem
k oblasti teplot &chto reaknich proced se jedna o sledovani Zm organickych sloZzek
analyzovaného kompozitu. Nejmohégi odklon od zakladni linie odpovida pyrolyze
zbytki organickych komponent. Zny entalpie zde odpovidaji 2Zmam ploch, které
vymezuji piky.
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Obr. 1.: TGA a DSC termogramy izolaéniho materialu RELANEX
(dodany stav / zestérly materiél)
Zaver

Nahled termickych analyz do podstaty prdgeskteré probihaji v elektroizaiaim
materialu v pitbéhu jeho starnuti, je nezastupitelny. Zde se jedie@lgySim o moznost
sledovani zrn entalpie a tim velicetpsré analyzovat probihajici procesy na urovni
struktury zkoumaného materialu. Moznost analyzovaterial v tiznych fazich vyrobniho
procesu i fi jeho vyuZziti davaradu cennych informaci. To vSe podporuji vySe uvéden
vysledky n&treni.
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