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Abstrakt

Diplomové prace se zabyva problematikou elektroizolacnich kompoziti s vicevrstvou
strukturou, které mohou nalézt uplatnéni primérné ve vysokonapétovych aplikacich.
Predkladana prace navazuje na bakaldiskou praci s cilem navrhnout a analyzovat takové
modifikace stavajicich tiislozkovych kompozitl, které by mohly pozitivné ovlivnit
dielektrické, ale i dalsi vlastnosti kompozit. Nejprve je vénovana pozornost historickému
vyvoji a soucasnému stavu polymernich vysokonapétovych izolaci. Dale navazuje reserse a
navrhovani moznosti uprav kompoziti vedoucich obecné ke zlepSeni jejich uzitnych
vlastnosti pro aplikace primarné€ v elektroizolacnich systémech elektrickych stroji. Prace
dale shrnuje poznatky o perspektivnich materialech z oblasti polymernich folii a ¢asticovych
plniv. V druhé ¢asti prace jsou uvedeny informace o realizovanych experimentech vcetné
popisu laboratorni vyroby vzorkl obsahujicich perspektivni materidly zminéné v teoretické
Casti prace. Nasledné jsou prezentovany vysledky méfeni vybranych dielektrickych
parametri vyrobenych vzorki a ty jsou zhodnoceny. Pro vybrané modifikované kompozity
byl navrzen a realizovan experiment zrychleného tepelného starnuti, ktery byl vyhodnocen
na zékladé€ sledovanych dielektrickych parametrti. Ze ziskanych dat jsou uréeny perspektivni
materialy z oblasti ¢asticovych plniv a polymernich folii vhodné k dal§imu vyzkumu,

pfipadné moznému budoucimu pouZiti.
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Abstract

The master thesis focuses on the issue of electrical insulating composites with multilayer
structure, which can be used primarily in high-voltage applications. The presented work is a
continuation of the bachelor thesis with the aim to propose and analyse such modifications
of existing three-component composites, which could positively affect the dielectric and
other properties of the composites. Firstly, attention is paid to the historical development and
current state of polymeric high-voltage insulations, followed by research and suggesting
possibilities of modifications of composites leading to a general improvement of their
performance for applications primarily in the insulation systems of electrical machines. The
work also summarizes the research on promising materials in the field of polymer films and
particle fillers. The second part of this thesis presents information on the experiments carried
out, including a description of the laboratory preparation of samples containing the
promising materials mentioned in the theoretical part of the thesis. Subsequently, the results
of measurements of selected dielectric parameters of the prepared samples are presented and
evaluated. For the selected modified composites, an accelerated thermal aging experiment
was designed and carried out, which was evaluated on the basis of the observed dielectric
parameters. From the obtained data, promising materials in the field of particle fillers and

polymer films suitable for further research or possible future applications are identified.
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UvVOD

Uvod

Elektrické izolace jsou zdkladnim prvkem veskerych elektrickych zafizeni a stroju.
Elektricka izolace poskytuje ochranu zivych ¢asti, odd€luje casti s riznymi potencidly a
predstavuje izola¢ni bariéru. Tato izola¢ni bariéra musi zajistit dostatecné elektroizolaéni
vlastnosti tak, aby byla zajiSténa funkcnost zafizeni a nedoslo k poruchovym, nebezpecnym,
nebo zdravi ohrozujicim stavim. Design elektrickych izolaci 1 pouzité materidly se 1isi
Vv zavislosti na napét'ové hladin€ i v zavislosti na prostiedi, kam jsou izolace navrhovany.

Elektrické izolace jsou velmi namahanym prvkem celého zafizeni i stroje a je velmi
dalezité izolace navrhovat tak, aby odolaly plsobeni vSech faktorii, které¢ je v daném
prostfedi nutno uvazovat. Elektrické izolace nejsou namahany pouze elektricky, ale jsou
namahany také tepelné, mechanicky a chemicky. Tyto faktory ptisobi na elektrickou izolaci
soucasné a dochazi tak ke kombinovanému namahani, coz znamena, ze celkové namahani
je vyraznéj$i nez v ptipadé samotného elektrického namahani.

V elektroizolacnich systémech velkych tocivych stroji a nékterych transformatorti jsou
elektrické izolace vodicu tvoteny tfislozkovymi kompozitnimi materidly. Tyto kompozitni
materialy se skladaji nejéastéji z reaktoplastické pryskyfice, ktera ma v kompozitnim
materialu roli matrice, sklenénych vlaken, které pisobi v kompozitu jako vyztuz, a slidového
papiru, ktery pfedstavuje elektroizola¢ni bariéru.

V elektrickych strojich vznika pii provozu vlivem ztrat odpadni teplo, které je potieba ze
stroje efektivné odvadét. Z toho diivodu by bylo idealni, pokud by izolace byla tenka a
umoziovala snadny odvod tepla. Tenci izolace také znamena mozZnost zmenSeni
rozméru Stroje a finan¢ni Gsporu. V prubéhu let byla izolace vodi¢u ve strojich postupné
ztenCovana V zavislosti na vyvoji novych technologii a materidli a tento trend stale
pretrvava. Je tak stale nutné hledat nové sméry a vyvijet nové elektroizolacni systémy, které
by odolavaly veskerému kombinovanému naméhani ve stroji, bylo by mozné ztencit sténu
izolace a zachovat elektroizolacni vlastnosti a nezhorsit jejich pozadované parametry.

Zajimavymi kandidaty pro vyvoj modernich elektrickych izolaci se jevi termoplastické a
reaktoplastické folie z materiald s vysokou elektrickou pevnosti. V dnesni dob¢ je také
zaznamenavan Velky pokrok v piipravé mnoha druhi nanocééstic a nanovlaken. Tyto
materidly jsou velmi perspektivni v oblasti elektrotechniky diky svym jedine€nym
vlastnostem a jejich mozné pouziti je zkoumano i v elektroizolacnich systémech jako aditiva

pro polymerni kompozitni materialy.



UvVOD

Tato prace se zabyva aplikaci vybranych polymernich folii a ¢asticovych plniv do
konvencnich tfislozkovych kompozitnich materiald za tUcelem zlepSeni jejich

elektroizola¢nich vlastnosti.
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1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

1 Hlavni izolacni systém vysokonapét’ovych elektrickych stroju

1.1 Historicky vyvoj izola¢niho systému

Elektroizola¢ni materialy vyuzivané ve vysokonapétovych elektrickych strojich, jako
Jsou generatory, motory a transformatory prosly vyraznym vyvojem. Je obecné znamym
faktem, Ze kvalita stroje je vyrazné€ ovlivnéna provedenim jeho elektroizolacniho systému,
bez kterého nemuze stroj fungovat. S tim souvisi také vykonova zatizitelnost, pouzitelna
napétova hladina, zivotnost a v neposledni fadé také rozmeéry stroje. U tocivych strojii
probihal nejvétsi vyvoj v oblasti elektroizola¢niho systému statorového vinuti [1, 2].

V priibéhu vyvoje elektroizolac¢nich systémi strojii bylo jejich postupné zlepSovani
limitovdno v dané dobé dostupnymi materidly, jejich cenou a moznostmi jejich
pramyslového zpracovani a vyuziti ve strojich. Zpocatku byly vyuzivany vyhradné
organické materialy, které nemaji ptiliSnou tepelnou odolnost a nejsou piili§ odolné vici
mechanickému a elektrickému zatizeni. Jednou z prvnich elektrickych izolaci statorového
vinuti velkych stroji byla hustad bavinénd paska impregnovana piirodnim vysychavym
olejem, ktery se oxidaci na vzduchu méni na tvrdy a pevny [1].

V pribéhu prvni svétové valky se v odvétvi statorovych vinuti velkych toc¢ivych stroji
zacalo vyuzivat izolace na bazi asfaltu (bitumen) v kombinaci s ulomky slidy obklopeného
Zobou stran celuléozovym papirem. Impregnace probihala technologii dnes zndmou
jako vakuové tlakova impregnace — VPI (viz dale). Béznym typem elektroizola¢niho
systému byl az zhruba do 80. let 20. stoleti u mnoha vyrobci systém skladajici se z tlomku
slidy a vysychavého roztoku asfaltové pryskyfice modifikované rozpoustédly vyrabéné z
ropy [1]. V 50. letech 20. stoleti byl vyvinut slidovy papir, ktery byl pro dalsi vyvoj zasadni
(vice o slid¢ a slidovém papiru viz Ptiloha 1)[3]. V 60. letech 20. stoleti se zacala vyuzivat
sklenéna tkanina s ¢asteéné vytvrzenou pryskyfici a byla vytvorena technologie zpracovani

elektroizola¢niho systému oznacovana jako Resin-Rich [1, 3].

1.2 Technologie Resin-Rich

Technologie nazyvana Resin-Rich (technologie bohata na pryskyfici) je zalozena na
ovijeni tyCovych vodici elektrického vysokonapétového stroje paskou tvotfenou
kompozitnim materidlem [4]. Zminénym kompozitnim materidlem je ve vétsin¢ piipadl

tkanina ze sklenénych vléken (¢i polymerni folie) a slidovy papir s pryskyfici jako nosnou a

-11 -



1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

pojici slozkou [5]. Obsazena pryskyfice se nachazi v Casteéné vytvrzeném stavu
oznacovaném také jako B-stav (B-stage) [6]. Material pro ovijeni civek je vyrabén v podobé
listi, které jsou v pribézné vyrobé dale déleny na pasky raznych $ifek [7]. Samotna paska
musi byt po vyrobé uchovdna v chladu, aby nedochazelo k jejimu samovolnému
dotvrzovani [3]. Doba skladovani pasek v B-stavu je maximalné¢ 6 mésict [8]. Mnozstvi
pryskyfice obsazené v paskach se pohybuje v rozmezi 30 az 40 % [9]. Po ovinuti paskou je
¢ast vinuti vlozena do vyhtivaného hydraulického lisu a probihd proces dotvrzeni
pryskyfice (viz Obr. 1)[10]. Ptikladem vytvrzovaciho procesu muze byt postup uvedeny
vyrobcem Cogebi, ktery udava postup pro vytvrzovani hlavni izolace tak, ze civka ovinuta
paskou je vlozena do hydraulického lisu, ktery je predehtaty na 60 °C a lisem je aplikovan
maly tlak. Poté se programové zvysi teplota na 95 az 100 °C a po dosaZeni stanovené teploty
je aplikovan plny tlak. Dale se n€kolik minut udrzuje teplota i tlak a nasledné se teplota zvysi
na 165 °C. Poté, co je dosazeno nastavené teploty, probihd vytvrzovani po dobu 1 hodiny.
Po vytvrzeni se teplota lisu snizi na 60 °C a poté se civka vyjme z lisu. Je také uvedeno, ze
méfenim  ztratového Cinitele béhem procesu vytvrzovani lze dobu vytvrzovani
optimalizovat [5].

Vyhodou této technologie je, ze diky separatni vyrob¢ izolace jednotlivych civek je
pripadna oprava stroje finanéné¢ méné¢ narocna (naptiklad oproti GVPI viz dale). Dalsi
vyhodou je moznost vyroby izolacniho sytému vodice po ¢astech a pouziti riznych pasek
pro hlavni drazkovou izolaci a vyvody el vinuti, coz u systému VPI mozné neni [11].

Nevyhodou vsak je, ze oproti technologii VPI miize izola¢ni systém obsahovat vice

vzduchovych bublin a dutin, které mohou zptisobovat ¢aste¢né vyboje v izolaci [12].
P - - ' n ,:Q\:

Obr. 1: Proces vytvrzovani izolace civky ve vyhtivaném lisu, pfevzato z [13].

-12 -



1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

1.3 Technologie VPI

Technologie vyroby izola¢nich systémul nazyvana VPI (Vacuum Pressure Impregnation,
vakuové tlakova impregnace) se v mnohych ohledech lisi od jiz popsané technologie
Resin-Rich. Civky stroje jsou stejné jako u technologie Resin-Rich ovinuty kompozitni
paskou nejcastéji obsahujici sklenénou tkaninu a slidovy papir [14]. Na rozdil od technologie
Resin-Rich neni paska ,,bohata na pryskyfici®, ale obsahuje pouze minimum pryskyfice a
Casto se pasky nazyvaji suché nebo se lze v literatufe setkat s oznac¢enim Resin-Poor system
(systém chudy na pryskyftici) [3, 15]. Mnozstvi pryskyfice v paskach pro VPI je do 7 % [9].
Civka je po ovinuti ¢aste¢n€ vytvrzena v peci, pfi¢emz dojde k odpateni vlhkosti a t€kavych
latek. Nasledné dojde k presunu z pece do tlakové nadoby, ze které je vyCerpan vzduch
(proto vakuova technologie), a je tak omezena tvorba vzduchovych bublinek. Do tlakové
nadoby je dale pfivedena zahtatd pryskyfice v tekutém nizko-viskdéznim stavu. Poté je
Vv tlakové nadob¢ zruSen podtlak a zaveden pretlak bud’ dusikové atmosféry nebo vzduchu,
¢imz dojde k hloubkové tlakové impregnaci navinuté pasky piivedenou pryskyfici.
Impregnace civek po celé délce je kontrolovana kapacitnim méfenim a poté co je dosaZeno
kompletniho prosyceni izolacniho systému pryskyfici, je piebyte¢na pryskyfice vypusténa
zpét do skladovaci nadrze. Civka je nasledné vyjmuta z tlakové nddoby a piesunuta zpét do
pece, kde pfi nastaveném programu dojde k vytvrzeni pryskyftice [3, 14].

Touto technologii je také mozné vytvaret izolace nejen samotnych civek stroji, ale pfi
dostatecné velkém piistrojovém vybaveni je moZné provadét izolace celého stroje najednou.
Rozdil je v tom, Ze civky jsou ovinuty paskou a zaloZeny do napf. statoru stroje a ten je poté
zaizolovan stejnym procesem jako celek. Tato modifikace se oznacuje jako
technologie GVPI (Global Vacuum Pressure Impregnation, globalni vakuové tlakova
impregnace) [12]. Na nasledujicim Obr. 2 je tato technologie zachycena. Velkym
problémem tohoto feSeni je naro¢na oprava, piipadné pievinuti stroje [11].

Problematické je pouZiti polymernich fo6lii v kompozitnich paskach obecné pro
technologii VPI, jelikoZ neporézni polymerni folie zabrani pronikani pryskytice do hloubky
izola¢niho navinu a mohou tak vznikat sucha mista [10]. Pryskyfice pronika do izolace civky
dvéma zplsoby. Prvnim znich je prinik pfimo skrz izolacni navin kolmym smérem
k vodi¢i. Druhy zpusob, ktery je velmi dalezity u stroji pro vyssi napéti, které maji veétsi
tloustky navinu, spociva v zateCeni pryskytice od konct podél vodice. Pronikani pryskyftice
do izola¢niho navinu je zna¢né ovlivnéno typem slidového papiru, viskozitou pryskyfice,

stupném vakua a velikosti aplikovaného tlaku [16].

-13-



1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

Obr. 2: Ukazka impregnace celého statoru (pomoci GVPI), pievzato z [17].
1.4 Soucasny stav vyvoje izolacniho systému

V soucasné dobé¢ jsou stale nepiekonané a dominantni obé technologie jak Resin-Rich,
tak VPI. Oproti jejich pocatkim vsak doslo k pokroku zejména v automatizovaném ovijeni
vodic¢i, v oblasti nastrojového a piistrojového vybaveni a materialové optimalizaci [3]. Pro
vyrobu elektroizolacnich systéml velkych generatori jsou pouZivany rizné druhy
epoxidovych pryskyfic a technologie Resin-Rich i VPI. Pro motory jsou pouzivany bud’
polyesterové nebo epoxidové pryskyfice a vyrobci téméf vyhradné vyuzivaji
technologii GVPI [2]. Vyrobci dnes nabizeji Siroké spektrum pasek pro ob¢ technologie a
do jejich nabidky se dostavaji i pasky s riznymi polymernimi foliemi, které dopliuji nebo
pfimo nahrazuji tkaniny ze sklenénych vlaken.

Pouzivana sklenéna vldkna také prosla optimalizaci. Napt. spole¢nost Isovolta predstavila
novy typ sklenéné tkaniny pod nazvem Powerfab. Paska s touto tkaninou je dostupna ve
varianté pro technologii VPI (Porofab) a také Resin-Rich (Calmicafab). Vyhodou této pasky
je, ze jednotlivé svazky spiedenych sklenénych vlaken nemaji klasicky kruhovy prufez, ale
jsou ploché (viz nasledujici Obr. 3). Tim doslo ke snizeni tloustky vysledné izolace a
zvétSeni kontaktni plochy vlaken a slidového papiru [18].

Vyvoj v oblasti izolacnich systémi neustal a mnoho odbornych praci véetné této se

zabyva hledanim zpisobt dalsiho mozného zlepSeni (viz nasledujici kapitola).
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Standard PowerFab?®

Obr. 3: Konvenéni vldkna kruhového priifezu a vlakna plochd, pievzato z [19].

1.5 Mozné vylepSeni stavajicich FeSeni

S rostoucimi ndroky na moderni elektroizolacni systémy, mezi které patii vylepSeni
odvodu tepla, dlouha zivostnost, vysoka rezistivita a elektrickd pevnost a nizké ztraty, je
nutné inovovat s ohledem na moderni pfistupy zpracovani materiald a vyuziti jejich
modernich forem (napf. nanovlakna, nanocastice). Jednou z moznych inovaci prezentované
v odborné publikaci Polansky a kol. (2018) [20] je vyuziti netkané nanovlakenné vrstvy
zakomponované do kompozitniho materidlu, kde tato vrstva pozitivné ovliviiuje distribuci
vzduchovych bublin v kompozitu, ¢imz byla vyrazné potlacena aktivita ¢aste¢nych vyboji
v elektrické izolaci. Poznatky prezentované ve zminéné odborné publikaci jsou dale
zkoumany v bakalatské praci [8].

Trendem v oblasti elektrickych izolaci je pouziti ¢asticovych plniv. Vyuziti ¢asticovych
plniv bylo testovano a publikovano v mnohych odbornych publikacich [21- 23]. V publikaci
Hildinger a kol. (2012) [23] jsou prezentovany vysledky komplexniho testovani elektrickych
a tepelnych parametri po zakomponovani sférickych nanocastic SiO2 do vzorkd hlavniho
izola¢niho systému to¢ivého stroje. Pti laboratornich testech bylo zjiSténo vyrazné potlaceni
¢astecnych vybojil v izolaci oproti referencnim vzorkim a byla také zjiSténa zvySena tepelna
vodivost o 15 % oproti referenci. Pfi testovani zivotnosti pii 2,5nasobku jmenovitého napéti
vysla zivotnost vzorkd s nanocasticemi oproti referenénim vzorkim 13nasobna [23]. Ke
zlepSeni dielektrickych parametrii elektroizolacniho materidlu pfi pouZiti ¢asticového plniva
muze dojit diky prodlouZeni proudové drahy prosakujicimu proudu skrz izolaci, ¢ehoz je

dosazeno praveé piidanim c¢asticového plniva. Jak bylo zminéno ve vySe zminéné

-15 -



1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

publikaci [23], ¢astice omezi tzv. stromedkovani® v izolaci (viz Obr. 4). Omezeni ristu
stromecCku a aktivity ¢asteCnych vyboji v izolaci vedouci k del$i zivotnosti potvrzuje i
odborna publikace od Chen a kol. (2021) [24].

Pocatek stromeckovani —‘
Sklenéna tkanina

se slidovou paskou ™.

Cesta prirazu

Obr. 4: Grafické znazornéni rustu elektrického stromecku v elektrické izolaci s nano¢asticemi a bez nich,
ptevzato a pielozeno z [23].

Je ziejmé, ze oproti konvenénimu feSeni dochazi témito piistupy K zeslozitovani
struktury.
Nasledujici kapitoly jsou v€novany foliim a ¢asticovym plniviim, povaZzovanym pro

vysokonapétové izolace za perspektivni.

! Elektrické stromeckovani (anglicky electrical treeing) je jev, ktery se vyskytuje u VN izolaci. Elektrické
stromecky jsou siti velmi tenkych kanalkt, které v izolaci vznikaji jako diisledek jeji nedokonalosti. Témito
nedokonalostmi mohou byt necistoty, dutiny, defekty. Stromeckovani prochazi témito oblastmi vlivem
nadmérného namahani elektrickym polem (zvySena intenzita). Stromovitd struktura roste az do bodu, kdy
pieklene celou tloustku izolace a tim dojde k jejimu prirazu.[146]
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1.6 Polymerni folie

Polymerni foélie vhodné pro vyuziti ve vysokonapétovych izola¢nich systémech
elektrickych strojti jsou dnes jiz standardn€ nabizenymi produkty mnoha svétovych vyrobct.
Dostupné produkty obsahujici kombinaci polymerni folie se slidovym papirem a

reaktoplastickou pryskytici pro VN (vysokonapét'ové) aplikace jsou napft. nasledujici:

e DL86-VD5 — paska s nekalcinovanym slidovym papirem, epoxidovou pryskyfici
a vyztuzi z polyethylentereftalatové (PET) folie od vyrobce Okabe
Mica Co., Ltd. [25],

e Relastik — paska v nabidce s kalcinovanym nebo nekalcinovanym slidovym
papirem a epoxidovou pryskyfici na PET f6lii od vyrobce Cogebi (v nabidce také
paska Relanex s moznosti PET fleece?) [26],

e |ISONOM PREG - paska obsahujici slidovy papir, PET nebo PI f6lii, Nomex a
epoxidovou pryskyfici od vyrobce Isovolta [27],

e CALMICA - paska s nekalcinovanym nebo kalcinovanym slidovym papirem,

pryskyfici a PET folii od vyrobce NipponRika [28].

Vétsina vyrobeli nabizi pasky jak pro technologii VPI, tak pro technologii Resin-Rich.
Jak je z uvedenych piikladl pasek vidét, tak prevazné mnozstvi dnes nabizenych produktt
obsahujici folie vyuZziva hlavné PET folii. Toto pramenti i z historického vyvoje, kde byla ve
snaze finanénich Gspor hledana nahrada za sklenéna vlakna a PET folie se osvédcila jak
dostatecnymi mechanickymi vlastnostmi pro ovijeni ty¢i, tak i vysokou elektrickou
pevnosti [29]. Kombinace pozadovanych vlastnosti s nizkou cenou znamenala roz§ifeni
folie v hlavnich izola¢nich systémech stroji. Z vyse uvedeného vyc¢tu nabizenych pasek je
také patrné, Ze n€kteti vyrobci maji v nabidce izola¢ni pasky pro hlavni izolacni systémy
VN strojt s polyimidovou folii, nicméné¢ stéle se jedna o finan¢né nakladny produkt a oproti
castéji pouzivanym PET fo6liim mé PI folie smysl hlavné pro izolacni systémy pro vyssi

teplotni tfidy stroji. Mezi tii nejveétsi spole¢nosti zabyvajici se vyrobou polymernich f6lii

2 Fleece pouzivany v izolacnich systémech je vyroben znahodné orientovanych sklenénych nebo
polyesterovych vlaken. Jedna se o porézni strukturu, ktera je schopna pojmout a udrzet pryskyfici a zajistit
vybornou pfilnavost ke slidovému papiru ¢i dalSim vrstvam. Je také snadno prostupna pro impregnaci
elektroizolaéniho systému technologii VPI.[18]
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patii DuPont Teijin Films, Mitsubishi Polyester (jeden z nejvétSich vyrobci PET) a
spole¢nost Tekra GPC [30].
V nasledujici Casti kapitoly bude vénovana pozornost materialim pouzivanym nebo

pouzitelnym jako folie v izolacnich systémech.

1.6.1 Polyethylentereftalatové folie

Polyethylentereftalat (PET) je termoplasticky polymer, ktery v zdvislosti na pouZzité
technologii vyroby muze byt bud’ v amorfnim, nebo semikrystalickém stavu [31, 32]. Tento
material vynikd mnohymi vlastnostmi jako je vysoka pevnost v tahu, rozmérova stalost,
nizka sorpce vlhkosti, chemicka odolnost, odolnost vii¢i UV zafeni a je pouzitelny v Sirokém
teplotnim intervalu [33]. V materidlovém listu pro PET fo6lii Mylar A od vyrobce DuPont je
uveden rozsah pracovnich teplot od -73,3°C do 149°C a ktaveni dochazi pii
teploté 254 °C [34]. Pti teplotach nad 150 °C dochazi u materialu k tepelné degradaci [35].

Z hlediska dielektrickych parametrti je PET vybornym materialem vyuzivanym napiiklad
ve vysokonapétovych izolacich, jak bylo zminéno v ivodu kapitoly, ale také ve foliovych
kondenzatorech diky moznosti metalizace [36, 37]. Dale je mozné PET folii vyuzit ve
flexibilni elektronice (primarné ve funkci nosného substratu) [38]. Udavana hodnota
elektrické pevnosti pro produkt Mylar je 276 kV/mm pro AC a 433 kV/mm pro DC
pouziti [35, 39]. Pii teploté 25 °C a frekvenci 1 kHz udava materialovy list hodnotu relativni
permitivity 3,2 a ztratovy Ccinitel 0,005 [39]. Udavana vnitini rezistivita pii 25 °C
je 10 Q.cm [39]. Na nasledujicim Obr. 5 je ukazka PET folie.

Obr. 5: Ukazka PET folie, pievzato z [40].

1.6.2 Polyethylennaftalatové folie
Polyethylennaftalat (PEN) je stejné¢ jako PET termoplasticky polymer nejcastéji
Vv polykrystalické nebo krystalické form¢ [41, 42]. Jedna se o folie, které jsou v porovnani
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s PET drazsi, nicméné nékteré jejich vlastnosti jsou vyrazné lepsi [43]. Vyrobce DuPont
Teijin Films povazuje PEN folie za mezistupen mezi materialy PET a PI jak z hlediska
uzitnych vlastnosti, tak i finan¢ni naro¢nosti pouziti [44].

Vlastnosti tohoto materidlu jsou velmi podobné jako u PET a téZ vynikd svou vysokou
pevnosti v tahu, malou tepelnou smrstivosti, nizkou sorpci vlhkosti a vysokou rozmérovou
stalosti [45]. Oproti PET je pro PEN typicka vyssi odolnost vii¢i chemikaliim, vyssi odolnost
vici UV zafeni a delsi Zivotnost [46, 47]. Dalsi vyhodou je vyssi udavana teplotni odolnost
a vyssi teplota taveni, ktera je 265 °C [44]. Maximalni teplota pro dlouhodobé pouziti
(stanovena testovaci metodou UL746B) je oproti PET také vyssi a dle materialového listu
folie Kaladex od vyrobce DuPont Teijin Films (viz Obr. 6) je pro aplikace s mechanickym
namahanim 160 °C a pro aplikace s elektrickym namahanim 180 °C [44]. Z hlediska
parametr dulezitych pro elektrotechniku je konkrétné¢ pro PEN fo6lii Kaladex udavéna
relativni permitivita 3,22 pfi teploté 23 °C a pfi frekvenci 1 kHz, ztratovy Cinitel je pfi
stejnych podminkach méteni 0,0042, coz je méné nez u PET folie Mylar [44]. Hodnota
elektrické pevnosti je uddvana odlisSné pro rizné tloustky folii a hodnoty se pohybuji
v rozsahu od 163 kV/mm pro folii o tloustce 125 um az do 390 kV/mm pro folii o
tloustce 16 um [44]. Hodnota vnitini rezistivity méfena pii 25 °C je 10'® Q.cm [44].

Mezi oblasti aplikace PEN folii v elektrotechnice patii elektrické izolace, flexibilni
plosné obvody a foliové kondenzatory. Pro oblast vysokonapétovych kondenzatori ma
firma DuPont Teijin Films v nabidce vylepsenou variantu PEN folie Kaladex HV s vyssi
hodnotou elektrické pevnosti a vyssi tepelnou odolnosti [44]. V oblasti novych technologii

se také pouZivaji pro bateriovy prumysl, v elektromobilité a palivovych ¢lancich.[44]

Obr. 6: Ukazka PEN folie Kaladex, ptevzato z [48].
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1.6.3 Polyimidové félie

Polyimidové (Pl) folie jsou specialni polymerni folie typické Zluté barvy plvodné
vyvinuté spole¢nosti DuPont pod ndzvem Kapton. Mezi dalsi vyrobce se fadi naptiklad UBE
Industries s produktem UPILEX [49]. Polyimidové fo6lie vynikaji svym rozsahem
provoznich teplot. Tento rozsah je od -269 °C do 400 °C konkrétn¢ pro produkt
Kapton HN [50]. ProtoZe se jedna o reaktoplasticky® polymer, tak tyto folie nemaji teplotu
taveni a pfi rostouci teploté jiz dochazi pouze k dekompozici materidlu. Muze tak byt vyuzit
i v aplikacich, kde je dosahovano teplot, pti kterych jiz neni mozné vyuzit jiné foliové
polymery. Mezi ostatni vyborné vlastnosti udavané pro material Kapton (platné i pro ostatni
PI folie) patii vynikajici odolnost viici chemikaliim (zatim neexistuje zadné znamé organické
a vyborné elektroizolaéni vlastnosti [51]. Oproti vySe zminénému PET je vSak PI
zhruba 10x drazsi [52]. Na trhu existuji téi zakladni druhy folie Kapton pod ozna¢enim HN
(zékladni folie), HPP-ST (podobné vlastnosti jako HN, ale s vy$$i rozméerovou stalosti a
modifikovanym povrchem pro lepsi piilnuti) a FN (typ HN s FEP* pryskyfici pro t&snéni
aplikovanou z jedné nebo obou stran). Dale mimo tyto tfi typy jsou dostupné jesté specialni
modifikace, z nichz pro elektrotechniku jsou vyznamné napiiklad ty s antistatickou upravou,
zvysenou teplotni vodivosti a odolnosti vi¢i koroné [51].
s velkym rozsahem provoznich teplot, mechanického, chemického a elektrického namahéni.
Typické pouziti je napiiklad ve vesmirnych programech, automobilovém primyslu,
elektronice a mikroelektronice a vysokonapétovych elektroizola¢nich systémech [52-54].

Z technického datového listu pro folie Kapton HN jsou zjiStény dualezité hodnoty
elektrické pevnosti, relativni permitivity a ztratového Ccinitele. Elektrickd pevnost se
pohybuje v rozsahu od 154 kV/mm pro tloustku folie 125 um az do 303 kV/mm pro
tloustku folie 25 pm. Relativni permitivita je pii 23 °C a frekvenci 1 kHz v rozsahu 3,4
az 3,5 Vv zavislosti na tloustce folie a ztrdtovy cCinitel méteny pii stejnych podminkéach

dosahuje hodnot v rozsahu 0,0018 az 0,0026 opét v zavislosti na tloust’ce folie. Hodnota

3 Dle dostupnych materidlovych listi pro zminéné komeréné dostupné folie se jedna o reaktoplasty.
Polyimidy se ale mohou vyskytovat také jako termoplasty, pfi¢emz jejich termoplasticky a reaktoplasticky
charakter zavisi na zptsobu chemického uspotadani hlavniho fetézce [147].

4 FEP je zkratka pro fluorovany ethylen-propylen [148].
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vnitini rezistivity se pohybuje vrozmezi 10'7 az 1,5-10Y Q.cm v zavislosti na tloustce
testované folie [50].
Na nasledujicim Obr. 7 je ukazka PI folie s typickou nazloutlou barvou a médénym

vzhledem pfi navinu na roli.

Obr. 7: Ukazka folie Kapton od spole¢nosti DuPont, pfevzato z [55].

1.6.4 Polyamidové folie

Polyamid (PA) je semikrystalicky termoplasticky polymer bézné se vyskytujici pod
obchodnim nazvem nylon [56]. V soucasné dobé& existuje mnoho druhli polyamidi a
jednotlivé druhy se od sebe v nazvu odlisuji ¢isly, kterd znamenaji pocet atomt uhliku ve
stavebnich jednotkach fetézct [8]. Pocet atomu uhliku ovliviiuje vlastnosti kazdého druhu
polyamidu [57]. Vlastnosti polyamidu jsou také znaéné ovlivnény jeho stupném krystalinity,
ktery se odviji od technologie zpracovani [58]. Mezi nej¢astéji komeréné vyuzivané varianty
polyamidu patiti PA 6, PA66, PA12 a PA63 [59]. Obecné maji polyamidy dobré
elektroizolaéni vlastnosti, nizkou odolnost viici chemikaliim, vysokou navlhavost a vyborné
mechanické vlastnosti [60].

Z technického datového listu [60] dodavatele GoodFellow pro folii PA 6 lze ziskat
hodnoty elektrickych parametra dlezitych pro elektrotechnické aplikace. Udavana hodnota
elektrické pevnosti je 25 kV/mm, hodnota vnitini rezistivity je 5-10'2 Qcm, relativni
permitivita (pii testovaci frekvenci 1 MHz) je 4 a ztratovy Cinitel pii stejné testovaci
frekvenci je 0,2. Udavané rozmezi pracovnich teplot je od -40 °C do 160 °C.

V oblasti elektrotechniky mohou byt polyamidové folie pouzity v modernich foliovych
vysokonapétovych kondenzatorech [61]. Lze také dohledat odborné publikace zabyvajici se
ptipravou nanokompozitnich polyamidovych folii s dielektrickymi vlastnostmi [62, 63].
Mimo f6lii se 1ze v elektrotechnice setkat s polyamidovymi pryskyfticemi, jejichz typickymi
aplikacemi jsou téla jisticl, svorkovnic a relatek [64]. Ukazka PA folie je na

nasledujicim Obr. 8.
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Obr. 8: Ukazka PA félie v navinu na roli, pfevzato z [65].

1.7 Casticova plniva

V soucasné dobé se mnoho védeckych tyml vénuje zaclenéni Casticovych plniv do
elektroizolaénich kompozitnich materiald se snahou vylepsit jejich elektroizola¢ni
vlastnosti [66-69], zlepsit odvod tepla z kompozitu pouzitim tepelné vodivych ¢astic [70],
nebo zvysit schopnost retardace hoteni vysledného materialu [71, 72].

Nejcastéji pouzivand nanocésticovd (n€kdy i mikrocasticovd) plniva zminovana a
pouzivana ve vysokonapétové technice jsou nitrid hlinity (AIN), nitrid bority (BN), oxid
kremicity (SiO), oxid hlinity (Al203), oxid titanicity (TiO2), karbid kifemiku (SiC) a oxid
zine¢naty (ZnO) [69, 73— 75].

Castice mohou byt povazovany za mikroéastice, pokud se jejich rozméry pohybuji
v rozmezi 1-1000 um [76]. To znamena, Ze zadny z rozméru Castice by nemél piesahnout
dany rozsah. Za nanocastice jsou povazovany ¢astice s rozmezim velikosti 1-100 nm [77].
Vyhoda, kterou maji nanocastice oproti mikrocasticim je ta, Ze jejich pomér povrchu
k objemu je vyrazné vétsi. V odborné publikaci od Vahabi a kol. (2020), ktera se zabyva
ohen-retarda¢nimi schopnostmi ¢asticovych plniv uvadi, Ze v ptipadé€ pouziti mikrocastic je
nutné do materialu pfidavat az 65 hm% plniva pro zajisténi vylepSeni vlastnosti. Pfi pouZiti
nanocastic ke stejnému ucelu publikace uvadi, ze mnozstvi, které je nutné pouzit, mize byt
niz8i nez 5 hm% [72].

Ptidani dalsi slozky do materidlu ale mize zasadné ovlivnit permitivitu a ztratovy Cinitel
hodnota permitivity a ztratového Cinitele pouzitych materialti. Pokud by izola¢ni systém

vykazoval zvySenou polarnost, vznikaly by v ném ztraty, které by byly pfeménovany na
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teplo a izola¢ni systém by nasledné degradoval a mohlo by dojit az k jeho selhani a nasledné
k poruchovému stavu celého elektrického zatizeni.

Singha a kol. (2008) v publikaci popsal vliv nano¢astic na vyslednou permitivitu
kompozitniho materidlu. Permitivita materidlu, a tudiz 1 ztratovy cCinitel souvisi tzce
S mnozstvim nanocastic v kompozitu a sjejich povrchem (rozhranim c¢astice a
pryskyfice) [78]. Dale také zavisi na velikosti ¢astic a na druhu pouzitého plniva [73].

Wang a kol. (2012) publikoval ve své praci zji$téni, Zze existuje uréitd mezni tiroven plnéni
(prah), do které nanocastice nemaji na permitivitu kompozitu vyrazny vliv. Pokud je ale
urovein plnéni nad urcitou prahovou hodnotou, pak permitivita s vyssi urovni plnéni narista.
V ramci prezentovaného vyzkumu byly pouzity nanocastice SiO», s prahovou
hodnotou 1 hm% a Al>Os3, pro které prahova hodnota byla 0,5 hm%. Toto poukazuje na fakt,
Ze prahova hodnota je zavisla na druhu nanoéasticového plniva [79].

Pritomnost nanocastic v kompozitnim materidlu dale také ovlivni rozlozeni a akumulaci
prostorového naboje, coz miize ovlivnit vnitini rozlozeni elektrického pole v kompozitu a
mize dale vést ke vzniku ¢astecnych vyboji [73]. Nicméné Wang a kol. ve své odborné
publikaci uvadi, ze byla pozorovana niz$i akumulace prostorového naboje ve vzorku
nanokompozitu tvofeného epoxidovou pryskyfici S nano¢asticemi nez v referen¢nim vzorku
z Cisté epoxidové pryskyfice [79]. Jev byl vysvétlen tak, Ze pfitomnost nanoc¢astic ziejmeé
posiluje ioniza¢ni proces uvnitt vzorku, zejména pii vySSich urovnich plnéni.

Nicméné vliv nanocéstic na rozlozeni prostorového ndboje v zavislosti na pryskyfici,
druhu ¢astic a jejich chemické struktufe je potfeba dale zkoumat [73].

V nasledujicich ¢astech kapitoly je vénovéana pozornost ¢asticovym plniviim, ktera byla

nasledné pouzita v experimentalni ¢asti.

1.7.1 Tubularni halloysit

Hallosit v tubularni formé (ve formé nanotrubic) nazyvany standardné také Halloysite
nanotubes (HNT) je typem fylosilikatu, ktery se jevi pro oblast elektrotechniky jako
perspektivni primarné z hlediska pouziti jako ohen-retarda¢niho plniva v polymernich
materidlech. Vyuziti HNT v oblasti elektrotechniky je zkoumano napf. pro vyrobu
kabelovych izolaci [80, 81], nicméné v oblasti polymernich kompoziti pro vysokonapétové
toCivé stroje s epoxidovou pryskyfici nebyl jakykoliv publikovany vyzkum dohledan.
Halloysit je ptfirodni jilovy mineral, ktery se v pfirod¢ formuje pii zvétravani vyvielych
hornin. Pfi zvétravani se rozpada sodny zivec na kaolinit a halloysit, coz jsou oba mineraly

kaolinové skupiny [82]. Chemicka struktura halloysitu je stejnd jako u kaolinitovych
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nanojild, nicméné halloysit se od kaolinitu 1li§i jednou vrstvou molekul vody [83].
Nanocastice halloysitu mohou mit rizné tvary, mezi které patii naptiklad desticky, trubice,
sféry a pseudosféry, vlakna nebo vale¢ky [84]. Mezi nejcastéji pouzivané patii spiralovité
nanotrubice [83]. Halloysit vznika spole¢né s kaolinitem primarné ve formé desticek.
Vzhledem k odlisné struktuie halloysitu obsahujici molekuly vody dochazi postupné ke
vzajemnému pusobeni mezi jednotlivymi hlinito-kfemicitymi vrstvami, coz ma za nasledek
svinuti desti¢ek halloysitu do spiralovité trubice (viz Obr. 9) [82]. Geometrie HNT se tak
velmi podoba uhlikovym nanotrubkam (CNT — carbon nanotubes), Délka trubic halloysitu
se muize pohybovat od 0,2 do 2 um, vnitini primér trubice ma rozmér 10 az 40 nm a vné&jsi
prumér trubice 40 az 70 nm [85].
A) Vniténi

aluminolova vrstva

Vnéjsi siloxanova
vrstva

Obr. 9: Ukazka vrstevnaté struktury HNT (a) a HNT pfi analyze SEM (b), pievzato z [86].

Z chemického hlediska ma vnéjsi povrch HNT podobné vlastnosti jako SiO2 (pfevazuji
siloxany, Si-O-Si) a vnitini povrch spiralovité trubice ma vlastnosti jako Al2O3 (ptevazuji
aluminoly, Al-OH) [85, 87]. Podle dostupnych datovych listd se halloysite nanotrubice
skladaji prevazné praveé z téchto sloucenin ve vysSim procentnim zastoupeni. Jako dalsi se
v chemické struktute vyskytuji v malém mnozstvi (pod 1 %) TiO2, MgO, Fe203, Na20, K0,
CaO [88].

Nékteti autofi [89, 90] zkoumali vyuziti HNT plniv v epoxidovych pryskyficich
z hlediska mechanickych vlastnosti a bylo zjisténo, Ze toto spojeni materialti pro kompozit
funguje a je dosazeno mensiho koeficientu teplotni roztaznosti a také vysSi razové
houZevnatosti pfi zachovani mechanickych vlastnosti a teplotni stability. Nicméné¢, jak jiz
bylo zminéno vySe, tak jakykoliv vyzkum v oblasti elektroizola¢nich materiali pro VN
aplikace nebyl dohledan. Mnoho studii [85, 91-93] se také zabyva tématem zlepSeni teplotni

stability a vlivu HNT na ohen-retardac¢ni schopnosti kompozitnich materialti skladajicich se
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nejen z reaktoplastickych pryskyfic, ale i z termoplastickych materiald. Lze téz dohledat
patent, ktery chrani slozeni smési retardérti hoteni tvotené z trubickovych jilovych minerala

(zahrnujici HNT) v kombinaci s konvenénimi retardéry hofeni [94].

1.7.2 Nitrid bority

Jednd se o synteticky pfipravovanou krystalickou slouceninu strukturné podobnou
grafitu. Oproti grafitu se jeji krystalova miizka sklada z atomt boru (B) a atomt dusiku (N),
které se ve struktufe vyskytuji stiidavé (viz Obr. 10) [95].
PP e e?/ @ unik
O S \ @ Bor

@® Dusik

Nitrid bority

Obr. 10: Ukazka idealni jedno-atomarni desti¢ky grafenu (vlevo) a nitridu boritého (vpravo) s oznacenim
rozméril v dngstrémech, pfevzato a upraveno z [96].

Nitrid bority se vyskytuje v n€kolika krystalickych forméch a to sice jako kubicky nitrid
bority oznaovany jako c-BN analogicky k diamantu, hexagondalni nitrid bority s ozna¢enim
h-BN analogicky k h-grafitu, dale také jako wurtzit s ozna¢enim w-BN, rhomobohedral
s oznacenim r-BN a existuje také v amorfni formé pod oznacenim a-BN [95]. Nejstabilngjsi
forma krystalické struktury je h-BN (viz Obr. 11). Diky své vysoké podobnosti s grafitem
miize byt h-BN dodavan v jedno-atomarnich desti¢kach podobnych grafenu® oznacenych
jako BNNS, nanotrubkach (BNNT), nanopaskach (BNNR), nanoprasku (BNNP),
nanovlaknech (BNNF) a také jako fullereny® [95, 97].

5 Grafen je dvourozmérny material s hexagondlni krystalovou miizkou tvofenou atomy uhliku. Ve své
vodivosti, mechanickou pevnosti a vyhodnymi optickymi vlastnostmi.[149]

® Fulleren je nazev plivodné pouZivany pro alotrop uhliku, sklidajici se pouze z uhlikovych atomi
uspofadanych do tvaru koule spenta a heptagonalnim rozloZzenim [150]. Tohoto uspofadani je mozné
dosahnout i pro nitrid bority, jehoz fullerenova struktura je sloZena z atomt dusiku a boru. Na sympoziu
tykajici se boru v roce 1999 bylo rozhodnuto o zachovani nazvu fulleren i pro struktury tvofené jinymi atomy,
nez je uhlik [151]. Nejznamé;jsi uhlikovy fulleren je Cgo (¢islo 60 znaci poCet atoma uhliku), ale existuji i verze
S vy$8im i niz§im poctem.[152]
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Mezi dilezité vlastnosti nitridu boru patii vysoka tepelna vodivost (250 — 400 W/mK
pro h-BN)[98], nizka elektricka vodivost, vysoka elektricka pevnost (>10 kV/mm)[99] a

nizky ztratovy Cinitel (~4)[99].

=

Obr. 11: Ukazka krystalické formy h-BN, pfevzato z [99].

Vyuzitim vysoké tepelné vodivosti nitridu boru se aktivné zabyva mnoho studii
(naptiklad [98, 100-102]), kde zamyslené pouziti je v kompozitnich materidlech
s vylepSenou tepelnou vodivosti. Diky své vysoké tepelné vodivosti a kompatibilité
S polymery je mozné je vyuzit naptiklad pro pouzdra vykonovych soucastek, které vyzatuji
velké mnozstvi odpadniho tepla [103]. Toto zjisténi vede k moznosti uvazovat o aplikaci
plniva na bazi BN jako dalsi slozky hlavniho izola¢niho systému velkych elektrickych strojt,
kdy by diky nizké elektrické vodivosti a vysoké tepelné vodivosti bylo teoreticky mozné
ztenCit izolacni sténu vinuti pii zachovani dielektrickych parametrti a sou¢asném zlepseni
odvodu tepla ze stroje. Wang a kol. (2014)[104] prezentuje nanokompozitni material tvofeny
epoxidovou pryskyfici a BN nanodestickami, pro ktery byla dosazena tepelna
vodivost 5,24 W/mK pii 70 %hm podilu plniva. Udavana tepelna vodivost je o 1600 % vyssi
nez u Cisté epoxidové pryskyfice [104]. Piidanim jakékoliv dalsi slozky do kompozitniho
materialu dochazi k ovlivnéni dielektrickych parametri, jako je napiiklad permitivita.
V publikaci od Tsekmes a kol. (2015)[105] je zminén vliv ptidani c-BN plniva do epoxidové
pryskyfice na permitivitu. Bylo zjisténo, Ze pii malych hmotnostnich podilech plniva vzorky
vykazuji niz$i relativni permitivitu nez v piipadé Cisté epoxidové pryskyfice, ale se
zvySujicim se podilem plniva relativni permitivita roste nad hodnotu ¢isté epoxidové
pryskyfice. Prah, kdy permitivita zatne opét rist a prevySovat Cistou epoxidovou pryskyfici
v ¢lanku neni, nicméné zprezentovanych grafi lze ptedpokladat hodnotu

mezi 1 az 5 hm% [105].
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1.7.3 Oxid hlinity

Oxid hlinity (Al2O3) je anorganickou slouceninou pfirozené se vyskytujici nejcastéji
Vv krystalické form¢ v mineralech, napiiklad v korundu nebo bauxitu [106]. S touto
slouCeninou je ve vyzkumné sféte ve velké mife experimentovano at' jiz v oblasti
elektrotechniky [107, 108], chemie [109], strukturalni mechaniky [110] nebo
biomediciny [111], nejcastéji ve forme prasku viz Obr. 12.
tepelna vodivost a vysoka teplota tani [112]. Konkrétni hodnoty se vzdy lisi podle Cistoty

vysledného produktu, nicméné elektricka pevnost se pohybuje kolem 10 kV/mm, relativni

Obr. 12: Ukazka prasku Al,O3; pod SEM, ptevzato z [114].

Stejné jako u nitridu boru, tak i u oxidu hlinitého existuji studie zabyvajici se pouzitim
materidlu jako plniva pro vylepSeni vlastnosti izolaci v silnoproudych aplikacich. VylepSeni
vlastnosti ¢asto spociva ve zvyseni tepelné vodivosti izola¢niho materialu. V publikaci od
Trnka a kol. (2016)[70] je zminovano testovani vzorku izolace to¢ivych stroju s ptidanym
mikroplnivem Al>O3. Myslenka piidani mikroplniva spocivala ve zvySeni tepelné vodivosti
izolaéni stény a ve zlepSeni odvodu tepla ze stroje, coz bylo potvrzeno simulaci pomoci
metody konecnych prvkill. Vyrobené vzorky byly testovany na elektrickou pevnost, ztratovy
Cinitel a vnitini rezistivitu. U vzorkli doslo k nartistu ztratového Cinitele spole¢né s rostouci
urovni plnéni. Rezistivita a elektricka pevnost neméla jasny trend, nicméné u nékterych

urovni plnéni doslo k poklesu a u jinych naopak K narastu.

-27-



1 HLAVNI IZOLACNI SYSTEM VYSOKONAPETOVYCH ELEKTRICKYCH
STROJU

1.7.4 Slida

Slida je obecny nazev pro skupinu 37 riznych minerali s vrstvenou deskovitou strukturou
skladajici se ptevazné z kiemiku, hliniku, hotéiku a drasliku [115, 116]. Komeréné
nejvyuzivanéjsi a nejdulezitéjsi jsou i z pohledu elektrotechniky muskovit (muscovite) a

flogopit (phlogopite). U muskovitu v chemickém slozeni chybi hoi¢ik a ptevazuje hlinik

(KAI2(SisAl)O10(0OH)2). U flogopitu se v chemickém slozeni naopak hoicik vyskytuje
(KMgs(SisAl)O10(OH)z2), jak je vidét i na nasledujicim Obr. 13 [117].

Si-O tetraedr  Al-O tetraedr  A]-O oktaedr Mg-O oktaedr

Obr. 13: Chemicka struktura muskovitu (vlevo) a flogopitu (vpravo), pievzato a pfelozeno z [118].

Pfi vzajemném srovnani muskovitu a flogopitu l1ze pozorovat nékolik dalSich rozdilnosti.
Muskovit ma zbarveni lehce nazloutlé nebo je Uplné€ bezbarvy a flogopit mé jantarovou az
hnédocervenou barvu. Z hlediska hustoty jsou oba druhy stejné [119]. Pro elektrotechniku
je slida dualezitym materidlem, protoze dosahuje vysoké elektrické pevnosti, malych
dielektrickych ztrat, ma vysokou rezistivitu a vyznacuje se odolnosti vii¢i obloukovému a
koronovému vyboji bez trvalého poskozeni [120]. Mezi obecné vlastnosti slidy vhodné pro
pouziti v elektrotechnice patii jednoduchost zpracovani. Slida je také povazovéna za
netoxickou, neabsorbuje vlhkost, je chemicky odolna a téméf nepodléha starnuti [121].

Udavana elektrickd pevnost pro muskovit je 180-250 kV/mm a pro flogopit
je 150 — 190 kV/mm [116]. Dilezitym parametrem je také maximalni pracovni teplota, ktera
je u muskovitu ptiblizné od 500 do 600 °C a u flogopitu piiblizné¢ od 800 do 1000 °C [122].
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Dalsi dulezity parametr pro vyuziti slidy v elektrotechnice je relativni permitivita. Zde jsou
si oba zminéné druhy slidy velmi podobné, konkrétné je pro muskovit relativni
permitivita 6 — 7 a pro flogopit 5—6 [122]. Flogopit ma také nepatrné vys$si koeficient
linearni teplotni roztaznosti oproti muskovitu. Z pohledu ceny je muskovit levnéjsi a proto
je také oproti flogopitu Castéji vyuzivany [119]. Pro aplikace v elektrotechnice pfevazuje
pouziti muskovitu a flogopit je naopak nejCastéji vyuzivan pro vysokoteplotni
aplikace [123, 124].

V elektrotechnice se slida pouziva naptiklad v hlavnich izolacich tocivych stroji a
transformatortt (ve formé slidového papiru viz Pfiloha 1), jako izolace mezi lamelami
komutatorti, pro kabelové izolace odolné vii¢i ohni, jako dielektrikum v kondenzatorech,
v elektronice, u  vyhfivacich  elementt  nebo  jako  izola¢ni  ptepazky

Vv bateriovych sestavach [116, 120, 125, 126].
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2 Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast prace se vénuje charakterizaci vicevrstvych kompozitnich material
pro izolacni systémy vysokonapétovych elektrickych stroji, které obsahuji perspektivni
slozky na bazi polymerni folie nebo Casticového plniva. Samotné charakterizaci predchazi
laboratorni vyroba vzorku pro testovani. Tyto vzorky jsou tvofeny prepregy pro technologii
Resin-Rich a polymernimi foliemi teoreticky piedstavenymi v kapitole 1.6 nebo ¢asticovymi
plnivy teoreticky predstavenymi Vv Kapitole 1.7. Dale je prezentovan navrh a realizace
experimentu zrychleného tepelného starnuti. Danému experimentu byly podrobeny vybrané
kompozity, u kterych byly porovnany sledované materidlové charakteristiky pted a po
zrychleném tepelném starnuti. Posloupnost provedeni experimentalni ¢asti je zndzornéna na

nasledujicim Obr. 14.

Vyroba vzorkt

v

Mc¢teni elektrickych parametrt

v
Zrychlen¢ starnuti vybranych vzorku

v

Opétovné méieni elektrickych parametrti

v

Vyhodnoceni

Obr. 14: Znazornéni zvoleného postupu v experimentalni ¢asti.
2.1 Piiprava referencnich vzorku

Pfi navrhu experimentu bylo nejprve nutné vyrobit tzv. referencni vzorky, tj. vzorky,
které se skladaji pouze ze zakladnich pouzitych materialii a neobsahuji Zadné jiné dopliujici
slozky.

Pro experiment byl vybran v navaznosti na ptedchozi bakalaiskou praci [8] material
Relanex ve form¢ prepregti od dodavatele Cogebi (viz Obr. 15). Prepregy jsou uréeny pro
izola¢ni systém s teplotni t¥idu F (155 °C) a pro zpracovani technologii Resin-Rich.

Relanex je dodavan v tloustce 0,22+0,035 mm, obsah slidy je 160+12 g/m?, obsah
pryskyfice je 108+13 g/m? a celkové plognd hustota je 301+27 g/m?. Dle vyrobce obsahuje

nekalcinovany slidovy papir.
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a) b)
Obr. 15: PouZity material Relanex: a) snimek vytvrzeného kompozitu b) detailni snimky prepregu se

snimky po vypaleni epoxidové pryskyfice pti vysoké teploté a nakres rozmért sklenéné tkaniny. Snimky
byly potizeny optickym mikroskopem Olympus SZX10 s optikou DFPL 0,75X-4.

VyuZzivany prepreg byl nafezan na listy o rozmérech 25x25 cm, které byly pred
zpracovanim uchovavany v mraznicce pii teploté -18 °C, aby nedochazelo k samovolnému
dotvrzovani pryskyfice. Né€kolik hodin ptfed zpracovanim byly prepregy z mraznicky
vyjmuty. Tento krok byl pied piipravou dulezity pro zajisténi dostate¢ného Casu pro
vyrovnani teplot a omezeni sraZeni vlhkosti, které by vedlo k néaslednému znehodnoceni
pfipravovanych vzork.

Prepregy Relanexu na sebe byly skladany se vzajemnym pootocenim 0 90 ° vzdy tak, aby
sméry osnov sklenénych vlaken vyztuze obsazené v prepregu byly na sebe kolmé. Vzdy také
bylo dodrZeno skladani tak, Ze spodni prepreg byl otoen hrubou stranou smérem k podlozce
a lesklou stranou vzhtru. Kazdy dalsi prepreg byl s pfisluSnym nato¢enim pokladan vzdy
lesklou stranou dolti. Po kazdém polozeni prepregu byl cely sendvi¢ uvalcovan dievénym
valeCkem pro zajisténi co nejlepsiho pfilnuti a pro ptipadné vytlaceni vzduchovych bublin u
prepreg, které se k sobé lepily.

Vysledny sendvic byl ulozen do teflonového listu, ktery pak byl vlozen do vyhtivaného
hydraulického lisu Carver Laboratory Press Model 2518. Teflonovy list byl nutny, aby
vytékajici pryskyfice neznecistila a nezalepila hydraulicky lis a také, aby bylo mozné vzorky
snadno vyjmout, protoze k teflonovému listu neptilnou. Do teflonového listu byly vloZeny
distanéni podlozky ke kazdému rohu sendviée pro zajisténi rovnomérné tloustky vysledného
kompozitu. Pro efektivni vyuziti hydraulického lisu byly zaroven pfipravovany dva vzorky

kompozitnich materialt. Z toho diivodu byla na spodni vzorek v lisu umisténa ocelova deska
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o tloustce zhruba 10 mm, ktera zajistila oddéleni obou vzorkid a vytvofeni pevného
podkladu.

Po vloZeni prepregovych sendvicu do lisu byl hydraulicky lis dotaZzen na lehky dotek
ploten se vzorkem a byl spuStén program vyhiivani. Vyhiivaci program ploten lisu byl
nastaven dle pokynii dodavatele prepregi tak, ze nejprve doslo k postupnému zvyseni
teploty na 100 °C, na které bylo setrvano 5 minut a poté se zacala podle programu zvySovat
teplota vyhiivanych ploten na 165 °C. Po 15 minutach od zapnuti vyhiivani lisu, kdy doslo
Kk narastu na teplotu 165 °C, byl lis dotazen na pifitla¢nou silu 65 KN. Postup vyroby vzorki
je graficky shrnut na nasledujicim Obr. 16.

Vytvrzeni v hydraulickém lisu Stithani na pakovych nizkach

Skladani prepregl Vylisovany vzorek Vzorky ptipravné na testovani

&5 -

Obr. 16: Grafické znazornéni postupu vyroby referen¢nich vzorkd.

Vytvrzovaci proces v listu trval pfiblizn€ 3 hodiny a poté bylo programové vypnuto
vyhfivani a lis samovoln¢ chladl na laboratorni teplotu. Teplotni rampa hydraulického lisu
byla ovéfena métenim pomoci pristroje UNI-T UT71D s termoc¢lankem typu K pro horni i
spodni plotnu lisu a je zobrazena na Obr. 17. Jak je z grafu vidét, prubéh teploty je pro obé
plotny stejny a jedina odliSnost je v maximalni teploté, kterd se mezi plotnami lisi o zhruba
0 2,5 °C. Kazdy vyrobeny vzorek byl dale pakovymi ntizkami po oznaceni rozstfihan na 4

mensi vzorky o rozmérech 10x10 cm, které byly pfipraveny k méfeni.
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Obr. 17: Prabéhy teploty v ¢ase na obou plotnach vyh#ivaného hydraulického lisu pfi nastaveném
programu vytvrzovani vzorkd.

V reakci na recenzi ¢lanku [127] autorského tymu z roku 2022 byly piipraveny i dalsi
vzorky s natocenim prepregti o 30 © a 45 © pro vérnéjsi simulaci elektroizola¢niho systému
vysokonapétovych stroji. Postup vyroby byl stejny jako u klasickych vzorki, pouze doslo
Kk pfesnému natoceni na sebe kladenych prepregli o uréity uhel. Probéhl dil¢i experiment
oveteni referencnich vzorkli mezi sebou, zda se sledované elektrické parametry méni
v zavislosti na natofeni na sebe sklddanych prepregli. Bylo zjiSténo, ze vliv natoCeni
jednotlivych prepregli nema vliv na vysledné sledované parametry vzorku. Pti laboratorni
vyrobé je vhodné&jsi sklddani prepregli s nato¢enim o 90 ° at’ uz z divodu mensiho mnozstvi

odpadu, tak i z divodu snadnéj$iho zpracovani. Pfi vyrobé vzorku byl tedy nasledné

pouzivan pouze systém skladani s natocenim o 90 °.
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2.2 Priprava vzorki s polymernimi foliemi

Ptiprava vzorki doplnénych o polymerni folie byla velmi podobna ptipravé referencnich

vzorkl. Na nasledujicim Obr. 18 je zobrazen proces vyroby.

Vytvrzeni v hydraulickém lisu Stiihani na pakovych niizkach

Skladani prepregii Vylisovany vzorek Vzorky pfipravné na testovani

Obr. 18: Grafické znazornéni postupu vyroby vzorki s polymernimi foliemi (ukazka pro vyrobu vzorku
S jednou vrstvou folie uprostied).

Pouzité folie byly vzdy fezany na pfiblizny rozmér prepregii a byly vloZzeny mezi
jednotlivé prepregy ve skladbé. Byly vyrobeny vzorky s riznym poc¢tem polymernich folii
pro zjisténi chovani v kompozitnim materialu jednak pii vyrob¢ (delaminace) a také pro
zjisténi jejich vlivu na elektroizolaéni vlastnosti. Pouzité folie byly Kapton 100HN (PI),
Kapton 100CRC (PI), Teonex Q51 (PEN), Mylar A30 (PET) a PA6 folie. Dodavatelé téchto
folii a také jejich tloustky jsou v nasledujici Tab. 1.

Tab. 1: Seznam pouzitych polymernich folii, jejich vyrobct a tloustek.

Vyrobce Nazev Tloustka folie (um)
DuPont™  Kapton 100HN 25
DuPont™ Kapton 100CRC 25
DuPont™ Teonex Q51 25
DuPont™ Mylar A30 30
Goodfellow PA 6 15

U vzorku s Kaptonem 100CRC (s protikoronovou upravou povrchu) bylo zjisténo, ze
dochazi k horsi adhezi k prepregiim a po lisovani dochéazi k vyraznéjsSi delaminaci. U
Kaptonu 100HN se problém s delaminaci po lisovani neprojevil. Vyborna adheze
K prepregim byla také v ptipadé vyroby vzorku s foliemi PEN, PEN a PAG6. Ukazka

vyrobenych vzorki je na nasledujicim Obr. 19.
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Obr. 19: Vyrobené vzorky s PI {6lii (vlevo a uprostied) a s HNT plnivem (vpravo).

2.3 Priprava vzorki s nanocasticovymi a mikrocasticovymi plnivy

NanaSeni nanoc¢asticovych plniv na prepregy a nasledna vyroba nebyly tak ptimocaré
jako pii vyuziti folii. Bylo nejprve nutné provést resersi, vytipovat vhodna ¢asticova plniva,
a otestovat vhodné rozpoustédla, ve kterych mohly byt Castice rozptyleny. Nasledné bylo
potieba zajistit zptisob idedlné¢ homogenniho naneseni Castic na prepregy pii dodrzeni
bezpecnostnich opatfeni spojenych s praci s nano¢asticemi a mikro¢asticemi.

Jako prvni probihaly experimenty s nanocasticemi hallositu (HNT). Pro experimentalni
vyrobu vzorkt se dale (mimo HNT) podatilo zajistit nanocastice oxidu hlinitého (Al2O3),
nitridu boru (BN) a mikrocastice slidy. Zakladni informace o pouzitych ¢asticovych plnivech

jsou obsazeny v nasledujici Tab. 2 a snimek pouzitych ¢astic nasleduje na Obr. 20.

Tab. 2: Seznam pouzitych ¢asticovych plniv, jejich dodavatelt a primérné velikosti ¢astic.

Dodavatel Nazev Prumeérna velikost ¢astic (nm)
I-Minerals Inc. USA Ultra Hallopure Halloysite (HNT) 15-20 x 2000
Nanostructured & Amorphous Materials Inc. Aluminum Oxide (Al,O) 10
Nanostructured & Amorphous Materials Inc. Boron Nitride (BN) 137
HPF Minerals (Quarzwerke Group) Tremica 1473 - 010 AST (Muscovite) 3000
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Obr. 20: Snimek pouzitych ¢asticovych plniv vedle sebe, zleva: HNT, BN, Slida, Al;Os.

Z reSerSe na téma laboratorniho nanaseni nanocéstic na povrch bylo z odbornych
publikaci [128-131] zjisténo, ze pro nanaseni se nejéastéji pouziva technologie z kapalné
faze, nejCastéji metoda airbrush. V navaznosti na zjisténi bylo nutné stanovit optimalni
rozpoustédlo pro rozptyleni vybranych ¢astic. Z nasledné reserse vhodnych rozpoustédel pro
HNT bylo zjisténo z odbornych publikaci [84, 87, 128, 132], Ze se k rozptyleni HNT pouziva
sttedné aZ vysoce polarnich rozpoustédel.

Zvolena rozpoustédla pro testovani byla ethanol (EtOH), isopropylalkohol (IPA),
aceton (Ace), dimethyl acetamid (DMAC) a demineralizovana voda (DH20). V prvni ¢asti
testovani byla hledana optimalni koncentrace ¢astic v danych roztocich, kde by castice
sedimentovaly co nejpomaleji a bylo by je mozné rovnomérné rozptylit v rozpoustédle a
nasledné nanést.

Testovani probihalo tak, Ze byly pfipraveny nadobky, do nichz byly ptfidany castice o
dané hmotnosti a nasledné bylo injekéni stitkackou ptidano 10 ml rozpoustédla. Castice
v nddobce byly nejprve ruéné¢ mechanicky rozmichany a poté¢ bylo do nadobky vlozeno
magnetické michatko a na magnetické michacce WiseStir MSH-20D probihalo michani
pii 1350 ot/min po dobu 5 minut. Thned po michani bylo vyjmuto magnetické michatko a
vzorek byl vlozen do ultrazvukové michacky Polsonic Sonic-10 (zobrazené na
nasledujicim Obr. 21 b), kde byl ponechan 5 minut. Nasledné¢ byla zhodnocena mira
rozmichani a sedimentace pouze vizudlné. Poc¢ate¢ni hmotnost pfidanych ¢astic byla 0,1 g.
Jelikoz dochézelo k témét okamzité viditelné tvorbé aglomeratli, sedimentaci a nedoslo
k rozmichani ¢astic (zbytky na dn¢ nadobky), byla hmotnost postupné upravovana smérem

dolt az do nalezeni optima.
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v

Z testovanych variant se jako nejvhodnéjsi jevi vyuziti 0,05 g nanoc¢éstic na 10 ml roztoku
(navazeni Castic na analytické vaze Kern ADB 200-4 je na nasledujicim Obr. 21 a).
Vystupem z tohoto dilé¢iho experimentu byla také tabulka kompatibility jednotlivych ¢astic
a rozpouStédel zhlediska rozmichatelnosti a rychlosti sedimentace. Tato tabulka je

uvedena v Piiloze 2.

Obr. 21: Proces navazeni a michani ¢astic: a) navazeni pfesné hmotnosti ¢astic na analytické vaze,
b) proces michani v ultrazvukové michacce.

Po nalezeni optimalni koncentrace ¢astic bylo hledano optimalni rozpoustédlo. Jelikoz
Casy sedimentace byly vyrazn¢ delSi nez pti vysSich koncentracich ¢&astic, bylo tieba
jemn¢jSiho rozliSeni a zaroven vylouceni lidského faktoru, tak byl sestaven experiment
s pomoci spektrofotometru Vernier SpectroVis Plus (viz nasledujici Obr. 22). Ve volné
dostupném online programu Onshape byl navrzen piipravek pro umisténi nadobky
s testovanym Vvzorkem, na kterou z jedné strany dopadal laserovy paprsek z laserového
modulu MXD1230 a z druhé strany byla snimana intenzita prochazejiciho svétla pres obsah
nadobky optickym vlaknem spektrofotometru. Ptipravek byl vytistén na 3D tiskarné a po
zkuSebnim pouziti probéhla optimalizace a nasledovny tisk jiz pln¢ vyhovujiciho ptipravku.

Kompletni dokumentace navrzeného piipravku je uvedena v Ptiloze 3.
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SpectroVis Plus

Obr. 22: Uspotadani pro méteni ¢asového profilu sedimentace ¢astic S vyuzitim navrzeného pfipravku.

V programu dodaném ke spektrofotometru bylo zvoleno méfeni intenzity svétla
Vv zavislosti na Case a intenzita byla sniména pouze na jedné vinové délce — na vinové délce

laseru, ktera byla pfistrojem nejprve ovéfena a stanovena na 651 nm (viz Obr. 23).
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Obr. 23: Ovéfeni spektra vyzatfovaného laserovym modulem.

Nasledné¢ byly pfipravovany roztoky s ¢asticemi a jednotlivymi rozpoustédly a ithned po
rozmichani vkladany do meéficiho pfipravku. Demineralizovand voda byla nakonec
z experimentu vyfazena, jelikoz se pfi jejim pouziti vyskytuje problém s dlouhou dobou
odpafovani pfi nanaSeni. Pfi naneseni vét§iho mnozstvi vody dochazi k tvorbé shluki ¢astic
na povrchu, nez se voda odpafi. Zaroven tim také dochazi k tvorbé tzv. coffee rings, coz jsou

utvary zanechané na povrchu po schnuti. Tim, jak se kapicky vody odpaiuji od kraji se masa
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kapky ze sttedu piesouva ke kraji a pfipadné Castice stahuje ke krajim s sebou a tim dochazi
K nerovnomémému rozprostfeni a tvorbé prstenci [133]. Ktomuto jevu dojde pfii
vyparovani vSech kapalin, nejenom vody, nicméné u vody je tento jev nejvyraznéjsi kvuli
dlouhym dobam odpatrovani pii laboratorni teploté.

Z toho divodu byly v dalsim pribéhu experimentu pouzivany pouze tékavé latky
s rychlym odparem. Na nasledujicim Obr. 24, ktery je pfevzaty z odborné publikace [133],
je fluorescen¢ni mikroskopii zobrazena distribuce Castic po nakapnuti na povrch. Na dil¢ich
obrazcich 1 az 3 doslo k nakapnuti na hydrogel’ a k absorbovani rozpoustédla (vody).
V piipad¢ obrazku 4 bylo nakapnuti Castic v rozpoustédle provedeno na neabsorbujici

material (sklo) a je ndzorné vidét nerovnomérna distribuce Castic po odparu rozpoustédla.

Obr. 24: Ukazka tvorby tzv. coffee rings pii odparu rozpoustédla, ptevzato z [133]

Ze zjisténych prubéht a ¢asu vyplynulo, ze optimalni rozpoustédlo je ethanol, naopak
dimethyl acetamid a aceton jsou nepouzitelné (prabéhy uvedeny v Piiloze 4). Z dalsiho
testovani také vyplynulo, ze ptedchozi mechanické rozmichani na magnetické michacce
pred michanim ultrazvukem nema v tak nizko viskéznim rozpoustédle vliv a muze byt
Z procesu vynechano, ¢imz dojde k vyrazné Gspofte Casu.

Tato sekvence experimentl byla stanovena a provedena nejdiive s nanocasticemi HNT,

jelikoz byly jako jediné k dispozici ihned po sestaveni experimentu a vzhledem k casové

" Hydrogely jsou trojrozmé&rné zesitované polymerni struktury schopné absorbovat velké mnoZstvi vody.
Jsou nerozpustné a v pfirodé se vyskytuji jako kolagen nebo Zelatina, nicméné jsou Casto piipravovany
synteticky. Enviromentalné citlivé hydrogely mohou byt pouzity k riznym aplikacim diky své schopnosti
zmény objemu v reakci na zménu prostiedi. Vyuziti je naptiklad v senzorech, biosenzorech, aktuatorech,
fyziologickych membranach a dalsich.[153]
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narocnosti bylo nutné stanovit postup co nejdiive a pro dal$i dodané ¢astice postup jiz jen
replikovat.

Pro nanocastice Al2Os byl opakovan stejny experiment pro zjist€ni optimalniho
rozpoustédla. Koncentrace nanocastic jiz byla ponechana stejna jako u HNT tj. 0,05 g/10 ml.
Z experimentu pro Al,Oz byla zjisténa naprosto jind dynamika sedimentace nanocastic
oproti HNT, coz ovS§em muize souviset s rozdilnou velikosti nanoc¢éstic. Pro Al203 vyslo jako
optimalni rozpoustédlo iSopropylalkohol, nicméné vysledek byl jen o malo lepsi nez pro
ethanol. Sedimentace byla u obou tak pomald, ze rozdil byl zanedbatelny, a proto byl pro
zachovani stejnych podminek experimentu zvolen opét ethanol. Bylo opét zjisténo, ze aceton
je jako rozpoustédlo pro tento typ ¢astic nevhodny.

Pro nanocastice nitridu boru (BN) nebyla ani po 20 minutiach patrnd Zadna vyrazna
sedimentace pro rozpoustédla IPA, ethanol a dimethyl acetamid. Pro aceton byl zaznamenan
mirné rostouci trend, nicméné i tento byl naprosto zanedbatelny v porovnani s ostatnimi
druhy ¢astic.

Pro castice slidy vySlo jako optimalni rozpoustédlo z hlediska sedimentace
isopropylalkohol, nicméné opét pouze v zanedbatelné mite oproti ethanolu. Nepouzitelné
rozpoustédlo byl aceton a také dimethyl acetamid.

Pro nanaSeni vSech typi zvolenych castic byl na zaklad¢ provedeného experimentu
vybran jako optimalni rozpoustédlo ethanol. Podminky experimentu tudiz zistaly zachovany
stejné pro vSechny druhy nanaSenych ¢astic.

Castice byly na povrch prepregti nanaseny z kapalné faze airbrush pistoli Harder &
Steenbeck Colani s pouzitou tryskou 0,8 mm viz nasledujici Obr. 25.

=40 -



2 EXPERIMENTALNI CAST

Obr. 25: Snimek z procesu nanaseni ¢astic pomoci metody airbrush.

NanaSeni airbrush pistoli probihalo v laboratofi s odtahem a za pouZiti ochranné
celoobli¢ejové masky 3M 6800 s filtry 3M 6099. Castice byly nanaseny rovnymi tahy pies
prepreg se zacatkem a koncem mimo prepreg a jednotlivé tahy mély minimalni piekryv. Na
prepreg byla vzdy nanesena jedna vrstva (pokryti celého prepregu jednou vrstvou) a poté
bylo vy€kano do zaschnuti a nasledné byla aplikovéana dalsi vrstva. Pfi vyrobé vzorkl se

zamyslenym vys$$im obsahem ¢asticového plniva bylo nanaseno vice vrstev na dany prepreg.

Grafické znazornéni postupu vyroby je na nasledujicim Obr. 26.

Mechanické michéni Michdni ultrazvukem Nanaseni ¢astic na prepreg metodou air-brush

L

Castice

N L

rozpoustédlo

Vytvrzeni v hydraulickém lisu Stiihani na pakovych ntizkach

kladani prepregt Vylisovany vzorek Vzorky piipravné na testovani

&-3-J-=-n

Obr. 26: Grafické znazornéni postupu vyroby vzorki s ¢asticovymi plnivy.
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Po naneseni ¢astic byly prepregy opét zpracovany stejnym zpiisobem jako referenéni
vzorky a vzorky s foliemi, tj. seskladany na sebe a vlozeny do lisu s pouzitim stejného
ptitlaku ploten a stejného teplotniho programu. Na nasledujicim obrazku je ukazka zbarveni
prepregu po aplikovani ¢asticovych plniv a pied dal§im zpracovanim. Na Obr. 27 a) je vlevo
prepreg v dodaném stavu a vpravo prepreg po aplikaci maximalniho mnozstvi (8x0,05 g)
nitridu boru. Na Obr. 27 b) je vlevo prepreg v dodaném stavu, uprostied prepreg po aplikaci
maximalniho mnozstvi (8x0,05g) Al203 a vpravo prepreg po aplikaci maximalniho

mnozstvi (8x0,05 g) HNT.

b)

Obr. 27: Prepregy po naneseni ¢asticovych plniv: a) vlevo prepreg v dodaném stavu a vpravo prepreg po
aplikaci maximalniho mnozstvi (8x0,05 g) nitridu boru, b) vlevo prepreg v dodaném stavu, uprostted prepreg
po aplikaci maximalniho mnozstvi (8x0,05 g) Al>O3 a vpravo prepreg po aplikaci maximalniho
mnozstvi (8x0,05 g) HNT.

2.4 Meéieni dielektrickych parametri vzorki

Po fazi vyroby vzorki nasledovalo méteni vybranych dielektrickych parametra, které by
poskytly informace o zménach v této oblasti. Uvedené zmény dielektrickych vlastnosti
experimentalné upravenych kompozitnich materialti oproti referenénim vzorklim poskytuji
dilezité informace o vhodnosti téchto Giprav, a hlavné€ o celkovém vlivu pfidaného materidlu
na vysledné elektroizola¢ni vlastnosti kompozitu.

Vybrané dielektrické parametry byly méfeny na vSech nové vyrobenych vzorcich a poté

na téch stejnych vzorcich vystavenych zrychlenému tepelnému starnuti. Timto pfistupem
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bylo mozné nasledné porovnavat zménu dielektrickych parametri upravenych vzorki vuci
referenci (pfed starnutim), zménu dielektrickych parametri upravenych vzorkt vici
referenci (po starnuti) a také vlastnosti jednotlivych vzorka po starnuti mezi sebou.

Z dielektrickych parametrii byla méfena vnitini rezistivita vzorkd a také bylo provedeno
méteni Sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii (BDS).

Meéfeni vnitini rezistivity je zdkladnim méfenim pro elektroizola¢ni materialy a poskytuje
zakladni informaci o stavu elektroizolatniho systému. Vyuziti tohoto méfeni po
zakomponovani jednotlivych dopliujicich slozek umoznuje hodnotit, zda nedoslo
k vyraznému naruSeni elektroizola¢ni schopnosti a zvyseni prosakujiciho proudu izolaci.
Sirokopasmova dielektricka spektroskopie poté umozituje zjistit chovani kompozitniho
materialu v elektrickém poli pfi riznych frekvencich (pfipadné i riznych teplotach) a urcit

miru dielektrickych ztrat, které by v provozu vedly k zah#ivani izolace a mozné degradaci.

2.4.1 Metodika méreni a zpracovani dat

Me¢fteni vnitini rezistivity vzorkt pfedchazelo vlozeni do zkratovaci knizky tvofené
z tenkého meédéného plechu, ktery byl uzemnén pro odvedeni ptipadného naakumulovaného
naboje z kompozitnich vzorkd. Pfipadny naboj by mohl ovlivnit vysledky méteni. Vzorky
byly do zkratovaci knizky vlozeny vzdy v den pfedchézejici métfeni tak, aby doba setrvani
ve zkratovaci knizce byla alespoii 12 h. Casy ponechéani vzorki ve zkratovaci kniZzce byly
dodrzovény stejné, aby opét nedoslo k moznému zkresleni vysledkli. Dalsi den probéhlo

méfeni vnitini rezistivity, jak je zobrazeno na Obr. 28.

Vlozeni do Mefeni rezistivity
Vyrobené vzorky  zkratovaci knizky nasledujici den

N PE- e

Meéfeni BDS
e

2

—

Obr. 28: Grafické znizornéni procesu méfeni.

Me¢teni vnitini rezistivity vzorkll probihalo v tfielektrodovém systému Keithley 8009 a
pro méteni byl pouzit elektrometr Keithley 6517A, ktery zaroven slouzil jako zdroj napéti

(snimky pouzitého pfistrojového vybaveni viz Ptiloha 7). V tiielektrodovém systému byly
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dvé elektrody mémé a jedna ochranna viz nasledujici Obr. 29. Pti vkladani vzorkt do
elektrodového systému byl pouzivan uzemnujici naramek pro snizeni rizika op€tovného

nabiti vzorku pifi manipulaci.

T

Obr. 29: Nakres zapojeni elektrodového systému pro méfeni vnitini rezistivity, kde 1 je nechranéna
(napét'ova) elektroda, 2 je chranéna elektroda, 3 je ochranna elektroda a 4 je méteny vzorek. Na obrazku je
dale stejnosmérny zdroj napéti a pikoampérmetr.

Mg¢teni probihalo pii napéti 500 V a celkova doba méteni byla 45 minut. Z celkové doby
méteni bylo prvnich 10 minut uréeno pro vybijeni vzorku, dale 30 minut probihalo méteni
absorpce a 5 minut méfeni resorpce.

Zaznam z méfeni obsahoval zaznamy hodnot proudu s vzorkovaci periodou 2 s.
Vyhodnocovana byla pouze zaznamenana absorpce. Poslednich 100 hodnot proudu z dat
absorpce bylo zprimérovano a z této primérné hodnoty proudu a zndmého napéti pii méteni
byl pomoci Ohmova zdkona dopocitan elektricky odpor vzorku. Dale pomoci vztahu
udaného vyrobcem na elektrodovém systému, ktery jiz zohlednoval geometrii elektrod, byla
dopocitana vnitini rezistivita daného méfeného vzorku. K vypoctu rezistivity bylo nutné
zméfit tloustku vzorku. Z diivodu mozné variability tloustky vzorku v riznych castech byla
tloustka méfena na péti mistech, konkrétné uprostied a v rozich. Tloustky byly méteny
pomoci mikrometru Insize 3539-253A. Tloustky byly nasledné zprimérovany a ziskana
hodnota byla pouZita pro vypocet.

22,9

p = (T) ‘R (£2-cm), Q)

kde p je vnitini rezistivita (€2.cm), d je primeérna tloustka vzorku v cm a R je vypocitany
elektricky odpor vzorku.

Vzorky zkazdé série byly méfeny s Cetnosti 4 a hodnoty rezistivit byly poté

zpriméerovany a byly dopocitany statistické parametry, konkrétné smerodatna odchylka a

variacni koeficient, pro moznost dal§iho hodnoceni dat.
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Mg¢teni sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii probihalo vzdy na jednom vzorku
z kazdé série. Pro méfeni byl pouzit méfici systém Alpha-A od vyrobce Novocontrol
Technologies. Méieni probihalo pii laboratorni teploté 25 °C stejné jako pii méfeni vnitini
rezistivity. Méfeni bylo provadéno ve frekven¢nim pasmu od 0,5 Hz do 1 MHz a aplikované
napéti bylo 1 Vrms. Pouzité elektrody byly pozlacené o priméru 30 mm. Vyhodnocovana
data byla primarné pro frekvenci 50 Hz, ktera je pro pramyslové vyuziti kli¢ova. Z méteni
byla ziskana data realné a imaginarni slozky komplexni relativni permitivity a z nich byl

dopocitan ztratovy Cinitel tgd podle nasledujiciho vztahu.

S”
tgs =5 (=), @
kde tg6 je ztratovy Cinitel, €” je imaginarni slozka komplexni permitivity a €‘ je realna

slozka komplexni permitivity.

2.4.2 Vyhodnoceni namérenych dat vzorku pred starnutim

Na nasledujicim Obr. 30 a Obr. 31 je zobrazeno grafické srovnani naméfenych dat vnitini
rezistivity a ztrdtového Cinitele pro testované vzorky. Referencni materidl v dodaném stavu
bez jakychkoli tprav je v grafech vzdy nejvice vlevo a je zvyraznén Cervenou barvou.

Z grafu namétfenych dat pro vnitini rezistivitu je patrné, ze téméf s kazdym ptidavkem
jiného materidlu at’ jiz ¢asticového plniva €1 folie byla vnitini rezistivita ovlivnéna negativné.
Z objektivniho hlediska vsak toto negativni ovlivnéni neni zasadni, nebot’ k rozptylu hodnot
dochdzi v ramci jednoho fadu a nejedna se tedy o vyrazné zhorSeni vlastnosti.

Zajimavym tkazem je vyrazné navyseni hodnoty vnitini rezistivity pro vzorek s obsahem
HNT plniva s Grovni plnéni 4x0,05 g. Tato hodnota i pii uvazeni smérodatné odchylky
prevySuje ostatni vzorky. Z celkového trendu dat rezistivity vzorky s plnivem HNT se zda,
Ze existuje urcita prahovd hodnota Urovné plnéni spojend s negativnim ovlivnénim
rezistivity. V ptipadném navazujicim vyzkumu by bylo ptinosné vyzkouset zjemnéni kroku
mezi jednotlivymi Urovnémi plnéni a ur€eni prahové hodnoty. Pro ostatni plniva byly
testovany pouze nejvyssi urovné plnéni pridanych plniv, a tak platnost této teorie nemiize
byt ovétena i pro ostatni ¢asticova plniva.

Pfi porovnadni pouze nejvysSich Urovni plnéni mezi jednotlivymi vzorky, vychazi, ze
nejvyssi rezistivity dosahuje vzorek s mikrocasticemi slidy (Zlutd), nasleduje nitrid boru
(tmaveé modra), Al2O3 (fialovd) a poté HNT (modra).

U foliovych plniv PA6 (zelend) a Kaptonu (oranzova) je mozné pozorovat srovnani

vyvoje rezistivity s poCtem aplikovanych vrstev folie (u Kaptonu vlivem jiné povrchové
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upravy u jedné sady vzorkl pouze piiblizné). Z tohoto srovnani vyplyva, ze oproti ocekavani
nedochazi ke zvyseni rezistivity se zvySujicim se poctem vrstev polymerni folie. Naopak 1ze
pozorovat, Ze u tfi aplikovanych vrstev dochazi oproti jedné aplikované vrstvé k mirnému
poklesu rezistivity vzorku.

Pfi srovnani hodnot rezistivit vzorkt s pouze jednou vrstvou polymerni folie vychazi, ze
nejvyssi hodnoty rezistivity dosahuje vzorek s f6lii PEN (hnédd), nasledné PET (Seda), poté
PAG (pii zapocitani kladné smérodatné odchylky) a dale Kapton.

1,50E+17
1,30E+17
1,10E+17

9,00E+16

7,00E+16 I I
5,00E+16 I
I
3,00E+16 I J L I
: I
1,00E+16
<
& &
IV

p (Q.cm)

> o
> > = o <5 : Q Q o o
W2 W W Q:E\ SRS N & 40 S
P N Al & a0 T >
OIS ONIR L G R A
S N A S S G L A

Obr. 30: Vyhodnoceni méfeni vnitini rezistivity u vzorkd pred starnutim.

Pro potieby elektroizolacnich systému je pozadavek na co nejmensi hodnoty ztratového
Cinitele (co nejmensi dielektrické ztraty). Kazdé sniZeni tohoto parametru oproti
referencnimu vzorku je proto vitanou zménou.

Pii prvotnim pohledu na ziskana data ztratového cCinitele na nasledujicim Obr. 31 je
patrné, Ze pouze u dvou vzorkil dochazi ke zhorSeni ztratového Cinitele oproti referenci, a to
sice u plniva Al203 a poté pro vzorek s tfemi vrstvami folie PA6. VSechny vzorky obsahujici
folie PA6 se bud’ blizi hodnoté ztratového cinitele reference, nebo ji v jednom ptipadée
prevySuji. Toto mlZe byt spojeno s navlhavosti materidlu PA6, kdy pfi vy$§im poctu vrstev
folie maze dojit k pievyseni reference, jelikoz voda je vysoce polarni. P¥i mozném dal§im
budoucim kroku vyzkumu by mohlo byt perspektivni provést vysuseni folii pied aplikaci a
pozorovani moznych zmén parametru.

Jak je vidét ze srovnani vzorkil obsahujicich plnivo HNT, tak pro nejnizsi a stfedni Giroven

plnéni dojde ke snizeni ztratového Cinitele a jeho hodnota je pro obé sady vzorkl velmi
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blizka. Nicméné pro nejvyssi troven plnéni HNT dochazi k vyraznému nartistu ztratového
Cinitele s hodnotou témét srovnatelnou s referenénim vzorkem. Pii uvazovani dat ziskanych
Z méteni rezistivity lze odhadovat, ze idedlni uroven plnéni pro HNT lezi mezi
urovnémi 2x0,05 g a 4x0,05 g. Tento odhad lze formulovat na zéklad¢ pozorovatelného
mirné rostouciho trendu ztratového cCinitele se zvySujici se trovni plnéni az do urcité
hodnoty, kdy dojde k vyraznému nardstu a také stejného trendu v oblasti vnitini rezistivity,
kdy poté naopak dojde k prudkému poklesu.

Pti porovnani hodnot ztratového Cinitele pouze pro maximalni irovné plnéni vychazi, ze
nejnizsi hodnoty dosahuji vzorky s pfidanym nitridem boru, dale slidou, HNT a poté Al2Os.

Ze srovnani vzorkd s foliemi obsahujicimi pouze jednu vrstvu folie vyplyva, Ze nejnizsi
hodnoty ztratového Cinitele dosahuji vzorky s folii PET, poté Kapton, dale PEN, a nakonec
jiz zminéné PA6. Tabulky obsahujici vSechny naméfené hodnoty jsou obsazeny v Piiloze 8.
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Obr. 31: Vyhodnoceni méfeni ztratového Einitele u vzorkl pied starnutim.

2.5 Experiment zrychleného tepelného starnuti

Po vyrobé vzorki a méfeni jejich dielektrickych parametrti nasledoval experiment
zrychleného tepelného starnuti. Cilem bylo zjisténi tepelné stability kompozitniho systému
doplnéného o polymerni folii nebo ¢asticové plnivo V porovnani s referenénim kompozitem

zejména také s ohledem na mozZnou delaminaci u foliovych vzorkt. Z divodu vétsiho
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mnozstvi vyrobenych vzorki nebylo z ¢asového hlediska mozné provést experiment
zrychleného starnuti pro vSechny pfipravené kompozity, a proto byly do experimentu
zahrnuty pouze nékteré vybrané. Experiment prob¢hl ve tfech fazich, kdy prvni faze byla

testovaci a nasledujici dvé jiz mély definovany postup zobrazeny na nasledujicim Obr. 32.

Vlozeni do pece -
odbéry po 120 h,
teplota 175 °C VlozZeni zpét do pece

_ Vizeni pii odbgru  Vlozeni do Mefeni rezistivity _

Vyrobené vzorky zkratovaei knizky nasledujici den

- — e %!I"

Meéteni BDS
==

2

| —

Obr. 32: Grafické znazornéni postupu pii experimentu zrychleného tepelného starnuti.

2.5.1 Prvni fiaze experimentu

V prvni fazi byly pouzity separatni referen¢ni vzorky nezahrnuté do vysledkii méteni a
prace jako takové. Cil této faze byl zjistit ptiblizné chovani vzorkt v peci a zhodnotit
optimalni nastaveni teploty a doby starnuti. Poté byl z téchto vysledkt spole¢né s vysledky
z provedené reSerSe navrhnut ostry experiment, jeZ byl druhou a tfeti fazi experimentu
zrychleného starnuti.

Pii navrhu teploty bylo vychazeno z normy a také z odbornych publikaci zahrnujicich
zrychlené starnuti. Jak jiz bylo zminéno, pouZité prepregy kompozitniho materidlu byly
vyrobcem stanoveny pro teplotni tfidu F, coZ znaci, Ze jejich maximalni teplota pro
nepretrzité pouziti je 155 °C [134]. Na zakladé tohoto bylo stanoveno, Ze teplota zrychleného
tepelného starnuti bude volena vyssi, nez je teplotni tiida materialu, aby bylo dosazeno zmén
materidlu v omezeném case starnuti, ktery diplomova prace poskytovala. Z odbornych
publikaci zahrnujicich starnuti epoxidovych pryskyfic vyplynulo, Ze pfi jinych vyzkumech
teplotni starnuti probihalo v rozsazich jiz od 90 °C, nicméné délky experimentu byly
mnohdy pies 1000 h [44, 45].

Pro nastaveni podminek byla vyuzita odborna publikace autora Gao a kol. (2013)[137],
ktera se zabyva zrychlenym tepelnym starnutim epoxidové pryskyiice a naslednou
charakterizaci vzorktl po starnuti. V publikaci prezentované Starnuti probihalo pfi tiech

teplotach a z experimentu vyplyva, Ze potiebny Cas pro vyznamnéjs$i zménu sledovaného
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parametru s vyssi teplotou dramaticky klesd. Naptiklad pokles hmotnosti vzorku 0
stanovenych 1,19 % nastal pfi teploté 145 °C po 1008 h, pfti teploté 160 °C po 816 h a pro
teplotu 175 °C po 504 h [137].

Podle vysledkii ze zminéné odborné publikace byla navrzena doba starnuti vzorkt v peci
(Memmert SF 75plus) pro potieby diplomové prace na 600 h pii teploté 175 °C.

Vzorky byly pted vloZzenim do pece popsany tfemi druhy riznych popisovacii, pro ptipad,
ze by néktery z nich nevydrzel podminky experimentu v peci. U nékterych vzorka bylo také
provedeni znaceni odstfizenim jednoho rohu vzorku. Pied vloZzenim do pece byly vzorky
zvazeny a pii kazdém odbéru byla opét zaznamenavana hmotnost pro moznost sledovani

ubytku hmotnosti vzorkd.

2.5.2 Druha faze experimentu

Ve druhé fazi experimentu byly testovany dvé rizné sady vzorki. Omezeni na dvé sady
s Cetnosti tfi vzorkd bylo zvoleno z divodu nutnosti odméteni dielektrickych parametra
v den nasledujici po vyndani vzorkl z pece, pficemz méteni vnitini rezistivity pro jeden
vzorek trva 45 minut. Omezeni tedy bylo voleno ¢isté z ditvodu casovych moznosti.

Vzorky pro méfeni rezistivity byly pii kaZzdém stanoveném odbéru zméteny a nasledné
vraceny do pece k dal§imu starnuti. Takto bylo mozné sledovani zmény parametrii v Case
jednotlivych odbért. U vzorkl byla pfti jednotlivych odbérech sledovana a zaznamenavana
jejich hmotnost pro dal$i vyhodnoceni (viz Ptiloha 5). Mimo vzorky na méfeni rezistivity
byly v peci starnuty vzorky pro méfeni Sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii a dale
vzorky pro kontrolu zbarveni (viz Ptiloha 6).

Vzorky pro méfeni Sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii byly piipraveny
vV rozmérech 35x35 mm a od kazdého testovaného kompozitu byl na tuto analyzu pouZit
jeden vzorek, ktery byl pii kazdém odbéru zméfen a nasledné vracen k dalSimu starnuti.
Pocet vzorkli pro kontrolu zbarveni se shodoval s poctem odbérti, coZ znamenalo, Ze pfi
kazdém odbéru byl jeden vzorek vyjmut a jiz nevracen do pece. Timto zpiisobem vznikla
sada vzorki se zbarvenim ménicim se podle odbéri.

Vzorky vybrané pro tuto fazi experimentu zahrnovaly Relanex v dodaném stavu bez
jakychkoli modifikaci a Relanex saplikovanymi nanocasticemi HNT s urovni

plnéni 2x0,05 g. Rozkresleni rozmisténi vzorkt v peci je na nasledujicim Obr. 33.
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Obr. 33: Nakres rozmisténi vzorkl v peci pii druhé fazi experimentu.

Po probéhnuti druhé faze experimentu zrychleného starnuti byla vSechna naméfend data

vyhodnocena a poté byla zahajena tieti faze.

2.5.3 Treti faze experimentu

Ve tieti fazi experimentu probihalo starnuti dalsich sad vzorki, nicméné po vyhodnoceni
druhé faze experimentu bylo usouzeno, Ze je mozné realizovat dvanict méfeni
trvajicich 45 minut za den, a proto byly starnuty 4 sady vzorkt. Z vysledki druhé faze bylo
vyhodnoceno, Ze jiz neni potieba piipravovat vzorky pro kontrolu zbarveni. Do pece tak
byly vloZeny pouze vzorky pro méfeni rezistivity opét s Cetnosti 3 na sadu a vzorky pro
Sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii, vzdy jeden od kazdé sady. Stejn¢ jako u druhé
faze experimentu byla pii jednotlivych odbérech vzorki zjisténa a zaznamenana hmotnost
vSech vzorki.

Vzorky vybrané pro tfeti fazi experimentu zahrnovaly Relanex s aplikovanymi
nanocasticemi BN, Relanex s jednou vrstvou folie PET, Relanex s jednou vrstvou folie PA6
a Relanex se tfemi vrstvami folie PA6. Rozkresleni rozmisténi vzorkti v peci je na

nasledujicim Obr. 34.
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Obr. 34: Nakres rozmisténi vzorkl V peci pfi treti fazi experimentu.

2.5.4 Vyhodnoceni experimentu zrychleného starnuti

Vysledky vyhodnoceni méfeni vnitini rezistivity a ztratového Ccinitele v ramci
experimentu zrychleného tepelného starnuti jsou graficky zobrazeny v souhrnnych grafech
na nasledujicich stranach. Pro vétsi prehlednost jsou dale zahrnuty 1 grafy pro jednotlivé
parametry tykajici se vyhradné polymernich folii a ¢asticovych plniv.

Na nasledujicim Obr. 35 jsou zobrazena vyslednad souhrnna data z méfeni vnitini
rezistivity vSech vzorku. Referen¢ni sada vzorkii je opét oznaCena Cervenou barvou a
zachovana vlevo. Graf zobrazuje hodnoty rezistivity vzorkd v jednotlivych odbérech (tj.
vzdy po 120 h).

Z grafu je patrné, ze pii procesu starnuti doslo ve vsech ptipadech ke zvyseni hodnoty
vnitini rezistivity. Prvotni nartst hodnot pfi 1. odbéru Ize pfisuzovat vysuseni vzorku, odparu
tékavych latek a pfipadné také dotvrzeni pryskytice. Poté je az do 3. odb&ru pozorovan
pokles hodnot vnitini rezistivity. Nicméné pti 4. odbéru doslo opét k naristu hodnot, kdy
hodnoty byly srovnatelné s hodnotami pfi 2. odbéru a poté nasledoval opét pokles u 5.
odbéru pro vétsSinu vzorki. Pficinu vyskytu tohoto jevu se nepodafilo v literatufe dohledat a

objasnit.
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Obr. 35: Vyhodnoceni méfeni vnitini rezistivity pro vzorky po experimentu zrychleného starnuti.

Na nasledujicim Obr. 36 jsou zobrazeny hodnoty vnitini rezistivity pro vzorky
s Casticovymi plnivy a referenéni vzorek. Z hodnot je patrné, ze z hlediska stability
kompozitu a zvySeni hodnoty vnitini rezistivity neni HNT v testované trovni plnéni
vhodnym, jelikoz jeho pfidanim je z hlediska vnitini rezistivity dosazeno spiSe poklesu i
b&hem procesu starnuti. Naopak vzorky s ¢asticovym plnivem BN, které pied starnutim
dosahovaly niz§ich hodnot vnitini rezistivity nez vzorek referencni a vzorek s HNT,
dosahovaly béhem starnuti vyrazné vysSich hodnot nez ostatni vzorky. V mozném budoucim
roz$ifeném experimentu by bylo vhodné porovnat vzorky se vSemi testovanymi plnivy 0
riznych urovnich plnéni (shodnych mezi vzorky navzajem) pro vytvoieni ucelenéjsiho

vhledu do problematiky.
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Obr. 36: Vyhodnoceni méfeni vnitini rezistivity pro vzorky s ¢asticovymi plnivy po experimentu
zrychleného starnuti.

Na nasledujicim Obr. 37 jsou zobrazena data z méfeni vnitini rezistivity pro referen¢ni
vzorek a vzorky s polymernimi foliemi.

Z grafu jsou patrné rozdily mezi vzorky s riznym poctem vrstev folie PA6. Vzorky
s jednou vrstvou folie PA6 dosahovaly vyS§sich hodnot vnitini rezistivity nez vzorky se tfemi
vrstvami jiz pied starnutim a béhem starnuti doslo ke zvyraznéni rozdilu hodnot. Toto
zjisténi opét poukazuje na fakt, ze S pouzitim vice vrstev polymerni folie nedochazi k
o¢ekavanému nariistu hodnot vnitini rezistivity.
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Obr. 37: Vyhodnoceni méfeni vnitini rezistivity pro vzorky s polymernimi foliemi po experimentu
zrychleného starnuti.
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Na Obr. 38 nize jsou zobrazeny souhrnné vysledky z méteni ztratového Cinitele. Na prvni
pohled je patrné, ze vzorky pted starnutim dosahovaly vysSich hodnot ztratového cinitele
nez pii nasledujicich odbérech po starnuti. Toto zjiSténi podporuje teorii o odpateni vlhkosti
a tekavych latek ze vzorka spoleéné s moznym dotvrzenim pryskyfice. Z grafu je mozné

pozorovat jiz témét neménny trend zmény ztratového Cinitele béhem starnuti.
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Obr. 38: Vyhodnoceni méfeni ztratového Einitele pro vzorky po experimentu zrychleného starnuti.

Pfi pohledu na hodnoty ztratového Cinitele pouze pro vzorky s ¢asticovymi plnivy na Obr.
39 lze pozorovat, ze doslo k vyraznému snizeni hodnoty ztratového Cinitele pro referencni
vzorek, ktera zpocatku vyrazné prevySovala vzorky s plnivy. Také je pozorovatelné, Ze
hodnoty ztratového Cinitele pro vzorky s HNT jsou pii méfeni po vSech odbérech v ramci
starnuti vyrazné vyssi nez hodnoty pro ostatni materidly. Tuto skutecnost 1ze zdiivodnit tak,
ze pted prvnim odbérem doslo k odpareni vlhkosti a dal§im jevliim, jak bylo zminéno vyse,
a hodnota ztratového Cinitele poklesla. Toto nastalo u vSech vzorkli, nicméné u vzorku
s HNT se projevila polarnost plniva, kterd ptfevySovala ostatni vzorky. Tuto teorii potvrzuje

fakt, Ze hodnoty ztratového cCinitele se dale béhem starnuti jiz vyrazné neméni.
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Obr. 39: Vyhodnoceni méfeni ztratového Einitele pro vzorky s ¢asticovymi plnivy po experimentu
zrychleného starnuti.

Z hodnot ztratového Cinitele pro vzorky obsahujici polymerni folie (Obr. 40) neni oproti
plniviim patrny Zadny vyznamny rozdil mezi jednotlivymi vzorky.
Ze ziskanych dat Ize vyvodit, ze ze vzorkli obsahujici polymerni folie pied starnutim i

cvwvr

béhem starnuti dosahuje nejnizsi hodnoty ztratového Cinitele vzorek obsahujici folii PET.
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Obr. 40: Vyhodnoceni méfeni ztratového &initele pro vzorky s polymernimi foéliemi po experimentu
zrychleného starnuti.
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Zhodnoceni a zavér

Predkladana diplomova prace se v teoretické casti zabyvala kratkym shrnutim
historického vyvoje vysokonapétovych elektroizolacnich systémi. Pii ndsledné resSersi
soucasného stavu byla zjisténa a uvedena Vv soucCasnosti komeréné vyuzivana feSeni.
V rozsifujici resSersi byly prezentovany mozné pristupy, které by mohly vést k vylepSeni
parametri elektroizola¢nich systému at’ jiz v souvislosti s odvodem tepla nebo zlepSenim
elektrickych parametri.

Ukazuje se, Ze moznosti pouziti ¢asticovych plniv ve vysokonapét'ovych izolacich nejsou
Vv soucasné dobé dostate¢né hluboce probadany a je tak v této oblasti velky prostor pro dalsi
vyzkum a vyvoj. Je v§ak nutné brat v potaz akumulaci prostorového naboje, moznou aktivitu
¢aste¢nych vyboju ¢i polarnost ptipadnych castic.

Naopak polymerni foélie jsou v materidlech pro vyrobu vysokonapétovych
elektroizolaénich systému jiz hojné zastoupeny. V této oblasti ma do budoucna smysl fesit
optimalizaci poctu vrstev polymernich folii v izolacnim systému, jejich tloustku a také
pfipadnou povrchovou tpravu. Oblast polymernich folii sice tedy neposkytuje tak rozséhlé
moZnosti  dalStho vyzkumu, nicméné stile existuje prostor pro optimalizaci
stavajicich feSeni.

Na zakladé realizované reSerSe V teoretické ¢asti byly vytipovany perspektivni materialy,
jejichz vliv na elektroizolacni vlastnosti byl dale zkouman v experimentalni ¢asti. Naptiklad
pouziti ¢i experimentalni zaclenéni tubularniho hallositu do vysokonapétového izola¢niho
systému v dobé psani prace nebylo v literatufe mozné dohledat a tato prace tak mize byt
jednou z prvnich, ktera se problematikou zabyva.

Z vysledkli experimentdlni Casti prace vyplyva, Ze pii pouziti Casticového plniva
Vv elektroizola¢nim systému pravdépodobné existuje urcita prahova hodnota, kdy je pouzita
uroven plnéni nejvhodnéjsi. Poté by mélo opét dochazet ke zhorSeni vlastnosti. Tento jev
byl pozorovan pii méfeni vnitini rezistivity na vzorcich Srlznymi urovnémi plnéni
halloysitem. Bohuzel u ostatnich ¢asticovych plniv byly vyrobeny vzorky pouze s jednou
urovni plnéni, a tudiz nebylo mozné teorii podlozit dalSimi vysledky. Tato teorie nicméné
otevird moznost dalSiho vyzkumu.

Casticova plniva se s ohledem na ziskané vysledky ukézala byt zajimavym kandidatem
na vylepSeni elektroizola¢nich vlastnosti kompozitl. Z testovanych ¢asticovych plniv se zda
byt nejvhodnéjsi pouziti nitridu boru. Vzorky obsahujici nitrid boru po vysuseni po prvnim

odbéru pii zrychleném tepelném starnuti vykazovaly hodnoty rezistivity vyrazné prevysujici
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referencni sadu vzorkli a zaroven nedoslo ke zhorSeni ztratového Cinitele. Naopak méné
vhodné se zda byt plnivo na bazi tubularniho halloysitu, u n€hoz se projevuje vyssi polarnost
a vzorky vykazuji zvySeni ztratového Cinitele 1 oproti referencni sad€. Zavery nicméné nelze
formulovat na zékladé¢ pouze méieni provedenych v diplomové praci. Tato méfeni vSak
mohou dobie poslouzit k naplanovani a realizaci komplexni analyzy kompoziti
s vybranymi plnivy.

V prib¢hu vyroby vzorkt s ¢asticovymi plnivy bylo dosazeno zavéru, ze navrzeny
postup vyroby je vhodny pouze v laboratornim métitku, a nikoliv v primyslu. Jedna se o
technologicky a ¢asové naro¢nou vyrobu, které piedchazela reSerSe a dil¢i experiment
sedimentace ¢astic. Do budoucna tedy také vyvstava otazka ptipadné prumyslové vyroby
systémil na bazi prepregi s obsahem ¢asticového plniva.

Z vysledkll méfeni vzorki obsahujici polymerni folie 1ze také usuzovat, ze vétsi pocet
vrstev pouzité folie nevede K dosazeni lepsich dielektrickych parametri. Z dat 1ze usuzovat,
ze nejvhodnéjsi je pouziti jedné ¢i maximalné dvou vrstev polymerni folie. S ohledem na
ziskané data lze za vhodného kandidata pro elektroizolacni systémy povazovat folii PET
(kterd je jiz dnes komercné€ vyuzivana) a do budoucna by bylo vhodné se bliZze zaméfit na

moznost vyuziti folie PEN.
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PRILOHY

Piilohy

V nasledujici casti se nachazi data, dopliujici informace, grafy, tabulky, fotografie a
obrazky, které jsou pro diplomovou praci neméné dulezité, nicméné naptiklad vzhledem
k jejich rozsahu ¢i dopliujicimu charakteru je nebylo mozné ani vhodné zaclenit do hlavnich
¢asti prace. Jedna se naptiklad o dopliujici informace k jednotlivym vyzvam, které béhem
prace vyvstaly (napf. experiment sedimentace, navrzeni a design pfipravku). Pfilohy jsou
fazeny chronologicky tak, jak je na n¢ odkazovano v hlavnich ¢astech prace a kazda z kapitol

ptiloh obsahuje samostatny dopln€k k hlavni ¢asti.
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Priloha 1 — Slidové papiry

Pro konvencni vyuziti v oblasti vysokonapétovych elektroizolacnich systémt je nutné
zpracovani surové slidy do formy slidového papiru. V zavislosti na technologii zpracovani
1ze slidové papiry d€lit na ty z kalcinované slidy a nekalcinované slidy.

Pti vyrobé nekalcinovaného slidového papiru jsou vétsi kusy slidy vysokotlakym vodnim
paprskem nebo mechanickou cestou roz¢lenény na jednotlivé vétsi desticky [138, 139].
Desticky slidy jsou poté tfidény podle velikosti pro zajisténi konzistentni velikosti ¢astic
pouzitych ve slidovém papiru [139]. Nasledné je slida ponofena do nadoby obsahujici vodu
a tixotropni koloidni ¢inidlo. Tixotropni koloidni ¢inidlo je vyuZito pro zajiSténi
pseudoplastickych vlastnosti a udrzeni slidovych desti¢ek ve stabilni suspenzi.
Patent US3880972A udava, ze jednim z vhodnych cinidel je vysokomolekularni linearni
polysacharid [140]. Smés slidovych desti¢ek, vody a ¢inidla je poté vylita do specialni
formy, kterd mé na dné¢ miizové sito. Poté je ze spodni strany formy vytvotfen podtlak pro
odsati kapaliny. Vytvofeny list se nasledné¢ nechd vyschnout a poté je ve vyhiivaném
hydraulickém listu vytvoten slidovy papir. Slidovy papir mize byt vyroben bud’ jako suchy,
nebo muze byt pii lisovani v hydraulickém lisu prosycen pryskyfici [140].

Pii vyrobé¢ kalcinovaného slidového papiru jsou kusy slidy vsypany do vysokoteplotni
rotacni pece (rotacni kalcinator) a nasledné jsou podrobeny fizenému teplotnimu programu.
Pt vystaveni slidy nad jeji teplotu kalcinace (nad 600 °C pro muskovit a nad 1000 °C pro
flogopit [141]) dochazi k tepelnému rozbijeni nékterych mezimolekularnich vazeb a z celku
dochdzi k odlupovani velmi malych desticek. Naslednd technologie vyroby do podoby
slidového papiru je stejna jako u nekalcinovaného slidového papiru [139].

Oba druhy slidovych papirt, pfipadné castic jsou ve vysokonapétovych izolacich
pouzitelné, nicméné vhodnost pouziti jednotlivych druhti se 1i§i v zavislosti na vybrané
technologii zpracovani izola¢niho systému (Resin-Rich a VPI) [139]. V odborné publikaci
od Omaranipour a kol. zroku 2006 je porovnavana vhodnost pouziti kalcinované a
nekalcinované slidové pasky pro vysokonapét'ové izolacni systémy vyrabéné metodou VPI.
Bylo zjisténo, ze v piipadé pouziti pasky z kalcinované slidy dochazi k pomalé penetraci
pryskyfice do slidové pasky a omezené impregnaci. Tento jev je dan velikosti slidovych
desticek (Castic) ve slidové pasce. Pii pouziti kalcinované slidy jsou castice mensi a

vvvvvv

pryskyfice tak lépe pronika do pasky [142]. Vyuziti nekalcinovanych slidovych pasek
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primarné pro technologii vyroby VPI a kalcinovanych spise pro technologii Resin-Rich
doklada i zdroj [139].
Na nasledujici sérii obrazki Obr. 41 je (zleva) slida v surovém stavu, nasledné namleta a

poté jako slidovy papir.

Obr. 41: Slida v ruznych stavech, zleva: slida v surovém stavu (pievzato z [143]), slida v namletém stavu
(pfevzato z [144]), slida ve formé slidového papiru (pievzato z [145]).
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PRILOHA 2 — DOPLNUJICI EXPERIMENT KOMPATIBILITY ROZPOUSTEDEL A
CASTIC

Priloha 2 — Dopliujici experiment kompatibility rozpoustédel a
Castic

Tato pfiloha zobrazuje vysledek navrzen¢ho a provedeného experimentu sedimentace
Castic ve vybranych rozpoustédlech. Vysledkem je tabulka hodnotici kompatibilitu
jednotlivych rozpoustédel a castic s ohledem na koncentraci (v 10 ml rozpoustédla).

Barevnou stupnici je zhodnocena rozmichatelnost castic v rozpoustédle a pak také casova

sedimentace, kdy casova sedimentace byla pozadovana co nejpomalejsi.

Tab. 3: Kompatibilita jednotlivych druht ¢astic a rozpoustédel.

rozpoustédlo Castice koncentrace (%)
ethanol 5 g
ethanol 2,5 ‘é 42
aceton 1 g °E’
ethanol 1 f: J §
aceton 0,5 g | |o
ethanol 0,5 2 J §
IPA 0,1 LY
aceton 0,1 [ ]
ethanol 0,1 ||
DMACc 0,1 |
IPA HNT 2,5 |
aceton (halloysite 2,5
ethanol nanotubes) 2,5 :I
DMACc 2,5
IPA 0,5 [
aceton 0,5 |
ethanol 0,5
DMAC 0,5 [ |
demi voda 0,5 j
IPA 1 [ |
aceton 1
ethanol 1 :|
DMACc 1 [ |
IPA 0,5
aceton AlLO, 0,5 q
ethanol 0,5 N
DMAC 0,5 L
IPA 0,5 L] ||
aceton BN 0,5 | ||
ethanol (nitrid boru) 0,5 L |
DMACc 0,5 legenda
IPA 0,5 | [ vyborné
aceton Slida 0,5 L Eﬁobre’
ethanol 0,5 Spatné
DMACc 0,5 [ nevyhovujici
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SEDIMENTACE

Priloha 3 — Dokumentace navrZeného pripravku pro experiment

sedimentace

Ptiloha obsahuje fotografie a technické vykresy ptipravku navrzeného pro provedeni

experimentu ¢asové sedimentace castic ve vybranych rozpoustédlech.

Obr. 42: Aktualni verze modularniho piipravku pro analyzu kapalnych a pevnych vzorkd.

verze 4 verze 3 verze 2 verze 1

Obr. 43: Jednotlivé verze ptipravku v prubéhu vyvoje.
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Obr. 44: Technicka dokumentace aktualni verze ptipravku.
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Obr. 45: Technicka dokumentace valcové vlozky pro analyzu pevnych vzorku.
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PRILOHA 3 - DOKUMENTACE NAVRZENEHO PRIPRAVKU PRO EXPERIMENT
SEDIMENTACE
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Obr. 46: Ukazka sestavy modularniho systému.

Obr. 47: Ukéazka sestavy v fezu pro kontrolu piesaht a drahy laserového paprsku.
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PRILOHA 4 — CASOVY PRUBEH SEDIMENTACE CASTIC V RUZNYCH
ROZPOUSTEDLECH

Priloha 4 — Casovy pribéh sedimentace castic v riznych
rozpoustédlech
V této piiloze jsou shrnujici grafy pribéha casové sedimentace jednotlivych druht

¢asticovych plniv ve vybranych rozpoustédlech. Na zaklad¢ téchto vysledkti bylo vybrano

optimalni rozpoustédlo a vytvorena barevna stupnice tabulky kompatibility.
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Obr. 48: Casovy profil sedimentace pro ¢astice HNT.
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Obr. 49: Casovy profil sedimentace pro &astice Al,Os.
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PRILOHA 4 — CASOVY PRUBEH SEDIMENTACE CASTIC V RUZNYCH
ROZPOUSTEDLECH
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Obr. 50: Casovy profil sedimentace pro ¢astice BN.
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Obr. 51: Casovy profil sedimentace pro &astice slidy.
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PRILOHA 5 - ZAZNAM UBYTKU HMOTNOSTI VZORKU PRI EXPERIMENTU
ZRYCHLENEHO STARNUTI

Priloha 5 — Zaznam ubytku hmotnosti vzorka pri experimentu
zrychleného starnuti

Ptiloha obsahuje data ze zaznamu Ubytku hmotnosti pti jednotlivych casovych odbérech
(po 120 h) vzorki vystavenych zrychlenému tepelnému starnuti.

Tab. 4: Zaznam ubytkd hmotnosti vzorkd.

Procentni Ubytek hmotnosti

Vzorek l.odbér 2.odbér 3.odbér 4.odbér 5. odbér
3.1.D.1 REL 2x0.05 g HNT 0,355 0,627 0,838 1,034 1,270
3.2.D.1 REL 2x0.05 g HNT 0,305 0,583 0,795 0,993 1,199
3.3.D.1 REL 2x0.05 g HNT 0,38 0,697 0,933 1,055 1,299
2.9.1.D REL REF 0,329 0,618 0,818 1,011 1,103
2.9.2.D REL REF 0,329 0,614 0,812 0,986 1,161
2.9.3.D REL REF 0,426 0,73 0,952 1,002 1,343
2.2.D.2 REL 8x0,05g BN 0,188 0,331 0,419 0,579 0,670
2.3.D.2 REL 8x0,05g BN 0,198 0,324 0,447 0,596 0,712
2.4.D.2 REL 8x0,05g BN 0,199 0,341 0,465 0,620 0,726
4.2.D.1 REL PET 0,178 0,29 0,395 0,521 0,616
4.3.D.1 REL PET 0,193 0,312 0,422 0,555 0,655
4.4.D.1 REL PET 0,197 0,315 0,427 0,557 0,657
6.2.D.3 REL PA6 0,299 0,459 0,596 0,746 0,848
6.3.D.3 REL PA6 0,339 0,498 0,653 0,809 0,928
6.4.D.3 REL PA6 0,337 0,496 0,655 0,810 0,934
8.2.D.1 REL PA6 0,212 0,34 0,466 0,614 0,725
8.3.D.1 REL PA6 0,222 0,353 0,486 0,635 0,753
8.4.D.1 REL PA6 0,219 0,35 0,475 0,618 0,727
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PRILOHA 6 — SLEDOVANI ZBARVENI VZORKU PRI EXPERIMENTU
STARNUTI

Priloha 6 — Sledovani zbarveni vzorki pri experimentu starnuti

Priloha obsahuje dokumentaci samostatného dil¢iho experimentu sledovani zbarveni
vzorkl pfi jednotlivych odbérech pfi tepelném starnuti. Vysledkem jsou grafy zobrazujici

zménu intenzity prochézejiciho zafeni vzorkem pfi jednotlivych odbérech.

Obr. 52: Uspotadani pro méfeni Gtlumu intenzity svételného zafeni prochazejiciho vzorkem.

REL HNT 2x0,05g REL REF

Obr. 53: Vzorky pro kontrolu zbarveni z experimentu zrychleného starnuti, ¢isla zna¢i jednotlivé odbéry.
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PRILOHA 6 — SLEDOVANI ZBARVENI VZORKU PRI EXPERIMENTU
STARNUTI
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Obr. 54: Ziskané spektrum utlumu intenzity prochazejiciho zateni vzorkem pro vzorek

REL HNT 2x0,05 g.
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Obr. 55: Ziskané spektrum utlumu intenzity prochazejiciho zateni vzorkem pro vzorek REL REF.
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PRILOHA 7 — POUZITE PRISTROJOVE VYBAVENI{

Priloha 7 — Pouzité pristrojové vybaveni

Tato priloha obsahuje fotodokumentaci pfistrojového vybaveni pouzitého pfi

jednotlivych méfenich.

Obr. 56: Stanovisté pro méfeni rezistivity (zleva): se zkratovaci knizkou, obsluznym PC, elektrodovym
systémem a elektrometrem se zabudovanym zdrojem napéti.
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Obr. 57: Detail elektrodového systému Keithley 8009: a) s nakresem zapojeni v zavieném stavu,
b) v otevieném stavu.

HIEY] 3008 RESISTIVITY TEST FIXTURE.

-83-



PRILOHA 7 — POUZITE PRISTROJOVE VYBAVENI{

Obr. 58: Ukazka stanovi§té pro méfeni permitivity a ztratového Einitele (BDS).

/’l =)

Electrochemical Test Station POT/GAL

Alpha-A High Performance Frequency Analyzer

Obr. 59: Detail systému BDS s elektrodovym systémem pro upnuti vzorku.
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PRILOHA 7 — POUZITE PRISTROJOVE VYBAVENI{

a) b)

Obr. 60: a) Laboratorni vyhiivany hydraulicky lis, b) horkovzdu$na pec pro experiment starnuti.

Obr. 61: Pohled do vnitini ¢asti horkovzdu$né pece pred zacatkem experimentu zrychleného starnuti (tfeti
faze experimentu).
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PRILOHA 8 - TABULKY NAMERENYCH DAT

oA

Priloha 8 — Tabulky namérenych dat

24

Tato ptiloha obsahuje souhrnné tabulky naméfenych dat jak pro nestarnuté vzorky, tak pro

vzorky z experimentu zrychleného tepelného starnuti.
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PRILOHA 8 - TABULKY NAMERENYCH DAT
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