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Abstrakt

Predkladand diplomova prace se zabyva popisem silikonovych materiald, jejich
vlastnostmi a vyuzitim v elektrotechnice. Zamétuje se primarné na vyuziti silikonovych
materiali v oblasti kabelového primyslu s dirazem na jejich ohen retardacni vlastnosti.
Vpraci je popsana piiprava vzorkl jednosloZzkového silikonového materialu,
dvouslozkového silikonového materidlu a silikonového kompozitu a metody, kterymi byly
vzorky testovany. Pfipravené vzorky byly testovany pomoci infracervené spektroskopie,
termickych analyz, Sirokopasmové dielektrické spektroskopie, pro vzorky byla métena
rezistivity a elektrické pevnosti a byly realizovany mechanické zkousky. Pro urceni dopadu
riznych pfiprav jednoslozkového vzorku a kompozitu byly primarné vyhodnocovany
mechanické zkousky. V ramci prace byly potvrzeny vyborné dielektrické a mechanické

vlastnosti silikonovych materialii a vyhoda jejich vyuziti pro retardaci hoteni.

Kli¢ova slova

Silikonové materidly, silikony, silikonova pryz, kompozity, termické analyzy,
mechanické testovani, rezistivita, elektrickd pevnost, Sirokopadsmova dielektricka

spektroskopie



Abstract

This diploma thesis focuses on the description of silicone materials, their properties and
application in electrical engineering. Primarily it deals with the use of silicone materials in
the cable industry in particular on their fire retardant properties. The experimental part of the
thesis describes the preparation of samples of single component silicone material, two
component silicone material and silicone composite and the methods used for samples
testing. The prepared samples were tested by infrared spectroscopy, thermal analysis,
broadband dielectric spectroscopy, resistivity and dielectric strength measurements were
performed for the samples and mechanical tests were carried out. Mechanical tests were
primarily evaluated to determine the impact of different single component sample and
composite preparations processes. The excellent dielectric and mechanical properties of

silicone materials and the advantage of using them for flame retardancy were confirmed.
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UvVOD

Uvod

Silikonové materidly jsou prokazatelné¢ jednim znejvice odolnych polymernich
materiald, co se tyce teplotni odolnosti, kdy pracovni teploty téchto materialti, napiiklad
pro silikonovou pryz, se pohybuji dle informaci vyrobcii od -60 do 200 °C [1]. Tato
vlastnost déla ze silikonovych materialti velmi oblibené a vyuzivané materialy. Mezi bézné
silikonové materidly patii zminéné silikonové pryze nejcastéji vyuzivané v kabelovém
primyslu, silikonové pryskyfice vyuzivané naptiklad jako impregnacni laky a silikonové
oleje, které jsou vyuzivané jako kapalnéd dielektrika [2]. Silikonova pryZ je materidlem
vyuzivanym v fadé¢ aplikaci v elektrotechnickém primyslu, pficemz je mozné ji nalézt
v aplikacich v oblastech elektroizolacni soustavy, kabelovd vedeni nebo pouzdieni

elektronickych soucastek.

Silikonové pryZze jsou idedlnim materidlem z pohledu poZarni bezpe€nosti, maji velmi
dobré ohen retardacni vlastnosti. Vzhledem k neustdle se zvySujicim pozadavkim na
bezpecnost je dulezité zajistit moznost bezpecné evakuace v oblastech s velkou
koncentraci osob, jako jsou napiiklad obchodni stfediska nebo kina. Pravé izolace ze
silikonové pryze mohou k bezpecné evakuaci budov pfispét, protoze kabely se silikonovou
izolaci obecn€ umoznuji pfi pozaru zajistit funkci riiznych bezpecnostnich systému po delsi
dobu, navic pii hofeni takovéhoto materidlu nedochdzi k uvolnovani nebezpecnych
zplodin. To déla ze silikonové pryze perspektivni materidl pro jeSté CastéjSi vyuzivani.
Samotny silikonovy materidl je sice velmi dobry v oblasti pozarni bezpe€nosti, nicméné
pro splnéni standardi se ukazuje jako vhodnéjsi volba vyuziti silikonovych kompoziti, kdy

do silikonové matrice jsou pfimichavéana ¢asticova plniva.

Pro ovéfeni pracovnich teplot je mozné vyuzivat analyzy, které sleduji chovani
materidlu v uréeném teplotnim pdsmu, vhodnymi metodami jsou napftiklad simultanni
termickd analyza, ¢i diferencni skenovaci kalorimetrie. Silikonové materialy vykazuji
velmi dobré dielektrické vlastnosti, které je mozné ovéfit pomoci Sirokopasmové
dielektrické spektroskopie. Pro zjisténi odolnosti vici elektrickému prirazu, lze vyuzit
metodu méteni elektrické pevnosti a pro oveéfeni mechanické pevnosti, 1ze vyuzit testovani
pomoci zkousky tahem. Tyto analyzy by mély komplexné ovéfit materialové vlastnosti

silikonové pryze, coz je predmétem i predkladané diplomové prace.
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SILIKONOVE MATERIALY

1 Silikonové materialy

Silikony jsou syntetické polymery, které byly pojmenovany na zacatku 20. stoleti
chemikem Frederickem Kippingem [3]. Silikonové materidly disponuji jedine¢nou
kombinaci vlastnosti, kdy miZeme zminit teplotni stalost, chemickou odolnost, odolnost
vici UV zéafeni. Zakladem jejich struktury jsou siloxany, které jsou slozeny z kifemiku a
kysliku, déle se v jejich struktuie nachazi uhlik a atomy vodiku. Je mozné je vyuzivat
napiiklad ve formé oleje, pryskyfice, ¢i pryze. Jednd se o materidly, které nachézi stale
Castéji uplatnéni i v oblasti elektrotechniky. Konkrétni aplikace silikonovych materialt jsou
v oblasti kabelovych vedeni, tvoii ¢asti elektroizolacnich komponentl pfenosové soustavy
nebo jsou vyuzivany pro pouzdieni elektronickych zatizeni. Vlastnosti samotnych silikoni
je mozné dale zlepSovat pfechodem ke kompozitim se silikonovou matrici. Silikonové
materidly lze napf. kombinovat s vlaknovymi strukturami nebo lze zaclefiovat Casticova
plniva, ktera mohou zlepSovat napf. termické nebo dielektrické vlastnosti. Pouzivana aditiva

mohou také pozitivné ovliviiovat celkovou Zivotnost pfipravovanych materiali.

1.1 Chemicka struktura a vlastnosti

Silikony ptedstavuji specifickou skupinu syntetickych polymerd, které je mozné nazyvat
polysiloxany, protoZe jsou slozeny z mnoha siloxanti. Pojem siloxan dovede pfesnéji popsat
chemickou strukturu, kdy sil ze slova silicon (¢esky kifemik) a oxan ze slova oxygen (Cesky
kyslik) [4]. Z kifemiku a kysliku se sklada zékladni kostra silikonového fetézce, ale kromé
kfemiku a kysliku se poté dale vazou atomy uhliku a vodiku. Pravé siloxan dé¢la ze silikonii
anorganicky polymer na rozdil od organickych polymert, kde tvoti zéklad fetézce uhlik [5].

Silikony se tudiz fadi mezi organokiemicité slouceniny [2].

CHj CH, CH,
S R
CH, CH; " CH;

Obr. 1: Retézec polysiloxanu (silikonu) [5]
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SILIKONOVE MATERIALY

Kombinace kifemiku s organickymi slouceninami poskytuje silikoniim jedine¢né
vlastnosti, napi. chemickou odolnost, teplotni stalost a schopnost udrzovat si pozadované
vlastnosti ve velkém rozsahu teplot. Silikonové materialy jsou znateln¢ odolnéjsi nez vétSina

organickych latek. Tyto vlastnosti lze pfipisovat pevnosti a flexibilit¢ Si-O vazby[6].

Silikonové materidly maji dale napt. nizké povrchové napéti a jsou hydrofobni (maji
schopnost odpuzovat vodu) [7]. Hydrofobni vlastnosti pietrvavaji i v ptipadé povrchového
znecisténi materidlu. Jednim z dalSich divoda vyuzivani silikonovych materidlii je jejich
tepelna stabilita. VéEtSinou jsou jejich vlastnosti stabilni az do teploty 200 °C, pro urcité
modifikace materidlu mtize tato teplota dosdhnout az 300 °C a vyborné vlastnosti si udrzuje

1 v nizkych teplotach [7].

1.2 Typy silikonovych materiali

Silikonové materidly existuji v riznych podobach, tyto podoby se lisi vzhledem ke stupni
zesitovani ¢i rozvetveni molekul, coz urcuje, do jaké miry jsou propojené silikonové fetézce.
Cim vys§i je stuped zesitovani, tim mén& ohebné silikony jsou. Tato proménna uréuje i dalsi
vlastnosti, jako naptiklad termické vlastnosti nebo pevnost v tahu. Silikonové materily, jak
jiz bylo uvedeno vyse, se standardné rozd¢luji na silikonové oleje, pryskyfice a kaucuky.
Toto rozdéleni je definované dle poméru organickych radikalt ke kiemiku, ktery urcuje
uroven zesitovani. Kdy pomér definovany pro oleje je vyssi nez dva, pro kaucuky je rovny

dvéma a pro pryskyftice je mensi nez dva. [2,8]

Silikonové oleje maji velmi nizké povrchové napéti, coz jim velmi snadno umoziluje
pokryt povrchy. V porovnani s jinymi uhlovodiky a mineralnimi oleji maji silikonové oleje
znateln€ vyssi stlacitelnost. Siloxanové polymery maji velmi dobré dielektrické vlastnosti a
vynikajici odolnost vici starnuti, oxidaci a smykovému napéti. Jako vSechny silikony maji

velice dobrou tepelnou stabilitu [9].

Silikonové pryskyfice maji molekuly s 3D strukturou sité. Silikonové pryskyfice jsou
vyuzivany jako impregnac¢ni laky nebo skelné laminaty. Je mozné jimi vytvofit vrstvy, které
maji vyborné dielektrické vlastnosti, tepelnou odolnost a odpuzuji vodu. Jsou vyuzivany

v elektrickych aplikacich, kde vylepsuji odolnost, bezpecnost a spolehlivost. [2,10]

Silikonovy kau¢uk méa pomérné€ unikatni molekularni strukturu, protoZe ma jak vlastnosti
anorganickych sloucenin, tak i organickych sloucenin. Z kaucukl je mozné fyzikalnim ¢i

chemickym zesiténim vytvofit elastomery, které jsou Casto oznacované jako pryze. Diky
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SILIKONOVE MATERIALY

spojeni kiemiku a kysliku v silikonové pryzi a jejimi neorganickymi vlastnostmi se
silikonovd pryz stavd lepsi nez bézné organické pryze. Silikonové pryze je mozné
klasifikovat podle procesu vulkanizace na pryZe vulkanizované pii nizkych teplotach (LTV),

pokojovych teplotach (RTV) a vysokych teplotach (HTV) [11].

Vyhody silikonové pryze spoc¢ivaji primarné v lepsi odolnosti vii¢i tepelnému namahani.
Naptiklad na rozdil od organické pryze (butadien styrenového kaucuku), kdy pracovni
teplota tohoto materialu je uvadéna od -46 °C do 100 °C, tak pro silikonovou pryz je rozsah
téchto hodnot vyssi a to od -60 °C do 200 °C. Dal§imi vlastnostmi, kterymi pted¢i SBR, jsou
stalost v riznych podnebich a také rezistence vii¢i ozonu. Dal§imi pfinosy jsou chemicka
stabilita nebo dobré¢ dielektrické vlastnosti. Diky témto vlastnostem je silikonova pryz
vyuzivana v mnoha riiznych odvétvich, napiiklad v leteckém primyslu, automobilovém
primyslu, elektrickych a elektronickych aplikacich, Iékafstvi ¢i v potravinarském pramyslu.

[2,12,13]

Pro vyrobu silikonové pryze je mozné vyuziti riznych metod. Jsou to metody vstiikovani

do forem, extruze a tvarovani pod tlakem.

Extruze je zahdjena vloZenim silikonové preformy do extrudéru a proces extruze probiha
pti vysokych teplotach, kdy je rotacnim pohybem Sneku protlacovan materidl pies matrici,
kterd udéava tvar pred vytvrzenim. Findlni produkt je ocistény, zchlazeny a upraveny na
pozadovanou velikost. Tato metoda je vyuzivana pro masové produkce, aby bylo dosazeno
spravného vysledku, tak jsou kladeny vysoké naroky na optimalni nastaveni a sefizeni
pouzivanych zatizeni. [14,15]

vvvvvv

silikonového kaucuku vlozeny do vstiikovaciho lisu. V piistroji se nachazi michaci hlavice,
které diikladn€ promisi smés, nasledné je smés protlacena pies sito eliminujici pfipadné ¢asti
pfedcasné vytvrzeného materidlu. Nakonec je smés vstiikovana do forem, které jsou
vyhiivané na 160 °C - 200 °C. Ve form¢ probihd sitovani. Nevyhodou mohou byt bubliny
ve vysledném vyrobku [16].

Tvarovani pod tlakem probiha vlozenim ptedvytvrzené silikonové pryze do vyhtivané
formy. Dutina formy je nasledné uzaviena pistem, ktery vyviji vysoky tlak na materidl, tim
je materidl rozmistény rovnomérné po celé formé. Pro homogenni vytvrzeni finalniho

produktu je forma rovnomérné zahtivana [15].
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SILIKONOVE MATERIALY

1.3 Silikonové materialy v elektrotechnice

Silikonové materialy jsou v elektrotechnice vyuzivany primarné pro jejich dobré
dielektrické vlastnosti. Tyto dielektrické vlastnosti jsou pro silikonovou pryz stabilni i ve
vysokém rozsahu teplot. DalSimi vlastnosti, které délaji silikony atraktivni, jsou
vodéodolnost a velmi nizkd absorpce vody. Silikony vétSinou splituji poZadované vlastnosti

1 desitky let v nepfiznivych podminkach a maji velmi dobrou odolnost vii¢i UV zateni [17].

1.3.1 Kabelova vedeni

V kabelovém vedeni jsou silikonové materidly vyuzivany primarné¢ jako kabelové spoje
a kabelové koncovky. Od kabelovych spojii a koncovek jsou ocekavany vyborné izolacni
schopnosti. Déle je vhodné, aby tyto prvky byly elastické, coz je vlastnost, kterou silikon
spliiuje. I diky svym hydrofobnim vlastnostem jsou silikonové prvky vhodnou volbou, dale
jsou odolné vici zvySené teploté, UV zafeni a ozonu. V ptipadé, Ze je pozadavkem stinéni
kabelového spoje, je mozné silikonovy prvek pokryt vodivym povlakem. V neposledni fadé
jsou pro kabelové vedeni vyuzivany silikonové materidly jako zilové izolace kabelti ¢i plasté

kabell pro rizné aplikace, naptiklad v prostiedi s vysokymi provoznimi teplotami. [7,18]

1.3.2 Elektroizola¢ni komponenty pienosové soustavy

V elektrické pfenosové a distribucni soustavé je dilezitym komponentem elektricky
izolator. Casto vyuZivané sklenéné &i keramické izolatory maji sice dobré mechanické
vlastnosti a dobrou odolnost viici UV zafeni. Nicméné€ jejich kiehkost a vysoka hmotnost je
velkou nevyhodou téchto materidlll. Pro tyto vysokonapét'ové aplikace je proto stale Castéji
vyuzivana pravé silikonova pryz. Izolatory ze silikonové pryze jsou vyrazné drazsi
variantou, ale je mozné na porcelanové ¢i keramické izolatory nanést jen vrstvu silikonového
materidlu, coz vyrazné snizi cenu [19]. Takovéto feSeni je vhodné vyuZzivat napiiklad
v mistech, kde jsou izoldtory vystaveny znecisSténi a vlhkosti, protoze silikonova vrstva

odpuzuje vodu a snizuje tak i riziko vzniku ptipadnych pozara. [7,20]

1.3.3 Pouzdfieni elektronickych zarizeni

Silikonové elastomery se Casto vyuzivaji pro zalévani obvodu ¢i pouzdieni soucastek. Z
materiali pro pouzdieni elektroniky se pfipravuji ochranné vrstvy proti pisobeni riznych

okolnich faktort, které by mohly zplisobit naruSeni funkce elektronickych systémi.
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Naptiklad ptedchazi vniknuti vody a znecisténi elektrického obvodu a chrani systém

v pfipad¢€ ndrazi a vibraci [21].

Vyhodou silikonovych materidli oproti epoxidovym pryskyficim je naptiklad vys$si
flexibilita spolu s tepelnou odolnosti, kdy si material uchovava své mechanické vlastnosti ve
vysokém rozsahu teplot. Déle je vyhodou vybornd odolnost vici UV zafeni a schopnost
samozhaSeni. Silikonové materidly jsou Casto vyuzivany pro citlivé komponenty, protoze
v pripad€ poruchy je mozné je rozpustit pomoci rozpoustédla, a tudiz je jednoduse opravit.
Maji nizsi adhezi, ale tento problém je mozné fesit podkladovymi natéry. V adhezi vynikaji

vvvvvv

odolnost a funguji dobie pii vysokych teplotach. [21,22]

1.4 Kompozity na bazi silikonu

Pro zlepSeni vlastnosti silikonové pryze se do materidlu pfimichavaji riznd plniva a
aditiva, kterd spolu se silikonovou pryzi po vytvrzeni tvoii kompozit. Kompozity mohou mit
oproti samotné silikonové pryzi lepsi mechanické, termické nebo také elektrické vlastnosti.
Mohou byt vyuzivany v riznych aplikacich, naptiklad v automobilovém priimyslu, letectvi,

elektronice [23].

Pro vylepSeni mechanickych vlastnosti jsou vyuzivana plniva ve form¢ vlaken. Mohou to
byt sklenéna, uhlikova nebo aramidova vldkna. Tyto kompozity maji oproti Cistému

materidlu vyS$si pevnost v tahu a tuhost [23].

Pro vylepSeni elektrickych vlastnosti jsou pfimichavana né€ktera ¢asticova plniva. Pii
vy$si intenzité elektrického napéti dochazi k pred¢asné degradaci dielektrického chovani a
hydrofobicity kompozitnich materialii. Za u¢elem homogenizace rozlozeni elektrického pole
podél povrchu izolatort ze silikonové pryze se pripravuji nelinearni kompozity ze silikonové

pryze plnéné nanokarbidem [24].
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2 Silikonové materialy v kabelovém primyslu

V kabelovém primyslu je vyuZzivana silikonova pryz diky svym vybornym vlastnostem
(vysoka rezistivita, nizky ztratovy cinitel, teplotni odolnost, ...). Je vyuZzivana jako izolace
vodici diky své teplotni odolnosti, flexibilit¢ a dalSim jiz vySe zminénym vlastnostem,

nalezneme ji také jako kabelové plasté [25].

Tab. 1: Porovnani izola¢nich materiald PVC a SR [1,26,27]

PVC SR
Levné, odolnost vici
Vyhody chemikaliim, korozi, abrazi, | Flexibilita, tepelna odolnost

povétrnostnim vliviim

Prostiedi s vysokymi a

Prostredi Vnitini/Venkovni Lo .

nizkymi teplotami

Teplota -40 °C az 105 °C -60 °C az 200 °C
Nevyhody Nizks flexibilita Nizka schopnost odvadét

elektricky naboj

2.1 Vyuziti

Kabely s izolaéni vrstvou ze silikonové pryze maji pracovni teplotu mezi -60 a 200 °C.
Nicméné neni vhodné dlouhodobé piekracovani teplotam nad 160 °C. Také neni vhodné,
aby byl kabel vystaven teploté nizsi nez -60 °C. Pti dlouhodobém ptekroceni téchto teplot
dochazi ke zméné vlastnosti materidlu a nemusi byt zajiSténa spravna funkce izolace,
pfipadné dojde k rychlejsi degradaci. Do teploty 160 °C nedochazi k zadnym patrnym
zménam vlastnosti silikonové pryze, pii ptekro€eni teploty 200 °C je stale mozné pouzivat
pryze az po dobu 10 000 hodin. Pfi teploté dosahujici 350 °C si silikonova pryz zachova své
vlastnosti pouze kratkodobé [1]. Tyto teploty se mohou mirné liSit vzhledem k ur¢itym
rozdilim ve struktufe silikonovych pryzi od riznych vyrobci. Naptiklad spole¢nost Elkem,

vyrobce nize testovaného materidlu, definuje pracovni teploty od -50 °C do 300 °C [28].

Takovéto kabely maji vedle vyborné teplotni odolnosti, dobrou odolnost vici
chemikaliim, jsou hydrofobni a maji velmi dobrou odolnost vi¢i UV zéfeni [25,29].

Zminéné vlastnosti délaji z kabell se silikonovou izolaci idealni volbou pro riizné aplikace,
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napiiklad v primyslu je mozné je nalézt ve slévarnach, oceldrnach, hutich, valcovnach,

sklarnach, ¢i pekarnach. Takové to kabely jsou vhodné i pro klimatizace. [17,25,30]

Silikonové pryze vyuzivané jako izolace vodicli mizeme nalézt i v aplikacich (napf.
letecky primysl), kde je dilezitd v pouzitych materidlech absence halogenovych prvk,
které se v ptipad¢ degradace izolace uvolnuji a vytvari toxické zplodiny. Tyto materialy také
disponuji vybornou flexibilitou, diky ¢emuz jsou vyuzivané napiiklad v medicinské oblasti,
kde je od materidlu vyZadovana odolnost vic¢i castému ohybani, naptiklad u vodici sond.
Vzhledem k tomu, Ze v medicinskych aplikacich ptijdou urcité casti do styku s pacienty, je
dilezit¢ n€kdy i kabely sterilizovat pii vysokych teplotich, pficemZ i v tomto ohledu

silikonova pryz vynika [31,32]

Silikonova pryz je naptiklad od casto vyuzivaného PVC vyrazné flexibilngjsi a je
vhodnéjsi pro vyssi rozsah teplot, pti rozkladu nedochézi k uvolnovani toxickych zplodin,
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pted jeho vyuzitim je potieba zvazit i tento aspekt [27].

2.2 Pozarni bezpecnost

Z pohledu pozarni bezpecnosti je velice diilezitd volba spravného materialu pro izolaci
kabelii. Pozadavky na izolaci jsou takové, Ze by si v ptipad€ pozaru mela udrzet funkci i ve
vysokych teplotich a idedlné odoldvat ohni. Mnoho mist vyzaduje povinné vyuziti
bezpecnostnich kabell za ucelem zajisténi spravného fungovani dilezitych systému. Tato
opatfeni jsou obzvlaste dilezita v oblastech s vysokou koncentraci lidi, aby byla zajiSténa
spravna funkce kritickych elektrickych zafizeni. Tyto zafizeni slouzi k evakuaci osob v
ptipad€ pozaru a zahrnuji nouzové osvétleni a unikové cesty. Rovnéz je nezbytné, aby byla
zajiSténa spravna funkce poplasnych systémll pro upozornéni osob a aktivaci hasicich
zafizeni. Zaroven je zé&douci, aby pfi taveni ¢i hofeni izolace nedochazelo k tniku
nebezpecnych zplodin do okoli. Uz vySe zmiflované PVC sice poskytuje vyborné ohen
retardacni vlastnosti, nicmén¢ pii hoteni dochazi k uvolnéni kyselych plynti a cerného koute.
Tyto jevy pfi ptipadné evakuaci znemoziuji bezpecny unik kvili snizené viditelnosti a
vdechovani toxickych zplodin. Pti hofeni silikonu k zddnému takovému jevu nedochézi.

[33,34,35,36]

Odolnost viici plamenu je pomérné komplexni vlastnost materidlu, kterd je zavisla na

mnoha faktorech, napfiklad slozeni, struktufe, tepelné stabilité¢ a prostiedi. PredevSim
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slozeni materidlu mé vyrazny vliv na findlni odolnost vii¢i plamenu. Izolace odolna vici
plamenu musi splnit pozadavky normy IEC 60331 (Zkousky elektrickych kabeld za
podminek pozaru — Celistvost obvodu). Tato odolnost zarucuje funkci vodi¢e pro vyse
zminéné funkce dulezité pro evakuaci osob. Velmi ¢asto je k tomuto vyuzivana silikonova
pryz, kterd ma i dobré ohen retardacni vlastnosti pro jejichz vylepSeni mohou byt nasledné
pfimichdvany 1 rizné dalsi slozky (aditiva). Aby byla izolace kabelu oznacend za ohenl
retardacni, musi splinovat normu IEC 60332 (Zkousky elektrickych a optickych kabell v
podminkach pozaru).[35,37,38]

Pii vystaveni plamenu se silikon pfeméni na tvrdou keramickou vrstvu na vodici, ktera
dovede izolovat vodi¢ az do 950 °C. Pii hoteni silikonu dochéazi k uvoliiovani oxidu

uhli¢itého, vodnich par a oxidu kfemicitého, které nejsou pro lidsky organismus toxické [34].

V riiznych oblastech zacinaji byt vyS$i pozadavky pro ohenn retardacni materidly,
napiiklad v oblasti raketové techniky, jaderné energetiky nebo letectvi. Pro vylepSeni
keramizacnich vlastnosti jsou vyuZzivadna mineralni plniva a tavidla, kteréd jsou pfimichdvana

do silikonové pryze [39,40].

Tato plniva jsou zaloZena na vapniku a patii mezi n¢ naptiklad [41]:
e oxid vapenaty (CaO),
e kalcit (CaCO:3),
e wollastonit (CaSiO3).

Dale se vyziva minerali na bazi hliniku:
e oxid hlinity (Al2O3),
e bohmit (AIOOH),
e slida.

Vyuziti téchto plniv zajisti posun taveni keramické faze, tim se snizi teplota a vysledkem
je keramizacni proces, ktery probihd zaroven s degradaci polymerni matrice. Diky tomuto
procesu je omezeny unik toxickych zplodin a vytvoii se tenka keramicka vrstva na povrchu
vodice. Tato tenka vrstva na povrchu vodice se nerozpadne a vydrzi velmi vysoké teploty,

které sahaji az k bodu tani medi [42].

Nicméné i ptes slibné vysledky téchto plniv je nutné provedeni dalSich vyzkumt. Hlavni

nejistotou pii vyuzivani kompozitli ze silikonové pryze jsou jeji ablacni vlastnosti, kdy
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dochazi k degradaci materidlu a na povrchu zlstdva keramickd vrstva. Tyto ablacni
vlastnosti omezuji vyvoj téchto kompozitl, tudiz je kladen diiraz na hlubsi pochopeni
struktury a chemickych reakci. K rozsiteni znalosti bude nutny také vyzkum s riiznymi druhy
silikonové pryze jako matrice, kdy zatim je vétSina studii provadéna s RTV silikonovou
pryzi. Zménou typu silikonové matrice a riiznych plniv vykazuji kompozity rizné chovani,

a proto je nutné objasnit mechanismy probihajici v takovychto kompozitech [40].
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3 Experimentalni ¢ast

Experimentalni cast této diplomové prace predstavuje nejprve piipravu vzorkll ze
silikonového materialti Bluesil FRC 8470 E dodaného spolecnosti Elkem. Vzorky pro
testovani byly pfipravovany pomoci extrudéru, coz byl doporuceny zplisob piipravy
vyrobcem, a ndsledné byl vyzkousen i postup piipravy pomoci lisu. Pomoci lisu byl vytvotren
kompozit na bazi silikonu, kdy byla k silikonovému materialu Bluesil FRC 8470 E ptidana
sklen¢énd vldkna. Dale byly pfipraveny vzorky ze silikonového materialu Lukopren N 1000,
ktery je materialem uréenym primarné k pouzdieni elektronickych zafizeni a je pfipravovan
smichanim dvou slozek a naslednym vytvrzenim. Pfipravené vzorky byly nésledné

analyzovany vybranymi diagnostickymi metodami a ziskané vysledky byly vyhodnoceny.

3.1 Testované materialy a priprava vzorki

V ramci realizovaného experimentu byl primarné analyzovan material Bluesil FRC 8470
E od vyrobce Elkem, ktery je jednoslozkovym HTV silikonem, ktery je vyrabén pro izolaci
vodicli a ma zajistovat vyborné bezpecnostni vlastnosti kabelu. Také byl testovan silikonovy
material pro zalévani elektronickych soucastek Lukopren N 1000, ktery je dvouslozkovym

RTYV silikonovym materialem.

Bluesil byl zpracovan na extrudéru, pro ktery je material ur¢eny. Dale byl zpracovan
pomoci lisu pro moznost srovnani vlastnosti vysledného vulkanizovaného materialu podle
pouzité metody pfipravy. Byl pfipraven i ve formé kompozitu, kdy byla mezi vylisované

platy vkladana a vlisovana sklenéna tkanina.

3.1.1 Specifikace materiala

Bluesil FRC 8470 E je silikonovy jednoslozkovy material, ktery pfimo obsahuje
vulkaniza¢ni ¢inidlo 2,4-dichlorobenzoyl peroxid. Tato silikonova pryz je navrzena pro
kabely dilezitych rozvodnych systémi vcetné bezpecnostnich systémul (napi. pozarnich
alarmtl). V danych kabelech je potieba z divodu bezpecnosti vyuzit izolace, které i v piipade
pozaru zajisti integritu kabelll a jejich dlouhodobou funkénost. Tento material je stabilni v
teplotnim rozsahu -50 °C az 300 °C. Tento material je dodavany ve formé jednoslozkové
hmoty se zakomponovanym vulkaniza¢nim ¢inidlem, které zajist'uje vulkanizaci pfi zvySené

teploté. Doporu¢ovanym zpisobem zpracovani materialu je vyuziti extrudéru [28].
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Lukopren N 1000 je dvouslozkovy silikonovy material kondenzac¢niho typu, kdy slozka
A ptedstavuje samotny silikonovy polymer (terminovany poly(dimethylsiloxan) hydroxy) a
slozka B je katalyzatorem (tvofi dimetylcin dineodekanoat), ktery zajistuje vulkanizaci pfi
laboratorni teploté. Reakci slozky A se slozkou B tak dochdzi pifi béznych podminkach k
vytvoreni silikonové pryze (k vulkanizaci v celém objemu smési). Tento materidl slibuje
skv¢lé elektroizolacni vlastnosti, které jsou neménné i pii vyznamném tepelném zatiZeni. Je
vyuzivam ptredevsim pro zalévani soucéstek za ucelem jejich ochrany. Tento material je
velmi flexibilni, ale zdroven neni pfili§ mechanicky pevny a odolny vii¢i mechanickému

poskozeni. Dany materidl vyrabi Luc¢ebni zdvody Kolin.

3.1.2 Zpracovani jednoslozkového silikonového materialu

Prvni série vzorkli jednoslozkového silikonového materidlu byla piipravena pomoci
laboratorniho jedno$nekového extrudéru pro gumarenské aplikace (viz Obr. 2). Pfipravené
vzorky se liSily teplotou pii vytlaCovani a dobou dositovani. Vzorky oznacené¢ A0, Al a A2
byly vytlatovany pfi teploté¢ 70 °C a vzorky oznacené B0, B1 a B2 byly vytlacovany pfi
teplote 90 °C. Dositovani probihalo v horkovzdus$né susarné pfi teploté 115 °C, kdy vzorky
A0 a B0 do susarny nebyly umistény viibec. Vzorky Al a A2 byly v horkovzdusné susarné
po dobu 8 minut a vzorky A2 a B2 po dobu 16 minut.

Obr. 2: Fotografie extrudéru

Pro piipravu pomoci lisu (viz Obr. 3) byl nejdiive z vychoziho silikonového materidlu
ve formé plétu o tloust'ce cca 1 cm vyfiznut ¢tvercovy vzorek o rozmérech piiblizné 3,5 x
3,5 cm, ktery byl umistén do teflonové folie spolu s distancnimi podlozkami o tloustce
0,5 mm. Takto pfipraveny vzorek byl vlozen do lisu a pfitlacen silou 10 kN. Vzorek byl

nejprve plynule zahfivan na teplotu 100 °C, tato teplota byla udrzovéna po dobu 5 minut a
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nasledné byl vzorek zahtat na teplotu 165 °C. Teplota 165 °C byla udrzovana po dobu 15

minut. Vzorek byl vyjmut z lisu a samovolné vychladnul.

Obr. 3: Vychozi silikonovy material Bluesil (vlevo), vyhtivany hydralulicky lis (uprostied) a
vzorek pfipraveny lisovanim (vpravo)

3.1.3 Priprava dvousloZzkového silikonového materidlu

Dvouslozkovy silikonovy materidl Lukopren byl pfipraven smichanim dvou slozek
Lukopren N 1000 a Lukopren Katalyzator N. Pfipravena smés byla nalita do teflonové formy
(viz Obr. 4) a pro zredukovani vzduchovych bublinek byl vzorek ve forme¢ umistén do
exikatoru umoziujiciho vyvakuovani. Takto vytvofeny vzorek silikonového materidlu se

nechal vulkanizovat pii pokojové teploté po dobu 24 hodin.

Obr. 4: Priprava dvouslozkového silikonu

3.1.4 Priprava vzorki kompozitu na bazi silikonu

Kompozit byl ptipravovan z vylisovanych platl, byl pfipraven dvouvrstvy a tfivrstvy

kompozit. Jednotlivé platy byly pfipravovany pomoci lisu, kdy byly z dodan¢ho materialu
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vytiznuty ¢tvercové vzorky o rozmeérech cca 3,5 x 3,5 cm, postupné byly vSechny ctvercové
vzorky rozlisovany na tloustku uréenou distanénimi podlozkami o tloustce 0,5 mm a
vylisovany pomoci lisu. Plotny lisu byly k sob¢ pfitlaceny silou 10 kN. Poté byly jednotlivé
platy z lisu vyjmuty (viz Obr. 6). Mezi takto pfipravené platy byla vloZena tkanina tvofena

sklenénymi vlakny. Sklenéna vldkna jsou mezi sebou protkand ve dvou smérech dle Obr. 5.

Obr. 6: Platy silikonového materialu a sklenéné tkaniny pro vytvoreni kompozitu

Platy se sklenénou tkaninou byly umistény do teflonové folie a spolu s distanénimi
podlozkami o tloust’ce 1 mm umistény do lisu. Byly pfitlaceny silou 10 kN a zahtivany na
100 °C po dobu 5 min a na 165 °C po dobu 15 min. Ttivrstvy kompozit byl pfipraven

obdobné, jen obsahoval vyssi pocet vrstev. Tiivrstvy kompozit byl slozen ze tii platu

silikonového materialu, mezi které byly umistény dvé vrstvy sklenéné tkaniny (stfidani
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silikonovych plati a sklenéné tkaniny) viz Obr. 7. Vytvrzovaci teploty byly stejné jako u

dvouvrstvého kompozitu a rozdil byl jen v tloust'ce distan¢nich podlozek, ktera byla 2 mm.

Obr. 7: Fotografie vzorku dvouvrstvého kompozitu (vlevo) a snimek struktury sklenénych vlaken
v silikonu z CT (vpravo)

Pro takto pfipravovany kompozit bylo vyuzito jednoslozkového silikonového materialu,
hlavné¢ z davodu ptipravy. Pro dvouslozkovy silikonovy material by byla pfiprava

kompozitu s obsahem sklenéné tkaniny problematicka.

3.2 Diagnostické metody a postupy méreni

Vzorky silikonovych materiald byly testovany riznymi metodami, pficemz nejprve bylo
provedeno testovani pomoci infracervené spektroskopie s Fourierovou transformaci. Tato
metoda je idedlni pro prvotni urceni chemické struktury materidlu. Nasledné byla vyuzita
simultanni termické analyza a diferencni skenovaci kalorimetrie jako metody, které patii do
kategorie termickych analyz a popisuji chovani materidlu v ur¢itém rozsahu teplot. Méteni
vnitini rezistivity bylo nasledné¢ provedeno jako standardni méfeni elektroizolacnich
materiald. Elektricka pevnost byla méfena jako dalsi standardni parametr elektroizolacnich
materialQ, ktery charakterizuje odolnost materidlu pfi jeho naméhani v silném elektrickém
poli. Sirokopasmové dielektricka spektroskopie byla vyuzita pro popis chovéani dielektrika
v Sirokém rozsahu teplot a frekvenci. Tato diagnosticka metoda umoziuje popis chovani
materidlu z pohledu vznikajicich dielektrickych polarizaci. V neposledni tadé¢ byly

realizovany mechanické zkousky.
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3.2.1 Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

Infracervend spektroskopie s Fourierovou transformaci (FTIR) je Siroce vyuZzivana
metoda pro hodnoceni chemickych vazeb v materidlech, ¢ehoz se Casto vyuZzivd napf.
v oblasti organické syntézy, polymerni védy, petrochemického primyslu a farmacie. Na
zakladé hodnoceni chemickych vazeb je mozné popisovat i mechanismy chemickych reakci

probihajicich v materialech a detekovat pfipadné nestabilni latky [43].

V materidlu neustdle vibruji vSechny atomy v molekulach. Tyto vibrace maji své
specifické frekvence a pokud tato vibracni frekvence odpovidd vyuZzitému infracervenému
zafeni, kterému je vzorek vystaven, je toto zéafeni o urcité frekvenci molekulami

absorbovano [43].

Pro analyzu silikonového materidlu pomoci infracervené spektroskopie byl vyuzit pfistroj
Nicolet 380 od vyrobce Thermo Scientific (viz Obr. §8). Dany pfistroj byl vyuzit
s ptipravkem pro méfeni metodou zeslabeného uplného odrazu ATR (attenuated total
reflection). Pfi této metod¢ je vzorek pfitlacen k hranolu (krystalu) s vysokym indexem lomu
zhotovenym v daném piipadé ze ZnSe a IR zafeni interaguje s pfiloZenym vzorkem pfi
opakovaném odrazu v povrchové vrstvé vzorku, pficemz dochazi k utlumeni urcitych
absorbovanych frekvenci [44]. V ramci analyzy byla nejprve zmétena odezva na okoli, ¢imz

se eliminuje vliv okolni atmosféry na vysledky méteni, a poté byl méfen samotny material.

Obr. 8: Aparatura pro FTIR v rezimu ATR s vloZzenym vzorkem silikonového materialu
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3.2.2 Simultanni termicka analyza

Simultanni termickd analyza je metoda, kterd umoznuje zkoumat vzorek z pohledu
teplotni zavislosti zmény hmotnosti a teplotni zavislosti tepelného toku. Pti analyze vzorku
je mozné hodnotit vysledky obou méficich metod soucasné. Velkou vyhodou je, ze méteni
probiha pfi stejnych okolnich podminek, tedy pii stejném rozlozeni tepelné¢ho pole v picce
Ci pii stejné rychlosti ohfevu. Dale je simultanni analyza vyhodna z divodu kompenzace
variability vysledkli pii méfeni vice vzorkd. Variabilita mlze byt zplGsobena
nehomogenitami ve vzorcich a pfipadnymi rozdily ve tvaru vzorkd. Touto analyzou je
mozné sledovat rozdily mezi endotermnimi a exotermnimi reakcemi, které nejsou spojeny
se zmeénou hmotnosti (taveni a krystalizace), a reakcemi, pii kterych ke zménam hmotnosti

dochazi (oxidace ¢i dekompozice).[45]

Pro simultdnni termickou analyzu byl pfipraven vzorek vzdy o hmotnosti 10 mg. Vzorek
byl vlozen do platinového kelimku a umistén na vahadlo pfistroje TA Instruments, SDT
Q600 (viz Obr. 9). Méfeni probihalo v teplotnim rozsahu od laboratorni teploty do 700 °C
s rychlosti ohfevu 10 °C/min.

Obr. 9: Aparatura pro simultanni termickou analyzu
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3.2.3 Diferenéni skenovaci kalorimetrie

Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie je metoda vyuzivand pro zkouméani vlivu tepelného
pusobeni v oblasti skelné transformace, krystalizace, ¢i taveni. Zména tepelného toku muize
byt zkouména v zéavislosti na teplot¢ ¢i na casu v prubéhu definovaného teplotniho
programu. VétSina zmén faze v materidlech je doprovazena uvolnénim nebo pohlcenim tepla

(exotermni ¢i endotermni reakci) [46].

Metodou DSC je mozné zjistit charakteristiky materialu, jako jsou teploty skelného
prechodu, taveni, krystalizace, tepelna kapacita, teplotni stabilita ¢i Cistota materialu. Pro
urceni Cistoty materidlu je mozné porovnavat pribeh tepelného toku cistého referen¢niho
polymeru a materidlli na bazi dané¢ho polymeru, kdy odchylky mohou znamenat naptiklad
pfitomnost piimési. Metodu je mozné vyuzivat primarné pro pevné materialy (polymery,

kompozity atd.), ale je mozné analyzovat i kapaliny [47].

Pro analyzu DSC byl vyuzit pfistroj TA instruments DSC Q2000 (viz Obr. 10). Vzorek
byl vzdy ptipraven s hmotnosti 10 mg a byl vloZen do hlinikového kelimku. Kelimek byl
opatfen hlinikovym vi¢kem, které bylo propichnuto pro pfistup okolni atmosféry ke vzorku.
Takto pripraveny vzorek byl vlozen do autosampleru piistroje a bylo provedeno meéteni

v teplotnim intervalu od -80 °C do 200 °C s rychlosti ohfevu 10 °C/min.

Obr. 10: Pristroj pro diferencni skenovaci kalorimetrii
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3.2.4 Méreni rezistivity a elektrické pevnosti

M¢éfteni vnitini rezistivity se provadi pfi hodnoceni materidlu primarné pro aplikace
v elektroizolacnim systému. Pfi aplikaci stejnosmérného napéti na elektrody v kontaktu se
vzorkem se proud vzorkem snizuje k ustalenému stavu. Snizovani velikosti proudu je
zpiisobeno odeznivanim polarizaci v materialu a pfesunem volnych elektront k elektrodam.
Pro materialy, které maji vnitini rezistivitu kolem 10'° Q-m, je ustaleného stavu obvykle
dosazeno béhem 1 min, pro materialy s vyS$$i vnitini rezistivitou se miize hodnota proudu

snizovat vyrazn¢ déle a pro takové materidly je potieba realizovat dalsi testovani. [48]

Me¢éteni vnitini rezistivity probiha pfiloZenim stejnosmérného napéti na elektrody, které
jsou v kontaktu se vzorkem. Je mozné vypocitat polarizacni indexy (PI), které popisuji
Casovou proménnost absorpéniho proudu. Polarizacni indexy se urcuji v jedné minuté
méteni a v desaté minuté méieni, kdy jsou pocitany jako pomeéry proudii. Pro jednominutovy
PI je vypocitany pomér proudu v patnacté a Sedesaté sekund¢ a pro desetiminutovy PI je

pomér dany proudem v prvni a v desaté minuté. [49]

Pro méfeni byly pfipraveny vzorky s rozméry 10 x 10 cm. Tyto vzorky byly umistény do
zkratovaci knizky, kterd zajistuje vybiti vzorku pted testovanim. Jednotlivé vzorky byly
vkladany do elektrodového systému méfici soustavy skladajici se z elektrodového systému
elektrometru s integrovanym zdrojem a PC (viz Obr. 11). Méfeni probihalo pii

stejnosmérném napéti 500 V.

Obr. 11: Sestava pro méfeni vnitini rezistivity
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Pro zjisténi mezniho elektrického namahani izolantu je hodnocena elektrickd pevnost
materialu. Elektrickd pevnost materidlu je posuzovana pti zvySovani elektrického napéti na
elektrodéch, které jsou v kontaktu s pevnym vzorkem. Pii dosazeni urcitého napéti dochazi
u pevného materidlu k elektrickému prirazu, ktery vytvoii vodivou cestu mezi elektrodami.
Pro kapalné a plynné materidly je tento jev nazyvan preskokem a po urcité dobé dochazi k

regeneraci materialu. Elektricka pevnost je pomérem priirazného napéti a tloustky vzorku.

Elektrickd pevnost byla méfena na vzorcich o rozmérech 10 x 10 cm. Nejdfive byla
zmeétena tloustka vzorku na 5 riznych mistech a z jednotlivych hodnot byla vypocitana
pramérnd hodnota tloustky vzorku. Vzorek byl umistén mezi elektrody o priiméru 10 mm.
Elektrodovy systém byl ponofen v nddobé s olejem (viz Obr. 12), ktery zajistuje vyssi

elektrickou pevnost okoli.

Obr. 12: Vzorek umistény v elektrodovém systému pro méteni elektrické pevnosti
3.2.5 Sirokopasmova dielektricka spektroskopie

Sirokopasmova dielektricka spektroskopie (BDS) je laboratorni méfici technika, ktera
pokryje velice Siroké pasmo frekvenci od uHz po GHz. Méreny material je vloZen do
oscilujiciho vnéjsiho elektrického pole. Pokud vzorek obsahuje jakékoliv nosice naboje
(ionty, ¢i elektrony), vnéjsi elektrické pole vyvold jejich pohyb v prostoru, to vede k
nenulovému makroskopickému dipélovému momentu nebo makroskopické polarizaci

vzorku.[50]
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Mg¢fteni bylo provadéno na moduldrnim frekvencnim analyzatoru Alpha-A od vyrobce
Novocontrol. Na Obr. 13 vlevo je mainframe Alpha-A s aktivnim elektrodovym systémem,
ktery je umistén v horni ¢éasti. Na daném obrazku vpravo se nachazi kryosystém Quatro

s Dewarovou nadobou s tekutym dusikem.

M¢tfeny vzorek o rozmérech 3,5 x 3,5 cm byl vlozen mezi valcové elektrody
elektrodového systému, pricemz elektrody mély primér 3 cm. Tento elektrodovy systém se
vzorkem byl umistén do kryostatu, kde byla automaticky regulovéna teplota dle teplotniho
programu. Teplotni program byl nastaven od -150 °C do 150 °C a frekvencni interval byl
nastaven od 1 Hz do 1 MHz.

\\

|

|
1
|

Obr. 13: Aparatura pro Sirokopasmovou dielektrickou spektroskopii s kryosystémem

3.2.6 Mechanické zkousky

Pro mechanické testovani materidlu byla vybrana tahova zkouska. Tato zkouska je
provadéna na zkusebnich vzorcich definovanych normou CSN EN ISO 527-2. Tyto vzorky
jsou protahovany na zkuSebnim stroji ve sméru své hlavni podélné osy konstantni rychlosti.
Zkouska probiha, dokud nedojde k pretrzeni zkuSebniho vzorku nebo dokud napéti ¢i
deformace nedosahnou piedem zvolené hodnoty. Pro méfeni silikonového materialu byla
zkouska vzdy ukoncena pretrzenim vzorku ve zizené Casti. Byla méfena sila plisobici na

zkuseny vzorek a také prodlouzeni vzorku (dréha pti¢niku). Pti znalosti prafezu vzorku ve
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sttedové Casti je prepocitdvana sila na mechanické napéti a draha pfi¢niku je pfepocitavana
na pomérné prodlouzeni.[51]

Pti zkouSeni materidlu tahem byl vyuzZit univerzalni zkusebni stroj LaborTech, LabTest
3.030, jehoz maximalni sila dosahuje 1000 N, nicméné¢ pro testovani silikonového materialu

nebylo potieba vyuziti vyssi sily nez 50 N. Vzorky vyobrazené na Obr. 14 byly oznaceny a

byla zmétena jejich Sitka a tloustka ve zizené stiredové ¢asti pomoci mikrometru.

Obr. 14: Raznice pro piipravu vzorki (vlevo) a vzorky z materiald Bluesil a Lukopren (vpravo)

Vzdalenost Celisti pro méfeni byla nastavena na 45 mm, rychlost prib¢hu byla nastavena
na 100 mm/min a sila pro pfedpéti na 1 N. Vzorek byl upnut do Celisti tak, aby pfti zkousce
nevyklouzl, a bylo zahédjeno méfeni, které se automaticky ukoncilo po pietrzeni vzorku.

Pribéh zkousky je viditelny na Obr. 15.

Obr. 15: Vzorek uréeny pro mechanicke testovani, zleva upnuty do celisti, pfi zkousce, po
pretrzeni a ukonceni zkousky
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4 Vysledky méreni

V této kapitole jsou zpracovany a vyhodnoceny vysledky vySe zminovanych analyz a
méfeni. Testované materidly byly nejprve analyzovany pomoci infracervené spektroskopie
s Fourierovou transformaci pro ureni chemické struktury. Pro ureni chovani materialt ve
vysokém rozsahu teplot bylo vyuzito metod STA a DSC. Pro posouzeni chovani vzorki
z pohledu dielektrickych vlastnosti byla méfena vnitini rezistivita a elektrick4 pevnost a byla
vyuzita Sirokopasmové dielektrické spektroskopii. Nakonec byly vzorky mechanicky

testovany na univerzalnim zkusebnim stroji uzptisobeném pro tahové zkousky.

4.1 Zakladni analyza chemické struktury

Pro zjiSténi chemické struktury pfipravenych silikonovych materidli byla vyuzita
infraervena spektroskopie s Fourierovou transformaci. Vysledky prezentované ve
vysledném grafu na Obr. 16 potvrzuji, Ze se jedna o typické silikonové materidly. Vysledky
byly porovnavany s vysledky v literatufe [52], kde je mozné pozorovat kolem vInoctu
3000 cm™! vazby CH3 vazba CHa. Na vInoétu 1200 cm™ je mozné pozorovat vazbu Si-C a
vrcholy v oblasti kolem 1000 cm™ piedstavuji Si-O-Si vazby. Je patrné, Ze spektrogramy
pro vzorek jednoslozkového materialu Bluesil a dvouslozkového materialu Lukopren jsou

velmi podobné.
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Obr. 16: Spektrogram pro testované silikonové materialy Bluesil a Lukopren
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4.2 Vysledky termickych analyz

Po urceni chemické struktury materidlu Bluesil byla provedena simultanni termicka
analyza, jejiz vysledky jsou zndzornény na Obr. 17. STA je provadéna z termickych analyz
jako prvni z divodu urceni teploty, pfi které material degraduje. Tato informace napoméaha
pfi nastaveni teplotnich rozsahii pro dalsi analyzy. Napft. v piipad¢ samostatné diferen¢ni
skenovaci kalorimetrie by nemélo dochdzet v pfistroji k vyznamnéj§imu uvoliovani

degradacnich produkti, které by mohly postupné zanaset picku.

Z Obr. 17 je mozné pozorovat hmotnostni ibytek materidlu, kdy ubytky materialu jsou
minimalni do teploty piiblizn€ 400 °C. Zjisténa hmotnostni stabilita koresponduje s pomérné
konstantni hodnotou tepelného toku, ktery je taktéz vykreslen v grafu. Kolem zmiflované
teploty 400 °C zacina dochazet k termooxidaci, ktera probihd do teploty 630 °C. Celkova
entalpie této termooxidace byla pomoci softwaru TA instruments vypoctena jako plocha pod
kiivkou a jeji hodnota je 2665 J/g. Je vhodné zminit, Ze celkovy hmotnostni ibytek materidlu

byl priblizné 25 %.
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Obr. 17: Zavislost zmény hmotnosti a tepelného toku na teploté pro jednoslozkovy silikonovy
material
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Na Obr. 18 je mozné vidét vysledky diferen¢ni skenovaci kalorimetrie. Nejvyraznéjsim
déjem je proces taveni krystalické faze materidlu, ktery nastdva v oblasti s maximem, pro
material Bluesil pfi 42 °C. Tato reakce ma endotermni charakter, coz znamena, Ze je potieba
danou energii materidlu dodat. Plocha vzniklého endotermniho vrcholu byla uré¢ena obdobné
jakou analyzy STA pomoci softwaru TA Instruments a jeji hodnota je 10,69 J/g. Pro material

Lukopren taveni krystalické faze probihd v oblasti s maximem pfi -45 °C.

-70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90 110 130
T (°C)

Bluesil Lukopren

Obr. 18: Zavislost tepelného toku na teploté pro material Bluesil a Lukopren
4.3 Vnitrni rezistivita a elektricka pevnost

Vnitini rezistivita byla méfena na vzorcich silikonového materialu Bluesil ptipravenych
na lisu a vzorcich odvozeného kompozitu s 1 vrstvou sklenéné tkaniny a se 2 vrstvami
sklenéné tkaniny. Pro vSechny testované vzorky byla zméfena jejich primérné tloustka,

vypocteny polariza¢ni indexy a byla vypoctena vnitini rezistivita vzorku.

Vypocitané a namétené hodnoty pro vzorky samotného silikonu Bluesil pfipravené
lisovanim jsou v Tab. 2 a pro vzorky kompozitu jsou vysledky v Tab. 3, kdy vzorky
s oznacenim 1v jsou vzorky s jednou vrstvou sklenéné tkaniny a vzorky s oznacenim 2v jsou
vzorky s dvéma vrstvami sklenéné tkaniny. Primérna hodnota polariza¢niho indexu v prvni
minuté pro vzorek samotného silikonu je 3,095 a pro kompozity byly hodnoty srovnatelné.
Primérna hodnota polarizaniho indexu v desaté minuté pro samotny silikon je 4,613 a i tato

hodnota je velmi podobnad s hodnotami pro kompozity. Vypoctena primérnd vnitini

rezistivita pro samotny silikon Bluesil je 7,84 - 10> Q-cm a pro vzorky kompozitu se

vysledna hodnota vnitini rezistivity 1i§i jen minimalné.
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Tab. 2: Souhrn tloustek, vnitinich rezistivit a polariza¢nich indext pro lisovany silikon Bluesil

S1 S2 S3 sS4 Priimér
t, (mm) 0,736 0,696 0,701 0,715 0,712
2r(-1015 Q- cm) 8,87 7,65 5,90 8,94 7,84
PI; (-) 2,854 3,152 3,191 3,184 3,095
PLio () 4,897 4518 4,290 4,747 4,613

Tab. 3: Souhrn tloustek, vnittnich rezistivit a polarizacnich indexti pro vzory kompozitu s 1 vrstvou
tkaniny a se 2 vrstvami tkaniny

Kl-1v K2 -1v K3 -2v K4 —-2v Primeér
t, (mm) 1,762 1,722 2,327 2,350 2,040
or(-101° Q- cm) 6,70 2,89 7,33 8,45 6,34
PI; (-) 3,298 2,768 3,202 3,363 3,158
Plio(-) 4,038 3,023 4,384 4,434 3,970

Na Obr. 19 jsou znazornény Casové zavislosti proudu pro vzorky silikonu Bluesil

pfipravené¢ho lisovanim, jednovrstvého kompozitu a dvouvrstvého kompozitu. Trend

poklesu proudu je pro vSechny vzorky stejny a neméni se tak zaclenénim sklenéné tkaniny.
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Obr. 19: Zavislosti proudu na ¢ase pro vybrané testované vzorky pii absorpcnich méfenich
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Vysledky méfeni elektrické pevnosti silikonového materidlu Bluesil uvadi Tab. 4, kde
jsou kromé hodnot elektrické pevnosti shrnuty také namétené hodnoty tloustky testovanych
vzorkl a priirazného napéti. Pfi méteni doslo k destruktivnimu elektrickému prarazu, kdy
doslo k vytvoreni vodivé cesty napiic¢ izolacnim materidlem. Primérnd hodnota elektrické

pevnosti je 34,58 kV/mm.

Tab. 4: Namétené hodnoty prirazného napéti, tloustka vzorkl a vypoctena elektricka pevnost

vzorek d (mm) U, (kV) | E, (kV/mm)
1 0,72 20,92 28,93

2 0,72 24,93 34,48

3 0,71 24,22 34,35

4 0,69 26,64 38,55

5 0,72 26,31 36,75

pramér 34,58

Na Obr. 20 je zobrazen vzorek se vzniklou vodivou cestou po elektrickém prirazu. Tato
vodiva cesta ma prufez o rozmérech piiblizné 0,22 mm x 0,31 mm (hodnoty zméfeny pomoci

softwaru pro obsluhu mikroskopu).

Obr. 20: Fotografie mista prirazu, pofizena mikroskopem
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4.4 Vysledky Sirokopasmové dielektrické spektroskopie

Me¢éfeni pomoci Sirokopasmové dielektrické spektroskopie probéhlo ve frekvencni oblasti
od 0,5 Hz po 1 MHz a v teplotnim rozsahu od -150 °C do 150 °C. Na Obr. 21 jsou

znazornény frekvenéné — teplotni zavislosti realné slozky permitivity a ztratového Cinitele.
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Obr. 21: Frekvencné-teplotni zavislost (a) realné slozky permitivity, (b) ztratového Cinitele

Redlnd slozka permitivity je na frekvenci témét nezdvisla v téméf celé analyzované
oblasti, vysledky jsou vidét na Obr. 22. Pro teplotu -150 °C je hodnota realné slozky
permitivity kolem 3,5. Se stoupajici teplotou tato hodnota roste ptiblizné€ do teploty -100 °C.
Pti dal$im nariistu teploty zacinaji hodnoty realné slozky permitivity klesat, kdy pro 150 °C

je hodnota 2,8 na 1 kHz.

Na Obr. 23 je mozné sledovat zmény imaginarni slozky permitivity v zavislosti na
stabilni v celém frekvencnim pasmu. Pro vyssi teploty je v pribéhu mozné sledovat
polarizace materialu, kdy pro hodnotu -100 °C je mozné polarizaci pozorovat v oblasti od
10 Hz. Frekvence, pfi které zacina k polarizaci dochazet, s rostouci teplotou taktéz roste. Pro
hodnotu -50 °C polarizace zacind v oblasti 1 kHz, pro teplotu 0 °C polarizace za¢ina v oblasti
15 kHz. Pro vyssi teploty uz neni mozné polarizace ve frekvenénim pasmu do 1 MHz

pozorovat.
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Obr. 22: Zavislost realné slozky permitivity na frekvenci pro vybrané teploty pii ohfevu
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Obr. 23: Zavislost imaginarni slozky permitivity na frekvenci pro vybrané teploty pfi ohfevu
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Z grafu na Obr. 24 je mozné sledovat zmény hodnoty redlné slozky permitivity pro celé
frekvenéni pasmo. Hodnota realné slozky permitivity prudce roste od -120 °C do -100 °C,
kdy zacne nasledn¢ klesat. K vyraznéj§imu klesani hodnoty ¢’ dochézi piiblizné od
teploty -50 °C do -40 °C. Zmény v oblasti okolo -120 °C budou zpiisobeny probihajici
skelnou transformaci v materialu. Prudky pokles hodnoty kolem -40 °C je zpiisoben
specifickym tavenim silikonového materidlu, které je mozné potvrdit i na zakladné analyzy
DSC prezentované na Obr. 18, kde je mozné v pribchu tepelného toku pozorovat zménu
stavu popisovanou jako specifické taveni materialu taktéz kolem hodnoty -40 °C. Nasledné
pfi rostoucich teplotach redlné slozka permitivity dale klesa, kdy nizsich hodnot dosahuje

pfi vyssich frekvencich.

Pii sledovani zavislosti imaginarni slozky permitivity na rostouci teploté na Obr. 25 je
mozné pozorovat vrcholy, které nejspiSe vznikly v souvislosti se skelnou transformaci.
Hodnota imaginarni slozky permitivity klesd v celém frekvencnim pdsmu ptiblizné¢ do
hodnoty -50 °C a nésledné¢ je hodnota pro vyssi frekvence pomérné konstantni. Nicméné pro
nizké frekvence zacne hodnota ¢" pfi vyssich teplotach stoupat, kdy pro 150 °C a pti 0,5 Hz
dosahuje hodnoty 0,12.
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2,900
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-150 -100 -50 0 50 100 150

T (°C)
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Obr. 24: Zavislost realné slozky permitivity na teploté pro vybrané frekvence pii ohievu
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Obr. 25: Zavislost imaginarni slozky permitivity na teploté pro vybrané frekvence pfi ohfevu
4.5 Vysledky tahovych zkouSek

Vysledky mechanickych zkousek na silikonovych materidlech jsou vyobrazeny
v nasledujicich grafech. Na Obr. 26 jsou uvedeny vysledky pro vzorky pfipravené pomoci
extrudéru (vzorky pfipraveny pii teplote¢ 70 °C a 90 °C, nasledn¢ vzorky dositovany

v susarné pii 115 °C po dobu 16 minut nebo 8 minut anebo nedosit’ovany).

Nejlepsi mechanické vlastnosti vykazuji vzorky, které byly extrudované pii 70 °C a
nasledné dositované. Lepsi vlastnosti vykazuje vzorek dositovany 16 min, kdy dosahuje
pomérného prodlouzeni 330 % a mechanického napéti 5,3 MPa. Vzorek dositovany po dobu
8 minut vykazuje pomérné prodlouzeni 310 % a k pretrzeni doslo pii 4,4 MPa. Vzorky
extrudované pii 90 °C vykazuji hor$i vlastnosti pfedevsim z hlediska nizsich hodnot
pomérného prodlouzeni, kdy vzorek dositovany po dobu 8 minut dosahl pomérného
prodlouzeni 240 % pii mechanickém napéti 4 MPa. Vzorek dositovany po dobu 16 minut
dosahl srovnatelnych hodnot, mechanického napéti 4,2 MPa a pomérného prodlouzeni
195 %. Nedositované vzorky nevykazuji obecné dobré mechanické vlastnosti, pfiCemz
jejich pomérné prodlouzeni neni ani 100 % a mechanické napéti, pii kterém doslo k pretrzeni

vzorku, je jen 0,2 MPa.
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Obr. 26: Zavislost mechanického napéti na pomérném prodlouzeni vzorkl pfipravenych pomoci
extrudéru

Na nésledujicim Obr. 27 je mozné pozorovat porovnani pracovnich diagramti zkousky
v tahu pro vzorky pfipravené pomoci vyhiivaného lisu. NejlepSich vlastnosti jednoznaéné
dosahuje vzorek lisovany pii 100 °C po dobu 5 minut a nésledné pfi teploté 165 °C po dobu
16 minut, u které¢ho bylo dosazeno mechanického napéti 9 MPa a pomérného prodlouzeni
320 %. Horsi vlastnosti vykazuje vzorek lisovany jen do teploty 100 °C, ktery byl nasledné
pfemistén do susarny a byl dositovany pii 115 °C po dobu 16 minut. U tohoto vzorku doslo
k pretrzeni pii 2,8 MPa a pii pomérného prodlouzeni 430 %. Spatné vlastnosti vykazoval
vzorek lisovany jen do 100 °C bez dalsi tepelné Gpravy, kdy mechanické napéti dosahlo

0,8 MPa a pomérného prodlouzeni 80 %.
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Obr. 27: Zavislost mechanického napéti na pomérném prodlouzeni pro vzorky pfipravené
lisovanim

Porovnani riiznych zptsobu ptipravy je mozné vidét na Obr. 28, kde jsou porovnavany
vzorky pfipravené na vyhiivaném lisu, nejprve do 100 °C po dobu 5 minut a nasledné do
165 °C po dobu 16 minut. Pro vzorek pfipraveny pomoci extrudéru byl vybran vzorek
s nejlepSimi mechanickymi vlastnostmi, tedy vzorek pfipraveny pfi 70 °C a nasledné
dositovany po dobu 16 minut pfi 115 °C vsus$arné. Je mozné provést porovnani
mechanickych vlastnosti i se vzorky Lukoprenu, ktery jednoznac¢né vykazuje nejhorsi
mechanické vlastnosti, k pfetrzeni doslo pti 0,6 MPa a pomérné prodlouzeni nebylo vyssi,

nez 100 %.

Lepsich mechanickych vlastnosti dosahuje vzorek piipraveny lisovanim, kdy mechanicka
pevnost byla vyssi o 3,4 MPa, nicméné pomérné prodlouzeni vzorku bylo obdobné a vzorek

pfipraveny na extrudéru dosahl pomérného prodlouzeni vétsiho o 10 %.
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Obr. 28: Zavislost mechanického napéti na pomérném prodlouZeni, porovnani vzorku
pripraveného lisem, extrudérem a silikonem pro zalévani

Na Obr. 29 je mozné vidét porovnani pracovnich diagrami tahovych zkousek pro vzorky
samotného silikonu Bluesil a odvozenych kompoziti s jednou a dvéma vrstvami sklenéné
tkaniny. Nejlepsi mechanické vlastnosti, i pfes vyuziti sklenéné tkaniny, stale vykazoval
samotny silikon. Tato skute¢nost mohla byt zptisobena ptipravou vzorku vzhledem k tomu,
ze jednotlivé platy silikonu byly lisovany postupné bez zahtivani, poté do nich byla vlozena
tkanina a az celek byl lisovan na vyhfivaném lisu pfi zvysSené teploté. Mohlo dojit ke
Spatnému propojeni jednotlivych vrstev, pfipadné k poruseni sklenénych vlaken jiz pii
lisovani, i kdyz vyznamnéjsi poruSeni sklenénych vlaken Ize na zaklad¢ snimku z CT (viz

Obr. 7) vyloucit.
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Obr. 29: Zavislost mechanického napéti na pomérném prodlouzeni, porovnani 1 vrstvého
kompozitu, 2 vrstvého kompozitu a vzorku bez vlaken, ptipraveno v lisu (100 °C po dobu 5 min a
nasledné 165 °C po dobu 15 min)
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5 Zavér

Diplomova prace byla vypracovdvana s cilem vytvofit piehledny zéklad problematiky
silikonovych materialt se zamétenim na kabelovy priimysl a moznosti vyuziti silikonovych
materiali v souvislosti s pozarni bezpecnosti kabelovych systémi. V teoretické casti je
popsand zékladni chemicka struktura silikonovych materiali spolu s vlastnostmi, které
silikonové materidly vykazuji. Dale jsou ptehledové popsany typy silikonovych materiali,
kdy jsou zminény silikonové oleje, silikonové pryskyfice a primarné silikonové pryze.
Silikonové materialy vykazuji obecné velmi dobrou tepelnou odolnost a z toho diivodu jsou
vyuzivané pro aplikace, kde je od materidlu vyzadovano udrZeni si vlastnosti ve vysokém
rozsahu teplot. Silikonova pryz vynika v nizkych teplotach, az do -60 °C, kdy stale vykazuje
skvélé mechanické vlastnosti a vyuzivand muze byt az po teplotu 200 °C bez vyznamné

zmény v chovani materidlu.

Silikonova pryz je vyuzivana v kabelovych vedenich pro vyrobu izola¢nich vrstev vodict
a spojek. Vramci elektrické rozvodné soustavy jsou perspektivni silikonové izolatory,
jejichz velkou vyhodou oproti keramickym a sklenénym je jejich nizkd hmotnost, ale i
vyborné dielektrické vlastnosti. V elektronice je mozné najit aplikace se silikonovou pryzi
vyuzivanou jako zalévaci hmota napf. v ptipadé¢ LED pasek, kde slouzi zalévaci hmota jako

ochrana pted vlhkosti, vibracemi ¢i ndrazem.

V kabelovém pramyslu je u silikonli nejvice oceniovéna teplotni odolnost, ale také
vyborna chemické odolnost, UV stabilita, hydrofobnost ¢i flexibilita. Tyto vlastnosti jsou
stabilni po desitky let. Flexibilita je vyrazné oceniovana také napt. v medicinské oblasti, kdy
nedochéazi k poruSeni izolace pii Casté manipulaci a ohybani a silikonové materialy si
zachovavaji své vlastnosti 1 pii Casté sterilizaci. V leteckém priimyslu je silikonova pryz
oceflovand, protoze je nutné vyuziti izolaci, kdy pifi hofeni nedochazi k uvoliovani
nebezpecnych zplodin, jako je fluor ¢i chlor. Navic ma silikonové pryz vyborné vlastnosti
v oblasti hoteni a jeji ohen retardacni vlastnosti umozni zajistit funkénost kabell v ptipadé

pozaru po del$i dobu nez u fady dalSich elektroizola¢nich materiali.

Pro ovéteni vlastnosti silikonovych materidli byly pro testovani vybrany materialy
Bluesil FRC 8470 E (jednoslozkovy silikonovy material) a Lukopren N 1000 (dvouslozkovy
silikonovy material). Lukopren byl pfipraven doporu¢enym zpiisobem dle navodu od
vyrobce. Pro silikonovy materidl od spolecnosti Elkem je doporucenym zplsobem

extrudovani pii zvysené teploté (115 °C), nicméné vzorky byly pfipraveny jak na extrudéru,
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tak na vyhiivaném lisu. Také byly pfipravovany kompozity ze silikonového materidlu
Bluesil, kdy byly vrstveny vylisované silikonové vzorky se sklenénou tkaninou a nasledné

byly spole¢né vytvrzeny na vyhiivaném lisu.

Pro urceni vlastnosti vzorkl byly vyuZzivany analyzy a metody méteni, kdy byla nejprve
ovéfena chemicka struktura vybranych silikonovych materidli na zdkladé infracervené
spektroskopie s Fourierovou transformaci. Poté bylo pro ovéfeni tepelnych vlastnosti
jednoslozkového silikonu vyuzito termickych analyz. Simultanni termické analyza potvrdila
tepelnou stabilitu materialu do 300 °C, kdy poté dochazelo k postupné degradaci, nicméné¢ i
pfi 700 °C, do kterych analyza probihala, byl hmotnostni ubytek materidlu pouze 25 %.
Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie také poukazuje na stabilitu materidlu, kdy prib&h
tepelného toku je téméf konstantni od teploty -30 °C az do teploty 195 °C, kdy doslo
k ukonceni zkousky. Z pribehu tepeln¢ho toku je mozné pozorovat vyrazny endotermni

vrchol oznaceny jako specifické taveni materidlu s maximem pii -42 °C.

Primérna elektrickd pevnost materidlu Bluesil byla stanovena na 34,58 kV/mm, coz je
pro bézné elektroizolaéni systémy dostatena hodnota. Vnitini rezistivita pro vzorky
piipravené pomoci vyhfivaného lisu z materialu Bluesil je 7,84:10'° Q-cm a polarizacni
index PI; je 3,095 a Plio je 4,613. Tyto hodnoty jsou pro izola¢ni material velmi dobré.
Sirokopasmova dielektricka spektroskopie umoznila charakterizovat polarizace vyskytujici
se v silikonovém materidlu a ukazuje napf. i vhodnost materidlu pro vysokofrekvencni
aplikace diky frekven¢né stabilni relativni permitivit¢ a pomérné nizkym hodnotam

ztratového Einitele.

Pii testovani mechanickych vlastnosti se ukéazaly vyhodné vlastnosti testovaného
silikonového materialu Bluesil oproti materialu Lukopren. Nejlepsi mechanické vlastnosti
vykazoval material Bluesil pfipraveny v lisu na 100 °C po dobu 5 minut a ndsledné na 165 °C
po dobu 15 minut, kdy hodnota mechanického napéti dosdhla 9 MPa a pomérného

prodlouzeni 320 %.
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