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Abstrakt

S ohledem na dynamicky vyvoj vykonové elektroniky a pouzivanych polovodict, je
zasadni inovovat materialy, schopné odolavat vysokym intenzitam elektrického pole a
¢astecnym vybojum. Silikonové gely jsou soucasti skupiny zalévacich hmot, vyuzivanych
jako hlavni izolacni systém pro vykonové a VN aplikace. Vzhledem k neustalému vyvoji
vykonovych zafizenich a zvySovani hladin provoznich napéti dochazi k problematice
¢aste¢nych vybojui na rozhrani substrat — gel — vodi¢. Toto rozhrani je oznacovano jako
trojny bod, kde dochazi k vysokému nartstu intenzity elektrického pole. Existuji dva typy
plniv, kterd omezuji strmy nariist intenzity — plniva ménici a) vodivost nebo b) permitivitu
v zavislosti na intenzit¢ elektrického pole. Plniva ménici vodivost jsou zvolena pro ovéteni
pomoci experimentu. V praci je pomoci strukturalnich analyz studovan zvoleny material pro
modifikaci. Je vytvofeno experimentalni elektrodové uspofadani, simulujici trojny bod a

experimentalné je ovéiena funkénost modifikovaného materialu.

Kli¢ova slova
Zalévaci hmoty pro vykonovou elektroniku, silikonové hmoty, dvouslozkové silikonové
materialy, trojny bod, nelinearni dielektrika, FDC plniva, FDP plniva, fenomenologické

metody, strukturdlni analyzy, elektricka pevnost, ¢astecné vyboje



Abstract

Given the dynamic development of power electronics and semiconductors, it is essential
to innovate materials capable of withstanding high electric field intensities and partial
discharges. Silicone gels are part of a group of potting compounds used as the main
insulation system for power and high voltage (HV) applications. Due to the continuous
development of power devices and the increasing levels of operating voltages, issues arise
concerning partial discharges at the interface substrate — gel — conductor. This interface is
known as the triple point, where a significant increase in electric field intensity occurs. There
are two types of fillers that limit the steep rise in intensity — fillers that change a) conductivity
or b) permittivity depending on the electric field intensity. Conductivity-changing fillers are
selected for verification through experimentation. The selected material for modification is
studied through structural analyses in this work. An experimental electrode arrangement
simulating the triple point is created, and the functionality of the modified material is
experimentally verified.

Key Words
Potting compounds for power electronics, silicone resins, two-component silicone
materials, triple point, nonlinear dielectrics, FDC fillers, FDP fillers, phenomenological

methods, structural analyses, dielectric strength, partial discharges
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Casteéné vyboje v silikonovych hmotach

Uvod

V dneSnim dynamicky se rozvijejicim svété se vykonova elektronika stava stale
obnovitelnych zdroji, dochazi k neustalému vyvoji vykonové elektroniky. ZvySuji se
pozadavky na provozni hladiny, kdy jsou v provozu jiz polovodice s Sirokym zakazanym
pasem na bazi karbidu kiemiku ¢i nitridu galia, a do vyzkumu se dostavaji polovodice s jeste
veétsi Sitkou zakazaného pasu jako je diamant, které umoznuji mnohem vyssi provozni
hladiny. Tyto vysoké provozni hladiny sebou nesou mnohem vyssi intenzity elektrického
pole, ¢imz vznika riziko vzniku ¢aste¢nych vyboju i v téchto aplikacich. Tim se dostavame
k bodu, kdy konvenéni izolaéni materialy nebudou stacit, a tudiz je potieba inovovat izola¢ni
materialy, které budou schopné témto pozadavkiim vyhovét.

Tato diplomova prace se zabyva silikonovymi zalévacimi hmotami a poklada otazku, jaké
je nejvice problematické misto v izolacnim systému vykonovych zafizeni z hlediska
nachylnosti k vybojové Ccinnosti. Hledd odpovédi na to, jakym zpiisobem je tato
problematika aktualné fesena, s cilem zvolit nejlepsi feSeni a vytvofit experiment, ktery
vybrané feSeni potvrdi. Prace klade diiraz na experimentalni ¢ast. Pomoci strukturdlnich
analyz jsou sledovany materialové vlastnosti vybraného materidlu, ktery bude nasledné
modifikovan ptfimésemi. Tento materiél je navic porovnavan pomoci dielektrické analyzy s
modifikovanym materidlem. V zav€ru je vytvofen experiment, ktery Ize snadno
reprodukovat, a je méfena vybojova ¢innost tii riznych zalévacich hmot. Zvoleny material,
podrobeny materidlovym analyzam, bude modifikovan tak, aby doSlo k omezeni vybojové
¢innosti.

Tato prace predstavuje dulezity krok smérem k inovaci izolacniho materialu schopného

odolavat vy$Sim intenzitam elektrick€ho pole a s tim souvisejici vybojové €innosti.



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

1 Moderni zalévaci hmoty

Zalévani je proces, pifi kterém jsou elektronické soucastky pokryvany izola¢nim
materidlem. Cilem je zajistit nejen ochranu viici elektrickému a mechanickému namahani,
ale také napomoct s odvodem tepla. Mezi nejcastéjsi zalévaci hmoty se tadi epoxidy,

polyuretany a dynamicky se rozvijejici materialy na bazi silikont (Obr. 1).

Epoxidy maji obecné znamo velmi dobrou chemickou a tepelnou odolnost. Poskytuji
vysokou pevnost a kvalitni elektrickou izolaci. Nevyhodou je smr§tovani pfi vytvrzovani,
pii kterém muize dojit k poskozeni soucastky a kiehkost v nizkych teplotach.

Na druhou stranu, polyuretany jsou vice flexibilni a méné namahaji zalévané soucastky.
Lze s nimi pracovat i v prostfedi v nizsich teplotach (az -40 °C). Nevyhodou vsak je odolnost
vuci chemikaliim a teplotam nad 130 °C.

Silikonové materialy nabizeji vynikajici flexibilitu, moznosti vytvrzeni pii pokojové
teplot€ a jsou pouZzitelné v Sirokém rozsahu teplot od zdpornych do kladnych. Dalsi vyhodou
je odolnost vii¢i chemikaliim, kapalné vodé€, UV zéfeni a ozonu. Nevyhody, které stoji za

zminku, jsou problémy jako navlhavost nebo nizsi tepelna vodivost.

‘ Zalévaci hmoty ’

l " l

Silikonové
hmoty

| I
Y v v v
Epoxidové Impregnaéni
‘ pryskyfice ’ laky

‘ Epoxidy ’ Polyuretany

Dvou-slozkové Jedno-slozkové

Obr. 1: Rozdéleni zalévacich hmot.

1.1 Syntéza silikonovych polymeri

Silikony predstavuji specialni skupinu elastomerovych polymert, které jsou
charakterizovany jako jemné zesitované polymery [1], rozdil mezi riznymi druhy
zesitovani je zobrazen na Obr. 2. V knize [2] je chemicky proces vyroby téchto

organokifemicitych polymerti popsan jako hydrolyza nasledovanad kondenzaci monomernich

-2-
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alkylchlorsilanti. Pisobenim vody a soucCasnym uvoliiovanim HCI vznikaji z

alkylchlorsilant ptislusné alkysilanoly, viz rovnice (1).

R R
| |

R - Si— Cl+ H,O— R - Si —OH + HCI (1)
| I
R R

Vznikajici hydroxylové skupiny pak kondenzuji, vytvéieji siloxanové vazby
(— Si— O- Si—) a uvoliuje se voda.

Polymerni fetezec

Obr. 2: Polymerni struktury: (a) amorfni termoplast; (b) ¢aste¢né krystalizovany termoplast; (c)
Elastomer; (d) termoset (pfevzato a pielozeno z [3]).
Veskeré silikonové materidly (oleje, pasty, kaucuky, pryskyfice) se shoduji
v nasledujicich vlastnostech [2]:
e Vvysoka tepelna (-90 °C az 300 °C), chemicka a oxida¢ni odolnost
e vysoka elektricka pevnost a témét neménné mechanické vlastnosti v zavislosti na
teploté,
e témct nemeénné dielektrické vlastnosti se zménou teploty a frekvence,

e jsou zna¢n¢ hydrofobni.

1.2 Aplikace silikonovych materiala

Silikonové hmoty se obvykle rozdéluji do dvou hlavnich kategorii, a to jedno-slozkové a
dvou-slozkové (viz Obr. 3). Tyto materialy jsou obecn¢ Siroce vyuzivany vzhledem ke svym
vyhodnym vlastnostem. Diky jejich tepelnym vlastnostem jsou Casto pouzivany jako tésnici

-3-



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

hmoty a diky vynikajici adhezi také jako lepidla. Jsou schopny absorpce vibraci a

mechanického namahani, coz je ¢ini vhodnymi pro rizné aplikace s mechanickym

namahanim. Silikony jsou také chemicky odolné, coz je ¢ini vhodnymi pro pouziti v

automobilech, kde mohou pfijit do kontaktu s olejem nebo jinymi chemikaliemi. Pro

venkovni aplikace, napiiklad solarni panely, jsou silikony preferovany pro svou odolnost

vuci UV zafeni, ozonu a vod¢. Jejich vyznamné izolacni vlastnosti umoziluji pouziti jako

zalévaci hmoty pro vykonové moduly nebo jako izola¢ni povlaky pro desky plosnych spojt.

Vytvrzené pfi
pokojové teploté

Kondenza¢ni

vytvrzovani

Vyhody: Jednoduché vytvrzovani a manipulace.
Neni potieba zahfivat ¢i michat.

>

Jedno-slozkové

Vytvrzené pfi

zvy$ené teploté

Adiéni vytvrzovani

Nevyhoy: Pomalejsi vytvrzeni vétSich objem,
obtiZzna kontrola rychlosti vytvrzeni.

Vyhody: Urychlené vytvrzovani teplotou. Lepsi
vytvrzeni vétsich objemt

Nevyhoy: Nachylnost k inhibici vytvrzeni. Potfeba

Silikonové zalévaci hmoty }—

—

Dvou-slozkové

Vytvrzené UV
zarenim

Radikélova
polymerizace

pfi nizsich teplotach

Kombinace
radikalové
polymerizace a
kondenzace

Vyhody: Rychla radikdlova polymerizace.
Urychleni pomoci UV zafeni a dovytvrzeni pfi

pokojové teploté. Vytvrzeni kondenzaci v mistech,

kde se nedostane UV zafeni.

VyuZiti platinového
katalyzatoru

Vytvrzené pfi
pokojové teploté

Kondenzacni

vytvrzovani

Vyhody: VyuZiti v prostorech bez moznosti
ohfevu.
Nevyhoy: Mnohem del$i doba vytvrzeni oproti

Adi¢ni vytvrzovani

zpGsobim

Vyhody: Lep§i vytvrzeni vétSich objemd. MoZnost
urychleného vytvrzeni vy$si teplotou.

Nevyhoy: Nachylnost k inhibici vytvrzeni.

Vytvrzené pfi

> zvySené teploté

Adi¢ni vytvrzovani

Vyhody: MoZnost znatelné kratSich ¢ast k
vytvrzeni. Lepsi vytvrzeni vétSich objemd.
Nevyhoy: Nachylnost k inhibici vytvrzeni.

Obr. 3: Rozdéleni silikonovych hmot, jejich vyhody a nevyhody (ptelozeno a ptekresleno z [4] ).

1.2.1 Dvou-slozkové silikonové hmoty vytvrzené pri pokojové teploté

Ve zkratce RTV-2 (two-component room temperature vulcanization) materialy jsou

navrzeny tak, ze vulkanizuji pii pokojové teplote, coz umozinuje vytvoieni elastomeru do 24

hodin od kontaktu s vlhkosti vzduchu. Existuji dva zptsoby zesit'ovacich reakci:

e kondenzacni zpiisob,

e adicni zpusob.
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Pfi¢emz v obou piipadech je vysledkem material v gelovitém stavu. Vybér mezi nimi zavisi
na jejich vyhodach a nevyhodach, které jsou diskutovany v Obr. 3. Zasadni rozdil mezi

kondenza¢nim a adi¢nim typem spociva v druhu pouzitého katalyzatoru.

Kondenzaéni zpusob vyuziva jako katalyzator organocinové dikarboxylaty, které
minimalizuji vedlejsi reakce. Nevyhodou je tvorba vedlejsiho produktu - hydroxidu cinatého
(Sn(OH)2), ktery je vSak mozné odstranit pomoci hydrolyzy. Hlavni vyhodou je dobra
zpracovatelnost a nizké naklady, coz €ini tento pfistup atraktivnéjSim nez vyuziti peroxidu,

coz bylo vyuzivano pted rokem 1950 [5].

Adi¢ni zpisob casto vyuziva platinovy katalyzator [6]. Material se sklada ze dvou
zakladnich slozek — zesit'ovaciho ¢inidla a katalyzatoru, pficemz ob& obsahuji sitovatelny
polysiloxan. Lze do nich ptfiddvat plniva, ktera upravuji vlastnosti materidlu. Polymer za¢ne
zesitovat pouze v kombinaci s katalyzatorem a lze ho vytvrdit i pfi zvySené teploté, coz
urychli zesitovaci proces. Oproti kondenzacnimu zpisobu nedochazi k tvorbé vedlejSich

produktu. [6]

1.3 Komeréné dostupné materialy

V ramci komerénich materiald je zv1astni pozornost vénovana zalévacim hmotam, které
jsou vytvareny adi¢nim zplisobem na bazi polydimethyl siloxanu. Tento druh materiala je
zvlasté relevantni v kontextu praktické ¢asti této diplomové prace. Mezi vyznamné vyrobce
téchto materidlii jsou fazeny spolecnosti Wacker Chemie AG, Dow Corning, Shin-Etsu

Silicones, Momentive Performance Materials a Nusil Technology.

1.3.1 Shin-Etsu silicones

Silikonové hmoty nachazeji Siroké uplatnéni nejen jako zalévaci materidly, ale i v dalSich
aplikacich. Spolecnost Shin-Etsu Silicones [4], nabizi kromé zalévacich hmot také
silikonové materialy uréené pro upevnéni komponent a zajisténi tepelné vodivosti anebo
1zola¢ni povlaky nanasené v tenké vrstvé po celé desce ploSného spoje. V oblasti vykonové
elektroniky, jako jsou IGBT moduly, se ¢asto vyuzivd kombinace zalévaci hmoty a
upeviovacich materiali (viz Obr. 4). Naopak pro desky plosnych spoji jsou castéji

preferovany izolacni povlaky a materialy pro upevnéni soucasti.
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Spole¢nosti nabizené zalévaci hmoty disponuji vynikajicimi dielektrickymi vlastnostmi.
Jejich relativni permitivita pfi 50 Hz se pohybuje v rozmezi 2,9 az 6, ztratovy Cinitel
dosahuje hodnot az 10 a elektrickd pevnost se pohybuje od 20 do 30 kV/mm. Kromg
dielektrickych vlastnosti jsou tyto materialy rovnéz nehotlavé a nékteré z nich maji tepelnou
vodivost az 1,6 W/m-K, coz je zajimava vlastnost zejména pro aplikace vyzadujici dobré

tepelné vlastnosti.

Bondované kontakty

Si ¢ip

Kryt

hmota

Zalévaci hmota
(Gel)

Meédénd deska Substrat
Obr. 4: Zplsob vyuZiti hmot pro vykonové moduly (pfevzato a ptelozeno z [4]).

1.3.2 Momentive performance materials

Spole¢nost Momentive [7] rozSifuje sviij sortiment o Sirokou $kalu produktt. Vedle
silikonovych materialii nabizi i polyuretanové hmoty a pryskyfice. Mezi jejich nabidkou
silikonovych hmot vynika produkt SilCool TIA222G, ktery disponuje tepelnou vodivosti 2,2
W/m-K, coz je vyrazné vyssi hodnota nez u materialt od spolecnosti Shin-Etsu. Elektricka
pevnost tohoto materidlu je garantovdna na 20 kV/mm, avSak konkrétni 0Udaje o
dielektrickych vlastnostech, jako je permitivita nebo ztratovy Cinitel, spoleCnost Momentive

nezvetejnila.

1.3.3  Wacker Chemie AG

Pro tuto praci byly vybrany materidly od spolecnosti Wacker Chemie AG, konkrétné
Wacker SilGel 612 a Wacker SilGel 613 [8].

Wacker SilGel 612 je dvouslozkovy silikonovy material dodavany ve dvou nadobach
obsahujicich zesitovaci ¢inidlo a katalyzator. Doporuceny pomér smichani slozek je 1:1
podle objemu nebo hmotnosti. Tvrdost materidlu je mozné upravit snizenim objemu slozky
B. Rychlost vytvrzeni je siln¢€ zavisla na teplote, kde vytvrzeni pii pokojové teploté trva 8
hodin, pti 100 °C jiZ za 15 minut a pii 150 °C za pouhych 5 minut.

Wacker SilGel 613 se doporucuje smichat v poméru slozek 10:1. Ma polovi¢ni dobu

vytvrzeni pii pokojové teploté ve srovnani s Wacker SilGel 612 a pti 100 °C dosahuje
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vytvrzeni za 10 minut. Tento materidl je zndmy svym vynikajicim mechanickym tlumenim
a inherentni pfilnavosti.

Srovnani elektroizola¢nich vlastnosti obou materialtt je uvedeno v Tabulka 1. Oba
materialy jsou vyuZivany jako zalévaci hmoty pro elektronické komponenty napiiklad
V automobilovém primyslu, pro vykonovou elektroniku nebo jako zapouzdieni solarnich
¢lankda.

Tabulka 1: Porovnani dielektrickych vlastnosti materiali od spole¢nosti Wacker Chemie AG

Wacker SilGel 612 Wacker SilGel 613
Vnitini rezistivita [Q.cm] 106 106
Permitivita [-] 2,7 2,7
Elektricka pevnost [KV/mm] 23 23
Tepelna vodivost [W/mK] 0,2 0,2

1.3.4 Dow Corning

Od spolecnosti Dow Corning byl pro ucely této prace vybran dielektricky gel Sylgard
527. Jedna se o opét o dvouslozkovy material s doporu¢enym pomérem pro michani 1:1
podle hmotnosti nebo objemu. Velkou vyhodou tohoto materialu je vyrobcem udana jeho
samoregeneracni vlastnost, kterd znamena, ze se po naruseni struktury sdm zaceli. Vytvrzeni
probiha jiZ pifi pokojové teploté, ale 1ze ho urychlit zvySenim teploty. Pfi teploté¢ 100 °C
dosahuje vytvrzeni doba 210 minut a pti 150 °C jiz za 35 minut. Vyrobce garantuje stabilni
permitivitu od 100 Hz do 100 kHz na hodnot¢ 2,85. Shrnuti dielektrickych vlastnosti je

uvedeno v Tabulka 2.
Tabulka 2: Shrnuti dielektrickych vlastnosti produktu Sylgard 527

Sylgard 527
Vnitini rezistivita [Q.cm] 2,75-10%°
Permitivita [-] 2,85
Elektricka pevnost [KV/mm] 17
Tepelna vodivost [W/mK] -
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2 Inovace izolacnich materialu: Odpovéd’ na vyvoj vykonové

elektroniky

S naristajicimi pozadavky spole¢nosti na obnovitelné zdroje energie ziskava stale vetsi
vyznam vykonova elektronika. Jednim z disledk tohoto vyvoje je vznik bipoldrnich
tranzistort s izolovanym hradlem (IGBT) na bazi kiemiku, pokryvajici rozsah napéti od 300
Vdo 6,5 kV [9]. S ptibyvajici dostupnosti polovodic¢i s vétsi Sifkou zakazaného pasu
(WBG) se v praxi preferuji vice nez konvenéni kiemikové polovodice. Tyto materialy maji
vétsi teplotni odolnost, lepsi energetickou U€innost a umoznuji pracovat s vysSimi
napétovymi Grovnémi. Jedna se o polovodivé materialy jako je galium nitrid nebo karbid
kfemiku. V soucasnosti jsou pfedmétem vyzkumi materidly s ultra WBG, jako je diamant,
oxid gality nebo nitrid hliniku [9]. Tato nova generace polovodi¢t umoziuje dosahovat

mnohem vétsich spinacich frekvenci, vyssich teplot a vyssich napétovych hladin.

Prave s rostoucimi napét'ovymi hladinami se také zvysuje intenzita elektrického pole, coz
vede k Cast&jsim CasteCnym vybojim na rozhrani tzv. trojného bodu [10], [11] (vodi¢ —

substrat — dielektrikum) viz Obr. 5 a Obr. 6.

HV GND i
Trojny bod | 4
Gel /
Substrat z ALO, N __E AIN = 154 KV/mm H:
‘| Closetotriple point area —— 2
t E,,.. Gel = 120 kV/imm -
Obr. 5: Zjednodu$ené znazornéni trojného bodu. Obr. 6: Simulace intenzity elektrického pole na

trojném bod¢ (pfevzato z [12]).

Aby doslo k omezeni velikosti intenzity elektrického pole na rozhrani trojného bodu
existuji 4 zakladni zplsoby:
e geometrické upravy [13],
e pouziti kompozitnich nelinearnich dielektrik [14],
e kombinace geometrickych uprav a nelinearnich dielektrik [13],
e vyuziti vysokoteplotnich kapalin [15].
Pro tucely této prace byla zvolena modifikace zalévaci hmoty pomoci piimési, coz
umoziuje vytvoreni nelinearniho kompozitniho dielektrika. V této souvislosti se rozlisu;ji

dva typy nelinearnich dielektrik:
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e Nelinearni dielektrika s ménici se permitivitou,

e Nelinearni dielektrika s ménici se vodivosti.

2.1 Nelinearni dielektrika s ménici se permitivitou

Z anglického nazvu ,field-dependent permitivitty vyplyva, ze vytvoiené kompozitni
dielektrikum méni svou permitivitu v zavislosti na intenzité elektrického pole [9], [16], [17].
Této schopnosti je dosazeno pridanim feroelektrickych ptimési, jako je naptiklad BaTiOg,

do polymeru (gelu).

Mechanismus spociva v rozsifenych polarizacnich procesech, konkrétné spontannimu
usporddani domén, které nastdva s rostouci intenzitou elektrického pole. Tento proces
existuje bez nutnosti splnéni perkolacniho kritéria! a miZe se uskuteéiiovat pii nizsich
intenzitach elektrického pole. Mimo elektrické vlastnosti bylo zjisténo, Ze pfidanim p¥imési

byla mirné zvysena tepelna vodivost kompozitniho polymeru [18].

Pozadované vlastnosti tohoto druhu ptimési zanikaji, jakmile je pfekro¢ena Curieova
teplota, typicky kolem 130 °C pro BaTiOzs. To omezuje pouziti v aplikacich, jako jsou IGBT
tranzistory, které pracuji pii teplotach az 150 °C, nebo vykonové diody, které dosahuji teplot
az 125 °C. Tento fakt brani jejich pouziti ve WBG modulech, kde je operacni teplota az 200
°C, coz je zaroven limitni teplota pro silikonové gely. Dalsi nevyhodou, identifikovanou v
[16], je ze pfidani BaTiO3 ve vice nez 15 % objemu znaéné zvySuje viskozitu materialu. A

konecné, nejvétsi nevyhodou je, Ze polarizacni d&je jsou funkeni pouze pii stiidavém napéti.

2.2 Nelinearni dielektrika s ménici se vodivosti

Anglicky termin ,,field-dependent conductivity (FDC)* oznacuje material, schopny ménit
svou vodivost (odpor) v zavislosti na intenzité elektrického pole. Tato technologie, princip
véetné simulaci je detailn¢ popsana v odbornych publikacich [9], [14], [16], [17], [19], [20],
[21], [22].

! Perkola¢ni kritérium oznaduje kritickou hodnotu uré¢itého parametru, pti které dochazi k fizové zméné nebo
zméné vlastnosti materialu.

-9-
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Nelinearni materialy FDC se pii nizké intenzité elektrického pole chovaji jako izolanty,
ale s narustajici intenzitou se stavaji vodi¢i. Jako mozni kandidati na vhodné pfimeési
ziskavaji pozornost mikrovaristory oxidu zine¢natého (ZnO), ptfedevS$im kvili svym

elektrickym vlastnostem. Alternativnim materidlem je karbid kiemiku.

Technologie, popsana ve vySe zminénych publikacich, spociva v aplikaci tenkého
povlaku z FDC materialu na oblast trojného bodu, nasledné zaliti silikonovym gelem. Aby
bylo dosazeno snizeni intenzity elektrického pole, koncentrace piimési musi prekrocit
hranici perkola¢niho prahu, coz umozni kontakt mezi ¢asticemi. Jako piiklad je uveden
kompozit ZnO/silikon, kde perkola¢ni prah ¢ini 35 %, nebo ZnO/epoxid s hodnotou 20 %
[22]. Efektivita je siln¢ zavisla na kontaktu a tvaru pifimési. Rtizné typy mohou mit odlisné
perkolacni prahy, coz vyzaduje peclivou kontrolu. Pfi dodrzeni teoretickych ptedpokladi 1ze
uspésné dosahnout vyznamného sniZeni intenzity pole. Vyhodou téchto plniv je moZnost

vyuziti 1 pfi stejnosmérném napéti a vyuzity pii mnohem vyssich teplotach nez BaTiOs.

Pozn.: Pro experimentalni cast diplomové prace byl vybran tento zpusob omezeni
intenzity elektrického pole pomoci primeési ZnO. Avsak kviili sloZitosti pripravy tenké vrstvy
s presné definovanymi nelinearnimi vlastnostmi byla tato technologie upravena. Namisto
aplikace tenké vrstvy budou primési ZnO primichany primo do silikonového materialu, coz

umozni upravu izolacniho systéemu jako celku.
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3 Sledovani stavu izolac¢nich systémii

Izola¢ni systémy hraji klicovou roli pro zajisténi bezpecného a spolehlivého provozu.
Proto je nezbytné provadét prubéznou diagnostiku izolacniho systému a sledovat tim jeho
stav. Mezi vlastnosti izolacniho systému, které lze diagnostikovat je fazené méfeni
rezistivity, ztratovy Cinitel a permitivita, elektricka pevnost nebo identifikace fazovych
pirechodi a jejich teplot, analyza tepelné historie nebo mechanickych vlastnosti. To

sledujeme dvéma pfistupy — fenomenologicky a strukturalni.

Tato kapitola se zamétujeme na zéakladni fenomenologické a strukturalni metody.
Popisuje specifické techniky, které jsou pouzity k analyze vybraného silikonového
materidlu. Tyto metody jsou navrzeny s cilem ziskat hlubsi pochopeni chovani a vlastnosti
zkoumaného materialu, coz je klicové pro jeho efektivni vyuziti v praxi a pro optimalizaci

jeho charakteristik.

3.1 Fenomenologicky pristup diagnostiky

Bavime-li se o fenomenologickém pfistupu, zajimaji nds pouze reakce testovaného
objektu na vné&jsi signaly, tzv. ,,Black box“. Timto zptisobem métime naptiklad rezistivitu,
ztratovy Cinitel a permitivitu, elektrickou pevnost a ¢astecné vyboje [23].

a elektrické pevnosti, ovsem zbylé metody jsou klicové ke komplexnimu pochopeni

dielektrickych vlastnosti.

3.1.1 Izolaéni odpor

Podle literatury [23], [24] se metody pro méfeni odporu rozdéluji na dvé kategorie — ptimé
a porovnavaci. Pfima metoda vyuZiva konstantniho napéti, které je pfiloZeno na nezndmy
odpor, a nasledné je vypocitan protékajici proud. Porovnavaci metoda urCuje pomeér

neznamého odporu a zndmého odporu v odporniku pfi konstantnim napéti.

Pro porovnavaci méteni se nejcastéji pouzivda Wheatstonetiv mustek, ktery porovnava
hodnotu neznamého odporu s referen¢nim odporem vysoké hodnoty. Nicmén¢, podle [24]
se tato metoda nehodi pro méfeni, kde proud tekouci vzorkem je Casové zavisly, a pro

kvalitni izolanty.
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Pro méteni vnitini a povrchové rezistivity se doporucuje pifima metoda, tzv. voltampérova
metoda (Obr. 7), ktera vyuziva stejnosmérny zdroj napéti o béznych hladinach 100, 250,
500, 1000 V. Nicméng, volba vhodné hladiny napéti zavisi na méfeném materidlu a jeho
tloust'ce. Vysledny odpor je dopocitan pomoci Ohmova zakona a parametra elektrodového

systému.

I
:M—m}—‘

(a) (b)
3 3
l/i %
I — S
oI\ |\ o— \
\ - \,

Obr. 7: Tti elektrodovy systém pro méfeni odporu voltampérovou metodou pro méfeni (a) vnitini a (b)

povrchové rezistivity. Kde pro (a) 1 - méfici elektroda, 2 - zemnici elektroda a 3 - napétova elektroda. Pro

(b) 1 - méfici elektroda, 2 - napét'ova elektroda a 3 - zemnici elektroda.

3.1.1.1 Absorpcni a resorpcni charakteristiky

diagnostickém méreni se tato metoda vyuziva na zac¢atku diagnostického fetézce [23], [24].
Tyto parametry zahrnuji izola¢ni odpor (Rx), vnitini (pv) a povrchovou (pp) rezistivitu,
polariza¢ni indexy Pi1 a Piio a dals$i parametry jako redukované resorpcni kiivky (RRK) a
plochy pod absorpénimi a resorpénimi kiivkami. CSN IEC 93 "Metody méreni vnitini a
povrchové rezistivity tuhych elektroizolacnich materialit” a CSN IEC 167 "Zkusebni metody
na stanoveni izolacniho odporu tuhych elektroizolacnich materialii" se vénuji metodam

méteni vnitini a povrchové rezistivity tuhych elektroizola¢nich materiali.

Kfivky RRK porovnavaji smérnici linearnich ndhrad redukovanych kiivek, které vychazi
zrovnic (a (3). Lepsi vlastnosti znamenaji vétsi smérnici redukované kiivky, a naopak se
zmenSujici se smérnici jsou vlastnosti horsi.

x =1In(t) — In(15) 2
y = ABS [m( i~ In( 1'15))] (3)
Kde x, y jsou transformované soufadnice (-); t je ¢as v sekundach; itje okamzity proud

v Case t (A); i1s je proud v patnacté sekundé (A)

-12 -



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

Polariza¢ni index pak porovnava odpor v 15 a 60 sekund¢ podle rovnice (4). Rozdélujeme
na jiz zminovany jednominutovy Pi1 a desetiminutovy index Piio.

P :R(’D:ii 4

il :
Ris g

Kde Reo, R15 jsou odpory v 60 a 15 sekundé v (Q) a i1s, iso jsou absorpéni proudy v (A)

3.1.2 Ztratovy Cinitel, permitivita a kapacita

Jednim z klicovych parametrii pro posouzeni kvality izola¢niho systému je ztratovy
Cinitel #g o a kapacita C. Pfed dodanim izola¢niho systému zakaznikovi se obvykle provadi
test na tyto parametry pfi testovaci frekvenci, ktera odpovidd navrzenému pouziti zatizeni.
Mimo klasickou metodu je mozné provést méieni frekvenéni zavislosti a sledovat chovani
dielektrika ze strukturalniho hlediska, coZ je popsano v kapitole 5.5 Sirokopasmova

dielektricka spektroskopie

Dulezitost ztratového Cinitele souvisi zejména s tepelnym priirazem. V ptipadé, ze by
byly ztraty ptili§ vysoké, miize dochazet k lokalnimu piehiati izola¢niho systému, coz mize
vést ke vzniku tepelného prirazu. Zkousky se provadéji zejména v zavislosti na napéti
s konstantni frekvenci. Ztratovy cinitel 1 kapacita maji byt s rostoucim napétim byt
konstantni. Nastane-li stav nazyvany ,,ioniza¢ni koleno* tj. prudky narast hodnot (odklon od
linearity), pak dochazi k zapaleni &astecnych vyboju, které mohou postupné vést az

K priirazu izola¢niho systému. [23], [25], [26]

Historicky je zakladni a vysoce presnou metodou pro méfeni ztratového Cinitele g 6 a
kapacity Scheringiiv mustek (Obr. 8), ktery byl poprvé ptedstaven v roce 1920. Tento typ
mustku je nutné ruéné vyvazovat pomoci odporové a kapacitni dekddy a dosahnout tak
vyvazeni mistku, coz indikuje nulovy indikator. S postupem let vyvoj informacnich
technologii umoznil vytvofit automaticky mustek, ktery porovnava fazovy uhel mezi

meéfenym a referenénim signalem a neni nutné jej jiz vyvazovat. [23], [25], [26]
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Zdroj VN

Obr. 8: Zapojeni Scheringova mustku (ptekresleno z [25]).

3.1.2.1 Scheringtiv mustek

Metici mustek (Obr. 8) se sklada ze dvou galvanicky oddélenych ¢asti — vysokonapétova
a vyvazovaci Cast, spojenych pomoci vzorku a kapacitniho normalu. Princip spociva
v méfeni kapacity Cx a ztratového uhlu ¢ Vv porovnani s normalovym kondenzéatorem.
Takovy kondenzator musi mit témét zanedbatelné ztraty v Sirokém frekvenénim rozsahu,
uvadéno tg 6 <107 a je ¢asto napInén oxidem uhligitym.

Po pfipojeni sinusového napéti dochézi v dasledku ztrat v dielektriku ke zpozdéni proudu
o thel 90— vzhledem k napéti. Proud zpusobi pokles napéti na odporu Rs. Tento pokles je
nasledné nutné vyvazit pomoci odporu R4 a kapacity C4. Pomoci rovnic (5), (6)a (7) se poté

dopocita ztratovy Cinitel a kapacita. [23], [25]

R,
Cx=Cu g ®)

c,
Ry=Ry o (6)
géd=w- Ry - Cy=w-R,-C, (7

vvvvvv

kazdého elektroizola¢niho materialu a elektrického zatizeni. Je rozhodujici pfi navrhu a

konstrukcei kteréhokoliv elektrického stroje a zatizeni [23].

Elektricka pevnost, dale Ep (kV/mm), je hodnota napéti Up (KV), pii kterém dojde

Kk prirazu dielektrika délena jeho vlastni tloustkou d (mm) viz rovnice (8). Zakladni postup,
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jak elektrickou pevnost méfit je pomoci plynule zvySovaného napéti. Jedna se o méreni

podle normy, kdy zvySujeme napéti tak, aby doslo k prurazu mezi 10 a 20 sekundou [23].
U

-7
E,=— (8)
3.1.4 Diagnostika ¢asteénych vyboji

Caste¢ny vyboj (CV) je definovan podle mezinarodniho standardu [27] jako ,,lokdlni
elektricky vyboj, ktery pouze castecné premostuje izolaci mezi vodici a mize nebo nemusi
nastat vedle vodice. Cadstecné vyboje jsou obecné ndsledkem lokdlni koncentrace

elektrického pole v izolaci nebo na povrchu izolace. Obvykle se tyto vyboje objevuji jako

impulsy trvajici mnohem méné nez 1 us."

Aktivita ¢asteénych vyboji mize vést k degradaci izola¢niho systému a upInému selhani
zatizeni. V uréitych piipadech mohou byt CV zpiisobeny $patnou vyrobou, tepelnym
starnutim izolace nebo mechanickym namahanim. Nemusi vést piimo k selhani zafizeni, ale
mohou naznac¢ovat, Ze dochazi ke starnuti a miize byt nutna tidrzba. Dale se méfenim CV da

urcit kvalita vyrobeného izolacniho systému.

Vzhledem k dulezitosti ¢asteénych vyboji Kk tématu prace, je tato problematika

diskutovana v samostatné kapitole &islo 4 Castedné vyboje.

3.2 Strukturalni pristup

V piedchozi kapitole byly diskutovany metody, které vyuzivaly takzvaného ,black
boxu®, tedy nas zajimaly pouze reakce diagnostikovaného objektu na vstupni signal.
Nasledujici kapitoly sleduji vlastnosti materialu ze strukturdlniho pohledu, tedy nas zajima,
co se d¢je ve sktruktufe diagnostikovaného objektu. Cilem je zjisténi zejména fazovych
zmén materidlu, jako je skelny ptfechod, teplota taveni, teplota dekompozice, zjisténi
chemickych vazeb nebo naptiklad chovani dielektrika v elektrostatickém poli ve frekvencni
zavislosti.

Metody zjistujici tyto vlastnosti Ize rozdélit do Ctyt skupin:

e metody zaloZzené na zjiStovani hmotnosti,
e metody zalozené na méfeni energie,
e metody zalozené na méfeni mechanickych vlastnosti,

e metody zaloZené na jinych principech.
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3.2.1 Termogravimetrie (TG)

Jedna se o metodu zalozenou na méteni zmény hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté
a Casu. Material je podroben fizenému teplotnimu ohfevu a vystupem je informace o slozeni
vzorku a jeho chovani [23]. Teplotni ohiev nejcastéji probiha zahtivanim pii konstantni
rychlosti ohievu (napt. 5 °C/min) — dynamické méieni. OvSem existuje 1 moznost tzv.
izotermického méteni, kdy je vzorek ohfivan konstantni teplotou. Dillezitym parametrem
méfeni je dale atmosféra, pifi které ohfev probiha. Ta muze byt reaktivni oxida¢ni nebo

inertni [23], [28].

Vzhledem ke schopnosti méfici aparatury zaznamenat i minimalni zmény hmotnosti
Vv zavislosti na teploté, diky regulaci automatickym teplotnim regulatorem, jsou vysledky
velmi detailni a pfesné. Vysledna data jsou zaznamenéna graficky ve formé termogramu,
kde na ose y je hmotnostni ubytek ¢i pfirtstek vyjadien v % ¢i pg v zavislosti na teploté T
(°C), ¢i casu t (s). Z kiivky lze tedy ur€it pocet rozkladnych reakci, jejich charakteristické
teploty a procentudlni ubytek (pfiristek) hmotnosti. Z rozkladnych procesti pak Ize urcit
stavy jako oxidace materialu, rozklad organickych latek, odpafovani vlhkosti a t€kavych
latek. V praktické aplikaci se Casto lze setkat s vysledky, kdy nelze piesné definovat
jednotlivé déje. Pro lepsi interpretaci se vyuziva prvni derivace podle teploty nebo ¢asu, diky

¢emu vynikaji lokalni extrémy jednotlivych reakci. [23], [28]

Nevyhodou termogravimetrické metody je zaznamenani pouze dé&ji doprovazenych
ubytkem hmotnosti, coZz nemusi byt plné vypovidajici. Z tohoto divodu se obvykle
kombinuje termogravimetrie s ostatnimi analyzami. Castéji se lze tedy setkat s metodou
oznacovanou jako simultanni termickd analyza (STA), kterd vyuziva kombinace s diferencni

skenovaci kalorimetrii (DSC) ¢i diferen¢ni termickou analyzou (DTA) [23].
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3.2.2 Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie zastupuje témeéf nejrozsifenéjsSi metodu pro
materialovou analyzu fyzikalnich d&ji doprovazenych exotermickou? nebo endotermickou?
reaket.

Princip spociva v méfeni rozdilu energie mezi méienym vzorkem a teplotné inertnim
standardem jako funkeci teploty pfi teplotné€ fizeném programu, pficemz je méten elektricky
ptikon potiebny k udrzeni izotermnich podminek [23]. Metoda DSC se dale rozdéluje podle
principu na Heat-flux DSC a vykonové kompenzovana DSC. Rozdil metod je jak

Vv konstrukénim uspotadani, tak i ve vystupnich termogramech viz Obr. 9.

Tepelny tok

Teplota

Obr. 9: Jednoduché znazornéni a porovnani termogramu: a) vykonoveé kompenzovana DSC, b) heat-
flux DSC (piekresleno [23]).
3.2.2.1 Heat-flux DSC
Princip metody heat-flux DSC spociva v méteni teplotniho rozdilu mezi vzorkem a

inertnim standardem jako funkci teploty. Teplotni rozdil je imérny zméné v tepelném toku,

2 Exotermicka (exotermni) reakce je reakce doprovazena uvoliiovanim tepelné energie, protoze reaktanty maji
vetsi energii nez produkty.

% Endotermicka (endotermni) reakce je reakce, pfi niz musime teplo dodéavat, aby reakce neustala. Je opakem
exotermicke.
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respektive pfikonu za jednotku ¢asu [23]. Na konstrukénim schématu na Obr. 10 jsou
znazornény termoclanky sledujici teplotni zmény méfeného i referencniho vzorku. Dalsi
neznazornéné termoclanky analyzuji teplotu pece a termoelektrického disku z konstantanu®,

Vyskytne-li se v pribéhu ohievu fazova pfeména, pak probiha exotermickd nebo
endotermicka reakce. To je doprovazeno zménou tepelného toku protékajiciho skrze
konstantanovy disk, coz je zaznamenano jako piiristek teplotniho rozdilu mezi diskem a
pickou. Pro optimalni méfeni musi byt vzorek plochy, tenky a nemél by vazit vice nez 10
mg. Mezi vyhody vyuziti heat-flux DSC patfi, Ze 1ze vyuzit vétsi vzorky vzhledem k vysoké
citlivosti a moznost méfeni pii teplotach nad 830 °C. Mezi nevyhody patii omezeni rychlosti
narastu teploty, max 10 °C/min a potieba kalibrace pro pievod rozdilu teplot AT na rozdil
entalpii® [23], [28], [29]

Méfeny vzorek Referenéni vzorek
\\ //

Konstantanovy disk

B A

7%
/
S =N /
\—/ é

_—

Termoclanek

T

\

-

1

72 —

Topny ¢len

Obr. 10: Obecné konstrukéni schéma heat-flux DSC (piekresleno z [23]).

3.2.2.2 Vykonové kompenzovand DSC

Princip spocivad v udrZzovani nulového teplotniho rozdilu mezi vzorkem a inertnim
standardem dodavanim energie z nezavislych topnych ¢lent (Obr. 11). Vyhodou tohoto
konstrukéniho uspotadani je vysoka rychlost ohfevu i chlazeni a to az 500 °C/min. Oproti
heat-flux DSC ma tato metoda v termogramech opacény charakter pro jednotlivé fazové
ptechody (Obr. 9). Pro piedstavu endotermni pfechod korespondujici se zvysenim entalpie
se projevi jako pik smérem nahoru (vykon je dodavan do vzorku), naopak u exotermni reakce

(pokles entalpie) vykazuje pik zaporny charakter [23]. Velmi velkou vyhodou vykonové

# Konstantan — slitina niklu a m&di.
% Entalpie (tepelny obsah) je veli¢ina vyjadiujici energii uloZzenou v termodynamickém systému vyjadienou
v joulech.
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kompenzované DSC je to, Ze nepotiebuje nutn¢ kalibraci, diky pfimo dostupnym
informacim o tepelném toku rovnou z topnych elementt. V praxi se vSak kalibrace provadi,
a to zejména kvuli pfevodu udajui do smysluplnych jednotek [23]. Nevyhodou je
elektronicky systém, ktery je citlivy na velmi vysoké teploty, a tudiz nelze bézn¢ pouzivat
pro teploty nad 830 °C. [23], [28], [29]

Vzorek Termoglanky Referenéni vzorek

\ /
7

DN
Og/
DN
DN
T

Nezavislé topné ¢leny

Obr. 11: Obecné konstrukéni uspofadani vykonové kompenzované DSC (piekresleno
z [23]).
3.2.2.3 Detekovatelné parametry
Metody DSC jsou vyuZivany pro ziskani dilezitych parametri nejen pro navrh
elektrickych zafizeni ale také pro optimalizaci vytvrzovaciho rezimu nebo analyzu tepelné

historie. Hlavni ur¢ované parametry jsou [23]:

e urCovani teploty taveni, reak¢niho tepla a teploty skelného ptechodu,
e analyza polymerovych smési a kopolymert,

e analyza tepelné historie a oxidac¢ni stability,

e optimalizace vytvrzovaciho rezimu teplem tvrzenych polymert,

e sledovani technologicky postupti pfi zpracovani,

e urceni reakéni rychlosti, aktivacni energie.

Z idealizovaného pribéhu DSC (Obr. 12) Ize vidét n€kolik zakladnich reakci. Teplota
skelného piechodu se nevyznacuje pikem, ale tzv. schodem. To je zptsobeno tim, ze
nedochazi ke zméné entalpie, ale zméné tepelné kapacity vzorku. S dal§im zvySovanim
teploty se dostaneme do oblasti, kde viskozita klesa a dochazi k transformaci polymeru do
krystalické struktury. Tento d&j se nazyva studena krystalizace a je v podob¢ exotermniho
piku. S dal§im zvySovanim se dostdvame k endotermni reakci, kdy zacne krystalicky

material téct. Tato oblast je nazyvana teplota taveni.[23]
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% Krystalizace Vytvrzovani
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o Oxidace nebo
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'g Oblast teploty skelného .
w pfechodu <~ Taveni

Teplota
Obr. 12: Idealizovany termogram DSC zobrazujici zakladni typy fazovych zmén v polymerech.

(pfekresleno [23]).

3.2.3 Dynamicka mechanicka analyza (DMA)

Dynamickd mechanicka analyza sleduje viskoelastické chovani materidlu zatizeného
oscilujici silou (obvykle sinusového charakteru) jako funkci teploty, zatimco je material
vystaven fizenému teplotnimu ohfevu [23]. Testovany vzorek je pevné upevnén ve
vyménitelném drzaku (Obr. 13), ktery umoziuje namahat vzorek na ohyb, tlak, tah apod.
Jedna se o jednu znejcitlivéjSich metod schopnych interpretovat a charakterizovat

mechanické chovani materialu [23].

Obr. 13: Typy drzakt pro rizné namahani. Zleva — tahovy drzak, kompresni drzak,
tiibodovy ohyb. (ptevzato z [30]).
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Vystup analyzy je analogicky k Sirokopasmové dielektrické spektroskopii (3.2.4).
Vysledny dynamicky modul se sklada z realné ¢asti E* (MPa) a imaginarni ¢asti E° (MPa).
Realnd ¢ast, nazyvana elasticky modul, definuje -elasticitu jako vratnou slozku,
charakterizujici schopnost akumulovat energii [23], [31]. Ztratovy modul pak pfedstavuje
viskozitu, ktera charakterizuje schopnost materialu energii rozptylit, respektive ztratit [23],
[31]. Fazovy thel mezi moduly se pak definuje jako ztratovy Cinitel zg 6 analogicky
k elektrickému, ovsem nesmi byt nikdy zaménén. Cim vyssi je ztratovy &initel, tim vice
prevlada viskozni (neelastickd) slozka, pokud bude hodnota nizsi, poukazuje na elasticky
material. [23], [31]

Z idealizované kiivky zavislosti elastického modulu na teploté (Obr. 14) lze urcit déje
probihajici v materialu. V literatufe [31] a diplomové praci [32] jsou &asti této kiivky
popséany nasledovné:

(1) Nazyvan také y pfechod — Velmi nizka teplota, material je tuhy a sklovity, molekuly
jsou pevné spojeny.

(2) Nazyvan také P pifechod — material se uvolnuje, atomy ziskavaji prostor k pohybu,
dochazi k roztahovéani a ohybu molekulovych vazem.

(3) — (4) Mezi témito body ma material takovou tuhost, kdy odolava deformaci a takovou
pruznost, aby nedoslo k roztfiSténi.

(4) Skelny piechod Tg — fetézce v amorfnich strukturach vykazuji vyrazny kyvavy nebo
rotacni pohyb.

(5) Kaucukovity stav materialu.

(6) Dosazeni bodu tani, material ztraci kaucukovité vlastnosti a méni se v taveninu.

Mimo vySe zminéné vlastnosti 1ze pomoci DMA analyzovat mechanické vlastnosti.
V ptipadé takového zplsobu vznikd meéfenim deformacéni kiivka definujici mechanické
nap¢ti a prodlouzeni vzorku, kdy je mozné z kiivky urcit imérnost pomérného prodlouZeni
a mechanického napéti. Pak plati Hooktiv zdkon® a z ného odvozeny Youngv modul

pruznosti’.

® Hookliv zakon je zékladnim principem elastické deformace t&les. Plati pouze pro malé deformace, kdy se
téleso vraci do své ptivodni podoby, jakmile je ptisobici sila odstranéna.

" Youngiiv modul pruznosti je fyzikdlni konstanta charakterizujici tuhost (odolnost vi¢i deformaci) tuhych
téles, zejména kovu, keramiky a polymert.
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1
(1) @)

Elasticky modul E’ [MPa]

Teplota T [°C]
Obr. 14: Idealizovana ktivka E¢ v zavislosti na teploté (pfekresleno z [31]).

3.2.4 Sirokopasmova dielektricka spektroskopie (BDS)

Jedna se o spektrometrickou metodu zjist'ujici odezvu diagnostikovaného objektu na
harmonicky sinusovy signal o napéti fadové jednotek voltl. Pro analyzu je vyuzivana
komplexni permitivita £ (w) = &' (®) - je () méfitelna v §irokém frekvenénim pasmu az od
10 do 10'2 Hz, ptitemz rozsah je silné zavisly na typu pouzitého analyzatoru. Prakticky
analyzator ziskava data v ¢asové oblasti, kterou nasledné pomoci Fourierovy transformace

pievadi do frekvenéniho spektra.

Aby méfeni nebylo narusené zadnymi vlivy, je dilezité monitorovat teplotu a vlhkost a
udrZovat je konstantni. Pokud by vlhkost nebyla stabilni a byla vyssi nez 0,5 %, mohlo by u
hydrofilnich materiali, jako je naptiklad epoxid, dochazet k difuzi molekul vody z materialu
na jeho povrch a tim narusit vysledky méfeni. Takové naruSeni se projevi poklesem realné
permitivity s klesajici frekvenci. Podle teorie plati princip superpozice, ktery tika, Ze realna
¢ast permitivity je celkovym souctem vSech pfispivajicich relaxacnich procest, jez se
vyskytuji pii vSech frekvencich. Z toho diivodu by méla byt permitivita s Klesajici frekvenci
bud konstantni nebo rostouci. Vyznamny vliv na méfeni ma také zptisob kontaktu vzorku
mezi elektrodami, kdy v zavislosti na typu kontaktu mize dochazet k mezifazovym jevam.
Nevhodna elektroda mtize ptsobit jako bariéra v sérii se vzorkem, coz vede k akumulaci
naboje na rozhrani. Dsledkem pak je narast realné ¢asti permitivity. Uvadénym piikladem
v [33] je naneseni stfibrné pasty na vzorek, kdy pak mohou ionty stiibra migrovat do vzorku

a naruSit méfeni. [33], [34]
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3.2.4.1 Urceni komplexni permitivity
Meérieni dielektrické spektroskopie je zaloZzeno na pifimém métreni komplexni impedance

Z"(w) méfeného vzorku (Obr. 15) pii uréité frekvenci podle nasledujiciho postupu:

U* ()
Z¥(w) = (—J 9)
I’* ()
kde U*(w) je aplikované stiidavé napéti a 1*(w) je méfeny proud.
Odtud je dale vypoctena komplexni kapacita podle:
1
C*(w) =C(w) —jC"(0) =———"" (10)

(joZ* (w))
Za predpokladu paralelniho uspofadani deskového kondenzatoru, které je typicky
pouzivané, se nasledn¢ komplexni permitivita materialu vypocte ze vztahu:
d
e* (o) =¢'(w) =je"" (w) =¢ (w) - e,=C*(w) - e (11)
kde ¢ (w) je relativni permitivita materialu, d je tloustka vzorku a A je plocha
m¢éficich elektrod.

Electrode Sample

Generator

\\

Obr. 15: Zakladni schéma pro Sirokopasmovou spektroskopii (pfevzato z[35])

3.2.4.2 Frekvencni zavislost

Vysledkem dielektrické spektroskopie je jiz zmiflovand zavislost komplexni permitivity
¢*(w) na frekvenci a teploté. Tato veli€ina je rozlozena na dvé slozky — &‘(w) a &*“(w), kdy
prvni zminovana je realnd c¢ast a druhd je imaginarni ¢ast. Realnd slozka (také relativni
permitivita) definuje material jako miru kapacitniho charakteru a schopnost se polarizovat.
Oproti tomu, imaginarni slozka je tzv. ztratové Cislo, urcujici miru ztrat vznikajicich
v dielektriku pisobenim st¥idavého pole. [24], [33], [34], [36]

Zavislost obou parametrti je siln€¢ spojena s polarizacnimi d¢ji, které se odehravaji
Vv dielektrickém materialu. Oba parametry jsou silné€ zavislé na frekvenci stfidavého napéti a
teploté. Plati, Ze s klesajici frekvenci roste relativni permitivita, coz je zpusobeno tim, Ze

K polarizacim pfispivaji veskeré polarizaéni dé&je. Z opa¢ného pohledu, pii rostouci
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frekvenci sledujeme pokles realné slozky, to je zpiisobeno tim, ze jednotlivé dipoly
v materidlu nestihaji reagovat na rychlé zmény pole — dielektricka relaxace. Relaxaéni

proces je charakterizovan lokalnimi maximy zavislosti ¢°“ a poklesy relativni permitivity &°

(viz Obr. 16). [24], [33], [34], [36]

A polarizace T (°C) = konst
£(9) Es na rozhrani '
rezonanéni disperze

relaxacni
polarizace

iontova polarizace

elektronova polarizace

-4
|
______ T=—————f-—-

g'=1

vakuum
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e e Bt kit et X
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I
I
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| I
I
I I
I I
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Obr. 16: Frekven¢ni spektrum polarniho dielektrika pti konstantnim napéti a teploté (pievzato z [37]).

Dalsi moznosti je vyhodnoceni teplotni zavislosti realné a imaginarni ¢asti permitivity
ptipadné ztratového Cinitele pti konstantni frekvenci. Lokalni extrémy na charakteristikach
imaginarni Casti pak odpovidaji pohybu elementarnich dipdolli v zavislosti na teploté.

Tepelny pohyb bud’ podporuje nebo je proti pohybu vyvolavanému elektrickym polem [24].

3.2.5 [Infracervena spektroskopie s Furierovou transformaci (FT-IR)

Infracervend spektroskopie je optickou nedestruktivni analytickou metodou. Analyza
pomoci infracervené spektroskopie je jedna znejCastéjSich technik v organické a
anorganické chemii pro rychlou identifikaci testovan¢ho vzorku a ziskdvani informaci o
struktute latek. Vyhoda této metody, oproti vySe uvedenym metodam, spociva zejména
v rychlé identifikaci vzorku a moznosti porovnani vysledné¢ho spektra s knihovnou jiz
analyzovanych materiald. Z praktického pohledu se mize jednat o dodany material, ktery je

potieba rychle ovéfit uvést do vyroby, pak ostatni metody mohou byt zdlouhavé. [23], [32]

3.2.5.1 Uvod do infracervené spektroskopie
Infracervené spektrum je casti elektromagnetického zatfeni, nachazejici se mezi
viditelnym a mikrovinnym zafenim, kterd je detailnéji rozdélena na blizkou, stiedni a

vzdalenou infracervenou oblast (viz Obr. 17).

-24 -



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

Nem 7.8-10°a2 310" 310%a23410° 3.10°az 3107

NMpm 078az3 3a230 30 aZ 300

Mem™ 12820 az 4000 4000 az 400 400 az 33
Energie E 10 - 37 Kcal/mol 1 - 10 Kcal/mol 0,1 -1 Kcal/mol

Blizka Stredni

—_—— ————— — ——— e ——

Viditelne InfraCervené Mikrovinné
Obr. 17: Infracervena oblast elektromagnetického spektra (piekresleno z [23]).

Jak je uvedeno v Obr. 17, elektromagnetické zateni Ize charakterizovat nékolika zptisoby.
Protoze je zéavislost energie na vinové délce logaritmickd, pouziva se nejcastéji vinocet v
(cm™), ktery 1ze vypocitat podle rovnice (12) jako [23]:

T (12)

1
kde 7 je vinoget vyjadieny v reciprokych centimetrech (cm™) a A je vinova délka v (cm).

vvvvvv

oblast se zjednodusené d4 rozdélit do dvou oblasti na intervalu 4000 az 1500 cm™ a intervalu
1500 az 400 cm™. Prvni oblast je vyznamna vzhledem k detekci funkénich skupin jako je
napiiklad -OH, C=0, N-H nebo -CHs. Oblast v nizsich vlno¢tech je nazyvana jako otisk
prstu daného materialu. Vzhledem k unikatnosti kazdého spektra, 1ze pak podle digitalnich

knihoven s jiz analyzovanymi spektry, presné identifikovat material. [23]

Dopada-li na vzorek infracervené zafeni, je toto zafeni absorbovano jednotlivymi
molekulami a pfeménéno na energii projevujici se vibracemi téchto molekul [23]. Jednotlivé
atomy v molekulach, pii teplotach vySSich nez absolutni nula, neustale vibruji. Je-li
frekvence téchto specifickych vibraci rovna frekvenci infraCerveného zéateni, dochdzi
k pohlceni tohoto zafeni molekulou. Hlavni typy vibraci molekul 1ze rozdélit do 2 zakladnich
skupin [23]:

e valencni vibrace (periodicka zména vazebné délky),
e deformacni vibrace (periodicka zména vazebniho thlu).

Valenéni vibrace jsou takové, pii nichz se atomy vychyluji ve sméru vazby a méni jejich
délku. Toto vychyleni mize byt bud’ symetrické nebo asymetrické. V piipadé deformacnich
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vibraci je to malinko rozsahlejsi. V tomto piipad¢ nedochazi ke zméné vazebné délky, ale
ke zméné vazebniho thlu. Zde se pak rozd€luji na vibrace probihajici v rovin¢ anebo mimo
rovinu ostatnich atomti. Rovinné deformacni vibrace se dale déli na ntizkové a kyvadlové.
Mimorovinné vibrace se rozdéluji dale na vé&jitové a kroutivé. Grafické znazornéni

vibra¢nich pohybu je na Obr. 18.[23]

W W

Valenéni symetricka Valenéni asymetricka Nuzkova - rovinna deformacni
(symmetrical stretching) (asymmetrical stretching) (scissoring, bending in-plane)
. .  a =
Kyvadlova - rovinna Véjirova - mimorovinna Kroutiva - mimorovinna deformacni
deformacni deformacni (twisting, bending out-of-plane)
(rocking, bending in-plane) (wagging, bending out-of-plane)

Obr. 18: Jednotlivé druhy vibraénich pohybti molekuly (ptekresleno z [23]).

Jak jiz bylo zminéné, princip méfeni spociva v interakci vzorku s elektromagnetickym
zafenim, coZ zpUsobuje excitaci molekul na vyS$§i rotacné-vibracni hladiny. To pak
zpusobuje absorpci zafeni o urcitych hladinach energii. Vysledkem jsou pak infracervena
spektra, obsahujici absorpcni pasy charakterizujici skupiny molekul ve vzorku. Dnes se pro
méfeni Vyuzivd zejména metoda infracervené spektroskopie s Fourierovou transformaci
(FT-IR), oproti klasické infracervené spektroskopii pouziva k ziskani spektra praveé
Fourierovu transformaci. FT-IR ma nékolik technik méfeni. Mezi nejb&znéjsi patii
transmisni méfeni a metoda zeslabené totalni reflektance (Attenuated Total Reflectance —
ATR). Pfi prvni zminéné metod¢ dochazi béhem méteni k absorpci Casti zareni a detektor
pak registruje zmény v intenzité infracerveného zateni po prichodu vzorkem. Druha metoda,
ATR je pouzita v praktické ¢asti této prace. Princip je naznacen na Obr. 19, kdy dochazi
k nasobnému uplnému odrazu zafeni na rozhrani vzorku a méficiho krystalu. Infracerveny

paprsek prochazi pouze caste¢né do analyzované¢ho materidlu (cca 2 um), v této vrstve
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dochazi k ¢astecné absorpci zafeni, coz se projevi v totaln€ odrazeném svétle jako zeslabena

cast IR spektra. [23], [38]

Evanescentni
vina

Vzorek v kontaktu
s krystalem

Detektor
\ Infragerveny ATR krystal

—_—
paprsek

Obr. 19: Princip metody ATR (piekresleno [38]).
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4 Castecné vyboje

Jeden z klicovych diagnostickych signalti spociva v detekci Castecnych vyboji v
izolac¢nich systémech. Tyto vyboje mohou byt vnimany jako ,,pocatek konce* izolacniho
systému, protoze jejich prubézny vyskyt postupné snizuje spolehlivost a degraduje izola¢ni
systtm az k uplnému selhani izolace. Zaroven detekce casteCnych vybojii umoziuje
posuzovat kvalitu vyrobeného izola¢niho systému nebo postupné sledovat jeho stav v
provozu. Casteéné vyboje jsou obvykle zptsobeny koncentraci lokalniho elektrického
namahani v dutinkach, na povrchu nebo v okoli vodici, a to ma vliv na izola¢ni systém.[11],

[23]

4.1 Druhy ¢astenych vyboji

Casteené vyboje se rozdéluji do ti zakladnich skupin podle jejich umisténi [11]:
e Vnéjsi CasteCné vyboje se nachazeji v okoli elektrod, nejcastéji na elektrodach s malym
polomérem zakiivenim. Tento typ vybojt je oznaCovan jako koronovy vyboj.
e Vnitini castecné vyboje, které se nachazeji uvnitt dielektrika. Nejcastéji se jednd o
vyboje v plynnych nehomogenitach obklopeny pevnym nebo kapalnym dielektrikem.
Tim jsou mySleny dutinky (bublinky) v pevném dielektriku.

e Povrchové castetné vyboje se nachazeji na rozhrani elektrody a pevného nebo

plynného dielektrika. Timto rozhranim je také oznacovan trojny bod.

4.2 Vliv na izola¢ni systém

Kontinualni pisobeni ¢asteénych vyboji ma na izolacni systém nékolik vlivii— chemické,
erozivni, tepelné a elektrické. Degradace je zptisobena zejména dvéma nevratnymi déji [23]:
chemickymi Uc¢inky a vlivem bombardovani stén dutinek v dielektriku ¢éasticemi, které
dopadaji na povrch dutinky. Vlivem bombardovéni totiZ uvnitf nehomogenity dochazi ke
vzniku krystalt, které byly urCeny jako hydrat kyseliny stavelové [23]. Tyto krystaly pak
vedou Kk vétsi intenzité lokalniho elektrického pole a tim ke zvySeni aktivity ¢asteénych
vyboji. V pfipadé elektrickych ucinkli, miize vysoka intenzita zpusobit elektrické
pfemosténi dutinky a vodivé draha se pak $§ifi skrze dielektrikum. To mé pak za nasledek

rust elektrického stromecku. [11], [23], [39]
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4.3 Veli¢iny vztahujici se k ¢asteénym vybojim
Ceska technicka norma CSN EN 60270 Technika zkousek vysokym napétim — Méfeni
¢aste¢nych vyboju [40] definuje nasledujici dulezité veli¢iny vztazené k méteni ¢asteCnych

vyboju.

e Zdanlivy naboj q impulzu CV

Je takovy naboj, ktery je injektovan ve velmi kratkém case mezi svorky zkouseného
objektu a zpusobi stejnou vychylku jako vlastni proudovy impulz ¢aste¢ného vyboje.
Jednotka je nejCastéji uvadéna jako pikocoulomb (pC)
e Cetnost impulzi n

Jedna se o pomér mezi celkovym poétem impulzii CV zaznamenanych ve vybraném
casovém intervalu a dobou trvani intervalu.
e Opakovaci kmitocet impulzi N

Pocet impulzil ¢astecnych vyboji za sekundu v piipadée stejné¢ vzdalenych impulza.
o Fazovy uhel @&; a ¢as ti vyskytu impulzu

@i = 360 (i /T) (13)

, kde tj je ¢as mezi predeslym kladnym priichodem napéti nulou a impulzem ¢astec¢ného
vyboje a T je perioda zkuSebniho napéti. Fazovy uhel je vyjadfen ve stupnich.
e Zapalovaci napéti ¢asteénych vyboju Ui

Je napéti, pfi kterém jsou poprvé ve zkouseném objektu pozorovany opakujici se
castecné vyboje, je-li napéti postupné zvySovano z niz§i hodnoty, pii které nejsou
detekovany zadné Castecné vyboje.
e Zhaseci napéti ¢astecnych vybojua Ue

Je ptiloZzené napéti, pti kterém se ve zkouSeném objektu piestavaji obévovat opakujici
se casteCné vyboje, je-1i napéti prilozené postupné snizovano z vyssi hodnoty, pii které

jsou pozorované ¢astecné vyboje.

4.4 Zakladni mérici obvod

Detekce ¢astecnych vybojl je zalozena na méfeni proudovych impulzi, které doprovazeji
Caste¢né vyboje. Tyto impulzy 1ze nasledné snimat a vyhodnotit vhodnym obvodem. Princip
spociva v tom, Ze Castecny vyboj vyvola pokles elektrické energie, ktery je umérny néboji
proudového impulzu. Vyboj vyvola v obvodu vyrovnavaci proud, ktery na svorkach méfici

impedance vyvola ekvivalentni napét'ovou odezvu.
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Jako jedna z nejbéznéjsich off-line metod je vyuzivana globalni galvanicka metoda viz
Obr. 20. Ta vyuziva méfici impedance tvofenou RLC ¢lenem s ochrannymi prvky proti
prepéti a méa za ukol odfiltrovani superponovanych pulzit CV od napajeci frekvence. Pied

kazdym meétenim castecnych vybojt, je velmi dilezité provést kalibraci méficiho obvodu.

o— Z
] Ck
U | JE—
Ca —_—
CcC
| zm |0 EC O
[o,

Obr. 20: Zakladni métici obvod (ptekresleno z [23]).

V zakladnim méticim obvod¢ jednotlivé oznaceni odpovida:

U — napajeci napéti,

Z — filtr ruSeni, omezeni vybijeni CV pies impedanci zdroje,

Ca — testovany objekt,

Ck — vazebni kondenzator,

Zm — méfici impedance,

CD — vazebni zafizeni,

CC — spojovaci stinény kabel,

MI — méfici zafizeni.

wwr -

45 Kalibrace mériciho obvodu

Aby byla zajisténa reprodukovatelnost vysledkd, je dulezité pied kazdym méfenim obvod
zkalibrovat. Kalibrace se provadi pfipojenim kalibra¢niho pfistroje do obvodu, pfimo na
meéfeny vzorek. Je zalozena na injektovani kalibra¢niho pulzu o znamé velikosti do
testovaného obvodu z generdtoru kalibracnich pulzi. Ovétuje se kvili tomu, aby bylo

zajisténé, ze obvod je schopen zméfit predepsanou hodnotu ¢asteéného vyboje. [23]

4.6 Vizualizace vybojové ¢innosti

Na zaklad¢ pokrocilych digitdlnich méficich systému, které¢ dokaZzou ziskéavat a ukladat
vektor veli¢in kazdého méteného impulzu (qi, Ui, ti @ i) 1ze vybojovou ¢innost digitalizovat
do takzvanych PRPD (fazove rozlozené charakteristiky ¢astecnych vybojti) diagramut [39].

-30-



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

Diagramy poskytuji informaci o ¢etnosti impulz, tj. barevné body, jejich velikost z hlediska
naboje a fazové rozlozeni. Diky specifi¢nosti diagramii Ize ze zkuSenosti odhalit, jestli se
jedna o ¢aste¢ny vyboj vnitini, povrchovy anebo koronovy. Typické diagramy lze vidét na
Obr. 21.
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Obr. 21: Typické PRPD diagramy pro a) kordénovy ¢aste¢ny vyboj, b) povrchovy ¢aste¢ny vyboj a c)

vnitini ¢astecny vyboj.
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5 Experimentalni ¢ast

Teoreticka ¢ast prace byla zaméfena zejména zalévaci silikonové materidly vyuzivané
pro vykonovou elektroniku. Byla provedena reserSe v oblasti moznosti modifikace hmot tak,
aby doslo ke snizeni vybojové cinnosti. Dale byly diskutovany fenomenologické a
strukturalni metody pro analyzu materialu. Na zaklad¢ zjisténych informaci bude navrzen
experiment, jehoZ cilem je modifikace vybrané silikonové hmoty tak, aby doslo k omezeni
vybojové ¢innosti.

V prvni ¢asti experimentu bude zvoleny material Wacker SilGel 612 podroben
strukturalnim analyzam a nasledné bude modifikovan. Piiprava vzorku pro tyto analyzy je
identicka popsanému postupu v kapitole 5.6.1 Proces zalévani s rozdilem odlévani vzorku
do formy.

Na tomto materialu budou provedeny nasledujici strukturalni analyzy:

e FT-IR analyza,

e diferen¢ni skenovaci kalorimetrie,
e simultanni termickd analyza,

e dynamickad mechanicka analyza,

e Sirokopasmova dielektricka spektroskopie.

Nasledovat bude druha cast, kde je navrzeno specifické experimentalni usporadani
simulujici trojny bod, tak aby byly zajisténé stejné podminky pro vSechny vzorky. Cilem
experimentu bude porovnat tii rizné hmoty z hlediska zapalovaciho napéti a elektrické
pevnosti. Nasledné bude material podrobeny strukturalnim analyzam modifikovan pomoci
polovodivych piimési ZnO. A bude sledovan idealni pomér plnéni tak, aby doslo k omezeni

vybojové ¢innosti.
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5.1 Analyza FT-IR

Infradervend spektroskopie s Fourierovou transformaci byla provadéna pomoci
spektralniho analyzatoru Nicolet 380. Pro analyzu zdkladniho materialu byla zvolena metoda
zeslabené totalni reflektance s vyuzitim krystalu ZnSe®.

Byly analyzovany vzorky materialu Wacker SilGel 612 v poméru slozek 1:1 a 2:1 (A:B).
Dale byl analyzovan zbytek vzorku po vypaleni v ramci STA analyzy. V Obr. 22 jsou
zaznamenana spektra jednotlivych vzorki v rozsahu vinovych &isel od 650 do 4000 cm™. V

Tabulka 3 jsou uvedena vyhodnocena absorpéni pasma.

Silikon 1:1 |'|
05

Abs

0,0 A

0,5 Silikon 2:1 WL
0,0 A

] Siloxane; Alpha;omega-hydroxypolydimethylsiloxane, Licensed to Kabelovna Kabex a.s.

Abs

Abs

0.21Zbytek po vypaleni

Abs

0,0

3500 3000 2500 2000 1500 1000

cm-1

Obr. 22: Infracervena spektra materialu Wacker SilGel 612 a jeho zbytku po vypaleni z analyzy STA.

5.1.1 Vyhodnoceni absorp¢nich pasem

Na zakladé naméfenych spekter a porovnani se spektry v knihovné, byla zjiSténa nejvyssi
shoda na siloxan (97% shoda). Material neobsahuje zadné skupiny navic a zadné nechybi.
Pasma v oblasti 2966 cm™ a 2910 cm™ byla identifikovana jako skupiny C-Hs, pfi¢emz se
pravdépodobné jedna o asymetrickou a symetrickou valenéni C-H vibraci [41]. Oproti tomu,
Vv niz8ich vInoétech, konkrétng 1415 cm™ a 1264 cm™ byly zaznamenany asymetrické a
symetrické vibrace deformacni skupiny C-Hs [41]. Ostry absorp¢ni pik v oblastech 1130 az
1000 cm™* je spojen se skupinami Si-O-Si, které vykazuji asymetrickou valenéni vibraci [41],
[42], [43], [44]. Absorpéni pik kolem 800 cm™ by mohl odpovidat deformaéni vibraci Si-O
[45]. Podle [45] Ize dale predpokladat, ze v nizsich nezaznamenanych vinoctech, okolo 460

cm! by se mohl nachazet absorpéni pas odpovidajici Si-O-Si deformaéni vibraci.

8 Krystal ZnSe — Selenid zine¢naty
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U vzorku po vypaleni jiz nejsou viditelné organické slozky C-H [46], chybi spektralni
pasy Vv oblastech okolo 3000 cm™. Obsahuje pouze absorpéni pas odpovidajici Si-CHs
v oblasti 1000 cm™ 1260 cm™[42].

Tabulka 3: Identifikace jednotlivych vibraci a jejich charakterizace zakladniho materialu

VInodet (cm™) Skupina Typ vibrace Zdroj
2966 C-H Asymetricka valen¢ni [41]
2910 C-H Symetrické valen¢ni [41]
1415 C-H Asymetricka deformacni [41]
1264 C-H Symetricka deformacni [41], [46]
1130 az 1000 Si-O-Si Asymetricka valen¢ni [41], [42], [43], [44]
800 Si-O Deformacni [45]

5.2 Analyza diferené¢ni skenovaci kalorimetrie

Analyza diferen¢ni skenovaci kalorimetrie byla provedena na ptistroji TA Instruments
DSC Q2000. Pro méteni byly vyuzity hlinikové hermetické kelimky, jako prutokovy plyn
byl zvolen dusik pfi rychlosti prutoku 50 ml/min. Teplotni rozsah byl nastaven od -70 do
200 °C s rychlosti ohfevu 10 °C/min. Navazka vzorku cinila pfiblizné 9,5 mg. Méfeni
probihalo v reZimu opakovaného ohfevu (tzv. reheating Heat-Cool-Heat). Prvni ohiev
hodnoti vlastnosti vzorku po vyrobé. Druhy ohiev hodnoti inherentni vlastnosti materialu.

Vystupem tohoto méfeni bylo zjisténi teploty taveni materialu, kterd byla v prvnim i
druhém cyklu témét identicka a to -41,5 °C [47], viz Obr. 23. Pro zaznamenani teploty

skelného piechodu je potteba nizsich teplot, coZ umoziuje Dynamicka mechanické analyza.
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Obr. 23: DSC termogram vlevo prvni ohfev, vpravo druhy ohfev.
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5.3 Simultanni termicka analyza

Simultanni termickd analyza byla provedena na pfistroji TA Instruments SDT Q650.
Vzhledem k vysokému teplotnimu rozsahu 20 az 800 °C byly vyuzity platinové kelimky.
Jako pritokovy plyn byl zvolen vzduch s nastavenym pratokem na 100 ml/min a rychlosti
ohfevu na 10 °C/min.

Termickou analyzou byla zjisténa tepelna stabilita polymerniho materialu do 200 °C, viz
termogram Obr. 24. Pii piekroceni teploty 200 °C dochazi k postupné degradaci materialu
a hmotnostnimu Ubytku. Jednotlivé déje lze od sebe oddélit pomoci derivacni kiivky
(modrd). V rozsahu teplot 400 az 600 °C dochazi k vyrazné ztraté materidlu, coz mize byt

oznaceno jako dekompozice materialu [47].
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Obr. 24: TGA a DTGA signal.

5.4 Dynamicka mechanicka analyza

Na zaklad¢ Analyza diferencni skenovaci kalorimetrie byl u materidlu identifikovan
piechod v oblasti zapornych teplot (-41,5°C). Dle [47] se jedna o taveni. Protoze skelna
transformace tohoto typu materialu se nachazi pod oblasti taveni, bylo pro uréeni teploty
skelného prechodu nutné provést méfeni od nizsich teplot. Pro tyto ucely byla zvolena
dynamicka mechanickd analyza s vyuZzitim chlazeni pomoci tekutého dusiku (DMA), ktera
obecné k popisu chovani materialu vyuziva téi signalu - storage a loss modulus (E” aE”’ v

poradi) a tan J, které jsou popsany v kapitole 3.2.3 Dynamicka mechanicka analyza (DMA).

Na zaklad¢ této analyzy byla identifikovdna tepolta skelného piechodu pii teplote -
114,18°C odpovidajici maximu piku l0ss modulu na Obr. 25. Pti dal§im naristu teploty je v

oblasti kolem -40°C patrna dalsi rekace, ktera koresponduje s vysledky DSC analyzy.
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Nasledn¢ jsou DMA signaly mirn¢ deformované, coz poukazuje na moznou ztratu odezvy

na oscilujici amplitudu v pritbéhu métenti.
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Obr. 25: Porovnani termogramit DMA s vysledky DSC analyzy

55 Sirokopasmova dielektricka spektroskopie

Pro méteni byl pouzit Novocontrol Alpha A analyzator s nastavenym frekvencnim
rozsahem 0,1 Hz do 10 MHz. Ohtev vzorku zajistuje Quatro teplotni kontrolér s nastavenym
rozsahem od -90 do 100 °C. Vzorky o velikosti 4 x 4 cm, v poméru slozek A:B 2:1, byly
pfipraveny a métici napéti bylo nastaveno na 1 Vims. Pfi této analyze byl nejprve sledovan
zékladni material. VVzhledem ke korelaci mezi vybojovou c¢innosti a dielektrickymi
vlastnostmi byly dale sledovany materialy obsahujici plniva ZnO. Napiiklad materialy
S vys$$im ztratovym cinitelem mohou byt nachylnéjsi k ohfevu a tim zptsobit, Ze material
bude nachylngjsi ke vzniku ¢aste€nych vyboji. Z tohoto ditvodu byly pro méteni pfipraveny
vzorky s 0,5 %, 1 % a 5 % wt. ZnO.

5.5.1 Analyza neupraveného materialu Wacker SilGel 612
Byla vyhodnocena frekvencni zavislost realné permitivity a ztratového Cinitele pfi

teplotach od -90 do 100 °C (Obr. 26 a Obr. 27).

5.5.1.1 Vyhodnoceni ztrdtového Cinitele

Zacneme oblasti v Obr. 26, kdy se material nachazi v pevném stavu po skelném piechodé

(-114,5 °C) a pted teplotou taveni (-40 °C). Material ma Vv nizkych frekvencich ztratovy
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ginitel v fadech nizsich nez 1073, ktery se zvysuje s rostouci frekvenci do Fadi vyssich nez
1072, Ptiblizenim se do oblasti taveni se piestdva projevovat rist ztratového &initele ve
vysSich frekvencich a dochéazi k ustileni. Vstupem do oblasti taveni se projevuji malé
zaporné piky v oblasti od 50 Hz do 10 kHz, které se posouvaji se zménou teploty do vysSich
frekvencich. ZvySime-li teplotu, material se dostava nad teplotu taveni (kiivky s kolecky).
V této ¢asti dominuje v nizkych frekvencich vodivostni slozka materidlu, ktera zpisobuje
vysoky ztratovy Cinitel. V moment¢ ustdleni dominance vodivé slozky se ztratovy Cinitel
dostava do tada 10 a opét se projevuji zaporné piky posouvajici se s teplotou do vyssich
frekvencich tak, jak je to popisovano u klasickych polariza¢nich déji v [24]. Za frekvenci
10° Hz je zaznamenén zaporny pik, ktery je zpiisoben chybou méfeni piistroje.

8,00E-01

-90°C
7,00E-01
-70°C
6,00E-01 s0°C
5,00E-01 -40°C
-30°C
20°C
0°C
2,00E-01 20°C

40°C
1,00E-01

0,00E+00
-1,00E-01 100 °C
1,0E-01 1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05 1,0E+06 1,0E+07
Frekvence (Hz)
Obr. 26: Frekvenéni zavislost ztratového ¢initele materialu Wacker SilGel 612
5.5.1.2 Frekvencni zdvislost redlné permitivity
Zavislost redlné permitivity je zaznamendna v Obr. 27, vyhodnocovany jsou stejné teploty
jako pfi frekvenéni zavislosti ztratového Cinitele. Pfed teplotou taveni, ma redlnd permitivita
hodnotu 3 a mirny klesajici charakter s rostouci frekvenci. S pfiblizenim se oblasti teploty
taveni dochazi ke skokové zméné permitivity ze 3 pti -70 °C na 3,6 pfi -40 °C. Tato zména
je zpasobena jiz analyzovanym fazovym piechodem struktury materialu. V zavislosti na
frekvenci si materidl udrzuje konstantni hodnoty bez vyznamnych d&ja. Pii piekroceni

teploty 40 °C se vnizsich frekvencich zadina projevovat vodivostni slozka realné

permitivity, podle teoretickych predpokladd, jak je popsano v [24].
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Obr. 27: Frekven¢ni zavislost realné permitivity materialu Wacker SilGel 612

5.5.2 Analyza vzorkii s primési

Byla provedena stejnd analyza jako v pfedchozim piipadé. Vzorky s hmotnostnim
plnénim 0,5, 1 a 5 % byly sledovany a porovnavany s materidlem bez piimési. Néasledovat
bude porovnani ztratového Cinitele a permitivity V zavislosti na teploté pii konstantni

frekvenci 50 Hz a 1IMHz.

5.5.2.1 Vyhodnoceni zavislosti ztratového Cinitele

Se zvysujicim se procentudlnim plnéni bylo zjisténo zvyseni vodivostni slozky, ktera se
projevuje v nizsich frekvencich. Jsou pozorované stejné fazové prechody jako u vzorkt bez
piimési. Podle piedpokladii se u vzorkil s vy$§im plnénim projevuje vyssi ztratovy Cinitel.
Vzorek s 0,5 % plnénim ma pii 50 Hz téméf o fad vyssi ztratovy &initel (107%) nez vzorek
bez plniv (10#), ovsem pfi teploté vyssi nez 90 °C ma nizsi ztratovy Cinitel vzorek s 0,5 %
plnénim, viz Obr. 28. V piipad¢ konstantni frekvence 1 MHz, viz Obr. 29, jsou prib&hy
vSech vzorki témét identické. U vzorku s 5 % plnéni je ve vyssich teplotach, v zavislosti pii
50 Hz, patrny nastup polariza¢niho déje, ktery by mohl byt zptisoben vlivem ptimési ZnO,
coz by v budoucnu mohlo byt podrobené dalsimu zkoumani, napiiklad vzorkem s jesté

vy$$im plnénim.
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Obr. 28: Zavislost ztratového ¢initele na teploté pti 50 Hz pro jednotlivé vzorky.
2,5E-02
—@— Bez plniv
—@—0,5% wt. ZnO
2,0E-02
1% wt. ZnO
0,
1,5E-02 —®— 5% wt. ZnO
© 1,0E-02
c
m©
'_
5,0E-03
0,0E+00
-5,0E-03
-100 -0 0 Teplota [°C] >0 100 150

Obr. 29: Zavislost ztratového ¢initele na teploté pii 1 MHz pro jednotlivé vzorky.
5.5.2.2 Vyhodnoceni zavislosti realné permitivity
Zaznamenané pribéhy realné permitivity pro 50 Hz a 1 MHz jsou v 0Obr. 30 a Obr. 31
V oblasti taveni i1 zde dochazi ke skokové zméné€ permitivity, je to zplisobené polarizacnim
déjem charakterizujicim tuto zménu. Stejna skokova zména byla zaznamenana i u frekvencni
zavislosti vzorku bez ptimési v Obr. 27. Charakter tohoto je ovlivnén vlastnostmi ZnO plniv.

Vyznamny rozdil oproti vzorkiim bez plniv spociva ve snizeni redlné permitivity.
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Obr. 30: Zavislost realné permitivity pti 50 Hz pro jednotlivé vzorky.
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Obr. 31: Zavislost realné permitivity pii 1 MHz pro jednotlivé vzorky.

r wr W /4

5.6 Sestava pro méreni ¢asteénych vyboji
Seznam pouzitych materialu:

e substrat — keramika Al,O3°,

e vodiva cesta — stiibrnd pasta, 82.0 £ 1.5 % pevnych ¢astic, rezistivita < 4.0

mQ/a®,

® Al,O3— chemicky vzorec pro oxid hlinity
10 Jednotka mQ/o — oznadeni jednotky pro povrchovy odpor na &tverecni jednotku plochy. VyuZziva se
predevsim pro popis odporu v tenkych vrstvach materialu.
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e 3D tiSténa ohradka pro udrzeni zalévaci hmoty,
e zalévaci hmoty — Wacker SilGel 612, Wacker SilGel 613, Sylgard 527,

e polovodiva mikro-plniva ZnO o velikosti <5 um.

Pro uskute¢néni experimentu bylo navrZzeno experimentalni uspofadani elektrod

3

simulujici trojny bod. Elektrodovy systém byl navrzen ve tvaru ,,— |—‘, S presné

definovanymi rozméry. Sipka ptedstavuje ptivodni elektrodu a tvar ,,T simuluje zemnici
elektrodu (Obr. 32). Byly tak definované stejné podminky pro vznik ¢astecnych vyboju a
naslednému preskoku tak, aby bylo mozné data statisticky porovnavat.

Podle navrhu v CAD byla vytvoiena plechova sablona pro $ablonovy tisk. Tento zpisob

byl zvolen po konzultaci zejména kvuli dosaZeni co nejlepsi kvality hrotu.

Discharge test electrodes 80um

5

9

8,5

42

Obr. 32: Rozméry elektrodového systému (vlevo); vytvoiena Sablona (vpravo).

Nasledné¢ substraty s natiSténou vodivou cestou byly podrobeny cyklu dvacetiminutového
suSeni v troubé pti 150 °C a poté cyklu vypalovani pii 850 °C. Vypalovaci cyklus této
stiibrné pasty trva 30-60 minut, pficemZ substraty jsou vystaveny teploté 850 °C pouze po

dobu 10 minut. Pfipravené substraty jsou vidét na Obr. 33.

¥
—»I——‘ T

}_-»l—“—h- »54«54«1»%
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5.6.1 Proces zalévani

Aby bylo mozné elektrodovy systém =zalit silikonovym gelem, byla navrhnuta tzv.
,ohradka®, ktera zabranuje vyteCeni gelu a zajistuje dostateCnou vrstvu izola¢niho
materialu. Pro prvni pokusy byla ohradka pouze upevnéna svorkami (Obr. 34), kdy adhesivni
vlastnosti gelu ptichyti ohradku k substratu. Vzhledem k velikému mnozstvi vzorka byl
tento zplsob nevhodny a bylo vyuzito pro upevnéni vyuzito jednoslozkové silikonové

lepidlo.

Obr. 34: Upevnéni ohradky a zajisténi pfed vyteCenim.

5.6.1.1 Zalévdni elektrodového systému bez primési

V této ¢asti experimentu byly porovnavany tii vybrané materialy jiz zmifiované v kapitole
1.3 Komeréné dostupné materidly. Od kazdého materialu bylo ptipraveno 10 vzorkl kvili
statistickému vyhodnoceni. Do kazdého vzorku bylo navdzeno zhruba 2,5 g izolacniho
materidlu. Doba vytvrzeni ani pomér slozek by dle vyrobce nemél ovliviiovat vysledné
vlastnosti.

Postup ptipravy pro jednotlivé materialy:

Wacker SilGel 612 (oznaceni W612)

1) Michani slozek A:B v poméru 1:1 podle hmotnosti.
2) Michani na magnetické michacce po dobu 5 minut pti 90 otackach za minutu.
3) Promichany material byl stfikackou nanesen na substrat podle hmotnosti 2,5
gramu.
4) Vakuovani po dobu 20 minut.
5) Vyvakuované vzorky byly vytvrzovany 15 minut pii 100 °C.
Wacker SilGel 613 (oznaceni W613)

1) Michani slozek A:B v poméru 1:1 podle hmotnosti.
2) Michani na magnetické michacce po dobu 5 minut pii 90 ota¢kach za minutu.
3) Promichany material byl stfikackou nanesen na substrat podle hmotnosti 2,5

gramu.
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4)
5)

Vakuovani po dobu 20 minut.

Vyvakuované vzorky byly vytvrzovany 10 minut pti 100 °C.

Sylgard 527 (oznaceni S527)

1)
2)
3)

4)
5)

Michani slozek A:B v poméru 1:1 podle hmotnosti.

Michani na magnetické michacce po dobu 5 minut pii 90 otackach za minutu.
Promichany materidl byl stfikackou nanesen na substrat podle hmotnosti 2,5
gramu.

Vakuovani po dobu 20 minut.

Vyvakuované vzorky byly vytvrzovany 35 minut pii 150 °C.

5.6.1.2 Zalévani elektrodového systému s primési ZnO

V této casti experimentu byl zvoleny material Wacker SilGel modifikovan. Pro omezeni

vybojové ¢innosti byla zvolena plniva ZnO [48] od spole¢nosti Sigma-Aldrich o velikosti

<5 um, které méni svou vodivost vlivem zmény intenzity elektrického pole a maji charakter

varistoru [19]. Pro nalezeni optimalniho plnéni byly zvoleny poméry 0,5 %, 1 %, 3% a5 %,

které byly porovnavany se vzorky bez piniv.

Postup piipravy vzorku s piimési ZnO:

1)

2)
3)

4)
5)

6)
7)
8)

Aby doslo k co nejmensi kontaminaci plniv vlhkosti, byly vystaveny neustalému
suseni pii teploté 60 °C.

Do slozek A 1 B byl zvlast’ piidan odpovidajici hmotnostni pomér plniv.
Jednotlivé slozky byly separatné michény v ultrazvukové lazni bez piisobeni
tepla po dobu 40 minut.

Smichani obou slozek do jedné nadobky.

Ultrazvukové michani po dobu 10 minut. Pfi del$im trvani dochazi k vytvrzovani
materialu.

Naneseni stiikackou na substraty podle vahy, opét 2,5 gramu.

Vakuovani po dobu 20 minut.

Vytvrzeni vzorkl pii 100 °C po dobu 15 minut.

5.7 Méreni vybojové ¢innosti a elektrické pevnosti

Mg¢teni probihalo globalni galvanickou metodou s analyzatorem od firmy Doble — PD

Smart. Vzorky byly umistény v oleji (Obr. 35), aby nedoslo k pfeskoku vzduchem. Do
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obvodu byly zapojeny specialni ptivody minimalizujici vliv vybojové aktivity v obvodu
(Obr. 35).

Sledovanym parametrem, pro porovnani jednotlivych izola¢nich materialt z hlediska
vybojové ¢innosti, bylo zvoleno zapalovaci napéti. To bylo zaznamenano pokazdé, jakmile
naboj Qiec prekrocil hodnotu 10 pC. Jak jiz bylo zminéno, polovodivé vlastnosti plniv
ovliviuji vodivost izola¢niho systému. Vzhledem k této skutec¢nosti bylo napéti zvySovano
az do prarazu vzorku. Z prirazného napéti Up (kV) byla vypoctena elektrickd pevnost Ep

(kV/mm), ktera definuje kvalitu izola¢niho systému.

Obr. 35: Nachystany vzorek pro méfeni.

5.7.1 Vyhodnoceni vzorki bez plniv

Tti zvolené dielektrické gely byly méfeny a porovnany v Tabulka 4 a graficky v Obr.
36. Bylo zjisténo, Ze material nejlépe odolavajici vybojové ¢innosti je S527, pfi¢emz ma
ale mensi elektrickou pevnost nez W613. W612 a S527 maji vyssi zapalovaci napéti nez
W613, ovsem oba maji vysokou smérodatnou odchylku Obr. 36. Namétené hodnoty, ze

kterych jsou vyvozeny stiedni hodnoty lze nahlédnout v Ptiloha A az Ptiloha C.

Tabulka 4: Porovnani primémych hodnot zapalovaciho napéti a elektrické pevnosti.

W612 W613 S527

Ui (kV) 9,49 8,90 10,46
Smeér. odchylka 1,63 0,49 1,95
Ep (kV/mm) 9,20 11,13 10,41
Smeér. odchylka 1,35 1,74 1,44
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Obr. 36: Grafické porovnani primérnych hodnot zapalovaciho napéti (vlevo) a elektrické pevnosti
(vpravo).
PRPD diagramy pii zapalovacim napéti jsou znazornény na Obr. 37. Z diagrami bylo
zjiSténo, Ze na hrotu Sipky dochazi ke vzniku korénového vyboje. Lze ocekavat, Ze pomoci

plniv bude ovliviiovan vznik koréonového vyboje.

Pattern overflow Pattem overflow Pattern overflow

Charge

B00pC '\-‘

00 00 1000 1500 2000 2500 3000 3 0p 200 1000 1500 2000 2500 000 3 00 500 1000 1500 2000 2500 3000 3
Phase [°] Phase [°] Phase [°]

Obr. 37: Porovnani PRPD diagramil jednotlivych materialtl. Zleva W612, W613, S527.

5.7.2 Vyhodnoceni vzorki s primési ZnO

Pro modifikaci pomoci pfimési ZnO byl zvolen material Wacker 612. Byl sledovan vliv
pfimési na zapalovaci napéti korénového vyboje na hrotu Sipky. Ctyfi hmotnostni poméry
byly zvoleny a bylo hledano optimalni mnozstvi plniva tak, aby doslo k co nejlepSimu

zvyseni hodnoty zapalovaciho napéti a zaroven k co nejmenSimu snizeni elektrické pevnosti.

Z namétenych vysledka vybojové ¢innosti, viz Tabulka 5, bylo zjisténo, Ze optimalni
mnozstvi plniv je mezi 0,5 az 1 %. V téchto pfipadech jsou si stiedni hodnoty velmi blizké
a zaroven jsou i téméf totozné ve stejném rozptylu smérodatnych odchylek viz Obr. 38.
Oproti vzorklim bez ptfimési ZnO doslo k vyraznému zvySeni hodnot zapalovaciho napéti,

a to témef o 4 kV. Z hlediska elektrické pevnosti jsou si tyto poméry také blizké a dochazi
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ke sniZeni elektrické pevnosti od 1 az 2 kV. Po piekroceni 1 % plnéni dochézi jak ke
znatelnému snizeni zapalovaciho napéti, tak ke snizeni elektrické pevnosti. To je
pravdépodobné zplisobeno znatelnym ovlivnénim rezistivity materidlu vlivem
polovodivych vlastnosti ptimési. Experimentem bylo pozitivné potvrzeno tvrzeni, Ze
pomoci polovodivych plniv lze ovlivnit vybojovou ¢innost V izola¢nim systému. Veskeré

naméfené hodnoty jsou k nahlédnuti v Ptiloha D az Ptiloha G.

Tabulka 5: Porovnani pramérnych hodnot zapalovaciho napéti materiali s plnivy ZnO.

BezZnO (05% ZnO| 1% ZnO | 3% ZnO | 5% ZnO
Ui (kV) 9,49 13,08 12,63 9,03 6,77
Smeér. odchylka 1,63 2,39 1,28 0,61 2,47
Ep (kV/mm) 9,20 7,69 8,14 6,80 6,59
Smeér. odchylka 1,35 0,97 1,29 0,53 0,75
20 12
10
12,63

0o

U, (kv)
5
[e)]

(9]
E, (kv/mm)
N R

9,20
769 814
I I 6,80 6,59

BezZnO 0,5%Zn0 1%ZnO 3% ZnO 5% Zn0O

13,08
15
9,49
I 9,03 677
0 I i 0
Bez Zn0 0,5% Zn0O 1% ZnO 3% ZnO 5% ZnO

Obr. 38: Grafické porovnani primérnych hodnot zapalovaciho napéti a elektrické pevnosti material

s plnivy ZnO.
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6 Diskuse vysledki

Cilem experimentu bylo definovat vybrany material z hlediska strukturalnich analyz.
Nasledné€, na zaklad¢ reSerSni ¢innosti, modifikovat tak, aby doslo k omezeni vybojové
¢innosti. K tomu bylo zvoleno vytvofeni nelinearniho dielektrika s pfimési polovodivych
mikrocastic oxidu zine€natého.

Pomoci analyzy FT-IR byl analyzovan material z hlediska chemického slozeni.
Spektrum, Obr. 22, bylo porovnano s knihovnovymi spektry a byla nalezena 97% shoda na
siloxan. Dale byl sledovan vzorek po analyze STA. Bylo potvrzeno, Ze jiz nejsou viditelné
organické slozky C-H a obsahuje pouze absorpéni pas odpovidajici Si-CHz. Byly
vyhodnoceny jednotlivé absorpéni pasy, které jsou uvedeny v Tabulka 1. Na zakladé metody
DSC, Obr. 23, byl zjistén fazovy piechod oznaéeny jako teplota taveni v oblasti -40 °C. Ke
zjisténi teploty skelného ptechodu byla vyuzita metoda DMA. Ta urcila skelny piechod
v oblasti -114 °C, viz Obr. 25. Pomoci termické analyzy byla uréena tepelnd stabilita
materialu do 200 °C, viz Obr. 24, coz odpovida teoretickym predpokladim, kdy silikonové
hmoty byvaji vyuZivané do téchto teplot. Sirokopasmova dielektricka spektroskopie
vyhodnotila dielektrické vlastnosti ve frekvencni a teplotni zavislosti (Obr. 26 a Obr. 27).
Byly zaznamenany fazové zmény v oblasti teploty taveni pti frekvenéni zavislosti ztratového
Cinitele vzorku bez plniv, viz Obr. 26 a zaporné piky, které maji charakter polarizacnich
déja. Ovsem tento déj, nebyl v praci detailné rozebran. Zavislost realné permitivity také
zaznamenava fazové zmény materidlu v oblasti taveni, kdy dochdzi ke skokové zméné
z hodnoty 3 na 3,6. Dale byly porovnavany dielektrické vlastnosti modifikovanych materialti
s referencnim materidlem. Teplotni zavislost pii konstantni frekvence 50 Hz a 1 MHz byla
vyhodnocena a bylo zjisténo, Ze ptidanim ptimeési dochéazi ke snizeni permitivity. S pfiddnim
ptimési vice nez 0,5 % je ztratovy Cinitel pi1 50 Hz zménén vic nez o tad. V ptipadé¢ 1 MHz
jsou hodnoty témét totozné. Kromé oblasti v okoli teploty taveni nedochazi k vyraznym
polariza¢nim d&jim.

V experimentu pro méieni vybojové Cinnosti byly nejprve porovnany tii rizné gely.
Nejlépe vychazi gel Sylgard 527, ovSem nejlepsi elektrickou pevnost méa Wacker SilGel 613.
Z hlediska druhu vybojové €innosti bylo zjisténo, Ze na hrotu ptivodni elektrody je zapalen
koroénovy vyboj. Pro modifikaci byl zvolen Wacker SilGel 612, do kterého bylo pfimichdno
1,3,52a0,5 % primési podle hmotnosti. S piidanim 3 % a vice ptimési, dochazi k vyraznému

snizeni zapalovaciho napéti a elektrické pevnosti. Zptsobeno vlivem polovodivych
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vlastnosti pfimési. Pridanim 0,5 a 1 % dochazi ke zvyseni zapalovaciho napéti az o 4 kV,
coz je velmi dobry vysledek. Zaroven vSak dochézi ke snizeni elektrické pevnosti o 1 az 2
kilovolty. Je dulezité mit na paméti, ze se jedna o hodnoty méfené v konfiguraci hrot — deska,
a tudiz vznika ostré pole a k prirazu i zapaleni dochazi diive nez v realné aplikaci, kde hrany
z divodu vysoké intenzity pole byvaji geometricky upravené. Nicméné na zakladé

vyhodnocenych dat 1ze experiment oznacit za Gspésny.
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Zhodnoceni a zavér

Cilem prvni ¢asti diplomové prace bylo provést resersi zalévacich hmot pro elektroniku,
zejména pro vykonové aplikace. Na toto téma, vzhledem k neustalému vyvoji, navazuje
problematika ¢astecnych vyboju v téchto aplikacich. Byla polozena otazka, jaké je kritické
misto izola¢niho systému a jak jej upravit, aby splioval pozadavky. Dalsi ¢asti, bylo urcit
vhodné diagnostické metody pro sledovani stavu a vlastnosti t€chto materialit s ohledem
zejména na elektrické, mechanické a tepelné vlastnosti. Na zakladé provedené reserse, bylo
cilem navrhnout vhodné experimenty pro sledovani vybranych vlastnosti a zejména vytvofit
experiment pro sledovani vybojové ¢innosti. Vybojova ¢innost méla byt ovlivnéna jednim

ze zjisténych zplsobl v resersni Casti.

Provedend reSerSe shrnuje vyuzivané zakladni zalévaci hmoty jako jsou epoxidy,
polyuretany a silikony. Vzhledem Kk charakteru prace byly dale detailnéji probirany
silikonové materidly. Byla shrnuta syntéza, vlastnosti a dal$i rozdéleni na jedno a dvou
slozkové materialy a nakonec vyhody / nevyhody silikonovych hmot, viz Obr. 3. V reSersi
byly také vyhledany komer¢ni materidly vhodné jako zalévaci hmoty pro vykonovou
elektroniku a shrnuty jejich zakladni elektrické vlastnosti.

Dalsi ¢ast reSerSe odpovida na otazku, pro¢ je dulezitd vybojova ¢innost ve spojeni
vykonovymi aplikacemi a jak je mozné ji omezit. Byla definovana problematika trojného
bodu, kde dochazi k vysokému ndrdstu intenzity elektrického pole na rozhrani tfech
materiall s riznou permitivitou. Vysokd intenzita ovliviiuje vybojovou ¢innost v izolanim
systému, a ta zvySujicimi se naroky na vysSi napétové hladiny, je klicova k feSeni této
problematiky. Prace odpovida na otazku, jak tuto intenzitu omezit. Byly definovany Ctyfi
techniky a to — geometrické upravy, kompozitni nelinearni dielektrika, kombinace
geometrickych Gprav a nelinearniho dielektrika, a nakonec vysokoteplotni kapaliny, které
aktualné podléhaji intenzivnim vyzkumim.

Nasledovala otazka, jakym zpusobem sledovat stav a vlastnosti téchto izola¢nich
materidli. Ktomu byly metody rozdéleny na fenomenologické a strukturalni.
Fenomenologické diagnostické metody sleduji systém jako ,,Black box“. Byly popsany
metody zaloZené na zjisténi elektroizolacnich vlastnosti a meteni ¢astecnych vyboju, kterym
byla vénovana samostatna kapitola. Navazovaly metody strukturalni. Tyto metody sleduji

stav materidlu z hlediska jeho struktury. Byly uvedeny metody zaloZené na zjiStovani
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hmotnosti, méfeni energie, méieni mechanickych vlastnosti a metody zalozené na jinych

principech.

Experimentalni ¢ast navazuje na zjiSténé teoretické poznatky z hlediska strukturalnich
analyz. Byl zvolen jeden material — Wacker SilGel 612, ktery byl nasledné podroben
jednotlivym analyzadm. Bylo ovéfeno chemické slozeni materidlu, fazové prechody a tepelna
stabilita materialu. Byly vyhodnoceny frekvenéni a teplotni zavislosti ztratového Cinitele a
permitivity, kde byl sledovan zejména vliv teploty taveni na dielektrické vlastnosti a zména
téchto vlastnosti po ptidani pfimési ZnO.

Déle bylo vytvofeno experimentalni elektrodové uspotfadani simulujici trojny bod
Vv zalévacich hmotach. Byla vytvofena Sablona pro Sablonovy tisk, aby byl elektrodovy
systém co nejkvalitngjsi. Elektrodovy systém byl vytvofen na bézné pouzivany keramicky
substrat pro vykonové aplikace. Systém byl zalit tfemi riznymi gely a jednim vybranym
modifikovanym pomoci piimési. Tento zptisob omezeni vybojové ¢innosti byl zvolen na
zaklad¢ reSerSni Cinnosti. Tti vybrané gely byly mezi sebou porovnany a bylo zjisténo, ze
gel Sylgard 527 nejlépe odolava vybojové ¢innosti. Nasledné zvoleny gel Wacker SilGel
612 byl modifikovéan pfimési a porovnan s vzorky bez ptimési. Bylo zjiSténo, Ze ptidani 0,5
az 1 % ptimési ZnO, podle hmotnosti, zvySuje zapalovaci napéti ¢astecnych vyboji az o 4
kV. Experiment potvrdil, Ze na zéklad¢ zjisténych informaci, opravdu lze omezit vybojovou

¢innost v silikonovych hmotach.
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Prilohy

Ptiloha A — Mg¢feni vybojové Cinnosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 612

Ui pii Qiec > 10 pC

Pozadi <1 pC

W612 Vzdalenost elektrod (mm) Ui (kV) Up (kV) Ep (kV/mm)
1 1,897 9,22 11,85 6,25
2 1,903 8,94 17,65 9,27
3 1,900 7,96 17,45 9,18
4 1,903 8,90 16,26 8,54
5 1,979 9,12 22,50 11,37
6 1,899 10,20 18,19 9,58
7 1,803 9,36 20,00 11,09
8 1,918 7,92 16,20 8,45
9 1,912 9,28 17,80 9,31
10 1,908 14,00 17,00 8,91
Stf. hodnota 1,902 9,49 17,49 9,20
Smeér. odchylka 0,040 1,63 2,59 1,35
Minimum 1,803 7,92 11,85 6,25
Maximum 1,979 14,00 22,50 11,37
Median 1,903 9,17 17,55 9,23
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Ptiloha B — M¢éfeni vybojové Cinnosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 613

Ui pii Qiec > 10 pC

Pozadi <1 pC

W613 Vzdalenost elektrod (mm) Ui (kV) Up (kV) Ep (kV/mm)
1 1,907 7,94 27,23 14,28
2 1,919 9,24 24,00 12,51
3 2,019 9,24 21,52 10,66
4 1,888 9,02 23,49 12,44
5 1,945 8,57 16,40 8,43
6 1,889 9,28 23,50 12,44
7 1,903 9,25 16,55 8,70
8 1,861 9,21 20,29 10,90
9 1,899 8,05 18,90 9,95
10 1,884 9,18 20,80 11,04
Stf. hodnota 1,911 8,90 21,27 11,14
Smeér. odchylka 0,042 0,49 3,25 1,74
Minimum 1,861 7,94 16,40 8,43
Maximum 2,019 9,28 27,23 14,28
Median 1,901 9,20 21,16 10,97
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Piiloha C - M¢feni vybojové Cinnosti a elektrické pevnosti hmoty Sylgard 527

Ui pii Qiec > 10 pC

Pozadi <1 pC

S527 Vzdalenost elektrod (mm) Ui (kV) Up (kV) Ep (kV/mm)

1 1,900 13,00 23,41 12,32

2 1,854 12,20 24,08 12,99

3 2,014 12,00 17,23 8,56

4 1,862 8,93 19,93 10,70

5 1,900 6,40 22,39 11,78

6 1,845 10,70 19,00 10,30

7 1,906 10,80 17,45 9,16
8 1,858 9,20 18,63 10,03

9 2,005 9,02 17,41 8,68

10 1,900 12,30 18,65 9,82
Stf. hodnota 1,904 10,46 19,82 10,43
Smeér. odchylka 0,057 1,95 2,43 1,44
Minimum 1,845 6,40 17,23 8,56
Maximum 2,014 13,00 24,08 12,99
Median 1,900 10,75 18,83 10,16




CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

Ptiloha D - M¢éfeni vybojové ¢innosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 612
S ptimési 0,5 % ZnO

Wacker 612 - 0,5% wt ZnO
Ui pii Qiec > 10 pC
Pozadi <1 pC
W612 Vzdalenost elektrod (mm) Ui (kV) | Up (kV) | Ep (kV/mm)
1 1,851 8,10 17,35 9,37
2 1,838 14,20 14,74 8,02
3 1,891 10,00 11,31 5,98
4 1,904 15,80 16,04 8,42
5 1,871 14,20 14,35 7,67
6 1,904 12,30 13,10 6,88
7 1,873 13,50 13,81 7,37
8 1,906 12,10 12,56 6,59
9 1,876 14,50 14,83 7,91
10 1,866 16,10 16,27 8,72
Stf. hodnota 1,878 13,08 14,44 7,69
Smér. odchylka 0,022 2,39 1,74 0,97
Minimum 1,838 8,10 11,31 5,98
Maximum 1,906 16,10 17,35 9,37
Median 1,875 13,85 14,55 7,79
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Ptiloha E - M¢éfeni vybojové Cinnosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 612

S pfimési 1 % ZnO

Wacker 612 - 1% wt ZnO
Ui pii Qiec > 10 pC
Pozadi <1 pC
W612 Vzdalenost elektrod (mm) Ui (kV) | Up (kV) | Ep (kV/mm)
1 1,933 13,10 15,57 8,05
2 1,882 13,10 19,13 10,16
3 1,924 13,10 17,06 8,87
4 1,790 13,00 15,27 8,53
5 1,928 11,70 15,03 7,80
6 1,798 13,30 13,91 7,74
7 1,802 11,40 12,02 6,67
8 1,933 14,80 17,54 9,07
9 1,903 10,00 10,26 5,39
10 1,920 12,80 17,53 9,13
Stf. hodnota 1,881 12,63 15,33 8,14
Smér. odchylka 0,057 1,24 2,57 1,29
Minimum 1,790 10,00 10,26 5,39
Maximum 1,933 14,80 19,13 10,16
Median 1,912 13,05 15,42 8,29
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Ptiloha F - Méfeni vybojové ¢innosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 612

S ptimési 3 % ZnO
Wacker 612 - 3% wt ZnO
Ui pii Qiec > 10 pC
Pozadi <1 pC
W612 Vzdalenost elektrod d (mm) Ui (kV) | Up(kV) | Ep (kV/mm)
1 1,896 9,70 13,00 6,86
2 1,925 8,60 11,00 5,71
3 1,928 8,40 13,00 6,74
4 1,884 9,60 12,40 6,58
5 1,798 9,15 12,68 7,05
6 1,928 8,78 12,30 6,38
7 1,931 8,38 14,49 7,50
8 1,855 10,30 13,10 7,06
9 1,893 8,80 12,25 6,47
10 1,969 8,60 14,94 7,59
Sti. hodnota 1,901 9,03 12,92 6,80
Smér. odchylka 0,045 0,61 1,07 0,53
Minimum 1,798 8,38 11,00 5,71
Maximum 1,969 10,30 14,94 7,59
Median 1,911 8,79 12,84 6,80

Vi



CASTECNE VYBOIJE V SILIKONOVYCH HMOTACH

Ptiloha G - M¢éfeni vybojové ¢innosti a elektrické pevnosti hmoty Wacker SilGel 612

S ptimési 5 % ZnO
Wacker 612 - 5% wt ZnO
Ui pii Qiec > 10 pC
Pozadi <1 pC
W612 Vzdalenost elektrod (mm) | Ui (kV) Up (kV) Ep (kV/mm)
1 1,882 10,00 13,62 7,24
2 1,844 6,30 9,40 5,10
3 1,802 3,00 12,84 7,13
4 1,840 9,00 12,29 6,68
5 1,870 5,00 13,57 7,26
6 1,844 10,30 12,98 7,04
7 1,899 6,70 12,83 6,76
8 1,836 7,90 10,58 5,76
9 1,865 3,00 10,57 5,67
10 1,820 6,50 13,30 7,31
Sti. hodnota 1,850 6,77 12,20 6,59
Smér. odchylka 0,028 2,47 1,40 0,75
Minimum 1,802 3,00 9,40 5,10
Maximum 1,899 10,30 13,62 7,31
Median 1,844 6,60 12,84 6,90

VI



