- electr(Gscope

Cislo I

Teplotni zmény elektrickych vlastnosti nanokompozitu na bazi epoxidové
pryskyrice
H. Polsterova
Ustav elektrotechnologie, VUT v Brné¢,
Technicka 10, Brno
E-mail : polstera@feec.vutbr.cz

Anotace:

Problematikou nanokompozitnich materialit se zabyva fada védnich obord. V elektrotechnice je pozornost
zaméiena predevsim na sledovani jejich elektrickych vlastnosti, jako je elektrickd pevnost, relativni permitivita,

rezistivita a dalsi.

V predloZzeném prispévku jsou uvedeny vysledky meéteni elektrickych vlastnosti

nanokompozitu pfi riznych teplotach. Zakladem experimentalnich vzorkt byla lici epoxidova pryskyfice, plnivo

tvorily nanoéastice TiO, v riznych koncentracich.

Annotation:

Nanocomposits are subject of research in many fields of sciences. Electrical technology focused on the study of
electrical properties of nanocomposites including breakdown strength, relative permittivity, resistivity and other.
This paper describes the results of measurement of electrical parameters of a nanocomposite at various
temperatures. The nanocomposite matrix was casting epoxy resin and nanoparticles were TiO, powder at

different concentracions.

UVOoD

Nanotechnologie jsou v soucasné dobé rychle se
rozvijejici  oblasti v mnoha védnich oborech.
V oblasti  elektrotechniky  se  uplatiuji  jak

v komunikacnich technologiich, tak i ve vykonové
elektrotechnice. Ve vykonové elektrotechnice je
pozornost zaméfena predevS§im na nanokompozitni
materidly, u nichz se ocekava zlepSeni jejich
vlastnosti, a to jak mechanickych, tak i elektrickych.
Mechanismy elektrické vodivosti nanokompoziti za
pritomnosti elektrického pole nejsou dosud zcela
objasnény a jsou predmétem fady studii. Nékteré
ztéchto studii se =zabyvaji snahou o teoretické
vysvétleni jevi, které probihaji v okoli nanocéastic —
v prostoru rozhrani nanocastice-matrice [1]. Dalsi
studie se zaméfuji na sledovani zmeén elektrickych,
pfipadné mechanickych vlastnosti nanokompoziti
(2], [3], [4].

Cilem tohoto pfispévku je analyza elektrickych
vlastnosti nanokompozitniho materialu, v némz
matrici tvori ¢tyfslozkova lici epoxidova pryskyfice,
a plnivem jsou nanocastice oxidu titanicitého (TiO,).

NANOKOMPOZIT

V idedlnim nanokompozitu jsou v homogenni matrici
rovnomeérné rozptyleny castice plniva o rozmérech
fadové nanometrid. Vzdalenost mezi Casticemi klesa
s jejich vzristajici koncentraci. Pfi malém praméru
Castic je tento pokles velmi rychly uz pii nizkych
koncentracich. Vzdalenost vSak nezavisi jen na
koncentraci Castic, ale také na vzajemném poméru
hustot plniva a matrice [1].

V mistech kontaktu matrice s Casticemi vznika
rozhrani. V tomto prostoru dochdzi k postupnym
zménam vlastnosti nanokompozitu, které prechazeji
postupné od vlastnosti ¢astice az po vlastnosti okolni
matrice. Rozhrani obklopuje ¢astici do vzdalenosti
nékolika nanometr. Kontakt ¢astic se zakladni
matrici muze vést ke vzniku nové faze. Ta ma
vlastnosti odlisné jak od vlastnosti matrice, tak i od
vlastnosti plniva, a pravdépodobné ma rozhodujici
vliv na vlastnosti nanokompozitu.

EXPERIMENT

Experimentalni  vzorky  byly  vyrobeny ze
Ctyislozkové lici epoxidové pryskytice. Jako plnivo
byly zvoleny nanocastice oxidu titani¢itého, vyrobce
Sigma-Aldrich [6]. Maximalni primér nanocastic
dosahoval 25 nm, jejich jmenovita hodnota priméru
5 nm. Predpokladan byl sféricky tvar nanocastic.
Cistota pragku TiO, je vyrobcem udavéna jako
99,7 % a plocha povrchu 200-220 m’g™. Castice TiO,
jsou pripravovany kalcinaci pii teplot¢ 300 °C. Pro
experiment bylo na zakladé informaci z literatury
zvoleno plnéni vrozsahu 0,5 az 8 hmotnostnich
procent plniva [2].

Priprava  experimentalnich  vzorki ve tvaru
planparalelnich desticek byla zna¢né ¢asoveé narocna.
Stény formy bylo nutno velmi peclivé opatfit
separatorem, kterym byla silikonova vazelina. Aby
bylo mozno vzorky do formy uspé$né odlit, bylo
nutno pryskyfici pro snizeni jeji viskozity nejprve
zahtat az na teplotu 65 °C. V pfipravené nadobé bylo
do pryskyrice vmichano zvolené mnozstvi nanocastic
plniva. Smés byla vprvni fazi rozmichana
mechanicky, poté nasledovalo michani smési ve
vodni lazni za pomoci ultrazvuku, opét pii



teplot¢ 65 °C. Pfi  michani slozek epoxidové
pryskyfice i pfi pfimichavani nanoplniva se do smési
na vzorky dostavalo velké mnozstvi vzduchu, proto
bylo nutno pripravenou smeés velmi peclivé vakuovat.
Vakuovani muselo probihat opét pii zvysené teploté,
aby se snizila viskozita piipravené smési a vakuovani
se tim usnadnilo. Zvlast u smési na vyrobu vzorki
s vy$§im obsahem nanoplniva, tedy 5 % a 8 %, bylo
nutno smeés vakuovat pomérné¢ dlouho, az nékolik
hodin. Po odstranéni vzduchu ze smési byla smés
nalita do pripravené predehiaté formy. Nasledovalo
dalsi vakuovani smeési pro odstranéni vzduchu, ktery
se mohl do smési dostat v pribehu nalévani do formy.
Proces vytvrzovani probihal ve dvou fazich: nejprve
predtvrzeni pii teploté 90 °C po dobu 3 hodin, pak
vyjmuti vzorkll z formy, a nasledné dotvrzeni pii
teploté 140 °C po dobu 10 hodin.

Rozptyleni nanocéstic v epoxidové matrici bylo
pozorovano pomoci environmentalniho rastrovaciho
elektronového mikroskopu (REM) VEGA TESCAN.
Na obr.1 je uveden snimek vzorku obsahujiciho
5 hmotnostnich procent plniva. Pfes snahu o dokonalé
rozmichani plniva ve smési je zfejmé, Ze nanocastice
v materialu vzorku vytvari drobné shluky.

Vzorky byly umistény do exsikdtoru vnémz byla
udrzovana nulova relativni vlhkost vzduchu.

Meéfeni elektrickych parametrti vzorkl
nanokompozitii probihalo vzdy na sad¢ 10 vzorkd se
shodnym plnénim nanocéasticemi a bylo dvakrat
opakovano. Aby byly zajistény stabilni podminky,
meéteni probihalo v komoie za nulové relativni
vlhkosti.
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Obr. 1: Snimek vzorku obsahujiciho 5 hmotnostnich procent

plniva (elektronovy mikroskop VEGA TESCAN)

Pii experimentu byly proméfovany teplotni zavislosti
vnitini rezistivity, relativni permitivity a ztratového
Cinitele v teplotnim rozsahu 20-120 °C. Teplotni
interval, vnémz meéfeni probihalo, byl volen

s ohledem na skuteCnost, ze elektricka =zafizeni,
v nichz mohou byt tyto materialy pouzity, velmi casto
pracuji pfi teplotach vyssich, nez je pokojova teplota.
Je tedy vhodné znat elektrické vlastnosti materialu
i pro tyto ptipady. Méfeni prokazalo, ze pfi teplotach
20 °C a 40 °C byly rozdily v naméfenych hodnotach
sledovanych veli¢in neprikazné. Vyrazné€ji se vliv
plnéni vzorkl nanocasticemi projevil az pii teplotach
vyssich (60-100 °C).

Vnitini rezistivitu vzorkll sriznym hmotnostnim
procentem plnéni nanocasticemi pii teploté¢ 60 °C
znazoriuje obr. 2. Na obr. 3 je tatdz zavislost métena
pfi teploté 100 °C.

Se zvySovanim teploty dochazi k predpokladanému
poklesu hodnot vnitini rezistivity. Na obou grafech je
v§ak mozno pozorovat zvySeni hodnot vnitini
rezistivity pro 3% plnéni nanocésticemi.
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Obr. 2: Zavislost vnitini rezistivity na obsahu plniva pro

teplotu 60 °C

3,5E410

3,0E410

2,5E410

2,0E+10

puliam]

1,5E+10

1,0E+10

5,4E+09 I
see | || [
0% 0,5% E 5% 8%

2
obsah plniva

Obr. 3: Zavislost vnitini rezistivity na obsahu plniva pro

teplotu 100 °C

Zavislosti relativni permitivity na obsahu plniva pfi
teplotach 60 °C a 100 °C jsou znazornény na obr. 4 a
obr. 5. Pri teplot¢ 60°C jsou hodnoty relativni
permitivity pro vzorek neplnény a vzorky plnéné
0,5% a 3 % plniva pfiblizn¢ stejné, vzrist hodnot
relativni permitivity je znatelny pro plnéni 5 % a 8 %.
Pii teplot¢ 100°C je trend hodnot relativni
permitivity obdobny, nejnizsi hodnotu vykazuje opét
vzorek se 3 % plnéni nanocasticemi.
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Obr. 4: Zavislost relativni permitivity na obsahu plniva

pro teplotu 60 °C

4,6

a4
42
a0
=
"3 38
56 -
34 1 T T T T
0% 0,5% 5% 5% 8%

‘obsah plniva

Obr. 5: Zavislost relativni permitivity na obsahu plniva pro

teplotu 100 °C

Zavislosti ztratového Cinitele na obsahu plniva pro
teploty 60 °C a 100 °C jsou zobrazeny na obr. 6 a
obr. 7.
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Obr. 6: Zavislost ztratového Cinitele na obsahu plniva pro

teplotu 60 °C

Pii teploté 60 °C je mozno sledovat znatelny vzrist
hodnot ztratového Cinitele u plnéni 5 % a 8 %. Pii
teplot¢ 100 °C vykazuji vzorky s obsahem plniva
0,5% a 3% piiblizn¢ stejné hodnoty ztratového
Cinitele, k mirnému zvySeni hodnot opét dochazi
u vzorkl s vy$§im plnénim nanocasticemi.

1,45E-01

1,40E-01

1,35E-01

—1,30E-01
<
21,25E-01
1,15E-01 - ‘ . : :
0% 0,5% 3% 5% 8%

,5% b
obsah plniva

Obr. 7: Zavislost ztratového €initele na obsahu plniva pro

teplotu 100 °C

ZAVER

Byly analyzovany vlastnosti nanokompozitu, ktery
vznikl jako vysledek rozptyleni nanocastic TiO,
v epoxidové matrici. Elektrické vlastnosti samotné
matrice — epoxidové pryskyfice, zniz byly vzorky
vyrobeny, jsou velmi dobré; pii teplot¢ 20 °C
dosahuje vnitini rezistivita hodnot fadové 10" Qm,
ztratovy Cinitel je tadové 107,

Na snimcich z elektronového mikroskopu je znatelné,
ze se mechanickym a ultrazvukovym rozmichanim
smeési plniva a matrice nepodafilo uplné dosdhnout
pozadovaného rovnomeérného rozptyleni nanocastic
TiO, v epoxidové matrici. Pfesto se vliv nanoplniva
pfi experimentu projevil.

U vysledného nanokompozitu je mozno pozorovat pii
zvysenych teplotach nartist hodnot vnitini rezistivity
a pokles relativni permitivity, a to pro vzorky
s obsahem plniva 0,5 hmotnostnich procent a 3
hmotnostni procenta.

Zvyseni hodnot vnitini rezistivity je pravdépodobné
mozno pricitat siln€j$im vazbam mezi casticemi
nanoplniva pfi obsahu plniva blizkém perkolacnimu
prahu [5].

Zmeéna hodnot permitivity souvisi zfejmé se vznikem
treti faze rozhrani, s permitivitou ovlivnénou
soucasn¢ permitivitou nanocastice 1 matrice, kterd
v zavislosti na objemu muize mit rozhodujici vliv na
vyslednou hodnotu relativni permitivity
nanokompozitu.

Hodnoty ztratového Ccinitele se u vzorkd s nizs$im
obsahem plniva vzajemné piili§ nelisi. Tyto hodnoty
se ale zvySuji u vzorkt s obsahem plniva 5 % a 8 %.
Sledovanim elektrickych vlastnosti nanokompozitu
tvoreného epoxidovou pryskyfici a nanocasticemi
oxidu titanicitého se zabyva také prace [4]. Autofi
pouzili pro vyrobu vzorkl nanocastice o velikosti 50
nm a experiment probihal pfi pokojové teplote. Také
oni zaznamenali pokles hodnot relativni permitivity
epoxidovych vzorkl s nizkym obsahem plniva TiO,
(0,1 hmotnostnich procent a 0,5 hmotnostnich
procent). Rovnéz ztratovy Cinitel vykazoval hodnoty
vys§i nez Cisty epoxid jen pro obsah plniva
5 hmotnostnich procent, u nizsich obsaht plniva jsou
tyto hodnoty stejné nebo nizsi nez u vzorka Cistého
epoxidu.

Da se tedy konstatovat, Ze obsah plniva ma vliv na
sledované elektrické veliCiny a tento vliv se zvySujici
se teplotou roste.

Pri prili§ vysokém obsahu plniva je ziejmé jiz
prekrocen perkolacni prah, material je nanocasticemi
presyceny a tato skutecnost se projevuje zhorSenim
sledovanych elektrickych vlastnosti.
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