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Zemanova, M.

VYVOJ NOVE GENERACE ELEKTROIZOLACNICH MATERIALU
VYUZIVAJICICH NETKANE NANOVLAKENNE VRSTVY

Predkladana disertacni prace se zabyva moznostmi zalenéni netkané nanovlakenné
polymerni vrstvy do struktury standardniho tfislozkového elektroizolacniho kompozitu
zalozeného na sklenéné vyztuzi, slidovém papiru a epoxidovém pojivu. Jeji hlavni néplni je
modifikace slozeni tohoto kompozitu s cilem vylepsit jeho dielektrické vlastnosti. Prvni ¢ast
prace je vénovana tivaham o limitech dne$nich elektroizola¢nich systému a poskytuje souhrn
moznosti a vyhod, které vyuziti nanovlakennych vrstev nabizi. Druha cast prace popisuje
celkovy vyvoj modifikovaného elektroizola¢niho kompozitu od samotného vybéru materialu
nanovldkenné vrstvy, pfes optimalizaci technologického postupu vyroby kompozitu az
k charakterizaci jeho vlastnosti. Posledni ¢ast prace popisuje vysledky experimenti, které
mely za cil komplexné popsat vliv netkanych nanovldkennych vrstev, vyrobenych z
polyamidu 6 (PA6) metodou elektrostatického zvlaknovani, na mikrostrukturalni, tepelné i
dielektrické vlastnosti vysledného kompozitu. Bylo zjisténo, ze zakomponovanim
nanovlakenné vrstvy nedochézi ke zhorSeni mechanickych vlastnosti ani elektrické pevnosti,
mirng pak tyto vrstvy snizuji vnitini rezistivitu. Naopak jsou vyznamné snizeny dielektrické
ztraty, coz souvisi s tim, Ze nanovldkenna vrstva ma schopnost mechanicky délit velké
vzduchové bublinky pfirozené ptitomné v kompozitu na vétsi pocet mensich. Tato pracovni
hypotéza byla potvrzena jak vysledky vypocetni rentgenové mikrotomografie, tak méfenim

&asteénych vybojt.

Kli¢ova slova:

Elektroizolaéni materidl, nanoplniva, bezjehlové elektrostatické zvlaknovani,
nanovldkna, dielektrické vlastnosti, mechanické vlastnosti, vypocetni rentgenova
mikrotomografie.
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Zemanova, M.

DEVELOPMENT OF A NEW GENERATION OF ELECTRICAL
INSULATING MATERIALS UTILIZING NONWOVEN NANOFIBERS

The presented doctoral thesis is focused on possibilities of incorporation of a nonwoven
nanofibers polymeric layers into a standard fibre/thermoset-matrix system based on glass
cloth, mica paper and epoxy resin. The main purpose is composition modification of the
previously mentioned composite with the aim to improve its dielectric properties. The first
part of the thesis is concentrated on limits discussion of current electrical insulation systems
and gives a summary of options and advantages that application of nanofiber layers offers.
The second part describes the overall development of a modified electrical insulation
composite starting with the selection of nanofiber layer materials through optimizing of
technological procedures used in the production of composites up to characteristics of its
properties. The last part of the thesis gives a detailed description of experiments results that
were used to comprehensively describe the influence of the nonwoven nanofiber layers (made
from polyamide 6 (PA6) by electrospinning) to microstructural, thermal and dielectric
properties of the final composite. It was found that incorporation of nanofiber layers
deteriorates neither mechanical properties nor electrical strength; these layers slightly
decrease internal resistivity. On the contrary, dielectric losses are decreased due to the ability
of nanofiber layers to split larger air bubbles naturally appearing in composites to a big
number of smaller ones. This hypothesis was confirmed both by X-ray compound

microtomography and measurements of partial discharges.
Keywords:

Electrical insulating material, nanofillers, needleless electrospinning, nanofibers,

dielectric properties, mechanical properties, X-ray computed microtomography.
78 pages 28 pictures 6 tables
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Zemanova, M.

ENTWICKLUNG EINER NEUEN GENERATION VON
ELEKTROISOLIERMATERIALIEN UNTER VERWENDUNG
VON NICHT GEWEBTE NANOFASERSCHICHT

Die vorliegende Dissertation behandelt die Moglichkeit die nicht gewebte Polymer-
Nanofaserschicht in die Struktur eines standardméafigen auf Glasbewehrung, Glimmerpapier
und Epoxidharzbindemittel basierenden Elektroisolierverbundwerkstoffes aus drei
Komponenten einzugliedern. Ihre Hauptaufgabe besteht darin, die Zusammensetzung dieses
Verbundwerkstoffes zu modifizieren, um seine dielektrischen Eigenschaften zu verbessern.
Der erste Teil der Arbeit wird den Erwdgungen iiber die Limite der heutigen
Elektroisolationssysteme gewidmet und enthilt eine Zusammenfassung der Moglichkeiten
und Vorteile, die die Nutzung von Nanofaserschichten anbietet. Der zweite Teil der Arbeit
beschreibt die Gesamtentwicklung des modifizierten Elektroisolierverbundwerkstoffes von
der Auswahl des Werkstoffes der Nanofaserschicht selbst, liber die Verfahrensoptimierung
der Verbundstoffherstellung bis zur Charakterisierung seiner Eigenschaften. Der letzte Teil
der Arbeit beschreibt die Versuchsergebnisse, deren Ziel ist es, den Einfluss der aus Polyamid
6 (PA6) mit der Methode des elektrostatischen Spinnverfahrens hergestellten nicht gewebten
Nanofaserschichten auf mikrostrukturelle, thermische sowie dielektrische Eigenschaften des
sich daraus ergebenden Verbundstoffes umfassend zu beschreiben. Es wurde festgestellt,
dass durch das Einbeziehen der Nanofaserschicht keine Beeintrichtigung ihrer mechanischen
Eigenschaften noch der Durchschlagfestigkeit erfolgt, méBig herabsetzen dann diese
Schichten die innere Resistivitit. Wesentlich verringert werden im Gegenteil die
dielektrischen Verluste, die daraus resultieren, dass die Nanofaserschicht die Fahigkeit hat,
die grofen im Verbundstoff natiirlich vorhandenen Lufteinschliisse in mehrere kleineren
mechanisch zu trennen. Diese Arbeitshypothese wurde sowohl durch die Ergebnisse der

Rontgenmikrotomographie, als auch Messungen der Teilentladung bestétigt.
Schliisselworter:

Elektroisoliermaterial, Nanofiillstoffe, elektrostatischen Spinnverfahren, Nanofasern,
dielektrische Eigenschaften, mechanische Eigenschaften, rontgenmikrotomographie.

78 Seiten 28 Bilder 6 Tabellen
KET, FEL ZCU in Pilsen 2018



Ing. Monika Zemanova, 2018

Vyvoj nové generace elektroizola¢nich materidli vyuzivajicich netkané nanovlakenné vrstvy

OBSAH
LU Y0 0 U 12
1 SOUCASNY STAV PROBLEMATIKY ....ccoeeuemeuenenensnsusssasssssssasasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 14
1.1 ELEKTROIZOLACNT SYSTEMY ..eeuteiiuteerteeiutesteeessee sttt esseesbeessseesaseeesseesasetesseesaseeessnesbeeessbesaneeesnnesneeesaneenens 14
1.2 TECHNOLOGIE ZPRACOVANI ELEKTROIZOLACNICH SYSTEMU TOCIVYCH STROJU w.cnveenvienrieieieneenneereereeneene e 15
1.3 NANOTECHNOLOGIE «.cuveuteuteeeeterseeseestentensessessessesuesseeneensessensessesbesseensessensensesaeabesseeneeaeentenseneeabesaessesneeneenee 19
1.4 POTENCIAL TKANYCH A NETKANYCH TEXTILIT.ceeuttteiuteeiteeentaeestetesstessseeesseesaseeesstesaneeesmsessesessnesaneeessnesnesessnesnens 21
2 CULE PRACE.....c ittt e ettt s st nenas 31
3 POPIS EXPERIMENTU ......ooiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeiiiiinieeeeeeisss s sssseasssss s s s e ssassssssssssssssssssssssseesssnnsssssssseesnnnns 32
3.1  POPIS JEDNOTLIVYCH VSTUPNICH MATERIALU. c....eeeureeruteeereesteeeteesuteeeseesateeeseesabeesnseesabeesneesabeesnseesaseesseesane 33
3.1.1  Izolaéni materidl na bdzi sklo-SlidA-EPOXIM ...........c.ccocueeeveieiiieiieieeeee e 33
3.1.2  NANOVIGKENNG VISEVA ...ttt sttt 34
3.2 VYROBA KOMPOZITU ..couteuteneetenuestenueeutessensenteseestesueeueeusensensesseabesaeeseeseensenseseenbesaeebesaeentensensebesbesbesaeeneentens 36
3.2.1  Prvotni optimalizace VYroDY VZOIKU ............ccceeeeeseeoiesiesiesieesieesieeiesieesieesteesieestseae e saeesseenes 36
3.2.2  HIQUNT @XPOIIMENT .......oeeeeeeeeeeie ettt ettt e e ettt e e e ettt a e e ta e e e s saaaeststseestssaassasssaassssenanns 38
3.3 POPIS POUZITYCH METOD ...uuveeerienureerireesiteesireesiseesereesneesabeesaseesareesaseesareessseesaneeeaseesaneesneesaraeeneesraesseesane 39
3.3.1  SErUKEUIGINT QNIGIYZY ..ottt ettt 40
3.3.2  Meéreni dielektrickyCh VIASTNOSE ...........cc.eeeeecuereeeiiiseesieeeesiteeeeee e esta e e sttt e e eeita e s sseaaeseseeaeens 42
3.3.3  Meéreni mechaniCKyCh VIASTNOST............c..ceeeeuueeeeiieeeeeieeeeceeeeeeetee e tea e e ettt aeesaaaaessaaaeestseaenns 46
4  ROZBOR ZISKANYCH VYSLEDKU A DISKUZE........c.eueeuruemrescnecssicssusessasessasessasessssssssssssssnssssssssssssssass 50
4.1 ORIENTACNT MERENT....eiiiiiiiiiiiie ittt s sb e saa e s ab e s saa s e sa e e aa e e saneesane e 50
4.1.1 FTAIR ettt ettt e ettt e e e e ettt e e e e e ettt e e e e e et it eaeeeeaantreeeas 50
G112 DSCeeeeeeee ettt e ettt e e e e ettt et e e e e ettt e e e e e e et eeaeeee e nnneeeas 51
4.1.3  MikroStruKtur@lIni VIGSTNOSE ..........coeueerieeeieieiieeee ettt 52
414 VNIEENT F@ZISTIVITA ettt ettt sttt ettt et e et e e baeenaeeeees 53
4.1.5  NGPELOVA ZAVISIOSE EAN & ..ottt e et e e e et taa e e st e e e aaaeestaaaesssseaanns 53
N Y = (-] ¢ g [ o I o T=2Y g Lo Y SRS 54
4.1.7  ROZOVA ROUZEVNGLOSTE ..ottt et 55
4.1.8 DIMIA ..ottt ettt aaaaanane 55
4.2 HLAVNT EXPERIMENT ...ttuteuteutetestestesteeueentense st etesaesbesseeueentensansesaeebeeseestensensanbeseeebeeaeeheentensensesbesbesaeeneeneansan 57
4.2.1 VNN FEZISTIVITA. ..ottt 57
4.2.2  NQPELOVA ZAVISIOSE EAN & ..ottt ettt e et e et tea e e et e e et a e e ssaaaeesaseaeens 58
4.2.3  EICKLIICKGA POVINOST .......oeeeeeeeeeeieeeeee e e ettt e ettt e e e et e e et e e e st s e eatsaaeeatssaaestssaesssseaenns 59
4.2.4  ROZOVA NOUZEVNGLOSTE ..ottt 59



Ing. Monika Zemanova, 2018

Vyvoj nové generace elektroizola¢nich materidli vyuzivajicich netkané nanovlakenné vrstvy

4.3 HLAVNI EXPERIMENT - ANALYZA DISTRIBUCE VZDUCHOVYCH BUBLINEK VE VNITRNi STRUKTURE KOMPOZITU ............... 60
4.3.1 1LY ol o R O SRR 60

4.3.2  VYDOJOVA CINNOSTE...c..eeeeieiieeeeeeeet ettt sttt et s et e e se e 63

5  SHRNUTI DOSAZENYCH VYSLEDKU A PRINOSY PRACE ......coeeveeiierirenssisissssssssessssessssssssssssssssssesenees 65
LR 7\ - - SO 67
POUZITA LITERATURA ....coutiureeeetieeisesseeseessessessessssssessessesssessessessssssessessesssessessessssssassessessssssessessessssssessessens 68
SEZNAM PUBLIKACH AUTORA ......ueiieeererereesseeessesessesessssessssssssssssssssssssssssssssssssssesessesesssssssssssssssessssessssssssssn 75



Ing. Monika Zemanova, 2018

Vyvoj nové generace elektroizola¢nich materidli vyuzivajicich netkané nanovlakenné vrstvy

Seznam symbolu a zkratek

PD
Micro-CT
VPI

SiO2
TiO:
Al,O3
Zn0
WOs3
POSS

PAN

CuO

Nb20s

PVA

PCL

PUR

PAG, PA6.6

PAI
PVDF
PEO
PVB
PAN
PS
PET
PTFE
Pl
FT-IR

DSC
DMA
ATR

Caste¢né vyboje (Partial Discharges)

vypocetni rentgenova mikrotomografie

vakuové tlakova impregnace (Vacuum Pressure Impregnation)
oxid kfemicity

oxid titanicity

oxid hlinity

oxid zine¢naty

oxid wolframovy

polyhedralni  oligomerni  silsesquioxany  (Polyhedral  Oligomeric
Silsesquioxane)

polyakrylonitril

oxid méd’naty

Oxid niobovy

polyvinylalkohol

polykaprolakton

polyuretan

polyamid (Cislo udava pocet uhlikovych atomt ve stavebnich jednotkach
fetézcl)

polyamidimide

polyvinyliden fluorid

polyethylenoxid

polyvinylbutyral

polyakrylonitril

polystyren

polyethylenteraftalat

polytetrafluorethylen

polyimid

infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci (Fourier-transform
infrared spectroscopy)

diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (Differential scanning calorimetry)
dynamicka mechanicka analyza (Dynamic Mechanical Analysis)

technika zeslabené totalni reflektance (Attenuated Total Reflectance)
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ZnSe selenid zinecnaty

Pi1 minutovy polariza¢ni index (-)

pi10 desetiminutovy polariza¢ni index (-)
pv vnitini rezistivita (Qm)

tan o ztratovy Cinitel (-)

Ep elektricka pevnost (kV-mm™)

Ui zapalovaci napéti ¢asteénych vyboju (kV)
Qiec zdanlivy naboj (pC)

Ue zhaseci napéti (kV)

E’ elasticky modul (GPa)

E” ztratovy modul (GPa)

Ty teplota skelného prechodu (°C)

c smérodatnd odchylka

a razova houzevnatost (J-mm)

Jc vnitini naboj ¢aste¢nych vyboja (C)
AV¢ napéti na dutince (V)

Cec kapacita dutinky (F)

Ei intenzita elektrického pole (kV-mm™)
€0 permitivita vakua (8.85 x 1072 F-m!)
b polomér dutinky (m)
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Uvod

Z pohledu historického vyvoje se obecné spotieba elektiiny zvySuje kazdym rokem
spolecné s naroky na jeji kontinualni dodavku bez vypadka ¢i odstavek. Za jadro celé
distribu¢ni soustavy mohou byt povazovany generatory a transformétory, které se piimo
podili na vyrob¢ a distribuci elektiiny a jejichz vykony spolecné se spotifebou neustale rostou.
Za nejslabsi Clanek téchto vysokonapétovych strojii pfimo urcujicim jejich konecnou
Zivotnost je vSeobecné povazovan elektroizolacni systém. Vyzkum v této oblasti tedy muze,
z vySe uvedenych divodi, vyrazné ptispét ke zvySeni spolehlivosti elektrizacni soustavy.

V bézné praxi jsou elektroizolacni systémy vystaveny urcitym provoznim podminkam,
destruktivni u¢inky ma napft. tepelné a mechanické namahani, které mize zdsadné€ ovlivnit
vlastnosti téchto materialti. Izola¢ni systémy nékterych strojii obsahuji, z technologickych
davodu, celou fadu nehomogenit. Jedna se naptiklad o vzduchové bublinky uvéznéné
Vv reaktoplastické pryskyfici (matrici), které se v pribéhu provozniho Zivota stroje mohou
roz§ifovat pravé vlivem jeho zatizeni. Pfitomné nehomogenity maji za nasledek vznik
Caste¢nych vyboju, které znacné snizuji Zivotnost celého elektrického stroje. Mimo tyto
typické materidlové nedostatky, nas soucasny trend zvySovani vykoni elektrickych stroji
zaroven s minimalizaci rozméra jejich elektroizolacnich systému, také vede K neustalé
modifikaci pouZitych elektroizolacnich materiall. Je tedy zfejmé, Ze se stale zkoumaji nové
kombinace materiald, které zlepSuji elektroizola¢ni, mechanické i tepelné vlastnosti celych
elektroizolacnich systémt vysokonapétovych strojti.

Jednou z potencialnich moznosti, jak dale vylepsit vlastnosti elektroizola¢nich systémtl,
jsou polymerni nanovlakna, ktera se v soucasnosti stala objektem intenzivniho zkoumani.
V poslednich letech doslo totiz ke zméné u vyroby nanovlakennych struktur vykazujici
ekonomicky a primyslové zajimavé moznosti. Pozadované vlastnosti polymernich
nanovléken se odviji od pfedpokladaného vyuziti materidlu, ktery bude z téchto nanovlaken
zhotoven. Obecné vsak lze fici, Ze zminéna polymerni nanovlakna vynikaji svoji odolnosti,
pevnosti, houZevnatosti ¢i biologickou odbouratelnosti. Pfes jejich vysoky potencidl, nebyly
zatim v oboru elektroizolacnich materiall jejich aplika¢ni moZnosti prozkoumany.

Z tohoto divodu bude v piedkladané diserta¢ni praci nosnou a inovativni myslenkou
pravé analyza moznosti zaclenéni nanovldkenné polymerni vrstvy do struktury bézného
elektroizolaéniho materialu. Této mysSlence se na zdkladé provedené podrobné reSerSe
doposud nikdo nevénoval a to i1 pfes to, Ze netkand nanovldkenna vrstva patii mezi

12
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perspektivni materidly, jejichz ojedinélych vlastnosti i nizké ceny se vyuZzivd v mnoha jinych
oborech (textilni primysl, medicina apod.).

Série zkousek, provedenych v rdmci doktorského studia autorky prokazala, ze jedinecna
struktura nanovldken odoldva pozadovanym vytvrzovacim podminkam a ze celkové
dielektrické chovani vyrabénych kompoziti jimi nebylo negativné ovlivnéno. Vizualni a
numerické analyzy tomografii ziskané rentgenovou vypocetni mikrotomografii (X-ray
Computed Microtomography, micro-CT) naznacuji, Ze nanovlakenna struktura muze pusobit
jako mechanicka zabrana (miizka) omezujici vznik velkych vzduchovych bublinek nebo
jejich ndhodnou aglomeraci béhem vytvrzovani. Tato pozorovani byla podpotena i analyzou
¢aste¢nych vyboju (Partial Discharges, PD), nebot’ bylo opakované pozorovano vyrazné

sniZzeni PD uvnitf struktury materialu s nanovldkenou vrstvou.

13
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1 Soucasny stav problematiky

Zatimco zakladni principy a konstrukce vétSiny elektrickych strojli a zatizeni se jiz cela
desetileti nezménily a lze v této oblasti ocekavat pouze dil¢i vylepSeni, spektrum materiala
pouzivanych pro vyrobu elektroizola¢nich systému je velmi $iroké a neustale se méni. At uz
se jedna o kabelové izolace modifikované vyuzitim nanotechnologii [1, 2, 3], vyzkum
polymernich kabelovych smési s bezhalogenovymi retardéry hofeni [4] ¢i nové izola¢ni
kapaliny pro transformatory [5, 6], elektroizola¢ni technika je dale rozvijena a mezni hranice
doposud pouzivanych materiald jsou stale posouvany. To umoziuje mimo jiné zvysit vykony
stroji a zafizeni, zmensit jejich energetické ztraty (tj. zvysit jejich ucinnost), zajistit vyssi
uroven bezpecnosti, zmensit dopad na Zivotni prostiedi a Vv neposledni fad¢ také zmensit

jejich samotné rozméry.

1.1 Elektroizolacni systémy

Elektroizolacni systém je pro funkci elektrickych zatizeni zcela nezbytny. Jeho hlavnim
ucelem je oddélit dvé mista sriznym elektrickym potencidlem, tak aby mezi nimi
neprochazel elektricky proud. Toho je dosahovano pomoci vhodné zvolenych
elektroizola¢nich materiall, které museji, kromé elektroizola¢ni funkce, spliiovat také mnoho
dalsich pozadavki od mechanické ¢i teplotni odolnosti az po specidlni pozadavky kladené

konkrétni aplikaci.

vvvvvv

patii generatory (turbo a hydrogeneratory) a transformatory. Pokud nebudeme uvadét
vykonové transformatory tvofené elektroizolanim systémem olej-papir, jejichz
problematika neni naplni této prace, mizeme fici, ze z historického hlediska nastal v oblasti
elektroizola¢ni techniky vysokonapét'ovych strojii dilezity prelom v 50-tych letech minulého
stoleti. V tomto obdobi se zacala pro vyrobu elektroizola¢nich kompozitnich materiald,
namisto pievazné prirodnich termoplastickych pojiv (asfalt, Selak aj.), pouzivat synteticka
pojiva reaktoplastického charakteru (epoxidové, polyesterové a silikonové pryskytice) [7, 8,
9]. Dalsich pokroka pak bylo dosahovano ve zptisobu navijeni izolace, kde se misto ru¢niho
navijeni zacalo pouzivat navijeni strojni (robotické), coz do jisté miry odstranilo nékteré
nezadouci jevy [10]. Nicménég, obecné Ize fici, ze od této doby je konstrukce hlavnich
elektroizola¢nich systémi V podstaté podobna. Nejéastéji jsou tvofeny tfislozkovymi
kompozitnimi materialy, které se skladaji z nosné slozky, izolacni bariéry (plniva) a pojiva.

Nosna slozka urcuje zejména mechanické vlastnosti koneéného elektroizolacniho systému
14
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avyrabi se nejCastéji ze sklenéné tkaniny. Mezi dal$i alternativy patfi napt. PEN
(polyethylennaftalatova) ¢i PET (polyethylentereftalatova) folie nebo v ekonomicky
nakladnéjsim provedeni napt. aramidova vlakna® nebo specialné upraveny polyimidovy film?
odolngjsi vuci el. koroné. Snahou vyrobcet je vytvofit nosnou slozku co nejtenci, nebot’ bylo
prokazano [11], Ze napf. pfi pouziti upravené, tenci vrstvy sklenéné tkaniny se zvysuje
pevnost v tahu a zaroven se snizuje intenzita ¢asteénych vybojt. Ten¢i nosna slozka nam také
dovoluje snizit celkovou tloustku izolace ¢i pouzit vét§siho mnozstvi plniva (nejcastéji se
pouziva slidovy papir) pii zachovani stejné tloustky izolace. PInivo piispiva ke zvySeni
elektrické pevnosti kompozitu. V neposledni fadé se snizenim tloustky izolace zvysi také jeji
tepelna vodivost. Posledni slozkou, ktera vaze ob¢ piedeslé v jeden celek je pojivo. V dnesni
dob¢ jsou nejéastéji pouzivany polyesterové ¢i polyesterimidové pryskyiice. Pojivo jako
takové, je diky jeho nejcastéji organickému charakteru, povazovano za nejslabsi ¢lanek vyse
popsanych kompozitnich materiald, zna¢né ovlivitujicim celkovou spolehlivost a technickou
zivotnost elektrického stroje. I pfes intenzivni vyzkum v této oblasti postupné dochazi
k dosazeni meznich moznosti téchto izolaci. Kompozity s epoxidovym pojivem jsou dle
normy CSN EN 60085 [12] klasifikovany teplotni tfidou F (155 °C), ptip. H (180 °C) [7].
V dnesni dob¢ jsou k dispozici také vylepSena pojiva zalozena na polyesteru s polyamid-
imidovym povlakem nebo samotnym polyamid-imidem umoziujici pouziti i ve strojich
teplotni tfidy do 220 °C [10].

1.2 Technologie zpracovani elektroizolacnich systémii tocivych strojit

V soucasnosti jsou hlavni elektroizola¢ni systémy vysokonapétovych to¢ivych stroji
zpracovavany bud’ technologii VPI (vakuové tlakova impregnace) nebo technologii
oznacovanou jako ,resin-rich” [7, 8]. Zakladem pro oba zminéné vyrobni postupy jsou
specidlni, ¢asteCné ¢i plné predimpregnované, elektroizolacni pasky liSici se pfedevsim

V mnozZstvi a typu pojiva, které je v nich obsazeno.

Pokud je elektroizolacni systém vyrabén technologii resin-rich, je vyuzivano
predimpregnovanych elektroizolaénich pasek nebo celych archil (tzv. prepregi®) s konednym
obsahem pojiva, které tvoii ptiblizné 25 — 40 % z celkového obsahu pasky. Paska je tedy, jiz

pfi jeji samotné vyrobég, zcela dostatecné prosycena (obohacena) pryskyfici. Odtud také

! Mezi nejznaméjsi pati{ materidl Nomex uvedeny na trh firmou DuPont.
2 Mezi nejznaméjsi patii material Kapton (DuPont).
3 Z angl. ,,pre-impregnated* composite fibers.
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nézev této technologie. Izola¢ni pasky jsou na vodi¢ ovijeny v &4ste¢né vytvrzeném stavu®.
Po navinuti jsou pasky dale vytvrzovany za zvysené teploty a tlaku, ¢imz vytvofi spole¢né
s vodi¢em pevny a kompaktni celek. Pribéh vytvrzovani ma né€kolik fazi od prvotniho zahtati
a prechodu pryskyfice do gelového stavu po nasledné stlaceni a spojeni vrstev vV kompaktni
celek a zaroven vytvarovani izolace do konecného tvaru. Proces vytvrzovani je zakoncen
fizenym chlazenim. Pfi vyrobé neni vyuzivdno vakua ani jiného zplsobu odplynéni
pryskyfice, proto se V izolacich vyrobenych touto technologii bézné¢ vyskytuji vzduchové
bublinky, které nasledné, v provoznich podminkach stroje, mohou vést ke zvySeni
dielektrickych ztrat a v meznich ptipadech az k elektrickym priraziim izolace. Naopak,
vyhodou technologie resin-rich je vytvrzovani jednotlivych civek zvlast a jejich vkladani do
stroje az po vytvrzeni, coz umoziuje v ptipadé poruchy relativné snadnou demontaz vadného

dilu.

Alternativou k vyse popsané technologii resin-rich, je technologie VPI, pro kterou se
pouzivaji materialy s velmi nizkym obsahem pryskytice (do 7 %). Jedna se o minimalni
mnozstvi, které je potfebné pro udrzeni integrity pasky, tj. pro spojeni plniva a nosného
materialu. Pfi samotné vyrobé elektroizolaéniho systému nejprve prob&éhne navinuti izolace,
poté je celé vinuti ponofeno do impregnacéni pryskyftice a vytvrzeno ve vakuu v autoklavu.
Tim dochazi k lepSimu rozliti pryskyfice a vyplnéni vSech ptipadnych dutin uvnitt izolace.
Hlavni vyhodou je vysokd homogenita systému, diky které dochazi k lepSimu odvodu
ztratového tepla. Dobra vazba mezi vinutim a magnetickym obvodem stroje zarucuje
vysokou odolnost proti vlhkému a chemicky agresivnimu prostiedi. Technologie VPI vSak
vyzaduje od pryskyfice sofistikovangjsi vlastnosti, napfiklad nizkou viskozitu
Vv pfedgelaénim stadiu vytvrzovani, a vzhledem Kk vyuziti vakua i specialni autoklav.
Z dtivodu finanéni naro¢nosti takovéhoto zatizeni, je VPI technologie ekonomicky vyhodna
pouze do wurCité velikosti stroje. Vzhledem Kktomu, Zze -elektroizolacni systémy
vysokonapétovych to¢ivych stroji mohou dosahovat zna¢nych rozmért, je obecné pro jejich
zpracovani ¢astéji pouzivana technologie resin-rich. Ovsem, existuji i vyjimky, kdy se napft.
technologii vakuové tlakové impregnace, konkrétnéji tzv. GVPI (Global Vacuum Pressure
Impregnation), spole¢né s izolaénim systémem MICALASTIC®® dostaneme aZ k vykoniim

stroje 300 MW [13, 14]. Nicméng, i pies nesporné vyhody vakuové tlakové impregnace

4 Pro &aste¢né vytvrzeny stav pasky se miizeme setkat také s oznacenim ,,bily stav* nebo také ,,B-stav*.

5 Vyvinuto spoleénosti Siemens v roce 1988.
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zUstava jeji podstatnou nevyhodou problematicka a nakladna oprava vinuti v pfipadé poruchy
stroje a Vv ptipad¢ vyroby pouze omezeného mnozstvi kust i velmi vysoké naklady

na specialni autoklav.

Pokud se vratime zpét od zpracovatelskych technologii k vyvoji v oblasti samotnych
elektroizola¢nich materiala lze fici, Ze po urcitém ustaleni jejich portfolia se vyvoj Vv této

oblasti zaméfil na [7]:

a) zvyseni tepelné vodivosti izolace,

b) hledani moznosti a zptsobu redukce vnitfnich nehomogenit pii vyrobé izola¢niho
systému (vzduchové bublinky, necistoty), a tim potazmo ke snizeni rovné vybojové
¢innosti.

Téma predkladané disertacni prace je uzce spojeno zejména s druhym bodem tohoto
kratkého vyc¢tu. V tomto ohledu Ize fici, Ze existuje nékolik dtivodi pro ptitomnost bublinek,
které zvySuji i porovitost standardné pouzivaného resin-rich elektroizolacniho materialu
(podrobnéji k jeho slozeni viz kapitola 3.1.1.). Jak jiz bylo mnohokrat diskutovano
v literatuie [15, 16, 17, 18, 19, 20] tyto dutinky mohou pochazet napf. z:

a) rozpusténé a adsorbované vody ¢i jinych t€kavych slozek na povrchu prepregu,
b) vzduchovych bublinek zachycenych mezi predimpregnovanymi vrstvami béhem
jejich skladani a nésledné laminace,
c) zbytkovych rozpoustédel nebo jinych tékavych latek ptitomnych v pryskyfici,
d) poérovitosti vyplyvajici z nedostatecného smaceni vlaken vyztuze.
Prestoze stale neexistuje jasny kli¢ k ureni vyznamnosti vSech vyse uvedenych faktori
[17], autofi obecné souhlasi s tim, ze nadmérnd porovitost muze zhor$it mechanické

vlastnosti vyrobenych kompozita [15, 21, 22, 23, 24].

Mezi bézné metody pro snizeni mnozstvi bublinek v materialu patii pouziti vakua béhem
procesu vytvrzovani, pouZiti pfedimpregnovanych materiali se zanedbatelnym obsahem
rozpoustédel [25], nebo se specialné vytvofenymi vakuovymi kanaly [26] ¢i navrh
sofistikovangjSich teplotnich cykli [16, 23] odvozenych z detailni znalosti procesu
vytvrzovani pryskyfice [27]. AvSak, 1 kdyz jsou pouzity vSechny vyse uvedené zplisoby
snizovani porovitosti, eliminace vzniku ¢i pohybu nékterych dutin (tj. bublinek) ve struktuie
kompozitu je prakticky nemozna, protoze samotna vlakna vyztuze predstavuji bariéru, ktera

brani jejich vytlaovani smérem ven z kompozitni struktury v pribéhu vyroby [15].
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Tato prace se zaméiuje predev§im na ty elektroizola¢ni materialy, u kterych neni, at’ uz
z technologickych ¢i ekonomickych divoda, vyhodné pouziti vakua pii jejich zpracovani.
To piirozen¢ vede K jejich zvySené poréznosti, ktera je charakteristicka pro vySe popsanou
technologii resin-rich. Z tohoto divodu je velmi zadouci nalézt G¢innou metodu eliminace
poctu ¢i velikosti dutin  vznikajicich ve wvnitini struktufe téchto materidlovych
elektroizolacnich systému. S dutinkami souvisi také jejich zvySena nachylnost k degradaci
¢astecnymi vyboji. Mezi dalsi problémy soucasné pouzivanych materialt patii také citlivost
vaci pulznimu napéti, které je stale vice vyuzivano v oblasti vykonové elektroniky pro fizeni
otaCek asynchronnich motorti. Pfitom, pulzni napéti je schopné dle provedenych vyzkumi
[28] zkratit Zivotnost izola¢nich systéml az na jednu tietinu oproti ptipadim, kdy je
vyuzivano pro napajeni napéti se sinusovym priubéhem. Tyto a podobné problémy je nutné
dale tesit a hledat nové cesty k vylepSeni vlastnosti soucasné pouzivanych elektroizola¢nich
systémt a tim zvysit spolehlivost a bezpecnost velkych energetickych celkt. Jedno
Z moznych feSeni se nabizi v modifikaci ¢i v krajnim ptipad¢ v uplné ndhrad¢ soucasné
pouzivanych materialu. PfiCemz, pifi vybéru je nezbytné respektovat pozadavky
na jednoduchou vyrobu, ekonomickou dostupnost pouzitych materialti a technologii a jejich
co nejmensi vliv na zivotni prostiedi. V minulosti i v soucasnosti se témto otazkam vénovala
a vénuje velkd pozornost. Dlikazem rozmanitosti tohoto oboru jsou mnohé konference
sponzorované spole¢nosti IEEE DEIS (Dielectrics and Electrical Insulation Society) z nichz
zejména konference CEIDP (Conference on Electrical Insulation and Dielectric
Phenomena), se svoji témét stoletou historii, doklada dulezitost a tradici tohoto oboru.
Podrobné;jsi resersi ¢lanku z téchto konferenci, ale i ¢lankt z ¢asopistt IEEE Transactions on
Dielectrics and Electrical Insulation a IEEE Electrical Insulation Magazine, vydavanych
spolecnosti IEEE DEIS zjistime, ze se této tématice vénuje skute¢né velka pozornost a to at’
uz se jedna o posuzovani elektroizola¢nich materialti napf. méfenim ¢aste¢nych vyboju [29],
¢i modifikaci jejich vlastnosti pomoci nanocastic [30, 31].

Za obor budoucnosti jsou stale vice povazovany V uvodu zminéné nanotechnologie,
které v oblasti materialového inZenyrstvi oteviraji zcela nové moznosti. Nanotechnologie

ptirozen¢ pronikly 1 do elektroizola¢ni techniky, proto se jim podrobnéji bude vénovat

nasledujici kapitola.
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1.3 Nanotechnologie

Nanotechnologie nejsou novinkou konce 20. stoleti, jsou vSude kolem nas v ptirodé
a z historického hlediska byly znamé a pouzivané jiz v dobé Rimské fise (Lykurgovy pohary)
[32]. Pocatek modernich nanotechnologii je spjat s fyzikem Richardem P. Feynmanem®,
ktery jako prvni upozornil na moznosti z oblasti ,,nanosvéta®“ ve své prednasce ,,There's
Plenty of Room at the Bottom* z roku 1959. Ptesto, ze od této revolu¢ni prednasky jiz byl
publikovan nespocet vyzkumnych praci, stale se v podstat¢ uc¢ime porozumét zédkonlim,
kterymi se tidi veskeré chemické 1 fyzikalni procesy odehravajici se v hmot¢ na molekularni
¢i atomarni urovni [33]. Vlastnosti takto malych uskupeni hmoty jsou jen tézko pred-

vidatelné podle poznatki, které zname z vétsich téles.

Prilomovou udalosti v nanotechnologiich bylo vynalezeni pfistroji umoznujici nejen
pozorovani, ale i manipulaci s jednotlivymi atomy a molekulami (rastrovaci tunelovy
mikroskop, mikroskop atomarnich sil). Ve strojirenstvi zacalo obrabéni s nanometrickou
ptesnosti a objevila se vyroba ¢ipt blizicich se rozméru 100 nm. Moznosti téchto materiald
zacCaly byt vyuzivany i biology a nanotechnologie pronikly také do oblasti mediciny, farmacie

a biotechnologie [33].

Nanotechnologie tedy miZeme povazovat za oblast soustied’ujici vice klasickych
védnich obort, jako jsou chemie, fyzika, biologie, inzenyrstvi, elektronika atd. Od roku 2011
je termin ,,nanomaterial oficialné definovan jako [34]: ,,Prirodni materidal, material vznikly
Jjako vedlejsi produkt nebo material vyrobeny, obsahujici castice v neslouceném stavu nebo
jako agregat ¢i aglomerat, ve kterém je u 50 % nebo vice castic ve velikostnim rozdéleni

Jeden nebo vice vnéjsich rozmeru v rozmezi velikosti 1 nm - 100 nm.*

Vyvoj téchto inovativnich latek je jednozna¢n€ vyznamnou hnaci silou evropské
konkurenceschopnosti. Pocet zaznaml obsahujicich v nazvu, abstraktu ¢i v klicovych
slovech klicové slovo ,,nano* v databazi Scopus v letech 2005 az 2017 skute¢né téméf
linearné roste, jak je ziejmé z Obr. 1 (modré kiivka)’. Ditkazem toho, Ze tento intenzivné se

rozvijejici obor pronikl i do oblasti elektroizolaéni techniky je ervena kiivka® v tomtéz

® Richard P. Feynman (1918 — 1988) — americky fyzik, nositel Nobelovy ceny za fyziku, na jehoZ podest je
kazdoro¢né udélovana Feynmanova cena za piinos v oboru nanotechnologie [97].
7'V databazi Scopus vyhledano kli¢ové slovo ,,nano*“ v oblasti Article title, Abstract, Keywords.
8 \V/ databazi Scopus vyhledano slovo ,,nano** v oblasti Article title, Abstract, Keywords a omezeno druhym
filtrem ,,CEIDP* v oblasti Conference.
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obrazku, ktera reprezentuje pocet zdznamu s kliCovym slovem ,,nano*“ ve sbornicich vyse
zminéné prestizni konference (CEIDP) v prubehu let 2005 az 2017. Zde je viditelny stéle se
zvysujici zajem, s maximem piispévkl k tomuto tématu v roce 2013, po kterém dochazi

docasné k atlumu, ovSem, hned v nasledujicich letech se opét objevuje vzestupna tendence.
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Obr. 1: Pocet zaznamu s klicovym slovem ,,nano** v databazi Scopus a ve

sbornicich CEIDP (zdroj: www.scopus.com, k datu 6. 7. 2018).

Pfi podrobnéjsim studiu zaznamu ze sborniktit CEIDP zjistime, Ze dosavadni vyzkumy
jsou zaméfeny zejména na nanocasticemi plnéné materidly®, pro které se ustalilo oznadeni
»Casticové nanokompozity” [35]. V téchto kompozitech jsou nanocastice zaclenovany
do polymerni matrice. V dne$ni dobé je komeréné dostupnych mnoho rtznych druhi
nanocastic, ovSem V oblasti silnoproudé elektrotechniky je pozornost zamétena zejména na
jilové mineraly (mezi nejpouzivangjsi vrstvené silikaty patii montmorillonit, hektorit a
saponit) [36, 37] ¢i anorganické oxidy (SiO2, TiO2 Al203, ZnO, WO3) [30, 38, 39]. Dalsim
modifikace (fuleren, grafen, uhlikové nanotrubice) [40], synteticky vyrabéné POSS

(Polyhedral Oligomeric Silsesquioxane) ¢astice, které jsou 1épe zaclenitelné do matrice, ¢imz

% Obecng, jako nanoplniva, nazyvame &astice o velikosti 1 — 100 nm, jejichZ objemové plnéni v kompozitu se
pohybuje do 10 % [44].
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zlepSuji homogenitu a v kone¢ném disledku i elektrické vlastnosti kompozitu [41]. Dale jsou

znamy i studie s pouzitim vice typt plnéni, napt. [42].

K pochopeni vlastnosti a jevli, které polymerni nanokompozity vykazuji jako
dielektrikum, byly navrzeny rtizné teorie a modely (napi. Lewistiv model, Tsagaropoulostv
model, Tanakou navrzeny ,,multi-core* model aj.) [43]. Nicméng, vyhody nanocasticovych
kompoziti vzdy zavisi na konkrétnim pouzitém materidlu a Ize je obecné shrnout tak, ze
nanocastice pfidané do kompozitu ve formé plniva Vv nékterych piipadech vylepsuji
elektrické, mechanické i1 tepelné vlastnosti, zvysSuji vahovou (oxidac¢ni) stabilitu, snizuji
koeficient teplotni roztaznosti a snizuji hotlavost materialu [30, 44]. Naopak, za jejich
nevyhodu Ize povazovat stale jeSt€é vysokou cenu a tendenci nékterych nanocastic
ke shlukovani ve vétsi celky. Tento jev ma za nasledek jejich nehomogenni rozptyleni,
kterému je technicky velmi naro¢né se vyhnout. V oblasti elektroizolacnich materiald se
témto nanoplnivam, jejich vlastnostem, moznym modifikacim i pouziti doposud vénovalo

velké mnozstvi autord, napt. [44, 45, 46].

1.4 Potencial tkanych a netkanych textilii

V ptedchozi kapitole byly uvedeny jedny =z podstatnych nevyhod casticovych
nanokompozitd. Z téchto duvodi je tfeba zaméfit pozornost také na dal$i smér v oblasti
nanotechnologii, ktery i pfes svij vysoky potencial, nebyl vramci elektroizola¢nich
materialll prozatim zcela uvazovan. Timto oborem jsou jiz dfive zminéna nanovlakna. Jejich
hlavni charakteristikou je maly primér nanovlakna vzhledem k jeho délce a také velky pomér
jeho povrchu k jeho objemu, diky ¢emuz ziskavaji nanovlakna vysokou ohebnost. Zaroven,

diky vysokému specifickému povrchu, dochazi k pevnéjsimu kontaktu a vys$sim vzajemnym

interakcim mezi okolnim prostfedim a samotnymi vlédkny.

V piipadé srovnani zajmu o nanoéastice (nanoparticles)!® a nanovlakna (nanofibers)!t,
viz Obr. 2, zjistime, ze pfevazna vétSina publikovanych praci se zabyva jiz zminénymi
nanocasticemi. Podrobnéjsi pohled do grafu na Obr. 2 odhali, ze po€et zaznamti v databazi
Scopus Vv letech 2005 az 2017 obsahujicich klicové slovo nanoparticles je pfiblizné¢ 10krat

vyssi nez pocet zaznamu s klicovym slovem nanofibers. V ramci konference CEIDP je také

10V databazi Scopus vyhledano slovo ,,nanoparticles* v oblasti Article title, Abstract, Keywords.
11V databazi Scopus vyhledano slovo ,,nanofibers® OR ,,nanofibres* v oblasti Article title, Abstract, Keywords.
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pocet ¢lanki zabyvajicich se nano¢asticovymi kompozity'? nepomérné vyssi nez téch, které

se vénuji nanovldknovym kompozitim®?,
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Obr. 2:  Pocet zaznamu s klicovym slovem ,,nanoparticles vs ,,nanofibers

v databazi Scopus a ve sbornicich CEIDP(Zdroj: www.scopus.cz, k datu 6. 7. 2018).

Tematicky se nanovlakna v ¢lancich objevuji v malé mife a pokud ano, tak se autofi
¢lankd témét vyhradné zamétuji na nanovlakna uhlikova. To je dano tim, Ze i bézna uhlikova
vldkna jako napt. PAN vldkna (polyakrylonitril) vykazuji vyborné tepelné i mechanickeé
vlastnosti [47] a jejich cena neustale klesa, ovSem i tak ziistava pro praktickou aplikaci téchto
materiald velmi vysokou. Je tfeba také vzit v vahu ¢aste¢nou elektrickou vodivost téchto
vlaken, ktera vyrazné sniZzuje vyslednou vnitini rezistivitu kompozitu [48, 49]. Hodnoty
rezistivity vyslednych nanokompozitii mohou nasledné klesat az na Groven polovodici.
Z tohoto diivodu mohou byt aplika¢ni moznosti uhlikovych nanovlaken v elektroizolacni
technice velmi omezené. Presto se urcity aplikacni potencial nabizi napftiklad pfi jejich
vyuziti v polovodivych ochranach pro oSetfeni vystupu civek ze statorovych drazek

generatoru.

12/ databazi Scopus vyhledano slovo ,,nanoparticles” v oblasti Article title, Abstract, Keywords a omezeno
druhym filtrem ,,CEIDP* v oblasti Conference.
13V databazi Scopus vyhledéno slovo ,,nanofibers® OR ,,nanofibres* v oblasti Article title, Abstract, Keywords

a omezeno druhym filtrem ,,CEIDP* v oblasti Conference.
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Pro masivngj$i vyuziti nanovldken v elektroizolacni technice se nabizi také jiné,
mnohem levnéjsi vlaknové struktury. Z pohledu jejich struktury mluvime o dvou hlavnich

skupinach — o tkané a netkané textilii (viz Obr. 3).

e
SR

Obr. 3:  Rozdil ve struktufe textilii: a) tkana textilie, b) netkana textilie
(prevzato z [50]).
Dtive uvedené definici nanomateridlu vyhovuje, v dnesni dobé, pouze netkana textilie,
v anglicky psané literatufe oznacovana jako ,,nonwoven nanofabrics“ nebo ,,nonwoven
nanofibers®. Netkana textilie je definovana jako [51]: ,,Vrstva vyrobenda z jednosmérné nebo
nahodné orientovanych viaken, spojenych trenim a/nebo kohezi a/nebo adhezi s vyjimkou

papiru a vyrobkii vyrobenych tkanim, pletenim, v§ivanim, proplétanim nebo plstenim.*

Surovinami pro tvorbu netkanych nanovlakennych struktur jsou vSechny typy
kondenzovanych latek, kapalin, roztokti, polymernich latek, skel, keramiky, iontovych latek
a kovii ¢i geli [52]. Zadny z uvedenych materialil nelze z teoretického hlediska vylouéit,
nicméné jejich zvlakinovani neni stejné pravdépodobné a snadné. Jsou vazané raznymi
atomovymi a molekulovymi silami, které pak ovliviiuji technologii tvorby nanovléken.
Snadnou tvorbu nanovlaken umoznuji diky své struktufe polymery (nejcastéji elektrostaticky
protlaovanim tryskami za vysokych teplot. Ve vyvoji jsou i nanovldkna kovova
(v soucasnosti velmi obtizn¢ zvlaknitelnd), kterd se pfipravuji piimym tazenim nebo
z prekurzoru sol-gel. Jako velmi vyznamna se pro budouci pouziti jevi keramicka
nanovlakna. Ptiklady vldken dosahujicich nanorozméru jsou napi. CuO, ZnO, TiO2, Nb2Os
nanovldkna a fada dalSich. Mezi velmi zajimavé Ize tfadit také nanovldkna supravodivé
keramiky [53, 46, 54]. V kazdém pripad€, mezi nejcasteji piipravovana nanovlakna patii ta

z polymernich roztok, ktera jsou vlaknotvorna relativné snadno.
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Vzhledem k tomu, Ze vétSina polymernich materiald patfi mezi vyborné izolanty, lze
uvazovat o aplikaci nanotextilii pravé v oblasti elektroizola¢nich materialti. Polymerni
nanovlakna muzeme ziskat nejriznéj$imi postupy, od mechanickych metod (dlouzenim -
drawing) po piipravu z taveniny jako je napf. metoda vyroby pod hubici (spun-bond).
Nicméné¢, jediné dva zpusoby, které se pouzivaji pti prumyslové vyrobé velkého mnozstvi
nanovlaken, je rozfukovani taveniny z polymeru (melt-blown) a elektrostatické zvlaknovani
(electrospinning). Ob¢ tyto metody maji velké mnozstvi modifikaci podle pozadovaného
cilového vlakna. Detailn&jsi popis vySe uvedenych technik lze nalézt napiiklad v publikaci
[51]. Pro ucely této disertacni prace je dulezité se seznamit piedevsim S velmi efektivni

metodu, kterou je jiz zminéné elektrostatické zvlaknovani.

Pti elektrostatickém zvlédknovani se vyuziva vodivosti polymernich roztoka ¢i tavenin.
Jedna se o technologii zalozenou na formovani roztoku/taveniny polymeru ve vlakna,
pusobenim silného elektrostatického pole. Zdroj vysokého napéti vytvari intenzivni
elektrostatické pole, diky kterému vznikda mezi Spickou (napf. kapilary) a uzemnénym

kolektorem tzv. Taylortiv kuzel'*

. Dal§im zvySenim intenzity elektrické¢ho pole dosdhneme
kritické hodnoty, pfi které odpudiva elektrostaticka sila pfekona povrchové napéti roztoku,
a ze Spicky Taylorova kuZzelu je vypuzen nabity proud kapaliny. Dochézi k dlouzeni proudu
a odpafeni rozpousStédla a polymerni roztok, tésné pied dopadem na podlozku, ztuhne
avytvoii pevné polymerni vlakno [55]. Vzniklé vlakno je deponovano na podkladovy
material, ktery je upevnén na uzemnéném kolektoru. Zvlaknovani mize probihat n€kolika
zpusoby, napf. z jehly, trysky ¢&i tycky [54]. Pro komeréni vyuziti byla tato technologie,
védeckym tymem pod vedenim prof. Jirsaka® (Technickd univerzita v Liberci) a
ve spolupraci s firmou Elmarco s. r. 0., modifikovana (viz patent [56]). Podafilo se vyvinout
technologii Nanospider™, ktera nabizi moznost zvlaknovat nejen za pomoci kapilary z kapky

polymeru, ale také z tenké povrchové vrstvy. Tim se cely proces urychlil a umoznil masivni

vyrobu netkané nanotextilie a tudiz vyrazné snizil cenu téchto materialt [57].
Nanospider™

Inovaéni myslenka technologie Nanospider™ je zalozena na moZnosti vyroby

nanovlaken z tenké vrstvy kapalného polymeru (tzv. zvldknovani z volného povrchu).

14 Taylor popsal fenomén, kdy se se zvysujici se intenzitou elektrického pole méni rovnovazny stav kapky
roztoku na kénicky a nasledné na proud roztoku polymeru.

15/ ramci soutéze Ceska hlava ziskal Cenu invence pravé za tento piistroj.
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Vyuziva se zde pomérné duilezitého poznatku ohledné Taylorova kuzelu. Bylo totiz zjisténo,
ze nemusi vznikat jen z kapilary nebo trysky, ale staci mit velmi tenkou vrstvu polymerniho
roztoku, na které miize vzniknout i nékolik Taylorovych kuZzell souc¢asné. Taylorovy kuzely
(zdroj nanovlaken) se tvofi na kladné, strunové ¢i valcové elektrodé ponoiené v roztoku
polymeru, kterd se otac¢i kolem své osy. Obecné plati, Ze pro vodorozpustné polymery je
pouzit hladky valecek a pro polymery rozpustné v organickych rozpoustédlech dratény

vale¢ek &i strunal®

— viz Obr. 4. Vlivem pusobeni elektrostatického pole se vytvaii
mnohocetna ohniska Taylorovych kuzeld, na jejichZ vrcholech dochézi k tvorbé vldken, ktera
se nasledné shromazduji na uzemnéném kolektoru. Vznika tak vrstva nanovlaken ve forme
netkané textilie. Jedna se o jednoduchy a univerzalni zpiisob pro vyrobu velmi tenkych
vldken. Produktivita tohoto postupu zvldknovani je vyrazné vys$i, nez jakou je mozno
dosédhnout u diive pouzivanych metod. Proces vyroby nanovldkem pouZzitim této metody

mimo jiné poutd pozornost diky schopnosti kontrolované produkovat vldkna o urcité

struktufe, porovitosti, orientaci a pozadovanych rozméra. [57,58]

=

a) b)
Obr. 4:  Ukazka kladné elektrody: a) hladky valecek, b) dratovy valecek.

Parametry ovliviiujici proces elektrostatického zvlaknovani

Schopnost polymeru formovat se do pozadovaného tvaru spole¢né s vyslednou
strukturou a vlastnostmi vlaken jsou dany mnoha faktory, které se vzajemné ovliviiuji.
Vlakna nemusi vzdy dosahnout dokonale kruhového prifezu, mize dochazet k jejich vétveni
nebo k vytvoteni plochych pasek ¢i malych kapicek namisto dlouhych vlaken. V extrémnim

ptipad¢ (pouze kapicky) se tohoto fenoménu dokonce vyuziva, vice viz metoda

16 Nicméné rotacni technologie jiz, napt. z portfolia spole¢nosti Elmarco, zmizely a aktudlné jsou dostupné

pouze stroje se strunovou zvlaknovaci elektrodou.
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elektrostatického rozpraSovani (electrosprayig). Dalsi zvlastnosti mize byt vznik tzv.
koralkovych defektd’ atd.

Pokud vyuzijeme poznatkl autort Doshiho a Renekera [55] muzZeme rozdélit faktory,

které se vyznamné podili na vyslednych vlastnostech vlaken, do nasledujicich skupin:

- vlastnosti roztoku (viskozita, pouzité rozpoustédlo a koncentrace roztoku,
elektricka vodivost roztoku, povrchové napéti),

- procesni parametry (uspotadani zvlakiovaciho zatizeni, velikost pouzitého napéti,
vzdalenost elektrod),

- okolni parametry (teplota a relativni vlhkost vzduchu, proudéni vzduchu v komote,
atd.).

Za parametry nejvyznamnéji se podilejici na morfologii vldken a na jejich priméru
mizeme povazovat viskozitu a koncentraci polymerniho roztoku [59, 60]. Koncentrace
polymeru v roztoku ovlivituje nejen zminénou Viskozitu (s ristem koncentrace roste
postupn¢ i viskozita), ale i povrchové napéti a elektrickou vodivost. Rust koncentrace (pfi
zachovani stalych okolnich podminek) zpasobi rist priméru zvldknénych nanovlaken.
Nicméné, naopak pftili§ nizkou viskozitu doprovazi, kromé koralkovych defekti, také rlizna
spojeni vlaken; takovéto vady jsou zpusobeny dopadem jesté kompletné nevysusenych
vlaken [59]. Doshi a Reneker [55] dokazali, ze napt. snizenim povrchového napéti nebo jeho
uplnou redukci, 1ze z roztoku ziskat vlakna bez koralkovych defektli. ZvySenim elektrické
vodivosti (zvySenim hustoty naboje) pomoci ptidané soli, dochazi k vyrobé vice uniformnich
vldken s mén¢ defekty. Zaroven, zvySeni elektrické vodivosti vede k produkci vlaken
s men$im pramérem [61]. Nicméné pro nektera spojeni polymer + sil muze dochazet

k opacnému efektu [62].

V ptipadé€, Ze budeme uvazovat i dalsi proménné, jako jsou procesni parametry a okolni
podminky je zfejmé, Ze nastaveni rezimu zvlakilovani je znacné komplikované. Neexistuji
zadna univerzalné platna pravidla a je tieba pfistupovat ke kazdému polymernimu roztoku
individualn€é. Soucasné studie se zvySe uvedenych divodi snazi charakterizovat
a optimalizovat proces zvlaknovani a urcit nejvyhodnéjsi zvlakinovaci parametry vzdy pro

jednotlivé polymery.

17U tzv. koralkovych defektii neni vlakenna struktura zcela stabilni a na vldknech jsou pozorovatelna rozsifend

mista kulovitého nebo vietenovitého tvaru.
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Pokud se vratime zpét k technologii Nanospider™, je obecn& mozné fici, Ze diky ni Ize
zpracovavat Sirokou Skalu materialt s vyslednym primérem vlaken 50 az 300 nm do vrstev
netkanych nanovldken nanaSenych na nosny material ve tvaru past o rtizné Sifce od 0,5 m az
do 2 m [63]. Timto zpusobem mohou vznikat i nanovlakna anorganickych materiala ¢i
biopolymerii (chitosan, kolagen), nicméné vyroba polymernich nanovldken patii mezi
nejCastéjsi [54].

Nejcastéji zvlaknované polymery

Jak jiz bylo uvedeno vyse, elektrostatické zvldknovani je metoda formujici vlakna
zroztoku ¢i taveniny polymeru, pficemz vlakna z taveniny jsou diky vyssi viskozité
robustnéjSi nez vlakna ziskavana zroztoku polymeru. Ztohoto divodu se tato prace
zaméfuje pravé na vlakna z roztokd polymeru, nebot’ ta 1épe dosahuji nanometrickych
geometrii. Jak jiz bylo fe€eno, pfed samotnym procesem zvladkiovani je potieba pfipravit
roztok. Ptiprava za¢ind vybérem vhodného polymeru ve form¢ granulatu nebo prasku a jeho
naslednym rozpusténim v ptislusném rozpoustédle. Vybér rozpoustédla vyznamné ovlivituje
samotny proces zvlakinovani. Pfi jeho vybéru je nutné pocitat s tim, Ze rozpoustédlo, které
dobfe rozpousti dany polymer, nemusi nutné vytvofit roztok vhodny pro elektrostatické
zvlaknovani. K vybéru vhodného rozpoustédla se pouziva napf. ternarni diagram [64].
Urc¢itou nevyhodou je to, Ze polymery jsou vétSinou rozpustné v toxickych rozpoustédlech.
Z tohoto pohledu by se mohlo zdat vyhodné&jsi pouzit taveniny polymeru, nicméné to Ize
pouze za piedpokladu, Ze nam nevadi robustné&jsi struktura vlaken. Jednou z dalsich moznosti
jsou vodné roztoky polymert, zde je ale potieba dodate¢né zaradit jesté proces sitovani, aby

vldkna mohla existovat i ve vlhkém prostiedi.

Vybrat polymer a vhodné rozpoustédlo je tedy znacné komplikované. A pokud se jedna
o polymer, ktery je na pracovisti zvlaknovan nove, mize se jednat o proces dlouhy az desitky
mésict. Presto je v dnesni dobé mnoZzstvi polymert se zvladnutym procesem elektrostatické
zvlaknovani pomérné velké.
Organicky material

Mezi nejcastéji  zvlaknované polymery patii [65, 66]: polyvinylalkohol (PVA),
polykaprolakton (PCL), polyuretan (PUR), polyamid (PA6, PAG6.6), polyamidimide (PAl),
polyvinyliden fluorid (PVDF), polyethylenoxid (PEO), polyvinylbutyral (PVB),
polyakrylonitril (PAN), polystyren (PS) a mnohé dal$i. Z pohledu jejich vyuziti

Vv elektroizola¢nich systémech jsme omezeni ptredevsim teplotou taveni polymert a jejich
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dielektrickymi vlastnostmi. Z tohoto divodu je mozné pro budouci pouziti polymera

ve form¢ nanovlakennych vrstev uvazovat napft. nasledujici materialy [67]:

- Polyethylentereftalat (PET)
Je jednim z teplotné odolnych polymerq, v elektroizola¢ni technice bézné vyuzivany
ve form¢ folii (jako ndhrada sklenénych vlaken v kompozitech ¢i jako izolace
kabelt). Folie ztohoto materidlu se vyznacuji vysokou mechanickou pevnosti,
odolnosti vii¢i olejiim, slabou navlhavosti a zejména pak dobrymi elektroizolacnimi
vlastnostmi. Zkusenosti s jeho zvlaknovanim viz publikace [68].

- Polyamid (PA)
Téz oznaCovany jako nylon. PA ma vysokou houzevnatost, tvrdost, odolnost proti
odéru a dobré elektroizolacni vlastnosti. Nevyhodou je vysokd navlhavost.
Od obsahu vody se poté také odviji mechanické vlastnosti. Existuje né€kolik
pouzivanych typi oznaCovanych Cislem, které udava pocet uhlikovych atomi ve
stavebnich jednotkach fetézcti. VSechny polyamidy jsou odolné i vici olejim a
mnohym technickym rozpouStédlim. Tento materidl bézné zvlakiuje i
spolupracujici pracovisté v Liberci, ¢i je mozné najit znacné mnozstvi studii
zabyvajicich se problematikou zvlaknovani PA (napf. [69]).

- Polytetrafluorethylen (PTFE)
Jedna se o jeden z nejlepsich dielektrickych materiald, jehoz dielektrické vlastnosti
nezéavisi na frekvenci ani teploté. Mimotadna je tepelnd odolnost v kladnych i
zapornych teplotach. Nenavlha, jedna se o jeden z chemicky nejodolnéjsich plasti.
Nevyhodou je mala odolnost proti elektrickym vybojim a ioniza¢nimu zareni.

- Polyimid (PI)
Vzhledem k vynikajici vysoké chemické odolnosti, elektrickym izola¢nim
vlastnostem, tepelné stabilité a dal$im fyzikalné-chemickym vlastnostem je polyimid
povazovan za jeden z nejslibnéjSich inZenyrskych polymernich materidld v novém
stoleti. Jedna se zaroven i o material zpracovatelny metodou elektrostatického
zvlaknovani, vétsinou z jehly ¢i tycky. Existuji jiz ale i studie pro bezjehlové
zvlaknovani [70]
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Anorganicky material

Jak jiz bylo zminéno, nejsme omezeni pouze organickymi materidly a pro ucely
modifikace elektroizola¢nich materialii se nabizi i moznost zvlaknit anorganicky material.
Na rozdil od piipravy organickych vlaken, musime ale u téchto materialti zafadit dodateéné
zpracovani nebo kalcinaci, aby byly z materialu odstranény organické slozky [71]. Vyhodou
oproti klasickym piipravam nanokompoziti (napt. metodou in situ, sol-gel) je vysledny
material s mnohem vice definovanou architekturou a tizkym rozsahem velikosti vlaken.
Z pohledu elektroizola¢ni techniky je mozné pouzit napiiklad nanovlakna nasledujicich
anorganickych materiald (v poslednich letech byly tyto materidly aplikovany pfedevs§im
ve form¢ nanocastic):

- Oxid kiemicdity (SiO2)

Samotny kiemik je jednim z nejrozsifenéjSich prvkd zemské kury. Bézné je
k nalezeni v ptirod¢ jako pisek nebo kiemen (chemicky SiO2). Je také hlavni slozkou
skla. SiO; ve form¢ nanoc¢astic miizeme v dnes$ni dobé ziskat procesem sol-gel, ktery
umoznuje i funkcionalizovat povrch ¢astic (napf. vytvofit hydrofilni povrch) [46].
Jako nanoplnivo je béZné pouzivan v elektroizolacnich materidlech, stile je ale
feSeno jeho rovnomérné rozptyleni v polymerni matici. Je mozné jej i zvlaknit [72]
a tim pfedejit potizim s dispergaci ¢astic.

- Oxid titani¢ity (TiOz2)

Umeéle piipraveny oxid titani¢ity (ozna¢ovany jako titanova béloba) je znam svym
pouzitim jako pigment do natérovych hmot, barvivo v potravinaistvi i1 jako ¢inna
sloZzka opalovacich krému. Jeho fotokatalytické vlastnosti ho preduréuji jako
material schopny Cistit vzduch. Je také pouzivan v nékterych solarnich ¢lancich [73].
V dnesni dobé jsou bohaté zkusenosti s jeho pouzitim ve formé nanocastic. Je jej
mozné i elektrostaticky zvlaknovat, jak s pouzitim jehly, tak efektivnéji pomoci
bezjehlového zvlaknovani. Bylo ovéfeno [74] Ze obé metody zvlakinovani produkuji
nanovldkna S obdobnymi vlastnosti.

- Oxid hlinity (A1203)

Vyrabi se Bayerovym procesem z bauxitu. V elektroizolacni technice je jako
nanoplnivo hojné pouzivan piedevsim pro zlepSeni tepelné vodivosti [46]. Je mozné
vytvofit i nanovlakna pomoci bezjehlového elektrostatického zvlaknovani [75].

Vlastnosti elektrostaticky zvlaknénych nanovldkennych vrstev (jako je velky povrch,

vysokd porozita, mald velikost porti, jejich nanorozmér, moznost zvlakiiovani rozli¢nych
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materialtl) je predurcuji k Sirokému pouziti zejména v oblasti mediciny a materidlového

inzenyrstvi, jak bude stru¢né popsano v nasledujicim textu.

Struény souhrn komerénich aplikaci nanovlakennych vrstev

Oblast s aktualné nejvétsim potencialem pro vyuziti nanovlaken jsou biomedicinské
aplikace. Z protetiky jsou to nahrady krevnich cév a jinych mékkych tkani. U tvrdych tkani
se na béznou nahradu nanese pouze tenka vrstva z nanovlaken, ktera zde funguje jako pred¢l
mezi umélou ¢asti t€la a hostitelskou tkani a tim snizuje riziko odmitnuti implantatu. Védci
uz naptiklad vyvinuli i novy biomaterial podporujici riist nervovych bun€k (potencialni 1écba
pro poranéni michy) [76]. Dale se jedna o obvazové materiadly k zamezeni tvorb¢ jizev ¢i
antiadhezni membrany a systémy cileného transportu 1é¢iv v organizmu nebo podlozky pro
rust tkéni.

Siroké aplikani moznosti nabizi pro nanovlédkna i oblast filtraéni techniky, at’ uz se
jedna o vzduchové ¢i kapalinové filtry. Pfidanim nanostruktury do tradic¢nich filtra se
zachycuji bakterie, viry ale napf. i cigaretovy kouft.

Vyjimeéné vlastnosti nanovlaken jsou uplatiovany i v akustice. Jiz nékolik let se

pouzivaji jako material s dobrou akustickou izola¢ni schopnosti.
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2 Cile prace

Jak jiz bylo feceno v uvodnich kapitolach této prace, za nejslabsi clanek

vysokonapétovych elektrickych stroji, podilejicich se na vyrobé a distribuci elektiiny, je

povazovan jejich elektroizolacni systém, potazmo elektroizolacni materidly tvofici jeho

hlavni funk¢ni podstatu. Do této dulezité problematiky, chce svym dilem ptispét i piedlozena

disertacni prace zabyvajici se Vyvojem nové generace elektroizola¢nich materialti vyuZzivajici

netkanych nanovlakennych vrstev.

Hlavni cile disertacni prace jsou nasledujici:

1.

Inovovat néktery ze soucasné pouzivanych elektroizola¢nich materiali zac¢lenénim
netkanych nanovlakennych struktur do jeho vnitini struktury.

Experimentalné ovéfit vliv téchto struktur na vysledné vlastnosti elektroizola¢niho
materialu.

Podrobné¢ analyzovat déje plynouci ze vzajemné interakce mezi netkanou

nanovlidkennou vrstvou a strukturou elektroizolaéniho materialu.

Vyse definované hlavni cile prace budou naplnény pouze za ptedpokladu, ze budou

s uspéchem realizovany nésledujici dil¢i kroky:

Vybér polymeru, ktery se bude lehce formovat do pozadovaného tvaru, vytvori
vhodnou vyslednou strukturu a zaroven bude pouzitelny z hlediska jeho
dielektrickych vlastnosti 1 ekonomické nakladnosti vyroby.

Navrh struktury elektroizola¢niho materialu a technologie jeho zpracovani

S pfihlédnutim k vlastnostem vyuzitych nanovldkennych vrstev. Soucasti tohoto
bodu je kromé optimalizace vyroby i zajisténi jeji opakovatelnosti.

Navrh celého diagnostického systému pro popis vsech kli¢ovych parametrt
inovovaného elektroizolaéniho materialu. Jak z pohledu fenomenologického, tak

pomoci strukturalnich diagnostickych metod.

Je nutné vyzdvihnout, Ze vyuZiti nanovldkennych vrstev nebylo prozatim nikym pro

elektroizola¢ni materialy uvazovano a to i presto, ze v Siroké Skale obora jsou netkané

nanovlakenné struktury s Gspéchem vyuzivany. Z tohoto divodu mtize vyzkum v této oblasti

prispét K vyvoji elektroizolacnich materiald se zcela unikatnimi vlastnostmi.
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3 Popis experimentu

Nejprve bylo nutné pomoci literarni reSerSe vybrat vhodny polymer, ktery bude
vyhovovat z hlediska jeho elektroizola¢nich vlastnosti i jeho schopnosti formovat se ve
vlakna metodou bezjehlového elektrostatického zvldknovani. Nasledovalo zadani pozadavku
na vyrobu nanovlakenné vrstvy z tohoto polymeru na spolupracujicim pracovisti (Katedra
netkanych textilii a nanovlakennych materialti, Fakulta textilni, TU Liberec). Poté byly
ovéfeny vybrané vlastnosti dodané vrstvy v naSich laboratofich (jeji chemicka struktura
pomoci infradervené spektroskopie s Fourierovou transformaci (Fourier-transform infrared
spectroscopy, FT-IR) a teplotni odolnost pomoci diferen¢ni skenovaci kalorimetrie
(Differential scanning calorimetry, DSC)). Soubé&zné byl od spolupracujiciho svétového
vyrobce, zabyvajiciho se konstrukci a vyrobou elektroizola¢nich materidlti na bazi slidy
ziskan bézné pouzivany tiislozkovy elektroizola¢ni material ve formé pfedimpregnovanych
platd, které byly vhodné pro zamyslenou modifikaci.

Prvotni faze experimentu spocivala v Casové pomérn¢ narocném hledani optimalni
struktury vysledného kompozitu. Nabizelo se nékolik moznych proménnych od volby rezimu
skladani kompozitu, ptes urCeni vhodného poctu vrstev po navrhnuti plosné hmotnosti
nanovldkenné vrstvy. Po vyrob¢ prvni série vzorki, byla pozornost zamétena predevsim
na optimalizaci vyroby a zaji$téni jeji opakovatelnosti (z hlediska tlouStky vysledného
kompozitu i jeho bezpeéného vyjmuti z hydraulického lisu). Nasledné byly u vzorku
s nanovlakennymi vrstvami i bez nich prubézné ovétovany jejich dielektrické a mechanické
vlastnosti, aby se potvrdil pozitivni nebo negativni vliv zabudovanych nanovlakennych
vrstev na celkové chovani kompozitu. Jednotlivé testy byly roz¢lenény do fady po sobé
nasledujicich krokd. Vzhledem k tomu, Ze mnoho provadénych zkousek je destruktivnich
bylo dilezité také zvazovat a zajistit vhodnou souslednost testti.

Diky prvotni optimalizaci byly eliminovany zkousky, které nemély patficnou
vypovédischopnost. Touto konkretizaci bylo rozhodnuto i 0 zmén€ ve vyrob& v hlavnim
experimentu. Byl navySen pocet vrstev elektroizolaéniho materidlu (misto tii vrstev byly
pouzity Ctyii) a diky tomu bylo mozné navysit i pocet nanovlakennych vrstev. Dale byla do
experimentll zafazena nanovldkna s raznou ploSnou hmotnosti. Tim bylo dosazeno konecné
struktury modifikovaného kompozitu a byl nastaven 1 patiicny diagnosticky systém zkousek.
Takto vyrobena sada vzorkti nasledné poslouzila jiz jako sada referencni. Blize K vyse

zminénym postuptim viz nésledujici podkapitoly.
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3.1 Popis jednotlivych vstupnich materidlii

V ramci provedenych experimentti byl pouzit v praxi bézné pouzivany elektroizola¢ni
material a dale pak polymerni nanovldkenna vrstva o riiznych plosnych hmotnostech, jejichz

detailni popis bude naplni nasledujicich podkapitol.

3.1.1 Izola¢ni material na bazi sklo-slida-epoxid

Jedna se o tiislozkovy kompozit na bazi sklo-slida-epoxid uréeny pro zpracovani pomoci
resin-rich technologie a bézn¢ pouzivany pro vyrobu hlavniho izola¢niho systému velkych
tocivych strojli (napf. turbogeneratorii). Pouzity kompozitni material mé nominalni ploSnou
hmotnost 301 g-m? a naméfenou tloustku 0,22 mm. Je sloZen zmuskovitového
nekalcinovaného slidového papiru (160 g-m™2) spojeného s nosnou sklenénou tkaninou
(33 g'm™) pomoci epoxy-novolakové pryskyfice (108 g-m?) s vytvrzovacim ¢inidlem na
bazi fluoridu boritého. Material obsahuje mnozstvi t€kavych latek obvykle do 0,8 %. Material
je dodavan vyrobcem ve form¢ archli predimpregnovanych castecné vytvrzenou
reaktoplastickou pryskyfici, ktera se nachazi v tzv. B-stavu. Pro tyto polotovary je uzivano
oznaceni ,,prepreg”, jak jiz bylo difive zminéno. Fotografie detailu struktury dodaného
materialu po vytvrzeni (ziskana stereomikroskopem Olympus SZX 10) je uvedena na Obr. 5.
V tomto konkrétnim piipad¢é se jedna o kompozit tvofeny tfemi vrstvami prepregu (bez
modifikace nanovlakny). Z obrazkl je patrné, ze se jedna o heterogenni strukturu obsahujici
Castice slidy, necistoty pfitomné v pfirodni slidé, sklenénou vyztuz a nezanedbatelné
mnozstvi vzduchovych bublinek charakteristickych pro resin-rich technologii vyroby.
Sklenéna :

vidkng d @

&7

Sklenéna
vlakna

% Wzdughova |
+* . bublinka a
necistoty

Vzduchova
bublinka

Obr.5:  Vnitini struktura vytvrzeného elektroizolaéniho materialu bez nanovlakenné
vrstvy: a) celé struktura, b) detail materidlu s viditelnymi kusy slidy (¢arkované ¢ary

zdUraziuji oblasti, ve kterych se nachazi sklenéna vyztuz).
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Z obrazku je patrné, ze vzduchové bublinky jsou beéhem vyroby zachyceny
V meziprostoru mezi jednotlivymi sklenénymi vlakny, které Casto urcuji i jejich tvar.
Na zaklad¢ téchto analyz Ize soudit, ze pfitomnost a tvar vyztuze hraje diilezitou roli pfi

vytvafeni vzduchovych bublinek v kompozitu béhem vytvrzovani.

3.1.2 Nanovlakenna vrstva

S ohledem na vyrobcem doporucenou vytvrzovaci teplotu pouzitych prepregi (165 °C)
bylo spektrum polymerti vhodnych pro zamyslené Gcely pomérné omezené. Pii vyrobé
polymerni nanovldkenné vrstvy je totiz nezbytné pracovat pouze s témi polymery, které
vykazuji vynikajici dielektrické vlastnosti a zdroven maji teplotu taveni vys$i nez je jiz
zminéna vytvrzovaci teplota. Pokud by toto nebylo splnéno, doslo by s nejvétsi
pravdépodobnosti k roztaveni nanovlakenné vrstvy v pribéhu vytvrzovani kompozitu a tudiz
i ke ztraté¢ jeji unikatni struktury. Vzhledem ktémto omezenim, byl pro vyrobu
nanovlakennych vrstev pouzit polyamid 6 (PA6), nebot’ v tomto ohledu jeho vlastnosti zcela
vyhovuji (udavana teplota taveni je 225 az 235 °C). PA6 je navic v elektrotechnice jiz
pouzivan, S jeho zvlaknénim jsou bohaté zkuSenosti a v neposledni fadé je i ekonomicky
dostupny.

Nanovlakenné vrstvy byly vyrobeny metodou elektrostatického zvlakiovani
na laboratornim zafizeni Nanospider™ NS 1 WS500U pomoci strunové zvlakiiovaci
elektrody. Primarni polymerni material Ultramid B27 (polyamid 6, PA6, spole¢nost BASF)
byl rozpustén v kyselin€ octové a kyseliné mravenci (v poméru 2:1). Konecna koncentrace
polymeru byla nastavena na 12 %. Roztok polymeru byl zvlaknovan pod napétim 45 kV
(emitor) a-33 kV (kolektor) s rozte¢i emitor-kolektor 200 mm. Vyroba probihala pfi relativni
vlhkosti 30 % a teploté okoli 23 °C. Vyrobeny byly tfi plo§né hmotnosti 1,3 a 5 g-m™.

V pribéhu prvotni optimalizace vyroby bylo vyzkouseno i pfimé navlaknéni nanovlaken
na povrch prepregu V zafizeni Nanospider™ (coz by lépe odpovidalo piipadnému
prumyslovému vyuziti). Toto navlaknovani probihalo bezproblémove, ovsem pro vyrobu
vSech potfebnych vzorki by byly nutné i technické upravy zvlaknovaciho zafizeni, coz
nebylo mozné. Z tohoto diivodu byly vSechny nanovlakenné vrstvy prendseny na povrch

prepregu rucné.
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Detail vyroby nanovlakenné vrstvy pomoci strunové elektrody je viditelny na Obr. 6.

Obr. 6:  Detail strunové elektrody pii vyrob& nanovlakenné vrstvy v zatizeni
Nanospider™ (ptevzato z [77]).
Na nasledujicim obrazku Obr. 7 je jiz vysledna navlaknéna struktura z PA6 o plosné
hmotnosti 1, 3 a 5 g-m™? zobrazena pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu

(laboratorni zatizeni Tesca VEGA3).

Obr. 7:  Struktura vyrobené nanovlakenné vrstvy PA6 o rizné plosné hmotnosti.

Jak je z obrazku zfejmé, polyamidova vlakna jsou zde rovnomérné rozmisténa po celé
ploSe bez znamek defekti ¢i vyraznéjSich shluka vlaken. Ze snimki i namétenych priméra
vlaken (viz Tab. 1) je patrné, Ze vlakna jsou ve vSech pfipadech velmi jemna. Stfedni hodnoty
praméri vlaken vSech pouzitych vrstev se pohybuji kolem 0,2 um se smérodatnou odchylkou

mensi nez 0,05 pm.

1g-m? 3g'm? 5g-m?
Prameér tloustky vlaken (um) 0,252 0,202 0,224
Smérodatna odchylka (um) 0,055 0,047 0,041

Tab. 1: Vyhodnoceni naméfenych praméra vlaken.
Nejjemnéjsi vlakna vznikla v piipadé vrstvy o plosné hmotnosti 3 g-m. Stfedni hodnota

prumért téchto vlaken je 0,202+0,047 um. Vlakna o nejvyssim primeéru 0,252+0,055 pm ma
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v

malé.

3.2 Vyroba kompozitu

Jak jiz bylo zminéno vySe, V prabéhu prvotni optimalizace vyroby vzorkl se vyrobené
vzorky lisily v poctu vrstev prepregu i nanovlaken oproti té ¢asti experimentt, ktera bude
nadale oznacovana jako ,hlavni experiment”. Navic, v hlavnim experimentu byly pouzity
avzidjemné¢ srovnavany sady vzorki liSici Se plosnou hmotnosti zaclenénych
nanovlakennych vrstev. Z tohoto davodu budou pro piehlednost jednotlivé kroky vyroby

popséany v samostatnych podkapitolach.

3.2.1 Prvotni optimalizace vyroby vzorki

Z archu tiislozkového prepregu na bazi sklo-slida-epoxid, dodaného ve formé role
0 Sifce 1 metr, byly nafezény ctvercové desky o rozméru 23 x 23 cm (velikost vzorkl
omezena moznostmi pouzitého hydraulického lisu — v tomto ptipadé se jedna o maximalni
mozny rozmér). Nanovlakenna vrstva byla dodana pro prvotni optimalizaci pouze Vv jedné
plosné hmotnosti 5 g'm™. Vzorky byly vyrobeny ru¢nim nana$enim nanovldkenné vrstvy
na jednotlivé desky prepregu ve tiech riznych variantach. Nejprve byly ze tfi vrstev prepregu
vyrobeny vzorky odpovidajici bézné praxi (tedy bez nanovlakenné vrstvy), poté byla mezi
jednotlivé prepregy zaclenéna jedna a nakonec dvé nanovldkenné vrstvy dle nazorného

schématu na Obr. 8.

<«—— \Vrstva prepregu

e ———— NanOVlékenné

vrstva

Obr. 8:  Struktura skladani kompozitu, kompozit s zadnou, jednou a dvéma
nanovlakennymi vrstvami.
Timto zpiisobem piedptipravené a nevytvrzené kompozity byly poté umistény mezi dvé
neporézni teflonové folie, aby bylo po ukonéeni vytvrzovaciho rezimu mozné vytvrzené

desky kompozitu v neposkozeném stavu z lisu vyndat. Nasledovalo jiz samotné umisténi
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takto pfipravenych vzorkti do vytvrzovaciho lisu Carver Laboratory Press, Model 2518
(vyrobce Fred S. Carver Inc., United States) s ruéné ovladanym hydraulickym systémem
(Obr. 9).

Obr.9:  Hydraulicky vytvrzovaci lis (Carver Laboratory Press Model 2518).

V lisu byly jednotlivé vrstvy podrobeny piedefinovanému vytvrzovacimu rezimu
skladajiciho se z nasledujicich fazi: 1) nejprve byly za pisobeni jen kontaktniho tlaku vzorky
predehiaty na 100 °C a udrZovany na této teploté po dobu 10 minut, 2) poté byl navysen tlak
gelisti lisu na 2 MPa'® a nastavena cilova teplota 165 °C, tato teplota byla udrzovana po dobu
3 hodin, 3) ohtev Ccelisti byl automaticky po 3 hodinach vypnut a nasledovalo
nekolikahodinové chlazeni. Cely vytvrzovaci rezim byl proveden dle doporuceni vyrobce
elektroizola¢niho materidlu.

Chlazeni probihalo pasivné (tj. bez nucené cirkulace vzduchu ¢i jiného chladiva) a pfi
sevienych Celistech az do zchladnuti celého systému na pokojovou teplotu. Poté byly
vyrobené kompozity 0 primérné tloust’ce 0,38 £ 0,02 mm vyjmuty a na padacich ntizkach
zZ nich byly nasekany vzorky o rozméru 10 % 10 cm ptipravené k dalSimu méfeni.

S pouzitim kovové mezidesky bylo mozné jednoduchym zptisobem vyrobit dvé desky
kompozitu (23 x 23 cm) béhem jednoho ohievu a pii zachovani dostate¢né kvality vzorkl

(oba velmi tenké vzorky jsou alesponl z jedné strany pfimo vyhiivany).

18 Pro zajisténi stejné tloustky a predepsané maximalni stladitelnosti kompozitu (30 — 40 %), byla mezi lisovaci
desky vloZena sada kovovych podlozZek o tloustce 0,38 mm; tudiz, skuteény lisovaci tlak mezi deskami byl

s
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3.2.2 Hlavni experiment

V nasledujici fazi experimentu byla provedena Uprava struktury vzorki. Pro dikladné;si
prozkoumani vlivu netkané nanovlakenné vrstvy na vysledné vlastnosti kompozita bylo
nutné zajistit vétsi miru plnéni nanovlakny 1 vétsi variabilitu vzorkl. Z toho divodu byly
kompozity vyrobeny ze Ctyi vrstev prepregu, které byly v tomto piipad¢ na bézi sklo-slida-
epoxid. Opét byly vyrobeny vzorky odpovidajici bézné praxi (tj. bez nanovlakenné vrstvy),
slouzici jako vzorky referen¢ni a dale pak vzorky obsahujici nanovlakenné vrstvy. Tentokrat
ve tiech riiznych plodnych hmotnostech (1, 3 a 5 g-m™). Oproti prvotni optimalizaci popsané
Vv ptedchozi kapitole, umoznila jedna vrstva prepergu navic vlozZeni az tfi nanovlakennych
vrstev. Ty byly opét ruéné nanaseny na jednotlivé prepregy tak, aby byly vytvofeny
kompozity s jednou, dvéma a tfemi vrstvami z PA6 dle schématu na obrazku Obr. 10. Kazda
tato modifikace (1, 2 a 3 vrstvy) byla vyrobena pro vSechny plosné hmotnosti nanovlaken,
pfi¢emz pro statisticky vyznamné vysledky vzdy v poctu 3 desek o rozméru 23 x 23 cm.
Vzhledem k tomu, ze z kazdé desky 23 x 23 cm Ize i se zapoCtenim profezu vyrobit 4 vzorky
o rozméru 10 x 10 cm, bylo celkem vyrobeno 120 kust finalnich vzorkt pfipravenych pro

dal$i méfeni.

«—— Vrstva prepregu

e ————— Nanovlakenna
vrstva

Nanovlakenné
............................... ::|> Nanovlakenné
PR vrstvy

Obr. 10: Struktura skladani kompozitu. Kompozity s zadnou, jednou, dvéma a

tfemi nanovlakenymi vrstvami.
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Vytvrzovani vzorkl probihalo opét v hydraulickém laboratornim lisu (viz kapitola
3.2.1). Timto zplisobem vyrobené kompozity mély primérnou naméfenou tloustkou'® 0,48

+ 0,01 mm.

3.3 Popis pouZitych metod

Jak jiz bylo zminéno v uvodu kapitoly, V rdmci prvotni optimalizace vyroby vzorki byla
nejprve ovétena chemicka struktura dodané nanovlakenné vrstvy pomoci FT-IR, dale byla
tato vrstva i jeji jednotliva vlakna analyzovana pod mikroskopem. V této fazi experimentu
bylo také ovéfeno chovani netkané textilie v oblasti taveni pomoci DSC. Poté jiz doslo
Kk vyrobé samotnych vzorku (viz kapitola 3.2) a k ov&fovani jejich dielektrickych parametrti
(vnitini rezistivita, napétova zavislost ztratového Cinitele a elektrickd pevnost)
I mechanickych vlastnosti (razova houzevnatost ¢i aplikace dynamické mechanické analyzy).
V hlavni fazi experimentu byl diagnosticky systém rozsiten také 0 méteni vybojové ¢innosti
a detailni hodnoceni vnitini struktury vyrobenych kompozitd pomoci micro-CT. Béhem
celého experimentu byly prubézné uplatnény i rizné mikroskopové metody, at’ uz se jednalo
0 hodnoceni pifimo dodanych materiali, materidlografického vybrusu z vyrobenych vzorkt
¢i jejich lomu nebo ovéfovani struktury vzorkt po destruktivnich zkouskach. Podrobnosti a
struéné principy vSech pouzitych metod budou popsany v nasledujicim textu v podkapitolach
navazujicich na popis vyroby vzorkd.

Souhrnné informace o aplikaci jednotlivych méficich metod Vv urcitych fazich

experimentu véetné Cetnosti méfeni jsou uvedeny v nasledujici Tab. 2.

Prvotni optimalizace Hlavni experiment
. .. .| celkovy pocet |, .. .| celkovy pocet
Cetnost méreni o Cetnost méreni o
méreni méreni
FT-IR 1 1 neméreno -
DSC 1 1 neméreno -
Micro-CT neméreno - 3 12
Vnitfnirezistivita 12 34 12 120
Napétova zavislost tan § 12 35 12 124
Elektricka pevnost 25 70 25 250
Vybojova ¢innost neméreno - 3 12
Razova houZevnatost 10 30 12 120
DMA 1 3 neméreno -
Tab. 2: Ptrehled aplikovanych méticich metod s cetnosti méfeni.

19 Tloustky bylo dosazeno opét pomoci sady kovovych vymezovacich podlozek, tentokrat o tloustce 0,48 mm.
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3.3.1 Strukturalni analyzy

Strukturalni analyzy jsou hojné vyuzivané a zaroven nezastupitelné v mnoha oblastech
védy a na vSech trovnich procesu vyroby od zakladniho vyzkumu novych materialti az po
detekci defektu ¢i jiné formy degradace materialt. Jedna se o metody zabyvajici se vnitini
strukturou materidlu, respektive ptiblizujici déje, které uvniti jeho struktury za urcitych
podminek probihaji. Pro ucely této prace byly pouzity: a) pro ovéfeni vlastnosti a struktury
ziskanych materiali a také jejich schopnosti odolat vyrobnimu procesu, b) pro srovnani

raznych modifikaci vyrobeného kompozitu.

3.3.1.1 Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

Jedna se o metodu bézné¢ vyuzivanou k identifikaci riznych smési, at’ jiz jde o plyn,
kapalinu ¢i pevnou latku. FT-IR lze s tspéchem pouzit i pro rychlé, orienta¢ni testovani
zati¢elem vstupni kontroly materialu. Metoda pracuje na principu interference svétla®.
Existuje nékolik méticich technik infracervené spektroskopie. NejzndméjSimi jsou technika
zeslabené totalni reflektance (Attenuated Total Reflectance, ATR) a technika méfeni
na prichod (Transmission mode). V nasem piipadé byla pouzita technika ATR, ktera je
zaloZzena na principu nasobného Uplného odrazu zaieni na fazovém rozhrani métené¢ho
vzorku a méficiho krystalu z materialu o vysokém indexu lomu. Svazek paprski je pfiveden
do krystalu, pficemz méfeny vzorek musi byt v dokonalém kontaktu s ATR krystalem. Zateni
pronika ¢astecné do analyzovaného materidlu (do vrstvy o sile cca 2 mikrometrti). Pokazdé,
kdyz je infraCerveny paprsek odraZen uvnitt krystalu, ¢ast zareni piekro¢i rozhrani krystal-
vzorek a vstupuje do vzorku, coZ ma za nasledek absorpci ve vzorku. Pokud méfeny vzorek
absorbuje zafeni o urcité frekvenci, pak tato slozka bude v totidln€ odrazeném svétle
zeslabena. Vysledkem analyzy je spektralni zobrazeni charakteristickych infracervenych
pasu. [78, 79]

Pro vsechna méteni byl pouzit FT-IR spektrometr Nicolet 380 v kombinaci s ATR
nastavcem Smart MIRacle a ZnSe krystalem. ATR spektrum bylo vzdy snimano z povrchu
vzorku (velikost plosky ZnSe krystalu je cca 4 mm?). Pro kazdé spektrum bylo akumulovano
32 scanti (pocet spekter priimérovanych pro méfeni v jednom misté vzorku) pii spektralnim

rozliSeni 4 cm™.

20 Klasicky spektralni zdznam je v téchto piistrojich ziskdn pomoci matematické metody Fourierovy

transformace [9].
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3.3.1.2 Diferenc¢ni skenovaci kalorimetrie

V oblasti charakterizace polymert je DSC jednou z nejpouzivanéjsich termickych
analyz. V prabéhu fizeného teplotniho rezimu je urovano mnozstvi tepla absorbovaného ¢i
uvolnéného zkousenym materialem. Méien je rozdil teplot (dmérny zméné tepelného toku)
mezi analyzovanym vzorkem a teplotné inertnim standardem [9]. Vysledkem je termogram
obsahujici exotermni ¢i endotermni efekty zobrazené jako lokalni extrémy kiivky. MoZnost
rozpoznat fyzikalné-chemické déje odehravajici se ve zkoumaném vzorku nam umoziuji
praveé tyto teplotni efekty, které jsou s dé&ji v materialu spjaty [80]. Metoda tedy v principu
odhaluje velky pocet déji odehravajicich se v materialu pfi jeho ohfevu a umoznuje mimo
jiné 1 urceni kinetickych parametrti chemickych reakei.

V ramci této disertaéni prace byla metoda pouzita pro analyzu chovani nanovlaken
Vv oblasti taveni. Mé&feni bylo provedeno pfistrojem TA Instruments DSC Q2000. Vzorek
nanovlaken o vaze 2,18 mg byl vlozen do hermetického hlinikového kelimku s propichnutym
vickem a podroben linearnimu ohfevu s rychlosti 10 °C-min v teplotnim rozmezi -100 az

300 °C. Méfeni probihalo v dusikové atmosféte (50 ml-min™?).

3.3.1.3 Vypocetni rentgenova mikrotomografie

Pro vizualizaci vzduchovych bublinek ve vytvrzenych vzorcich byla pouZzita rentgenova
mikrotomografie. Jedna se o nedestruktivni zkuSebni metodu pro lokalizaci a zjisténi
velikosti vad a odchylek materialu ve tfech rozmérech. Princip funkce spociva v rotaci
zkoumaného objektu v tomografu a postupném prozafovani rentgenovym zafenim pod
jednotlivymi thly tak, abychom ziskali rentgenové projekce ze vSech uhll, trojrozmérny
obraz je poté rekonstruovano pocitatem [81].

Trojrozmérné obrazky vzorkd o rozmérech 10 x 20 x 0,48 mm (vzorky byly nafezany
pomoci laboratorni diamantové kotoucové pily) byly skenovany pomoci zatizeni micro-CT
(ptistroj v[tome|x CT 240, vyrobeny spolc¢enosti General Electric) s 180 kV nanofokusovou
ptimou trubici a detektorem 0 velikosti 1 megapixel. Snimky byly snimany urychlovacim
napétim 100 kV a proudem 100 pA. Jako filtratni materidl byl pouzit médény plech.
RozliSeni tomogrami bylo nastaveno na 4,2 um/voxel a asovani detektorti bylo nastaveno
na 333 ms. Celkové bylo shroméazdéno 2200 projekei v oblasti snimani 4,22 x 3,76 mm ze
sttedu kazdého vzorku. Tomogramy byly rekonstruovany a dale analyzovany pomoci

softwaru VGStudio MAX 3.0.
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Kazdy bod v trojrozmérném prostoru ma specifickou hodnotu odstinu Sedi, ktera
odpovida koeficientu Gtlumu rentgenového paprsku pfi prichodu snimanym objektem.
Zjistovani vzduchovych bublinek bylo tedy provedeno identifikaci jednotlivych voxeli?:
patticich bud’ k dutinim ¢i k pevnému materialu na zaklad¢ jejich specifické hodnoty odstinu
Sedi. P¥i analyze byly zvazovany pouze dutinky s objemem v rozmezi od 1 um?® do 0,01 mm?,
jelikoz mensi dutinky mohou byt lehce zaménény se Sumem pfistroje a naopak vetsi dutinky
mohou vznikat pii chybné automatické definici povrchu softwarem. Pro kazdou modifikaci

materidlu byly timto zptisobem analyzovany tti vzorky.

3.3.1.4 Méreni mikroskopovych vlastnosti

Jak jiz bylo uvedeno dfive, béhem celého experimentu bylo pro analyzu povrchu ¢i
vnitini struktury pfipravenych vzorkd prubézné vyuzito i nékolika mikroskopovych metod.
Konkrétné se jednalo o nasledujici analyzy:

- analyza nanovlakenné vrstvy PA6 skenovacim elektronovym mikroskopem (zatizeni

Tesca Vega3),

- analyza elektroizolaéniho materidlii ve vytvrzeném stavu a bez pfitomnosti
nanovldkennych vrstev optickym stereomikroskopem (zatizeni Olympus SZS 10),

- materidlograficky vybrus materidlu pro ovéfeni dostate¢ného prosyceni celého
kompozitu vcetné¢ netkané nanovldkenné vrstvy byl opticky pozorovan
fluorescenénim mikroskopem za normalniho i fluorescencniho osvitu (zafizeni
Olympus MX51),

- ovéfeni zachovani struktury nanovldken i1 po vytvrzovacim procesu, probé&hlo

na skenovacim elektronovém mikroskopu (zatizeni JEOL JSM-7600F).

3.3.2 Méreni dielektrickych vlastnosti

Pro vyvoj nového elektroizolacniho materialu jsou jeho dielektrické vlastnosti jedny
z nejzakladnéjSich parametri. Na rozdil od strukturdlnich analyz dochdzi ke zkoumani
materidlu z makroskopického hlediska, respektive pouze na zékladé¢ vnéjSich projevi

pusobeni elektrického pole. Pro ucely této prace byly vybrany nésledujici métici metody.

21 Trojrozmérna obdoba pixelu zndamého z dvojrozmérnych obrazk.
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3.3.2.1 Méreni vnitini rezistivity

Mg¢teni absorpénich proud je jednou z nejpouzivanéjsich stejnosmérnych metod pro
hodnoceni dielektrickych vlastnosti materialu. Zaznamenava se prabéh absorp¢niho proudu
protékajicitho zpolarizovanym dielektrikem, z néhoz jsou nasledn¢ dopocteny parametry
souvisejici s poklesem tohoto proudu (minutovy polariza¢ni index piz a desetiminutovy
polariza¢ni index pi1o) 1 S jeho ustalenou slozkou (vnitini rezistivita pv) [9]. Rychlost poklesu
1 velikost ustalené slozky (prosakujici proud) je dana strukturou a stavem dané latky, proto
se z pohledu elektroizola¢nich materiald jedna o vysoce vypovidajici hodnoty.

Pro méfeni vnitini rezistivity byla dle normy CSN IEC 93 ([82]) zvolena voltampérova
metoda. Z divodu uvedeni vzorki do dielektricky stabilniho stavu, byly vzorky pted
méfenim umistény po dobu minimaln€ 24 hodin ve zkratovaci knizce. Poté byly vlozeny do
tiielektrodového systému (Keithley Instruments, model 8009) a ptipojeny k elektrometru s
vnitinim zdrojem stejnosmérného napéti (Keithley Instruments, model 6517). Pii napéti
500 V byl méfen a automaticky zaznamenavan polariza¢ni proud. Za ustaleny byl povazovan
po 30. minuté od pocatku polarizace. Méfeni probihalo na vzorcich (10 x 10 cm) vSech

modifikaci vzdy s ¢etnosti 12 a ziskané hodnoty byly zprimérovany.

3.3.2.2 Méieni napétové zavislosti ztratového Cinitele

Pti vloZeni dielektrika do stfidavého pole se uplatiuji vodivostni a hlavné polarizacni
ztraty, které se daji vyjadfit ztratovym Cinitelem. Méfeni ztratového Cinitele (tan ) patii
K nejstar$im a nejbéznéji pouzivanym nedestruktivnim metoddm pro monitorovani stavu
elektroizolac¢nich materidll. Ztratovy Ccinitel je frekvencné, napétoveé i teplotné zavisly.
V nasem experimentu byla prométena jeho napétova zavislost. Pritbéh napétové zavislosti
napéti casteénych vybojl. Timto zptisobem lze jednoduse a rychle zhodnotit vliv provedené
modifikace kompozitu na vyvoj vybojové cinnosti, ktera probihd v jeho vnitinich
nehomogenitdch a kterd pfimo determinuje maximalni pouzitelné provozni (jmenovité)
napéti daného materiélu.

Méfeni probihala na deskach o rozméru 10 x 10 cm, dle normy CSN IEC 250 [83].
Vzorky byly umistény do tiielektrodového systému, ktery byl napojen na automaticky
Scheringiv mustek (Lemke Dissipation Factor and Capacitance Measuring System-LDV-5)
se zdrojem stejnosmérného napéti (HIGHVOLT). Napéti bylo zvySovano od nuly do 2,5 kV
pii sitové frekvenci (50 Hz) a za konstantni okolni teploty. Hodnoty fan o byly
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zaznamenavany pii 500, 1000, 1500, 2000 a 2500 V. Méteni probihala na v§ech modifikacich

vzorku s ¢etnosti 12.

3.3.2.3 Méreni elektrické pevnosti

Velikost intenzity elektrického pole, pfi niz latky ztraceji svoji izolac¢ni schopnost, se
nazyva elektricka pevnost (Ep). Elektricka pevnost vyjadiuje tedy odolnost materialu vici
elektrickému poli a je definovana jako podil prirazného napéti k tloust’ce izolantu. U plyni
a kapalin je ztrata schopnosti izolace (pfi dosazeni tzv. elektrického pieskoku) jen docasna,
latky pevné jsou naopak, tzv. elektrickym prirazem, poruseny trvale. Elektricka pevnost tedy
vyznam piedevsim prakticky a to hlavné pfi ndvrzich a vypoctech elektroizolacnich systémi,
kdy je vhodné nalézt optimélni kompromis, mezi tlouStkou izolace a bezpe¢nym odstupem
od kritického stavu pii elektrickém namahani.

Mgéfeni elektrické pevnosti probihalo dle normy CSN EN 60243-1 [85] na vzorcich
ponofenych do transformatorového oleje. Prirazné napéti bylo méfeno pomoci testovaciho
zatizeni HIGHVOLT s vykonovym modulem LM30, fidicim modulem SM4 a
vysokonapétovym transformatorem 2 x 110 kV. Béhem testovani byl pouzit ochranny odpor
106 kQ. Napéti bylo zvySovano rychlosti 1 kV-s? tak, aby priiraz nastaval piiblizné
ve stejném cCase (cca 10-20 s) od okamziku pFipojeni napéti. Na kazdém z analyzovanych
vzorkd bylo métfeno pét hodnot priirazného napéti v presné definovanych polohach (vzorek

10 x 10 cm, viz obr. 11).

< 10 cm
I\

© ®

|V

10cm

O ®

y
7' 0,38/0,48 mm

Obr. 11:  Ukazka umisténi elektrod na vzorku pii méteni elektrické pevnosti.
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Detailni statistickd analyza namétenych hodnot, provedend pfi prvnich orientac¢nich
testech, neprokdzala zadnou statistickou souvislost mezi jednotlivymi priirazy. Namétena
data byla testovana na normalitu s pozitivnim vysledkem. Vzhledem ktomu, byla
suvedenym rozmisténim elektrod testovano vzdy pét vzorkli pro kazdou modifikaci

materialu (tj. kazda sada vzorki byla méfena s Cetnosti 25).

3.3.2.4 Méreni vybojové ¢innosti

DalSim dilezitym parametrem je detekce vybojové Cinnosti. V izola¢nich systémech
muze vznikat povrchova vybojova ¢innost, u tocivych strojii se jedna o drazkové vyboje
a 0 klouzavé vyboje v Celech vinuti. Mimo to Se ¢astecné vyboje objevuji také v dutinkach
uvnité pevnych izolanti. Pfi¢inou je rozdilna permitivita v dutince vyplnéné plynem a
ve zbytku izolace. Jak jiz bylo diive fecCeno, pouzity tfislozkovy kompozit je, navzdory
moderni technice a spravnému technologickému zpracovani, téméf nemozné zpracovat tak,
aby jeho vnitini struktura neobsahovala zadné vzduchové dutiny (bublinky). Tyto dutiny
jsou poté zdrojem castecnych vyboji, coz ma negativni dopad na zivotnost izolac¢nich
materiald. Z toho diivodu je detekce ¢astecnych vyboju jednim s dilezitych diagnostickych
parametrii.

Desticky o velikosti 10 x 10 cm byly testovany zkuSebnim napétim pomoci véalcovych
elektrod s primérem 5 cm. Horni elektroda byla napajena stifidavym napéti a byla na ni
pomoci pruziny udrZovana konstantni pfitlacna sila, spodni elektroda byla uzemnéna. Cely
systém elektrod i se zkuSebnim vzorkem byl ponofen do transformatorového oleje. Méfeni
aste¢nych vyboji probihalo dle normy CSN IEC 60270 ([84]) s vyuzitim zkuiebniho
obvodu, ktery se sklada z vysokonapét'ového zdroje (<200 kV AC, <135 kV DC), vazebniho
kondenzatoru (C = 1000 pF + 10 %), méfici impedance (LDM-5/U, Z = 50 Q) a analyzatoru
¢astenych vyboju (Partial Discharge Analyzer PD SMART). Bézné dosahovana citlivost
méfeni ve vyse uvedeném uspotadani je < 1 pC. Méfici napéti bylo postupné zvySovano az
k dosazeni pocatecni irovné zapalovaciho napéti (U;), na kterém zistalo neménné po dobu
1 minuty pro ustaleni zdanlivého naboje (Qiec). AZ poté byla do pocitate ulozena data
naméfend na dané napét'ové hlading. Po uloZeni dat doSlo k zvySeni napéti na 3 kV, poté jiz
nasledovalo zvySovani napéti az do trovné 5 kV Vv jednotlivych krocich po 0,5 kV dle
Obr. 12. Napéti 3 kV je tedy prvnim spole¢nym napétim, pti kterém Ize porovnat zdanlivy
naboj casteCnych vybojl u vSech analyzovanych vzorkii. Uvazime-li, ze primérna tloustka

vzorkl byla jiz dfive zminénych 0,48 mm, intenzita elektrického pole, pfi které bylo métfeno,
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odpovida (po prepoctu) cca 6 az 10 kV-mm™. Zhaseci napéti ¢asteénych vyboji (Ue) bylo
ziskano a zaznamenano na konci testu pfi postupném snizovani napéti. Méteny byly vzdy tfi

vzorky od kazdé modifikace a vysledné hodnoty byly zprimérovany.

5l __ _
A : 1min |
S I1min 1 I
T 4| e e e e e e e e ! | |
— 2c| 1 min I |
3,5 - .
ST 1 min ! [ ' [
o 3p-----------—- — | ! | |
g 1 min | | : | |
[ — I I ! I I
| | | | | | |
] S A S - e - o
: : Qiec : Qiec : Qiec : Qiec : Qiec : Qiec
1 min | | . ' . .
Cas (min)

Obr. 12:  Pribéh zvySovani napéti pii méteni ¢asteénych vyboju.

3.3.3 Méreni mechanickych vlastnosti

Pro komplexni posouzeni pouzitelnosti materidlu je dualezit¢ kromé dielektrickych
vlastnosti zhodnotit material i z mechanického hlediska. Ze skupiny mechanickych testt byly

vybrany nasledujici zkousky.

3.3.3.1 Méreni razové houzevnatosti

M¢éteni razové houzevnatosti, resp. kiehkosti materialu, se nejCastéji provadi
na Charpyho kyvadlovém kladivu. Kladivo o dané vaze, otocné kolem své osy, se zdvihne a
z pocatecni polohy se kladivo pohybuje po kruhové draze, narazi na zkuSebni vzorek, pierazi
jej a vykyvne se do kone¢né polohy, z které je poté urcena energie absorbovana pii razové
zkou$ce. Z namétfenych hodnot lze spocitat razovou houZevnatost. V podstaté se hodnoti
kineticka energie kladiva spotfebovana pfi rozbiti vzorku.

Me¢fteni razové houzevnatosti probihalo pomoci zkusebniho stroje WPM Leipzig dle
normy CSN EN ISO 179 ([86]). Pro prvotni optimalizaci bylo pouZito kyvadlo 4 J a velikost
vzorkl byla 100 x 10 x 0,39 mm. V hlavnim experimentu doslo poté ke zméné velikosti

vzorkl (na rozmér 100 x 15 x 0,48 mm) a i ke zmén¢ kladiva na velikosti 1 J.
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3.3.3.2 Dynamicka mechanicka analyza

Mechanické a teplotni zatizeni vyvoldva ve vnitini struktufe materidli mnoho
riznorodych d&ju. Za nejptesnéjsi techniku pro analyzu téchto déjti je obecné povazovana
dynamicka mechanicka analyza (Dynamic Mechanical Analysis, DMA). DMA je mozno
charakterizovat jako analyzu sledujici viskoelastické chovani materialu zatizeného oscilujici
silou jako funkci teploty, zatimco je latka vystavena fizenému teplotnimu programu. Jedna
se prakticky o periodicky se ménici silu (obvykle sinusoidu) plisobici na vzorek, tato sila
vytvaii ur¢ité periodické namahani ve vzorku, ktery na toto zatizeni reaguje a pfistroj pak
méfi odpovidajici deformacni chovani [9].

Vzorek ne vzdy okamzité reaguje na tyto periodické zmény zatizeni, v téchto piipadech
nastava urcité ¢asové zpozdeéni, které zavisi na viskoelastickych vlastnostech vzorku. Vznika
fazovy posun mezi pusobicim namahidnim a deformaci vzorku. Z tohoto divodu je
viskoelastické chovani materidlu charakterizovdno komplexnim dynamickym modulem
pruznosti E*(w), pro ktery plati:

E*(w) = E'(w) + E”"(w), 1)
kde realna Cast rovnice E’ pfedstavuje elasticky modul a imaginarni ¢ast E” predstavuje
ztratovy modul. Mechanické tlumeni namahaného vzorku vyjadfuje ztratovy Cinitel tan J,

ktery lze charakterizovat podilem ztratového a elastického modulu:

n

tand = i—, (2

Elasticky modul je mirou elastického odporu materidlu proti deformaci. Jedna se

o vratnou slozku, kterd urcuje hodnotu akumulované energie v jednotce objemu.
Ze strukturniho hlediska vyjadiuje zdanlivou tuhost makromolekularnich fetézct. Ztratovy
modul (t¢Z nazyvan jako utlum) vyjadfuje miru pfenosu energic mezi molekulami.
Charakterizuje mechanické ztradty a urCuje mnoZstvi energie, kterd se pfeméni na teplo

(charakterizuje tedy nevratnou slozku). Lze ho také vysvétlit jako viskozitu materidlu, ¢ili

tendenci k teceni. [9, 88, 89]
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Vztah mezi jednotlivymi moduly je mozné vyjadiit graficky, viz Obr. 13.

E/

Obr. 13:  Znazornéni vztahu mezi moduly E*, E' aE".

Pokud je obecné¢ ztratovy Cinitel vyssi, pfevlada v materialu viskozni slozka a material
je tuzsi, naopak mensi tan § odkazuje na vice elasticky material. Cisté elasticky material by
mél tangentu nulovou, protoze jeho Gtlumova slozka by byla nulova [9].

Vyse uvedeny obecny princip DMA lze dale rozsifit. RozliSujeme totiz nékolik forem
deformace vzorku, které zavisi na volb¢ Celisti pro uchyceni vzorku. Volba zavisi predevsim
na pozadovanych vyslednych veli¢inach a mimo jiné i na struktufe a vlastnostech
zkoumaného materialu. BE€zné pouzivané mody deformace mizeme rozdélit nasledovné [89]:

- trojbodovy ohyb,

- tah,

- tlak,

- dvojité/jednoduse vetknuty nosnik,

- smyk v sendvicovém usporadani,

- Mméfeni v kapaling.

Kromé zvoleného modu namahani je mozné ménit také teplotu, frekvenci a amplitudu
mechanické oscilace. Diky vSem témto nastavenim muizeme urcit znaéné mnoZzstvi vlastnosti
zkoumaného materialu. Nicmén¢, DMA se obvykle pouziva zejména pro stanoveni oblasti
skelného prechodu, teploty méknuti, hustoty zesiténi ¢i krystalinity polymernich materialu.

Pii prvotnich néavrzich diagnostického systému vhodného pro analyzu vyvijenych
elektroizola¢nich kompoziti byla DMA uvaZovéna jako jedna z hlavnich diagnostickych
metod pro presnou charakterizaci teplotnich a mechanickych vlastnosti vyvijenych
kompozitli. Nicméné, jeji nasazeni v rdmci prvotni optimalizace vyroby vzorka ukazalo
s ohledem na nehomogenitu testovaného materidlu, Ze bude vhodna zejména pro
jednorazovou analyzu teplotnich efektli souvisejicich s teplotou skelného pifechodu ¢i

s teplotou méknuti zaclenénych nanovldkennych vrstev. Pro analyzu mechanickych
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vlastnosti vyvijenych kompozitii se DMA jevi jako ne zcela vhodna kviili znaénému rozptylu
V hodnotach modulti E" a E"”. ZvySeni pfesnosti DMA pro ucely analyzy mechanickych
vlastnosti vyvijenych kompoziti by bylo mozno doséhnout pouze velmi precizni pfipravou
vzorkl, kterd neni v piipadé takto heterogennich viceslozkovych kompoziti zcela mozna.
| pfi pouziti jemné kotoucové pily s diamantovym kotou¢em dochazelo k delaminaci
jednotlivych vrstev, kterd vyrazné zvysSovala rozptyl naméfenych hodnot. Taktéz casova
narocnost pfi méfeni mechanickych vlastnosti pomoci DMA tuto metodu znevyhodnuje
Ve srovnani napf. s méfenim pevnosti v ohybu.

Z vyse uvedenych divodi byla DMA vyuzita zejména pro meéfeni teploty skelného
ptechodu (Tg), nebot’ tato teplota je velmi dulezitym parametrem, pfimo souvisejicim se
zménami ve struktufe (a zaroven i s vlastnostmi) materialu. Dle Tg miiZzeme stanovit teplotni
hranice pouzitelnosti daného materidlu a zaroven i teploty, piikterych je mozno jej
zpracovavat. V dneSni dobé& existuje cela fada méficich technik (DSC, termomechanicka
analyza, Sirokopdsmova dielektricka spektroskopie aj.), pomoci nichz lze Tq zaznamenat,
pti¢emz pfii porovnani vysledki jednotlivych metod nemusi byt koneéné hodnoty Tg totozné.
Tyto rozdily ovSem nejsou zpusobeny nepiesnosti jednotlivych metod, nybrz jejich
rozdilnym fyzikalnim principem méfeni, tedy rozdilnym zplsobem pohledu na samotnou
skelnou transformaci.

Jak jiz bylo tfe¢eno, DMA je obecné povazovana za nejpiesnéj$i metodu pro urceni
teploty skelného ptechodu. Typickym vystupem méfeni jsou tii kiivky (prabéhy E', E" a
tan ), ze kterych Ize vyhodnotit hned tfi hodnoty T4. Kazda z téchto ziskanych teplot ma
svoji fyzikalni podstatu. Je proto velmi dalezité vZdy s hodnotou Tq uvadét i informaci jakym
zpiisobem (na zékladé¢ jakych fyzikalnich principli méfeni) byla tato hodnota ziskana.

Meéfeni pomoci DMA probihalo na pfistroji DMA Q800 od firmy TA Instruments.
Vzorky obdélnikového tvaru (50 x 12 x 0,35 mm) byly namahany tfibodovym ohybem, kdy
byl vzorek periodicky zatéZovan silou s frekvenci 1 Hz a s amplitudou 500 um. Méfeni
probihalo ve vzduchové atmosfére. V prubéhu zatéZovani byly vzorky podrobeny teplotnimu
ohfevu s rychlosti nartistu teploty 5 °C-min od teploty okoli do 290 °C. Kazdy vzorek (bez
nanovrstvy, a s jednou a dvéma vrstvami) byl analyzovan pouze s Cetnosti jedna, celkem se

tedy jednalo o tf1 vzorky.
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4 Rozbor ziskanych vysledki a diskuze

Popis ziskanych vysledktl je pro vétsi piehlednost rozdélen do dvou podkapitol, které
respektuji chronologickou posloupnost jednotlivych fazi provedenych experimentt. Tedy

nejprve orientacni méfeni a poté hlavni experiment.

4.1 Orientacni méreni

Pro ovéfeni dodanych materialti, spravného nastaveni vyroby i k posouzeni
vypovédischopnosti méficich metod byla nejprve provedena fada piedbéznych méfeni
mikrostrukturalnich a tepelnych vlastnosti elektrostaticky zvlaknénych vrstev i vyrobenych

kompoziti s nanovldkennymi vrstvami a bez nich.

411 FT-IR

Pro ovéteni chemického slozeni nanovldkenné vrstvy byla vrstva porovnana s FT-IR
knihovnovymi spektry Cistého PA6. Z obrazku (Obr. 14) je patrné, ze ob¢ analyzovana
spektra jsou témeér totozna. Mirné odchylky mizeme vidét pti porovnani spektralnich pasi
v oblasti 1680 — 1780 cm™, coz miize byt zplisobeno formovanim amidové skupiny [90] ¢&i
zbytky rozpoustédla, kterym byl pevny polymer upraven na kapalinu pii elektrospinningu.
Nicméné, pfi porovndni v celém rozsahu spektra (programem OMNIC) je vzdjemnd shoda

zkouSeného materidlu s Polyamidem 6 vice nez 94%.

0.20° ] ]
Nanovlakenna vrstva
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-0.00-
005! JJ
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Polyamid 6 — knihovnové spektrum
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Obr. 14:  Porovnani zprimérovanych spekter dodaného materialu se spektrem ¢istého

Polyamidu 6.
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412 DSC

Analyza chovéani nanovldken pfedevSim v oblasti taveni, je zndzornéna na vysledném
termogramu (Obr. 15), kde jsou viditelné dva prekryvajici se endotermické vrcholy
s maximem pfiblizn¢ pii 214 °C a 222 °C. Tento dvojity pik pifedstavuje taveni dvou
dominantnich a odlisné velkych krystalickych oblasti pfitomnych ve struktufe PAG.
Konkrétné se jedna o taveni dvou typti PA6 krystalitil, jmenovité a-formy a y-formy, pficemz
hlavni endotermicka reakce pii 222,5 °C je spojena s tavenim jejich stabilnéjsi monoklinické
modifikace (o) a projevem taveni minoritnich (pseudo-hexagonalnich) krystalinitd (y) je

endotermicka reakce zaznamenana pii 214 °C [91, 92].
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Obr. 15: DSC analyza dodané nanovlakenné vrstvy.
dvojitého piku, tedy teplota (210,7 °C), pfi niz zacinaji nanovlékna tat. Vzhledem k tomu, Ze
nami zvoleny kompozitni material je standardné vytvrzovan pfi teploté 165 °C, je teplota
pocatku taveni PA6 dostatecné vysoka, tudiz, struktura vlaken by méla byt natolik teplotné
odolna, ze by nemélo dochazet pii vyrobé kompoziti k jeji deformaci.
Analyza DSC byla dale pouZita pro ovéfeni teplotni odolnosti nanovlakenné vrstvy
z PAG i po probéhnuti celého vytvrzovaciho rezimu. Material byl pro tento ucel podroben

teplotnimu reZimu simulujicimu vytvrzovaci rezim, tedy nartstu na 165 °C a izotermnimu
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ohfevu po dobu 3 hodin. | po tomto tepelném namahani si vlakna ponechala svoji plivodni

strukturu bez speceni vlaken do jednolité vrstvy, jak bude ukazano dale.

4.1.3 Mikrostrukturalni vlastnosti

Materialograficky vybrus

U jednoho z vytvrzenych vzorki vyrobeného v ramci prvotni optimalizace s jednou
nanovladkennou vrstvou byl vyroben materidlograficky vybrus, ktery byl dale opticky
pozorovan fluorescenénim mikroskopem. Na Obr. 16 je viditelna struktura materialu v fezu
jak pfi normalnim osvitu, tak ve fluorescenénim modu mikroskopu, ktery byl aplikovan pro
zobrazeni nanovlédkenné vrstvy.

SIENENERVELGE]
Vv priéném sméru

Nanovlakenna
vrstva

Pryskytice Prostor, kde je umisnténa
nanovlakenna vrstva
Sklenéna vlakna

190

b)
Obr. 16: Materialograficky vybrus: a) normalni osvit, b) fluorescen¢ni osvit.

Ukézalo se, ze objemové mnozstvi pryskyfice je zcela postacujici na kvalitni prosyceni
v celé tloustce kompozitu, vCetné piidané nanotextilie, a Ze nedochazi k delaminaci
kompozitu v oblasti nanovlakenné vrstvy.
Analyza celistvosti vlaken po vytvrzovacim rezimu

Analyza celistvosti vlaken po fadném vytvrzeni kompozitu byla provedena na vzorku,
ktery byl po zchlazeni v kapalném dusiku zlomen tak, aby byla vnitini struktura odkryta
Vv celém jeho prifezu. Lom byl nasledné pokryt tenkou vrstvou uhliku metodou nanaSeni par
Vv tloust’ce 1 az 10 nm. Timto zplsobem ptipravy, bylo mozné vzorek nasledné analyzovat

pomoci elektronového mikroskopu. Na Obr. 17 je zobrazen vysledek tohoto pozorovani.
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s e
Obr. 17:  Struktura nanovlaken po jejich zaclenéni do kompozitu.

Jak je z obrazki patrné, jedine¢na struktura nanovlaken byla i po jejich zaclenéni do
kompozitu a po aplikaci standardniho vytvrzovaciho rezimu zachovana. Jak je taktéz ziejmé,
nanovladkna jsou dobfe smacena epoxidovou matrici, coz zarucuje jejich dobrou vazbu se

zbytkem kompozitni struktury.

4.1.4 Vnitini rezistivita

V tabulce Tab. 3 jsou vyhodnoceny primérné hodnoty vnitini rezistivity vyrobenych
kompozitil v zavislosti na poctu zalenénych nanovldkennych vrstev o plosné hmotnosti
5 g-m2 véetn& smérodatné odchylky (o) a variaéniho koeficientu. Jedn4 se vzdy o primérnou

hodnotu z dvanacti méfeni pro kazdou modifikaci.

Pocet nano vrstev py (Qm) o (Qm) variacni koeficient (%)
0 2,65E+14 7,25E+13 27,42
1 2,25E+14 6,69E+13 29,71
2 1,67E+14 1,90E+13 11,38
Tab. 3: Vyhodnoceni vnitini rezistivity.

Z tabulky je patrné, ze zakomponovanim nanovlakenné vrstvy z PA6 doslo k mirnému
snizeni vnitini rezistivity. S rlstem poctu nanovldkennych vrstev se tento pokles
prohluboval. Nicméné zjisténé snizeni je stale v ramci jednoho matematického fadu. Tento
mirny pokles je pravdépodobné zpisobem tim, Ze wvnitfni rezistivita samotného
PAG (108 — 10° Q-m) dosahuje bézné niz§ich hodnot neZ vnitini rezistivita slidy (5-10'! Q-m)
a epoxidové pryskyfice (107 - 10! Q-m) [93].

4.1.5 Napétova zavislost tan o0

Primémé hodnoty z méfeni napétové zavislosti ztratového Cinitele vcetné
smérodatnych odchylek jsou viditelné na Obr. 18. Prvni vybojova ¢innost, projevujici se

skokovym nariistem ztratového Cinitele, se objevuje pii prekro¢eni hranice 1 KV. Ztratovy
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Cinitel za touto hranici napéti vyrazné nartsta a reflektuje tak vybojovou ¢innost odehravajici

se ve struktuie materialu.

bez nanovldkkenné vrstvy M 1 nanovldkenna vrstva [ 2 nanovldkenné vrstvy
0,16 -

0,14 A ‘

0,12 A

500 1000 1500 2000 2500
Napétova hladina (V)

Obr. 18: Napétova zavislost ztratového Cinitele.

Ztratovy Cinitel v podstaté vyjadiuje mnozZstvi energie, ktera se pti vlozeni materialu do
stiidavého elektrického pole pfeméni na ztratové teplo. Se vzrlstajicim napétim roste také
ztratovy Cinitel. Vidime, ze nejvyssi hodnoty tan 0 pii vSech napétovych urovnich dosahuji
vzorky bez jakékoli modifikace a se vzristajicim poctem nanovldkennych vrstev se vybojova
¢innost vyrazn€ji sniZzuje. Lze ptredpokladat, Ze tento jev souvisi s odliSnym tvarem a
distribuci vzduchovych bublinek v elektroizolaénim materialu. V1iv nanovlakenné vrstvy je

poté nejvyraznéjsi piedevsim pii vyssSich intenzitach elektrického pole od napéti 2 kV.

4.1.6 Elektricka pevnost

Vysledky méfeni elektrické pevnosti véetné smérodatnych odchylek (o) a varia¢niho

koeficientu jsou vyhodnoceny v Tab. 4.

Pocet nano vrstev Ep (kV-mm™) o (kV-mm™) variacni koeficient (%)
0 65,76 3,19 4,85
1 64,07 3,34 5,21
2 65,94 4,92 7,45
Tab. 4: Primérné hodnoty elektrické pevnosti pro jednotlivé modifikace.

Jak je viditelné z tabulky Tab. 4, zabudovani nanovlakenné vrstvy vyrazné neovlivnilo
elektrickou pevnost, kterd je u viech zkousenych vzorki v rozmezi 64 — 66 kV-mm™ s téméf
prekrytymi smérodatnymi odchylkami. Kompozit s jednou vrstvou dosahuje nizsi elektrické

pevnosti a naopak kompozit se dvéma vrstvami mirn¢ vyssi hodnoty nez bézné pouzivany
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material. V tomto piipadé¢ tedy nebyl zjistén vyznamny vliv nanovldkenné vrstvy na zménu
elektrické pevnosti.
4.1.7 Razova houZevnatost

Vysledky méfeni razové houzevnatosti véetné smérodatnych odchylek (o) a variaéniho

koeficientu jsou uvedeny v tabulce Tab. 5.

Pocet nano vrstev a(J-mm?) o (J-mm?) varia¢ni koeficient (%)
0 0,0291 0,0026 8,81
1 0,0389 0,0025 6,44
2 0,0404 0,0044 11,00

Tab.5:  Rézova houzevnatost.
modifikace nanovldkennou vrstvou. Postupnym zvySovanim poctu nanovldkennych vrstev
dochazi ke zvySeni hodnot razové houzevnatosti. Pfidanim dvou nanovlakennych vrstev
doslo dokonce k narastu houzevnatosti o 38 % oproti béznému kompozitu.
Jedna se o pomérné piekvapivy vysledek. Bylo pfedpokladéno, ze mechanické vlastnosti
sklenénych vlaken vzhledem ke své robustnosti zastini jakékoli (at’ uz pozitivni ¢i negativni)

dopady nanovlakenné vrstvy na mechanické vlastnosti.

4.1.8 DMA

Na zéklad¢ naméfenych dat byly vyneseny teplotni zavislosti elastického (soufazového)
modulu E’, ztratového modulu E”" i pribéh cCinitele mechanickych ztrat (tan 3). Dosazené
vysledky jsou struéné shrnuty na Obr. 19, ktery zobrazuje (pro ptehlednost) pouze prubéh
elastického modulu pro vSechny testované varianty kompozitu. Vzorek 0 oznacuje material
bez modifikace nanovlakennou vrstvou, vzorek 1 obsahuje jednu vrstvu a vzorek 2 obsahuje
vrstvy dve. Absolutni hodnoty elastického modulu byly vyhodnoceny pii teplote 50 °C
(pfiblizna provozni teplota kompozitu). Z nartistajici teplotou dochazi k vyraznému poklesu
modulu, ktery reflektuje pocatek oblasti skelného prechodu. Tg byla vyhodnocena jako

inflexni bod této zmény.
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Obr. 19:  Vyhodnoceni skelného ptechodu z elastického modulu.

Vliv zaclenéné nanovladkenné vrstvy je zietelny zejména na hodnoté Ty, kdy dochazi
K vyraznému narustu této teploty z 188,99 °C (vzorek bez nanovlakenné vrstvy) na hodnotu
196,37 °C (1 vrstva). Pfidanim dalSi vrstvy nanovlaken dosahneme dalSiho navySeni Tq az
na 200,83 °C. Z pohledu absolutnich hodnot modulti Ize fici, Zze doslo ke znatelnému
navySeni pevnosti materialu, ov§em bez rozdilu mezi jednou nebo dvéma vrstvami. Nicméné
pro objektivni posouzeni hodnot elastického modulu by na rozdil od vyhodnoceni Ty bylo
nutné mefit s vyrazné vyssi Cetnosti. Pficinou nartstu teploty skelného ptfechodu by mohl byt
urcity zpeviujici efekt zaclenénych vlaken, v jehoz dusledku by mohlo dochazet k poklesu
elastického modulu az za vysSich teplot. OvSem toto zpevnéni by mélo byt doprovazeno
| prokazatelnym nartstem absolutnich hodnot naméfenych mechanickych modult. S tim
souvisi jiz dfive diskutovand problematika horSi opakovatelnosti méfeni mechanickych
vlastnosti pomoci DMA. Ta lze v pfipadé DMA zvysit pouze bezchybnou a precizni
pfipravou vzorkli, kterd neni v pfipad¢ takto tenkych heterogennich viceslozkovych
kompoziti zcela mozna. I pfi pouziti jemné laboratorni pily s diamantovym kotoucem
dochdzelo k delaminaci jednotlivych vrstev, kterd vyrazné zvySovala rozptyl naméfenych

hodnot. Taktéz Casova naro¢nost pii méfeni mechanickych vlastnosti pomoci DMA tuto

56



Ing. Monika Zemanova, 2018

Vyvoj nové generace elektroizola¢nich materidli vyuzivajicich netkané nanovlakenné vrstvy

metodu znevyhodnuje ve srovnani napt. s méfenim pevnosti v ohybu ¢i rdzové houzevnatosti.

rowr

Z tohoto diivodu bylo od pouziti DMA v hlavni experimentélni ¢asti prace nadale upusténo.

4.2 Hlavni experiment

Jak jiz bylo nastinéno v pfedchozim textu, v hlavnim experimentu doslo k vylouceni
nékterych zkousek a to at’ jiz z divodu jejich mensi vypovédischopnosti (DMA) anebo jejich
nepotiebnosti v hlavni experimentalni ¢asti prace (FT-IR, DSC). Ostatni métici metody byly
Vv diagnostickém systému ponechdny pro ovéfeni zjisténého chovani modifikovaného
elektroizola¢niho materialu. V nasledujici kapitole budou postupné uvedeny vysledky vsech

provedenych zkousek.

4.2.1 Vnitini rezistivita

Na Obr. 20 jsou graficky shrnuty vysledky méteni vnitini rezistivity ziskané pii méfeni
vSech vyrobenych variant kompozitniho elektroizola¢niho materidlu, tj. kompozitii s tfemi
riznymi konstrukénimi uspotfddanimi (1, 2 a 3 vrstvy nanovléken) vyrobené s vyuzitim tfech
riznych plosnych hmotnosti nanovlikennych vrstev (1, 3 a 5 g-m?). V grafu je vzdy
vynesena prumérna hodnota vnitini rezistivity vypocitana ze souboru dvanacti méfeni.

V grafu jsou taktéz vyneseny vypocitané smérodatné odchylky.

B i1gm? B 3gm? B 5gm? 1,83E +15 Om
1,0E+16 " bez nanovlakenné vrstvy
€ e | T
€ 1,0E+15 -
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Pocet nanovlakennych vrstev

Obr. 20:  Vyhodnoceni vnitini rezistivity.
Cerna linka piedstavuje primérnou hodnotu vnitini rezistivity pro kompozit bez
nanovldkenné vrstvy, Cerné carkované linie pak predstavuji vypocitané smérodatné
odchylky. Dle Obr. 20 je ziejmé, ze vnitini rezistivita kompoziti po pfidani nanovlakenych

vrstev opét mirné klesa a s ristem poctu nanovldkkennych vrstev se tento pokles prohlubuje.
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Vyjimkou jsou kompozity s jednou a tfemi nanovldkennymi vrstvami o plo§né hmotnosti 1
g'm?, které maji primérnou hodnotu mirné vy$§i (stale ale v rozmezi smérodatnych
odchylek meéieni). Jak jiz bylo uvedeno vyse, tento fenomén klesajici vnitini rezistivity je
pravdépodobné zpiisoben nizsi vnitini rezistivitou samotné nanovlakené vrstvy (vice viz
kapitola 4.1.4).

| v hlavnim experimentu bylo ovéteno, Ze hodnoty vnitini rezistivity ztstavaji v ramci
stejného matematického fadu, tedy ze i kompozity obsahujici nanovlakenné vrstvy dosahuji
velmi vysokych hodnot rezistivity i po zaclenéni, z pohledu rezistivity, méné kvalitniho

elektroizola¢niho materidlu jakym je PA6.

4.2.2 Napétova zavislost tan o

Na Obr. 21 je znazornén vyvoj napétové zavislosti ztratového Cinitele (zan J) pro
vSechny modifikace elektroizola¢niho materialu. Kazda z nich je oznacena jako X_Y, kde X
je plo$na hmotnost pouzité nanovlakenné vrstvy (1, 3 a 5 gm?) a Y je pocet
zakomponovanych nanovlakennych vrstev (1, 2 nebo 3). Se vzrustajicim napétim je patrny

oc¢ekavany trend zvySovani ztrat.
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Obr. 21: Napétova zavislost ztratového Cinitele.
Vidime, Zze narGst ztrat pro kompozity se zakomponovanou nanovlakenou vrstvou
0 plo$né hmotnosti vlidken 1 a 3 g-m™ (s vyjimkou modifikace 1_2) je mirng&jsi. Je zfejmé, ze
vliv nanovlakenné vrstvy je vyrazné&jsi zejména pii vyssich intenzitach elektrického pole (od
napéti 2 kV) a obzvlasté pro kompozity s niz8i plosSnou hmotnosti netkané nanovladkenné

vrstvy (1 a 3 g-m?). Lze piedpokladat, Ze tento jev souvisi s odlisnym tvarem a distribuci
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vzduchovych bublinek v elektroizolaénim materialu. Tato pracovni hypotéza byla nadale

rozvijena, viz kap. 4.3.

4.2.3 Elektricka pevnost

Vysledky méfeni elektrické pevnosti opét véetné smérodatnych odchylek jsou uvedeny
na Obr. 22.

Hm lgm? ®m 3gm? W 5gm? 68.3+3.6 kV

bez nanovlakenné vrstvy

~N
(5]

~N
o
"

Elektricka pevnost (kV-mm-t)
(<)) (<))
o (V]

(9]
(V]
L

50
1 2 3
Pocet nanovlakennych vrstev

Obr. 22:  Primérné hodnoty elektrické pevnosti pro jednotlivé modifikace.

Mg¢feni elektrické pevnosti potvrdilo vysledky z orientacniho méteni. Jak je viditelné na
Obr. 22, zakomponovani nanovlakenné vrstvy vyrazné neovlivnilo elektrickou pevnost
modifikovaného elektroizola¢niho materialu, ktera je u vSech zkousenych vzorki v rozmezi
66 — 69 kV-mm™ s téméf prekrytymi smérodatnymi odchylkami. Elektroizolaéni materidl
bez nanovldkenné vrstvy pfedstavuje cernd linka. U vSech pouzitych gramazi vychazi
nejhife vzorky sdvéma nanovlakennymi vrstvami. Naopak kompozity s jednou
nanovlakennou vrstvou a plonou hmotnosti 1 a 5 g-m maji mirné vyssi elektrickou pevnost.
Nicméné elektricka pevnost zbyvajicich modifikaci je viceméné ve statistickych mezich
méteni.

V tomto piipad¢ tedy obdobné jako u orientacnich méfeni nebyl patrny vyznamny

negativni VIiv nanovlakenné vrstvy na zménu elektrické pevnosti.

4.2.4 Razova houzevnatost

Z naméfenych hodnot razové houZzevnatosti (Obr. 23) je patrné, ze u vétSiny modifikaci

se hodnoty pohybuji na urovni srovnatelné s dodanym stavem bez nanovlakenné vrstvy (s
vyjimkou vzorkii 1 2a3 1).
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1vrstva 2 vrstvy M 3 vrstvy 0,226 + 0,012 J-mm=
’ - ’

0,3 bez nanovlakenné vrstvy

Razova houZevnatost (J-mm-2)

1 3 5
Plosna hmotnost (g:m-2)

Obr. 23:  Primérné hodnoty razové houzevnatosti pro jednotlivé modifikace.
Nejniz§ich hodnot razové houzevnatosti dosahuje jiz zminény vzorek 1_2. S ohledem na
to, ze oproti ocekdvanému trendu je pro tuto modifikaci vybocujici i hodnota napét'ové
zavislosti ztratového Cinitele (Obr. 21), miize se jednat o vadny vzorek (napf. vzorek
s delaminovanymi vnitinimi vrstvami). Naopak nejvyssich hodnot razové houZevnatosti,
S nartistem o 17 % oproti kompozitu bez nanovlakenné vrstvy, dosdhla modifikace 3 1.
Vyraznéjsi vliv nanovlaken na mechanické vlastnosti kompozitii je v tomto ohledu s nejvétsi

pravdépodobnosti potlacen velmi dobrymi mechanickymi vlastnostmi nosné sklenéné

tkaniny.

4.3 Hlavni experiment - analyza distribuce vzduchovych bublinek ve vnitini

struktuie kompozitu

Pro ovéfeni pracovni hypotézy tykajici se vlivu nanovladkennych vrstev na distribuci

vzduchovych bublinek ve vnitini struktufe kompozitu byl diagnosticky systém rozsiten také

o méfeni vnitini vybojové ¢innosti a o pokroc¢ilou micro-CT analyzu.

4.3.1 Micro-CT

Ziskané tomogramy zobrazuji prostorové rozdéleni vzduchovych bublinek
ve vyrobenych kompozitech dle jejich objemu. Na Obr. 24 jsou znazornény Ctyii ukazkové
tomogramy. PfestoZe ve vSech piipadech jsou mezi vrstvami a jednotlivymi vlakny pfitomny
vzduchové bublinky, je z téchto vysledkl patrny vliv nanovladkenné vrstvy. Je ziejmé, ze

nejobjemnéjsi vzduchové bublinky pievladaji ve vzorku 0, tj. ve vzorku bez nanovlakennych
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vrstev, dale je jasné viditelné, ze vzorky 1, 3 a 5 obecné obsahuji mensi vzduchové bublinky.
Tento jev I1ze vysvétlit tim, Ze nanovlakenna struktura mize ptisobit jako pevna miizka, ktera
omezuje rust velkych vzduchovych bublinek nebo jejich ndhodnou aglomeraci béhem

vytvrzovani v souladu s pfedstavou graficky znazornénou na Obr. 25.

Volume [mm?]

Volume [mm?) 0.01

0.01
0.01

0.01

Volume [mm?]
0.01

Volume [mm?]
0.01

c) d)
Obr. 24:  Prostorové rozdéleni vzduchovych bublinek ve vytvrzenych kompozitech dle
vnitiniho objemu bublinky: a) Vzorek 0 bez nanovlakenné vrstvy; b), ¢), d) Vzorek
1, 3 a5 se tiemi nanovlakennymi vrstvami o hmotnosti 1, 3, nebo 5 g:-m,
Timto zpisobem by mohla nanovlakenna vrstva rozdélit velké vzduchové bublinky
do mnoha mensich oblasti. Vysledkem by tedy bylo vétsi mnozstvi bublinek s velmi malymi
objemy. Hypoteticky by rozméry téchto oblasti mohly byt fizeny plosnou hmotnosti

nanovldkenné vrstvy.
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Obr. 25:  Princip funkce nanovlakenné vrstvy omezujici rist velkych vzduchovych
bublinek béhem vytvrzovani.

Exportovana data z micro-CT méfeni byla dale matematicky zpracovana. Pii tomto
zpracovani doSlo k rozdéleni bublinek dle velikosti jejich objemu. Pramérny pocet
detekovanych bublinek a jejich velikost jsou uvedeny na Obr. 26. Z Obr. 26 a) je patrné, ze
Vzorek O je charakterizovan vyrazn€ niz$im poctem bublinek ve srovnani se vzorky
obsahujici nanovlakenné vrstvy. Tento vysledek podporuje vyse uvedenou hypotézu, nebot’

rozdil v po¢tu vzduchovych bublinek mezi Vzorkem 0 a Vzorky 1, 3 a 5 neni zanedbatelny.
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Obr. 26: RozlozZeni vzduchovych bublinek ve vytvrzenych kompozitech dle velikosti:
a) velikost 1pm?® — 0,01 mm?, b) velikost 1um? —0,00004 mm?.
Pouziti nanovldkenné vrstvy s plognou hmotnosti 5 g-m vede K vice nez 2,5nasobnému

nartistu poétu bublinek (v pfipadé plosné hmotnosti 1 a 3 g'm? se jedna o 1,5 a 2 nasobné
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zvySeni). Na Obr. 26 a) je také viditelné, ze Vzorek O obsahuje mnozstvi vzduchovych
bublinek vétsiho objemu nez zbyvajici vzorky s nanovlakennou vrstvou. Pro nazorngjsi
ukazku je na Obr. 26 b) zménéno méfitko, coz umoznuje prokazat, ze naopak vzorky
s nanovldkennou vrstvou maji vy$§i poéet vzduchovych bublinek malého objemu (1 pm® —

0,00004 mmd).

4.3.2 Vybojova ¢innost

Vyse zminénou hypotézu potvrzuji i vysledky z méfeni vybojové ¢innosti (viz Tab. 6),
V niz jsou uvedeny hodnoty zdanlivého naboje (Qiec) pii vSech proméfenych napétovych
hladinach, dale pak zapalovaci (Ui) a zhaSeci napéti (Ue) Casteénych vyboji. Jejichz
porovnani je poté pichledné&ji zobrazeno i na grafu Obr. 27. Je patrné, Zze zakomponovani
nanovlakenné vrstvy do kompozitu vedlo témér pro vsechny modifikace, s vyjimkou 5 2,
ke zvyseni hodnoty Ui, respektive zvyseni rozdilu Ui - Ue. Obecné plati, Ze absolutni hodnoty
Ui by mély byt vyssi nez hodnoty Ue kviili akumulaci prostorového naboje na rozhrani
dutinka-kompozit ¢i na rozhranich mezi vrstvami [94]. Ze ziskanych vysledkl lze tedy
pfepokladat, ze pfidani nanovlakenné vrstvy vytvaii dalSi rozhrani pro akumulaci
prostorového naboje ve srovnani s kompozitem bez nanovlakenné vrstvy, u kterého byl
s nanovlakennymi vrstvami (s vyjimkou 5_2) indikuji pfitomnost dutin s obecné mensimi
rozméry, v nichz aktivita ¢asteCnych vyboji ustava pifi niz§im napéti z divodu kratsi

vzdalenosti mezi protilehlymi stranami dutinky.

Vzorek | U;(kV) | U, (kV) Qec{PC)

3kV | 35kv | 4kv | 45kv | 5kv

0 2,04 2,02 197 283 325 356 380
11 2,40 1,50 122 141 222 246 273
12 2,50 2,03 137 187 220 323 380
13 2,07 1,44 77 156 204 271 328
31 2,29 1,94 107 157 202 254 284
32 2,19 1,98 193 268 302 354 431
33 2,22 163 60 114 157 190 246
51 2,16 1,34 111 136 187 237 290
52 1,89 1,99 115 162 139 248 306
53 2,17 1,93 4 92 158 210 259

Tab.6:  Naméiena data Ui, Ue, Qiec.
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Obr. 27:  Porovnani zapalovaciho a zhaseciho napéti.
Zaroven také hodnota zdanlivého naboje (Qiec) pro méfené napét'ové hladiny je nizsi pro
v$echny modifikované kompozity (s vyjimkou pravdépodobné vadného vzorku? 3_2, ktery
V porovnani s kompozitem bez nanovlakenné vrstvy vybocuje ztrendu témét u vsech

napét'ovych hladin.), viz Obr. 28.
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Obr. 28:  hodnoty Qiec pii vSech méfenych napétovych hladinach.
Namétené hodnoty tedy nezévisle podporuji hypotézu odvozenou z vysledku

mikrotomografie. Ukazuji, Ze pfidani nanovlakenych vrstev zpusobilo pokles Qiec. Tento

22 \/ predchozich metodach vzorek 3_2 vybodujici hodnoty nevykazuje, nebot’ pro méfeni ¢asteénych vybojl
byly pouzity jiné vzorky (nicméné desticky stale stejné Sarze), tudiz se skute¢né mize jednat o vadny vzorek
s naptiklad skrytou vnitini delaminaci vrstev.
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trend je nejvyraznéjSi u vSech vzorkl s tifemi nanovldkennymi vrstvami (nejsilngji pro
napétovou hladinu 3 kV) a ¢im je vyssi ploSnd hmotnost nanovldkenné vrstvy vyssi, tim je
pokles Qeic vEtsi. U vyssich napétovych hladin (nez 3kV) dochazi k zmirnéni az vymizeni
tohoto trendu. Intenzita elektrického pole je v téchto pripadech pfili§ vysoka, aby bylo mozné
vyhodnotit chovani ¢astecnych vybojii, srovnatelné s podminkami realného provozu. Pii
takto vysokych hladinach intenzity elektrického pole se stiraji vlivy, které na vzorky piisobi
a je obtizné rozlisit ktery z Casto ndhodnych procest ma vétsi vliv na konecna data a
ptipadnou odchylku.

Nicméné, vztah mezi aktivitou ¢astecnych vyboju a velikosti vzduchovych dutinek lze
vysvétlit na zakladé kapacitniho modelu ¢aste¢nych vybojt [95], ktery definuje vnitini naboj
casteCnych vyboji qc protékajici vzduchovou dutinkou s relativni permitivitou & = 1
nasledujicim vztahem:

qc = AV, Cc = Ei - g9 1 1%, ©)
kde A4V: je napéti na dutince, Cc je kapacita dutinky, E; je intenzita elektrického pole, &o je
permitivita vakua (8.85 x 10712 F-m™) a rp je polomér dutinky.

Dale je nutné zduraznit, ze pii méfeni ¢asteCnych vyboji nemohou byt (z principu)
méteny jednotlivé ¢astené vyboje na kazdé vzduchové dutince zvlast, ale je méten zdanlivy
naboj (Qeic) obsazeny ve vnitini struktuie testovaného vzorku [95], ktery je v pfimém vztahu
S mnozstvim vnitinich ¢astecnych vyboji probihajicich mezi vSemi dutinkami ve vzorku,
vloZzeném mezi elektrody. Vzhledem k tomu, Ze gc zavisi na kvadratu poloméru vzduchovych
dutinek, i podstatné zvyseni poctu velmi malych dutinek nezvySuje zdanlivy naboj tak
vyrazné jako zvySeni jejich vnitiniho objemu. Naopak v nasem ptipad¢ je zdanlivy naboj

podstatné sniZen, nebot’ nejvice ovlivilujici proménnou je polomér dutinek.

5 Shrnuti dosaZenych vysledkii a prinosy prace

Predkladana diserta¢ni prace ptedstavuje inovaci jednoho ze soucasné pouzivanych
elektroizola¢nich materidlli zaclenénim netkanych nanovldkennych vrstev do jeho vnitini
struktury. B&hem piiprav hlavni experimentalni ¢asti prace, byla nejprve provedena
podrobna literarni reSerSe studované problematiky. Dale byl vybran vhodny polymer pro
vyrobu nanovlakennych vrstev (pouzitelny jak z hlediska dielektrickych vlastnosti, tak i
ekonomické nakladnosti), byla navrzena konkrétni struktura elektroizola¢niho kompozitniho
materidlu a optimalizovana technologie jeho vyroby. Ve s ohledem na vyrobni specifika

souvisejici se zpracovanim resin-rich materialti 1 na unikdtni vlastnosti nanovlakennych
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vrstev. Nasledovalo vétsi mnoZzstvi podplrnych experimentt. Vysledkem je technologicky
postup, ktery s velkou mirou opakovatelnosti zaruc¢uje vyrobu kvalitnich laboratornich
vzorkl takto inovovaného elektroizolacniho materidlu. V rdmci orientacnich experimentt
byl také navrzen a optimalizovan diagnosticky systém jednotlivych zkousek, které zarucily
naplnéni hlavnich cila disertacni prace.

K tém patfilo mimo jiné také experimentalni ovéfeni vlivu nanovlakennych vrstev
na vysledné vlastnosti elektroizolatniho materidlu spolecné s analyzou déjt plynoucich
ze vzajemn¢ interakce téchto dvou slozek. Na zédklad¢ ziskanych vysledkii bylo zjisténo, ze
unikatni struktura nanovlakenné vrstvy ma schopnost rozd¢lit vzduchové bublinky, které pti
zpracovani resin-rich elektroizola¢nich materiald bézné vznikaji, na menSi oblasti.
V podstaté dochézi ke kopirovani ,,formy* dané nanovldkennou vrstvou namisto robustné;si
struktury sklenéné tkaniny. Toto zjiSténi patii k hlavnim pfinostiim diserta¢ni préace. Jeho
puvodnost byla odbornou komunitou potvrzena piijetim a publikaci odborného ¢lanku
s nazvem ,,Electrospun nanofibres as a tool for controlling the gas bubble size distribution
in fibre/thermoset-matrix composites“ v ¢asopise Composites Science and Technology (1F2017
=5.16, Q1 (1/26)), ktery je od roku 1998 umistén na prvni pfi¢ce z hlediska impakt faktoru
v oboru ,,Materials Science, Composites“?3,

Jak bylo dale zjisténo, pridani nanovlakennych vrstev mize ovliviiovat také vnitini
rezistivitu kompozitnitho materidlu. V pfipadé nanovladken vyrobenych z PA6 doslo
konkrétné k jejimu mirnému sniZzeni z diivodu obecné niz$i vnitini rezistivity tohoto
polymeru ve srovnani s rezistivitou zbyvajicich slozek kompozitu (sklo, slida, epoxidova
pryskyfice). V ptipadé€, Ze by tento fakt byl ptekazkou v nekterych technickych aplikacich,
Ize jej snejvétsi pravdépodobnosti vyfesit vyuzitim nanovlaken s obecné vyssi vnitini
rezistivitou (napf. z polyimidu). Tento pfedpoklad byl orientacné ovéfen na malé sadé
laboratornich vzork.

V ramci experimentll provedenych v hlavni ¢asti disertacni prace byl dale ovétovan vliv
nanovldken na hodnoty elektrické pevnosti. Ty zlstaly i po zakomponovani nanovldkenné
vrstvy z PA6 vice ¢i méné nemeénné. To je zplsobeno s nejvétsi pravdépodobnosti
obdobnymi hodnotami elektrické pevnosti Cist¢ého PA6 a kompozitu bez nanovldkennych
vrstev. Zadny statisticky vyznamny vliv nanovlédken, at' jiz pozitivni & negativni, nebyl
zjistén ani v piipadé méfeni mechanickych vlastnosti inovovaného kompozitu. V tomto

pfipad¢ je pfinos polymernich nanovlaken ve zlepSeni mechanickych vlastnosti

23 Databéze InCites Journal Citation Reports, nakladatelstvi Thomson Reuters.
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pravdépodobné potlacen vybornymi mechanickymi vlastnostmi pouzité nosné sklenéné
tkaniny a také neorientovanou strukturou nanovlakenné vrstvy.

Na druhou stranu, vysledky méfeni napetové zavislosti ztratového Cinitele dokazuji, ze
pridanim nanovlédkennych vrstev dochazi ke sniZzeni vnitini vybojové Cinnosti. Tyto vysledky
byly prvotnim impulsem ke vzniku vySe uvedené hlavni hypotézy prace. Ta byla dale
podpoiena a rozvinuta vyuzitim rentgenové vypocetni mikrotomografie, ktera presvédcive
potvrdila, ze nanovladkenna struktura muaze plisobit jako miizka, ktera omezuje rtst velkych
vzduchovych bublinek nebo jejich nahodnou aglomeraci béhem vytvrzovaciho procesu.
Timto zplisobem miize tato ,,nanomfizka* ptispét k déleni mensiho poctu relativné velkych
vzduchovych bublinek na nasobné vétsi pocet bublinek s podstatné mensimi objemy. Toto
pozorovani bylo nezavisle potvrzeno i podrobnou analyzou ¢asteénych vyboji, kterd ukazala,
ze ptidani nanovldkennych vrstev vyrazn€ snizilo zdanlivy néboj a potlacilo aktivitu
¢astenych vybojl uvniti kompozitu.

Vysledky disertani prace mohou prakticky pfispét k finanéné optimalnimu feseni pii
hledéani zpisobi snizovani tirovné vybojové ¢innosti ve vysokonapétovych elektroizolacnich
systémech tocivych strojich, u kterych je hlavni izolace vytvrzovana bez vakua. Vzhledem
k mnoha dalsim vyhodam elektrostaticky zvlaknénych nanovlaken, jako je jejich nizka cena,
riznoroda nabidka zvlaknitelnych materialti i velmi dobra schopnost sériové vyroby [96],
jsou ziskané vysledky slibné i pro jiné aplikace, u kterych je potieba fidit/omezovat velikosti
vzduchovych bublinek bez pouziti vakua. Ziskané vysledky tak oteviraji zcela nové moznosti
Vv oblasti elektroizolacni techniky, kdy kromé& pouzitého PA6 lze pozornost zaméfit 1
na mnohé jiné polymery, jiz osvédéené v elektrotechnické praxi. V tomto ohledu Ize mluvit

o dalsi generaci vzorkl obsahujici nanovlakenné vrstvy vyrobené z riznych polymerda.

6 Zavér

Hlavni motivaci prace byla snaha o vylepSeni bézné pouzivanych elektroizolac¢nich
systémt, které jsou v ramci celého el. stroje bezesporu nejslabsim ¢lankem. Dle provedenych
reSer§i, probihd vtomto ohledu vyzkum zejména se zaméfenim na problematiku
nanocasticovych kompozitl. Ta spo¢iva v pfimichdvani riznych druhii nanocastic do pojiva
kompozitnich elektroizola¢nich materiald.

Ptinosem ptedkladané dizertacni prace je z pohledu elektroizolacnich systému otevieni
zcela nové problematiky, ktera spociva v zalenéni netkané nanovldkenné vrstvy piimo

do struktury elektroizolatniho materialu. Nejprve byl struéné predstaven pouzity
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elektroizola¢ni materidl i samotnd netkand nanovldkennd vrstva. Déle se prace zabyva
hledanim vhodného postupu zaclenéni této vrstvy do struktury testovaného elektroizola¢niho
materidlu. Posledni Cast textu je pak vénovana experimentu, pii kterém byl modifikovany
kompozit podroben komplexnimu testovani. Material se zaClenénou nanovlakennou vrstvou
Z PA6 byl testovan na mikrostrukturalni Grovni a byly zkoumany také jeho mechanické i
dielektrické vlastnosti. Bylo prokézano, ze zakomponovanim nanovldkenné vrstvy nedochazi
ke zhorseni vyslednych mechanickych vlastnosti ani ke zhorSeni elektrické pevnosti. Naopak
pfidani nanovlakenné vrstvy z PA6 pozitivné ovlivnilo dielektrické ztraty predevSim pii
vystaveni kompozitu vysokym intenzitdm elektrického pole. Na zéklad¢ téchto vysledkl
vznikla pracovni hypotéza tykajici se moznosti fizené zmény velikosti/tvaru vzduchovych
bublinek, kterd byla podrobné¢ diskutovana v ptredchozim textu.

Je tfeba podotknout, Ze vyuZivani nanovlaken v elektroizola¢ni technice je v samém
pocatku. Prozatim byl vyzkouSen pouze jeden typ polymerniho nanovlédkna. Dal$im krokem
bude pfirozené vyvoj novych kompozitnich materidli s pouzitim i jinych polymernich
nanovldkennych vrstev (nebot’ u PA6 je znamym problémem napt. jeho navlhavost).
V ptipad€ uspéchu v dalSich etapach vyvoje je mozné v nejbliz§i budoucnosti ocekavat
narust zajmu o tyto perspektivni materidly i v prumyslovém prostiedi a tudiz k jejich

bezprostiednimu zavadéni ptimo do priimyslové vyroby.
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