
ZÁPADOČESKÁ UNIVERZITA V PLZNI
FAKULTA ELEKTROTECHNICKÁ
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tělovýchovy ČR v rámci projektu RICE – Nové technologie a koncepce pro inte-
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I N T E R A K C E N E H O M O G E N N Í H O D I E L E K T R I K A S
E L E K T R I C K Ý M P O L E M

Dielektrické materiály rozdı́lných podob a skupenstvı́ jsou nedı́lnou součástı́
vysokonapět’ových aplikacı́. Z hlediska spolehlivosti se jedná o nejslabšı́ článek
spolehlivostnı́ho řetězce celého zařı́zenı́. Z toho důvodu je třeba věnovat pozor-
nost zlepšovánı́ jejich materiálových vlastnostı́ (elektrických, mechanických či
fyzikálně-chemických), což vede ke snı́ženı́ pravděpodobnosti poruchy celého
zařı́zenı́. Současné možnosti v oblasti návrhu a diagnostiky dielektrických ma-
teriálů umožňujı́ aktuálně využı́vat a studovat materiály obsahujı́cı́ složky až
nanometrických rozměrů.

Předkládaná disertačnı́ práce se zabývá studiem chovánı́ nehomogennı́ch die-
lektrik v interakci s vnějšı́m elektrickým polem s následnou syntézou nového
izolačnı́ho systému. Úvodnı́ kapitoly disertačnı́ práce jsou zaměřeny na základnı́
fyzikálnı́ aspekty dielektrických materiálů a definici současně řešených proble-
matických oblastı́. V návaznosti na tento úvodnı́ základ jsou dále definovány
dva původnı́ diagnostické systémy a vybrány základnı́ složky nového izolačnı́ho
systému. Ten je složen z epoxidové pryskyřice na bázi bisphenol-A diglycidyl
ether, nanoplniva oxidu hořečnatého s vlastnı́ technologiı́ povrchové úpravy a
polyetylen naftalátové nosné složky. Vzhledem k tomu, že jednı́m ze stěžejnı́ch
aspektů při aplikaci plniva nanometrických rozměrů je jeho správná disperze,
je pozornost také věnována novým způsobům diagnostiky vlivu povrchové
úpravy plniva. V návaznosti na definované cı́le práce je navržený izolačnı́ systém
konfrontován s běžně použı́vanými třı́složkovými izolačnı́mi systémy s cı́lem
ověřenı́ vyššı́ úrovně vnitřnı́ homogenity.

113 stran 69 obrázků 9 tabulek 30 stran přı́loh

Západočeská univerzita v Plzni, Fakulta elektrotechnická, 2018



I N T E R A C T I O N O F I N H O M O G E N E O U S D I E L E C T R I C W I T H
A N E L E C T R I C F I E L D

Dielectric materials of different forms and states are an inseparable part of high
voltage applications. From the point of reliability, it is the weakest part of the
reliability chain of the whole device. For this reason, there is necessary to take
the effort to the improvement of material parameters (electrical, mechanical or
physical-chemical). It leads to the reduction of the probability of failure of the en-
tire device. Current trends in the field of design and diagnostics allow the usage
and study of the materials containing components up to nanometric dimensions.

This dissertation deals with the study of the behavior of inhomogeneous die-
lectrics in interaction with the external electric field with the subsequent syn-
thesis of the new insulation system. The introductory chapters of the dissertation
are focused on the basic physical aspects of dielectric materials and the definition
of currently solved problematic areas. In connection with this research base, two
original diagnostic systems are defined and the basic components of the new
insulation system are selected. It consists of epoxy resin based on bisphenol-
A diglycidyl ether, magnesium oxide nanofiller with its own surface treatment
technology and polyethylene naphthalate carrier component. Since one of the
crucial aspects of nanometric filler application is its proper dispersion, attention
is also paid to new ways of diagnosing the effect of surface treatment of the filler.
Following the defined objectives of the work, the proposed insulation system is
confronted with commonly used three-component insulating systems in order
to verify a higher level of internal homogeneity.

113 pages 69 figures 9 tables 30 pages of appendices

University of West Bohmia, Faculty of Electrical Engineering, 2018



I N T E R A C T I O N D E D I É L E C T R I Q U E N O N H O M O G È N E AV E C
U N C H A M P É L E C T R I Q U E

Les matériaux diélectriques de différentes formes font partie intégrante des ap-
plications haute tension. En termes de fiabilité, c’est le maillon le plus faible
de la chaı̂ne de fiabilité de l’ensemble du dispositif. Pour cette raison, une at-
tention particulière devrait être accordée à l’amélioration de leurs propriétés
matérielles (électrique, mécanique, physico-chimique). Cela réduit la probabi-
lité de défaillance de l’appareil. Opportunités actuelles dans la conception et
le diagnostic de matériaux diélectriques permettent d’utiliser et d’étudier des
matériaux qui contiennent des composants de dimensions nanométriques.

Cette dissertation étudie le comportement de diélectriques non homogènes
en interaction avec le champ électrique externe, suivi de la synthèse d’un nou-
veau système d’isolation. Les chapitres introductifs de la dissertation sont axés
sur les aspects physiques de base des matériaux diélectriques et la définition
des problèmes actuellement résolus. En liaison avec la base de recherche, deux
systèmes de diagnostic originaux sont définis et les composants de base du nou-
veau système d’isolation sont sélectionnés. Il est composé de résine époxy à base
bisphenol-A diglycidyl éther, nanoparticule d’oxyde de magnesium, composant
de polyéthylène naphtalate. Une dispersion correcte est essentielle quand le rem-
plisseur de dimension nanométriques est appliqué. l’attention est donc consacrée
à de nouvelles façons de diagnostiquer les effets du traitement de surface de la
charge. En relation avec les objectifs du travail le système d’isolation proposé est
comparé aux systèmes d’isolation à trois composants couramment utilizes pour
vérifier un niveau plus élevé d’homogénéité interne.

113 pages 69 depictions 9 tableaux 30 pages d’appendices

L’Université de Bohême de l’Ouest, Faculté de Génie Électrique, 2018
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7.3 Nosná složka . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 63
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Závěr 88
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P O U Ž I T É S Y M B O LY A Z K R AT K Y

Symboly proměnných a konstant

Symbol Jednotka Význam
a (m) strana částice
A (m2/g) specifický povrch částice
b (m) tloušt’ka piezoelektrického prvku
C (F) kapacita
C* (F) komplexnı́ kapacita
C0 (F) geometrická kapacita dielektrika
CC (F) vazebnı́ kapacita
Cpi (F) kapacita polarizačnı́ větve
Csa (F) kapacita vzorku
d (m) průměr
d0 (m) orientovaná vzdálenost posunutı́ nábojů
d1, d2 (m) tloušt’ka vrstvy
dp, (m) vzdálenost mezi částicemi
Dµ (m) velikost krystalitu
E (V/m) intenzita elektrického pole
Ea (eV) elektronová afinita
EL (V/m) intenzita vnitřnı́ho lokálnı́ho pole
Emax (V/m) maximálnı́ intenzita elektrického pole
Ep (kV/mm) elektrická pevnost
EPDIV (V/m) zapalovacı́ intenzita částečných výbojů
ET (V/m) meznı́ hodnota intenzity elektrického pole
F (-) hmotnostnı́ podı́l
F(x) (N) sı́la
f (g) hmotnost částic
fp (Hz) hlavnı́ frekvenčnı́ složka Up
i(t) (A) časově proměnný proud
I0 (A) amplituda proudu
i15 (A) proud v 15. sekundě
Ie (eV) ionizačnı́ energie
ir (A) resorpčnı́ proud
it (A) proud v čase t
J (A/m2) proudová hustota
n (m-3) množstvı́ indukovaných dipólových momentů
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Symbol Jednotka Význam
P (C/m2) vektor polarizace
p(t) (Pa) časově proměnná akustická vlna
PDEV (V) zhášecı́ napětı́ částečných výbojů
PDIV (V) zapalovacı́ napětı́ částečných výbojů
q (C) elementárnı́ náboj
Qiec (C) náboj částečných výbojů
r (m) poloměr částice
R0 (Ω) odpor dielektrika
RDC (Ω) sériový rezistor
re (m) hranice polarizované a nepolarizované oblasti
ri (m) hranice mezi oblastı́ iontové a elektronové polarizace
rp (m) poloměr polaronu
Rpi (Ω) odpor polarizačnı́ větve
S (m2) plocha povrchu částice
Sd (V/s) směrnice vybı́jecı́ho napětı́
Sr (V/s) směrnice zotaveného napětı́
t (s) čas
tdch (s) čas vybı́jenı́
Tg (◦C) teplota skelného přechodu
tg δ (-) ztrátový činitel
tch (s) čas nabı́jenı́
tidp (s) čas určenı́ vybı́jecı́ho napětı́
trup (s) čas měřenı́ zotaveného napětı́
U (V) napětı́
u(t) (V) časově proměnné napětı́
uAl (m/s) akustická rychlost v hlinı́ku
U0 (V) amplituda napětı́
Uo(t) (V) výstupnı́ napět’ový signál
ub (m/s) akustická rychlost v piezo-elektrického prvku
Ucpi (V) zbytkové napětı́ kapacity Cpi
Ud(t) (V) vybı́jecı́ napětı́
UDC (V) stejnosměrné napětı́
Usa (V) napětı́ na vzorku
Ue (eV) kinetická energie
Uemg (eV) elektromagnetická energie
Uemch (eV) elektromechanická energie
Up(t) (V) pulznı́ napětı́
Ur(t) (V) zotavené napětı́
usa (m/s) akustická rychlost
Ut (eV) energie potřebná k zachycenı́ elektronu
V (m3) objem částice
W (eV) vazebná energie
Xc (g) množstvı́ vazebného činidla
Xn (A) diskrétnı́ hodnota proudu
α (-) parametr šı́řky frekvenčnı́ho spektra
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Symbol Jednotka Význam
αp (F/m2) polarizovatelnost
β (-) parametr asymetrie disperznı́ křivky
βc

f (-) Cauchyho složka integrálnı́ šı́řky rozšı́řenı́ difrakčnı́ čáry
β

g
f (-) Gaussova složka integrálnı́ šı́řky rozšı́řenı́ difrakčnı́ čáry

βVR (A/V·s) polarizačnı́ vodivost
γVR (A/V·s) měrná vodivost
γx (m) vlnová délka zářenı́
∆Tp (m) šı́řka napět’ového pulzu
ε∗ (-) komplexnı́ relativnı́ permitivita
ε
′

(-) reálná část komplexnı́ relativnı́ permitivity
ε
′′

(-) imaginárnı́ část komplexnı́ relativnı́ permitivity
ε0 (F/m2) permitivita vakua
ε∞ (-) optická relativnı́ permitivita
εc (-) mikrodeformace
εr (-) relativnı́ permitivita
εr1, εr2 (-) relativnı́ permitivita vrstvy
εra (-) relativnı́ permitivita vzduchu
εs (-) statická relativnı́ permitivita
η (-) Schwaigerův faktor
ηr (%) relativnı́ rozlišenı́
θ (◦) Braggův úhel
ϑ (%) variačnı́ koeficient
κ (-) dielektrická susceptabilita
µ (V/m·s) pohyblivost nosiče náboje
µi (C·m) indukovaný dipólový moment
σ (dle proměnné) směrodatná odchylka
ρ (C/m3) hustota prostorového náboje
ρ f (g/cm3) hustota částice
ρm (g/cm3) hustota matrice
ρv (Ω·m) vnitřnı́ rezistivita
τ (s) relaxačnı́ doba
τpi (s) časová konstanta i-tého polarizačnı́ho procesu
ϕ (rad) úhel tečny ke křivce modifikovaného diagramu
ω (m2/g) smáčivost vazebného činidla

Zkratky

Zkratka Význam
BDS širokopásmová dielektrická spektroskopie
BME Technická a hospodářská univerzita v Budapešti
ČV částečné výboje
EVR metoda prodloužené napět’ové odezvy
FT Fourierova transformace
FWHM plná šı́řka v polovině maximálnı́ hodnoty
GND uzemněnı́
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Zkratka Význam
HV vysoké napětı́
ICDD International Centre for Diffraction Data
LIPP metoda laserem indukovaného tlakového pulzu
PEA pulznı́ elektroakustická metoda
PWP metoda pulznı́ tlakové vlny
RR resin-rich
RRK redukované resorpčnı́ křivky
RTG rentgen
SCLC proud omezený prostorovým nábojem
TP metoda tepelného pulzu
TTB Time to Breakdown - doba do průrazu
UNIZA Žilinská univerzita v Žilině
VPI vakuově tlaková impregnace
VR metoda napět’ové odezvy
XRD rentgenová difrakčnı́ analýza
ZČU Západočeská univerzita v Plzni

Chemické názvoslovı́

Zkratka Význam
Al2O3 oxid hlinitý
BN nitrid boritý
Cr chrom
Cu měd’
GLYMO glycidoxypropyltrimethoxysilan
LiNbO3 lithium niobát
MgO oxid hořečnatý
PE polyetylen
PEN polyetylen naftalát
PET polyetylen tereftalát
PTFE Polytetrafluoretylen
PVDP polyvinyliden fluorid
SiO2 oxid křemičitý
TiO2 oxid titaničitý
XLPE zesı́t’ovaný polyetylen
ZnO oxid zinečnatý
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Ú V O D

Dielektrické materiály a systémy jsou nedı́lnou součástı́ značného množstvı́
vysokonapět’ových aplikacı́ v oblasti výroby či distribuce elektrické ener-

gie. Z pohledu spolehlivosti je izolačnı́ systém nejslabšı́m článkem spolehli-
vostnı́ho řetězce celého zařı́zenı́ [1]. Z toho důvodu je velká pozornost věnována
zlepšovánı́ materiálových vlastnostı́ (elektrických, mechanických či fyzikálně-
chemických), což vede ke snı́ženı́ pravděpodobnosti poruchy celého zařı́zenı́.

Jednı́m ze způsobů, jak požadovaných zlepšenı́ dosáhnout, je použitı́ kom-
pozitnı́ch materiálů [2], kde je využı́ván efekt synergie jednotlivých složek. To
znamená, že účinek společného působenı́ je většı́, než algebraický součet účinků
ze samostatného působenı́ jednotlivých složek kompozitu [3]. Jedná se zejména
o třı́složkové kompozitnı́ materiály složené z matrice, plniva a nosné složky [4].

Vedle synergického účinku se u kompozitnı́ch dielektrických systémů vysky-
tujı́ i problematické aspekty. U stávajı́cı́ch třı́složkových izolačnı́ch systémů se
jedná zejména o nehomogenitu izolačnı́ho systému, která má za následek možné
zvýšené lokálnı́ elektrické namáhánı́ v důsledku rozdı́lnosti materiálových kon-
stant jednotlivých složek kompozitu [5] a dále také o tzv. mezifázový efekt [6].
V tomto přı́padě hraje velkou roli rozhranı́ plniva a matrice [7], či matrice a
nosné složky [8], což má za následek ovlivněnı́ nejen dielektrických vlastnostı́
kompozitu.

Pro popis chovánı́ nehomogennı́ch systémů v interakci s vnějšı́m elektrickým
polem a jejich možnému zlepšovánı́ je nutné využı́t nejen stávajı́cı́ch diagnos-
tických metod, ale je potřeba zahrnout i postupy a metody, kterými jsou právě
tyto děje, závisejı́cı́ na homogennosti dielektrika, charakterizovány ve většı́ mı́ře.
Jedná se zejména o metody charakterizujı́cı́ dielektrické systémy při interakci se
stejnosměrným napětı́m (měřenı́ zbytkového prostorového náboje [9], stanovenı́
meznı́ hodnoty prostorového náboje z vodivostnı́ho proudu [10], napět’ová ode-
zva [11], matematické zpracovánı́ resorpčnı́ch proudů [12]) či analýza částečných
výbojů [13] při střı́davém napětı́.

Dlouhodobým působenı́m stejnosměrného napětı́ docházı́ ke značnému
nabı́jenı́ izolačnı́ch materiálů a k formovánı́ náboje v jejich struktuře, což má
negativnı́ vliv na jejich životnost [14]. Proto je studium dějů vznikajı́cı́ch v neho-
mogennı́ struktuře látky při namáhánı́ stejnosměrným napětı́m velice aktuálnı́
problematikou [15–18].

Vzhledem k výše uvedenému, je předložená práce zaměřena na návrh a di-
agnostiku nehomogennı́ch dielektrických systémů se snahou o zvýšenı́ úrovně
jejich vnitřnı́ homogenity. Výsledkem je nový nanostrukturnı́ mikrokompozit s
potenciálem využitelnosti v elektrotechnické praxi.
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1

S O U Č A S N Ý S TAV P R O B L E M AT I K Y

Oblast pevných kompozitnı́ch dielektrických materiálů prošla za poslednı́ch
70 let značným vývojem. V přı́padě elektroizolačnı́ch systémů byla na

počátku využı́vána přı́rodnı́ vlákna z materiálů, jako jsou hedvábı́, celulóza a
len, přičemž byla impregnována přı́rodnı́mi laky ze stromů, rostlin a hmyzu,
nebo také ropnými deriváty [19].

Posunem v technologii kompozitnı́ch izolačnı́ch materiálů točivých strojů
bylo použitı́ slı́dových lı́stků v nezměněné formě s celulózovým podkladem s
šelakovým či asfaltovým pojivem [20]. Tento druh izolace je také známý pod
pojmem mikafólium nebo jako měkký izolačnı́ systém. Nespornou výhodou
měkkých systémů byla jejich elasticita a schopnost vyplnit drážku stroje, a to
zcela bez mezer [21]. Mezi nevýhody, které zapřı́činily jeho následnou náhradu,
patřı́ omezenı́ z hlediska provoznı́ teplotnı́ třı́dy a napět’ové úrovně.

Dalšı́m z milnı́ků v této oblasti bylo použitı́ slı́dového papı́ru, v polovině
20. stoletı́, jako součást izolačnı́ho materiálu [22]. Přibližně ve stejné době
docházı́ k rozvoji, výzkumu a aplikaci v oblasti pryskyřic, kdy dřı́ve využı́vané
šelakové a asfaltové laky jsou pozvolna nahrazeny syntetickými pryskyřicemi.
Nejčastějšı́mi zástupci pro elektrotechnické aplikace jsou polyesterové [23], epo-
xidové [24] a ve specifických přı́padech i silikonové [25] pryskyřice. Přı́rodnı́
vlákna byla postupem času také nahrazena. Jako výztuže se v současnosti
využı́vajı́ skleněná vlákna, polyetylen tereftalátové či polyetylen naftalátové
fólie [26]. Tyto tzv. tvrdé izolačnı́ systémy mohou být provozovány při vyššı́ch
teplotách a napětı́ch. Jejich nevýhodou může být fakt, že dostatečně nevyplňujı́
drážku stroje, což může v některých přı́padech vést ke vzniku drážkových
částečných výbojů.

Z historického pohledu na vývoj kompozitnı́ch dielektrik bylo dalšı́m
významným počinem použitı́ plniva nanometrických rozměrů na počátku 90. let
20. stoletı́ [27]. V roce 1994 definuje Lewis ve svém článku [28] unikátnost na-
nodielektrik. Poté se nanodielektrické systémy stávajı́ objektem zájmu vědců
a odbornı́ků z celého světa, kteřı́ diskutujı́ o dalšı́ch možnostech modifikacı́ a
potenciálnı́ch aplikacı́ [29]. Nejčastějšı́mi studovanými plnivy polymernı́ch mat-
ric jsou jednoduché oxidy (SiO2 [30], Al2O3 [31], ZnO [32], TiO2 [33], BN [34],
MgO [35]) a vrstvené [36] nebo trubicové [37] nanojı́ly.
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1.1 makro- a mikrostrukturní izolační systémy

Makrostrukturnı́ izolačnı́ systém - makrokompozit - může být definován jako
systém obsahujı́cı́ ve své struktuře složky o rozměrech většı́ch než 100 µm v
přı́čném směru [38]. Analogicky lze takto definovat i pojem mikrokompozit
(< 100 nm). Vzhledem k rozměrům použitých komponent se tyto pojmy týkajı́
běžně použı́vaných třı́složkových izolačnı́ch systémů pro elektrické točivé stroje,
jejichž základnı́ technologie jsou uvedeny v následujı́cı́m textu.

Úroveň homogenity vnitřnı́ struktury může být pro potřeby této práce defi-
nována dle Obrázku 1. Náhradou jednoho makro-, či mikroskopického rozhranı́
(např. dispergovanou nanosložkou), může být docı́leno vzniku tzv. nanostruk-
turnı́ho mikrokompozitu [29], který kombinuje složky obou charakteristických
rozměrů (Kapitola 7).

1 nm 100 nm 100 µm

Nanostrukturní mikrokompozity

Nanokompozity

Mikrokompozity

Makrokompozity

Obrázek 1: Rozdělenı́ kompozitů z hlediska velikosti přidaných fázı́ [29, 38]

technologie vakuově tlakové impregnace

U vakuově tlakové impregnace (Vacuum Pressure Impregnation - VPI) je
základem savá slı́dová páska (složená z nosné složky, pojiva a plniva) a vhodný
impregnant. Nosná složka je velmi často bud’ polyimidová nebo skleněná tka-
nina [39]. Jako plnivo se použı́vá nekalcinovaná slı́da ve formě rekonstruovaného
slı́dového papı́ru [40]. Pojivo, kterého je pro možnosti dalšı́ho mechanického
zpracovánı́ použito přibližně 7 %, musı́ vhodně interagovat s následně apli-
kovaným impregnantem [41]. Vhodnými ipregnanty pro VPI technologii jsou
nejčastěji nenasycené polyestery a polyesterimidy, epoxidové pryskyřice, nebo
směsi epoxidu a polyesteru [42].

Výhodou této technologie je vyššı́ mı́ra homogenity výsledného izolačnı́ho
systému vinutı́. Ta je zaručena tı́m, že docházı́ k impregnaci vinutı́ do kom-
paktnı́ho celku. Naopak za nevýhodu lze považovat vysokou cenu technického
vybavenı́ a fakt, že v přı́padě poruchy nenı́ téměř možné komponent opravit, či
vyměnit. [43, 44]
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resin-rich technologie

V českém překladu se jedná o technologii ”bohatou na pryskyřici“. Základnı́mi
aspekty jsou třı́složkový kompozit a technologie výroby. Jako pojivo se zde
nejčastěji využı́vá novolak-epoxidová, cykloalifatická nebo alifatická pryskyřice
v poměru ≈ 30–40 % [45]. Nosná složka je velmi často skleněná tkanina nebo po-
lyetylen tereftalátová (PET) fólie. V současnosti se provádı́ také rovnánı́ vláken
do roviny, čı́mž klesne jejich tloušt’ka (např. Calmicafab R© [26]). Jako plnivo zde
sloužı́ rekonstruovaná slı́da ve formě kalcinovaného slı́dového papı́ru [46]. Tech-
nologie spočı́vá v navı́jenı́ pásek v tzv. předtvrzeném stavu B. Jednotlivé cı́vky
jsou poté ve formách vytvrzeny a po odplyněnı́ a vychladnutı́ mohou být mon-
továny do stroje [47].

Kladnou vlastnostı́ systému resin-rich je snadná opravitelnost. V přı́padě poru-
chy je zde možnost vadnou cı́vku snadno vyjmout a vyměnit. Nevýhodu oproti
VPI představuje fakt, že nelze zkrátit délku cı́vek při zachovánı́ výkonu stroje a
nižšı́ mı́ra homogenity výsledného izolačnı́ho systému. [43, 44]

komerčně dostupné materiály pro resin-rich technologie

Izolačnı́ systémy točivých strojů na bázi Resin-rich jsou produkovány obecně
ve dvou podobách s různými obchodnı́mi názvy určených výrobcem. Základnı́
diference je v nosné složce, kterou může být bud’ skleněná tkanina (např.
Relanex R© [48], Samicatherm R© [49], Calmicaglas R© [50]) nebo polymernı́
fólie (např. Relastik R© [51], Samicatherm R© P [49], Calmica R© [53]), která
zkracuje dobu vytvrzovacı́ho procesu. Dielektrickou bariéru tvořı́ v obou
výše uvedených přı́padech kalcinovaný slı́dový papı́r impregnovaný novolak-
epoxidovou pryskyřicı́. Vnitřnı́ struktura stávajı́cı́ch kompozitů je znázorněna
na Obrázku 2.

PET fólie         Slídový papír        Pryskyřice           Skleněná tkanina

Obrázek 2: Vnitřnı́ struktura stávajı́cı́ch třı́složkových materiálů

Charakteristika pomocı́ základnı́ch dielektrických parametrů (ztrátový činitel
tg δ, vnitřnı́ rezistiva ρv, elektrická pevnost EP) obou vybraných, komerčně do-
stupných, kompozitů je uvedena v Tabulce 1. Tyto kompozity jsou v dalšı́ části
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práce konfrontovány s navrženým dielektrickým systémem pro ověřenı́ zvýšenı́
úrovně homogenity v Kapitole 8.

Tabulka 1: Porovnánı́ kompozitů se skleněnou tkaninou a PET fóliı́ [48, 51]

Kompozit se skleněnou tkaninou

Ep (kV/mm) ρv (Ω·m) tg δ (-)

35 1·1013 0,015

Kompozit s polyetylén tereftalátovou fólií

Ep (kV/mm) ρv (Ω·m) tg δ (-)

50 1·1013 0,015

1.2 nanostrukturní izolační systémy

Jak již bylo uvedeno, současné trendy směřujı́ k využitı́ materiálů obsahujı́cı́ch
plnivo nanometrických rozměrů (10

-9 m). Obecně lze řı́ci, že se jedná o
dvoufázové kompozity složené z kontinuálnı́ (matrice) a dispergované (plnivo)
fáze. Unikátnost vlastnostı́ je dána jejich fyzikálnı́ podstatou, která vycházı́ z je-
jich prostorového vymezenı́ [54]. Jednou z unikátnı́ch vlastnostı́ nanodielektrik
je specifická plocha povrchu. Jedná se o celkovou plochu částice vztaženou na
jednotku hmotnosti nebo objemu [55]. To znamená, že s klesajı́cı́m rozměrem
částice docházı́ ke zvětšenı́ interakčnı́ zóny (Obrázek 3) [56, 57].

částice

rozhraní

matrice

poměr objemu a interakční zóny

Obrázek 3: Závislost plochy povrchu a objemu na velikosti nanočástice
(překresleno z: [57])

Vzhledem k matematicko-fyzikálnı́ podstatě problému, je také poměr plochy
povrchu k objemu částice závislý na geometrickém tvaru částice, což znázorňujı́
rovnice pro kruhový (1), kubický (2) a kapslový (3) tvar

S
V

=
4 · π · r2

4
3 · π · r3

=
3
r

, (1)
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V

=
6 · a2

a3 =
6
a

, (2)

S
V

=
2 · π · r · (2r + d)
π · r2(4

3 · r + d)
=

8 · π · r2

10·π·r3

3

=
12
5r

, (3)

kde S je plocha povrchu částice (m2), V je objem částice (m3), r je poloměr částice
(m), a je strana částice (m) a pro kapslový tvar je uvažováno d=2r. Poměr plo-
chy povrchu S a objemu V v závislosti na poloměru, resp. na hraně částice
vycházejı́cı́ z rovnic (1–3) je také znázorněn na Obrázku 4.
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Obrázek 4: Závislos S/V na rozměru a tvaru částice

1.3 definice problematických aspektů nehomogenních systémů

V úvodu definovaný synergický efekt je nespornou výhodou v globálnı́m po-
hledu na charakteristiku daného vı́cesložkového systému. Některé parametry
však mohou být přidánı́m jedné nebo vı́ce složek do matrice negativně ovlivněny.
Definice základnı́ch problémů, které jsou mnohdy opomı́jeny, jsou uvedeny v
následujı́cı́m textu. Samozřejmě i v nehomogennı́ch dielektrických systémech
probı́hajı́ také jednotlivé polarizačnı́ mechanismy, které dle svého charakteru
vı́ce, čı́ méně přispı́vajı́ k dielektrickým ztrátám. Polarizačnı́m mechanismům je
věnována Kapitola 3.

silně nehomogenní vnitřní struktura

Tento problém se vyskytuje předevšı́m u makrokompozitnı́ch materiálů. U
těch sice dı́ky synergismu docházı́ ke zlepšenı́ vybraných vlastnostı́, ale vli-
vem odlišných materiálových konstant může docházet ke zvýšenému lokálnı́mu
namáhánı́ [58]. Taktéž se mohou na rozhranı́ zachytit volné nosiče náboje, které
mohou svým účinkem zvyšovat lokálnı́ namáhánı́ v mı́stě rozhranı́ [59]. Tato
problematika je diskutována blı́že v Kapitole 4. Mikroskopický snı́mek vnitřnı́
struktury makrostrukturnı́ho kompozitu je znázorněn na Obrázku 5.
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Nehomogenita

Příčná skleněná vlákna

Podélná skleněná vlákna

Pryskyřice

Obrázek 5: Mikroskopický snı́mek nehomogennı́ho dielektrika

Dalšı́m problematickým aspektem je oblast mezifáze, tj. oblast mezi plnivem
a matricı́, resp. matricı́ a nosnou složkou [60]. Teorie uváděné v [61] shrnujı́, že
vlastnosti mezifáze jsou dány předevšı́m jejich vzájemnými povrchovými ener-
giemi. U materiálů s nı́zkou adhezı́ mezi jednotlivými fázemi docházı́ velmi
snadno k vzájemnému odtrženı́ – delaminaci. Tento jev může být ještě zvýrazněn
v přı́padě zvýšeného mechanického či tepelného namáhánı́ materiálu [62]. Dela-
minace má za následek iniciaci částečných výbojů, které negativně ovlivňujı́ stav
dielektrického systému a mohou být doprovodným mechanismem pro dalšı́ de-
gradačnı́ děje. Jednou z možnostı́, jak snı́žit počet makroskopických rozhranı́, je
použitı́ plniva ve formě nanočástic namı́sto slı́dového papı́ru, který je i sám ve
své podstatě silně nehomogennı́.

disperze plniva a vliv interakční zóny

Tato problematika se týká zejména oblasti nanotechnologiı́. S přihlédnutı́m k
faktu, že použı́vaná plniva pro elektrotechnické aplikace jsou ve velké mı́ře anor-
ganického původu, je velmi těžké dosáhnout dostatečné disperze za běžných
podmı́nek [63]. Možnosti disperze plniva jsou znázorněny na Obrázku 6.

Pro maximálnı́ využitı́ potenciálu nanokompozitnı́ch materiálů je nutné zajis-
tit správnou, tedy rovnoměrnou, disperzi nanočástic v matrici (Obrázek 6, d). V
přı́padě, že jsou nanočástice v materiálu rozptýleny rovnoměrně, lze dle (4) určit
vzdálenost mezi částicemi dp (m) jako

dp = r ·
{ [4 · π

3
· (1 + 1− F

F
·

ρ f

ρm
)
] 1

3 − 2
}

, (4)

kde r (m) je poloměr nanočástice, F (-) je hmotnostnı́ podı́l nanočástic v matrici
a ρ f a ρm (g/m3) je hustota nanočástic, resp. matrice [63].
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a) b)

c) d)

nanočástice matrice

Obrázek 6: Možnosti disperze plniva v matrici - a) minimálnı́, b) částečná, c)
nerovnoměrná, d) dostatečná [63]

Cestou, jak lze rovnoměrné disperze dosáhnout, je funkcionalizace povrchu
nanočástic vazebným činidlem, např. na bázi silanu. Vhodné vazebné činidlo je
však nutné zvolit i v závislosti na charakteru matrice kompozitnı́ho materiálu.
Přehled použı́vaných vazebných činidel na bázi silanu je uveden v Tabulce 2.

Tabulka 2: Nejčastěji využı́vaná vazebná činidla na bázi silanu [64–66]

Název Lineární vzorec Vhodný pro

Trichlorovinylsilan H2C=CHSiCl3 Polyester

Triethoxyvinylsilan H2C=CHSi(OC2H5)3 Polyester

γ-Glycidoxypropyltrimethoxysilan C9H20O5Si
Polyester,

epoxid

γ-Aminopropyltrimethoxysilan H2N(CH2)3Si(OCH3)3 Epoxid

[β-(3,4-Epoxycyclohexyl)-

ethyl]trimethoxysilan
C14H28O4Si

Polyester,

epoxid,

polykarbonát

γ-Mercaptopropyltrimethoxysilan HS(CH2)3Si(OCH3)3 Kaučuk

Problematika mezifáze je velmi specifickou oblastı́, která může být charakteri-
zována pomocı́ několika modelů a teoriı́ [7]. Nejznámějšı́ je model dvojité elek-
trické vrstvy [67] (Obrázek 7) a tzv. ”Multi-Core”model [68], které se vzájemně
doplňujı́.

Při nesprávně provedené disperzi plniva může docházet k překrytı́ in-
terakčnı́ch vrstev na jeho povrchu, což může vést k značnému ovlivněnı́
výsledných parametrů kompozitu zvýšenou vodivostı́ oblastı́ dvojité elektrické
vrstvy. Povrchově neupravená plniva majı́ taktéž sklony k absorpci vlhkosti,
která také negativně přispı́vá k ovlivněnı́ dielektrických parametrů.
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Obrázek 7: Charakter náboje v blı́zkosti částice (převzato z: [57])

V tomto přı́padě je předpoklad třı́ vrstev v okolı́ částice. Prvnı́ vrstva (A) obsa-
huje přibližně 5 – 10 molekul H2O pevně spojených s povrchem částice, přičemž
rozměr jedné molekuly je 0,278 nm [69]. Druhá vrstva (B) H2O může být slabě
vázána van der Waallsovými vazbami. Třetı́ vrstva (C) je tvořena vodou, která
je obsažena v polymernı́m základu. Předevšı́m prvnı́ a druhá vrstva přispı́vá k
tvorbě vodivých kanálů pro nosiče náboje (Obrázek 8) [70]. Problematika povr-
chové úpravy nanočástic vhodným vazebným činidlem je blı́že diskutována a
analyzována v Kapitole 7.2.

-

- -

-

- -

a)                                                    b)

Obrázek 8: Pohyb nosičů náboje v okolı́ nanočástice - a) bez překrytı́, b) s
překrytı́m [70]
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2

C Í L E D I S E RTA Č N Í P R Á C E

Kompozitní materiály jsou nedı́lnou součástı́ značného množstvı́ technolo-
gických a průmyslových odvětvı́. Vedle neustálého zlepšovánı́ jejich jed-

notlivých vlastnostı́ je hlavnı́ snahou elektrotechnologického vědnı́ho oboru,
jako celku, návrh vı́cesložkového materiálu, který je ve své struktuře mikrosko-
picky homogennı́. Cı́lem tedy je, aby v jeho vnitřnı́ struktuře nedocházelo k
významným deformacı́m intenzity elektrického pole, např. z důvodu akumu-
lovaného náboje nebo vlivem rozdı́lných permitivit jednotlivých složek kom-
pozitu. Vzhledem k fyzikálnı́ podstatě problému, charakteru v současné době
použı́vaných technologických postupů výroby, povaze samotných základnı́ch
materiálů a na ně kladených požadavků, je tato myšlenka v plné mı́ře nereali-
zovatelná. V souladu se základnı́mi problematickými aspekty a v návaznosti na
dlouholeté zkušenosti a činnosti vykonané na oddělenı́ Elektrotechnologie, Ka-
tedry technologiı́ a měřenı́ v souvislosti s diagnostikou a návrhem kompozitnı́ch
dielektrik jsou v této práci vedeny snahy o částečnou homogenizaci vnitřnı́
struktury. Ta spočı́vá v eliminaci alespoň jednoho makro-, či mikroskopického
rozhranı́, při zachovánı́ dostatečných elektroizolačnı́ch vlastnostı́. V předložené
disertačnı́ práci jsou uvedeny poznatky souvisejı́cı́ s náhradou silně nehomo-
gennı́ho rozhranı́ v podobě slı́dového papı́ru, dispergovanou nanosložkou (Oxid
hořečnatý) v polymernı́m reaktoplastickém základu s využitı́m původnı́ho sou-
boru diagnostických metod.

S přihlédnutı́m k výše uvedeným faktům a problematickým oblastem defino-
vaných v Kapitole 1, mohou být cı́le disertačnı́ práce shrnuty do následujı́cı́ch
bodů společně s metodickým postupem vedoucı́m k jejich splněnı́.

1. Definice problematických aspektů nehomogennı́ch dielektrických systémů
s ohledem na charakter prostorového vymezenı́ jednotlivých složek.

• Zpracovánı́ literárnı́ rešerše s ohledem na historický vývoj v oblasti kompo-
zitnı́ch materiálů se zaměřenı́m na materiály pro elektrické točivé stroje.

• Vymezenı́ nejzásadnějšı́ch aktuálnı́ch problematických aspektů z oblasti
kompozitnı́ch materiálů.

2. Studium chovánı́ dielektrických systémů dle základnı́ch makroskopických
a mikroskopických pohledů v interakci s vnějšı́m elektrickým polem.
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• Charakteristika polarizačnı́ch mechanismů probı́hajı́cı́ch ve vnitřnı́ struktuře.

• Studium možnostı́ injektovánı́, pohybu a zachycenı́ nosičů náboje ve vnitřnı́
struktuře.

3. Sledovánı́ úrovně deformacı́ vnitřnı́ intenzity elektrického pole
vı́cesložkových dielektrických systémů za přı́tomnosti akumulovaného
náboje a technologických nedokonalostı́ reprezentovaných defekty
obsahujı́cı́mi vzduch.

• Sestavenı́ zjednodušených modelů pro počı́tačové modelovánı́.

• Ilustrace vlivu akumulovaného náboje, nehomogenit a jejich kombinace na
deformaci vnitřnı́ intenzity elektrického pole.

4. Stanovenı́ souboru metod vhodných pro popis chovánı́ nehomogennı́ch
dielektrických systémů v interakci s elektrickým polem a hledánı́
nových možnostı́ z různých oblastı́ elektrotechnické diagnostiky pro jejich
vzájemné propojenı́.

• Stanovenı́ diagnostického systému pro charakteristiku jednotlivých složek
kompozitu.

• Definice postupů pro ověřenı́ základnı́ch dielektrických vlastnostı́ v
návaznosti na normy ČSN.

• Návrh unikátnı́ho diagnostického systému pro ověřenı́ vyššı́ úrovně homo-
genity.

5. Návrh a konstrukce diagnostické jednotky pro sledovánı́ změn akumulo-
vaného náboje v dielektrických systémech.

• Návrh parametrů klı́čových prvků diagnostické jednotky.

• Vlastnı́ výroba a kompletace jednotlivých částı́ diagnostické jednotky.

• Realizace ověřovacı́ch měřenı́.

6. Zvýšenı́ úrovně disperze plniva v polymernı́m základu a vlastnı́ modifi-
kace povrchu vybrané nanosložky.

• Volba vhodného vazebného činidla na základě použité matrice a plniva.

• Rozbor procesu funkcionalizace povrhu z hlediska probı́hajı́cı́ch chemických
reakcı́.

7. Unikátnı́ fenomenologická analýza vlivu disperze plniva na projevy dielek-
trické odezvy napětı́ a proudů.

• Návrh unikátnı́ho souboru diagnostických metod na základě zı́skaných zna-
lostı́ a fyzikálnı́ch předpokladů.

• Ověřenı́ vlivu povrchové úpravy nanoplniva pomocı́ standardnı́ hodnoticı́
techniky.

• Srovnánı́ zı́skaných experimentálnı́ch výsledků s teoretickými předpoklady.

8. Návrh modifikace vnitřnı́ struktury kompozitnı́ho materiálu s vyššı́ úrovnı́
homogenity.
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• Výběr vhodných složek kompozitnı́ho materiálu.

• Stanovenı́ optimálnı́ho stupně plněnı́ polymernı́ho základu.

• Experimentálnı́ měřenı́ v návaznosti na cı́l práce č. 4.

• Precizace procesu výroby finálnı́ho kompozitu.

9. Verifikace dosaženı́ vyššı́ úrovně homogenity navrženého materiálu stano-
veným souborem metod.

• Experimentálnı́ měřenı́ v návaznosti na cı́l práce č. 4.

• Matematické zpracovanı́ a analýza zı́skaných experimentálnı́ch dat.

• Porovnánı́ zı́skaných výsledků vybraných materiálů s navrženým nanostruk-
turnı́m mikrokompozitem.
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3

D I E L E K T R I K U M V E V N Ě J Š Í M E L E K T R I C K É M P O L I

Interaguje-li dielektrikum s vnějšı́m elektrickým polem, docházı́ v tomto
materiálu k polarizačnı́m dějům. Tyto polarizačnı́ jevy jsou úměrně spjaty

s poměrným posunutı́m pozitivnı́ch a negativnı́ch částic, orientacı́ stávajı́cı́ch
dipólů, popřı́padě se zachycenı́m volných nosičů náboje na rozhranı́ch nebo
porušených vazbách při působenı́ vnějšı́ho elektrického pole [71, 72]. V
následujı́cı́ch podkapitolách budou stručně popsány základnı́ pohledy na po-
larizaci dielektrik a jednotlivé polarizačnı́ mechanismy.

3.1 nosiče elektrického náboje

Nejdůležitějšı́mi nosiči elektrického náboje z hlediska polarizace jsou protony
a elektrony. Jedná se o základnı́ částice, které jsou obsaženy ve všech atomech.
Jsou to elementárnı́ náboje q (C) stejné velikosti (1,602·10

−17 C), opačné pola-
rity a různé hmotnosti [71]. Ve všech neutrálnı́ch atomech je počet elektronů
roven počtu protonů. Elektrony se nacházejı́ v elektronovém obalu a protony
v elektronovém jádře společně s neutrony. Záporné nebo kladné ionty vznikajı́
tak, že neutrálnı́ částice bud’to přijme nebo odevzdá elektron. V prvnı́m přı́padě
(vznik záporného iontu – aniontu) je tento jev nazýván jako elektronová afinita
Ea (eV) a je doprovozen uvolněnı́m přı́slušné energie [73,74]. V přı́padě, že dojde
k odtrženı́ elektronu, stane se částice kladným iontem – kationtem. K odtrženı́
elektronu je nutno dodat přı́slušné množstvı́ ionizačnı́ energie Ie (eV) [73, 74].

3.2 polarizace dielektrických materiálů

Při hodnocenı́ polarizačnı́ch jevů, tedy jevů vznikajı́cı́ch v dielektrických ma-
teriálech při jejich interakci s elektrickým polem, se lze na tuto problematiku
dı́vat ze dvou hledisek. Prvnı́m úhlem pohledu je makroskopické hledisko, při
kterém jsou zkoumány vnějšı́ projevy polarizace. Mikroskopickým hlediskem
jsou naopak sledována pružná posunutı́ vázaných nábojů a natáčenı́ perma-
nentnı́ch dipólových momentů [72, 75].
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makroskopické hledisko

Výsledkem polarizačnı́ho procesu je vázaný náboj na povrchu dielektrického
materiálu. Dielektrikum jako celek zı́ská dipólový moment. Pro hodnocenı́ po-
larizace je možno využı́t vektor polarizace P (C/m2). Ten je definován jako ob-
jemová hustota dipólového momentu nejčastěji pro homogennı́ materiály nebo
alespoň pro homogennı́ oblast makroskopických rozměrů [72,76]. Pro vyjádřenı́
vztahu mezi vektorem polarizace a intenzitou elektrického pole E (V/m) lze
vycházet ze vztahu (5)

P = κ · ε0 · E, (5)

kde κ (-) je dielektrická susceptabilita (koeficient polarizace) a ε0 (F/m2) je permi-
tivita vakua [72,75]. Jednou z nejdůležitějšı́ch veličin při použitı́ tohoto přı́stupu
je relativnı́ permitivita εr (-). Ta udává schopnost dielektrického materiálu se
polarizovat a v návaznosti na vztah (5) lze vyjádřit jako (6)

εr =
ε0 · E + κ · ε0 · E

ε0 · E
= 1 + κ. (6)

Vznik vázaného náboje lze zjednodušeně demonstrovat na deskovém kon-
denzátoru. V prvnı́m přı́padě je mezi jeho deskami (elektrodami) vakuum. Při
připojenı́ stejnosměrného napětı́ U (V) dojde k přitečenı́ volného náboje na elek-
trody. Velikost volného náboje je dána velikostı́ přiloženého napětı́ a také kapa-
citou kondenzátoru C (F) [72, 75].

Odpojenı́m zdroje stejnosměrného napětı́ a nahrazenı́m vakua dielektrikem s
relativnı́ permitivitou εr, dojde k jeho polarizaci vlivem elektrického pole v kon-
denzátoru. V tomto přı́padě dojde ke vzniku vázaného náboje, který je situován
v blı́zkosti elektrod. Tento náboj na sebe částečně váže volný náboj, což má za
následek pokles napětı́ na elektrodách, z čehož plyne i pokles intenzity elek-
trického pole mezi deskami kondenzátoru oproti předchozı́mu přı́padu [72]. V
přı́padě, že je dielektrikum vsunuto mezi elektrody bez odpojenı́ stejnosměrného
zdroje napětı́, dojde taktéž ke vzniku vázaného náboje v blı́zkosti elektrod. Ten-
tokrát však nedocházı́ k poklesu napětı́ ani intenzity elektrického pole, jelikož
kondenzátor je stále připojen ke zdroji napětı́, který vyrovnává rozdı́l způsobený
vázaným nábojem na povrchu vsunutého dielektrika [72, 75].

mikroskopické hledisko

V tomto přı́padě je pozornost zaměřena na jevy vznikajı́cı́ uvnitř dielektrika.
Jedná se o vznik indukovaných dipólových momentů a o orientaci stávajı́cı́ch
permanentnı́ch dipólových momentů. Základnı́ charakterizujı́cı́ veličina je pola-
rizovatelnost αp (F/m2) [72,75]. Indukované dipólové momenty µi (C·m) vznikajı́
vychýlenı́m splývajı́cı́ch těžišt’ nosičů kladného a záporného elektrického náboje
do nových rovnovážných poloh. Indukovaný dipólový moment lze popsat vzta-
hem (7)

µi = αp · EL = q · d0, (7)

kde EL (V/m) intenzita vniřnı́ho lokálnı́ho pole (Lorenzova pole), která je
složená ze střednı́ho vnějšı́ho makroskopického pole a vektorového součtu
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elektrických polı́ všech částic, q (C) je velikost náboje a d0 (m) je oriento-
vaná vzdálenost posunutı́ nábojů. Po vyjmutı́ z vnějšı́ho elektrického pole tyto
dipólové momenty zanikajı́ a nosiče elektrického náboje zaujmou původnı́ rov-
novážné polohy [72, 75]. Permanentnı́ dipólové momenty jsou obsaženy v die-
lektriku vlivem chemických vazeb. Tyto dipólové momenty se při interakci s
elektrickým polem orientujı́ v jeho směru působenı́ a jejich přı́tomnost zvyšuje
lokálnı́ elektrické pole v dielektriku [72, 75]. Vektor polarizace při uvažovánı́ mi-
kroskopického pohledu lze definovat jako (8)

P = µi · n = n · αp · EL, (8)

kde n (m−3) je množstvı́ indukovaných dipólových momentů [72, 75].

3.3 dělení polarizačních mechanismů

Vzhledem k tomu, že polarizačnı́ch jevů vznikajı́cı́ch v dielektrickém materiálu
je celá řada, je nutno tyto polarizace odlišovat.

� Polarizace vznikajı́cı́ bez působenı́ vnějšı́ho pole:

• spontánnı́ polarizace,

• piezoelektrická polarizace,

• pyroelektrická polarizace.

� Polarizace vznikajı́cı́ vlivem působenı́ vnějšı́ho pole:

• silně vázané nosiče náboje:

◦ elektronová polarizace,

◦ iontová polarizace,

◦ polarizace pružně vázaných dipólových momentů,

• slabě vázané nosiče náboje:

◦ iontová relaxačnı́ polarizace,

◦ dipólová relaxačnı́ polarizace,

• volné nosiče náboje

◦ migračnı́ polarizace,

◦ polarizace prostorovým nábojem. [71, 72, 75]

Jak je výše uvedeno, u některých materiálů může docházet k polarizaci i bez
působenı́ vnějšı́ho elektrického pole. Schopnost se takto polarizovat je dána
strukturou dané látky, popřı́padě i jejı́m vhodným zpracovánı́m [72, 77]. V
následujı́cı́ části kapitoly budou stručně popsány principy polarizacı́ vznikajı́cı́ch
interakcı́ dielektrického materiálu s elektrickým polem, na kterých se podı́lejı́
vázané nosiče náboje.
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elektronová polarizace

Tento druh polarizace se vyskytuje ve všech látkách všech materiálů [72]. Tato
polarizace je v literatuře uváděna také jako optická polarizace [71]. Přiloženı́m
vnějšı́ho elektrického pole docházı́ k posunutı́ těžiště záporného nosiče náboje a
atom zı́ská indukovaný dipólový moment [71]. Nejvýrazněji se posunou těžiště
valenčnı́ch elektronů [71]. Výsledná polarizace je přı́mo úměrná relativnı́ per-
mitivitě [77]. Tato polarizace je při běžných kmitočtech frekvenčně nezávislá,
mohou však nastat přı́pady, kdy dojde ke změnám v závislosti na frekvenci [77].
Tato polarizace je bezeztrátová a jejı́ doba ustálenı́ se pohybuje v rozmezı́ 10

−13

až 10
−16 s [72]. Grafické znázorněnı́ posunutı́ těžiště elektronového obalu vlivem

vnějšı́ho elektrického pole je na Obrázku 9.

iontová polarizace

Iontová polarizace se vyskytuje převážně u iontových krystalů [71,72,77]. Vlivem
struktury daných látek se v jejı́m objemu vyskytujı́ již permanentnı́ dipólové
momenty [71, 72]. Tyto dipólové momenty však nepřispı́vajı́ k polarizaci bez
působenı́ vnějšı́ho elektrického pole [71]. Při vloženı́ dielektrika do vnějšı́ho
elektrického pole docházı́ k pružnému posunutı́ iontů, což vede ke změnám
jednotlivých dipólů a ke kmitům krystalové mřı́žky [71, 72]. Tato polarizace je
bezeztrátová, frekvenčně nezávislá a jejı́ doba ustálenı́ se pohybuje v rozsahu
10
−12 až 10

−13 s [72]. Rozdı́l doby ustálenı́ oproti elektronové polarizaci je dán
hmotnostı́ iontů, které jsou přibližně 10

3 krát těžšı́ než elektrony [71]. Princip
iontové polarizace s posunutým elektronovým obalem vlivem elektronové pola-
rizace je znázorněn na Obrázku 9.

Bez vnějšího elektrického pole

Elektronová polarizace

Elektronová a iontová polarizace

+ + +− − −

Obrázek 9: Přı́klad lineárnı́ho řetězce atomů a znázorněnı́ elektronové a iontové
polarizace [71]
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polarizace pružně vázaných dipólových momentů

Tento druh polarizace se vyskytuje v pevných látkách obsahujı́cı́ch molekuly
vázané pružnými vazbami. Princip mechanismu je téměř totožný s iontovou
polarizacı́ [72].

iontová relaxační polarizace

Tento jev se vyskytuje u látek obsahujı́cı́ ionty, které jsou spojeny netěsnými
vazbami s okolnı́mi částicemi látky. Nosiče elektrického náboje se pohybujı́ svým
tepelným pohybem mezi dvěma energeticky rovnocennými polohami. Tento
princip je popsán matematicky pomocı́ dvojité potenciálové jámy [72]. V přı́padě,
že na dielektrikum nepůsobı́ elektrické pole, je rozloženı́ nosičů náboje v ob-
jemu dielektrika rovnoměrné, všechny přechody jsou stejně pravděpodobné a
dielektrikum nevykazuje z makroskopického hlediska známky polarizace [72].
Pravděpodobnost přechodu je dána Boltzmannovým rozdělenı́m [71, 72]. Vli-
vem vnějšı́ho elektrického pole však dojde ke změnám energetických úrovnı́
a některé polohy jsou pro přechod energeticky výhodnějšı́ a tı́m je i vyššı́
pravděpodobnost jejich obsazenı́ nosičem elektrického náboje [71, 72]. Tento po-
larizačnı́ jev je časově proměnný, k ustálené hodnotě se blı́žı́ asymptoticky a je
charakterizován relaxačnı́ dobou τ (s) [71, 72].

dipólová relaxační polarizace

Tento polarizačnı́ jev se vyskytuje v dipolárnı́ch látkách [71]. To jsou látky,
ve kterých jsou obsaženy permanentnı́ dipólové momenty a nastávajı́ v nich
společně s dipólovou relaxačnı́ polarizacı́ i elektronové a iontové polarizace
[71]. Nejčastěji se jedná o plyny a kapaliny, v některých přı́padech i o pevné
látky [71]. V přı́tomnosti elektrického pole budou permanentnı́ dipóly orien-
továny stejným směrem jako působı́cı́ elektrické pole a většina z nich zaujme
energeticky výhodnějšı́ polohy [71, 72]. Vznikajı́cı́ tepelný pohyb však působı́
proti změně směru jejich natáčenı́ [71, 77]. Tato polarizace je tepelně závislá
[71, 72, 77]. Dipólová relaxačnı́ polarizace bývá velmi často nazývána jako ori-
entačnı́, popřı́padě Debeyova polarizace [71, 72, 77]. I tento přı́pad lze popsat
principem dvojité potenciálové jámy, jen jsou zde mı́sto dvou možných poloh
nosiče uvažovány dvě možné orientace dipólového momentu [72].

migrační polarizace

V předchozı́m textu byly stručně popsány polarizace vznikajı́cı́ v důsledku
vázaného náboje. Vzhledem k zaměřenı́ práce je pozornost věnována předevšı́m
migračnı́m polarizacı́m a polarizacı́m prostorovým nábojem. Na těchto pola-
rizačnı́ch mechanismech se podı́lejı́ jak volné, tak i vázané nosiče elektrického
náboje. Tento druh polarizace se nejčastěji vyskytuje v amorfnı́ch nebo polykrys-
talických látkách, popř. v materiálech obsahujı́cı́ch elektronové pasti [71, 72]. U
krystalických látek jejich rozrušenı́ k zachycenı́ nosičů náboje tolik nepřispı́vá.
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Prostorový náboj je spojen se ztrátou energie a jeho vliv s rostoucı́ frekvencı́
klesá [72, 78, 79]. Nosiče elektrického náboje (elektrony, dı́ry, ionty) mohou být
vstřikovány několika způsoby. Nejčastějšı́m způsobem je vstřikovánı́ elektronů
z katody nebo jejich extrakce na anodě (vstřikovánı́ děr). Ke vstřikovánı́ docházı́
nejčastěji vlivem Schottkyho nebo tepelné emise, při nı́ž docházı́ k překonánı́
potenciálové bariéry na rozhranı́ elektrod a materiálu vlivem přı́tomnosti elek-
trického pole (Obrázek 10) [77, 80, 81]. Dalšı́m způsobem je vstřikovánı́ nosičů
elektrického náboje přı́mým tunelovánı́m [82] nebo Fowler-Nordheimovým tu-
nelovánı́m [83]. Rozloženı́ vstřikovaného náboje nezávisı́ pouze na polaritě elek-
trody, ale i na materiálu elektrod, času působenı́ nebo na samotné vnitřnı́
struktuře dielektrického materiálu [71, 72, 78, 79]. V tomto přı́padě lze uvažovat
napřı́klad ohmickou vodivost, či omezenou vodivost prostorovým nábojem
(SCLC) [83, 84].

Kov  Izolant Kov  Izolant

Maximální úroveň
potenciálové bariery

x x

a) b)

Obrázek 10: Změny potenciálové bariéry v důsledku připojenı́ vnějšı́ho elek-
trického pole - a) bez přivedeného napětı́, b) s přivedeným napětı́m
[77]
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4

D Ů S L E D K Y M I G R A C E N O S I Č Ů N Á B O J E D I E L E K T R I K E M

V předchozı́ části práce byly stručně popsány polarizačnı́ mechanismy. Vzhle-
dem k faktu, že polymernı́ základy využı́vané v elektroizolačnı́ technice

jsou z velké mı́ry amorfnı́, a tudı́ž mohou ve své struktuře obsahovat volné
nosiče náboje, je pozornost věnována předevšı́m dějům jež jsou právě s pohy-
bem volných nosičů spjaty.

4.1 charakteristika chování volných nosičů náboje

Rozloženı́ náboje může být formováno tokem volného náboje nebo rozloženı́m
zachyceného (dřı́ve volného) náboje. Dle [85] je vliv volných nosičů náboje na
nabı́jenı́ dielektrika znatelně menšı́ než vliv zachyceného (dřı́ve volného) náboje
ve struktuře látky. Pohyb nosiče náboje v pevném dielektriku se řı́dı́ soustavou
základnı́ch rovnic (9–11), které popisujı́ chovánı́ nosičů náboje v prostoru a čase

∇J +
∂ρ

∂t
= 0, (9)

J = µ · ρ · E, (10)

∇E =
ρ

ε0
, (11)

kde J (A/m2) je proudová hustota, ρ (C/m3) je hustota prostorového náboje,
t (s) je čas, µ (m2/(V · s)) je pohyblivost nosičů náboje, E (V/m) je intenzita
elektrického pole a ε0 (F/m) je permitivita vakua [79, 86]. Elektron procházejı́cı́
pevnou látkou způsobı́ v okolı́ kladných nábojů jejich přiblı́ženı́ a naopak u
záporných jejich oddálenı́ [87]. To má za následek narušenı́ krystalové mřı́žky a
vznik polarizované oblasti, která se pohybuje společně s elektronem. Posuv elek-
tronu materiálem způsobı́, že dřı́ve zpolarizovaná oblast se vrátı́ do původnı́ho
stavu [87]. V přı́padě, že se nosič náboje pohybuje v polarizovatelném materiálu,
je polarizovatelnost jednotlivých atomů závislá na jejich vzdálenosti od náboje
(Obrázek 11) [88]. V blı́zkosti náboje (r < re, kde r (m) je vzdálenost od náboje
a re (m) je hranice mezi polarizovanou a nepolarizovanou oblastı́) téměř k pola-
rizaci nedocházı́. Když r > re ∧ r < ri, docházı́ ke vniku elektronové polarizace
(ri je hranice mezi oblastı́ elektronové a iontové polarizace) [80, 83, 84]. Iontová
polarizace vzniká, když r > ri [85, 87, 88].
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Obrázek 11: Polarizace kolem pohyblivého nosiče náboje [85]

elektrostatický př ístup navázání elektronu

Při interakci elektronu se zpolarizovaným materiálem může dojı́t k jeho zachy-
cenı́. Lze uvažovat polarizovanou oblast – polaron [85] – s poloměrem rp (m),
ve které existuje vázaný nosič náboje q (C). Vazebná energie W (eV) polaronu je
dána vztahem (12)

W = − 1
4π
· ( 1

ε∞
− 1

εs
) · q2

rp
, (12)

kde ε∞ (-) je optická relativnı́ permitivita εs (-) je statická relativnı́ permitivita
daného materiálu [85, 87]. Ze vztahu (12) vyplývá, že čı́m menšı́ je rozměr pola-
ronu, tı́m většı́ je jeho vazebná energie ve struktuře materiálu [85, 87].

kvantově mechanický př ístup navázání elektronu

Při uvažovánı́ kvantově mechanického přı́stupu lze zmı́nit např. navázánı́ elek-
tronu s polem elektronové polarizace. V přı́padě, že je rychlost elektronu taková,
že doba přechodu elektronu krystalovou mřı́žkou je většı́ než doba ustálenı́ elek-
tronové polarizace vyvolané tı́mto elektronem, lze řı́ci, že elektronová polarizace
téměř dokonale kopı́ruje pohyb tohoto elektronu [85]. Dalšı́m způsobem je za-
chycenı́ elektronu v interakci s fononem (množstvı́m vibračnı́ energie v krysta-
lové mřı́žce [89]).

energie spojená se zachycením pohyblivého elektronu

Náboj, který je injektován do dielektrického materiálu, zı́ská kinetickou energii
Ue (eV) dı́ky vnějšı́mu elektrickému poli, které na materiál působı́. Interakce s fo-
nonem má za následek zachycenı́ a tvorbu prostorového náboje z důvodu ztráty
energie [78, 85, 87]. Vzhledem k výše uvedenému přı́stupu mohou být elektrony
polarizovány pouze v oblasti s poloměrem r (m), který je dán podmı́nkou (13)

r > re (13)
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kde re (m) je hranice mezi polarizovanou a nepolarizovanou oblastı́. V přı́padě,
že kinetická energie Ue je velmi vysoká, hranice polarizované oblasti re → ∞,
z čehož vyplývá, že nedocházı́ k polarizaci a elektrony se pohybujı́ jako ve va-
kuu. Pokud je ale kinetická energie velmi malá, stává se elektron těžšı́ částicı́ a
pohybuje se v kompletně polarizovaném médiu [78, 85]. Celková energie Ut (eV)
potřebná k zachycenı́ náboje se skládá ze třı́ částı́, elektromagnetické energie
Uemg (Ex,P) (eV), elektromechanické energie Uemch (r) (eV) a vazebné energie
W (eV), a lze ji vyjádřit jako (14)

Ut =
∫ ∞

0
δUemg4πr2dr +

∫ ∞

0
δUemch4πr2dr + W, (14)

kde δUemg je elektromagnetická hustota zachyceného náboje a δUemch elektrome-
chanická hustota zachyceného náboje [78, 85].

4.2 prostorový náboj v makroskopicky homogenním dielektriku

Prostorový náboj se v homogennı́ch dielektrických systémech může vyskytovat
v několika formách. Pro tuto studii byl sestaven zjednodušený model v pro-
gramu COMSOL Multiphysics, který je ve své nejzákladnějšı́ podobě znázorněn
na Obrázku 12.
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Obrázek 12: Fragment modelu základnı́ho homogennı́ho vzorku s vygenerova-
nou trojúhelnı́kovou sı́tı́

Nejčastěji vyskytujı́cı́ se charaktery prostorového náboje jsou popsány v
následujı́cı́m textu společně s ilustracı́ jejich vlivu na vybrané parametry ve
srovnánı́ s dielektrikem bez prostorového náboje. Hodnoty profilů prostorového
náboje jsou použity dle studiı́ [90–93] a jsou znázorněny na Obrázku 13.

kladný prostorový náboj

Prostorový náboj má několik přı́čin vzniku. Velmi často je v dielektrických
systémech přı́tomen kladný prostorový náboj v oblasti elektrod, tzv. hetero-
náboj. Hetero-náboj je způsoben vyššı́ pohyblivostı́ elektronů v porovnánı́ s
nižšı́ schopnostı́ katody tyto elektrony emitovat. V tomto přı́padě docházı́ k na-
shromážděnı́ kladných nosičů náboje v oblasti blı́zko katody [72,85]. Tento druh
prostorového náboje se nejčastěji vyskytuje v materiálech jako je polyetylen (PE),
polyetylen tereftalát (PET), polyetylen naftalát (PEN) [72].
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záporný prostorový náboj

V porovnánı́ s předchozı́m přı́padem je vstřikovánı́ elektronů z katody zna-
telně rychlejšı́. To má za následek přebytek nosičů elektrického náboje v ob-
jemu dielektrika a jejich shromažd’ovánı́ v oblasti elektrody se stejnou polaritou
(tzv. homo-náboj) [72, 85]. K akumulaci záporného prostorového náboje docházı́
nejčastěji např. v zesı́t’ovaném polyetylenu (XLPE) [72].

prostorový náboj ve vnitřní struktuře

V některých přı́padech může docházet k akumulaci náboje nejen v blı́zkosti elek-
trod, ale také v objemu dielektrického materiálu. K tomuto jevu může docházet
napřı́klad vlivem zachycenı́ elektronů na defektech krystalové mřı́žky nebo v
elektronových pastı́ch, v amorfnı́ch nebo polykrystalických látkách [71, 72]. Jed-
notlivé druhy prostorového náboje a jejich vliv na deformaci intenzity elek-
trického pole E jsou znázorněny na Obrázku 13.
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Obrázek 13: Deformace intenzity elektrického pole v závislosti na druhu prosto-
rového náboje

34



4.3 prostorový náboj v nehomogenním dielektriku

Rozloženı́ intenzity elektrického pole v nehomogennı́m dielektriku je v ideálnı́m
přı́padě závislé na permitivitách jednotlivých složek. Parametry použité pro
zjednodušené modelovánı́ jsou znázorněny na Obrázku 14.
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Obrázek 14: Fragment modelu základnı́ho nehomogennı́ho vzorku s vygenero-
vanou trojúhelnı́kovou sı́tı́

Chovánı́ kompozitnı́ho dielektrika lze napřı́klad popsat pomocı́ Maxwell-
Wagnerova planárnı́ho modelu [94], či dalšı́ch, obecně méně známých, modelů
[95–97]. Rozloženı́ intenzity elektrického pole pro dvouvrstvé dielektrikum je
dáno dle [98] rovnicemi (15) a (16):

E1 =
UDC · εr2

d1 · εr2 + d2 · εr1
, (15)

E2 =
UDC · εr1

d1 · εr2 + d2 · εr1
, (16)

kde d1, d2 (m) jsou tloušt’ky jednotlivých vrstev, εr1, εr2 (-) jsou permitivity jed-
notlivých složek a UDC (V) je hodnota přiloženého napětı́ a kdy je uvažován stav
s nulovou hustotou prostorového náboje.

nehomogenní dielektrikum bez prostorového náboje

V návaznosti na předchozı́ text je vhodné znázornit vliv nehomogenity ve
vnitřnı́ struktuře na rozloženı́ elektrického pole. Pro toto porovnánı́ je uvažováno
několik druhů defektů (Obrázek 15). Jedná se o delaminaci v oblasti elektrod
nebo mezi jednotlivými fázemi materiálu (εra = 1). V těchto přı́padech je
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opět uvažován stav bez akumulovaného prostorového náboje (ρ = 0 C/m3). V
přı́padě nehomogenit v oblasti elektrod je rozměr v porovnánı́ s tı́mto přı́padem
v ose y polovičnı́.
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Obrázek 15: Deformace intenzity elektrického pole v závislosti na druhu
nehomogenity

nehomogenní dielektrikum s prostorovým nábojem

Prostorový náboj na rozhranı́ (nehomogenitách) je v literatuře uváděn také pod
názvem mezivrstvová polarizace [99]. Prostorový náboj v tomto přı́padě vzniká
v důsledku zachycenı́ pohyblivých nosičů náboje na rozhranı́ dvou materiálů
– nehomogenitách – s různou permitivitou a vodivostı́ [71, 72, 87], je spojen
se ztrátou energie a jeho vliv s rostoucı́ frekvencı́ klesá [72, 78]. Při nı́zkých
hodnotách prostorového náboje převažuje dominance rozloženı́ intenzity elek-
trického pole vlivem permitivit jednotlivých materiálů. Graficky je rozloženı́
intenzity elektrického pole porovnáno na Obrázku 16. Z uvedených výsledků
je jasně patrné, že vlivem výše uvedených aspektů docházı́ k výraznému ne-
rovnoměrnému namáhánı́ dielektrika, které může vést až k jeho nevratnému
poškozenı́, např. elektro-tepelným průrazem. Z tohoto důvodu je nutno vždy za-
jistit co největšı́ homogenitu celého systému, včetně dokonalého technologického
postupu výroby.
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Obrázek 16: Deformace intenzity elektrického pole v závislosti na druhu neho-
mogenity a prostorového náboje

4.4 analýza vlivu velikosti náboje a přiloženého napětí

Vliv na lokálnı́ změny intenzity elektrického pole má mnoho faktorů. Vedle již
uvedených druhů prostorového náboje a defektů, se jedná předevšı́m o jejich
velikost nebo také úroveň přiloženého napětı́. Z uvedených zjednodušených
modelových přı́kladů je zřejmé, že čı́m většı́ je hodnota prostorového náboje
zachyceného v dielektrickém materiálu, tı́m většı́ je rozdı́l lokálnı́ho namáhánı́
dielektrika. V grafickém znázorněnı́ na Obrázku 17 jsou napět’ově špičky u pro-
storového náboje nižšı́ho řádu skryty z důvodu logaritmického měřı́tka grafu.
Z Obrázku 18 je patrné, že vlivem změny napět’ové hladiny docházı́ k po-
myslnému posunutı́ maximálnı́ch hodnot intenzity elektrického pole, kdy tato
skutečnost vykazuje v ideálnı́m přı́padě lineárnı́ trend.

Závěrem této kapitoly je nutné poznamenat, že se jedná o zjednodušený mo-
del, který však velmi vhodně charakterizuje povahu chovánı́ nehomogennı́ch
dielektrických systémů a jejich nerovnoměrné napět’ové namáhánı́. Dokládá totiž
důležitost faktu, že dielektrikum s nižšı́m počtem makroskopických rozhranı́
(vrstvy, defekty) a s vyššı́ odolnostı́ vůči akumulovánı́ náboje, je méně lokálně
namáháno, což potvrzuje jeden z problematických aspektů definovaných v Ka-
pitole 1.
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5

C H A R A K T E R I Z A C E P R O C E S U N Á V R H U , V Ý V O J E A
O V Ě Ř E N Í N A N O S T R U K T U R N Í H O M I K R O K O M P O Z I T U

Následující část práce představı́ základnı́ myšlenku návrhu a vývoje nano-
strukturnı́ho mikrokompozitu s následným ověřenı́m jeho vyššı́ úrovně

vnitřnı́ homogenity. Vzhledem k tomu, že experiment návrhu, vývoje a ověřenı́
je velmi rozsáhlý, je nutné jej pro lepšı́ orientaci rozdělit do třech dı́lčı́ch fázı́
(Obrázek 19). Originálnostı́ tohoto výzkumu je stanovenı́ dvou souborů diagnos-
tických metod, tzv. diagnostických systémů.

Prvnı́ diagnostický systém je využit ve fázi návrhu a vývoje (Kapi-
tola 6) a sloužı́ společně s rešeršnı́m základem k nalezenı́ a charakterizaci
základnı́ch komponent nanostrukturnı́ho mikrokompozitu. Jak je z diagramu
na Obrázku 19 patrné, jednotlivé procesy jsou vzájemně provázány. Z tohoto
důvodu jsou některé výsledky diskutovány již při výběru jednotlivých složek
kompozitu (Kapitola 7). Tento diagnostický systém je rozdělen do třı́ dı́lčı́ch
podskupin. Jedná se o diagnostiku jednotlivých fázı́ [širokopásmová dielektrická
spektroskopie (BDS)], analýzu vlivu vazebného činidla [metoda redukovaných
resorpčnı́ch křivek (RRK), metoda napět’ové odezvy (VR), resp. jejı́ prodloužená
verze (EVR) a širokopásmová dielektrická spektroskopie] a analýzu vlivu jed-
notlivých fázı́ [rentgenová difrakčnı́ analýza (XRD) a odolnost v silně neho-
mogennı́m elektrickém poli (TTB)]. Původnost tohoto diagnostického systému
dokládá fakt, že metoda redukovaných resorpčnı́ch křivek a metoda napět’ové
odezvy, resp. prodloužené napět’ové odezvy, jsou použity vůbec poprvé v sou-
vislosti s analýzou vlivu vazebného činidla na dielektrické vlastnosti kompozitu,
přičemž zı́skané výsledky spolu vzájemně silně korespondujı́. Ze zı́skaných po-
znatků je možné určit optimálnı́ složenı́ nanostrukturnı́ho mikrokompozitu a
definovat proces výroby testovacı́ch vzorků.

Pro ověřenı́ vyššı́ úrovně homogenity navrženého nanostrukturnı́ho mikro-
kompozitu je definován druhý diagnostický systém. Ten lze rozdělit do dvou
základnı́ch částı́, a to dle druhu působı́cı́ho napětı́. Stejnosměrné napět’ové
zkoušky zahrnujı́ analýzu resorpčnı́ch proudů pomocı́ matematických ope-
racı́ (Ir), analýzu závislosti vodivostnı́ho proudu na přiloženém napětı́ (J-E) a
analýzu zbytkového náboje (PEA). K tomuto účelu bylo navrženo a sestaveno di-
agnostické zařı́zenı́. Skupinu zkoušek střı́davým napětı́m tvořı́ širokopásmová
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dielektrická spektroskopie, analýza částečných výbojů (ČV) a matematické zpra-
covánı́ frekvenčnı́ch závislostı́ komplexnı́ relativnı́ permitivity do modifiko-
vaných diagramů (ε′′=f(ε′)). Zı́skané výsledky navrženého nanostrukturnı́ho mi-
krokompozitu jsou konfrontovány s výsledky běžně použı́vaných třı́složkových
kompozitů. Pro celistvost tohoto výzkumu jsou srovnány i základnı́ dielektrické
parametry jednotlivých materiálů [elektrická pevnost (EP), ztrátový činitel (tg δ),
vnitřnı́ rezistivita (ρv)].

Fáze I: Návrh a vývoj nanostrukturního mikrokompozitu 

Stanovení 
souboru

diagnostických
metod

Výběr 
jednotlivých

složek
kompozitu

Rešerše
současného

stavu

Fáze II: Syntéza nanostrukturního mikrokompozitu 

Charakteristika
jednotlivých

fází

RRK EVR BDS

Analýza
vlivu povrchové
úpravy plniva

BDS

Studium vlivu
jednotlivých

složek

TTB XRD

Výroba
vzorků

Fáze III: Ověření vyšší úrovně homogenity nanostrukturního mikrokompozitu 

Finalizace
nanostrukturního
mikrokompozitu

Stanovení 
souboru

diagnostických
metod

Návrh
diagnostické

jednotky

Základní parametry DC

Ir PEAJ-E

AC

BDS ČVεʹʹ=f(εʹ)Ep ρvtg δ 

Obrázek 19: Diagram návrhu, vývoje a ověřenı́ nanostrukturnı́ho
mikrokompozitu
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6

N Á S T R O J E P R O A N A L Ý Z U J E D N O T L I V Ý C H F Á Z Í
K O M P O Z I T U A O V Ě Ř E N Í Ú R O V N Ě D I S P E R Z E P L N I VA

V této části textu jsou popsány nástroje analýzy jednotlivých fázı́ (složek)
kompozitu. Vedle dnes častěji využı́vaných diagnostických metod, jako je

širokopásmová dielektrická spektroskopie nebo rentgenová difrakčnı́ analýza,
jsou zde popsány principy měřicı́ch postupů méně použı́vaných metod, kterými
jsou analýza redukovaných resorpčnı́ch křivek a metoda napět’ové odezvy, resp.
jejı́ prodloužená verze. Pro analýzu napět’ové odolnosti bylo zvoleno silně ne-
homogennı́ elektrické pole. Tento soubor metod a technik sloužı́ velmi dobře k
posouzenı́ vhodnosti výběru správného komponentu kompozitnı́ho materiálu v
návaznosti na doposud zı́skané poznatky. Zajı́mavostı́ je, že v této kapitole jsou
shrnuty postupy měřenı́ ze třı́ Evropských pracovišt’ (Česká republika - ZČU,
Slovenská republika - UNIZA a Mad’arsko - BME), které se vzájemně doplňujı́.

6.1 širokopásmová dielektrická spektroskopie

Dielektrická spektroskopie, jak název napovı́dá, je technika pro analýzu dielek-
trických vlastnostı́ v širokém rozsahu frekvencı́. Základy této metodě položili
Clausius, Mossoti, Maxwell nebo později Debbey, Kirkwood a Wood, kteřı́
přispěli velkou měrou k popisu chovánı́ dielektrických materiálů v elektrickém
nestacionárnı́m poli [100]. Základnı́mi parametry pro vyhodnocenı́ jsou ampli-
tudy proudu I0 (A), napětı́ U0 (V) a jejich vzájemný fázový posun φ (◦) [101]. Pro
analýzu vlastnostı́ bylo využito dvou měřicı́ch zařı́zenı́. Jedná se o laboratornı́
zařı́zenı́ Novocontrol Alpha A a přenosnou diagnostickou jednotku IDAX 350.

Principem metody měřenı́ u aparatury Novocontrol Alpha A je přivedenı́
střı́davého napětı́ požadované frekvence na vzorek a měřenı́ napětı́ u(t) a proudu
i(t). Z těchto parametrů poté může být určena amplituda proudu I0 a fázový úhel
základnı́ harmonické i*(t) pomocı́ Fourierovy transformace (FT) ze signálu i(t).
Mimo to dojde k potlačenı́ všech frekvenčnı́ch složek signálu i(t), kromě úzkého
pásma frekvencı́ se středem kolem frekvence generátoru, což má za následek
redukci rušenı́ a zvýšenı́ citlivosti měřicı́ho systému [102]. Princip této metody
je graficky znázorněn na Obrázku 20. Pro toto měřenı́ bylo použito plochých
vzorků (40×40×0,3±0,1 mm) a měřenı́ probı́halo v rozsahu frekvencı́ 0,5 Hz až
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1 MHz a rozsahu teplot -60
◦C až 100

◦C při napětı́ 1 V. Fotografie laboratornı́ho
zařı́zenı́ je uvedena v Přı́loze A.

Vzorek

u(t) i(t)

U0
I0, φ

Obrázek 20: Blokové schéma Novocontrol Alpha A [102]

Přenosná měřicı́ jednotka IDAX 350 je určena primárně pro analýzu izolačnı́ch
systémů v transformátorech, generátorech, průchodkách nebo kabelech. V po-
rovnánı́ s předchozı́m přı́padem, kdy je určována impedance, je zde primárnı́m
parametrem komplexnı́ kapacita (C*), z nı́ž je poté určován ztrátový činitel (tg δ)
a permitivita (εr) [103]. Vnitřnı́ zapojenı́ diagnostické jednotky je znázorněno na
Obrázku 21. V tomto přı́padě byly použity plošné vzorky (100×100×1±0,1 mm)
v rozsahu frekvencı́ 0,001 Hz do 10 kHz při okolnı́ch podmı́nkách Standardnı́ho
prostředı́ B dle ČSN EN 60212 [104]. Fotografie měřicı́ aparatury je uvedena v
Přı́loze A.

C

Přenosná jednotka

I

Obrázek 21: Blokové schéma IDAX 350 [103]

6.2 rentgenová difrakční analýza

Rentgenová difrakčnı́ analýza je metoda sloužı́cı́ pro analýzu vnitřnı́ struktury
látek, přičemž základem této metody je fakt, že rozměry krystalové mřı́žky jsou
blı́zké vlnové délce rentgenového zářenı́. Při této metodě je bud’to práškový
nebo plošný vzorek ozářen monochromatickým svazkem rentgenového zářenı́,
který se pružně rozptyluje na elektronech měřeného krystalu [105]. Difrakce
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rentgenových paprsků vyplývá z kombinace rozptýlenı́ jednotlivých atomů a
interferencı́ vln rozptýlených těmito atomy [106]. Sledovánı́m difraktovaného
zářenı́ lze charakterizovat vnitřnı́ strukturu pomocı́ intenzit a polohy (úhlu) jed-
notlivých difrakcı́. Pro analýzu dispergovaného plniva byl proveden výpočet
velikosti krystalitů Dµ (nm) a mikrodeformacı́ εc (–), což je dáno vztahy (17) a
(18)

Dµ =
γx

βc
f · cos θ

, (17)

εc =
β

g
f

4 · cos θ
, (18)

kde βc
f a β

g
f je Cauchyho složka, resp. Gaussova složka integrálnı́ šı́řky fy-

zikálnı́ho rozšı́řenı́ difrakčnı́ čáry, γx (m) je vlnová délka zářenı́ a θ (◦) je Braggův
úhel [107].

Měřenı́ experimentálnı́ch vzorků (40×40×0,3±0,1 mm) byla provedena na
automatickém práškovém rentgenovém difraktometru Panalytical X’Pert Pro
za použitı́ měděné RTG lampy (lKa1 = 0,1540598 nm, 40 kV, 30 mA) a po-
lovodičového ultra-rychlého detektoru PIXcel. Měřenı́ bylo provedeno v geo-
metrickém Bragg-Bretanově uspořádánı́ (Obrázek 22). Výsledky z difraktome-
tru byly vyrovnány křivkami Pearson VII, které nejlépe popisujı́ profil reálně
naměřených difrakčnı́ch liniı́. Zařı́zenı́ PIXcel je uvedeno v Přı́loze A.

Zdroj De
tek

tor

Vzorek

θ
2θ

Obrázek 22: Princip rentgenové difrakčnı́ analýzy [107]

Pro úplnost je nutno zmı́nit také tzv. Millerovy indexy. Jedná se o systém
značenı́ rovin uvnitř prostorové krystalické mřı́žky. Toto značenı́ je založeno na
nalezenı́ průsečı́ků s třemi krystalografickými osami, tj. hranami základnı́ buňky.
Průsečı́ky jsou analyzovány ve smyslu délky hrany nebo rozměru základnı́
buňky. Reciproké hodnoty těchto průsečı́ku jsou převedeny společným dělitelem
na co nejmenšı́ celé čı́slo. Značı́ se h, k, l a v kulatých závorkách je jimi definována
rovina (h k l) [108]. Vyobrazenı́ vybraných rovin, vyskytujı́cı́ch se v dalšı́m textu
práce, je znázorněno na Obrázku 23.
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(111) (200) (220)

(311) (222) (400)

Obrázek 23: Roviny odpovı́dajı́cı́ Millerovým indexům v kubické plošně centro-
vané struktuře [109]

6.3 analýza odolnosti v silně nehomogenním elektrickém poli

Elektrické pole, vznikajı́cı́ v blı́zkosti vodivých částı́ s nı́zkým poloměrem
zakřivenı́, může být definováno, dı́ky svému charakteru, jako silně nehomo-
gennı́ [110]. To znamená, že v daném mı́stě maximálnı́ intenzita elektrického
pole několinásobně překračuje hodnoty intenzity elektrického pole v porovnánı́
se zbı́vajı́cı́ části izolačnı́ho systému [111]. Tento jev má za následek snı́ženı́ spo-
lehlivosti a omezenı́ životnosti izolačnı́ho systému, který je dimenzován na nižšı́
úroveň namáhánı́. Jako přı́klad lze uvést námi provedenou studii [112], kde byl
sledován vliv defektu vodiče velkého točivého stroje na deformaci intenzity elek-
trického pole v mı́stě poškozenı́.

Pro samotnou analýzu byly vytvořeny speciálnı́ válcové vzorky (rozměry uve-
deny na Obrázku 24) a použity ocelové jehly s průměrem hrotu ≈ 240 µm. Vzhle-
dem k faktu, že použitý epoxidový základ je vytvrzován při zvýšené teplotě,
bylo nutné použı́t speciálnı́ silikonové formy včetně zařı́zenı́ pro přesné nasta-
venı́ vzdálenosti mezi elektrodami. Jednotlivé vzorky byly následně vystaveny
vysokonapět’ové expozici za použitı́ zdroje 230 V/ 25 kV. U každého vzorku byl
na hrotovou elektrodu připojen vodič, kterým bylo přivedeno střı́davé napájecı́
napětı́ 14 kV efektivnı́ hodnoty o frekvenci 50 Hz. Druhá elektroda (měděná
páska) byla propojena vodičem se zemı́. Kvůli možnému povrchovému přeskoku
napětı́ byly vzorky ponořeny do olejové lázně eliminujı́cı́ tento jev. Použité
přı́strojové vybavenı́ je vyobrazeno v Přı́loze A. Všechny experimenty byly
prováděny při podmı́nkách standardnı́ho prostředı́ B. Hlavnı́m parametrem pro
tento výzkum bylo určenı́ minimálnı́ doby do průrazu, tedy stanovenı́ doby
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vzniku průrazného kanálu u prvnı́ho náhodného vzorku z testovaného výběru,
v závislosti na přidaných složkách (1 sada obsahovala 5 vzorků).

230 V

<25 kV

Vzorek

Ø 40 mm

10
 m

m

Obrázek 24: Princip měřenı́ a rozměry vzorků

Pro zjištěnı́ lokálnı́ch maxim intenzity elektrického pole byl použit zjed-
nodušený model v programu COMSOL Multiphysics (Obrázek 25 se za-
chovánı́m skutečných rozměrů vzorků a jehel. Při samotném výpočtu byla brána
v potaz relativnı́ permitivita samotné pryskyřice (εr = 2, 95), pryskyřice s disper-
govaným plnivem (εr = 3, 43) i dielektrické bariéry (εr = 2, 3).

Olejová lázeň

Ɛr=2,3
R=120  µmVzorek

Ɛr=viz text

Bariéra 25 µm 

Ɛr=2,3

Napěťová elektroda 14000 V

Zemnící elektroda

Obrázek 25: Zjednodušený model pro určenı́ mı́ry homogenity elektrického pole

Ze zı́skaných hodnot intenzity elektrického pole byla následně určena mı́ra
homogenity elektrického pole η (-), tzv. Schwaigerův faktor, dle vztahu (19)

η =
U
d
· 1

Emax
, (19)

kde U (V) je přiložené napětı́, d (m) je vzdálenost elektrod a Emax (V/m) je ma-
ximálnı́ hodnota intenzity elektrického pole v daném uspořádánı́ [113]. U všech
třı́ uvažovaných variant byla intenzita elektrického pole Emax = 1, 1 · 107 V/m.
Tı́mto krokem bylo zjištěno, že pole je v tomto přı́padě opravdu silně neho-
mogennı́ a to přibližně η=0,12 pro všechny výše uvedené přı́pady. V ideálnı́m
přı́padě deskového uspořádánı́ je η=1 [114].

Zobrazenı́ průrazného kanálu bylo realizováno pomocı́ počı́tačového tomo-
grafu v|tome|x 240 CT se 180 kV generátorem and 1 MPixelovým detektorem.
Měřicı́ proud byl 260 µA a napětı́ paprsku 70 kV.
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6.4 metoda napět’ové odezvy a prodloužené napět’ové odezvy

Metoda napět’ové odezvy byla vyvinuta na Technické a hospodářská univerzitě
v Budapešti pro výzkum kabelů s izolačnı́m systémem olej-papı́r [115]. S postu-
pem času a s vývojem nových izolačnı́ch systému byla i tato metoda využı́vána
v souladu s aktuálnı́mi trendy [116]. V tomto přı́padě byla využita pro analýzu
vlivu vazebného činidla na nı́že uvedené parametry, což je původnı́m výsledkem
této disertačnı́ práce. Základem měřenı́ je analýza směrnic vybı́jecı́ho a zota-
veného napětı́. Časový diagram pro měřenı́ je znázorněn na Obrázku 26. Po
nabı́jenı́ v čase tch=1000 s je na izolačnı́m materiálu změřeno vybı́jecı́ napětı́ Ud(t)
v čase tidp<0,5 s. Po 5 sekundách zkratovánı́ (tdch) je na nabité izolaci měřeno zo-
tavené napětı́ Ur(t) v intervalu trup=(0,1...2 s) [115–117].

N
ap

ět
í 

(V
)

Čas (s)

tch tidp tdch

Uch

Ud(t)

Sd
Sr

Ur(t)

trup

Obrázek 26: Časový diagram metody napět’ové odezvy [117]

Směrnice vybı́jecı́ho napětı́, značená jako Sd (V/s), je přı́mo úměrná vodivosti
analyzovaného dielektrického materiálu a lze charakterizovat rovnicı́ (20)

Sd =
γVR ·U0

ε0
, (20)

kde U0 (V) je přiložené napětı́ v okamžiku nabı́jenı́ a γVR (A/V·s) je měrná vodi-
vost izolačnı́ho systému. Na druhé straně směrnice zotaveného napětı́, značená
Sr (V/s), je přı́mo úměrná intenzitě polarizačnı́ch procesů a je dána rovnicı́ (21)

Sr =
βVR ·U0

ε0
, (21)

kde βVR (A/V·s) je polarizačnı́ vodivost, charakterizujı́cı́ intenzitu polarizačnı́ch
procesů. Měřenı́m těchto dvou směrnic lze tedy snadno charakterizovat dva fy-
zikálnı́ děje odehrávajı́cı́ se ve struktuře dielektrika [115].

V přı́padě, že dojde ke změně doby nabı́jenı́ resp. vybı́jenı́, mohou být pozo-
rovány různé polarizačnı́ mechanismy. Z tohoto důvodu byla metoda napět’ové
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odezvy ”prodloužena” [117]. Navı́c lze rozloženı́ časových konstant relaxačnı́ch
polarizacı́ vypočı́tat a odhadnout pomocı́ iteračnı́ metody [117]. Při tomto
výpočtu se použı́vá ekvivalentnı́ obvod izolace s R-C větvemi (Obrázek 27).

C0 R0

Cp1

Rp1 Rp2 Rpn

CpnCp1

Obrázek 27: Ekvivalentnı́ obvod izolačnı́ho systému [117]

Podle tohoto obvodu lze počátečnı́ strmost zotaveného napětı́ izolace
vypočı́tat jako součet zotavených napětı́ pro každou polarizačnı́ R-C větev (22)

Sr =
n

∑
i=1

Sri =
n

∑
i=1

UCpi

τ
, (22)

kde relaxačnı́ doba τ (s) a zbytkové napětı́ UCpi (V) kapacity Cpi po nabı́jenı́ a
vybı́jenı́ jsou dány vztahy (23) a (24)

τ = Rpi · C0, (23)

UCpi = Uch · (1− e
− tch

τpi · e
tdch
τpi ), (24)

kde Uch (V) je nabı́jecı́ napětı́, tch (s) je čas nabı́jenı́, tdch (s) je čas vybı́jenı́ a τpi (s)
je časová i-tého polarizačnı́ho procesu dána vztahem (25)

τpi = Rpi · Cpi. (25)

Iteračnı́ metoda stanovuje poměr kapacit Cpi a C0 pro polarizačnı́ procesy v in-
tervalu od 0,1 do 10000 s.

Ploché vzorky (100×100×1±0,1 mm) byly před měřenı́m kondiciovány (25
◦C,

35 % RH) a poté byl umı́stěny mezi válcové elektrody s průměrem 35,6 mm.
Nabı́jecı́ napětı́ bylo stanoveno na 1000 V a nabı́jecı́ čas byl 4000 s. Zotavené
napětı́ bylo měřeno 20 krát v rozsahu 1 až 2000 s. Měřicı́ pracoviště je zobrazeno
v Přı́loze A.

6.5 metoda redukovaných resorpčních křivek

Dielektrická absorpce je nestacionárnı́ děj probı́hajı́cı́ v dielektriku při přiloženı́
stejnosměrného napětı́, přičemž dielektrický materiál nenı́ schopen následovat
skokovou změnu napětı́. To znamená, že nabitı́ dielektrika trvá určitou dobu,
což je charakterizováno tzv. relaxačnı́ konstantou. To samé platı́ pro jev vybı́jenı́
[71, 72]. V tomto přı́padě je pozornost věnována právě vybı́jecı́mu jevu a jeho
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projevu v časově proměnném resorpčnı́m proudu. Resorpčnı́ proud může být
poté matematicky upraven do podoby redukovaných resorpčnı́ch křivek (RRK)
[12, 118]. Matematické transformace jsou dány rovnicemi (26) a (27)

X = ln(t)− ln(15), (26)

Y = ABS[ln(ir)− ln(i15)], (27)

kde X a Y(-) jsou transformované osy, t (s) je čas, it (A) je proud v čase t a
i15 (A) je proud v 15. sekundě. Hlavnı́m parametrem pro hodnocenı́ výsledku
je směrnice lineárnı́ náhrady z transformovaných bodů. Obecně platı́, že čı́m
vyššı́ je směrnice lineárnı́ náhrady, tı́m vı́ce bránı́ materiál akumulaci náboje ve
své struktuře. Důležité je také správně zvolit transformačnı́ interval. Obecně je
použı́ván interval od 15 do 300 sekund. Procedura transformace je znázorněna
na Obrázku 28.

Transformační
interval

Čas (s)

R
es

o
rp
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í 
p
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d
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A
)

X (-)
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Lineární náhrada

 Y
 (

-)

Obrázek 28: Transformace resorpčnı́ho proudu do RRK

Pro toto měřenı́ byl použit elektrometr KEITHLEY 6517A s elektrodovým
systémem KEITHLEY 8009. Ploché vzorky (100×100×1±0,1 mm) byly před
měřenı́m kondiciovány jako v předchozı́m přı́padě (25

◦C, 35 % RH) a zkra-
továny (24 h) pro odvedenı́ elektrostatického náboje. Při samotném měřenı́
bylo na vzorky nejprve přivedeno stejnosměrné napětı́ o velikosti 1000 V po
dobu 3600 s. Po odpojenı́ stejnosměrného napětı́ byl měřen resorpčnı́ proud až
do 600 s. Průběh proudu byl zaznamenáván pomocı́ skriptu VEE Pro. Trans-
formačnı́ interval byl v tomto přı́padě stanoven v rozmezı́ 15 až 300 s. Vhodnost
zvoleného intervalu ilustrujı́ statistické ukazatele v Přı́loze C. Tato metoda pro
ověřenı́ vlivu vazebného plniva dosud nebyla použita. Z tohoto důvodu lze tvr-
dit, že výsledky prezentované v dalšı́ části textu jsou původnı́m přı́nosem této
disertačnı́ práce. Měřicı́ pracoviště je znázorněno v Přı́loze A.
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7

S Y N T É Z A V N I T Ř N Í S T R U K T U RY N A N O S T R U K T U R N Í H O
M I K R O K O M P O Z I T U

V následujı́cı́ kapitole jsou popsány jednotlivé složky a jejich parametry s
využitı́m diagnostických postupů definovaných v Kapitole 6. Pozornost je

dále věnována i analýze vlivu povrchové úpravy plniva na dielektrické vlast-
nosti kompozitu.

7.1 pojivo

Pojivo, nebo také matrice, je jakýkoliv materiál nebo látka, která spojuje či
prosycuje jednotlivé fáze kompozitu, což vede k vytvořenı́ soudržného celku.
Základnı́m požadavkem pro vhodné pojivo je úroveň jeho soudržnosti s plni-
vem a nosnou složkou a dále také smáčivost a chemická inertnost na oblasti
mezifáze jednotlivých složek [56].

základní vlastnosti a aplikační výhody pojiva

Vhodným pojivem byla zvolena průmyslová epoxidová pryskyřice Epoxylite
3750 LV od společnosti Elantas na bázi Bisphenol-A Epichlorohydrin, což jsou
základnı́ složky pro polymerizaci Bisphenol-A Diglycidyl Ether (Obrázek 29).
Vybraná pryskyřice je v průmyslu využı́vána dı́ky svým vlastnostem [119],
mezi něž patřı́ např. nı́zká viskozita při zpracovánı́ a vysoká vazebná pevnost.
Přı́kladem použitı́ může být impregnace vinutı́ elektrických strojů vakuově tla-
kovým způsobem. Doba gelace zvolené pryskyřice je 8±2 min při 160

◦C. Doba
vytvrzenı́ se pohybuje v rozmezı́ od 4 do 6 hodin při 140

◦C nebo 3 až 4 hodiny
hodiny při 160

◦C [119]. Proces reakce vytvrzenı́ je ilustrován na Obrázku 30.

H2C HC
O

C

CH3

CH3

O CH2 CH

OH

CH2 O CCH2 O

CH3

CH3

O CH2 HC CH2

O

n

Obrázek 29: Strukturnı́ vzorec Bisphenol-A Diglycidyl Ether [120]
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a) b)

c) d)

Obrázek 30: Průběh reakce vytvrzenı́ epoxidové pryskyřice - a) monomery v do-
daném stavu, b) tvorba lineárnı́ch řetězcu, c) úroveň gelace, d) plně
vytvrzený stav (převzato z: [121])

Hustota epoxidové pryskyřice Epoxylite 3750 LV je 1,12 g/cm3. Dle výrobce
[119] je tato pryskyřice vhodná pro točivé stroje spadajı́cı́ do teplotnı́ třı́dy
H (180

◦C), což specifikuje norma ČSN EN 60085 [122]. Dalšı́m důležitých
aspektem pro dalšı́ výzkum je fakt, že pryskyřice neobsahuje ve své struktuře
přı́davná rozpouštědla [119], která by mohla negativně reagovat s povrchem pl-
niva a nosné složky.

Základnı́ dielektrické parametry pryskyřice 3750 LV jsou znázorněny v Ta-
bulce 3, přičemž měřenı́ probı́halo dle principů uvedených v normách ČSN
(ČSN IEC 250 [123], ČSN IEC 93 [124], ČSN EN 60243-1 [125]) za podmı́nek stan-
dardnı́ho prostředı́ B. Vzhledem k tomu, že se jedná o obecně známé postupy,
nejsou již v textu blı́že popisovány. Dı́lčı́ hodnoty jsou uvedeny v Přı́loze C.

Tabulka 3: Měřené dielektrické vlastnosti pryskyřice 3750 LV

Ep (kV/mm)

ρv (Ω·m)

C (pF)

tg δ (-)

Parametr

*

*

*

**

**

* 500 V, AC; ** 500 V, DC

Hodnota Parametr Hodnota

0,00332 6,28 ·1012

εr (-) 2,95 pi1 (-) 1,57

48 37,02
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širokopásmová dielektrická spektroskopie

Vedle základnı́ch dielektrických parametrů, uvedených v Tabulce 3, byla epoxi-
dová pryskyřice charakterizována i z hlediska frekvenčně-teplotnı́ch závislostı́
obou složek komplexnı́ relativnı́ permitivity (ε∗) za pomoci širokopásmové
dielektrické spektroskopie (Novocontrol Alpha A). Chovánı́ reálné a ima-
ginárnı́ části komplexnı́ relativnı́ permitivity je znázorněno na Obrázku 31. Z
naměřených hodnot je patrné, že vybraná pryskyřice vykazuje stabilitu relativnı́
permitivity při standardnı́ch provoznı́ch podmı́nkách. Při pohledu na ztrátové
čı́slo je ale patrné, že je zde i vedle mı́rných relaxacı́ způsobených segmentálnı́mi
pohyby malých molekulárnı́ch jednotek, postrannı́ch řetězců a aromatických
substitučnı́ch skupin [126] i výrazná vodivostnı́ složka, která je teplotně závislá.
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Obrázek 31: Frekvenčně-teplotnı́ závislost složek komplexnı́ relativnı́
permitivity

rentgenová difrakční analýza

Z provedených šetřenı́ pomocı́ rentgenové difrakčnı́ analýzy je patrné, že se
jedná o amorfnı́ materiál. To symbolizujı́ velmi široké difrakce (6 – 8 stupňů
ve škále difrakčnı́ch úhlů 2θ), které jsou znázorněny na Obrázku 32. Tyto
difrakce, resp. jejich pozice na ose x, odpovı́dajı́ výsledkům prezentovaných
studiı́ [127, 128] a mohou být použity pro dalšı́ materiálové srovnánı́.

analýza odolnosti v silně nehomogenním elektrickém poli

V rámci provedených šetřenı́ byl brán zřetel také na schopnost epoxidové mat-
rice odolávat silně nehomogennı́mu elektrickému poli, resp. jejich následkům v
podobě degradace výbojovou činnostı́. Obrázek 33 znázorňuje průrazný kanál
pomocı́ CT technologie, přičemž minimálnı́ doba do úplného průrazu byla 6,82

hodiny při podmı́nkách uvedených v Kapitole 6.3. Na tomto obrázku je patrný
slabý průrazný kanál bez zjevného větvenı́. To lze přisuzovat silné vazebné pev-
nosti matrice v dokonale vytvrzeném stavu.
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Obrázek 32: Difraktogram pryskyřice Epoxilite 3750 LV

Napěťová 
elektroda

Obrázek 33: Vizualizace průrazného kanálu v pryskyřici Epoxilite 3750 LV
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7.2 plnivo a jeho povrchová úprava

Plnivem se rozumı́ částice přidáváné do základnı́ho materiálu - pojiva, nejčastěji
z důvodu zlepšenı́ některých jeho vlastnostı́. Dle marketingové studie [129] je
ročně využito vı́ce než 50 milionů tun plniv v různých aplikačnı́ch oblastech.

základní vlastnosti a aplikační výhody plniva a povrchové

úpravy

Jako plnivo navrhovaného kompozitu byl z důvodu své chemické a fyzikálnı́
stability, žáruvzdornosti a také dı́ky svým výborným elektroizolačnı́m vlastnos-
tem zvolen oxid hořečnatý (MgO) ve formě nanočástic s průměrnou velikostı́
20 nm od společnosti NanoAmor [130], který se v přı́rodě vyskytuje jako mi-
nerál periklas [131]. Vedle uvedených materiálových vlastnostı́ se vyznačuje i
relativně nı́zkou cenou. Teorie uvedené v [35] vyzdvihujı́ pozitivnı́ vliv oxidu
hořečnatého nanometrických rozměrů na redukci náboje zachyceného ve vnitřnı́
struktuře materiálu při objemu plněnı́ od 0,5 – 2 %. S přihlédnutı́m k prove-
deným předběžným měřenı́m základnı́ch elektrických vlastnostı́ (Obrázek 34 a
Přı́loha C) a výše prezentovaným poznatkům byl optimálnı́ hmotnostnı́ poměr
stanoven na 1 % hmotnosti. Objemová hustota použitých MgO nanočástic je
0,3 g/cm3. Specifická plocha povrchu nanočástice je 60 m2/g . V závislosti na
rovnici (4) by při správně provedené disperzi nanočástic byla jejich průměrná
vzdálenost přibližně 30 nm. Dle [57] doplňujı́ vhodnost použitı́ dalšı́ parametry,
jako je šı́řka zakázaného pásu 7,8 eV a vnitřnı́ rezistivita většı́ než 10

17 Ω·m, což
je z běžně použı́vaných oxidů nejvyššı́ hodnota.

tg δ (-)
interval: 0 - 0,005
přírůstek: 0,001  

Ep (kV/mm)
interval: 36 - 44
přírůstek: 1,6  

εr (-)
interval: 2,8 - 4
přírůstek: 0,24 

ρv (Ω·m)
interval: 5·1012 - 6·1013

přírůstek: 1,1·1013

čistá EP

EP+0.5% MgO 

EP+0,75% MgO 

EP+1% MgO 

EP+1,25% MgO 

Obrázek 34: Pavučinový graf základnı́ch dielektrických parametrů pro různé
úrovně plněnı́
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Jak již bylo definováno v Kapitole 1.3, pro zvýšenı́ úrovně disperze plniva je
možné použı́t vazebné činidlo např. na bázi silanu. V obecném tvaru lze sila-
nová činidla zapsat jako R(CH2)nSiX3, kde základem molekuly silanu je křemı́k
Si a dva funkčnı́ substituenty (R, X), které zajišt’ujı́ vazebný efekt mezi anorga-
nickým plnivem a organickou matricı́ [132]. Substituent X reprezentuje hydroly-
zovatelné skupiny (např. methoxy, ethoxy, alkoxy) a substituent R reprezentuje
organofunkčnı́ skupinu připojenou k atomu křemı́ku hydrolyticky stabilnı́ vaz-
bou [133]. Většina vazebných činidel obsahuje tři hydrolyzovatelné skupiny X a
jednu organofunkčnı́ skupinu R [134].

Reakce vybraného vazebného činidla (γ-Glycidoxypropyltrimethoxysilan) s
oxidem hořečnatým je znázorněna na Obrázku 35. Po hydrolýze hydrolyzova-
telné skupiny docházı́ ke vzniku odpovı́dajı́cı́ molekuly silanolu. Dále následuje
proces chemisorpce, což vede k tvorbě vodı́kové vazby mezi molekulami silanolu
a –OH skupinami na povrchu nanoplniva [134]. Vlivem kondenzačnı́ reakce do-
jde ke vzniku kovalentně vázané polysiloxanové vrstvy na povrchu nanoplniva
za současného uvolněnı́ vody [135].
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Obrázek 35: Zjednodušená reakce γ-Glycidoxypropyltrimethoxysilanu s povr-
chem oxidu hořečnatého [137–139]

Volné organofunkčnı́ skupiny, které v důsledku působenı́ odpudivých sil
směřujı́ od nanočástice, poté snáze reagujı́ v interakci s matricı́ a docházı́ k vy-
tvořenı́ kovalentnı́ vazby [136] (Obrázek 36).
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Obrázek 36: Interakce vazebného činidla s polymernı́ matricı́ [121, 137–139]

Pro schopnost reagovat s různými druhy pojiv byl pro tento výzkum vybrán
již dřı́ve uvedený γ-Glycidoxypropyltrimethoxysilan od společnosti Sigma-
Aldrich, dále v textu uváděn symbolem GLYMO. Jedná se o vazebné činidlo
ze skupiny epoxisilanů, konktrétně o organofunčknı́ trialkoxisilan využı́vajı́cı́
vysokou reakceschopnost mezi epoxidovými kruhy a amino skupinami [132].
Hustota zvoleného vazebného činidla je 1,07 g/cm3 a jeho smáčivost je 331 m2/g
[140]. Pro určenı́ správného množstvı́ vazebného činidla lze vycházet z rovnice
(28)

Xc =
A
w
· f , (28)

kde Xc (g) je množstvı́ vazebného činidla k vytvořenı́ minimálnı́ vrstvy, A (m2/g)
je specifický povrch nanočástice, w (m2/g) je smáčivost vazebného činidla a f (g)
je hmotnost nanočástic [66]. V návaznosti na rovnici (28) bylo určeno množstvı́
GLYMO jako 18,12 % z celkové hmotnosti nanočástic. Pro zvýšenı́ elektrokine-
tického potenciálu povrchu může být na nanoplnivo nejdřı́ve aplikováná kyse-
lina mravenčı́ [35, 121] nebo kyselina fluorovodı́ková [141]. Tyto kyseliny však
do samotného výzkumu zahrnuty nebyly a jsou v textu uváděny pouze pro
úplnost.

širokopásmová dielektrická spektroskopie

Dı́ky technologické vybavenosti pracoviště Katedry technologiı́ a měřenı́ bylo
možné analyzovat chovánı́ složek komplexnı́ relativnı́ permitivity i u samotného
plniva bez matrice (Obrázek 37). To bylo za pomoci ručnı́ho lisu slisováno
do tvaru pelet a následně diagnostikováno při stejných podmı́nkách jako v
předchozı́m přı́padě. Vzhledem k tomu, že se jedná o původnı́ výsledek,
může být znalost chovánı́ práškového plniva oxidu hořečnatého v závislosti
na frekvenci a teplotě pro vědnı́ obor velmi přı́nosná. Změny obou parametrů
jsou nejvýraznějšı́ opět při nı́zkých frekvencı́ch a vyššı́ch teplotách (vodivostnı́
složka). Nedocházı́ však k takovému nárůstu jako u samotné epoxidové matrice
a nejsou zde viditelné polarizačnı́ mechanismy, což svědčı́ o nepolárnosti daného
materiálu. Tato skutečnost je důležitá také tı́m, že výrazně lepšı́ teplotnı́ stabilita
plniva může redukovat vlastnosti výše uvedeného epoxidového základu [142].
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Obrázek 37: Frekvenčně-teplotnı́ závislost složek komplexnı́ relativnı́
permitivity

rentgenová difrakční analýza

Pomocı́ rentgenové difrakčnı́ analýzy byly také studovány vzorky polymernı́ho
základu s dispergovanýn plnivem. Dı́ky této technice je možné sledovat, zda
přidánı́m jednotlivých složek nedocházı́ k nežádoucı́m chemickým reakcı́m
[143]. V porovnánı́ s předchozı́m přı́padem (Obrázek 32) jsou navı́c patrné úzké
difrakčnı́ linie odpovı́dajı́cı́ standardu MgO podle ICDD databáze (Obrázek 38).
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Obrázek 38: Difraktogram MgO v epoxidové matrici a jeho XRD standard [144]
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Na tomto difraktogramu, jsou výrazněji zaznamenány pouze difrakčnı́ linie
MgO (200) a (220). Ostatnı́ linie jsou slabé, nebo je nepozorujeme vůbec. Analýza
profilu difrakčnı́ch liniı́ (200) prokázala, že velikost oblastı́ koherentnı́ho roz-
ptylu rentgenového zářenı́ (krystalitů) je ve všech přı́padech cca 23 – 25 nm a
mikrodeformace je relativně nı́zká (0,0022 – 0,0025). Matematickou úpravou a
dekonvolucı́ difrakce epoxidové matrice lze mı́rně zvýraznit i ostatnı́ difrakčnı́
linie MgO (Obrázek 39). Pro přı́pad povrchově upravených nanočástic je vidi-
telný mı́rný pokles intenzity u difrakčnı́ch liniı́ v porovnánı́ s neupravenými
částicemi, což může potvrzovat teorii tvorby polysiloxanové vrstvy na povrchu
částice [145, 146]. Stejný tvar značı́, že přidánı́m vazebného činidla nedošlo ke
změně struktury MgO [147]. Z provedených šetřenı́ je také patrné, že plniva je
uvnitř matrice přibližně 1 %, což také značı́ dobrou úroveň disperze.
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Obrázek 39: Difraktogram MgO bez difrakce epoxidové matrice

analýza odolnosti v silně nehomogenním elektrickém poli

Přidánı́m nanočástic oxidu hořečnatého do epoxidového základu došlo ke
značnému prodlouženı́ minimálnı́ doby do průrazu. V tomto přı́padě došlo
k průrazu po 32,143 hodinách. Zvýšenı́ doby do průrazu zmiňujı́ napřı́klad i
dalšı́ studie [148–151]. Při analýze pomocı́ CT technologie (Obrázek 40) je vi-
ditelné, že docházelo k počátku tenkého větvenı́ v oblasti hrotu, které dále
však nenı́ CT technologiı́ zobrazeno. Hrubšı́mu větvenı́ zabraňujı́ silné che-
mické vazby a interakce mezi pryskyřicı́ a plnivem, což podporuje odolnost vůči
částečným výbojům [152, 153]. Obecně také vedou k omezenı́ pohybu volných
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nosičů náboje, což má za následek zvýšenı́ schopnosti neutralizace kladných a
záporných nosičů náboje injektovaných do dielektrika [154]. Autoři studie [155]
se domnı́vajı́, že přidánı́m nanoplniva bude výsledné rozloženı́ intenzity elek-
trického pole v blı́zkosti hrotu rovnoměrnějšı́, jelikož nosiče náboje emitované z
hrotu jehly mohou být snadněji zachyceny. To má za následek formovánı́ prosto-
rového náboje stejné polarity jako má napět’ová elektroda. Tento efekt vede ke
značnému snı́ženı́ intenzity elektrického pole v oblasti napět’ové elektrody, což
bylo obecně potvrzeno modelovými přı́klady v Kapitole 4.

Napěťová 
elektroda

Obrázek 40: Vizualizace průrazného kanálu v pryskyřici s dispergovaným plni-
vem MgO

vliv funkcionalizace povrchu na vlastnosti kompozitu

Vliv vazebného činidla byl sledován pomocı́ několika metod uvedených v
předchozı́ kapitole. Plnivo s aplikovaným vazebným činidlem dispergované v
epoxidovém základu bylo srovnáváno s kompozitem obsahujı́cı́m plnivo bez po-
vrchové úpravy.

Širokopásmová dielektrická spektroskopie

Prvnı́ ze zmı́něných diagnostických metod je analýza složek komplexnı́ relativnı́
permitivity. Toto měřenı́ bylo provedené na univerzitě v Žilině v laboratořı́ch
Katedry měřenı́ a aplikované elektrotechniky v rámci praktické stáže v pro-
gramu ERASMUS+. Měřenı́ probı́halo při podmı́nkách standardnı́ho prostředı́ B
s využitı́m přenosné diagnostické jednotky IDAX. Frekvenčnı́ závislosti pro jed-
notlivé parametry komplexnı́ relativnı́ permitivity jsou znázorněny na Obrázku
41 a 42.
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Obrázek 42: Vliv povrchové úpravy plniva na frekvenčnı́ závislosti reálné části
komplexnı́ relativnı́ permitivity

Dı́ky modifikaci povrchu nanočástic došlo k poklesu reálné části ε∗ v průměru
o 8 %. Tento parametr charakterizuje mı́ru polarizovatelnosti matrice, plniva
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a jejich vzájemného rozhranı́. Zmı́něný pokles může být způsoben změnou
stupně zesı́těnı́ vlivem reakce polymernı́ch skupin, které reagujı́ s molekulami
vazebného činidla na povrchu nanočástice a vytvářı́ lineárnı́ polymernı́ řetězce
v oblasti mezifáze [156] (Obrázek 43).

vazebné činidlomatricečástice

Obrázek 43: Interakce polymernı́ho základu s modifikovaným a nemodifiko-
vaným povrchem nanočástic [156]

Nižšı́ hodnota relativnı́ permitivity zaručuje i nižšı́ úroveň lokálnı́ho
namáhánı́ elektroizolačnı́ho systému např. v přı́padě nedokonalého technolo-
gického procesu výroby izolačnı́ho systému elektrických strojů a zařı́zenı́, což
je diskutováno v Kapitole 4.3. Výsledky dále ukazujı́, že ztrátové čı́slo kompo-
zitu nenı́ přidánı́m vazebného činidla negativně ovlivněno, což potvrzujı́ i dalšı́
dosud provedené studie [156, 157].

Metoda redukovaných resorpčnı́ch křivek

Dalšı́m nástrojem, který byl využit pro studium vlivu povrchové úpravy jsou
redukované resorpčnı́ křivky vyvinuté na Katedře technologiı́ a měřenı́, FEL
ZČU v Plzni. Průměrné hodnoty resorpčnı́ch proudů byly transformovány do
redukovaných resorpčnı́ch křivek (Obrázek 44) dle rovnic 26 a 27.

Z výsledků je zřejmé, že i v přı́padě tohoto parametru je patrný vliv povr-
chové úpravy, který symbolizuje vyššı́ směrnice lineárnı́ náhrady redukované
resorpčnı́ křivky. To může být způsobeno lepšı́ disperzı́ nanočástic majı́cı́ za
následek zvýšenı́ odolnosti vůči injektovánı́ a generovánı́ nosičů náboje v ob-
jemu dielektrika [63]. Dalšı́m důvodem je zvýšenı́ hustoty hlubokých elektro-
nových pastı́, ve kterých mohou zachycené nosiče náboje rekombinovat [158,159].
To má za následek redukci zbytkového náboje po odpojenı́ stejnosměrného
napětı́.
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Obrázek 44: Vliv povrchové úpravy na dielektrickou resorpci vyjádřenou po-
mocı́ redukovaných resorpčnı́ch křivek

Metoda napět’ové odezvy a prodloužené napět’ové odezvy

Jak již bylo uvedeno dřı́ve, jedná se o metodu vyvinutou na Technické a hos-
podářské univerzitě v Budapešti za účelem diagnostiky kabelových izolacı́. V
tomto přı́padě byla tato metoda využita pro analýzu vodivosti a stupně po-
larizace materiálů s povrchově upraveným plnivem a plnivem bez povrchové
úpravy. Originálnost tohoto měřenı́ je v tom, že pro dielektrika obsahujı́cı́ plnivo
nanometrických rozměrů bylo použito poprvé. Z hodnot Sd a Sr (měřeno po
jedné sekundě vybı́jenı́) je patrné, že vodivost materiálu a stupeň polarizace je v
přı́padě kompozitu s povrchově upravenými nanočásticemi nižšı́, což znázorňuje
Tabulka 4.

Tabulka 4: Výsledky měřenı́ prodloužené napět’ové odezvy

Vzorek Sd (V/s) Sr (V/s)

Nemodifikovaný 3,20 16,48

Modifikovaný 2,25 15,33

Vedle metody napět’ové odezvy lze využı́t i jejı́ modifikaci, a to metodu pro-
dloužené napět’ové odezvy, jejı́ž princip je blı́že popsán v Kapitole 6.4. Touto
metodou lze analyzovat časové konstanty relaxačnı́ch dob polarizačnı́ch mecha-
nismů pomocı́ iteračnı́ch výpočtů. Obrázek 45 znázorňuje rozloženı́ relaxačnı́ch
dob jednotlivých polarizačnı́ch mechanismů.
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Obrázek 45: Změny relaxačnı́ch dob polarizačnı́ch mechanismů

Z tohoto obrázku je jasně patrný vliv vazebného činidla, kdy jeho aplikacı́
došlo ke snı́ženı́ relaxačnı́ch dob jednotlivých polarizacı́. Nejmarkantnějšı́ je po-
sun polarizačnı́ho mechanismu majı́cı́ho relaxačnı́ dobu 6309 s. Tento polarizačnı́
mechanismus byl přidánı́m vazebného činidla posunut na 794 s, což je přibližně
8 krát nižšı́ relaxačnı́ doba než v předchozı́m přı́padě. Z hlediska teorie fyziky
dielektrik [71, 72] je známo, že čı́m delšı́ je relaxačnı́ doba, tı́m většı́ jsou die-
lektrické ztráty. Tento nejvýraznějšı́ polarizačnı́ mechanismus má ovšem téměř
dvojnásobnou intenzitu oproti původnı́mu stavu. Nicméně z celkového pohledu
na problematiku však jasně vyplývá přı́nos ve zkrácenı́ relaxačnı́ch dob u všech
pěti detekovaných polarizačnı́ch mechanismů.

Všechna provedená šetřenı́ dokázala, že vlivem vazebného činidla bylo
dosaženo zlepšenı́ sledovaných parametrů. U hodnot reálné složky komplexnı́
relativnı́ permitivity došlo k jejı́ redukci o 8 %. Dále došlo ke zvýšenı́ směrnice
lineárnı́ náhrady u redukované resorpčnı́ křivky přibližně o 6 %. Vedle toho
došlo také ke značnému snı́ženı́ vodivosti Sd a redukci stupně polarizace Sr o 9

%. Dalšı́ analýzou bylo zjištěno značné snı́ženı́ relaxačnı́ch dob jednotlivých po-
larizačnı́ch mechanismů. Při pohledu na výše uvedená procentuálnı́ vyjádřenı́
lze konstatovat, že výsledky provedených měřenı́ spolu velmi dobře korespon-
dujı́ a lze je považovat za relevantnı́. Přı́tomnost vazebného činidla byla navı́c
potvrzena i pomocı́ rentgenové difrakčnı́ analýzy. Výsledky měřenı́ základnı́ch
dielektrických parametrů, uvedených v Přı́loze C, také podporujı́ výše uvedené
poznatky.
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7.3 nosná složka

Nosnou složkou, neboli také výztužı́, se rozumı́ část kompozitnı́ho materiálu
majı́cı́ primárně za úkol zvýšenı́ mechanické pevnosti a tuhosti materiálu [160].
V elektrotechnických aplikacı́ch se může nosná složka chovat částečně také jako
dielektrická bariéra. Toto tvrzenı́ platı́ hlavně u systémů obsahujı́cı́ch fóliovou
nosnou složku.

základní vlastnosti a aplikační výhody nosné složky

V současné době disponuje trh relativně širokým spektrem výztužı́. Pro elek-
trotechnické aplikace se jedná zejména o tkané, fóliové či vlákenné výztuže.
Vhodnou nosnou složkou byla z důvodu zajištěnı́ vysoké elektrické pevnosti
výsledného kompozitu zvolena polyetylen naftalátová (PEN) fólie Teonex R© Q51

jmenovité tloušt’ky 25 µm od společnosti Teijin DuPont. Elektrická pevnost fólie
PEN Teonex R© Q51 je dle výrobce [161] 300 kV/mm (platı́ pro 25 µm). Strukturnı́
vzorec PEN je znázorněn na Obrázku 46.

nHO CH2 CH2 OH HO
H2

C

O

OH

O C

O

CH2C

O

CH2 O

n

n

a) b)

c)

C

Obrázek 46: Strukturnı́ vzorce - a) ethylenglykol, b) naftalen dikarboxilová kyse-
lina, c) polyetylen naftalát [162]

Polyetylen naftalát je lineárnı́ polyester s výbornými elektrickými a mecha-
nickými vlastnostmi. Základnı́mi materiály pro jeho produkci jsou naftalen di-
karboxilová kyselina a ethylenglykol [163]. V porovnánı́ s PET, který je běžně
využı́ván jako nosná složka, vykazuje PEN výrazně lepšı́ vlastnosti. Jedná se
o vyššı́ chemickou a hydrolytickou odolnost, vyššı́ Youngův modul, nižšı́ pro-
pustnost plynových složek, nižšı́ extrakci oligomerů a vyššı́ teplotu skelného
přechodu [164–167]. Tyto rozdı́lné materiálové vlastnosti jsou dány odlišnostı́ ve
struktuře chemické látky. Zatı́mco PET obsahuje ve svém základu kyselinu te-
reftalovou, jenž má pouze jedno benzenové jádro, PEN obsahuje naftalen dikar-
boxilovou kyselinu, jenž má dvě spojená benzenová jádra (naftalen) [164]. Dı́ky
výrazně lepšı́m vlastnostem se stává vhodnou náhradou běžně použı́vaného po-
lyetylen tereftalátu nejen v elektrotechnickém průmyslu [168], což prezentuje i
srovnávacı́ Tabulka 5.
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Tabulka 5: Vlastnosti PET a PEN fóliı́ (převzato z: [169])

Parametr PEN fólie PET fólie

Hustota (g/cm3) 1,36 1,40

Youngův modul (kg/mm2) 620 545

Teplota tání (°C) 273 264

Teplota skelného přechodu (°C) 113 69

Dlouhodobá teplotní odolnost (°C) 155 120

Koeficient teplotní roztažnosti (%) 0,9 1,5

Propustnost vodní páry (g/m2, 24 h) 6,7 21,3

Relativní permitivita (-) 3 3,2

Ztrátový činitel (-) 0,03 0,02

Elektrická pevnost 340 325

Vnitřní rezistivita (Ω·m) 10·1015 7·1015

širokopásmová dielektrická spektroskopie

Pomocı́ širokopásmové dielektrické spektroskopie (Novocontrol Alpha-A) bylo
analyzováno chovánı́ také u nosné složky. Z Obrázku 47 je zřejmé, že se jedná
o velmi frekvenčně-teplotně stabilnı́ materiál, což značı́ minimálnı́ změny reálné
části komplexnı́ relativnı́ permitivity. U imaginárnı́ části komplexnı́ relativnı́ per-
mitivity lze pozorovat několik relaxačnı́ch mechanismů, což odpovı́dá obecnému
chovánı́ termoplastických materiálů [170].
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Obrázek 47: Frekvenčně-teplotnı́ závislost složek komplexnı́ relativnı́
permitivity

Relaxačnı́ polarizace při nı́zkých teplotách lze přisuzovat lokálnı́mu po-
hybu esterových a naftalenových skupin v řetězci, které svým účinkem mı́rně
přispı́vajı́ k dielektrickým ztrátám [171]. Relaxace v oblasti vysokých teplot je
způsobena Brownovým mikropohybem segmentů řetězce [172] a je úzce spjata
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s teplotou skelného přechodu (Tg). Tyto pohyby způsobujı́ konformačnı́ změny
řetězce v amorfnı́ch oblastech [173], což vede k již uvedeným změnám dielek-
trických a mechanických vlastnostı́. Autoři studie [174] se domnı́vajı́, že aplikacı́
teploty vyššı́ než je teplota skelného přechodu, dojde ke snı́ženı́ amplitudy této
relaxačnı́ polarizace z důvodu snı́ženı́ amorfnı́ fáze v důsledku zvýšenı́ stupně
krystalinity materiálu, což zahrnuje dalšı́ strukturálnı́ změny.

rentgenová difrakční analýza

Rentgenová difrakčnı́ analýza byla provedena také pro kompozity složené z epo-
xidové pryskyřice s dispergovaným povrchově upraveným plnivem MgO s PEN
fóliovou nosnou složkou. Z výsledků zobrazených na Obrázku 48 je nejzřetelněji
viditelný rozdı́l v oblasti prvnı́ široké difrakce epoxidové matrice a dále také v
poklesu difrakčnı́ch čar oxidu hořečnatého. Při srovnánı́ pozice této difrakčnı́
změny se studiı́ [175], lze rozeznat chovánı́ odpovı́dajı́cı́ biaxiálnı́mu polyety-
len naftalátu (cca 26 stupňů ve škále difrakčnı́ch úhlů 2θ). Poklesy intenzit jed-
notlivých difrakcı́ jsou dány přı́tomnostı́ PEN fólie, jelikož došlo ke změnám
objemových poměrů. V tomto přı́padě tedy difraktogram na Obrázku 48 repre-
zentuje všechny složky navrženého nanostrukturnı́ho mikrokompozitu (Epoxi-
lite 3750 LV + 1% oxid hořečnatý + γ-Glycidoxypropyltrimethoxysilan + polyetylen
naftalát).
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analýza odolnosti v silně nehomogenním elektrickém poli

Pro doplněnı́ kompletnı́ho srovnánı́ byla provedena také analýza odolnosti v
silně nehomogennı́m elektrickém poli. V tomto přı́padě byla minimálnı́ doba
do průrazu nejdelšı́ (44,129 hodin). Celkový projev průrazného kanálku byl v
tomto přı́padě nejvı́ce strukturovaný, což znázorňuje Obrázek 49. Je zde patrné,
že docházelo k výrazné degradaci hlavně v části nad nosnou složkou. Zajı́mavě
působı́ skutečnost, že zde nenı́ viditelný průrazný kanál v části nosné složky.
Tato absence průrazu indikuje fakt, že v této části je kanál znatelně menšı́ho
průřezu a nenı́ pomocı́ CT detekován. V námi provedené studii [176], kde
byl sledován vliv nanovlákenné netkané výztuže simulujı́cı́ funkci dielektrické
bariéry, však tento jev nebyl pozorován. Lze se domnı́vat, že fóliové nosné složky
přispı́vajı́ ke zvýšenı́ elektrické odolnosti kompozitu ve většı́ mı́ře než vlákenné
a tkané výztuže.

PEN fólie

Napěťová 
elektroda

Obrázek 49: Vizualizace průrazného kanálu v pryskyřici s dispergovaným plni-
vem MgO a fóliı́ PEN

7.4 proces výroby finálního kompozitu

V předchozı́ části práce byly popsány jednotlivé složky kompozitu společně s
jejich aplikačnı́mi výhodami. V této podkapitole bude pozornost věnována sa-
motné výrobě finálnı́ho kompozitnı́ho materiálu. Proces výroby lze rozdělit do
několika fázı́, což znázorňuje blokový diagram na Obrázku 50.
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Vysušené 
plnivo MgO

(80 °C, 24 h)

Etanol 96 %
H2O 4 %

Ultrazvukové
míchání

(30 a 120 min)

Vaz. činidlo 
GLYMO
(18,12 %)

Magnetické míchání
(600 ot./min, 3 h, 75 °C)

Ultrazvukové 
a magnetické míchání
(300 ot./min, 30 min, 70 °C)

Magnetické míchání
a vakuování

(300 ot./min, 3 h, 90 °C)

Připravená směs

Pryskyřice
3750 LV

Ohřev
(75 °C, 30 min)

Vysušená 
PEN fólie
(80 °C, 24 h)

Příprava forem
(140 °C, 30 min)

Vytvrzení
(6 h, 140 °C)

Finální kompozit

Povrchová úprava plniva 

Obrázek 50: Blokový diagram pro postup výroby nanostrukturnı́ho
mikrokompozitu

Oxid hořečnatý umı́stěný v Petriho miskách byl vysoušen v horkovzdušné
sušce společně s listy polyetylen naftalátové fólie (80

◦C, 24 h) pro eliminaci
vlivu vlhkosti. Epoxidová pryskyřice Epoxilite 3750 LV byla dlouhodobě skla-
dována při teplotě 7

◦C pro zajištěnı́ výrobcem uvedené trvanlivosti. Vysušené
nanočástice byly přidány do roztoku 96 % etanol 4 % H2O (10 ml) a ultrazvukově
mı́chány (30 min). Do směsi bylo následně přidáno modifikačnı́ činidlo GLYMO
(18,12 %) s opětovnou aplikacı́ ultrazvukového mı́chánı́ (2 h). Mezitı́m byla epo-
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xidová pryskyřice zahřáta na teplotu 75
◦C, čı́mž byla zajištěna nižšı́ visko-

zita pro následné zpracovánı́. Povrchově upravené nanočástice byly následně
přidány do již zahřáté epoxidové pryskyřice a následně magneticky mı́chány
(600 ot./min, 3 h, 75

◦C). Po aplikaci ultrazvukového a magnetického mı́chánı́
(300 ot./min, 30 min, 70

◦C) následoval proces vakuovánı́ za snı́ženého magne-
tického mı́chánı́ (300 ot./min, 3 h, 90

◦C), kdy teplota 90
◦C zajistila odpařenı́ eta-

nolu z epoxidové směsi. Ta byla poté postupně aplikována do předehřátých teflo-
nových forem se silikonovým rámem a s fóliovou nosnou složkou. Předehřátı́
teflonových forem eliminuje vliv jejich povrchové vlhkosti a zajitı́ lepšı́ přilnavost
silikonového rámu. Značná pozornost při výrobě byla věnována zajištěnı́ homo-
gennosti vnitřnı́ struktury vzorku odstraněnı́m vzniklých vzduchových bubli-
nek. Takto připravené vzorky bylo poté možno vytvrdit v horkovzdušné sušce
(140

◦C, 6 h). Vzorky pro různé zkoušky jsou zobrazeny na Obrázku 51.

100 mm

40 mm

⌀ 40 mm

Obrázek 51: Vzorky pro experimentálnı́ měřenı́ s rozměry
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8

D I A G N O S T I C K É P O S T U P Y P R O O V Ě Ř E N Í V Y Š Š Í
H O M O G E N I T Y K O M P O Z I T U

Vyšší homogenita kompozitnı́ho izolačnı́ho systému je požadovaným para-
metrem v mnoha aplikačnı́ch aspektech, což vyplývá i z dřı́ve uvedeného

textu. Pro ověřenı́ vyššı́ homogenity navrhovaného kompozitnı́ho materiálu,
v porovnánı́ s vybranými stávajı́cı́mi třı́složkovými izolačnı́mi systémy, byl
navržen původnı́ diagnostický systém, který zahrnuje zkoušky stejnosměrným i
střı́davým napětı́m. Vedle toho jsou sledovány i základnı́ dielektrické parametry.
Pro lepšı́ přehlednost jsou porovnávané materiály značeny podle následujı́cı́ho
klı́če:

� Epoxilite 3750 LV + MgO + GLYMO + PEN: A; červená,

� slı́dový kompozit se fóliovou nosnou složkou: B; modrá,

� slı́dový kompozit se skleněnou tkaninou: C; zelená.

Vzhledem k tomu, že v tomto přı́padě se již jedná o komparačnı́ výzkum,
jsou v jednotlivých podkapitolách také srovnávány a diskutovány dosažené
výsledky.

8.1 dielektrické vlastnosti

V této části práce jsou srovnány průměrné hodnoty základnı́ch dielektrických pa-
rametrů (ztrátový činitel, vnitřnı́ rezistivita a elektrická pevnost) navrhovaného
nanostrukturnı́ho mikrokompozitu s katalogovými hodnotami běžně užı́vaných
třı́složkových izolačnı́ch systémů, které jsou uvedeny v Tabulce 1.

Všechna provedená měřenı́ probı́hala v souladu s mezinárodnı́mi technickými
standardy (ČSN IEC 250 [123], ČSN IEC 93 [124] a ČSN EN 60243-1 [125])
za podmı́nek standardnı́ho prostředı́ B na plochých kompozitnı́ch vzorcı́ch
(100×100×1±0,1 mm). Použitá měřicı́ zařı́zenı́ jsou uvedena v Přı́loze A.

Ze srovnánı́ na Obrázku 52 je jasně patrné, že navržený materiál svými
vlastnostmi přesahuje ve všech přı́padech uvedené katalogové hodnoty
běžně použı́vaných kompozitnı́ch materiálů. Základnı́ statistické ukazatele
(směrodatná odchylka a variačnı́ koeficient) dokládajı́ nı́zkou mı́ru variability
výsledných parametrů (Přı́loha C).
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Obrázek 52: Srovnánı́ základnı́ch dielektrických parametrů [48, 51]

8.2 interakce se stejnosměrným elektrickým polem

Jak již bylo uvedeno v předchozı́ch kapitolách, interakce se stejnosměrným
elektrickým polem vede ke značnému nabı́jenı́ dielektrických materiálů. Z to-
hoto důvodu bylo využito technik sledujı́cı́ch jak nabı́jenı́ dielektrika, tak i jeho
vybı́jenı́.

matematické zpracování resorpčních proudů

Cı́lem této podkapitoly je představit metody analýzy dielektrické resorpce, které
nejsou využı́vány v takové mı́ře, jako již dřı́ve uvedené redukované resorpčnı́
křivky (Kapitola 6.5). Jmenovitě se jedná o analýzu plochy nad resorpčnı́ křivkou
a stanovenı́ časové konstanty tečnou ke křivce resorpčnı́ho proudu. Tyto po-
stupy již zmiňujı́ autoři publikace [118] v souvislosti s analýzou dielektrické ab-
sorpce. Pro analýzu schopnosti nanostrukturnı́ch mikrokompozitnı́ch dielektrik
odvádět nahromaděný náboj však tyto techniky nebyly doposud použity.

Pro toto měřenı́ byl použit elektrometr KEITHLEY 6517A a elektrodový
systém KEITHLEY 8009 Resistivity Fixture. Oba parametry byly určovány při
aplikaci stejnosměrného napětı́ o intenzitě elektrického pole E=1 kV/mm, po
době nabı́jenı́ tch=3600 s. Automatický záznam proudu byl zajištěn pomocı́
skriptu v programu VEE Pro. Vzorky (100×100×0,2±0,05 mm) byly před
měřenı́m zkratovány (24 h) v přı́pravku určeném k odvedenı́ elektrostatického
náboje (zkratovacı́ knı́žka). Základnı́ myšlenky těchto analytických postupů jsou
uvedeny v následujı́cı́m textu.

Určenı́ plochy nad křivkou

Určenı́ plochy nad křivkou přinášı́ informaci o schopnosti daného materiálu
odvádět akumulovaný náboj, který zde byl nahromaděn vlivem napět’ového
působenı́. Skutečnost, že byl interval analýzy stanoven v rozmezı́ 0 až 300 s,
umožňuje zahrnout i chovánı́ dielektrické resorpce v době těsně po odpojenı́ od
zdroje stejnosměrného napětı́. Grafické znázorněnı́ matematického zpracovánı́
je ilustrováno na Obrázku 53.
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Obrázek 53: Charakteristika resorpčnı́ho proudu s vyznačenı́m li-
choběžnı́kových oblastı́

Vzhledem k tomu, že se jedná o diskrétnı́ hodnoty (X1...Xd), lze plochu nad
křivkou definovat pomocı́ několika lichoběžnı́ků [177]. Ty jsou poté použity pro
odhad integrálu dle vztahu (29)

∫ Xn

X1

f (x)dx ≈
n−1

∑
i=1

(Xi+1 − Xi) ·
1
2
·
[

f (Xi+1) + f (Xi)
]
. (29)

Výsledné hodnoty ploch nad křivkou resorpčnı́ho proudu zı́skané výpočtem
v softwaru OriginPro jsou uvedeny v Tabulce 6.

Tabulka 6: Srovnánı́ ploch nad resorpčnı́ křivkou

A B C

2,04·10-8 5,89·10-8 9,32·10-8

Z výsledků je evidentnı́, že navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit má po
odpojenı́ od stejnosměrného zdroje napětı́ nejvyššı́ schopnost odvádět náboj aku-
mulovaný ve vnitřnı́ struktuře. Tento rozdı́l lze přisuzovat náhradě silně neho-
mogennı́ho rozhranı́ v podobě slı́dového papı́ru nanometrickým plnivem oxidu
hořečnatého v optimálnı́m hmotnostnı́m poměru. Jeho vhodnou disperzı́ dojde k
vytvořenı́ mělkých elektronových pastı́ [178], které mohou částečně modifikovat
původnı́ energetické poměry ve vnitřnı́ struktuře materiálu. Diference hodnot
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u běžně použı́vaných kompozitů může být dána rozdı́lnostı́ vlastnı́ struktury
nosné složky a jejı́ adhezı́ s pojivem, resp. slı́dovým papı́rem.

Určenı́ časové konstanty tečnou

V návaznosti na provedená měřenı́ mohou být zı́skaná data analyzována i dalšı́
technikou. Sestrojenı́m tečny ke křivce resorpčnı́ho proudu lze stanovit dle [72,
118] tzv. časovou konstantu dielektrika τ (s), která je také dána součinem odporu
R0 (Ω) a kapacity C (F) dielektrika. Časové konstanty zı́skané z tečen resorpčnı́ch
proudů, které byly protnuty v softwaru OriginPro jsou srovnány v Tabulce 7.

Tabulka 7: Srovnánı́ časových konstant

A B C

5,8 s 7,2 s 8,8 s

Výsledky analýzy vykazujı́ podobný charakter, jako v předchozı́m přı́padě.
Lze tedy usuzovat, že rozdı́lnost parametrů může být způsobena stejnými
přı́činami.

analýza závislosti vodivosti na intenzitě elektrického pole

Základem tohoto přı́stupu je analýza vlivu prostorového náboje na změnu J-
E charakteristiky vybraných dielektrických systémů. Přı́tomnost prostorového
náboje modifikuje rozloženı́ vnitřnı́ho elektrického pole, což má za následek
přechodnou odchylku proudové hustoty J (A/m2) od Ohmova zákona, jak
uvádějı́ některé již provedené studie [84,179,180]. Při dosaženı́ ustáleného stavu
platı́, že div J je rovna nule. Pro ploché paralelnı́ elektrody lze proudovou hus-
totu zapsat zjednodušeně [181] jako (30)

J =
ρv

E
, (30)

kde ρv (Ω·m) je vnitřnı́ rezistivita dielektrika, která je dána vztahem (31)

ρv =
U · A
iv · d

, (31)

kde U (V) je přiložené stejnosměrné napětı́, A (m2) je efektivnı́ plocha elektrod,
iv (A) je vodivostnı́ proud v ustáleném stavu a d (m) je tloušt’ka dielektrika. Z
podmı́nky kontinuity vycházı́, že hustota náboje (ρm(x)) se měnı́ až do doby, než
je dosaženo ustáleného stavu. Tato podmı́nka má přı́mou závislost na rozloženı́
intenzity elektrického pole a na hustotě pohyblivé složky prostorového náboje
[179] (32)

E ∝ J
[
ρm(x)

]−1. (32)

Kombinace vztahu (32) s rovnicı́ (11) vede k nelineárnı́ závislosti proudu na
aplikované intenzitě elektrického pole. Pokud je hustota náboje rovna nule, nenı́
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zde žádný prostorový náboj a elektrické pole je homogennı́ (lineárnı́ oblast
Ohmova zákona) [179]. V přı́padě, že dojde k zachycenı́ prostorového náboje
ve vnitřnı́ struktuře materiálu, je napět’ová závislost proudu závislá na rozloženı́
úrovnı́ jednotlivých energetických hladin uvnitř materiálu. V této fázi dojde k
narušenı́ elektrického pole, což vede ke značné změně J-E charakteristiky.

Z důvodu analýzy ustálených vodivostnı́ch proudů při vyššı́ch napět’ových
úrovnı́ch muselo být modifikováno stávajı́cı́ měřicı́ pracoviště pro analýzu die-
lektrické absorpce/ resorpce. Pro měřenı́ byl použit stejnosměrný zdroj KEI-
THLEY 248 s rozsahem 0 - 5 KV, analogový multimetr KEITHLEY 610C a námi
vytvořený mosazný třı́elektrodový systém (plocha měřicı́ elektrody 3,14 cm2).
Ten byl pro eliminaci vnějšı́ho rušenı́ umı́stěn ve stı́nı́cı́m boxu. Měřenı́ probı́halo
při podmı́nkách Standardnı́ho prostředı́ B. Měřicı́ pracoviště je uvedeno v
Přı́loze A. Vzorky (40×40×0,2±0,05 mm) byly před měřenı́m zkratovány (24 h)
ve zkratovacı́ch knı́žkách. Samotné měřenı́ probı́halo dle procedury znázorněné
na Obrázku 54, přičemž byla dána doba nabı́jenı́ tn = 3600 s a doba vybı́jenı́
tsn = 1200 s.

t1
t2

t3

tn

Čas (s)

N
ap

ět
í 

(V
)

ts1 ts2 ts3

Obrázek 54: Diagram měřicı́ procedury

Jednotlivé závislosti vodivostnı́ho proudu jsou zobrazeny na Obrázku 55. Pro
možnost absolutnı́ho srovnánı́ vlastnostı́ sledovaných kompozitů jsou jednotlivé
napět’ové hladiny převedeny na hodnoty intenzity elektrického pole E (kV/mm).
Nelineárnı́ regresnı́ analýzou (Přı́loha C) byly stanoveny parametry αs1 a αs2 cha-
rakterizujı́cı́ pravděpodobný způsob injektovanı́ nosičů náboje. Meznı́ hodnota
intenzity elektrického pole, při které docházı́ ke změně charakteru proudové
hustoty, v tomto přı́padě pravděpodobně vlivem proudů limitovaných prosto-
rovým nábojem (u SCLC je αs2 ≥2 [182]), je označena jako ET (kV/mm). Jak uka-
zujı́ výsledky měřenı́, u kompozitnı́ho materiálu bez slı́dového papı́ru došlo ke
zvýšenı́ této meznı́ hodnoty o několik kV/mm. Stanovenı́ průsečı́ku regresnı́ch
náhrad je uvedeno v Přı́loze C. Zajı́mavě působı́ fakt, že oblast popisovaná pa-
rametrem αs1 nevykazuje charakter ohmické vodivosti (αs1 =1). Výsledný vodi-
vostnı́ proud může být v tomto přı́padě ovlivněn různými faktory, mezi které
patřı́ již zmı́něná nehomogennı́ vnitřnı́ struktura a z nı́ plynoucı́ nerovnoměrné
rozloženı́ energetických hladin, nebo nedokonale ustálený stav vodivostnı́ho
proudu v době jeho odečı́tánı́.
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Obrázek 55: Závislost vodivostnı́ho proudu na intenzitě elektrického pole

Ze zı́skaných hodnot lze dále také určit pohyblivost nosičů náboje [183]
µ (m2/(V · s)) dle vztahu (33) v závislosti na materiálových vlastnostech a
přiloženém elektrickém napětı́

µ =
8 · J · d3

9 ·V2 · ε . (33)

Z výsledků uvedených v Tabulce 8 je patrná mı́rná odlišnost v pohyblivosti
nosičů náboje analyzovaných materiálů, ktérá se po překročenı́ meznı́ hodnoty
začı́ná zvyšovat, což potvrzuje i studie [184]. Vyššı́ pohyblivost nosičů náboje
[185] u běžně použı́vaných materiálů je dána jejich vyššı́ vodivostı́.

Tabulka 8: Srovnánı́ pohyblivostı́ nosičů náboje

Napětí (V)
Pohyblivost nosičů náboje (m2/(V·s))

A B C

1000 1,90·10-15 3,15·10-15 4,07·10-15

2000 1,06·10-15 2,51·10-15 2,85·10-15

4000 9,18·10-16 1,99·10-15 2,19·10-15

5000 1,28·10-15 2,52·10-15 2,88·10-15

Je nutno zmı́nit fakt, že hodnoty meznı́ intenzity elektrického pole se sice vy-
skytujı́ až za hranicı́ běžných provoznı́ch intenzit (<3 kV/mm [186]), ale jak
již bylo uvedeno v Kapitole 6.3, v některých přı́padech však tato intenzita elek-
trického pole může být několikanásobně převýšena.
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zbytkový prostorový náboj

Pro sledovánı́ rozloženı́ prostorového náboje se využı́vá několika metod. Z hle-
diska historického vývoje měřenı́ povrchového či prostorového náboje, lze zmı́nit
prvnı́ pokusy, při nichž bylo dielektrikum rozřezáno na tenké destičky. Na takto
upravený materiál byl následně nanesen prášek citlivý na polaritu náboje a
výsledný nahromaděný prostorový náboj byl sledován pomocı́ lidského zraku
[72]. V současnosti jsou metody měřenı́ vı́ce sofistikované a založeny na jiných
principech. Mezi nejpoužı́vanějšı́ metody měřenı́ prostorového náboje patřı́ me-
toda laserem indukovaného tlakového pulzu – LIPP [187], metoda pulznı́ tlakové
vlny - PWP [188], metoda tepelného pulzu - TP [189] nebo pulznı́ elektroakus-
tická metoda - PEA [190], jejı́ž princip je znázorněn na Obrázku 56 a popsán v
následujı́cı́m textu.
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Obrázek 56: Schématické znázorněnı́ pricipu měřenı́

Při působenı́ stejnosměrného napětı́ UDC (V) na plošný vzorek, dojde k akumu-
laci prostorového náboje ρ(x) (C/m3) v jeho vnitřnı́ struktuře. Přivedenı́m vyso-
konapět’ového pulzu Up(t) (V) na vzorek, vznikne sı́la F(x) (N) působı́cı́ na náboj
dle Coulombova zákona. Důsledkem tohoto jevu je mı́rné vychýlenı́ vázaných
nosičů náboje ze svých pozic, což vede ke generovánı́ akustické vlny p(t) (Pa),
která je přı́mo úměrná rozloženı́ prostorového náboje ρ(x) a jejı́ rychlost je dána
akustickou rychlostı́ usa (m/s) daného materiálu. Tato akustická vlna procházı́
dále zemnicı́ elektrodou až do piezoelektrického převodnı́ku z polyvinyliden
fluoridu (PVDF). Akustická vlna je tı́mto převodnı́kem převedena na napět’ový
signál Uo(t) (V). V porovnánı́ s PWP metodou zde nesloužı́ piezoelektrický člen
jako generátor tlakové vlny, ale jako detektor signálu [72, 191].

Takto zı́skaný elektrický signál je zesı́len a následně zobrazen na obrazovce di-
gitálnı́ho osciloskopu. Vazebnı́ kondenzátor CC (F) zajišt’uje galvanické oddělenı́
mezi zdrojem stejnosměrného napětı́ a pulznı́m generátorem, rezistor RDC (Ω) v
sérii s vysokonapět’ovým obvodem způsobuje omezenı́ proudu [72, 191].

Vzhledem k vysoké pořizovacı́ ceně tohoto zařı́zenı́ byla navržena a sestavena
diagnostická jednotka pracujı́cı́ na tomto principu. Nutno zmı́nit, že z důvodu
nižšı́ rozlišovacı́ schopnosti, způsobené nevhodným pulznı́m zdrojem, je jed-
notka zatı́m využitelná pouze pro srovnávacı́ měřenı́ absolutnı́ch hodnot, nikoliv
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pro přesnou detekci polohy akumulovaného náboje. Samotný návrh zařı́zenı́ a
jednotlivých komponent je popsán v Přı́loze B.

Měřenı́ probı́halo za podmı́nek Standardnı́ho prostředı́ B. Pracoviště
pro měřenı́ prostorového náboje je znázorněno v Přı́loze A. Vzorky
(60×60×0,2±0,05 mm) byly před měřenı́m zkratovány (24 h) ve zkratovacı́ch
knı́žkách. K měřenı́ byl použit stejnosměrný zdroj KEITHLEY 248 s rozsahem 0

- 5 KV, digitálnı́ osciloskop DSO-X 2002A (70 MHz, 2 GSa/s), navržená diagnos-
tická jednotka a pulznı́ zdroj DEI PVX-4110 (použitá konfigurace: 125 ns, 1kHz,
400 V). Jednotlivé vzorky byly napět’ově namáhány 3600 s na hranici 17,5 kV,
což je předpokládaná meznı́ hodnota pro akumulaci prostorového náboje
navrženého nanostrukturnı́ho mikrokompozitu, která byla zı́skána měřenı́m v
předchozı́ části práce. Po fázi nabı́jenı́ probı́hala analýza zbytkového náboje.
Vývoj jednotlivých napětı́, charakterizujı́cı́ch odezvu akumulovaného náboje
v dielektrickém materiálu po odpojenı́ stejnosměrného elektrického pole, je
znázorněn na Obrázcı́ch 57 - 59.
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Obrázek 57: Vývoj změn akumulovaného náboje při měřenı́ PEA metodou pro
navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit
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Obrázek 58: Vývoj změn akumulovaného náboje při měřenı́ PEA metodou pro
běžně užı́vaný materiál s PET nosnou složkou
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Obrázek 59: Vývoj změn akumulovaného náboje při měřenı́ PEA metodou pro
běžně užı́vaný materiál s pro běžně užı́vaný materiál se skleněnou
tkaninou

Po odpojenı́ od zdroje stejnosměrného napětı́ došlo k reverzaci napět’ových
špiček. Dle jejich polarity [192] lze usuzovat, že se jedná o tzv. homo-náboj,
který byl již zmı́něný v Kapitole 4. Z výsledků měřenı́ je patrné, že navržený
nanostrukturnı́ mikrokompozit vykazuje většı́ odolnost vůči akumulaci náboje
v jeho vnitřnı́ struktuře, což potvrzuje úroveň amplitudy v čase 30 s.

Pro možnost dalšı́ho porovnánı́ byla provedena analýza absolutnı́ plochy
výstupnı́ho signálu, která je uvedena v legendách jednotlivých grafů. Hlavnı́m
srovnávacı́m parametrem je ale již zmı́něná amplituda napět’ového signálu. Jak
již bylo uvedeno, z důvodu nı́zké rozlišovacı́ schopnosti se jedná pouze o
srovnávacı́ měřenı́. Toto měřenı́ však svým charakterem odpovı́dá výsledkům
prezentovaným u analýzy resorpčnı́ch proudů.

8.3 interakce se střídavým elektrickým polem

S přihlédnutı́m k potenciálnı́mu využitı́ navrženého nanostrukturnı́ho mikro-
kompozitu je nutné charakterizovat jeho chovánı́ i v interakci se střı́davým
elektrickým polem. V návaznosti na téma disertačnı́ práce lze pro posouzenı́
vyššı́ úrovně homogenity využı́t analýzu částečných výbojů a širokopásmovou
dielektrickou spektroskopii, dı́ky které lze pozorovat nejen frekvenčně-teplotnı́
závislosti, ale také určit relaxačnı́ konstanty z ε′′=f(ε′) diagramů.

analýza částečných výbojů

Jak již bylo uvedeno v dřı́vějšı́m textu, při výrobě či mechanickém namáhánı́
mohou v izolačnı́m materiálu vznikat nehomogenity vyplněné vzduchem. Tyto
defekty mohou přispı́vat svým charakterem k vnitřnı́ výbojové činnosti. Z to-
hoto důvodu je analýza částečných výbojů vhodným nástrojem pro ověřenı́
úrovně vnitřnı́ homogenity izolačnı́ch systémů, resp. nástrojem pro vzájemné
porovnánı́.
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Obecně je výboj definován jako částečné přemostěnı́ izolace mezi dvěma
vodiči s různým potenciálem a jsou důsledkem lokálnı́ho elektrického namáhánı́
[118, 199]. Podle Paschenova zákona nedocházı́ k přeskoku při stejné hodnotě
působı́cı́ho napětı́ ve všech dutinkách současně. Přeskok je závislý předevšı́m
na velikosti jednotlivých dutinek [200]. Při průrazu se molekuly vzduchu roz-
padnou na kladné a záporné ionty. Takto vzniklé elementy se pohybujı́ v elek-
trickém poli opačným směrem, až do okamžiku, než se svým pohybem dosta-
nou na stěnu dutinky. To má za následek nahromaděnı́ náboje a vznik vnitřnı́ho
elektrického pole opačné polarity, než má vnějšı́ elektrické pole. K výbojům
docházı́ až do doby, než se na stěnách vytvořı́ tak velký náboj, že napětı́ dutinky
klesne pod hodnotu zhášecı́ho napětı́ PDEV (kV) [195]. V přı́padě, že nedojde
ke zvýšenı́ napětı́ vnějšı́ho elektrického pole, náboj na dutince se zmenšuje a
napětı́ na dutince roste. V přı́padě dosaženı́ zapalovacı́ho napětı́ PDIV (kV) do-
jde opět k výbojové činnosti. Rychlost snı́ženı́ náboje akumulovaného na dutince
závisı́ na povrchovém odporu dutinky a vnitřnı́m odporu izolantu. Pokud ale
zvýšı́me hodnotu napětı́ vnějšı́ho elektrického pole, dojde ke zvýšenı́ hodnoty
zapalovacı́ho napětı́ a počátku výbojové činnosti [118, 195].

Vzorky (60×60×0,2±0,05 mm) byly pro eliminaci povrchových výbojů, které
by mohly energeticky překrýt vnitřnı́ výbojovou aktivitu [201, 202], ponořeny
do olejové lázně a přitlačeny konstantnı́ silou F (N) pomocı́ speciálnı́ho elek-
trodového přı́pravku. K měřenı́ byl použit vysokonapět’ový zdroj High Volt
≤200 kV, vazebnı́ kondenzátor LDIC 1000 pF±10 %, měřicı́ impedance LDM-
5/U 50 Ω, měřicı́ a vyhodnocovacı́ zařı́zenı́ PD Smart, kalibrátor pulzů LDC-
5/S3 a elektrody se zaoblenou hranou omezujı́cı́ vliv korónových výbojů. Měřicı́
pracoviště je uvedeno v Přı́loze A. Experimentálnı́ měřenı́ bylo provedeno
použitı́m globálnı́ metody měřenı́ v souladu s normou ČSN EN 60270 [196] v
zapojenı́ s paralelnı́ měřicı́ impedancı́ (Obrázek 60).
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Obrázek 60: Schématické znázorněnı́ pricipu měřenı́ [197]

Pro lepšı́ možnost porovnánı́ bylo pro potřeby této práce zapalovacı́ napětı́
PDIV nahrazeno intenzitou zapálenı́ EPDIV (kV/mm). Hodnoty náboje Qiec (pC)
stanovené při intenzitě zapálenı́ byly odečteny v čase ustálenı́ (1 min). V
návaznosti na výsledky měřenı́ EPDIV byla stanovena srovnávacı́ hodnota inten-
zity elektrického pole na 18,5 kV/mm. Výsledky sledovaných parametrů jsou
znázorněny na Obrázku 61.
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Obrázek 61: Analýza částečných výbojů - a) zapalovacı́ intenzita elektrického
pole, b) náboj při zapálenı́ částečných výbojů, c) náboj při stanovené
hodnotě intenzity elektrického pole pole 18,5 kV/mm

Z výsledků je jasně patrné, že v přı́padě srovnánı́ nábojů na intenzitě
18,5 kV/mm je pro navržený kompozit hodnota náboje Qiec o 27 pC nižšı́ v
porovnánı́ s kompozitnı́m materiálem obsahujı́cı́m PET fólii a o 107 pC nižšı́
než v přı́padě kompozitu se skleněnou tkaninou. Charakter výbojové činnosti
při intenzitě 18,5 kV/mm je znázorněna formou fázově rozložených diagramů
částečných výbojů (Obrázek 62).
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Z nich je zřejmé že se jedná o vnitřnı́ částečné výboje. Rozdı́lnost výbojové
činnosti lze přičı́st právě silné nehomogenitě vnitřnı́ struktury, přı́padně ne-
dokonalé adhezi mezi jednotlivými částmi běžně použı́vaných kompozitnı́ch
materiálů. Zde mohou vniknout drobné, plynem plněné, oblasti již při sa-
motném procesu výroby izolačnı́ho systému [198–200]. Postupným zvyšovánı́m
přiloženého napětı́ byla u navrženého nanostrukturnı́ho mikrokompozitu
zjištěna téměř lineárnı́ závislost aktivity částečných výbojů, což dokazuje rekon-
struovaný graf napět’ové závislosti náboje Qiec uvedený v Přı́loze C.

širokopásmová dielektrická spektroskopie

Pro charakteristiku teplotně-frekvenčnı́ch závislostı́ bylo provedeno i měřenı́
pomocı́ širokopásmové dielektrické spektroskopie. Tyto výsledky neposkytujı́
přı́mo srovnánı́ z hlediska vnitřnı́ homogenity systémů, ale přinášı́ přehled o
chovánı́ navrženého nanostrukturnı́ho kompozitu v závislosti na frekvenci a
teplotě, což může být dalšı́m důležitým aspektem pro jeho potenciálnı́ využitı́
v praxi. Výsledky složek komplexnı́ relativnı́ permitivity jsou srovnány na
Obrázku 63.
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Obrázek 63: Frekvenčně-teplotnı́ závislost složek komplexnı́ relativnı́
permitivity

Z nich je patrné, že navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit vykazuje stabi-
litu reálné složky komplexnı́ relativnı́ permitivity v oblasti nižšı́ch teplot a ve
většině frekvenčnı́ho spektra. Mı́rný nárůst v oblasti nı́zkých frekvencı́ a vyššı́ch
teplot lze přisuzovat charakteru použité epoxidové pryskyřice. Avšak při po-
rovnánı́ s výsledky, které jsou prezentovány v Kapitole 7, je zde viditelné mar-
kantnı́ zlepšenı́ sledovaných parametrů z důvodu přidánı́ jednotlivých složek do
základnı́ho materiálu. V přı́padě ztrátového čı́sla lze pozorovat, že se jednotlivé
plochy křivek z velké mı́ry překrývajı́.
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analýza dielektrické relaxace

Pro stanovenı́ a srovnánı́ relaxačnı́ch konstant hodnocených materiálů byly
vytvořeny z výše prezentovaných výsledků širokopásmové dielektrické spek-
troskopie diagramy závislostı́ reálné a imaginárnı́ části komplexnı́ relativnı́ per-
mitivity ve frekvenčnı́m rozsahu [72]. Obecně je vhodné sledovat proces dielek-
trické relaxace v oblasti nı́zkých teplot, kde jsou tyto jevy výraznějšı́ a snáze
zaznamenatelné [203]. V přı́padě, že se jedná od ideálnı́ dielektrikum, nastává
v něm pouze jeden polarizačnı́ mechanismus, který popisuje tzv. Deyeova rov-
nice [204](34)

ε∗ = ε∞ +
εs − ε∞

1 + j ·ω · τ , (34)

kde εs (-) je statická relativnı́ permitivita, ε∞ je optická permitivita a τ (s) je
teplotně závislá relaxačnı́ doba. V přı́padě jednoho polarizačnı́ho mechanismu
platı́, že tvar diagramu je kruhový (Obrázek 64) a je často uváděn pod názvem
Cole-Cole diagram [205].

εʹʹy

εʹʹ

εʹεʹx

(1-α)π/2

απ/2

S
εsε∞

ε*

ω

Obrázek 64: Cole-Cole diagram s vyznačenými parametry [203]

V reálném dielektrickém materiálu však docházı́ k vodivostnı́m jevům a
mnoha skupinám polarizačnı́ch mechanismů. To vede k částečné deformaci kru-
hového tvaru diagramu. Mezi nejznámějšı́, takto deformované diagramy, patřı́
Cole-Davidson [206] nebo Havriliak-Negami [207] diagram. Komplexnı́ relativnı́
permitivita je v nı́že uvedených přı́padech určována podle Havriliak-Negamiho
rovnice (35), která blı́že odpovı́dá skutečným naměřeným hodnotám, než již
dřı́ve uvedená ideálnı́ Debbyeho rovnice (34)

ε∗ = ε∞ +
εs − ε∞

(1 + (j ·ω · τ)1−α)β
, (35)

kde α (-) je parametr, který charakterizuje šı́řku relaxačnı́ho spektra (0< α < 1)
a β (-) je parametr charakterizujı́cı́ asymetrii disperznı́ křivky (0< β < 1). Reálná
a imaginárnı́ složka komplexnı́ relativnı́ permitivity může být dále určena dle
následujı́cı́ch vztahů (36) a (37)

ε′ = ε∞ + (εs − ε∞) · cos(β · ϕ)[
1 + 2 ·ωα · τα · cos( α·π

2 ) + ω2·α · τ2·α
] β

2

(36)

81



ε′′ = (ε∞ − εs) ·
sin(β · ϕ)[

1 + 2 ·ωα · τα · cos( α·π
2 ) + ω2·α · τ2·α

] β
2

, (37)

kde ϕ (rad) je úhel tečny ke křivce modifikovaného diagramu a je určován dle
vztahu (38) [208, 209]

ϕ = arctan ·
ωα · τα · sin( α·π

2 )

1 + ωα · τα · cos( α·π
2 )

. (38)

Výše uvedené parametry jsou znázorněny v Havriliak-Negamiho diagramu
na Obrázku 65. Jednotlivé měřené a odhadované křivky jsou zobrazeny na
ε′′=f(ε′) diagramech (Obrázky 66-68) pro studované materiály a teploty (-30, -20

a -10
◦C). Ověřenı́ odhadu křivek modifikovaných ε′′=f(ε′) diagramů je uvedeno

v Přı́loze C.

εʹʹy

εʹʹ

εʹεʹx

(1-α)π/2

S
εsε∞

ω

 φ

ε*

Obrázek 65: Havriliak-Negamiho diagram s vyznačenými parametry [208, 210]
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Obrázek 66: ε′′=f(ε′) diagram pro navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit

82



Im
ag

in
ár

n
á 
čá

st
 ε

* 
(-

)

0,05

0,04

0,03

0,02

0,01

2,8 2,9 3 3,1 3,2 3,3 3,4 3,5

Reálná část ε* (-)

-30 °C

-20 °C

-10 °C

0
3,6 3,7

Obrázek 67: ε′′=f(ε′) diagram pro běžně užı́vaný materiál s PET nosnou složkou
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Obrázek 68: ε′′=f(ε′) diagram pro běžně užı́vaný materiál se skleněnou tkaninou

Proloženı́m měřených hodnot křivkou dle výše uvedených rovnic byly zı́skány
hodnoty statické a optické relativnı́ permitivity a parametrů α, β a τ. Jednotlivé
parametry jsou zobrazeny v Tabulce 9.

Tabulka 9: Parametry charakterizujı́cı́ dielektrickou relaxaci

Teplota α (-) β (-) τ (s) εs (-) ε∞ (-) Materiál

-30 °C

0,2435 0,975 1,591·10-7 2,79 2,2 A

0,385 0,135 2,274·10-7 3,6 2,92 B

0,464 0,0901 3,789·10-7 3,945 2,93 C

-20 °C

0,283 0,832 3,183·10-7 2,795 2,215 A

0,386 0,127 7,958·10-7 3,61 2,87 B

0,475 0,0902 8,421·10-7 3,947 2,9 C

-10 °C

0,301 0,69 3,835·10-7 2,811 2,205 A

0,385 0,126 1,061·10-6 3,615 2,83 B

0,478 0,0872 1,889·10-6 3,949 2,865 C
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Z výsledného zobrazenı́ ε′′=f(ε′) diagramů jsou patrné jevy spjaté s Maxwell-
Wagnerovou polarizacı́ v oblasti nı́zkých frekvencı́. Tyto děje jsou s největšı́
pravděpodobnostı́ způsobeny vlivem rozhranı́ mezi matricı́, nosnou složkou a
plnivem [211]. Při porovnánı́ výsledků je viditelné, že u navrženého nanostruk-
turnı́ho mikrokompozitu je tento jev minimálnı́. Z vyobrazených diagramů je
patrné, že u běžně použı́vaných materiálů docházı́ k většı́mu množstvı́ pola-
rizačnı́ch dějů, což symbolizuje mı́ra jejich deformace. Z naměřených výsledků
je také patrné, že vlivem zvyšujı́cı́ se teploty docházı́ k nárůstu relaxačnı́ch časů
(Obrázek 69), přičemž toto zvýšenı́ je nejmarkantnějšı́ v přı́padě materiálu s
skleněnou nosnou složkou.
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Obrázek 69: Závislost relaxačnı́ch dob na teplotě
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9

P Ř Í N O S Y D I S E RTA Č N Í P R Á C E

Jedním z hlavnı́ch cı́lů disertačnı́ práce byl návrh nového izolačnı́ho systému s
vyššı́ úrovnı́ homogenity jeho vnitřnı́ struktury, který bude svými základnı́mi

dielektrickými vlastnostmi srovnatelný s běžně použı́vanými třı́složkovými
systémy. K jeho splněnı́, a i ke splněnı́ ostatnı́ch cı́lů, bylo postupováno dle
několika rovin, které jsou společně s přı́nosy práce uvedeny v následujı́cı́m textu.

Z rešeršnı́ho základu, zpracovaného v úvodu do problematiky a z definice
současných problematických aspektů (Kapitola 1) kompozitnı́ch izolačnı́ch
systému, mohl být proveden výběr základnı́ch složek nového izolačnı́ho
systému. Vzhledem k rozměrovým rozdı́lnostem jednotlivých použitých složek
se jedná o tzv. nanostrukturnı́ mikrokompozit, kombinujı́cı́ prvky mikroment-
rických a nanometrickcýh rozměrů.

Stěžejnı́m přı́nosem disertačnı́ práce je samotná syntéza nanostrukturnı́ho mi-
krokompozitu (Kapitola 7). Navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit se skládá
z epoxidové matrice Epoxilite 3750 LV, oxidu hořečnatého s vlastnı́ technologiı́
povrchové úpravy a z fóliové nosné složky z polyetylen naftalátu. Vlastnı́ povr-
chová úprava plniva je provedena pomocı́ γ-glycidoxypropyltrimethoxysilanu,
který zvyšuje schopnost mı́sitelnosti anorganického plniva v epoxidové matrici,
což je diskutováno na fyzikálně-chemickém základu. Kombinace jednotlivých
komponent zajišt’uje výslednému materiálu velice dobré dielektrické vlastnosti
(tg δ v řádu 10

-3, ρv v řádu 10
14 Ω·m a Ep=58 kV/mm) dle mezinárodnı́ch tech-

nických standardů. Nutno dodat, že použitá pryskyřice je bezrozpouštědlová a
tedy šetrnějšı́ k životnı́mu prostředı́.

Ve fázi návrhu nanostrukturnı́ho kompozitu byl pro analýzu jednotlivých
složek definován prvnı́ původnı́ diagnostický systém (Kapitola 6). Tento di-
agnostický systém charakterizuje jednotlivé složky a jejich vliv na celkové vlast-
nosti kompozitu. V této části práce lze nalézt několik původnı́ch výsledků, které
jsou přı́nosem předložené disertačnı́ práce.

Mezi ty nejzásadnějšı́ patřı́ charakteristika dielektrických vlastnostı́ oxidu
hořečnatého nanometrických rozměrů za použitı́ širokopásmové dielektrické
spektroskopie. Tento originálnı́ výsledek může být dále využit např. u analy-
tických výpočtů při návrhu nových kompozitnı́ch dielektrických systémů.
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Velmi cenným výstupem předložené disertačnı́ práce je také představenı́
vlastnı́ teorie, založené na vazbě mezi úrovnı́ disperze plniva v polymernı́m
základu a dielektrickou odezvou napětı́ a proudů. Bylo dokázáno, že přidánı́
výše uvedeného vazebného činidla během procesu výroby vedlo ke zlepšenı́
sledovaných dielektrických parametrů u metody napět’ové odezvy, resp. jejı́
prodloužené verze a metody redukovaných resorpčnı́ch křivek. Přı́tomnost va-
zebného činidla byla dále ověřena pomocı́ rentgenové difrakčnı́ analýzy. Prove-
dená měřenı́ vykazujı́ velmi přı́znivou shodu výsledků. Nutno podotknout, že se
jedná o výsledky zı́skané ve spolupráci s Technickou a hospodářskou univerzi-
tou v Budapešti a vzájemné porovnánı́ těchto dvou diagnostických postupů bylo
realizováno vůbec poprvé. Dalšı́m přı́nosem této myšlenky je nı́zká cena instru-
mentálnı́ho vybavenı́ v porovnánı́ s cenou robustnı́ch vizualizačnı́ch přı́strojů.
Mı́rnou nevýhodou může být fakt, že nenı́ možné určit konkrétnı́ mı́ru disperze
plniva, jako u konvenčnı́ch zobrazovacı́ch technik, ale jen jejı́ úroveň.

Důležitým faktem, který vyplývá z textu disertačnı́ práce, je nutnost doko-
nalého technologického provedenı́ kompozitnı́ho izolačnı́ho systému. Pomocı́
zjednodušených simulačnı́ch výpočtů (Kapitola 4) bylo ilustrováno, jakým
způsobem mohou technologické nedokonalosti přispı́vat k nerovnoměrnému
elektrickému namáhánı́. To je vedle teploty jeden z nejzásadnějšı́ch degradačnı́ch
faktorů. Vedle zmı́něných výsledků byl znázorněn také vliv prostorového
náboje v závislosti na jeho typu, poloze a úrovni. Za přı́nosné lze tedy považovat
doporučenı́, že úroveň vnitřnı́ homogenity je důležitým parametrem, který by
neměl být opomı́jen již při samotném návrhu izolačnı́ho systému.

Pro ověřenı́ vyššı́ úrovně vnitřnı́ homogenity navrženého nanostrukturnı́ho
kompozitu byl definován druhý originálnı́ diagnostický systém (Kapitola 8).
Jednotlivé diagnostické postupy byly voleny tak, aby charakterizovaly chovánı́
materiálu, v co nejširšı́m spektru vlastnostı́ a v návaznosti na teoretické po-
znatky o chovánı́ dielektrických systémů v interakci s vnějšı́m elektrickým po-
lem (Kapitoly 3 a 4). Přı́nosem disertačnı́ práce je představenı́ a experimentálnı́
ověřenı́ původnı́ho souboru zkoušek stejnosměrným a střı́davým napětı́m.

Výsledky vybraných měřenı́ byly dále matematicky zpracovány pro zı́skánı́
dalšı́ch důležitých parametrů, mezi něž patřı́ napřı́klad relaxačnı́ konstanty, po-
hyblivosti nosičů náboje nebo plochy nad resorpčnı́ křivkou. V souvislosti s
řešenou problematikou byla navržena a sestavena diagnostická jednotka pro
sledovánı́ akumulovaného náboje (Přı́loha B), která je však zatı́m použitelná
pouze pro srovnávánı́ absolutnı́ch hodnot výstupnı́ho signálu z důvodu ne-
vhodného pulznı́ho zdroje. Pro potřeby této práce se však jedná o dostatečný
parametr. Navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit byl využitı́m všech diagnos-
tických metod porovnán s běžně dostupnými izolačnı́mi systémy, složenými z
rekonstruované slı́dy ve formě papı́ru, novolak-epoxidové matrice a tkané, resp.
fóliové nosné složky. Výsledky, jenž byly zı́skány experimentálnı́m měřenı́m
dokazujı́, že zde existuje možnost eliminace slı́dového papı́ru za současného
zlepšenı́ některých elektrických vlastnostı́.

86



Za původnı́ lze v předložené práci považovat:

• stanovenı́ původnı́ho diagnostického systému pro návrh, syntézu a charak-
terizaci nanostrukturnı́ho mikrokompozitu,

• syntéza nanostrukturnı́ho mikrokompozitu s vhodnou nosnou složkou a
optimálnı́m stupněm plněnı́,

• precizace procesu povrchové úpravy nanoplniva a samotné výroby vzorků,

• představenı́ teorie vlivu úrovně disperze plniva na dielektrickou odezvu
napětı́ a proudu,

• návrh a konstrukce diagnostické jednotky pro sledovánı́ akumulovaného
náboje,

• stanovenı́ původnı́ho diagnostického systému pro ověřenı́ vyššı́ úrovně
vnitřnı́ homogenity s využitı́m matematického zpracovánı́ sledovaných fe-
nomenologických signálů,

• experimentálnı́ verifikace správnosti navržených postupů a diagnostických
metod.
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Z Á V Ě R

Předložená disertačnı́ práce se zabývá návrhem nového třı́složkového dielek-
trika a studiem interakcı́ nehomogennı́ho dielektrika s vnějšı́m elektrickým

polem. Právě nehomogennı́ struktura běžně použı́vaných kompozitnı́ch ma-
teriálů přispı́vá k jeho nerovnoměrnému napět’ovému namáhánı́, což je vedle
teploty jeden z nejzásadnějšı́ch degradačnı́ch faktorů.

Na rozdělenı́ kompozitnı́ch izolačnı́ch systémů lze nahlı́žet z několika
možných pohledů. Uvažujeme-li velikost jejich dı́lčı́ch komponent, lze je cha-
rakterizovat předponami makro-, mikro-, či nano-, jak již bylo definováno v
Kapitole 1. V předložené disertačnı́ práci je představen návrh a následná dia-
gnostika nového třı́složkového nanostrukturnı́ho mikrokompozitu s využitı́m
originálnı́ho souboru diagnostických postupů.

Základ navrženého materiálu tvořı́ bezrozpouštědlová epoxidová pryskyřice
Epoxilite 3750 LV, která je v průmyslu běžně využı́vána k impregnaci točivých
strojů předevšı́m dı́ky nı́zké viskozitě a silné vazebné pevnosti. Plnivem je oxid
hořečnatý, přičemž optimálnı́ hmotnostnı́ poměr byl stanoven experimentálnı́mi
zkouškami na jedno hmotnostnı́ procento. Jedná se o jednoduchý oxid s nejvyššı́
vnitřnı́ rezistivitou z běžně použı́vaných oxidů. Jako nosná složka a zároveň
také jako dielektrická bariera byla použita polyetylen naftalátová fólie, která ve
většině důležitých aspektů předčı́ běžně použı́vanou polyethylen tereftalátovou
fólii. Během samotné syntézy nanostrukturnı́ho mikrokompozitu bylo použito
několik diagnostických postupů pro charakteristiku jeho jednotlivých složek.
Přı́nosem pro vědnı́ obor je stanovenı́ frekvenčně-teplotnı́ závislosti složek kom-
plexnı́ relativnı́ permitivity samotného oxidu hořečnatého.

V předložené disertačnı́ práci je vedle studia základnı́ch dielektrických para-
metrů věnována pozornost hlavně novým diagnostickým technikám, jejich mo-
difikacı́m a z nich vyplývajı́cı́m souvislostem. Jedná se zejména o analýzu vlivu
povrchové úpravy nanoplniva. Bylo dokázáno, že povrchová úprava má vliv na
proudovou a napět’ovou odezvu dielektrika, což lze přisuzovat zvýšenı́ úrovně
disperze částic v polymernı́m základu. Tato elektrická měřenı́ mohou být reali-
zována za zlomek ceny v porovnánı́ se standardnı́mi technikami. Nutno dodat,
že tyto unikátnı́ výsledky byly dosaženy v rámci mezinárodnı́ spolupráce s Tech-
nickou a hospodářskou univerzitou v Budapešti a Žilinskou univerzitou v Žilině,
přičemž autor práce je hlavnı́m iniciátorem této myšlenky.

Samotný navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit byl také podroben souboru
vybraných elektrických zkoušek. Ze zkoušek stejnosměrným napětı́m lze uvést
analýzu závislosti vodivostnı́ch proudů na úrovni přiloženého napětı́, mate-
matické zpracovánı́ resorpčnı́ch proudů a měřenı́ zbytkového náboje. Zkoušky
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střı́davým napětı́m charakterizovaly výbojovou činnost dielektrika a frekvenčně-
teplotnı́ závislosti a z nich určované parametry. Tyto zkoušky byly doplněny
o analýzu základnı́ch dielektrických vlastnostı́ (ztrátový činitel, vnitřnı́ rezisti-
vita a elektrická pevnost). Všechny výše uvedené zkoušky byly pro možnost
srovnánı́ provedeny i pro dva zástupce běžně užı́vaných třı́složkových systémů.
Z nich jasně vyplývá, že existuje možnost eliminace slı́dového papı́ru, přičemž
může vést v některých přı́padech i k dosaženı́ lepšı́ch izolačnı́ch vlastnostı́.

V řešené problematice návrhu, vývoje a diagnostiky vı́cesložkových izolačnı́ch
systémů je stále velké množstvı́ oblastı́, které jsou s nástupem nanostrukturnı́ch
materiálů doposud neobjasněné a částečně neproveditelné. Velkou výzvou v této
oblasti může být napřı́klad návrh samotné technologie výroby kontinuálnı́ho
dielektrického systému ve formě pásky a jeho ověřenı́ v reálnějšı́ch provoznı́ch
podmı́nkách.

Dalšı́m možným a již zevrubně studovaným směrem, kterým je možné se
dı́ky poznatkům v této disertačnı́ práci vydat, je analytické modelovanı́ a pre-
dikce relativnı́ permitivity v závislosti na stupni plněnı́ kompozitu. Dı́ky znalosti
chovánı́ oxidu hořečnatého bylo dokázáno, že běžně použı́vané modely nejsou
platné pro plniva nanometrických rozměrů. Při dlouhodobém studiu s vhodným
výběrem experimentálnı́ch dat však může dojı́t k jejich značnému zpřesněnı́.
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[31] TOMÁŠKOVÁ, T., Š. BLÁHA, A. SHLYKEVICH, P. TRNKA a M. GUTTEN.
Effect of micro-filler of aluminium oxide on the mechanical, electrical and
thermal properties of electrical insulation systems. In: 2016 18th European
Conference on Power Electronics and Applications (EPE’16 ECCE Europe). IEEE,
2016, s. 1-10.

[32] SINGHA, S. a M.J. THOMAS. Influence of filler loading on dielectric pro-
perties of epoxy-ZnO nanocomposites. IEEE Transactions on Dielectrics and
Electrical Insulation. 2009, 16(2), 531-542.

[33] IMAI, T., F. SAWA, T. OZAKI, Y. INOUE, T. SHIMIZU a T. TANAKA. Roles
of fillers on properties of nano-TiO2 and Micro-SiO2 filler mixed composites.
In: 2007 IEEE International Conference on Solid Dielectrics. IEEE, 2007, s. 407-
410.

[34] TSEKMES, I. A., R. KOCHETOV, P. H. F. MORSHUIS a J. J. SMIT. DC bre-
akdown strength of epoxy-boron nitride nanocomposites: Trend and repro-
ducibility. In: 2015 IEEE Conference on Electrical Insulation and Dielectric Pheno-
mena (CEIDP). IEEE, 2015, s. 479-482.

[35] ANDRITSCH, T., R. KOCHETOV, P. H. F. MORSHUIS a J. J. SMIT. Dielect-
ric properties and space charge behavior of MgO-epoxy nanocomposites. In:
2010 10th IEEE International Conference on Solid Dielectrics (ICSD). IEEE, 2010,
s. 1-4.
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[50] Isovolta. Calmicaglas R© 0893. Katalogový list.
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Praha: Český normalizačnı́ institut, 2001.

[197] PIHERA, J., R. POLANSKY, M. ZEMANOVA, P. PROSR a J. CHVOJKA.
Partial discharges of nonwoven nanofibers composite. In: 2016 IEEE Confe-
rence on Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE, 2016, s.
183-186.

[198] THOMASON, J.L. The interface region in glass fibre-reinforced epoxy
resin composites: 1. Sample preparation, void content and interfacial stren-
gth. Composites. 1995, 26(7), 467-475.

[199] GROSS, D.W. a B.A. FRUTH. Distortion of phase resolved partial discharge
pattern due to harmonics and saturation. In: 1998 Conference on Electrical In-
sulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE, 1998, s. 416-419.

104



[200] AGUIAR DO NASCIMENTO, D., Y. IANO, H. J. LOSCHI, L. A. DE
SOUSA FERREIRA, J. A. D ROSSI a C. DUARTE PESSOA. Evaluation of
partial discharge signatures using inductive coupling at on-site measuring
for instrument transformers. International Journal of Emerging Electric Power
Systems. 2018, 19(1), 1-19.

[201] HERATH, H.M.M.G.T., J.R.S.S. KUMARA, M.A.R.M. FERNANDO,
K.M.K.S. BANDARA a I. SERINA. Comparison of supervised machine lear-
ning techniques for PD classification in generator insulation. In: 2017 IEEE In-
ternational Conference on Industrial and Information Systems (ICIIS). IEEE, 2017,
s. 1-6.

[202] HUI MA, J., C. CHAN, T. K. SAHA a Ch. EKANAYAKE. Pattern recogni-
tion techniques and their applications for automatic classification of artificial
partial discharge sources. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insu-
lation. 2013, 20(2), 468-478.

[203] KADLEC, P., M. ČERMAK a R. POLANSKÝ. Influence of Halloysite nano-
tubes in low-density polyethylene on electric polarization. In: 2015 16th Inter-
national Scientific Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2015, s.
620-625.

[204] ALGER, M. Polymer Science Dictionary. 2. ed. London: Chapman & Hall,
1996.

[205] COLE, K. S. a R. H. COLE. Dispersion and absorption in dielectrics I. Al-
ternating current characteristics. The Journal of Chemical Physics. 1941, 9(4),
341-351.

[206] DAVIDSON, D. W. a R. H. COLE. Dielectric relaxation in glycerol, pro-
pylene glycol, and n-propanol. The Journal of Chemical Physics. 1951, 19(12),
1484-1490.

[207] HAVRILIAK, S. a S. NEGAMI. A complex plane representation of dielect-
ric and mechanical relaxation processes in some polymers. Polymer. 1967, 8,
161-210.

[208] HAO, D. a D. LI. Determination of dynamic mechanical properties of car-
bon black filled rubbers at wide frequency range using Havriliak–Negami
model. European Journal of Mechanics - A/Solids. 2015, 53, 303-310.

[209] BARNES, F. R. a B. GREENEBAUM. Handbook of Biological Rffects of Rlectro-
magnetic Fields. Boca Raton, FL: CRC Press, 2007.

[210] ULRYCH. J. Aspekty aplikace fluidnı́ch systémů. Plzeň, 2017. Disertačnı́ práce.
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[A8] SOUČEK, J., P. TRNKA a J. HORNAK. Proposal of physical-statistical mo-
del of thermal aging respecting threshold value. Energies. 2017, 10(8), 1120.
JCR: 45/92, Q2, IF: 2,262.

107
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HARVÁNEK. Natural esters as a part of HV transformer insulation system.
In: 2015 IEEE 11th International Conference on the Properties and Applications of
Dielectric Materials (ICPADM). IEEE, 2015, s. 148-151.
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odegradable esters: aspects of applicability criteria determination. In: Proce-
edings of the 19th International Symposium on High Voltage Engineering (ISH).
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verzita v Plzni, 2014, s. 33-36.

113
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P Ř Í L O H A B : N Á V R H A K O N S T R U K C E D I A G N O S T I C K É
J E D N O T K Y P E A

Pro možnost návrhu jednotlivých parametrů je třeba znát šı́řku napět’ového
pulzu ∆Tp (s). Ta se u běžně použı́vaných PEA měřicı́ch systémů pohybuje v
rozmezı́ od 5 do 200 ns. Amplituda napět’ových pulzů se pohybuje v rozmezı́
200 V až 2 kV. Stejnosměrné napětı́ využı́vané k nabı́jenı́ vzorků je nejčastěji
voleno v rozmezı́ 5 až 10 kV.

Pro dalšı́ výpočty je uvažována hodnota ∆Tp =10 ns, plocha vysokonapět’ové
elektrody S=3,14 cm2 a vzorek epoxidové pryskyřice tloušt’ky d=0,5 mm majı́cı́
hodnotu akustické rychlosti usa=2400 m/s [212] a hodnotu relativnı́ permitivity
εr=3,5.

relativní rozlišení měřicí jednotky

Relativnı́ rozlišenı́ měřicı́ jednotky ηr udává možnou odchylku výsledného
signálu od skutečného mı́sta akumulace prostorového náboje v ose x a je dáno
šı́řkou napět’ového pulzu, tloušt’kou vzorku a okamžitou akustickou rychlostı́
daného materiálu [213]

ηr =
∆Tp

d
usa

· 100. (P.1)

Po dosazenı́ je výsledné prostorové rozlišenı́ přibližně 5 procent. Ze vztahu
(P.1) jasně vyplývá, že při použitı́ tlustšı́ch vzorků je relativnı́ rozlišenı́ nižšı́ a
naopak. Jedná se tedy o proměnnou hodnotu v závislosti na výše uvedených
parametrech. Absolutnı́ rozlišenı́ pro výše uvedený vzorek tl. 0,5 mm lze poté
určit přibližně jako 25 µm.

vazební kondenzátor

Vazebnı́ kondenzátor je důležitou součástı́ měřicı́ jednotky. Zprostředkovává
vodivé spojenı́ mezi pulznı́m generátorem a napět’ovou elektrodou, zároveň
odděluje pulznı́ generátor od zdroje stejnosměrného napětı́ a tı́m umožňuje
stejnosměrné napět’ové působenı́ na materiálový vzorek. Hodnota kapacity va-
zebnı́ho kondenzátoru CC (F) musı́ být zvolena mnohonásobně vyššı́, než je ka-
pacita měřeného vzorku Csa (F), aby rozdı́l mezi hodnotou pulznı́ho napětı́ a
napětı́ procházejı́cı́m vzorkem, byl minimálnı́. Obecně platı́ vztah (P.2)

CC ≥ 100 · Csa, (P.2)
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přičemž kapacita vzorku Csa může být definována jako (P.3)

Csa = ε0 · εr ·
S
d

, (P.3)

kde ε0 (F/m) je permitivita vakua, εr (-) je relativnı́ permitivita vzorku, S (m2)
plocha elektrod a d (m) tloušt’ka vzorku. Pro výše definované parametry je hod-
nota kapacity vzorku epoxidové pryskyřice 19,5 pF, z čehož následně vyplývá
volba hodnoty vazebnı́ho kondenzátoru. V tomto přı́padě může být použit např.
vysokonapět’ový keramický kondenzátor použitelný do 10 kV s kapacitou v řádu
jednotek nF. Kondenzátory majı́cı́ kapacitu ≥ 10 nF by mohly způsobovat pa-
razitnı́ jevy ovlivňujı́cı́ výsledný signál [213]. Obrázek P.15 znázorňuje poměr
skutečného napětı́ působı́cı́ho na vzorek (Usa) k hodnotě pulznı́ho napětı́ (Up) v
závislosti na kapacitě vzorku a hodnotě vazebnı́ kapacity. Samotný výpočet Usa
je dán [213, 214] rovnicı́ (P.4)

Usa =
Up · CC

CC + Csa
. (P.4)
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Obrázek P.15: Podı́l Usa/Up pro volbu vazebnı́ kapacity CC v závislosti na kapa-
citě vzorku Csa

S přihlédnutı́m k výše uvedeným skutečnostem je jednotka osazena vysoko-
napět’ovým keramickým diskovým kondenzátorem s kapacitou 2200 pF.
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sériový rezistor

Rezistor v sérii s vysokonapět’ovým zdrojem je zařazen pro omezenı́ proudu te-
koucı́ho od pulznı́ho generátoru k vysokonapět’ovému zdroji a také k ochraně
vysokonapět’ového zdroje v přı́padě průrazu testovaného vzorku. Minimálnı́
hodnotu sériového rezistoru lze určit ze vztahu (P.5)

RDC ≥ 500 · 1
2 · π · fp · Csa

, (P.5)

kde fp (Hz) je hlavnı́ frekvenčnı́ složka napět’ového pulzu [213] dána vztahem
(P.6)

fp =
1

2 · ∆Tp
. (P.6)

Výsledná minimálnı́ hodnota sériového rezistoru je v tomto přı́padě 81 kΩ. Je
nutno brát v potaz, že takto určená hodnota odporu je platná pro výše uvede-
nou kapacitu vzorku a šı́řku pulzu. Pro zahrnutı́ širšı́ho spektra kapacit vzorků,
šı́řek napět’ových pulzů a také pro ochranu měřicı́ho obvodu při průrazu vzorku
je však vhodnějšı́ použı́t vysokonapět’ový rezistor s vyššı́ hodnotou elektrického
odporu např. jednotkách MΩ a s přı́konem v jednotkách W. Pro omezenı́ po-
vrchové výbojové činnosti při vysokém napět’ovém působenı́ je vhodné využı́t
rezistor s délkou od 4 do 8 cm [213]. Proto byla jednotka osazena odporem 15

MΩ, 5 W, 10 kV.

piezoelektrický člen

V současnosti se jako piezoelektrický člen nejčastěji použı́vá tenký PVDF film,
který nahradil dřı́ve využı́vaný piezoelektrický krystalický materiál LiNbO3.
PVDF má široký frekvenčnı́ rozsah a nı́zkou akustickou impedanci. Tloušt’ku
b (m) piezo-elektrického materiálu lze určit ze vztahu (P.7) [213]

b ≤ ∆Tp · ub, (P.7)

kde ub (m/s) je akustická rychlost piezoelektrického převodnı́ku (u PVDF 2200

m/s [215]). Pro šı́řku napět’ového pulzu 10 ns je minimálnı́ tloušt’ka PVDF
převodnı́ku 22 µm. Pro vyššı́ citlivost měřicı́ho systému je možno použı́t ko-
merčně dostupný oboustranně pokovený PVDF materiál tloušt’ky 9 µm.

vysokonapět’ová elektroda

Vysokonapět’ová elektroda sloužı́ k přivedenı́ vysokonapět’ového pulzu a stej-
nosměrného napětı́ na vzorek. Jak již bylo uvedeno, vazebnı́ kondenzátor
zajišt’uje galvanické oddělenı́ mezi zdrojem stejnosměrného napětı́ a pulznı́m
generátorem a rezistor v sérii s vysokonapět’ovým obvodem způsobuje ome-
zenı́ proudu. Vysokonapět’ová elektroda je dle předchozı́ch výpočtů osazena
sériovým vysokonapět’ovým rezistorem 15 MΩ, 5 W, 10 kV umı́stěným v PTFE
válci s otvory zajišt’ujı́cı́mi odvod tepla, a vazebnı́m keramickým kondenzátorem
2200 pF, 10 kV, spojeným s SHV konektorem a mosaznou napět’ovou částı́ elek-
trody. Uspořádánı́ elektrody je znázorněno na Obrázku P.16.
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Obrázek P.16: Vysokonapět’ová elektroda

zemnicí elektroda

Aluminiová zemnicı́ elektroda umožňuje průchod akustické vlny, která je
způsobena interakcı́ zachyceného elektrického náboje s vysokonapět’ovým pul-
zem. Odražená akustická vlna by mohla způsobit ovlivněnı́ měřeného signálu,
proto je tloušt’ka elektrody stanovena na 20 mm [214, 216, 217], což zaručuje do-
statečné zpožděnı́ znovu odraženého utlumeného signálu. Čas průchodu akus-
tické vlny elektrodou je dán výpočtem (P.8)

tAl =
dAl
uAl

=
0, 02
6260

= 3, 19µs, (P.8)

kde uAl=6260 m/s, dAl=0,02 m, a znázorněn na Obrázku P.17 grafickým
výstupem napět’ového signálu.
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Obrázek P.17: Chovánı́ akustické vlny
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detektor akustické vlny

Pro převod akustické vlny na elektrický signál je použit PVDF piezoelektrický
převodnı́k tloušt’ky 9 µm s Cr/Al povrchovou úpravou. Pro tlumenı́ odrazu je
pod piezoelektrický převodnı́k umı́stěn absorbér akustické vlny - váleček PVDF
tloušt’ky 20 mm, s povrchovou úpravou Cu zaručujı́cı́ vodivé spojenı́ mezi piezo-
elektrickým převodnı́kem a výstupem na zesilovač. Vnějšı́ část detektoru tvořı́
izolačnı́ válec z PTFE a Al stı́něnı́, které je spojeno se zemnicı́ elektrodou. Pro
připojenı́ k zesilovači je použit SMA konektor. Pro zesı́lenı́ zı́skaného signálu je
nainstalován širokopásmový nı́zkošumový zesilovač Pasternack 9 kHz – 3 GHz
se ziskem 32 dB. Uspořádánı́ detektoru je znázorněno na Obrázku P.18.
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Obrázek P.18: Detektor akusté vlvny

šasi jednotky

Pro omezenı́ vnějšı́ch vlivů a rušenı́ je spodnı́ část jednotky obsahujı́cı́ zem-
nicı́ elektrodu a detektor umı́stěna do aluminiového šasi, které je vybaveno
napájecı́m konektorem pro nı́zkošumový vysokofrekvenčnı́ zesilovač, BNC ko-
nektorem pro možnost zobrazenı́ elektrického signálu na obrazovku osciloskopu
a zemnicı́m konektorem. Kompletnı́ konstrukce je vyobrazena na Obrázku P.19.

vyhodnocovací prostředí

Pro dalšı́ zpracovánı́ zı́skaného napět’ového signálu bylo vyvinuto vyhodnoco-
vacı́ prostředı́ v aplikaci Matlab AppDesigner s pracovnı́m názvem ”Analyzátor
prostorového náboje”. Navržený nástroj umožňuje převod napět’ového signálu
na hodnotu prostorového náboje v závislosti na zadaných parametrech měřenı́,
což je znázorněno na Obrázku P.20. Vedle okamžitého zobrazenı́ základnı́ch
signálů je možno analyzované záznamy také uložit pro dalšı́ možné zpracovánı́.
Vzhledem k tomu, že je nástroj stále ve vývoji, nejsou v práci uváděny zdrojové
kódy aplikace.
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Obrázek P.19: Kompletnı́ PEA jednotka

Obrázek P.20: Vyhodnocovacı́ prostředı́
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P Ř Í L O H A C : N A M Ě Ř E N É A V Y P O Č Í TA N É H O D N O T Y

V následujı́cı́m textu jsou uvedeny dı́lčı́ výsledky jednotlivých měřenı́ s
použitı́m základnı́ch statistických ukazatelů. Výsledky byly zı́skány měřenı́m
při podmı́nkách Standardnı́ho prostředı́ B dle ČSN EN 60212 [104] v souladu
s technickými normami ČSN IEC 250 [123], ČSN IEC 93 [124], ČSN EN 60243-
1 [125] a ČSN EN 60270 [196].

vliv plniva na dielektrické vlastnosti

Tabulka P.1: Základnı́ dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro 0 a 0,5
procentnı́ plněnı́ oxidem hořečnatým

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 35,2 0,0034 5,44·1012 3,02

2 38,6 0,0037 7,39·1012 2,74

3 37,4 0,0031 6,01·1012 2,82

4 38,8 0,0033 7,83·1012 3,28

5 35,1 0,0031 4,75·1012 2,89

Průměr 37,02 0,00332 6,28·1012 2,95

Sm. odchylka 1,6005 0,000223 1,16·1012 0,188892

Variační koef. 4,32% 6,71% 18,50% 6,40%

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 40,8 0,0045 1,28·1013 2,86

2 38,6 0,0036 8,19·1012 3,25

3 34,1 0,0039 6,27·1012 3,23

4 37,7 0,0032 9,83·1012 3,17

5 39,3 0,0034 9,71·1012 3,09

Průměr 38,1 0,00372 9,36·1012 3,12

Sm. odchylka 2,24232 0,000453 2,14914·1012 0,141421

Variační koef. 5,89% 12,19% 22,96% 4,53%

Čistá epoxidová pryskyřice

Epoxidová pryskyřice + 0,5 % MgO 

* 500 V, AC; ** 500 V, DC

* * ** 
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Tabulka P.2: Základnı́ dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro 0,75; 1 a
1,25 procentnı́ plněnı́ oxidem hořečnatým

Epoxidová pryskyřice + 1 % MgO 

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 44,1 0,0046 7,12·1013 3,66

2 40,4 0,0031 3,62·1013 3,31

3 45,7 0,0042 4,40·1013 3,44

4 42,1 0,0049 7,43·1013 3,19

5 39,4 0,0038 2,47·1013 3,57

Průměr 42,34 0,00412 5,01E·1013 3,434

Sm. odchylka 2,317412 0,000631 1,95·1013 0,170012

Variační koef. 5,47% 15,30% 38,99% 4,95%

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 39,2 0,0059 7,96·1012 3,84

2 38,3 0,0048 1,23·1013 3,52

3 44,7 0,0052 2,16·1013 3,76

4 42,8 0,0037 9,34·1012 3,38

5 38,5 0,0035 1,07·1013 3,91

Průměr 40,7 0,00462 1,24·1013 3,682

Sm. odchylka 2,579147 0,000906 4,83·1012 0,20024

Variační koef. 6,34% 19,62% 39,01% 5,44%

Epoxidová pryskyřice + 1,25 % MgO 

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 45,3 0,0034 5,22·1013 3,37

2 37,6 0,0053 1,19·1013 3,14

3 42,9 0,0042 3,13·1013 3,08

4 39,1 0,0039 9,92·1012 3,68

5 36,2 0,0047 5,35·1013 3,03

Průměr 40,22 0,0043 3,18·1013 3,26

Sm. odchylka 3,384317 0,000654 1,88·1013 0,240083

Variační koef. 8,41% 15,21% 59,10% 7,36%

Epoxidová pryskyřice + 0,75 MgO

* 500 V, AC; ** 500 V, DC
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Obrázek P.21: Krabicové grafy pro výsledky elektrické pevnosti
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Obrázek P.22: Krabicové grafy pro výsledky ztrátového činitele
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Obrázek P.23: Krabicové grafy pro výsledky vnitřnı́ rezistivity
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Obrázek P.24: Krabicové grafy pro výsledky relativnı́ permitivity
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vliv povrchové úpravy plniva na dielektrické vlastnosti kompo-
zitu

Tabulka P.3: Transformované hodnoty pro redukované resorpčnı́ křivky

X (-) Y1 (-) Y2 (-) Y3 (-) Y4 (-) Y5 (-)

-0,06899 0 0 0 0 0

0,06454 0,06306 0,05845 0,06948 0,05531 0,06379

0,18232 0,11846 0,11659 0,11946 0,10864 0,12118

0,28768 0,1681 0,16004 0,16946 0,16609 0,17439

0,69315 0,35988 0,35509 0,36401 0,35558 0,36453

0,98083 0,49456 0,4862 0,50251 0,48464 0,49983

1,20397 0,60066 0,5988 0,60261 0,59637 0,60585

1,38629 0,6854 0,67918 0,68691 0,68174 0,68617

1,54045 0,75782 0,74894 0,7641 0,75364 0,76624

1,67398 0,82188 0,8175 0,82331 0,81816 0,83062

1,79176 0,87702 0,86952 0,87999 0,86959 0,88192

1,89712 0,92765 0,91846 0,93669 0,92484 0,93762

2,15948 1,05211 1,04463 1,06077 1,04535 1,05783

2,36712 1,15278 1,15251 1,1615 1,15272 1,15844

2,53897 1,23671 1,22814 1,245 1,22707 1,23708

2,68558 1,30941 1,30911 1,31861 1,30286 1,31838

2,81341 1,37182 1,36717 1,38114 1,36455 1,37798

2,92674 1,42906 1,41947 1,43695 1,42317 1,43693

2,99573 1,4604 1,45959 1,46999 1,45206 1,46344

X (-) Y1 (-) Y2 (-) Y3 (-) Y4 (-) Y5 (-)

-0,06899 0 0 0 0 0

0,06454 0,06175 0,05312 0,07098 0,06175 0,0665

0,18232 0,11634 0,11418 0,12264 0,11489 0,12169

0,28768 0,16422 0,15671 0,16473 0,16044 0,17337

0,69315 0,35141 0,34308 0,36028 0,3441 0,35856

0,98083 0,48156 0,47811 0,48258 0,47812 0,4844

1,20397 0,58271 0,5784 0,58592 0,57694 0,5882

1,38629 0,66479 0,65599 0,66605 0,66289 0,67319

1,54045 0,73161 0,72665 0,73729 0,72263 0,73297

1,67398 0,79108 0,78193 0,79143 0,78206 0,79224

1,79176 0,84303 0,84112 0,8459 0,83335 0,84487

1,89712 0,88958 0,8841 0,89461 0,88356 0,89672

2,15948 1,00499 1,00452 1,01159 1,00352 1,01254

2,36712 1,09534 1,08745 1,10387 1,08963 1,10493

2,53897 1,17569 1,16849 1,18169 1,16684 1,18166

2,68558 1,23584 1,23485 1,24222 1,22663 1,24097

2,81341 1,29775 1,29568 1,29887 1,2926 1,30368

2,92674 1,34739 1,34526 1,3563 1,33784 1,35589

2,99573 1,37571 1,3728 1,37723 1,37147 1,38011

Modifikovaný povrch MgO

Nemodifikovaný povrch MgO
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Tabulka P.4: Statistické parametry regresnı́ analýzy

Vzorek Směrnice
Úsek na 

ose Y

Pearsonův 

koeficient

Koeficient 

determinace

Reziduální 

součet čtverců

Nemodifikované 0,4474 0,0391 0,99991 0,99981 0,00354

Modifikované 0,4763 0,0281 0,9999 0,9998 0,00418
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Obrázek P.25: Graf reziduı́ pro ověřı́ vhodnosti zvoleného transformačnı́ho
intervalu

Tabulka P.5: Základnı́ dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro 1 pro-
centnı́ plněnı́ oxidem hořečnatým s povrchovou úpravou

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m) εr (-)

1 45,6 0,0035 9,34·1014 2,87

2 44,4 0,0044 5,83·1014 3,25

3 43,7 0,0024 6,74·1014 3,34

4 40,2 0,0037 8,26·1014 2,98

5 41,8 0,0041 5,57·1014 3,31

Průměr 43,14 0,00362 7,15·1014 3,15

Sm. odchylka 1,917916 0,000685 1,44·1014 0,189209

Variační koef. 4,45% 18,93% 20,21% 6,01%
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základní dielektrické vlastnosti nanostrukturního mikrokom-
pozitu

Tabulka P.6: Základnı́ dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro navržený
nanostrukturnı́ mikrokompozit

Č. měření Ep (kV/mm) tg δ (-) ρv (Ω·m)

1 63,3 0,0033 7,76·1014

2 58,8 0,0038 4,84·1014

3 53,2 0,0032 6,23·1014

4 54,7 0,0031 5,37·1014

5 60,4 0,0042 6,33·1014

Průměr 58,08 0,00352 6,11·1014

Sm. odchylka 3,69 0,000417 9,95·1014

Variační koef. 6,37% 11,84% 16,29%

stanovení časové konstanty z resorpčního proudu
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Obrázek P.26: Stanovenı́ časové konstanty pro navržený nanostrukturnı́
mikrokompozit
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Obrázek P.27: Stanovenı́ časové konstanty pro běžně užı́vaný materiál s PET nos-
nou složkou
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Obrázek P.28: Stanovenı́ časové konstanty pro běžně užı́vaný materiál se
skleněnou tkaninou
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analýza vodivostních proudů

Tabulka P.7: Vodivostnı́ proudy a základnı́ statistické ukazatele pro navržený na-
nostrukturnı́ mikrokompozit

U

(V)

iv1

(A)

iv2

(A)

iv3

(A)

Průměr

(A)

Sm. odch.

(A)

Var. koef.

(%)

100 8,5·10-14 1,2·10-13 1,25·10-13 1,1·10-13 1,779·10-14 16,18%

200 3,7·10-13 4,25·10-13 4,0·10-13 3,98·10-13 2,248·10-14 5,64%

300 6,6·10-13 5,55·10-13 5,9·10-13 6,02·10-13 4,365·10-14 7,26%

400 1,0·10-12 1,45·10-12 1,15·10-12 1,2·10-12 1,871·10-13 15,59%

600 1,2·10-12 1,65·10-12 1,5·10-12 1,45·10-12 1,871·10-13 12,90%

1000 3,3·10-12 3,85·10-12 3,65·10-12 3,6·10-12 2,273·10-13 6,31%

1300 4,9·10-12 5,4·10-12 5,3·10-12 5,2·10-12 2,160·10-13 4,15%

1500 6,25·10-12 6,9·10-12 6,65·10-12 6,6·10-12 2,677·10-13 4,06%

2000 7,75·10-12 8,35·10-12 8,05·10-12 8,05·10-12 2,449·10-13 3,04%

2500 1,15·10-11 1,4·10-11 1,35·10-11 1,3·10-11 1,080·10-12 8,31%

3500 2,05·10-11 2,35·10-11 2,2·10-11 2,2·10-11 1,225·10-12 5,57%

4000 2,55·10-11 3,1·10-11 2,7·10-11 2,78·10-11 2,321·10-12 8,34%

4500 4,95·10-11 5,3·10-11 4,9·10-11 5,05·10-11 1,780·10-12 3,52%

5000 5,6·10-11 6,4·10-11 6,25·10-11 6,08·10-11 3,472·10-12 5,71%

Tabulka P.8: Parametry určené z vodivostnı́ch proudů pro navržený nanostruk-
turnı́ mikrokompozit

U 

(V)

iv

(A)

ρv

(Ω·m)

J

(A/mm2)

µ

(m2/(V·s))

100 1,1·10-13 1,73·1015 2,89·10-13 5,810·10-15

200 3,98·10-13 9,54·1014 1,05·10-12 5,260·10-15

300 6,02·10-13 9,48·1014 1,58·10-12 3,531·10-15

400 1,2·10-12 6,34·1014 3,16·10-12 3,961·10-15

600 1,45·10-12 7,86·1014 3,81·10-12 2,127·10-15

1000 3,6·10-12 5,28·1014 9,47·10-12 1,901·10-15

1300 5,2·10-12 4,75·1014 1,37·10-11 1,625·10-15

1500 6,6·10-12 4,32·1014 1,74·10-11 1,549·10-15

2000 8,05·10-12 4,72·1014 2,12·10-11 1,063·10-15

2500 1,3·10-11 3,66·1014 3,42·10-11 1,099·10-15

3500 2,2·10-11 3,02·1014 5,79·10-11 9,486·10-15

4000 2,78·10-11 2,73·1014 7,32·10-11 9,188·10-16

4500 5,05·10-11 1,69·1014 1,33·10-10 1,317·10-15

5000 6,08·10-11 1,56·1014 1,60·10-10 1,285·10-15
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Obrázek P.29: Mocninná regrese pro navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit
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Obrázek P.30: Rekonstrukce regresnı́ch náhrad pro určenı́ průsečı́ku pro
navržený nanostrukturnı́ mikrokompozit
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Tabulka P.9: Vodivostnı́ proudy a základnı́ statistické ukazatele pro běžně
užı́vaný materiál s PET nosnou složkou

U

(V)

iv1

(A)

iv2

(A)

iv3

(A)

Průměr

(A)

Sm. odch.

(A)

Var. koef.

(%)

100 2,3·10-13 1,85·10-13 2,15·10-13 2,10·10-13 1,871·10-14 8,91%

200 5,6·10-13 4,4·10-13 5,1·10-13 5,03·10-13 4,922·10-14 9,78%

300 8,35·10-13 6,9·10-13 7,25·10-13 7,5·10-13 6,178·10-14 8,24%

400 1,6·10-12 1,25·10-12 1,35·10-12 1,4·10-13 1,472·10-13 10,51%

600 1,95·10-12 1,55·10-12 1,60·10-12 1,7·10-12 1,780·10-13 10,47%

1000 4,85·10-12 3,25·10-12 4,15·10-12 4,08·10-12 6,549·10-13 16,04%

1300 6,85·10-12 5,75·10-12 5,85·10-12 6,15·10-12 4,967·10-13 8,08%

1500 8,05·10-12 6,65·10-12 7,20·10-12 7,30·10-12 5,759·10-13 7,89%

2000 1,5·10-11 1,1·10-11 1,3·10-11 1,3·10-11 1,633·10-12 12,56%

2500 1,85·10-11 1,4·10-11 1,7·10-11 1,65·10-11 1,871·10-12 11,34%

3500 3,55·10-11 2,65·10-11 2,95·10-11 3,05·10-11 3,742·10-12 12,27%

4000 4,75·10-11 3,4·10-11 4,25·10-11 4,13·10-11 5,573·10-12 13,48%

4500 6,1·10-11 5,2·10-11 6,1·10-11 5,92·10-11 5,265·10-12 8,90%

5000 7,5·10-11 7,95·10-11 7,7·10-11 8,17·10-11 6,511·10-12 7,97%

Tabulka P.10: Parametry určené z vodivostnı́ch proudů pro běžně užı́vaný ma-
teriál s PET nosnou složkou

U 

(V)

iv

(A)

ρv

(Ω·m)

J

(A/mm2)

µ

(m2/(V·s))

100 2,10·10-13 8,23·1014 5,47·10-13 1,624·10-14

200 5,03·10-13 6,87·1014 1,31·10-13 9,731·10-15

300 7,5·10-13 6,91·1014 1,95·10-12 6,444·10-15

400 1,4·10-13 4,94·1014 3,65·10-12 6,767·10-15

600 1,7·10-12 6,10·1014 4,43·10-12 3,652·10-15

1000 4,08·10-12 4,23·1014 1,06·10-11 3,158·10-15

1300 6,15·10-12 3,65·1014 1,60·10-11 2,814·10-15

1500 7,30·10-12 3,55·1014 1,90·10-11 2,509·10-15

2000 1,3·10-11 2,66·1014 3,39·10-11 2,513·10-15

2500 1,65·10-11 2,62·1014 4,30·10-11 2,042·10-15

3500 3,05·10-11 1,98·1014 7,94·10-11 1,925·10-15

4000 4,13·10-11 1,67·1014 1,08·10-10 1,998·10-15

4500 5,92·10-11 1,31·1014 1,54·10-10 2,260·10-15

5000 8,17·10-11 1,06·1014 2,13·10-10 2,526·10-15
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Obrázek P.31: Mocninná regrese pro běžně užı́vaný materiál s PET nosnou
složkou
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Obrázek P.32: Rekonstrukce regresnı́ch náhrad pro určenı́ průsečı́ku pro běžně
užı́vaný materiál s PET nosnou složkou
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Tabulka P.11: Vodivostnı́ proudy a základnı́ statistické ukazatele pro běžně
užı́vaný materiál se skleněnou tkaninou

U

(V)

iv1

(A)

iv2

(A)

iv3

(A)

Průměr

(A)

Sm. odch.

(A)

Var. koef.

(%)

100 2,2·10-13 5,4·10-13 8,0·10-13 2,8·10-13 1,925·10-13 68,76%

200 4,8·10-13 6,2·10-13 5,35·10-13 5,45·10-13 5,759·10-14 10,57%

300 7,2·10-13 9,4·10-13 7,7·10-13 8,1·10-13 9,416·10-14 11,63%

400 1,45·10-12 1,7·10-12 1,64·10-12 1,6·10-12 1,066·10-13 6,67%

600 1,6·10-12 2,05·10-12 2,2·10-12 1,95·10-12 2,550·10-13 13,07%

1000 4,45·10-12 5,05·10-12 5,5·10-12 5,0·10-12 4,301·10-13 8,60%

1300 5,95·10-12 7,35·10-12 6,5·10-12 6,6·10-12 5,759·10-13 8,73%

1500 7,55·10-12 8,15·10-12 7,7·10-12 7,8·10-12 2,550·10-13 3,27%

2000 1,25·10-11 1,45·10-11 1,5·10-11 1,4·10-11 1,080·10-13 7,72%

2500 1,4·10-11 2,1·10-11 1,7·10-11 1,73·10-11 2,867·10-12 16,54%

3500 3,1·10-11 3,4·10-11 4,0·10-11 3,5·10-11 3,742·10-12 10,69%

4000 3,7·10-11 4,4·10-11 4,8·10-11 4,3·10-11 4,546·10-12 10,57%

4500 6,85·10-11 7,25·10-11 6,7·10-11 6,93·10-11 2,321·10-12 3,35%

5000 7,75·10-11 9,45·10-11 9,35·10-11 8,85·10-11 7,789·10-12 8,80%

Tabulka P.12: Parametry určené z vodivostnı́ch proudů pro běžně užı́vaný ma-
teriál se skleněnou tkaninou

U 

(V)

iv

(A)

ρv

(Ω·m)

J

(A/mm2)

µ

(m2/(V·s))

100 2,8·10-13 5,90·1014 7,28·10-13 2,282·10-14

200 5,45·10-13 6,07·1014 1,42·10-12 1,110·10-14

300 8,1·10-13 6,12·1014 2,11·10-12 7,334·10-15

400 1,6·10-12 4,14·1014 4,15·10-12 8,132·10-15

600 1,95·10-12 5,09·1014 5,07·10-12 4,414·10-15

1000 5,0·10-12 3,31·1014 1,30·10-11 4,074·10-15

1300 6,6·10-12 3,26·1014 1,72·10-11 3,182·10-15

1500 7,8·10-12 3,18·1014 2,03·10-11 2,825·10-15

2000 1,4·10-11 2,36·1014 3,64·10-11 2,852·10-15

2500 1,73·10-11 2,38·1014 4,51·10-11 2,260·10-15

3500 3,5·10-11 1,65·1014 9,11·10-11 2,328·10-15

4000 4,3·10-11 1,54·1014 1,12·10-10 2,190·10-15

4500 6,93·10-11 1,07·1014 1,80·10-10 2,790·10-15

5000 8,85·10-11 9,34·1014 2,30·10-10 2,885·10-15
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Obrázek P.33: Mocninná regrese pro běžně užı́vaný materiál s pro běžně užı́vaný
materiál se skleněnou tkaninou
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Obrázek P.34: Rekonstrukce regresnı́ch náhrad pro určenı́ průsečı́ku pro běžně
užı́vaný materiál se skleněnou tkaninou
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analýza částečných výbojů

Tabulka P.13: Parametry částečných výbojů pro navržený nanostrukturnı́
mikrokompozit

Č. měření EPDIV (kV/mm) Qiec (pC) Qiec* (pC)

1 17,3 7

10,332 19,5 13

3 18,7 11

Průměr 18,5 10,33

-Sm. odchylka 0,9092 2,4944

Variační koef. 4,91% 24,14%

 *průměrná hodnota náboje Qiec při E = 18,5 kV/mm 

Tabulka P.14: Parametry částečných výbojů pro běžně užı́vaný materiál s PET
nosnou složkou

Č. měření EPDIV (kV/mm) Qiec (pC) Qiec* (pC)

1 15,2 22 43

2 17,7 24 35

3 16,8 15 33

Průměr 16,57 20,33 37

Sm. odchylka 1,0339 3,8586 4,3205

Variační koef. 6,24% 18,98% 11,68%

* měřeno při E = 18,5 kV/mm 

Tabulka P.15: Parametry částečných výbojů pro běžně užı́vaný materiál se
skleněnou tkaninou

Č. měření EPDIV (kV/mm) Qiec (pC) Qiec* (pC)

1 12,1 28 134

2 8,6 22 106

3 9,4 24 112

Průměr 10,03 24,67 117,33

Sm. odchylka 1,4974 2,4944 12,0370

Variační koef. 14,92% 10,11% 10,26%

* měřeno při E = 18,5 kV/mm 
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Obrázek P.35: Ilustrace napět’ové závislosti náboje Qiec pro nanostrukturnı́
mikrokompozit

analýza odhadovaných náhrad modifikovaných diagramů
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Obrázek P.36: Znázorněnı́ způsobu hodnocenı́ odhadu křivek ε′′=f(ε′) pomocı́
určenı́ ploch pod křivkou
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Tabulka P.16: Parametry hodnocenı́ modifikovaných diagramů pro navržený na-
nostrukturnı́ mikrokompozit

Křivka
-30 °C - 20 °C - 10 °C

Plocha FWHM* Plocha FWHM Plocha FWHM

Měřená 0,01223 0,22762 0,01132 0,19784 0,01007 0,15414

Odhadovaná 0,01223 0,20567 0,01146 0,12136 0,01012 0,11133

Rozdíl 0% 9,6 % 1,2 % 38,6 % 0,4 % 27,8 %

*FWHM – Full Width Half Minimum - plná šířka v polovině maximální hodnoty

Tabulka P.17: Parametry hodnocenı́ modifikovaných diagramů pro běžně
užı́vaný materiál s PET nosnou složkou

Křivka
-30 °C - 20 °C - 10 °C

Plocha FWHM Plocha FWHM Plocha FWHM

Měřená 0,00724 0,20064 0,00694 0,17980 0,00642 0,15869

Odhadovaná 0,00708 0,18155 0,00681 0,16260 0,00624 0,11810

Rozdíl 2,2 % 9,5 % 1,9 % 9,6 % 2,8 % 25,6 %

Tabulka P.18: Parametry hodnocenı́ modifikovaných diagramů pro běžně
užı́vaný materiál se skleněnou tkaninou

Křivka
-30 °C - 20 °C - 10 °C

Plocha FWHM Plocha FWHM Plocha FWHM

Měřená 0,01263 0,26745 0,01233 0,24304 0,01162 0,23033

Odhadovaná 0,01262 0,24176 0,01254 0,21351 0,01120 0,16028

Rozdíl 0,08 % 9,6 % 1,7 % 12,2 % 3,6 % 30,4 %
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