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INTERAKCE NEHOMOGENNIHO DIELEKTRIKA S
ELEKTRICKYM POLEM

Dielektrické materidly rozdilnych podob a skupenstvi jsou nedilnou soucasti
vysokonapétovych aplikaci. Z hlediska spolehlivosti se jedna o nejslabsi ¢lanek
spolehlivostniho fetézce celého zafizeni. Z toho dtivodu je tfeba vénovat pozor-
nost zlepSovani jejich materidlovych vlastnosti (elektrickych, mechanickych ¢&i
tyzikdlné-chemickych), coZ vede ke sniZeni pravdépodobnosti poruchy celého
zafizeni. Soucasné moZznosti v oblasti ndvrhu a diagnostiky dielektrickych ma-
teridld umoziuji aktudlné vyuZivat a studovat materidly obsahujici slozky az
nanometrickych rozmért.

Predkladana disertacni prace se zabyva studiem chovani nehomogennich die-
lektrik v interakci s vnéjsim elektrickym polem s ndslednou syntézou nového
izola¢niho systému. Uvodni kapitoly disertaéni prace jsou zaméfeny na zékladnf
tyzikalni aspekty dielektrickych materidlt a definici souc¢asné feSenych proble-
matickych oblasti. V navaznosti na tento tvodni zdklad jsou dale definovany
dva ptivodni diagnostické systémy a vybrany zakladni sloZky nového izola¢niho
systému. Ten je sloZen z epoxidové pryskyfice na bazi bisphenol-A diglycidyl
ether, nanoplniva oxidu hofe¢natého s vlastni technologii povrchové tpravy a
polyetylen naftaldtové nosné slozky. Vzhledem k tomu, Ze jednim ze stéZejnich
aspektt pfi aplikaci plniva nanometrickych rozmért je jeho spravna disperze,
je pozornost také vénovdna novym zptsobtim diagnostiky vlivu povrchové
upravy plniva. V ndvaznosti na definované cile prédce je navrzeny izola¢ni systém
konfrontovdn s béZné pouZivanymi tfisloZkovymi izola¢nimi systémy s cilem
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ovéfeni vyssi trovné vnitini homogenity.

113 stran 69 obrazki 9 tabulek 30 stran pfiloh

Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta elektrotechnickd, 2018



INTERACTION OF INHOMOGENEOUS DIELECTRIC WITH
AN ELECTRIC FIELD

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 ¢ tables 30 pages of appendices

University of West Bohmia, Faculty of Electrical Engineering, 2018



INTERACTION DE DIELECTRIQUE NON HOMOGENE AVEC
UN CHAMP ELECTRIQUE

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 chaine de fiabilité de I'ensemble du dispositif. Pour cette raison, une at-
tention particuliere devrait étre accordée a I'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 dutiliser et d’étudier des
matériaux qui contiennent des composants de dimensions nanométriques.

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

113 pages 69 depictions ¢ tableaux 30 pages d’appendices
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UvoD

IELEKTRICKE materidly a systémy jsou nedilnou soucasti zna¢ného mnozstvi
D vysokonapétovych aplikaci v oblasti vyroby ¢&i distribuce elektrické ener-
gie. Z pohledu spolehlivosti je izola¢ni systém nejslabsim c¢ldnkem spolehli-
vostniho fetézce celého zafizeni [1]. Z toho divodu je velkd pozornost vénovana
zlepSovani materidlovych vlastnosti (elektrickych, mechanickych ¢&i fyzikdlné-
chemickych), coz vede ke sniZeni pravdépodobnosti poruchy celého zafizeni.

Jednim ze zptisobti, jak poZadovanych zlepSeni dosdhnout, je pouZiti kom-
pozitnich materidlt [2], kde je vyuZivan efekt synergie jednotlivych slozek. To
znamend, Ze u¢inek spole¢ného ptisobenti je vétsi, nez algebraicky soucet téinkt
ze samostatného ptisobeni jednotlivych slozek kompozitu [3]. Jedna se zejména
o tfislozkové kompozitni materidly sloZené z matrice, plniva a nosné slozky [4].

Vedle synergického tcinku se u kompozitnich dielektrickych systémii vysky-
tuji i problematické aspekty. U stavajicich tfisloZkovych izola¢nich systémt se
jednd zejména o nehomogenitu izola¢niho systému, kterd ma za nésledek mozné
zvysené lokalni elektrické namédhéni v dasledku rozdilnosti materidlovych kon-
stant jednotlivych slozek kompozitu [5] a déle také o tzv. mezifazovy efekt [6].
V tomto piipadé hraje velkou roli rozhrani plniva a matrice [7], ¢i matrice a
nosné slozky [8], coz mé za ndsledek ovlivnéni nejen dielektrickych vlastnosti
kompozitu.

Pro popis chovani nehomogennich systémii v interakci s vnéjsim elektrickym
polem a jejich moZznému zlepSovani je nutné vyuZit nejen stavajicich diagnos-
tickych metod, ale je potfeba zahrnout i postupy a metody, kterymi jsou pravé
tyto déje, zavisejici na homogennosti dielektrika, charakterizovany ve vétsi mife.
Jedna se zejména o metody charakterizujici dielektrické systémy pf#i interakci se
stejnosmérnym napétim (méfeni zbytkového prostorového naboje [9], stanoveni
mezni hodnoty prostorového naboje z vodivostniho proudu [10], napéfova ode-
zva [11], matematické zpracovani resorp¢nich proudii [12]) ¢i analyza ¢astecnych
vybojt [13] pfi stitidavém napéti.

Dlouhodobym ptisobenim stejnosmérného napéti dochdzi ke znac¢nému
nabfjeni izola¢nich materidlti a k formovéni naboje v jejich struktufe, coZ ma
negativni vliv na jejich Zivotnost [14]. Proto je studium d&jti vznikajicich v neho-
mogenni struktufe latky pfi namahani stejnosmérnym napétim velice aktudlni
problematikou [15-18].

Vzhledem k vySe uvedenému, je pfedloZzend prace zaméfena na ndvrh a di-
agnostiku nehomogennich dielektrickych systémt se snahou o zvysSeni tirovné
jejich vnitini homogenity. Vysledkem je novy nanostrukturni mikrokompozit s
potencidlem vyuZitelnosti v elektrotechnické praxi.
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SOUCASNY STAV PROBLEMATIKY

BLAST pevnych kompozitnich dielektrickych materialt prosla za poslednich
O 70 let znaénym vyvojem. V piipadé elektroizola¢nich systémti byla na
pocatku vyuZzivana pfirodni vldkna z materidlti, jako jsou hedvabi, celul6za a
len, pficemz byla impregnovana pfirodnimi laky ze stromf, rostlin a hmyzu,
nebo také ropnymi derivaty [19].

Posunem v technologii kompozitnich izola¢nich materidli tocivych strojii
bylo pouZiti slidovych listki v nezménéné formeé s celul6zovym podkladem s
Selakovym ¢i asfaltovym pojivem [20]. Tento druh izolace je také zndmy pod
pojmem mikafélium nebo jako mékky izolaéni systém. Nespornou vyhodou
mékkych systémii byla jejich elasticita a schopnost vyplnit draZku stroje, a to
zcela bez mezer [21]. Mezi nevyhody, které zapfi¢inily jeho ndslednou nahradu,
patii omezeni z hlediska provozni teplotni tfidy a napéfové urovné.

Dal$im z milnikt v této oblasti bylo pouziti slidového papiru, v poloviné
20. stoleti, jako soucdst izola¢niho materidlu [22]. Pfiblizné ve stejné dobé
dochéazi k rozvoji, vyzkumu a aplikaci v oblasti pryskyfic, kdy dfive vyuzivané
Selakové a asfaltové laky jsou pozvolna nahrazeny syntetickymi pryskyficemi.
Nejcastéjsimi zastupci pro elektrotechnické aplikace jsou polyesterové [23], epo-
xidové [24] a ve specifickych pifipadech i silikonové [25] pryskyftice. Pfirodni
vlakna byla postupem casu také nahrazena. Jako vyztuZe se v soucasnosti
vyuzivaji sklenéna vldkna, polyetylen tereftaldtové ¢i polyetylen naftalatové
folie [26]. Tyto tzv. tvrdé izola¢ni systémy mohou byt provozovéany pfi vyssich
teplotach a napétich. Jejich nevyhodou miiZe byt fakt, Ze dostate¢né nevypliuji
drédZku stroje, coz muZe v nékterych pfipadech vést ke vzniku drazkovych
¢aste¢nych vyboji.

Z historického pohledu na vyvoj kompozitnich dielektrik bylo dal$im
vyznamnym pocinem pouZiti plniva nanometrickych rozmért na pocatku go. let
20. stoleti [27]. V roce 1994 definuje Lewis ve svém ¢lanku [28] unikdtnost na-
nodielektrik. Poté se nanodielektrické systémy stdvaji objektem zdjmu védct
a odborniktl z celého svéta, ktefi diskutuji o dalsich moZnostech modifikaci a
potencialnich aplikaci [29]. Nej¢ast&jsimi studovanymi plnivy polymernich mat-
ric jsou jednoduché oxidy (SiO, [30], Al,O;5 [31], ZnO [32], TiO, [33], BN [34],
MgO [35]) a vrstvené [36] nebo trubicové [37] nanojily.
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1.1 MAKRO- A MIKROSTRUKTURNT IZOLACNT SYSTEMY

Makrostrukturni izola¢ni systém - makrokompozit - miize byt definovan jako
systém obsahujici ve své struktufe sloZky o rozmérech vétSich neZ 100 pm v
pficném smeéru [38]. Analogicky lze takto definovat i pojem mikrokompozit
(< 100 nm). Vzhledem k rozmértim pouZitych komponent se tyto pojmy tykaji
bézné pouzivanych tfislozkovych izola¢nich systémti pro elektrické tocivé stroje,
jejichZ zdkladni technologie jsou uvedeny v ndsledujicim textu.

Uroveit homogenity vnitini struktury mtZe byt pro potfeby této prace defi-
novana dle Obrédzku 1. Ndhradou jednoho makro-, ¢i mikroskopického rozhrani
(napf. dispergovanou nanoslozkou), mtZze byt docileno vzniku tzv. nanostruk-
turntho mikrokompozitu [29], ktery kombinuje slozky obou charakteristickych
rozmért (Kapitola 7).

Makrokompozity —
|

Mikrokompozity
|
Nanokompozity

Nanostrukturni mikrokompozity

1 nm 100 nm 100 pm

Obrazek 1: Rozdéleni kompozita z hlediska velikosti pfidanych fazi [29, 38]

TECHNOLOGIE VAKUOVE TLAKOVE IMPREGNACE

U vakuové tlakové impregnace (Vacuum Pressure Impregnation - VPI) je
zékladem savé slidova paska (sloZend z nosné slozky, pojiva a plniva) a vhodny
impregnant. Nosnd slozka je velmi ¢asto bud polyimidova nebo sklenénd tka-
nina [39]. Jako plnivo se pouZziva nekalcinovana slida ve formeé rekonstruovaného
slidového papiru [40]. Pojivo, kterého je pro moZnosti dalstho mechanického
zpracovani pouzito pfiblizné 7 %, musi vhodné interagovat s nasledné apli-
kovanym impregnantem [41]. Vhodnymi ipregnanty pro VPI technologii jsou
nejcastéji nenasycené polyestery a polyesterimidy, epoxidové pryskyfice, nebo
smési epoxidu a polyesteru [42].

Vyhodou této technologie je vy$si mira homogenity vysledného izola¢niho
systému vinuti. Ta je zaru¢ena tim, Ze dochdzi k impregnaci vinuti do kom-
paktniho celku. Naopak za nevyhodu lze povaZovat vysokou cenu technického
vybaveni a fakt, Ze v pfipadé poruchy neni téméf mozné komponent opravit, ¢i
vyménit. [43, 44]

15



RESIN-RICH TECHNOLOGIE

V ¢eském prekladu se jednd o technologii ,bohatou na pryskyftici”. Zdkladnimi
aspekty jsou tfislozkovy kompozit a technologie vyroby. Jako pojivo se zde
nejcastéji vyuziva novolak-epoxidovd, cykloalifatickd nebo alifaticka pryskytice
v pomeéru ~ 30—40 % [45]. Nosnd sloZka je velmi ¢asto sklenéna tkanina nebo po-
lyetylen tereftalatova (PET) folie. V soucasnosti se provadi také rovnani vlaken
do roviny, &im klesne jejich tloustka (napt. Calmicafab® [26]). Jako plnivo zde
slouzi rekonstruovand slida ve formé kalcinovaného slidového papiru [46]. Tech-
nologie spoc¢iva v navijeni pasek v tzv. pfedtvrzeném stavu B. Jednotlivé civky
jsou poté ve formach vytvrzeny a po odplynéni a vychladnuti mohou byt mon-
tovany do stroje [47].

Kladnou vlastnosti systému resin-rich je snadnd opravitelnost. V pfipadé poru-
chy je zde moZnost vadnou civku snadno vyjmout a vyménit. Nevyhodu oproti
VPI predstavuje fakt, Ze nelze zkratit délku civek pfi zachovani vykonu stroje a

vl

niz$i mira homogenity vysledného izola¢niho systému. [43, 44]

KOMERCNE DOSTUPNE MATERIALY PRO RESIN-RICH TECHNOLOGIE

Izola¢ni systémy tocivych strojii na bazi Resin-rich jsou produkovany obecné
ve dvou podobéach s rtiznymi obchodnimi ndzvy urcenych vyrobcem. Zakladni
diference je v nosné slozce, kterou muZze byt bud sklenénd tkanina (napf.
Relanex® [48], Samicatherm® [49], Calmicaglas® [50]) nebo polymernf
folie (napft. Relastik® [51], Samicatherm® P [49], Calmica® [53]), ktera
zkracuje dobu vytvrzovaciho procesu. Dielektrickou bariéru tvofi v obou
vysSe uvedenych piipadech kalcinovany slidovy papir impregnovany novolak-
epoxidovou pryskyfici. Vnitfni struktura stdvajicich kompozitli je zndzornéna
na Obrazku 2.

PET folie Slidovy papir Pryskyftice Sklenéna tkanina

Obrazek 2: Vnitini struktura stavajicich tiislozZkovych materialt

Charakteristika pomoci zdkladnich dielektrickych parametrt (ztratovy cinitel
tg J, vnitini rezistiva p,, elektrickd pevnost Ep) obou vybranych, komer¢né do-
stupnych, kompozit je uvedena v Tabulce 1. Tyto kompozity jsou v dalsi ¢asti
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préace konfrontovany s navrZzenym dielektrickym systémem pro ovéfeni zvySeni
urovné homogenity v Kapitole 8.

Tabulka 1: Porovndni kompozitti se sklenénou tkaninou a PET f6lif [48, 51]

Kompozit se sklenénou tkaninou

Ey (kV/mm) po (Q:m) tg o (-)
35 1-10 0,015
Kompozit s polyetylén tereftalatovou folii

Ey (kV/mm) po (Q:m) tg o (-)
50 leTlgre 0,015

1.2 NANOSTRUKTURNTI IZOLACNT SYSTEMY

Jak jiz bylo uvedeno, soucasné trendy sméfuji k vyuziti materidlti obsahujicich
plnivo nanometrickych rozmérd (109 m). Obecné lze fici, Ze se jednd o
dvoufdzové kompozity slozené z kontinudlni (matrice) a dispergované (plnivo)
taze. Unikdtnost vlastnosti je ddna jejich fyzikdlni podstatou, kterd vychazi z je-
jich prostorového vymezeni [54]. Jednou z unikdtnich vlastnosti nanodielektrik
je specifickd plocha povrchu. Jednd se o celkovou plochu &astice vztazenou na
jednotku hmotnosti nebo objemu [55]. To znamend, Ze s klesajicim rozmérem
¢astice dochézi ke zvétSeni interakéni zony (Obrézek 3) [56, 57].

(]
e
) °J
0 0
@ N
(]
)
A

pomeér objemu a interakéni zony

B | N O O]

Obrézek 3: Zavislost plochy povrchu a objemu na velikosti nanocastice
(ptekresleno z: [57])

Vzhledem k matematicko-fyzikdlni podstaté problému, je také pomér plochy
povrchu k objemu ¢éstice zavisly na geometrickém tvaru ¢astice, coz zndzornuji
rovnice pro kruhovy (1), kubicky (2) a kapslovy (3) tvar
2

3
=> (1)

4.7
4 - .,3 ’
somerd v



_6-a2

S 6
v a3 EI (2)

S 2-m-r-(2r+d) 8-m-r* 12 )

Vo omer2(dr+d) 1072 - 5r/ 3
kde S je plocha povrchu ¢astice (m?), V je objem ¢éstice (m3), 7 je polomér ¢éstice
(m), a je strana ¢éstice (m) a pro kapslovy tvar je uvaZovdno d=2r. Pomér plo-
chy povrchu S a objemu V v zavislosti na poloméru, resp. na hrané castice

vychdzejici z rovnic (1-3) je také zndzornén na Obrazku 4.
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Obrézek 4: Zavislos S/V na rozméru a tvaru Céstice

1.3 DEFINICE PROBLEMATICKYCH ASPEKTU NEHOMOGENNICH SYSTEMU

V tvodu definovany synergicky efekt je nespornou vyhodou v globdlnim po-
hledu na charakteristiku daného viceslozkového systému. Nékteré parametry
vSak mohou byt pfiddnim jedné nebo vice sloZek do matrice negativné ovlivnény.
Definice zdkladnich problémi, které jsou mnohdy opomijeny, jsou uvedeny v
nasledujicim textu. Samozfejmé i v nehomogennich dielektrickych systémech
probihaji také jednotlivé polarizacni mechanismy, které dle svého charakteru
vice, ¢i méné prispivaji k dielektrickym ztrdtdm. Polarizaénim mechanismdm je
vénovana Kapitola 3.

SILNE NEHOMOGENN{ VNITRNI STRUKTURA

Tento problém se vyskytuje pfedevsim u makrokompozitnich materidla. U
téch sice diky synergismu dochézi ke zlepSeni vybranych vlastnosti, ale vli-
vem odlisnych materidlovych konstant miiZe dochdzet ke zvySenému lokalnimu
namdahani [58]. TaktéZ se mohou na rozhrani zachytit volné nosice naboje, které
mohou svym udéinkem zvysSovat lokdlni naméhdni v misté rozhrani [59]. Tato
problematika je diskutovédna bliZze v Kapitole 4. Mikroskopicky snimek vnitini
struktury makrostrukturniho kompozitu je zndzornén na Obrazku 5.
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Nehomogenita

Pryskyfice

Pri¢na sklenéna vlakna

Podélna sklenéna vlakna

Obrazek 5: Mikroskopicky snimek nehomogenniho dielektrika

Dal$im problematickym aspektem je oblast mezifdze, tj. oblast mezi plnivem
a matrici, resp. matrici a nosnou slozkou [60]. Teorie uvddéné v [61] shrnuji, Ze
vlastnosti mezifdze jsou ddny predevsim jejich vzadjemnymi povrchovymi ener-
giemi. U materidl@ s nizkou adhezi mezi jednotlivymi fazemi dochdzi velmi
snadno k vzajemnému odtrzeni — delaminaci. Tento jev mtiZe byt jesté zvyraznén
v pfipadé zvyseného mechanického ¢&i tepelného namédhani materidlu [62]. Dela-
minace md za ndsledek iniciaci ¢aste¢nych vybojt, které negativné ovliviiuji stav
dielektrického systému a mohou byt doprovodnym mechanismem pro dalsi de-
gradacni déje. Jednou z mozZnosti, jak sniZit po¢et makroskopickych rozhrani, je
pouziti plniva ve formé nanoc¢éstic namisto slidového papiru, ktery je i sdm ve
své podstaté silné nehomogenni.

DISPERZE PLNIVA A VLIV INTERAKCNI ZONY

Tato problematika se tykd zejména oblasti nanotechnologii. S pfihlédnutim k
faktu, Ze pouzivana plniva pro elektrotechnické aplikace jsou ve velké mife anor-
ganického ptivodu, je velmi tézké dosdhnout dostatecné disperze za béznych
podminek [63]. MoZnosti disperze plniva jsou zndzornény na Obrazku 6.

Pro maximalni vyuZiti potencidlu nanokompozitnich materiald je nutné zajis-
tit spravnou, tedy rovnomeérnou, disperzi nanoc¢astic v matrici (Obrazek 6, d). V
piipadé, Ze jsou nanocastice v materidlu rozptyleny rovnomérné, 1ze dle (4) ur¢it
vzdalenost mezi ¢asticemi d), (m) jako

dp:r-{[él.Tﬂ-(l %-p—f)]%—z}, ()

kde r (m) je polomér nanocéstice, F (-) je hmotnostni podil nano¢astic v matrici
a pya pm (g/m3) je hustota nanocastic, resp. matrice [63].
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Obrazek 6: Moznosti disperze plniva v matrici - a) minimdlni, b) ¢aste¢nd, c)
nerovnomeérnd, d) dostatecna [63]

Cestou, jak 1ze rovnomérné disperze dosdhnout, je funkcionalizace povrchu
nanocastic vazebnym ¢inidlem, napf. na bazi silanu. Vhodné vazebné ¢inidlo je
v8ak nutné zvolit i v z4vislosti na charakteru matrice kompozitniho materialu.
Ptehled pouZivanych vazebnych ¢inidel na bézi silanu je uveden v Tabulce 2.

Tabulka 2: Nej¢astéji vyuzivana vazebna ¢inidla na bazi silanu [64-66]

Nazev Linearni vzorec Vhodny pro
Trichlorovinylsilan H.C=CHSIiCl; Polyester
Triethoxyvinylsilan H.C=CHSi(OC.Hj)4 Polyester

. . . . Polyester,
Y-Glycidoxypropyltrimethoxysilan CoH200551 epyoxi q
Y-Aminopropyltrimethoxysilan H.N(CH.,)3Si(OCHs), Epoxid
[B-(3,4-Epoxycyclohexyl)- _ Polyes.ter,
. . Ci4H280,Si epoxid,
ethylltrimethoxysilan ,
polykarbonat
Y-Mercaptopropyltrimethoxysilan HS(CH,)3Si(OCHs),4 Kaucuk

Problematika mezifaze je velmi specifickou oblasti, kterd mtize byt charakteri-
zovana pomoci nékolika modelti a teorii [7]. Nejzndméjsi je model dvojité elek-
trické vrstvy [67] (Obrédzek 7) a tzv. "Multi-Core”model [68], které se vzajemné
doplriuji.

Pfi nespravné provedené disperzi plniva miiZze dochdzet k prekryti in-
terakénich vrstev na jeho povrchu, coz mtize vést k znaénému ovlivnéni
vyslednych parametri kompozitu zvySenou vodivosti oblasti dvojité elektrické
vrstvy. Povrchové neupravend plniva maji taktéZ sklony k absorpci vlhkosti,

kterd také negativné pfispiva k ovlivnéni dielektrickych parametrt.
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Obrazek 7: Charakter ndboje v blizkosti ¢éstice (pfevzato z: [57])

V tomto pfipadé je pfedpoklad tii vrstev v okoli ¢astice. Prvni vrstva (A) obsa-
huje pfibliZzné 5 — 10 molekul H,O pevné spojenych s povrchem ¢astice, pficemz
rozmér jedné molekuly je 0,278 nm [69]. Druha vrstva (B) H,O mitzZe byt slabé
véazédna van der Waallsovymi vazbami. Ttreti vrstva (C) je tvofena vodou, kterad
je obsaZena v polymernim zdkladu. Pfedevsim prvni a druhd vrstva pfispiva k
tvorbé vodivych kandlt pro nosic¢e naboje (Obrédzek 8) [70]. Problematika povr-
chové tpravy nanocastic vhodnym vazebnym ¢inidlem je blize diskutovana a

analyzovéana v Kapitole 7.2.

o ©
QOQO

a) b)

Obrazek 8: Pohyb nosi¢ti ndboje v okoli nanocastice - a) bez prekryti, b) s
prekrytim [70]
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CILE DISERTACNI PRACE

oMrozITNi materidly jsou nedilnou soucésti zna¢ného mnoZstvi technolo-
K gickych a primyslovych odvétvi. Vedle neustdlého zlepSovani jejich jed-
notlivych vlastnosti je hlavni snahou elektrotechnologického védniho oboru,
jako celku, ndvrh vicesloZkového materidlu, ktery je ve své struktufe mikrosko-
picky homogenni. Cilem tedy je, aby v jeho vnitfni struktufe nedochézelo k
vyznamnym deformacim intenzity elektrického pole, napt. z divodu akumu-
lovaného ndboje nebo vlivem rozdilnych permitivit jednotlivych slozek kom-
pozitu. Vzhledem k fyzikalni podstaté problému, charakteru v souc¢asné dobé
pouzivanych technologickych postupti vyroby, povaze samotnych zakladnich
materidlti a na né kladenych poZadavkd, je tato myslenka v plné mife nereali-
zovatelna. V souladu se zdkladnimi problematickymi aspekty a v ndvaznosti na
dlouholeté zkuSenosti a ¢innosti vykonané na oddéleni Elektrotechnologie, Ka-
tedry technologii a méfeni v souvislosti s diagnostikou a ndvrhem kompozitnich
dielektrik jsou v této praci vedeny snahy o ¢dstecnou homogenizaci vnitfni
struktury. Ta spociva v eliminaci alespori jednoho makro-, ¢i mikroskopického
rozhrani, pfi zachovani dostatecnych elektroizola¢nich vlastnosti. V pfedlozené
diserta¢ni préci jsou uvedeny poznatky souvisejici s ndhradou silné nehomo-
genniho rozhrani v podobé slidového papiru, dispergovanou nanoslozkou (Oxid
hofec¢naty) v polymernim reaktoplastickém zdkladu s vyuzitim ptvodniho sou-
boru diagnostickych metod.
S pfihlédnutim k vySe uvedenym faktim a problematickym oblastem defino-
vanych v Kapitole 1, mohou byt cile diserta¢ni prace shrnuty do nésledujicich
bodl spole¢né s metodickym postupem vedoucim k jejich splnéni.

1. Definice problematickych aspektti nehomogennich dielektrickych systémii
s ohledem na charakter prostorového vymezeni jednotlivych sloZek.

e Zpracovani literdrni reSerSe s ohledem na historicky vyvoj v oblasti kompo-
zitnich materidli se zaméfenim na materidly pro elektrické tocivé stroje.

e Vymezeni nejzasadnéjSich aktudlnich problematickych aspektti z oblasti
kompozitnich materiald.

2. Studium chovani dielektrickych systémii dle zdkladnich makroskopickych
a mikroskopickych pohledti v interakci s vnéjsim elektrickym polem.
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e Charakteristika polariza¢nich mechanismt probihajicich ve vnitfni struktufe.
e Studium moZnosti injektovani, pohybu a zachyceni nosi¢ti ndboje ve vnitini

struktufte.

. Sledovani trovné deformaci vnitini intenzity elektrického pole
viceslozkovych dielektrickych systémti za pfitomnosti akumulovaného
naboje a technologickych nedokonalosti reprezentovanych defekty
obsahujicimi vzduch.

e Sestaveni zjednodusenych modelti pro pocitacové modelovani.
e Ilustrace vlivu akumulovaného néboje, nehomogenit a jejich kombinace na

deformaci vnitfni intenzity elektrického pole.

. Stanoveni souboru metod vhodnych pro popis chovani nehomogennich
dielektrickych systémii v interakci s elektrickym polem a hledédni
novych moZnosti z raznych oblasti elektrotechnické diagnostiky pro jejich
vzajemné propojeni.

e Stanoveni diagnostického systému pro charakteristiku jednotlivych slozek
kompozitu.

e Definice postupli pro ovéfeni zakladnich dielektrickych vlastnosti v
nédvaznosti na normy CSN.

e Navrh unikatniho diagnostického systému pro ovéfeni vyssi tirovné homo-
genity.
. Navrh a konstrukce diagnostické jednotky pro sledovani zmén akumulo-
vaného nédboje v dielektrickych systémech.
e Navrh parametri klicovych prvka diagnostické jednotky.
e Vlastni vyroba a kompletace jednotlivych ¢asti diagnostické jednotky.
e Realizace ovéfovacich méfeni.
. ZvySeni trovné disperze plniva v polymernim zdkladu a vlastni modifi-
kace povrchu vybrané nanoslozky.
e Volba vhodného vazebného ¢inidla na zdkladé pouZzité matrice a plniva.
e Rozbor procesu funkcionalizace povrhu z hlediska probihajicich chemickych

reakci.

. Unikatni fenomenologickd analyza vlivu disperze plniva na projevy dielek-
trické odezvy napéti a proudt.

e Navrh unikdtniho souboru diagnostickych metod na zakladé ziskanych zna-
losti a fyzikélnich pfedpokladi.

e Ovéfeni vlivu povrchové tpravy nanoplniva pomoci standardni hodnotici
techniky.

e Srovndni ziskanych experimentédlnich vysledkt s teoretickymi pfedpoklady.

. Néavrh modifikace vnitfni struktury kompozitniho materidlu s vy3si tirovni
homogenity.
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Vybér vhodnych sloZek kompozitntho materialu.

Stanoveni optimalniho stupné pInéni polymerniho zdkladu.
e Experimentédlni méfeni v ndvaznosti na cil préce ¢. 4.
e Precizace procesu vyroby findlntho kompozitu.

Y¥s s

9. Verifikace dosaZeni vys$si tirovné homogenity navrZzeného materidlu stano-
venym souborem metod.

e Experimentdlni méfeni v ndvaznosti na cil préce €. 4.
e Matematické zpracovani a analyza ziskanych experimentalnich dat.

e Porovnani ziskanych vysledkt vybranych materidl(i s navrZzenym nanostruk-
turnim mikrokompozitem.
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DIELEKTRIKUM VE VNEJSIM ELEKTRICKEM POLI

Yev s

NTERAGUJE-LI dielektrikum s vné&j$im elektrickym polem, dochédzi v tomto
I materidlu k polarizaénim déjim. Tyto polariza¢ni jevy jsou dmeérné spjaty
s pomérnym posunutim pozitivnich a negativnich ¢astic, orientaci stdvajicich
dip6lt, popiipadé se zachycenim volnych nosi¢ti ndboje na rozhranich nebo
porusenych vazbach pfi plsobeni vnéjStho elektrického pole [71, 72]. V
nasledujicich podkapitoldach budou stru¢né popsany zakladni pohledy na po-
larizaci dielektrik a jednotlivé polariza¢ni mechanismy.

3.1 NOSICE ELEKTRICKEHO NABOJE

vvvvvv

72 ¥z

a elektrony. Jednd se o zdkladni castice, které jsou obsaZeny ve vSech atomech.
Jsou to elementdrni naboje g (C) stejné velikosti (1,602-10717 C), opa¢né pola-
rity a rtizné hmotnosti [71]. Ve vSech neutrdlnich atomech je pocet elektronti
roven poctu protont. Elektrony se nachdzeji v elektronovém obalu a protony
v elektronovém jadfe spoletné s neutrony. Zaporné nebo kladné ionty vznikaji
tak, Ze neutrédlni ¢astice bud'to pfijme nebo odevzda elektron. V prvnim p¥ipadé
(vznik zdporného iontu — aniontu) je tento jev nazyvan jako elektronové afinita
Ea (eV) a je doprovozen uvolnénim pfislusné energie [73,74]. V ptipadé, Ze dojde
k odtrZeni elektronu, stane se ¢astice kladnym iontem — kationtem. K odtrzeni
elektronu je nutno dodat pfislusné mnozstvi ionizaéni energie Ie (eV) [73,74].

3.2 POLARIZACE DIELEKTRICKYCH MATERIALU

Pfi hodnoceni polariza¢nich jevti, tedy jevi vznikajicich v dielektrickych ma-
teridlech pfi jejich interakci s elektrickym polem, se 1ze na tuto problematiku
divat ze dvou hledisek. Prvnim tthlem pohledu je makroskopické hledisko, pfi
kterém jsou zkoumadany vnéjsi projevy polarizace. Mikroskopickym hlediskem
jsou naopak sledovdna pruznd posunuti vdzanych ndboji a natdfeni perma-

nentnich dipélovych momentti [72,75].
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MAKROSKOPICKE HLEDISKO

Vysledkem polariza¢niho procesu je vdzany naboj na povrchu dielektrického
materidlu. Dielektrikum jako celek ziskd dipélovy moment. Pro hodnoceni po-
larizace je moZno vyuZit vektor polarizace P (C/m?). Ten je definovéan jako ob-
jemové hustota dip6lového momentu nejcastéji pro homogenni materidly nebo
alespon pro homogenni oblast makroskopickych rozmérti [72,76]. Pro vyjadfeni
vztahu mezi vektorem polarizace a intenzitou elektrického pole E (V/m) lze
vychézet ze vztahu (5)

P=x-¢eo-E, (5)
kde « (-) je dielektrickd susceptabilita (koeficient polarizace) a €y (F/ m?) je permi-
je relativni permitivita €, (-). Ta uddva schopnost dielektrického materidlu se
polarizovat a v ndvaznosti na vztah (5) 1ze vyjadfit jako (6)

€ -E+x-¢-E

— =1 .
€r - E + K (6)

Vznik vézaného nédboje lze zjednoduSené demonstrovat na deskovém kon-
denzétoru. V prvnim pfipadé je mezi jeho deskami (elektrodami) vakuum. Pti
pfipojeni stejnosmérného napéti U (V) dojde k pfiteceni volného naboje na elek-
trody. Velikost volného ndboje je ddna velikosti pfiloZeného napéti a také kapa-
citou kondenzatoru C (F) [72,75].

Odpojenim zdroje stejnosmérného napéti a nahrazenim vakua dielektrikem s
relativni permitivitou €,, dojde k jeho polarizaci vlivem elektrického pole v kon-
denzatoru. V tomto pfipadé dojde ke vzniku vdzaného nédboje, ktery je situovan
v blizkosti elektrod. Tento ndboj na sebe ¢astetné vaze volny ndboj, coZ ma za
nasledek pokles napéti na elektroddch, z ¢ehoz plyne i pokles intenzity elek-
trického pole mezi deskami kondenzatoru oproti pfedchozimu pfipadu [72]. V
pfipadé, Ze je dielektrikum vsunuto mezi elektrody bez odpojeni stejnosmérného
zdroje napéti, dojde taktéz ke vzniku vdzaného néboje v blizkosti elektrod. Ten-
tokrat vSak nedochazi k poklesu napéti ani intenzity elektrického pole, jelikoz
kondenzétor je stdle pfipojen ke zdroji napéti, ktery vyrovnava rozdil zptisobeny
vazanym ndbojem na povrchu vsunutého dielektrika [72,75].

MIKROSKOPICKE HLEDISKO

V tomto pfipadé je pozornost zaméfena na jevy vznikajici uvnitt dielektrika.
Jednd se o vznik indukovanych dipélovych momentt a o orientaci stavajicich
permanentnich dipélovych momentt. Zakladni charakterizujici veli¢ina je pola-
rizovatelnost ay, (F/ m?) [72,75]. Indukované dipdlové momenty p; (C-m) vznikaji
vychylenim splyvajicich tézist nosi¢t kladného a zéporného elektrického naboje
do novych rovnovaznych poloh. Indukovany dipélovy moment lze popsat vzta-
hem (7)

pi = ap - EL =g -do, (7)
kde Ep (V/m) intenzita vnifniho lokdlniho pole (Lorenzova pole), kterd je
slozend ze stfedntho vnéjstho makroskopického pole a vektorového souctu
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elektrickych poli vSech &astic, g (C) je velikost ndboje a dp (m) je oriento-

v s

vana vzdalenost posunuti ndbojt. Po vyjmuti z vnéjSiho elektrického pole tyto
dip6lové momenty zanikaji a nosice elektrického ndboje zaujmou ptivodni rov-
novazné polohy [72,75]. Permanentni dip6lové momenty jsou obsaZeny v die-
lektriku vlivem chemickych vazeb. Tyto dip6lové momenty se pfi interakci s
elektrickym polem orientuji v jeho sméru ptisobeni a jejich pfitomnost zvysuje
lokalni elektrické pole v dielektriku [72,75]. Vektor polarizace pfi uvazovani mi-
kroskopického pohledu Ize definovat jako (8)

P=p;-n=n-a, E (8)

kde 1 (m~2) je mnoZstvi indukovanych dipélovych momentti [72,75].

3.3 DELENf POLARIZACNICH MECHANISMU

Vzhledem k tomu, Ze polariza¢nich jevti vznikajicich v dielektrickém materidlu
je celd fada, je nutno tyto polarizace odliSovat.

B Polarizace vznikajici bez ptisobeni vnéjsiho pole:
e spontanni polarizace,
e piezoelektrickd polarizace,

e pyroelektrickd polarizace.

B Polarizace vznikajici vlivem piisobeni vnéjsiho pole:
e silné vdzané nosice ndboje:
o elektronova polarizace,
o iontové polarizace,
o polarizace pruzné vdzanych dipélovych momentt,
e slabé vdzané nosice naboje:
o iontové relaxa¢ni polarizace,
o dip6lova relaxa¢ni polarizace,
e volné nosic¢e naboje
o migracni polarizace,

o polarizace prostorovym nabojem. [71,72,75]

Jak je vySe uvedeno, u nékterych materidlti mtiZze dochédzet k polarizaci i bez
ptisobeni vnéjsiho elektrického pole. Schopnost se takto polarizovat je dana
strukturou dané latky, popfipadé i jejim vhodnym zpracovanim [72, 77]. V
nasledujici ¢asti kapitoly budou stru¢né popsany principy polarizaci vznikajicich
interakci dielektrického materidlu s elektrickym polem, na kterych se podileji
vazané nosice naboje.
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ELEKTRONOVA POLARIZACE

Tento druh polarizace se vyskytuje ve vSech latkdch vSech materialt [72]. Tato
polarizace je v literatufe uvadéna také jako optickd polarizace [71]. PfiloZenim

N2

vnéjsiho elektrického pole dochdzi k posunuti téZisté zaporného nosice nédboje a
atom ziskd indukovany dip6lovy moment [71]. Nejvyraznéji se posunou téZzisté
valen¢nich elektronti [71]. Vyslednd polarizace je pfimo timérnd relativni per-
mitivité [77]. Tato polarizace je pfi béznych kmitoc¢tech frekvencné nezévisld,
mohou vSak nastat p¥ipady, kdy dojde ke zménam v zavislosti na frekvenci [77].
Tato polarizace je bezeztrdtovd a jeji doba ustédleni se pohybuje v rozmez{ 10~
az 101 s [72]. Grafické zndzornéni posunuti tézisté elektronového obalu vlivem

vnéjsiho elektrického pole je na Obrdzku 9.

IONTOVA POLARIZACE

Iontové polarizace se vyskytuje pfevazné u iontovych krystali [71,72,77]. Vlivem
struktury danych latek se v jejim objemu vyskytuji jiz permanentni dipélové
momenty [71,72]. Tyto dip6lové momenty vSak nepfispivaji k polarizaci bez
ptisobeni vnéjsitho elektrického pole [71]. Pfi vloZeni dielektrika do vnéjsiho
elektrického pole dochédzi k pruznému posunuti iontli, coz vede ke zménam
jednotlivych dipdlt a ke kmitim krystalové miizky [71,72]. Tato polarizace je
bezeztratovd, frekvenéné nezavisld a jeji doba ustdleni se pohybuje v rozsahu
10712 a7 10713 s [72]. Rozdil doby ustaleni oproti elektronové polarizaci je dan
hmotnosti iontfi, které jsou p¥iblizné 10% krat t&Z8f ne elektrony [71]. Princip
iontové polarizace s posunutym elektronovym obalem vlivem elektronové pola-
rizace je zndzornén na Obrazku 9.

Bez vnéjsiho elektrického pole

OO0

I I
: Elektronova polarizace :
I ' ' I
| |

OO00

Elektronova a iontova polarizace

O OO O

Obrazek o: Pfiklad linedrniho fetézce atomti a zndzornéni elektronové a iontové
polarizace [71]
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POLARIZACE PRUZNE VAZANYCH DIPOLOVYCH MOMENTU

Tento druh polarizace se vyskytuje v pevnych ldtkdch obsahujicich molekuly
vazané pruznymi vazbami. Princip mechanismu je téméf totozny s iontovou
polarizaci [72].

IONTOVA RELAXACNI POLARIZACE

Tento jev se vyskytuje u latek obsahujici ionty, které jsou spojeny netésnymi
vazbami s okolnimi ¢asticemi latky. Nosice elektrického néboje se pohybuji svym
tepelnym pohybem mezi dvéma energeticky rovnocennymi polohami. Tento
princip je popsan matematicky pomoci dvojité potencidlové jamy [72]. V pfipade,
Ze na dielektrikum neptisobi elektrické pole, je rozloZeni nosi¢ti nédboje v ob-
jemu dielektrika rovnomérné, vSechny prechody jsou stejné pravdépodobné a
dielektrikum nevykazuje z makroskopického hlediska znamky polarizace [72].
Pravdépodobnost prechodu je ddna Boltzmannovym rozdélenim [71, 72]. Vli-
vem vnéjsitho elektrického pole vSak dojde ke zméndm energetickych trovni
a nékteré polohy jsou pro pfechod energeticky vyhodnéjsi a tim je i vyssi
pravdépodobnost jejich obsazeni nosi¢em elektrického néboje [71,72]. Tento po-
larizac¢ni jev je ¢asové proménny, k ustdlené hodnoté se bliZi asymptoticky a je
charakterizovan relaxa¢ni dobou 7 (s) [71,72].

DIPOLOVA RELAXACNI POLARIZACE

Tento polariza¢ni jev se vyskytuje v dipolarnich ldtkdch [71]. To jsou latky,
ve kterych jsou obsaZeny permanentni dip6lové momenty a nastavaji v nich
spole¢né s dipdlovou relaxa¢ni polarizaci i elektronové a iontové polarizace
[71]. Nejcastéji se jednd o plyny a kapaliny, v nékterych pfipadech i o pevné
latky [71]. V pfitomnosti elektrického pole budou permanentni dipdly orien-
tovdny stejnym smérem jako ptlisobici elektrické pole a vétSina z nich zaujme
energeticky vyhodnéjsi polohy [71,72]. Vznikajici tepelny pohyb vsak ptisobi
proti zméné sméru jejich nataceni [71, 77]. Tato polarizace je tepelné zavisla
[71,72,77]. Dipdlova relaxaéni polarizace byva velmi ¢asto nazyvana jako ori-
entacni, popfipadé Debeyova polarizace [71,72,77]. I tento pfipad lze popsat
principem dvojité potencidlové jamy, jen jsou zde misto dvou moZznych poloh
nosice uvazovany dvé mozné orientace dipélového momentu [72].

MIGRACNI POLARIZACE

V pfedchozim textu byly stru¢né popsany polarizace vznikajici v dtsledku
vazaného naboje. Vzhledem k zaméfeni prace je pozornost vénovédna predevsim
migracnim polarizacim a polarizacim prostorovym nabojem. Na téchto pola-
riza¢nich mechanismech se podileji jak volné, tak i vazané nosice elektrického
néboje. Tento druh polarizace se nejcastéji vyskytuje v amorfnich nebo polykrys-
talickych latkach, popf. v materidlech obsahujicich elektronové pasti [71,72]. U
krystalickych latek jejich rozruseni k zachyceni nosi¢i ndboje tolik nepfispiva.
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Prostorovy ndboj je spojen se ztrdtou energie a jeho vliv s rostouci frekvenci
klesa [72,78,79]. Nosice elektrického ndboje (elektrony, diry, ionty) mohou byt
vstfikovdny nékolika zptisoby. Nejcastéjsim zptisobem je vstiikovani elektronti
z katody nebo jejich extrakce na anodé (vstiikovani dér). Ke vstfikovani dochézi
nejcastéji vlivem Schottkyho nebo tepelné emise, pfi niZ dochdzi k prekondni
potencidlové bariéry na rozhrani elektrod a materidlu vlivem pfitomnosti elek-
trického pole (Obrézek 10) [77,80,81]. Dalsim zplisobem je vstfikovani nosi¢t
elektrického ndboje pfimym tunelovanim [82] nebo Fowler-Nordheimovym tu-
nelovanim [83]. RozloZeni vstfikovaného ndboje nezavisi pouze na polarité elek-
trody, ale i na materidlu elektrod, ¢asu ptsobeni nebo na samotné vnitfni
struktufe dielektrického materialu [71,72,78,79]. V tomto pfipadé 1ze uvazovat
napfiklad ohmickou vodivost, ¢i omezenou vodivost prostorovym nabojem
(SCLCQ) [83,84].

Kov |Izolant Kov |Izolant

L

Maximalni iroven

<« potencialové bariery \7(1\
v

/ a) ' / b)

<Y

Obrazek 10: Zmény potencidlové bariéry v dtsledku pfipojeni vnéjsiho elek-
trického pole - a) bez pfivedeného napéti, b) s pfivedenym napétim
[771
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DUSLEDKY MIGRACE NOSICU NABOJE DIELEKTRIKEM

predchozi ¢asti prace byly stru¢né popsany polarizacni mechanismy. Vzhle-
V dem k faktu, Ze polymerni zdklady vyuZivané v elektroizola¢ni technice
jsou z velké miry amorfni, a tudiz mohou ve své struktufe obsahovat volné
nosi¢e naboje, je pozornost vénovdna piedevsim détim jeZ jsou pravé s pohy-
bem volnych nosici spjaty.

4.1 CHARAKTERISTIKA CHOVAN{ VOLNYCH NOSICU NABOJE

RozloZeni ndboje miize byt formovano tokem volného néboje nebo rozloZenim
zachyceného (dfive volného) ndboje. Dle [85] je vliv volnych nosi¢ti ndboje na
nabfjeni dielektrika znatelné mensi nez vliv zachyceného (dfive volného) néboje
ve struktufe latky. Pohyb nosi¢e ndboje v pevném dielektriku se ¥idi soustavou
zékladnich rovnic (9-11), které popisuji chovani nosi¢ti ndboje v prostoru a case

o _
Vi+o =0, (9)
J =H-p-: E/ (10)
_ P
VE = - (11)

kde J (A/m?) je proudova hustota, p (C/m3) je hustota prostorového ndboje,
t (s) je €as, u (m?/(V - s)) je pohyblivost nosi¢ti naboje, E (V/m) je intenzita
elektrického pole a €y (F/m) je permitivita vakua [79,86]. Elektron prochézejici
pevnou latkou zptisobi v okoli kladnych ndabojt jejich pfiblizeni a naopak u
zapornych jejich oddaleni [87]. To md za ndsledek naruSeni krystalové miizky a
vznik polarizované oblasti, kterd se pohybuje spole¢né s elektronem. Posuv elek-
tronu materidlem zptisobi, Ze dfive zpolarizovand oblast se vrati do ptivodniho
stavu [87]. V pfipadé, Ze se nosi¢ ndboje pohybuje v polarizovatelném materialu,
je polarizovatelnost jednotlivych atomt zavisld na jejich vzdélenosti od néboje
(Obrazek 11) [88]. V blizkosti ndboje (r < 7., kde r (m) je vzdélenost od naboje
a 1. (m) je hranice mezi polarizovanou a nepolarizovanou oblast{) téméf k pola-
rizaci nedochédzi. Kdyz r > r, A r < r;, dochazi ke vniku elektronové polarizace
(7; je hranice mezi oblasti elektronové a iontové polarizace) [80, 83,84]. Iontova
polarizace vznika, kdyz r > r; [85,87,88].
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Obrazek 11: Polarizace kolem pohyblivého nosi¢e naboje [85]

ELEKTROSTATICKY PRISTUP NAVAZANf ELEKTRONU

Pti interakci elektronu se zpolarizovanym materidlem mtize dojit k jeho zachy-
ceni. Lze uvazovat polarizovanou oblast — polaron [85] — s polomérem 7, (m),
ve které existuje vdzany nosi¢ ndboje g (C). Vazebna energie W (eV) polaronu je
dana vztahem (12)

2
Lol (2

e d)

kde e (-) je opticka relativni permitivita €5 (-) je statickd relativni permitivita
daného materidlu [85,87]. Ze vztahu (12) vyplyvd, Ze ¢im mensi je rozmér pola-
ronu, tim vétsi je jeho vazebnd energie ve struktufe materialu [85, 87].

KVANTOVE MECHANICKY PRISTUP NAVAZANT ELEKTRONU

Pfi uvazovéni kvantové mechanického piistupu lze zminit nap¥. navdzani elek-
tronu s polem elektronové polarizace. V piipadé, Ze je rychlost elektronu takova,
Ze doba pfechodu elektronu krystalovou miiZkou je vétsi nez doba ustéleni elek-
tronové polarizace vyvolané timto elektronem, Ize fici, Ze elektronové polarizace
témeéf dokonale kopiruje pohyb tohoto elektronu [85]. Dalsim zplisobem je za-
chyceni elektronu v interakci s fononem (mnoZstvim vibra¢ni energie v krysta-
lové miizce [89]).

ENERGIE SPO]ENA SE ZACHYCENIM POHYBLIVEHO ELEKTRONU

Naboj, ktery je injektovdn do dielektrického materidlu, ziska kinetickou energii
U, (eV) diky vnéjsimu elektrickému poli, které na materidl ptisobi. Interakce s fo-
nonem maé za nédsledek zachyceni a tvorbu prostorového naboje z diivodu ztraty
energie [78,85,87]. Vzhledem k vyse uvedenému piistupu mohou byt elektrony
polarizovany pouze v oblasti s polomérem r (m), ktery je ddn podminkou (13)

r> e (13)
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kde 7, (m) je hranice mezi polarizovanou a nepolarizovanou oblasti. V pfipadé,
Ze kinetickd energie U, je velmi vysokd, hranice polarizované oblasti r, — oo,
z ¢ehoZ vyplyva, zZe nedochdzi k polarizaci a elektrony se pohybuiji jako ve va-
kuu. Pokud je ale kinetickd energie velmi mal4, stdva se elektron t&ézsi ¢astici a
pohybuje se v kompletné polarizovaném médiu [78, 85]. Celkovéa energie U; (eV)
potfebnd k zachyceni ndboje se skladd ze tii ¢asti, elektromagnetické energie
Uemg (Ex,P)(eV), elektromechanické energie U,y (r) (eV) a vazebné energie

W (eV), a 1ze ji vyjadfit jako (14)
u, = / SUmgdrrr?dr + / UL, pdrr2dr + W, (14)
0 0

kde 6U.ngq je elektromagneticka hustota zachyceného néaboje a U, ;, elektrome-
chanickd hustota zachyceného néboje [78, 85].

4.2 PROSTOROVY NABOJ V MAKROSKOPICKY HOMOGENNIM DIELEKTRIKU

Prostorovy ndboj se v homogennich dielektrickych systémech mtize vyskytovat
v nékolika formdch. Pro tuto studii byl sestaven zjednodusSeny model v pro-

gramu COMSOL Multiphysics, ktery je ve své nejzdkladnéjsi podobé znazornén
na Obréazku 12.

HYV elektroda 4000 V
A A 2
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7Y N WAVAVAVAVAY S 5.8
2| DS AN | B2
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GND elektroda
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Obrazek 12: Fragment modelu zdkladnitho homogenniho vzorku s vygenerova-
nou trojihelnikovou siti

Nejcastéji vyskytujici se charaktery prostorového naboje jsou popsdny v
nasledujicim textu spolecné s ilustraci jejich vlivu na vybrané parametry ve
srovndni s dielektrikem bez prostorového nédboje. Hodnoty profilti prostorového
néboje jsou pouZity dle studii [9go—93] a jsou zndzornény na Obrazku 13.

KLADNY PROSTOROVY NABOJ

Prostorovy ndboj mé nékolik pfi¢in vzniku. Velmi casto je v dielektrickych
systémech pfitomen kladny prostorovy ndboj v oblasti elektrod, tzv. hetero-
nédboj. Hetero-ndboj je zptisoben vyssi pohyblivosti elektrontt v porovnani s
nizsi schopnosti katody tyto elektrony emitovat. V tomto pfipadé dochazi k na-
shromazdéni kladnych nosi¢ti ndboje v oblasti blizko katody [72,85]. Tento druh
prostorového naboje se nejcastéji vyskytuje v materidlech jako je polyetylen (PE),
polyetylen tereftalat (PET), polyetylen naftaldt (PEN) [72].
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ZAPORNY PROSTOROVY NABOJ

V porovnani s predchozim piipadem je vstfikovani elektronti z katody zna-
telné rychlejsi. To ma za nasledek pfebytek nosic¢t elektrického naboje v ob-
jemu dielektrika a jejich shromazd ovani v oblasti elektrody se stejnou polaritou
(tzv. homo-naboj) [72,85]. K akumulaci zdporného prostorového naboje dochédzi
nejcastgji napt. v zesifovaném polyetylenu (XLPE) [72].

PROSTOROVY NABOJ VE VNITRNI STRUKTURE

V nékterych pfipadech miiZze dochdzet k akumulaci naboje nejen v blizkosti elek-
trod, ale také v objemu dielektrického materidlu. K tomuto jevu mtize dochazet
napfiklad vlivem zachyceni elektronti na defektech krystalové m¥iZzky nebo v
elektronovych pastich, v amorfnich nebo polykrystalickych latkach [71,72]. Jed-
notlivé druhy prostorového naboje a jejich vliv na deformaci intenzity elek-

trického pole E jsou zndzornény na Obrazku 13.

Obrazek 13: Deformace intenzity elektrického pole v zavislosti na druhu prosto-

rového naboje
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4.3 PROSTOROVY NABOJ V NEHOMOGENNIM DIELEKTRIKU

RozloZeni intenzity elektrického pole v nehomogennim dielektriku je v idedlnim
pfipadé zavislé na permitivitdch jednotlivych sloZzek. Parametry pouZité pro
zjednodusené modelovani jsou zndzornény na Obrazku 14.

HYV elektroda 4000 V
\VAVAVAVAVAVAY) 4,4\ 7% SO\ N/NINININ
AEX WAVt VAVAVAVANG
\VZ FA‘ h i’é‘ SO
AVAVAVA A (o chrs

VAVAVAVAVAVA%:%

tloustka
profil
prostorového
naboje

GND elektroda
gitka 2 mm

S v,
KINRORARA
SOV,

>
,018 mm K00

YAV,
L\
SR
KLRERD

NN

AVA XX
Yav,
X0

K]
AYA
S AAY
O YAVAY,
O

/N
SERRIEORH
SOYAVAVAYA

AN |

Obrazek 14: Fragment modelu zdkladniho nehomogenniho vzorku s vygenero-
vanou trojihelnikovou siti

Chovéni kompozitniho dielektrika lze napifiklad popsat pomoci Maxwell-
Wagnerova plandrnitho modelu [94], ¢i dal$ich, obecné méné zndmych, modelt
[05—97]. RozloZeni intenzity elektrického pole pro dvouvrstvé dielektrikum je
déano dle [98] rovnicemi (15) a (16):

Upc - €2
E; = , 1
! d1'€r2+d2'€r1 ( 5)
E, — Upc - €1 (16)

7
di-€p+dy-€n

kde d,, d, (m) jsou tloustky jednotlivych vrstev, €,1, €,2 (-) jsou permitivity jed-
notlivych slozek a Upc (V) je hodnota pfiloZzeného napéti a kdy je uvazovan stav
s nulovou hustotou prostorového naboje.

NEHOMOGENN{ DIELEKTRIKUM BEZ PROSTOROVEHO NABOJE

V navaznosti na pfedchozi text je vhodné zndzornit vliv nehomogenity ve
vnitini struktufe na rozloZeni elektrického pole. Pro toto porovnani je uvazovano
nékolik druht defektti (Obrazek 15). Jedna se o delaminaci v oblasti elektrod
nebo mezi jednotlivymi fdzemi materidlu (e,;, = 1). V téchto pfipadech je
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opét uvazovan stav bez akumulovaného prostorového nédboje (o = 0 C/m3). V
pfipadé nehomogenit v oblasti elektrod je rozmér v porovndni s timto pfipadem
v ose y polovi¢ni.

35 T T T T T
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30 delaminace nehomogenita zemnici elektroda | 7
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Obrézek 15: Deformace intenzity elektrického pole v zdvislosti na druhu
nehomogenity

NEHOMOGENN{ DIELEKTRIKUM S PROSTOROVYM NABOJEM

Prostorovy nédboj na rozhrani (nehomogenitach) je v literatufe uvddén také pod
nazvem mezivrstvova polarizace [99]. Prostorovy naboj v tomto pfipadé vznika
v disledku zachyceni pohyblivych nosi¢h naboje na rozhrani dvou material
— nehomogenitach — s rtiznou permitivitou a vodivosti [71, 72, 87], je spojen
se ztratou energie a jeho vliv s rostouci frekvenci klesd [72, 78]. P¥i nizkych
hodnotéch prostorového naboje pfevazuje dominance rozloZeni intenzity elek-
trického pole vlivem permitivit jednotlivych materidld. Graficky je rozloZeni
intenzity elektrického pole porovnano na Obrédzku 16. Z uvedenych vysledkii
je jasné patrné, Ze vlivem vysSe uvedenych aspektti dochazi k vyraznému ne-
rovnomérnému namdhdni dielektrika, které mtize vést az k jeho nevratnému
poskozeni, napf. elektro-tepelnym priirazem. Z tohoto déivodu je nutno vZzdy za-
jistit co nejvétsi homogenitu celého systému, véetné dokonalého technologického
postupu vyroby.
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Obrazek 16: Deformace intenzity elektrického pole v zavislosti na druhu neho-
mogenity a prostorového néboje

4.4 ANALYZA VLIVU VELIKOSTI NABOJE A PRILOZENEHO NAPETI

Vliv na lokdlni zmény intenzity elektrického pole ma mnoho faktorti. Vedle jiz
uvedenych druhti prostorového naboje a defektf, se jednd pfedevsim o jejich
velikost nebo také tdroven pfiloZzeného napéti. Z uvedenych zjednodusSenych
modelovych ptfikladt je zfejmé, Ze ¢im vétsi je hodnota prostorového naboje
zachyceného v dielektrickém materidlu, tim vétsi je rozdil lokdlntho naméahéni
dielektrika. V grafickém znazornéni na Obrazku 17 jsou napéfové $picky u pro-
storového naboje nizsitho fadu skryty z dtvodu logaritmického méfitka grafu.
Z Obrazku 18 je patrné, Ze vlivem zmény napéfové hladiny dochéazi k po-
myslnému posunuti maximdlnich hodnot intenzity elektrického pole, kdy tato
skute¢nost vykazuje v idedlnim p¥ipadeé linedrni trend.

Zavérem této kapitoly je nutné poznamenat, Ze se jedna o zjednoduseny mo-
del, ktery vSak velmi vhodné charakterizuje povahu chovani nehomogennich
dielektrickych systémt a jejich nerovnomérné napéfové namahani. Doklad4 totiz
dalezitost faktu, Ze dielektrikum s niZ§im poctem makroskopickych rozhrani
(vrstvy, defekty) a s vy$si odolnosti vi¢i akumulovani ndboje, je méné lokdlné
namdahéno, coZ potvrzuje jeden z problematickych aspekt(i definovanych v Ka-
pitole 1.
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Intenzita elektrického pole (kV/mm)

Obrazek 17: Zavislost intenzity elektrického pole na tirovni prostorového naboje
pfi konstantni napétové hlading
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Obrézek 18: Zavislost intenzity elektrického pole na pfiloZeném napéti pii kon-
stantni hladiné prostorového néboje



CHARAKTERIZACE PROCESU NAVRHU, VYVOJE A
OVERENI NANOSTRUKTURNIHO MIKROKOMPOZITU

2 Yz

ASLEDUJICI ¢ast prace predstavi zakladni mySlenku ndvrhu a vyvoje nano-
N strukturniho mikrokompozitu s ndslednym ovéfenim jeho vyssi trovné
vnitini homogenity. Vzhledem k tomu, Ze experiment ndvrhu, vyvoje a ovéfeni
je velmi rozsahly, je nutné jej pro lepsi orientaci rozdélit do trech dil¢ich fazi
(Obrazek 19). Origindlnosti tohoto vyzkumu je stanoveni dvou souborti diagnos-
tickych metod, tzv. diagnostickych systém.

Prvni diagnosticky systém je vyuZit ve fazi ndvrhu a vyvoje (Kapi-
tola 6) a slouzi spole¢né s reSerSnim zdkladem k nalezeni a charakterizaci
zékladnich komponent nanostrukturntho mikrokompozitu. Jak je z diagramu
na Obrdzku 19 patrné, jednotlivé procesy jsou vzajemné provazany. Z tohoto
davodu jsou nékteré vysledky diskutovany jiz pfi vybéru jednotlivych slozek
kompozitu (Kapitola 7). Tento diagnosticky systém je rozdélen do tfi dilcich
podskupin. Jedna se o diagnostiku jednotlivych fazi [Sirokopasmové dielektricka
spektroskopie (BDS)], analyzu vlivu vazebného ¢inidla [metoda redukovanych
resorpénich kiivek (RRK), metoda napéfové odezvy (VR), resp. jeji prodlouZzend
verze (EVR) a Sirokopasmovd dielektrickd spektroskopie] a analyzu vlivu jed-
notlivych fazi [rentgenova difrakéni analyza (XRD) a odolnost v silné neho-
mogennim elektrickém poli (TTB)]. Plvodnost tohoto diagnostického systému
doklada fakt, Ze metoda redukovanych resorpénich kfivek a metoda napétové
odezvy, resp. prodlouzené napéfové odezvy, jsou pouzity vilbec poprvé v sou-
vislosti s analyzou vlivu vazebného ¢inidla na dielektrické vlastnosti kompozitu,
pficemz ziskané vysledky spolu vzdjemné silné koresponduji. Ze ziskanych po-
znatkll je moZné urcit optimalni sloZeni nanostrukturniho mikrokompozitu a
definovat proces vyroby testovacich vzorkd.

Pro ovéfeni vyssi trovné homogenity navrzeného nanostrukturntho mikro-
kompozitu je definovdn druhy diagnosticky systém. Ten lze rozdélit do dvou
zékladnich &isti, a to dle druhu pusobiciho napéti. Stejnosmérné napétové
zkousky zahrnuji analyzu resorp¢nich proudéi pomoci matematickych ope-
raci (Ir), analyzu zavislosti vodivostniho proudu na pfiloZeném napéti (J-E) a
analyzu zbytkového naboje (PEA). K tomuto tcelu bylo navrZeno a sestaveno di-
agnostické zafizeni. Skupinu zkousek stfidavym napétim tvoii Sirokopdsmovéa
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dielektrickd spektroskopie, analyza ¢aste¢nych vybojti (CV) a matematické zpra-
covani frekven¢nich zévislosti komplexni relativni permitivity do modifiko-
vanych diagramu (e”=f(¢’)). Ziskané vysledky navrZzeného nanostrukturniho mi-
krokompozitu jsou konfrontovany s vysledky bézné pouzivanych tfislozkovych
kompozitt. Pro celistvost tohoto vyzkumu jsou srovnény i zdkladni dielektrické
parametry jednotlivych materidlt [elektrickd pevnost (EP), ztratovy Cinitel (tg 6),
vnitfni rezistivita (oy)].

Faze I: Navrh a vyvoj nanostrukturniho mikrokompozitu

Stanoveni Vybér .
. o Reserse
souboru jednotlivych o
. o > ” -< soucasného
diagnostickych slozek
5 stavu
metod kompozitu

Y

T 1
Faze II: Syntéza nanostrukturniho mikrokompozitu

* + V ¢ Vyroba

vzorkt
Charakteristika Analyza Studium vlivu
jednotlivych vlivu povrchové jednotlivych <—|—
fazi Upravy plniva slozek *
| Finalizace
] Y ¥ ¥ nanostrukturniho
BDS RRK | | EVR | | BDS | | TTB | [ XRD mikrokompozitu

Faze III: Ovéfeni vys$si irovné homogenity nanostrukturniho mikrokompozitu

; .
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diagnostickych jednotky
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] ¥ v
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Ep tg d v BDS | [e"=f(¢) cv Ir J-E PEA

Obrazek 19: Diagram  ndvrhu, vyvoje a ovéfeni nanostrukturniho
mikrokompozitu

40



NASTROJE PRO ANALYZU JEDNOTLIVYCH FAZ{
KOMPOZITU A OVERENI UROVNE DISPERZE PLNIVA

této Casti textu jsou popsany ndstroje analyzy jednotlivych fazi (sloZek)
V kompozitu. Vedle dnes castéji vyuzivanych diagnostickych metod, jako je
sirokopdsmové dielektrickd spektroskopie nebo rentgenova difrakéni analyza,
jsou zde popsédny principy méficich postuptt méné pouzivanych metod, kterymi
jsou analyza redukovanych resorpénich k¥ivek a metoda napéfové odezvy, resp.
jeji prodlouzend verze. Pro analyzu napéfové odolnosti bylo zvoleno silné ne-
homogenni elektrické pole. Tento soubor metod a technik slouZi velmi dobie k
posouzeni vhodnosti vybéru spravného komponentu kompozitntho materidlu v
navaznosti na doposud ziskané poznatky. Zajimavosti je, Ze v této kapitole jsou
shrnuty postupy méfeni ze t¥i Evropskych pracovisf (Ceska republika - ZCU,
Slovenska republika - UNIZA a Madarsko - BME), které se vzdjemné doplriuji.

6.1 SIROKOPASMOVA DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Dielektricka spektroskopie, jak ndzev napovida, je technika pro analyzu dielek-
trickych vlastnosti v Sirokém rozsahu frekvenci. Zaklady této metodé poloZili
Clausius, Mossoti, Maxwell nebo pozdéji Debbey, Kirkwood a Wood, ktefi
prispéli velkou mérou k popisu chovani dielektrickych materiali v elektrickém
nestaciondrnim poli [100]. Zdkladnimi parametry pro vyhodnoceni jsou ampli-
tudy proudu I, (A), napéti U, (V) a jejich vzajemny fazovy posun ¢ (°) [101]. Pro
analyzu vlastnosti bylo vyuzito dvou méficich zafizeni. Jedna se o laboratorni
zatizeni Novocontrol Alpha A a pfenosnou diagnostickou jednotku IDAX 350.
Principem metody méfeni u aparatury Novocontrol Alpha A je pfivedeni
stfidavého napéti poZzadované frekvence na vzorek a méfeni napéti u(t) a proudu
i(t). Z téchto parametrii poté miize byt ur¢ena amplituda proudu I, a fazovy thel
zékladni harmonické i*(t) pomoci Fourierovy transformace (FT) ze signalu i(%).
Mimo to dojde k potlaceni vSech frekvenénich slozek signalu i(t), kromé tizkého
pdsma frekvenci se sttedem kolem frekvence generatoru, coz ma za nasledek
redukci ruseni a zvySeni citlivosti méfictho systému [102]. Princip této metody
je graficky zndzornén na Obrazku 20. Pro toto méfeni bylo pouZito plochych
vzorki (40x40X0,3£0,1 mm) a méfeni probihalo v rozsahu frekvenci o,5 Hz az
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1 MHz a rozsahu teplot -60 °C aZ 100 °C pfi napéti 1 V. Fotografie laboratorniho
zafizeni je uvedena v Pfiloze A.

u(t) i(t)

@/ Vzérek @

UO IO/ (P

Obrazek 20: Blokové schéma Novocontrol Alpha A [102]

Prenosna méfici jednotka IDAX 350 je ur¢ena primdrné pro analyzu izola¢nich
systému v transformatorech, generatorech, priichodkach nebo kabelech. V po-
rovndni s predchozim pfipadem, kdy je ur¢ovana impedance, je zde primdrnim
parametrem komplexni kapacita (C'), z niZ je poté uréovan ztratovy Cinitel (tg J)
a permitivita (e,) [103]. Vnitini zapojeni diagnostické jednotky je zndzornéno na
Obrézku 21. V tomto piipadé byly pouZity plosné vzorky (100X 100x140,1 mm)
v rozsahu frekvenci 0,001 Hz do 10 kHz pfi okolnich podminkach Standardniho
prosttedi B dle CSN EN 60212 [104]. Fotografie métici aparatury je uvedena v
Ptiloze A.

vV

Pfenosna jednotka

Obrazek 21: Blokové schéma IDAX 350 [103]

6.2 RENTGENOVA DIFRAKCNI ANALYZA

Rentgenové difrakéni analyza je metoda slouZici pro analyzu vnitini struktury
latek, pricemz zadkladem této metody je fakt, Ze rozméry krystalové m¥izky jsou
blizké vlnové délce rentgenového zateni. Pfi této metodé je bud'to praskovy
nebo plosny vzorek ozdfen monochromatickym svazkem rentgenového zéafeni,
ktery se pruzné rozptyluje na elektronech méfeného krystalu [105]. Difrakce
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rentgenovych paprskii vyplyvd z kombinace rozptyleni jednotlivych atomt a
interferenci vin rozptylenych témito atomy [106]. Sledovdanim difraktovaného
zéfeni 1ze charakterizovat vnitini strukturu pomoci intenzit a polohy (thlu) jed-
notlivych difrakci. Pro analyzu dispergovaného plniva byl proveden vypocet
velikosti krystaliti D, (nm) a mikrodeformaci €. (-), coZ je dano vztahy (17) a
(18)

Yx

D]/{ — ﬁ;- K COSGI (17)
B}
€= 1 coso’ (18)

kde ‘B? a ,B‘]g( je Cauchyho slozka, resp. Gaussova slozka integralni Sifky fy-
zikalniho rozsiteni difrakéni ¢ary, v, (m) je vinova délka zétfeni a 0 (°) je Braggtiv
thel [107].

Meéfeni experimentdlnich vzorkd (40x40x0,3+t0,1 mm) byla provedena na
automatickém praskovém rentgenovém difraktometru Panalytical X'Pert Pro
za pouziti médéné RTG lampy (IKa1 = 0,1540598 nm, 40 kV, 30 mA) a po-
lovodi¢ového ultra-rychlého detektoru PIXcel. Méfeni bylo provedeno v geo-
metrickém Bragg-Bretanové uspotfddani (Obrazek 22). Vysledky z difraktome-
tru byly vyrovnadny kfivkami Pearson VII, které nejlépe popisuji profil redlné
naméfenych difrakénich linif. Zafizeni PIXcel je uvedeno v Pfiloze A.

- -

\
| S )
\ Vzorek - /

S~ -

Obrézek 22: Princip rentgenové difrakéni analyzy [107]

Pro tplnost je nutno zminit také tzv. Millerovy indexy. Jednd se o systém
znaceni rovin uvnitf prostorové krystalické mfizky. Toto znaceni je zaloZeno na
nalezeni prisecikti s ttemi krystalografickymi osami, tj. hranami zakladni buriky.
Priise¢iky jsou analyzovany ve smyslu délky hrany nebo rozméru zdkladni
buriky. Reciproké hodnoty téchto priiseciku jsou pfevedeny spole¢nym délitelem
na co nejmensi celé ¢islo. Znadi se h, k, [ a v kulatych zavorkach je jimi definovana
rovina (h k I) [108]. Vyobrazeni vybranych rovin, vyskytujicich se v dalsim textu
préce, je zndzornéno na Obrazku 23.
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(222) (400)

Obrazek 23: Roviny odpovidajici Millerovym indextim v kubické plosné centro-
vané struktute [109]

6.3 ANALYZA ODOLNOSTI V SILNE NEHOMOGENNIM ELEKTRICKEM POLI

Elektrické pole, vznikajici v blizkosti vodivych ¢asti s nizkym polomérem
zakiiveni, mize byt definovano, diky svému charakteru, jako silné nehomo-
genni [110]. To znamend, Ze v daném misté maximdlni intenzita elektrického
pole nékolindsobné pfekracuje hodnoty intenzity elektrického pole v porovnani

7 M2z

se zbivajici ¢asti izola¢niho systému [111]. Tento jev mé za ndsledek sniZeni spo-
lehlivosti a omezeni Zivotnosti izola¢niho systému, ktery je dimenzovan na nizsi
uroven namédhdni. Jako piiklad 1ze uvést nami provedenou studii [112], kde byl
sledovén vliv defektu vodice velkého toc¢ivého stroje na deformaci intenzity elek-
trického pole v misté poskozeni.

Pro samotnou analyzu byly vytvofeny specidlni valcové vzorky (rozméry uve-
deny na Obrazku 24) a pouZity ocelové jehly s priimérem hrotu ~ 240 pm. Vzhle-
dem k faktu, Ze pouZity epoxidovy zdklad je vytvrzovan pii zvySené teploté,
bylo nutné pouzit specidlni silikonové formy vcetné zafizeni pro presné nasta-
veni vzddlenosti mezi elektrodami. Jednotlivé vzorky byly nasledné vystaveny
vysokonapéfové expozici za pouziti zdroje 230 V/ 25 kV. U kazdého vzorku byl
na hrotovou elektrodu pfipojen vodi¢, kterym bylo pfivedeno stiidavé napajeci
napéti 14 kV efektivni hodnoty o frekvenci 50 Hz. Druhd elektroda (médéna
péska) byla propojena vodi¢em se zemi. Kvtili moZnému povrchovému pfeskoku
napéti byly vzorky ponofeny do olejové ldzné eliminujici tento jev. PouZité
pfistrojové vybaveni je vyobrazeno v Pfiloze A. VSechny experimenty byly
provadény pfi podminkach standardniho prostfedi B. Hlavnim parametrem pro
tento vyzkum bylo ur¢eni minimdlni doby do prirazu, tedy stanoveni doby
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vzniku priirazného kandlu u prvniho ndhodného vzorku z testovaného vybéru,
v zévislosti na pfidanych slozkach (1 sada obsahovala 5 vzork).

et .
! ,"’ I
Lo H I
Vzorek /,/’: |
e J :
©D5KkV ;==5 N .
Ry Eppipt—] I 2 :
|
230 V : O 40 mm g :
|
l\_ _ o _____a4

Obrazek 24: Princip méfeni a rozméry vzorkl

Pro zjisténi lokdlnich maxim intenzity elektrického pole byl pouzit zjed-
nodudeny model v programu COMSOL Multiphysics (Obrazek 25 se za-
chovanim skute¢nych rozmért vzorkt a jehel. P¥i samotném vypoctu byla brana
v potaz relativni permitivita samotné pryskyfice (e, = 2,95), pryskyfice s disper-
govanym plnivem (e, = 3,43) i dielektrické bariéry (e, = 2,3).

Napétova elektroda 14000 V

Bariéra 25 pum Vyorek ~R=120 Olejova lazen
= m
£-23 zore K £-23

E=viz text

Zemnici elektroda

Obréazek 25: ZjednoduSeny model pro urceni miry homogenity elektrického pole
Ze ziskanych hodnot intenzity elektrického pole byla nésledné ur¢ena mira
homogenity elektrického pole # (-), tzv. Schwaigertv faktor, dle vztahu (19)

_u 1
=73

Emax, (19)
kde U (V) je pfiloZené napéti, d (m) je vzdalenost elektrod a Emax (V/m) je ma-
ximalni hodnota intenzity elektrického pole v daném uspotfddani [113]. U vSech
tf{ uvaZzovanych variant byla intenzita elektrického pole Emax = 1,1-107 V/m.
Timto krokem bylo zjisténo, Ze pole je v tomto pfipadé opravdu silné neho-
mogenni a to pfiblizné #=0,12 pro vSechny vyse uvedené piipady. V idedlnim
pfipadé deskového uspotfadani je =1 [114].

Zobrazeni prirazného kanalu bylo realizovdno pomoci pocitacového tomo-
grafu v|tome|x 240 CT se 180 kV generatorem and 1 MPixelovym detektorem.
Mgéfici proud byl 260 uA a napéti paprsku 70 kV.
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6.4 METODA NAPET OVE ODEZVY A PRODLOUZENE NAPET OVE ODEZVY

Metoda napétové odezvy byla vyvinuta na Technické a hospodéfské univerzité
v Budapesti pro vyzkum kabelti s izola¢nim systémem olej-papir [115]. S postu-
pem casu a s vyvojem novych izola¢nich systému byla i tato metoda vyuzivana
v souladu s aktudlnimi trendy [116]. V tomto pfipadé byla vyuZita pro analyzu
vlivu vazebného ¢inidla na niZe uvedené parametry, coZ je ptivodnim vysledkem
této diserta¢ni prace. Zdkladem méfeni je analyza smérnic vybijectho a zota-
veného napéti. Casovy diagram pro méfeni je znidzornén na Obrazku 26. Po
nabijeni v ¢ase f;,=1000 s je na izola¢nim materidlu zméfeno vybfijeci napéti Uy(t)
v Case t;5,<0,5 s. Po 5 sekundach zkratovéni (f4.) je na nabité izolaci méfeno zo-
tavené napéti U,(t) v intervalu t,,,=(0,1...2 s) [115-117].

A
uch
_ U,(t)
<
B S,
5 S,
Z
U,(t)
ten tiay tach trup
Cas (s)

Obrazek 26: Casovy diagram metody napéfové odezvy [117]

Smérnice vybijeciho napéti, znacend jako S; (V/s), je pfimo timérna vodivosti
analyzovaného dielektrického materidlu a lze charakterizovat rovnici (20)

S, = YVR Uol
€0

(20)

kde U, (V) je pfiloZené napéti v okamziku nabijeni a yyr (A/V:-s) je mérna vodi-
vost izola¢niho systému. Na druhé strané smérnice zotaveného napéti, znacena
Sy (V/s), je pfimo timérnd intenzité polariza¢nich procesti a je dana rovnici (21)

5, = Pvr o, (21)
€0

kde Byr (A/V:-s) je polariza¢ni vodivost, charakterizujici intenzitu polariza¢nich
procesti. Méfenim téchto dvou smérnic 1ze tedy snadno charakterizovat dva fy-
zikdlni déje odehravajici se ve struktufe dielektrika [115].

V piipadé, Ze dojde ke zméné doby nabfjeni resp. vybijeni, mohou byt pozo-
rovany riizné polarizaini mechanismy. Z tohoto dtivodu byla metoda napétové
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odezvy “prodlouZzena” [117]. Navic 1ze rozloZeni ¢asovych konstant relaxa¢nich
polarizaci vypocitat a odhadnout pomoci itera¢ni metody [117]. Pfi tomto
vypoctu se pouzivd ekvivalentni obvod izolace s R-C vétvemi (Obrazek 27).

R RpZ an

CO__ RO s EEn

C,, Co Cpn |

Obrazek 27: Ekvivalentni obvod izola¢niho systému [117]

Podle tohoto obvodu lze pocate¢ni strmost zotaveného napéti izolace
vypocitat jako soucet zotavenych napéti pro kazdou polarizacni R-C vétev (22)

Sr:ZSri:Z T ‘/ (22)

kde relaxa¢ni doba 7 (s) a zbytkové napéti Ucy; (V) kapacity C,; po nabijeni a
vybfijeni jsou dany vztahy (23) a (24)

T = Rypi - Co, (23)

o lach

e, (24)
kde U, (V) je nabijeci napéti, ¢, (s) je ¢as nabijeni, 4, (s) je Cas vybijeni a T,,; (s)
je ¢asovd i-tého polariza¢niho procesu ddna vztahem (25)

ten
Tpi

Ucpi = Ug, - (1 —e

Tpi = Ryi - Cpi- (25)

Itera¢ni metoda stanovuje pomér kapacit C,; a C, pro polarizaéni procesy v in-
tervalu od 0,1 do 10000 s.

Ploché vzorky (100 x 100X 14+0,1 mm) byly pfed méfenim kondiciovany (25 °C,
35 % RH) a poté byl umistény mezi véalcové elektrody s primérem 35,6 mm.
Nabfjeci napéti bylo stanoveno na 1000 V a nabijeci ¢as byl 4000 s. Zotavené
napéti bylo méfeno 20 krét v rozsahu 1 az 2000 s. Méfici pracovisté je zobrazeno
v Ptiloze A.

6.5 METODA REDUKOVANYCH RESORPCNICH KRIVEK

Dielektrickd absorpce je nestacionarni déj probihajici v dielektriku pfi pfiloZeni
stejnosmérného napéti, pricemz dielektricky materidl neni schopen nédsledovat
skokovou zménu napéti. To znamend, Ze nabiti dielektrika trva uréitou dobu,
coZ je charakterizovdno tzv. relaxa¢ni konstantou. To samé plati pro jev vybijeni
[71,72]. V tomto pfipadé je pozornost vénovana pravé vybijecimu jevu a jeho
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projevu v ¢asové proménném resorpénim proudu. Resorpéni proud mtize byt
poté matematicky upraven do podoby redukovanych resorpénich kiivek (RRK)
[12,118]. Matematické transformace jsou ddny rovnicemi (26) a (27)

X =1In(t) — In(15), (26)

Y = ABS[In(i;) — In(i15)], (27)

kde X a Y(-) jsou transformované osy, t (s) je €as, it (A) je proud v &ase t a
izs (A) je proud v 15. sekundé. Hlavnim parametrem pro hodnoceni vysledku
je smérnice linedrni ndhrady z transformovanych bod®. Obecné plati, ze ¢im
vy$$i je smérnice linedrni ndhrady, tim vice brani materidl akumulaci naboje ve
své struktute. DtleZité je také spravné zvolit transformaéni interval. Obecné je

pouzivan interval od 15 do 300 sekund. Procedura transformace je zndzornéna
na Obrazku 28.

Transformadni
interval
_—
Cas (s)
- A )
4
/
4

<

hel

5

o —~

g, >z
\E >'i
&

) ——RRK

2]
& -=--=Linearni ndhrada

>
Y >

X()

Obrézek 28: Transformace resorpéniho proudu do RRK

Pro toto méfeni byl pouzit elektrometr KEITHLEY 6517A s elektrodovym
systémem KEITHLEY 8009. Ploché vzorky (100x100x1+0,1 mm) byly pfed
méfenim kondiciovany jako v predchozim piipadé (25 °C, 35 % RH) a zkra-
tovany (24 h) pro odvedeni elektrostatického nédboje. Pfi samotném méfeni
bylo na vzorky nejprve pfivedeno stejnosmérné napéti o velikosti 1000 V po
dobu 3600 s. Po odpojeni stejnosmérného napéti byl méfen resorpéni proud az
do 600 s. Priibéh proudu byl zaznamendvan pomoci skriptu VEE Pro. Trans-
formaéni interval byl v tomto pfipadé stanoven v rozmezi 15 aZ 300 s. Vhodnost
zvoleného intervalu ilustruji statistické ukazatele v Pfiloze C. Tato metoda pro
ovéfeni vlivu vazebného plniva dosud nebyla pouZita. Z tohoto dtvodu lze tvr-
dit, Ze vysledky prezentované v dalsi ¢asti textu jsou ptivodnim pfinosem této
diserta¢ni prace. Métici pracovisté je znazornéno v P¥iloze A.



SYNTEZA VNITRNI STRUKTURY NANOSTRUKTURNIHO
MIKROKOMPOZITU

nésledujici kapitole jsou popsany jednotlivé slozky a jejich parametry s

vyuzitim diagnostickych postuptt definovanych v Kapitole 6. Pozornost je
déle vénovéana i analyze vlivu povrchové tpravy plniva na dielektrické vlast-
nosti kompozitu.

7.1 POJIVO

Pojivo, nebo také matrice, je jakykoliv materidl nebo latka, kterd spojuje ¢&i
prosycuje jednotlivé faze kompozitu, coz vede k vytvofeni soudrzného celku.
Zakladnim pozadavkem pro vhodné pojivo je troven jeho soudrznosti s plni-
vem a nosnou slozkou a déle také smacivost a chemickd inertnost na oblasti
mezifaze jednotlivych slozek [56].

ZAKLADNI VLASTNOSTI A APLIKACNI VYHODY POJIVA

Vhodnym pojivem byla zvolena priimyslovd epoxidova pryskytice Epoxylite
3750 LV od spole¢nosti Elantas na bazi Bisphenol-A Epichlorohydrin, coz jsou
zékladni slozky pro polymerizaci Bisphenol-A Diglycidyl Ether (Obrazek 29).
Vybrand pryskyfice je v primyslu vyuzivdna diky svym vlastnostem [119],
mezi néz patfi napf. nizka viskozita pfi zpracovani a vysoka vazebna pevnost.
Ptikladem pouziti mhZe byt impregnace vinuti elektrickych stroji vakuové tla-
kovym zptisobem. Doba gelace zvolené pryskyfice je 84+2 min p¥i 160 °C. Doba
vytvrzeni se pohybuje v rozmezi od 4 do 6 hodin pfi 140 °C nebo 3 aZ 4 hodiny
hodiny pfi 160 °C [119]. Proces reakce vytvrzeni je ilustrovan na Obrazku 30.

CHs3

/O\ | (?H 9H3 /O\
H,C—HC—CH, OOQOO—CHz—CH—CHZ O@Q@O-CHQ—HC—CHZ
C . CHs

Hs

Obrazek 29: Strukturni vzorec Bisphenol-A Diglycidyl Ether [120]
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Obrazek 30: Priabéh reakce vytvrzeni epoxidové pryskyfice - a) monomery v do-
daném stavu, b) tvorba linedrnich fetézcu, c) troveri gelace, d) plné
vytvrzeny stav (pfevzato z: [121])

Hustota epoxidové pryskyfice Epoxylite 3750 LV je 1,12 g/cm3. Dle vyrobce
[119] je tato pryskyfice vhodnd pro tocivé stroje spadajici do teplotni tfidy
H (180 °C), coz specifikuje norma CSN EN 60085 [122]. Dalsim daleZitych
aspektem pro dalsi vyzkum je fakt, Ze pryskyfice neobsahuje ve své struktufte
pfidavnd rozpoustédla [119], kterd by mohla negativné reagovat s povrchem pl-
niva a nosné slozky.

Zakladni dielektrické parametry pryskyfice 3750 LV jsou zndzornény v Ta-
bulce 3, ptitem? méteni probihalo dle principti uvedenych v norméch CSN
(CSN IEC 250 [123], CSN IEC 93 [124], CSN EN 60243-1 [125]) za podminek stan-
dardniho prostfedi B. Vzhledem k tomu, Ze se jednd o obecné zndmé postupy,
nejsou jiz v textu bliZe popisovany. Dil¢i hodnoty jsou uvedeny v Pfiloze C.

Tabulka 3: Méfené dielektrické vlastnosti pryskyfice 3750 LV

Parametr Hodnota Parametr Hodnota
tg o ()" 0,00332 po (Qm)** 6,28 -1012
& ()7 2,95 pir () 1,57
C (pP* 48 Ey (kV/mm) 37,02

*500V, AG; ** 500 V, DC
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SIROKOPASMOVA DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Vedle zdkladnich dielektrickych parametrti, uvedenych v Tabulce 3, byla epoxi-
dova pryskyfice charakterizovéna i z hlediska frekvenéné-teplotnich zévislosti
obou slozek komplexni relativni permitivity (¢*) za pomoci Sirokopasmové
dielektrické spektroskopie (Novocontrol Alpha A). Chovani redlné a ima-
gindrni ¢asti komplexni relativni permitivity je zndzornéno na Obrazku 31. Z
naméfenych hodnot je patrné, Ze vybrand pryskyfice vykazuje stabilitu relativni
permitivity pfi standardnich provoznich podminkach. Pfi pohledu na ztratové
¢islo je ale patrné, Ze je zde i vedle mirnych relaxaci zptisobenych segmentalnimi
pohyby malych molekuldrnich jednotek, postrannich fetézci a aromatickych
substitu¢nich skupin [126] i vyraznd vodivostni sloZka, kterd je teplotné zavisla.
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Obrazek 31: Frekven¢né-teplotni  zdvislost slozek  komplexni relativni
permitivity

RENTGENOVA DIFRAKCNT ANALYZA

Z provedenych Setfeni pomoci rentgenové difrakéni analyzy je patrné, Ze se
jednd o amorfni materidl. To symbolizuji velmi Siroké difrakce (6 — 8 stupiiti
ve 8kdle difrak¢nich dhld 26), které jsou zndzornény na Obrazku 32. Tyto
difrakce, resp. jejich pozice na ose x, odpovidaji vysledkiim prezentovanych
studif [127, 128] a mohou byt pouZity pro dalsi materidlové srovndani.

ANALYZA ODOLNOSTI V SILNE NEHOMOGENNIM ELEKTRICKEM POLI

V rédmci provedenych Setfeni byl bran zfetel také na schopnost epoxidové mat-
rice odolavat silné nehomogennimu elektrickému poli, resp. jejich nasledktim v
podobé degradace vybojovou ¢innosti. Obrazek 33 zndzoriiuje priirazny kanal
pomoci CT technologie, pficemZ minimélni doba do tplného prirazu byla 6,82
hodiny pfi podminkach uvedenych v Kapitole 6.3. Na tomto obrdzku je patrny
slaby prtirazny kandl bez zjevného vétveni. To lze pfisuzovat silné vazebné pev-
nosti matrice v dokonale vytvrzeném stavu.
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Obrazek 32: Difraktogram pryskytice Epoxilite 3750 LV
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Obrazek 33: Vizualizace prirazného kandlu v pryskyfici Epoxilite 3750 LV
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7.2 PLNIVO A JEHO POVRCHOVA UPRAVA

Plnivem se rozumi ¢astice pfidavané do zakladniho materidlu - pojiva, nej¢astéji
z dtivodu zlepseni nékterych jeho vlastnosti. Dle marketingové studie [129] je
ro¢né vyuzito vice neZ 50 milionti tun plniv v rtznych aplika¢nich oblastech.

ZAKLADNI VLASTNOSTI A APLIKACNI VYHODY PLNIVA A POVRCHOVE
UPRAVY

Jako plnivo navrhovaného kompozitu byl z divodu své chemické a fyzikalni
stability, Zdruvzdornosti a také diky svym vybornym elektroizola¢nim vlastnos-
tem zvolen oxid hofecnaty (MgO) ve formé nanocastic s primeérnou velikosti
20 nm od spole¢nosti NanoAmor [130], ktery se v pfirodé vyskytuje jako mi-
neral periklas [131]. Vedle uvedenych materidlovych vlastnosti se vyznacuje i
relativné nizkou cenou. Teorie uvedené v [35] vyzdvihuji pozitivni vliv oxidu
hofecnatého nanometrickych rozmért na redukci naboje zachyceného ve vnitfni
struktufe materidlu pfi objemu plnéni od 0,5 — 2 %. S pfihlédnutim k prove-
denym piredbéZnym méfenim zdkladnich elektrickych vlastnosti (Obrazek 34 a
Pfiloha C) a vySe prezentovanym poznatk@im byl optimalni hmotnostni pomér
stanoven na 1 % hmotnosti. Objemova hustota pouzitych MgO nanocastic je
0,3 g/cm3. Specificka plocha povrchu nanocastice je 60 m?/g . V zavislosti na
rovnici (4) by pfi spravné provedené disperzi nanocdstic byla jejich primérna
vzdalenost pfiblizné 30 nm. Dle [57] dopliiuji vhodnost pouziti dalsi parametry,
jako je sitka zakdzaného pasu 7,8 eV a vnitini rezistivita vétsi nez 107 (Q-m, coZ

YV s

je z bézné pouZivanych oxidl nejvyssi hodnota.

tg 0 (-) | o
interval: 0 - 0,0 —m— Cista EP
prirtstek: 0,001 —@— EP+0.5% MgO

EP+0,75% MgO
—wv— EP+1% MgO
EP+1,25% MgO
E, (V) e ()
interval: 36.- 44 interval: 2,8 - 4

prirastek: 1, prirtstek: 0,24

, (Qm)
Y intefval: 5-10- 6-10°
prirastek: 1,1-10"

Obrazek 34: Pavucinovy graf zakladnich dielektrickych parametrt pro rtizné
trovné plnéni
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Jak jiz bylo definovdno v Kapitole 1.3, pro zvySeni tirovné disperze plniva je
moZzné pouzit vazebné ¢inidlo napf. na bazi silanu. V obecném tvaru Ize sila-
nové ¢inidla zapsat jako R(CH,),SiX;, kde zdkladem molekuly silanu je kiemik
Si a dva funkéni substituenty (R, X), které zajistuji vazebny efekt mezi anorga-
nickym plnivem a organickou matrici [132]. Substituent X reprezentuje hydroly-
zovatelné skupiny (napf. methoxy, ethoxy, alkoxy) a substituent R reprezentuje
organofunkéni skupinu pfipojenou k atomu kfemiku hydrolyticky stabilni vaz-
bou [133]. VétSina vazebnych ¢inidel obsahuje tfi hydrolyzovatelné skupiny X a
jednu organofunkéni skupinu R [134].

Reakce vybraného vazebného cinidla (7y-Glycidoxypropyltrimethoxysilan) s
oxidem hofe¢natym je zndzornéna na Obrazku 35. Po hydrolyze hydrolyzova-
telné skupiny dochdzi ke vzniku odpovidajici molekuly silanolu. Déle nésleduje
proces chemisorpce, coz vede k tvorbé vodikové vazby mezi molekulami silanolu
a “OH skupinami na povrchu nanoplniva [134]. Vlivem kondenzac¢ni reakce do-
jde ke vzniku kovalentné vdzané polysiloxanové vrstvy na povrchu nanoplniva
za soucasného uvolnéni vody [135].

o % t Bt He
/~ Ot { /
H2C/\ \/\ 2/\/ ot ° 30 3] \ \/\CHZ/\S OCH + 3CH30H
OCH; Hydrolyza OCH3
Chemisorpce Tvorba vodikovych
H2 H vazeb
/ N / \ / N \
CH,
bt
o g \/\ /\O”H "o Mgo
2 CH,; .
OH H Castice
He
OH H
P / N\, /N / \ /
CH, /O
Kondenzace Polysﬂoxanova vrstva
kovalentné vazana
Hz Hz Hz k povrchu castice
/
\ / \CHZ/ \ o
H2 H2 HO
‘ HO
o \ / \ / Nai / N o MgO

Ho ) Castice
He M H HO

/\/\/\/\l o
\

+ Hzo
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Obrazek 35: ZjednoduSena reakce <y-Glycidoxypropyltrimethoxysilanu s povr-
chem oxidu hote¢natého [137-139]

Volné organofunkéni skupiny, které v dusledku pitisobeni odpudivych sil

sméfuji od nanocastice, poté sndze reaguji v interakci s matrici a dochédzi k vy-
tvofeni kovalentni vazby [136] (Obrazek 36).
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Obrazek 36: Interakce vazebného ¢inidla s polymerni matrici [121,137-139]

Pro schopnost reagovat s rliznymi druhy pojiv byl pro tento vyzkum vybréan
jiz dfive uvedeny <-Glycidoxypropyltrimethoxysilan od spole¢nosti Sigma-
Aldrich, déle v textu uvadén symbolem GLYMO. Jednd se o vazebné ¢inidlo
ze skupiny epoxisilanti, konktrétné o organofunckni trialkoxisilan vyuZzivajici
vysokou reakceschopnost mezi epoxidovymi kruhy a amino skupinami [132].
Hustota zvoleného vazebného ¢inidla je 1,07 g/cm?3 a jeho smacivost je 331 m?/g
[140]. Pro urcéeni spravného mnoZstvi vazebného ¢inidla 1ze vychazet z rovnice
(28)

x.=2.f, (8)

kde X, (g) je mnozstvi vazebného ¢inidla k vytvofeni miniméalni vrstvy, A (m?/g)
je specificky povrch nanocastice, w (m>/g) je smacivost vazebného ¢inidla a f (g)
je hmotnost nanoc¢dstic [66]. V ndvaznosti na rovnici (28) bylo uréeno mnozZstvi
GLYMO jako 18,12 % z celkové hmotnosti nanocastic. Pro zvyseni elektrokine-
tického potencidlu povrchu mtiZze byt na nanoplnivo nejdfive aplikovdna kyse-
lina mravenci [35, 121] nebo kyselina fluorovodikova [141]. Tyto kyseliny vsak
do samotného vyzkumu zahrnuty nebyly a jsou v textu uvaddény pouze pro

aplnost.

SIROKOPASMOVA DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Diky technologické vybavenosti pracovisté Katedry technologii a méfeni bylo
moZzné analyzovat chovani slozek komplexni relativni permitivity i u samotného
plniva bez matrice (Obrazek 37). To bylo za pomoci ru¢niho lisu slisovdno
do tvaru pelet a nédsledné diagnostikovdno pii stejnych podminkéch jako v
pfedchozim pfipadé. Vzhledem k tomu, Ze se jednd o ptvodni vysledek,
miize byt znalost chovani praskového plniva oxidu hofe¢natého v zévislosti
na frekvenci a teploté pro védni obor velmi p¥inosnd. Zmény obou parametrti
jsou nejvyraznéjsi opét pfi nizkych frekvencich a vyssich teplotach (vodivostni
slozka). Nedochdazi vSak k takovému nértistu jako u samotné epoxidové matrice
a nejsou zde viditelné polariza¢ni mechanismy, coz svédci o nepoldrnosti daného
materidlu. Tato skutecnost je diilezitd také tim, Ze vyrazné lepsi teplotni stabilita
plniva muiZe redukovat vlastnosti vyse uvedeného epoxidového zdkladu [142].
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Obrazek 37: Frekven¢né-teplotni  zdvislost  sloZzek  komplexni relativni
permitivity

RENTGENOVA DIFRAKCNTf ANALYZA

Pomoci rentgenové difrakéni analyzy byly také studovany vzorky polymerniho
zékladu s dispergovanyn plnivem. Diky této technice je moZné sledovat, zda
pfidanim jednotlivych sloZzek nedochdzi k nezddoucim chemickym reakcim
[143]. V porovnani s pfedchozim pfipadem (Obrazek 32) jsou navic patrné uzké
difrakéni linie odpovidajici standardu MgO podle ICDD databaze (Obrazek 38).
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Obrazek 38: Difraktogram MgO v epoxidové matrici a jeho XRD standard [144]



Na tomto difraktogramu, jsou vyraznéji zaznamenany pouze difrakéni linie
MgO (200) a (220). Ostatni linie jsou slabé, nebo je nepozorujeme viibec. Analyza
profilu difrakénich linii (200) prokdzala, Ze velikost oblasti koherentniho roz-
ptylu rentgenového zafeni (krystalit(i) je ve vSech pfipadech cca 23 — 25 nm a
mikrodeformace je relativné nizka (0,0022 — 0,0025). Matematickou tpravou a
dekonvoluci difrakce epoxidové matrice Ize mirné zvyraznit i ostatni difrakéni
linie MgO (Obréazek 39). Pro pfipad povrchové upravenych nanocastic je vidi-
telny mirny pokles intenzity u difrakénich linii v porovnani s neupravenymi
¢asticemi, coz miZe potvrzovat teorii tvorby polysiloxanové vrstvy na povrchu
¢astice [145,146]. Stejny tvar znaci, Ze pfidanim vazebného ¢inidla nedoslo ke
zméné struktury MgO [147]. Z provedenych Setfeni je také patrné, Ze plniva je
uvniti matrice pfiblizné 1 %, coz také znaci dobrou troven disperze.
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Obrazek 39: Difraktogram MgO bez difrakce epoxidové matrice

ANALYZA ODOLNOSTI V SILNE NEHOMOGENNIM ELEKTRICKEM POLI

Pfidanim nanocastic oxidu hote¢natého do epoxidového zdkladu doslo ke
znaénému prodlouZeni minimélni doby do prtrazu. V tomto piipadé doslo
k prtrazu po 32,143 hodindch. ZvySeni doby do priirazu zmitiuji napfiklad i
dalsi studie [148-151]. Pfi analyze pomoci CT technologie (Obrazek 40) je vi-
ditelné, Ze dochdzelo k pocdtku tenkého vétveni v oblasti hrotu, které déle
viak neni CT technologii zobrazeno. HrubSimu vétveni zabrafiuji silné che-
mické vazby a interakce mezi pryskyfici a plnivem, coZ podporuje odolnost viici
¢aste¢nym vybojim [152, 153]. Obecné také vedou k omezeni pohybu volnych
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nosic¢t naboje, coZ mé za nésledek zvyseni schopnosti neutralizace kladnych a
zdpornych nosi¢ti naboje injektovanych do dielektrika [154]. Autofi studie [155]
se domnivaji, Ze pfidanim nanoplniva bude vysledné rozloZeni intenzity elek-
trického pole v blizkosti hrotu rovnomérnéjsi, jelikoz nosi¢e nédboje emitované z
hrotu jehly mohou byt snadnéji zachyceny. To mé za nasledek formovani prosto-
rového néboje stejné polarity jako méd napéfové elektroda. Tento efekt vede ke
znatnému sniZeni intenzity elektrického pole v oblasti napé&tové elektrody, coz

bylo obecné potvrzeno modelovymi piiklady v Kapitole 4.

Napétova
elektroda

Obrazek 40: Vizualizace priirazného kandlu v pryskyfici s dispergovanym plni-
vem MgO

VLIV FUNKCIONALIZACE POVRCHU NA VLASTNOSTI KOMPOZITU

Vliv vazebného ¢inidla byl sledovan pomoci nékolika metod uvedenych v
pfedchozi kapitole. Plnivo s aplikovanym vazebnym cinidlem dispergované v
epoxidovém zdkladu bylo srovnavano s kompozitem obsahujicim plnivo bez po-
vrchové tpravy.

Sirokopdsmovd dielektrickd spektroskopie

Prvni ze zminénych diagnostickych metod je analyza sloZek komplexni relativni
permitivity. Toto méfeni bylo provedené na univerzité v Ziling v laborato¥ich
Katedry méfeni a aplikované elektrotechniky v ramci praktické stdZe v pro-
gramu ERASMUS+. Méfeni probihalo pfi podminkach standardniho prostfedi B
s vyuzitim pfenosné diagnostické jednotky IDAX. Frekvenc¢ni zavislosti pro jed-
notlivé parametry komplexni relativni permitivity jsou zndzornény na Obrazku

41 a 42.
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Obrazek 41: Vliv povrchové tpravy plniva na frekven¢ni zavislosti redlné casti
komplexni relativni permitivity
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Obrazek 42: Vliv povrchové tpravy plniva na frekvencni zavislosti redlné ¢asti
komplexni relativni permitivity

Diky modifikaci povrchu nano¢astic doslo k poklesu redlné ¢asti €* v priméru
0 8 %. Tento parametr charakterizuje miru polarizovatelnosti matrice, plniva
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a jejich vzdjemného rozhrani. Zminény pokles mtize byt zptsoben zménou
stupné zesiténi vlivem reakce polymernich skupin, které reaguji s molekulami
vazebného ¢inidla na povrchu nanocastice a vytvafi linedrni polymerni fetézce

v oblasti mezifdze [156] (Obréazek 43).

Castice matrice vazebné ¢inidlo

Obrazek 43: Interakce polymerniho zdkladu s modifikovanym a nemodifiko-
vanym povrchem nanocéstic [156]

Niz8i hodnota relativni permitivity zarucuje i niZ8i udrovent lokdlniho
namdahani elektroizola¢niho systému napf. v pfipadé nedokonalého technolo-
gického procesu vyroby izola¢niho systému elektrickych strojii a zafizeni, coz
je diskutovédno v Kapitole 4.3. Vysledky dale ukazuji, Ze ztratové ¢islo kompo-
zitu neni pfiddnim vazebného ¢inidla negativné ovlivnéno, coZ potvrzuji i dalsi
dosud provedené studie [156, 157].

Metoda redukovanijch resorpénich kiivek

Dal8im nastrojem, ktery byl vyuZit pro studium vlivu povrchové tpravy jsou
redukované resorpéni kfivky vyvinuté na Katedfe technologii a méfeni, FEL
ZCU v Plzni. Primérné hodnoty resorpénich proudti byly transformovéany do
redukovanych resorpénich kiivek (Obréazek 44) dle rovnic 26 a 27.

Z vysledkt je ziejmé, Ze i v piipadé tohoto parametru je patrny vliv povr-
chové tpravy, ktery symbolizuje vy$si smérnice linearni nahrady redukované
resorpéni kiivky. To mlize byt zplisobeno lepsi disperzi nanocédstic majici za
nésledek zvysSeni odolnosti viici injektovdni a generovani nosi¢ti ndboje v ob-
jemu dielektrika [63]. Dalsim d@ivodem je zvySeni hustoty hlubokych elektro-
novych pasti, ve kterych mohou zachycené nosice ndboje rekombinovat [158,159)].
To mé za néasledek redukci zbytkového nédboje po odpojeni stejnosmérného
napéti.
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Obrazek 44: Vliv povrchové tpravy na dielektrickou resorpci vyjadienou po-
moci redukovanych resorpénich kiivek

Metoda napétové odezvy a prodlouZené napéfové odezoy

Jak jiz bylo uvedeno dfive, jednd se o metodu vyvinutou na Technické a hos-
podéfské univerzité v Budapesti za tcelem diagnostiky kabelovych izolaci. V
tomto pfipadé byla tato metoda vyuZita pro analyzu vodivosti a stupné po-
larizace materiadlti s povrchové upravenym plnivem a plnivem bez povrchové
upravy. Originalnost tohoto méfeni je v tom, Ze pro dielektrika obsahujici plnivo
nanometrickych rozmért bylo pouZito poprvé. Z hodnot S; a S, (méfeno po
jedné sekundé vybfijeni) je patrné, Ze vodivost materidlu a stuperi polarizace je v
pfipadé kompozitu s povrchové upravenymi nanoc¢asticemi niZsi, coZ znazorriuje
Tabulka 4.

Tabulka 4: Vysledky méfeni prodlouzené napétové odezvy

Vzorek Sa(V/s) S+ (V/s)
Nemodifikovany 3,20 16,48
Modifikovany 2,25 15,33

Vedle metody napé&fové odezvy lze vyuzit i jeji modifikaci, a to metodu pro-
dlouzené napétové odezvy, jejiz princip je blize popsan v Kapitole 6.4. Touto
metodou lze analyzovat ¢asové konstanty relaxa¢nich dob polariza¢nich mecha-
nismu pomoci itera¢nich vypocth. Obrazek 45 znazortiuje rozloZeni relaxacnich
dob jednotlivych polariza¢nich mechanismf.
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Obrazek 45: Zmény relaxa¢nich dob polariza¢nich mechanismii

Z tohoto obrazku je jasné patrny vliv vazebného ¢inidla, kdy jeho aplikaci
doslo ke sniZeni relaxa¢nich dob jednotlivych polarizaci. Nejmarkantnéjsi je po-
sun polariza¢niho mechanismu majictho relaxa¢ni dobu 6309 s. Tento polarizaéni
mechanismus byl pfiddnim vazebného ¢inidla posunut na 794 s, coz je pfiblizné
8 krat nizsi relaxa¢ni doba nez v pfedchozim piipadé. Z hlediska teorie fyziky
dielektrik [71,72] je zndmo, Ze ¢im del3i je relaxac¢ni doba, tim vétsi jsou die-
lektrické ztraty. Tento nejvyraznéjsi polariza¢ni mechanismus mé ovSem témeéf
dvojndsobnou intenzitu oproti ptivodnimu stavu. Nicméné z celkového pohledu
na problematiku vsak jasné vyplyva pf¥inos ve zkraceni relaxa¢nich dob u vsech
péti detekovanych polariza¢nich mechanismi.

VSechna provedend Setfeni dokédzala, Ze vlivem vazebného ¢inidla bylo
dosaZeno zlepSeni sledovanych parametrti. U hodnot redlné slozky komplexni
relativni permitivity doslo k jeji redukci o 8 %. Déle doslo ke zvySeni smérnice
linedrni ndhrady u redukované resorpéni kiivky piiblizné o 6 %. Vedle toho
doslo také ke zna¢nému sniZeni vodivosti S; a redukci stupné polarizace Sy 0 9
%. Dalsi analyzou bylo zjisténo zna¢né sniZeni relaxacnich dob jednotlivych po-
lariza¢nich mechanismii. Pfi pohledu na vyse uvedena procentudlni vyjadfeni
1ze konstatovat, Ze vysledky provedenych méfeni spolu velmi dobte korespon-
duji a lze je povaZovat za relevantni. P¥itomnost vazebného ¢inidla byla navic
potvrzena i pomoci rentgenové difrakéni analyzy. Vysledky méfeni zdkladnich
dielektrickych parametrti, uvedenych v Ptiloze C, také podporuji vysSe uvedené
poznatky:.
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7.3 NOSNA SLOZKA

Nosnou slozkou, neboli také vyztuzi, se rozumi ¢ast kompozitntho materidlu
majici primarné za tkol zvySeni mechanické pevnosti a tuhosti materialu [160].
V elektrotechnickych aplikacich se mtiZe nosna slozka chovat ¢aste¢né také jako
dielektricka bariéra. Toto tvrzeni plati hlavné u systémt obsahujicich féliovou
nosnou slozku.

ZAKLADNI VLASTNOSTI A APLIKACNTI VYHODY NOSNE SLOZKY

V soucasné dobé disponuje trh relativné Sirokym spektrem vyztuzi. Pro elek-
trotechnické aplikace se jednd zejména o tkané, foliové &i vlakenné vyztuZze.
Vhodnou nosnou slozkou byla z davodu zajisténi vysoké elektrické pevnosti
vysledného kompozitu zvolena polyetylen naftaldtova (PEN) félie Teonex® Qs1
jmenovité tloustky 25 pm od spole¢nosti Teijin DuPont. Elektrickd pevnost f6lie
PEN Teonex® Q51 je dle vyrobce [161] 300 kV/mm (plati pro 25 pum). Strukturni
vzorec PEN je zndzornén na Obrazku 46.

@)

Hy
NHO-CH,~CH,~OH  + nHO—C&I)—OH
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Obrazek 46: Strukturni vzorce - a) ethylenglykol, b) naftalen dikarboxilova kyse-
lina, c) polyetylen naftalat [162]

Polyetylen naftalat je linedrni polyester s vybornymi elektrickymi a mecha-
nickymi vlastnostmi. Zdkladnimi materidly pro jeho produkci jsou naftalen di-
karboxilova kyselina a ethylenglykol [163]. V porovndni s PET, ktery je bézné
vyuZzivan jako nosné slozka, vykazuje PEN vyrazné lepsi vlastnosti. Jednd se

YV 2 vV

o vy8si chemickou a hydrolytickou odolnost, vy$si Youngtv modul, nizsi pro-
pustnost plynovych slozek, niZsi extrakci oligomerti a vyssi teplotu skelného
prechodu [164-167]. Tyto rozdilné materidlové vlastnosti jsou dany odliSnosti ve
struktufe chemické latky. Zatimco PET obsahuje ve svém zdkladu kyselinu te-
reftalovou, jenZ mé pouze jedno benzenové jadro, PEN obsahuje naftalen dikar-
boxilovou kyselinu, jenZ mé dvé spojend benzenova jadra (naftalen) [164]. Diky
vyrazné lepsim vlastnostem se stdvd vhodnou ndhradou béZzné pouzivaného po-
lyetylen tereftaldtu nejen v elektrotechnickém prémyslu [168], coz prezentuje i

srovnavaci Tabulka 5.



Tabulka 5: Vlastnosti PET a PEN f{6lii (pfevzato z: [169])

Parametr PEN folie PET félie

Hustota (g/cm?) 1,36 1,40
Youngtiv modul (kg/mm?) 620 545
Teplota tani (°C) 273 264
Teplota skelného prechodu (°C) 113 69
Dlouhodoba teplotni odolnost (°C) 155 120
Koeficient teplotni roztaznosti (%) 0,9 1,5
Propustnost vodni pary (g/m?, 24 h) 6,7 21,3
Relativni permitivita (-) 3 3,2
Ztratovy Ccinitel (-) 0,03 0,02
Elektricka pevnost 340 325

Vnitini rezistivita (Q-m) 10-10%5 7-1015

SIROKOPASMOVA DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Pomoci Sirokopdsmové dielektrické spektroskopie (Novocontrol Alpha-A) bylo
analyzovdno chovéni také u nosné slozky. Z Obrdzku 47 je zfejmé, Ze se jednd
o velmi frekvencné-teplotné stabilni materidl, coz zna¢i minimdlni zmény redlné
¢asti komplexni relativni permitivity. U imagindrni ¢asti komplexni relativni per-
mitivity 1ze pozorovat nékolik relaxa¢nich mechanismti, coZ odpovida obecnému
chovéni termoplastickych materialti [170].
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Obrazek 47: Frekvencné-teplotni  zdvislost  slozek  komplexni relativni
permitivity

Relaxa¢ni polarizace pfi nizkych teplotdch lze pfisuzovat lokdlnimu po-
hybu esterovych a naftalenovych skupin v fetézci, které svym téinkem mirné
pfispivaji k dielektrickym ztratdm [171]. Relaxace v oblasti vysokych teplot je
zptisobena Brownovym mikropohybem segmentti fetézce [172] a je tizce spjata
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s teplotou skelného pfechodu (Tg). Tyto pohyby zptisobuji konformaéni zmény
fetézce v amorfnich oblastech [173], coZ vede k jiz uvedenym zméndm dielek-
trickych a mechanickych vlastnosti. Autofi studie [174] se domnivaji, Ze aplikaci
teploty vyssi neZ je teplota skelného pfechodu, dojde ke sniZeni amplitudy této
relaxacni polarizace z diivodu sniZeni amorfni fadze v diisledku zvyseni stupné
krystalinity materidlu, coZ zahrnuje dalsi strukturdlni zmény.

RENTGENOVA DIFRAKCNT ANALYZA

Rentgenové difrakéni analyza byla provedena také pro kompozity sloZené z epo-
xidové pryskyfice s dispergovanym povrchové upravenym plnivem MgO s PEN
féliovou nosnou slozkou. Z vysledkii zobrazenych na Obrazku 48 je nejzfetelnéji
viditelny rozdil v oblasti prvni Siroké difrakce epoxidové matrice a dale také v
poklesu difrakénich ¢ar oxidu hofe¢natého. Pfi srovnani pozice této difrakéni
zmény se studif [175], 1ze rozeznat chovani odpovidajici biaxidlnimu polyety-
len naftalatu (cca 26 stupni ve Skéle difrakénich thl 26). Poklesy intenzit jed-
notlivych difrakci jsou dany pfitomnosti PEN f6lie, jelikoZ doslo ke zméndm
objemovych pomérti. V tomto piipadé tedy difraktogram na Obrézku 48 repre-
zentuje vSechny sloZzky navrZeného nanostrukturniho mikrokompozitu (Epoxi-
lite 3750 LV + 1% oxid hotecnaty + y-Glycidoxypropyltrimethoxysilan + polyetylen
naftaldt).
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Obrazek 48: Difraktogram 3750 LV s dispergovanym MgO a nosnou slozkou
PEN



ANALYZA ODOLNOSTI V SILNE NEHOMOGENNIM ELEKTRICKEM POLI

Pro doplnéni kompletniho srovnani byla provedena také analyza odolnosti v
silné nehomogennim elektrickém poli. V tomto pfipadé byla minimalni doba
do priirazu nejdelsi (44,129 hodin). Celkovy projev priirazného kanalku byl v
tomto pfipadé nejvice strukturovany, coZ znazortiuje Obrézek 49. Je zde patrné,
Ze dochdzelo k vyrazné degradaci hlavné v ¢asti nad nosnou slozkou. Zajimavé
pusobi skute¢nost, Ze zde neni viditelny prtrazny kandl v ¢asti nosné slozky.
Tato absence priirazu indikuje fakt, Ze v této Casti je kandl znatelné mensiho
prafezu a neni pomoci CT detekovan. V nami provedené studii [176], kde
byl sledovan vliv nanovldkenné netkané vyztuze simulujici funkci dielektrické
bariéry, vSak tento jev nebyl pozorovan. Lze se domnivat, Ze f6liové nosné slozky
pfispivaji ke zvyseni elektrické odolnosti kompozitu ve vétsi mite nez vldkenné
a tkané vyztuze.

Napétova
elektroda

7

PEN fdlie

Obrazek 49: Vizualizace prirazného kandlu v pryskyfici s dispergovanym plni-
vem MgO a folii PEN

7.4 PROCES VYROBY FINALNIHO KOMPOZITU
V predchozi ¢asti prace byly popsdny jednotlivé slozky kompozitu spole¢né s
jejich aplika¢nimi vyhodami. V této podkapitole bude pozornost vénovana sa-

motné vyrobé findlntho kompozitniho materialu. Proces vyroby lze rozdélit do
nékolika fazi, coz znazornuje blokovy diagram na Obrazku so.
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Povrchova tprava plniva
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Obrézek 50: Blokovy diagram pro postup vyroby nanostrukturniho
mikrokompozitu

Oxid hote¢naty umistény v Petriho miskdch byl vysousen v horkovzdusné
susce spole¢né s listy polyetylen naftalatové folie (8o °C, 24 h) pro eliminaci
vlivu vlhkosti. Epoxidova pryskyfice Epoxilite 3750 LV byla dlouhodobé skla-
dovéna pfi teploté 7 °C pro zajisténi vyrobcem uvedené trvanlivosti. VysuSené
nanocdstice byly pfidany do roztoku 96 % etanol 4 % H,O (10 ml) a ultrazvukoveé
michdny (30 min). Do smési bylo nasledné ptiddno modifika¢ni ¢inidlo GLYMO
(18,12 %) s opétovnou aplikaci ultrazvukového michdni (2 h). Mezitim byla epo-
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Vv

xidovéd pryskyfice zahfdta na teplotu 75 °C, ¢imZ byla zajisténa niZsi visko-
zita pro nasledné zpracovéni. Povrchové upravené nanocastice byly nédsledné
pfidany do jiz zahtaté epoxidové pryskyfice a ndsledné magneticky michany
(600 ot./min, 3 h, 75 °C). Po aplikaci ultrazvukového a magnetického michéni
(300 ot./min, 30 min, 70 °C) nasledoval proces vakuovani za snizeného magne-
tického michdni (300 ot./min, 3 h, go °C), kdy teplota go °C zajistila odpateni eta-
nolu z epoxidové smési. Ta byla poté postupné aplikovana do pfedehtatych teflo-
novych forem se silikonovym rdmem a s féliovou nosnou slozkou. Predehtati
teflonovych forem eliminuje vliv jejich povrchové vlhkosti a zajiti lepsi pfilnavost
silikonového rdmu. Znac¢nd pozornost pfi vyrobé byla vénovana zajisténi homo-
gennosti vnitfni struktury vzorku odstranénim vzniklych vzduchovych bubli-
nek. Takto pfipravené vzorky bylo poté mozno vytvrdit v horkovzdusné susce
(140 °C, 6 h). Vzorky pro rtizné zkousky jsou zobrazeny na Obrazku 51.

Obrazek 51: Vzorky pro experimentdlni méfeni s rozméry
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DIAGNOSTICKE POSTUPY PRO OVERENI VYSSI
HOMOGENITY KOMPOZITU

Y551 homogenita kompozitniho izola¢nitho systému je poZadovanym para-
V metrem v mnoha aplika¢nich aspektech, coZz vyplyva i z dfive uvedeného
textu. Pro ovéfeni vyssi homogenity navrhovaného kompozitniho materialu,
v porovndni s vybranymi stdvajicimi tfislozkovymi izola¢nimi systémy, byl
navrzen ptvodni diagnosticky systém, ktery zahrnuje zkousky stejnosmérnym i
stfidavym napétim. Vedle toho jsou sledovany i zdkladni dielektrické parametry.
Pro lepsi piehlednost jsou porovndvané materidly znaceny podle nasledujiciho
klice:

B Epoxilite 3750 LV + MgO + GLYMO + PEN: A; Cervena,
B slidovy kompozit se féliovou nosnou slozkou: B; modra,

B slidovy kompozit se sklenénou tkaninou: C; zelena.

Vzhledem k tomu, Ze v tomto pfipadé se jiz jednd o komparaéni vyzkum,
jsou v jednotlivych podkapitoldch také srovnavany a diskutovdny dosazené
vysledky.

8.1 DIELEKTRICKE VLASTNOSTI

V této casti prace jsou srovnany priamérné hodnoty zdkladnich dielektrickych pa-
rametrd (ztrdtovy Cinitel, vnitini rezistivita a elektricka pevnost) navrhovaného
nanostrukturniho mikrokompozitu s katalogovymi hodnotami béZné uzivanych
ttislozkovych izola¢nich systémi, které jsou uvedeny v Tabulce 1.

Vsechna provedend méfeni probihala v souladu s mezindrodnimi technickymi
standardy (CSN IEC 250 [123], CSN IEC 93 [124] a CSN EN 60243-1 [125])
za podminek standardniho prostfedi B na plochych kompozitnich vzorcich
(100X 100X 1+0,1 mm). PouZzitd mé¥ici zafizeni jsou uvedena v Pfiloze A.

Ze srovnani na Obrdzku 52 je jasné patrné, Ze navrZeny materidl svymi
vlastnostmi presahuje ve vSech pfipadech uvedené katalogové hodnoty
béZné pouzivanych kompozitnich materidlt. Zédkladni statistické ukazatele
(smérodatna odchylka a varia¢ni koeficient) dokladaji nizkou miru variability
vyslednych parametrii (Pfiloha C).
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Obrazek 52: Srovnani zakladnich dielektrickych parametr( [48,51]

8.2 INTERAKCE SE STEJNOSMERNYM ELEKTRICKYM POLEM

Jak jiz bylo uvedeno v pfedchozich kapitoldch, interakce se stejnosmérnym
elektrickym polem vede ke zna¢nému nabfijeni dielektrickych materialt. Z to-
hoto dtivodu bylo vyuZito technik sledujicich jak nabfjeni dielektrika, tak i jeho
vybfijeni.

MATEMATICKE ZPRACOVANT RESORPCNICH PROUDU

Cilem této podkapitoly je pfedstavit metody analyzy dielektrické resorpce, které
nejsou vyuzivdny v takové mife, jako jiz dfive uvedené redukované resorpcni
kfivky (Kapitola 6.5). Jmenovité se jednd o analyzu plochy nad resorp¢ni kiivkou
a stanoveni ¢asové konstanty tecnou ke kiivce resorpéniho proudu. Tyto po-
stupy jiz zminuji autofi publikace [118] v souvislosti s analyzou dielektrické ab-
sorpce. Pro analyzu schopnosti nanostrukturnich mikrokompozitnich dielektrik
odvadét nahromadény ndboj vsak tyto techniky nebyly doposud pouZity.

Pro toto méfeni byl pouzit elektrometr KEITHLEY 6517A a elektrodovy
systém KEITHLEY 8009 Resistivity Fixture. Oba parametry byly urcovany pfi
aplikaci stejnosmérného napéti o intenzité elektrického pole E=1 kV/mm, po
dobé nabfjeni ty;=3600 s. Automaticky zdznam proudu byl zajistén pomoci
skriptu v programu VEE Pro. Vzorky (100x100x0,240,05 mm) byly pfed
méfenim zkratovdny (24 h) v p¥ipravku ur¢eném k odvedeni elektrostatického
ndboje (zkratovaci kniZka). Zakladni myslenky téchto analytickych postupti jsou
uvedeny v nésledujicim textu.

Urceni plochy nad kfivkou

Urceni plochy nad kfivkou p¥indsi informaci o schopnosti daného materidlu
odvadét akumulovany néboj, ktery zde byl nahromadén vlivem napéfového
ptsobeni. Skute¢nost, Ze byl interval analyzy stanoven v rozmezi o aZ 300 s,
umoZziiuje zahrnout i chovani dielektrické resorpce v dobé tésné po odpojeni od
zdroje stejnosmérného napéti. Grafické znazornéni matematického zpracovani
je ilustrovdno na Obrazku 53.
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Obrazek 53: Charakteristika  resorpéntho proudu s vyznacenim  li-
chobéZznikovych oblasti

Vzhledem k tomu, Ze se jedna o diskrétni hodnoty (X;...X;), 1ze plochu nad
kfivkou definovat pomoci nékolika lichobéZzniki [177]. Ty jsou poté pouZzity pro
odhad integrédlu dle vztahu (29)

" n—1
fo e (X =X 3 [fXe) 470 @

Vysledné hodnoty ploch nad kfivkou resorpéniho proudu ziskané vypoctem
v softwaru OriginPro jsou uvedeny v Tabulce 6.

Tabulka 6: Srovnani ploch nad resorpéni kiivkou

A B C
2,04-108 5,89:108 9,32:108

Z vysledki je evidentni, Ze navrZeny nanostrukturni mikrokompozit ma po
odpojeni od stejnosmérného zdroje napéti nejvyssi schopnost odvddét ndboj aku-
mulovany ve vnitini struktufe. Tento rozdil 1ze pfisuzovat ndhradé silné neho-
mogenniho rozhrani v podobé slidového papiru nanometrickym plnivem oxidu
hofecnatého v optimalnim hmotnostnim poméru. Jeho vhodnou disperzi dojde k
vytvofeni mélkych elektronovych pasti [178], které mohou ¢astecné modifikovat

ptavodni energetické poméry ve vnitini struktufe materidlu. Diference hodnot
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u béZné pouzivanych kompoziti mtze byt ddna rozdilnosti vlastni struktury
nosné slozky a jeji adhezi s pojivem, resp. slidovym papirem.

Urceni casové konstanty tecnou

V nédvaznosti na provedend méfeni mohou byt ziskana data analyzovéna i dalsi
technikou. Sestrojenim te¢ny ke kfivce resorpéniho proudu lze stanovit dle [72,
118] tzv. Casovou konstantu dielektrika 7 (s), kterd je také ddna sou¢inem odporu
R, (€©)) a kapacity C (F) dielektrika. Casové konstanty ziskané z te¢en resorpénich
proudt, které byly protnuty v softwaru OriginPro jsou srovnany v Tabulce 7.

Tabulka 7: Srovnani ¢asovych konstant

A B C
58s 72s 8,8s

Vysledky analyzy vykazuji podobny charakter, jako v pfedchozim pfipadé.
Lze tedy usuzovat, Ze rozdilnost parametrt mtize byt zplisobena stejnymi
pii¢inami.

ANALYZA ZAVISLOSTI VODIVOSTI NA INTENZITE ELEKTRICKEHO POLE

Zakladem tohoto pfistupu je analyza vlivu prostorového ndboje na zménu J-
E charakteristiky vybranych dielektrickych systémt. Pfitomnost prostorového
naboje modifikuje rozloZeni vnitiniho elektrického pole, coZ mé za nasledek
pfechodnou odchylku proudové hustoty J (A/m?) od Ohmova zdkona, jak
uvadéji nékteré jiz provedené studie [84,179,180]. Pti dosaZeni ustdleného stavu
plati, Ze div J je rovna nule. Pro ploché paralelni elektrody lze proudovou hus-
totu zapsat zjednodusené [181] jako (30)

_Po
J — f/ (30)

kde p, (€2-m) je vnitfni rezistivita dielektrika, kterd je ddna vztahem (31)

u-A
pv_iv'd, (31)

kde U (V) je pfiloZené stejnosmérné napéti, A (m?) je efektivni plocha elektrod,
ip (A) je vodivostni proud v ustéleném stavu a d (m) je tloustka dielektrika. Z
podminky kontinuity vychdazi, ze hustota naboje (0, (x)) se méni az do doby, nez
je dosaZeno ustédleného stavu. Tato podminka ma pfimou zdvislost na rozloZeni
intenzity elektrického pole a na hustoté pohyblivé slozky prostorového néboje

[179] (32) :
Ex]J [pm(x)] . (32)
Kombinace vztahu (32) s rovnici (11) vede k nelinedrni zavislosti proudu na
aplikované intenzité elektrického pole. Pokud je hustota ndboje rovna nule, neni
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zde Zadny prostorovy ndboj a elektrické pole je homogenni (linedrni oblast
Ohmova zdkona) [179]. V pfipadé, Ze dojde k zachyceni prostorového naboje
ve vnitfni struktufe materialu, je napéfové zavislost proudu zévisla na rozlozeni
trovni jednotlivych energetickych hladin uvnitf materidlu. V této fazi dojde k
naruSeni elektrického pole, coz vede ke znacné zméné J-E charakteristiky.

Z dtvodu analyzy ustélenych vodivostnich proudd pti vyssich napéfovych
darovnich muselo byt modifikovadno stavajici méfici pracovisté pro analyzu die-
lektrické absorpce/ resorpce. Pro méfeni byl pouzit stejnosmérny zdroj KEI-
THLEY 248 s rozsahem o - 5 KV, analogovy multimetr KEITHLEY 610C a ndmi
vytvofeny mosazny tfielektrodovy systém (plocha méfici elektrody 3,14 cm?).
Ten byl pro eliminaci vnéjsiho ruSeni umistén ve stinicim boxu. Méfeni probihalo
pfi podminkdch Standardniho prostfedi B. Méfici pracovisté je uvedeno v
Pfiloze A. Vzorky (40x40x0,2£0,05 mm) byly pfed méfenim zkratovany (24 h)
ve zkratovacich kniZkach. Samotné méfeni probihalo dle procedury zndzornéné
na Obrazku 54, pficemz byla ddna doba nabfjeni ¢, = 3600 s a doba vybfijeni
tsn = 1200 s.

Napéti (V)

b e
tsl tsZ tsS

Cas (s)

Obrazek 54: Diagram méfici procedury

Jednotlivé zavislosti vodivostniho proudu jsou zobrazeny na Obrazku 55. Pro
moZnost absolutniho srovnéni vlastnosti sledovanych kompozitii jsou jednotlivé
napéfové hladiny ptevedeny na hodnoty intenzity elektrického pole E (kV/mm).
Nelinearni regresni analyzou (Pfiloha C) byly stanoveny parametry a; a a5, cha-
rakterizujici pravdépodobny zptisob injektovani nosi¢t ndboje. Mezni hodnota
intenzity elektrického pole, pfi které dochdzi ke zméné charakteru proudové
hustoty, v tomto p¥ipadé pravdépodobné vlivem proudti limitovanych prosto-
rovym ndbojem (u SCLC je a5 >2 [182]), je oznacena jako Et (kV/mm). Jak uka-
zuji vysledky méfeni, u kompozitniho materidlu bez slidového papiru doslo ke
zvyseni této mezni hodnoty o nékolik kV/mm. Stanoveni priise¢iku regresnich
nédhrad je uvedeno v Pfiloze C. Zajimavé ptisobi fakt, Ze oblast popisovana pa-
rametrem a1 nevykazuje charakter ohmické vodivosti (a5; =1). Vysledny vodi-
vostni proud muZe byt v tomto pfipadé ovlivnén rtaznymi faktory, mezi které
patfi jiz zminéna nehomogenni vnitini struktura a z ni plynouci nerovnomérné
rozlozeni energetickych hladin, nebo nedokonale ustdleny stav vodivostniho
proudu v dobé jeho odeditani.
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Obrazek 55: Zavislost vodivostniho proudu na intenzité elektrického pole

Ze ziskanych hodnot lze dale také urcit pohyblivost nosi¢i ndboje [183]
u (m?>/(V - s)) dle vztahu (33) v zavislosti na materidlovych vlastnostech a
pfiloZeném elektrickém napéti

_ 8.J-a
F=ovee
Z vysledkti uvedenych v Tabulce 8 je patrnd mirnd odlisnost v pohyblivosti
nosic¢t naboje analyzovanych materidlt, ktérd se po prekro¢eni mezni hodnoty
zacind zvySovat, coZ potvrzuje i studie [184]. Vy3si pohyblivost nosi¢ti nédboje
[185] u béZné pouzivanych materialti je déna jejich vyssi vodivosti.

(33)

Tabulka 8: Srovnani pohyblivosti nosi¢t néboje

Pohyblivost nosictt naboje (m2/(V-s))

Napéti (V) A B C
1000 1,90-10-15 3,15-1015 4,07-10-15
2000 1,06-10-15 2,51-1015 2,85-10-15
4000 9,18-10-16 1,99-10-15 2,19-1015
5000 1,28-10-15 2,52-1015 2,88-1015

Je nutno zminit fakt, Ze hodnoty mezni intenzity elektrického pole se sice vy-
skytuji az za hranici béznych provoznich intenzit (<3 kV/mm [186]), ale jak
jiz bylo uvedeno v Kapitole 6.3, v nékterych piipadech v3ak tato intenzita elek-
trického pole miize byt nékolikandasobné prevysena.
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ZBYTKOVY PROSTOROVY NABOJ

Pro sledovéni rozloZeni prostorového naboje se vyuZiva nékolika metod. Z hle-
diska historického vyvoje méfeni povrchového &i prostorového naboje, 1ze zminit
prvni pokusy, pfi nichz bylo dielektrikum rozfezano na tenké desticky. Na takto
upraveny materidl byl ndsledné nanesen prasek citlivy na polaritu ndboje a
vysledny nahromadény prostorovy naboj byl sledovan pomoci lidského zraku
[72]. V soucasnosti jsou metody méfeni vice sofistikované a zaloZeny na jinych
principech. Mezi nejpouzivanéjsi metody méfeni prostorového naboje patii me-
toda laserem indukovaného tlakového pulzu — LIPP [187], metoda pulzni tlakové
viny - PWP [188], metoda tepelného pulzu - TP [189] nebo pulzni elektroakus-
tickd metoda - PEA [190], jejiZ princip je zndzornén na Obrazku 56 a popsan v
nésledujicim textu.
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Obrézek 56: Schématické zndzornéni pricipu méfeni

Pti plisobeni stejnosmérného napéti Upc (V) na plosny vzorek, dojde k akumu-
laci prostorového ndboje p(x) (C/m3) v jeho vnitini struktufe. P¥ivedenim vyso-
konapétového pulzu U, (t) (V) na vzorek, vznikne sila F(x) (N) piisobici na néboj
dle Coulombova zdkona. Disledkem tohoto jevu je mirné vychyleni vdzanych
nosi¢ti naboje ze svych pozic, coZz vede ke generovani akustické viny p(t) (Pa),
kterd je pfimo imérnd rozloZeni prostorového néboje p(x) a jeji rychlost je ddna
akustickou rychlosti us, (m/s) daného materidlu. Tato akustickd vlina prochézi
déle zemnici elektrodou aZ do piezoelektrického prevodniku z polyvinyliden
fluoridu (PVDEF). Akusticka vlna je timto pfevodnikem p¥evedena na napétovy
signal U,(t) (V). V porovnani s PWP metodou zde neslouzi piezoelektricky ¢len
jako generéator tlakové viny, ale jako detektor signalu [72,191].

Takto ziskany elektricky signél je zesilen a ndsledné zobrazen na obrazovce di-
gitdlniho osciloskopu. Vazebni kondenzator Cc (F) zajistuje galvanické oddéleni
mezi zdrojem stejnosmérného napéti a pulznim generdtorem, rezistor Rpc ((2) v
sérii s vysokonapé&fovym obvodem zptsobuje omezeni proudu [72,191].

Vzhledem k vysoké pofizovaci cené tohoto zafizeni byla navrZena a sestavena
diagnosticka jednotka pracujici na tomto principu. Nutno zminit, Ze z divodu
nizsi rozliSovaci schopnosti, zplisobené nevhodnym pulznim zdrojem, je jed-
notka zatim vyuZitelnd pouze pro srovndvaci méfeni absolutnich hodnot, nikoliv
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pro presnou detekci polohy akumulovaného néboje. Samotny névrh zatfizeni a
jednotlivych komponent je popsédn v Pfiloze B.

Meéteni probihalo za podminek Standardntho prostfedi B. Pracovisté
pro méfeni prostorového naboje je zndzornéno v Piiloze A. Vzorky
(60x60x0,240,05 mm) byly pfed méfenim zkratovany (24 h) ve zkratovacich
knizkach. K méfeni byl pouzit stejnosmérny zdroj KEITHLEY 248 s rozsahem o
- 5 KV, digitdlni osciloskop DSO-X 2002A (70 MHz, 2 GSa/s), navrZzena diagnos-
tickd jednotka a pulzni zdroj DEI PVX-4110 (pouZitd konfigurace: 125 ns, 1kHz,
400 V). Jednotlivé vzorky byly napéfové naméhény 3600 s na hranici 17,5 kV,
coz je predpoklddanda mezni hodnota pro akumulaci prostorového naboje
navrZeného nanostrukturniho mikrokompozitu, kterd byla ziskdna méfenim v
pfedchozi ¢asti prace. Po fazi nabijeni probihala analyza zbytkového ndboje.
Vyvoj jednotlivych napéti, charakterizujicich odezvu akumulovaného néboje
v dielektrickém materidlu po odpojeni stejnosmérného elektrického pole, je
zndzornén na Obrazcich 57 - 59.
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Obrazek 57: Vyvoj zmén akumulovaného naboje pfi méfeni PEA metodou pro
navrzeny nanostrukturni mikrokompozit
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Obrazek 58: Vyvoj zmén akumulovaného néboje pii méfeni PEA metodou pro
béZzné uzivany materidl s PET nosnou slozkou
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Obrazek 59: Vyvoj zmén akumulovaného néboje pii méfeni PEA metodou pro
béZzné uzivany materidl s pro béZzné uzivany material se sklenénou
tkaninou

Po odpojeni od zdroje stejnosmérného napéti doslo k reverzaci napétovych
Spi¢ek. Dle jejich polarity [192] lze usuzovat, Ze se jednd o tzv. homo-nédboj,
ktery byl jiz zminény v Kapitole 4. Z vysledkti méfeni je patrné, Ze navrzeny
nanostrukturni mikrokompozit vykazuje vétsi odolnost viici akumulaci ndboje
v jeho vnitfni struktufe, coZ potvrzuje troveni amplitudy v ¢ase 30 s.

Pro moZnost dalsiho porovnani byla provedena analyza absolutni plochy
vystupniho signdlu, ktera je uvedena v legendach jednotlivych grafi. Hlavnim
srovnavacim parametrem je ale jiZ zminénd amplituda napé&fového signalu. Jak
jiz bylo uvedeno, z d@ivodu nizké rozliSovaci schopnosti se jednd pouze o
srovndvaci méfeni. Toto méfeni vSak svym charakterem odpovida vysledkim
prezentovanym u analyzy resorp¢nich proudd.

8.3 INTERAKCE SE STRIDAVYM ELEKTRICKYM POLEM

S pfihlédnutim k potencidlnimu vyuZiti navrZzeného nanostrukturntho mikro-
kompozitu je nutné charakterizovat jeho chovani i v interakci se stfidavym
elektrickym polem. V ndvaznosti na téma diserta¢ni prace lze pro posouzeni
vyssi trovné homogenity vyuzit analyzu ¢aste¢nych vybojii a Sirokopdsmovou
dielektrickou spektroskopii, diky které lze pozorovat nejen frekvenc¢né-teplotni
zavislosti, ale také urcit relaxa¢ni konstanty z €’’=f(¢’) diagrami.

ANALYZA CASTECNYCH VYBOJU

Jak jiz bylo uvedeno v diivéjsim textu, pfi vyrobé ¢i mechanickém namahani
mohou v izola¢nim materidlu vznikat nehomogenity vyplnéné vzduchem. Tyto
defekty mohou pfispivat svym charakterem k vnitini vybojové ¢innosti. Z to-
hoto davodu je analyza &aste¢nych vyboji vhodnym néstrojem pro ovéfeni
darovné vnitini homogenity izola¢nich systémt, resp. nédstrojem pro vzdjemné
porovnani.

77



Obecné je vyboj definovdn jako c¢dste¢né pfemosténi izolace mezi dvéma
vodidi s riznym potencidlem a jsou disledkem lokalniho elektrického namahani
[118, 199]. Podle Paschenova zdkona nedochdzi k preskoku pii stejné hodnoté
pusobiciho napéti ve vSech dutinkdch soucasné. Preskok je zavisly predevsim
na velikosti jednotlivych dutinek [200]. Pfi prrazu se molekuly vzduchu roz-
padnou na kladné a zdporné ionty. Takto vzniklé elementy se pohybuji v elek-
trickém poli opacnym smérem, aZ do okamziku, nez se svym pohybem dosta-
nou na sténu dutinky. To ma za ndsledek nahromadéni ndboje a vznik vnitiniho
elektrického pole opacné polarity, nez ma vnéjsi elektrické pole. K vybojim
dochéazi az do doby, neZ se na sténédch vytvoii tak velky ndboj, Ze napéti dutinky
klesne pod hodnotu zhaSectho napéti PDgy (kV) [195]. V piipadé, Ze nedojde
ke zvySeni napéti vnéjsiho elektrického pole, ndboj na dutince se zmensuje a
napéti na dutince roste. V pfipadé dosazeni zapalovacitho napéti PDyy (kV) do-
jde opét k vybojové ¢innosti. Rychlost sniZeni ndboje akumulovaného na dutince
zévisi na povrchovém odporu dutinky a vnitinim odporu izolantu. Pokud ale
zvysime hodnotu napéti vnéjsiho elektrického pole, dojde ke zvySeni hodnoty
zapalovaciho napéti a pocatku vybojové ¢innosti [118,195].

Vzorky (60x60x0,2£0,05 mm) byly pro eliminaci povrchovych vybojt, které
by mohly energeticky pfekryt vnitfni vybojovou aktivitu [201, 202], ponofeny
do olejové lazné a pfitlaceny konstantni silou F (N) pomoci specidlniho elek-
trodového pipravku. K meéfeni byl pouzit vysokonapéfovy zdroj High Volt
<200 kV, vazebni kondenzéator LDIC 1000 pF£10 %, méfici impedance LDM-
5/U 50 ), méfici a vyhodnocovaci zafizeni PD Smart, kalibrator pulzt LDC-
5/53 a elektrody se zaoblenou hranou omezujici vliv korénovych vyboji. Méfici
pracovisté je uvedeno v Piiloze A. Experimentdlni méfeni bylo provedeno
pouzitim globalni metody méfeni v souladu s normou CSN EN 60270 [196] v
zapojeni s paralelni méfici impedanci (Obrazek 60).

—1 Filtr ruseni |
l Vazebni Poditac
Olejova U sl kapacita
Zdroj ldzen g /
GND
R4
Meéfici
. e Detektor
impedance

Obrazek 60: Schématické zndzornéni pricipu méfeni [197]

Pro lepsi moZnost porovndni bylo pro potieby této prace zapalovaci napéti
PDjy nahrazeno intenzitou zapéleni Eppry (kV/mm). Hodnoty naboje Qiec (pC)
stanovené pii intenzité zapdleni byly odecteny v case ustdleni (1 min). V
ndvaznosti na vysledky méfeni Eppry byla stanovena srovnavaci hodnota inten-
zity elektrického pole na 18,5 kV/mm. Vysledky sledovanych parametrii jsou
zndzornény na Obrazku 61.
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Obrazek 61: Analyza ¢aste¢nych vyboji - a) zapalovaci intenzita elektrického
pole, b) naboj pfi zapaleni ¢aste¢nych vybojti, c) ndboj pfi stanovené
hodnoté intenzity elektrického pole pole 18,5 kV/mm

Z vysledktl je jasné patrné, Ze v pifipadé srovndni ndboji na intenzité
18,5 kV/mm je pro navrzeny kompozit hodnota naboje Qiec o 27 pC niZsi v
porovnani s kompozitnim materidlem obsahujicim PET f6lii a o 107 pC nizsi
nez v pifipadé kompozitu se sklenénou tkaninou. Charakter vybojové ¢innosti
pfi intenzité 18,5 kV/mm je zndzornéna formou fazoveé rozloZenych diagramt
¢aste¢nych vyboji (Obrazek 62).
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Obrézek 62: Fazové rozloZené diagramy ¢aste¢nych vyboja pfi 18,5 kV/mm
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Z nich je zfejmé Ze se jednd o vnitfni ¢dste¢né vyboje. Rozdilnost vybojové
¢innosti 1ze pfi¢ist pravé silné nehomogenité vnitini struktury, pfipadné ne-
dokonalé adhezi mezi jednotlivymi ¢dstmi béZné pouzivanych kompozitnich
materidlt. Zde mohou vniknout drobné, plynem plnéné, oblasti jiz pfi sa-
motném procesu vyroby izolaéniho systému [198—200]. Postupnym zvySovanim
pfiloZeného napéti byla u navrZzeného nanostrukturniho mikrokompozitu
zjisténa témét linedrni z4vislost aktivity ¢aste¢nych vybojti, coz dokazuje rekon-
struovany graf napé&tové zavislosti naboje Qiec uvedeny v P¥iloze C.

SIROKOPASMOVA DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Pro charakteristiku teplotné-frekven¢nich zévislosti bylo provedeno i méfeni
pomoci Sirokopdsmové dielektrické spektroskopie. Tyto vysledky neposkytuji
pfimo srovnani z hlediska vnitfni homogenity systémf, ale pfinasi pfehled o
chovani navrZzeného nanostrukturniho kompozitu v zavislosti na frekvenci a
teploté, coz milize byt dalsim dulezitym aspektem pro jeho potencidlni vyuziti
v praxi. Vysledky sloZzek komplexni relativni permitivity jsou srovndny na
Obrazku 63.

cést e* ()

Realna ¢ast €* (-)
Imaginérm’ éas

Tepy, 20

Otg /o (5
Q(C) 60 1 ‘e\‘ﬂ

Obrazek 63: Frekven¢né-teplotni ~ zavislost  sloZzek  komplexni relativni
permitivity

Z nich je patrné, Ze navrZzeny nanostrukturni mikrokompozit vykazuje stabi-

vV

litu redlné slozky komplexni relativni permitivity v oblasti niZSich teplot a ve
vétsineé frekvencniho spektra. Mirny nértst v oblasti nizkych frekvenci a vyssich
teplot lze pfisuzovat charakteru pouzité epoxidové pryskyftice. Avsak p¥i po-
rovnani s vysledky, které jsou prezentovdny v Kapitole 7, je zde viditelné mar-
kantni zlepSeni sledovanych parametr z diivodu pfidéani jednotlivych slozek do
zékladniho materidlu. V pfipadé ztratového cisla lze pozorovat, Ze se jednotlivé

plochy kiivek z velké miry pfekryvaji.
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ANALYZA DIELEKTRICKE RELAXACE

Pro stanoveni a srovnani relaxa¢nich konstant hodnocenych materidlti byly
vytvofeny z vySe prezentovanych vysledka Sirokopdsmové dielektrické spek-
troskopie diagramy zavislosti redlné a imaginarni ¢asti komplexni relativni per-
mitivity ve frekvenénim rozsahu [72]. Obecné je vhodné sledovat proces dielek-
trické relaxace v oblasti nizkych teplot, kde jsou tyto jevy vyraznéjsi a snédze
zaznamenatelné [203]. V pfipadé, Ze se jednd od idedlni dielektrikum, nastava

v ném pouze jeden polariza¢ni mechanismus, ktery popisuje tzv. Deyeova rov-

nice [204](34)
€S - 600

1+j w-T (34)

€ =€+

kde €5 (-) je staticka relativni permitivita, €« je optickd permitivita a T (s) je
teplotné zdvisld relaxa¢ni doba. V piipadé jednoho polarizaéniho mechanismu
plati, Ze tvar diagramu je kruhovy (Obrézek 64) a je ¢asto uvadén pod nazvem
Cole-Cole diagram [205].

E:H A

Obrazek 64: Cole-Cole diagram s vyznacenymi parametry [203]

V realném dielektrickém materidlu vSak dochazi k vodivostnim jevim a
mnoha skupindm polariza¢nich mechanismt. To vede k ¢astecné deformaci kru-
hového tvaru diagramu. Mezi nejzndmé;jsi, takto deformované diagramy, patfi
Cole-Davidson [206] nebo Havriliak-Negami [207] diagram. Komplexni relativni
permitivita je v niZe uvedenych pfipadech urc¢ovana podle Havriliak-Negamiho
rovnice (35), ktera blize odpovidd skutecnym naméfenym hodnotdm, nez jiz

dfive uvedend idealni Debbyeho rovnice (34)
€S - €oo
1+ G-w- )P

P

kde « (-) je parametr, ktery charakterizuje $ifku relaxa¢niho spektra (o< a < 1)
a f (-) je parametr charakterizujici asymetrii disperzni kfivky (o< B < 1). Redlnd
a imagindrni slozka komplexni relativni permitivity mtize byt déle uréena dle
nésledujicich vztahti (36) a (37)

€ =€+ (35)

€ =€+ (€5 — €co) -

NI

[1 +2-w* - - cos(4F) + w?e - Tz'“]
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sin(p - ¢)

[1 +2- w7 - cos(Hf) 4 w?e - TZ"X}

€’ = (€ — €5) -

5 (37)

kde ¢ (rad) je thel te¢ny ke kfivce modifikovaného diagramu a je uréovan dle
vztahu (38) [208,209]

w® - T - sin(&1)

@ = arctan - (38)

2
1+ w* 7% cos(%f)’
Vyse uvedené parametry jsou zndzornény v Havriliak-Negamiho diagramu
na Obrazku 65. Jednotlivé méfené a odhadované kiivky jsou zobrazeny na
€''=f(¢’) diagramech (Obréazky 66-68) pro studované materiély a teploty (-30, -20
a -10 °C). Ovéfeni odhadu kiivek modifikovanych €’=f(¢’) diagramti je uvedeno
v Ptiloze C.

Obrazek 65: Havriliak-Negamiho diagram s vyznafenymi parametry [208,210]
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Obréazek 66: €''=f(¢’) diagram pro navrZeny nanostrukturni mikrokompozit
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Obrézek 67: €”'=f(e’) diagram pro b&zné uzivany material s PET nosnou slozkou
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Obrézek 68: €”=f(¢’) diagram pro bézné uzivany material se sklenénou tkaninou

Prolozenim méfenych hodnot kfivkou dle vyse uvedenych rovnic byly ziskany
hodnoty statické a optické relativni permitivity a parametrt «, p a 7. Jednotlivé
parametry jsou zobrazeny v Tabulce 9.

Tabulka 9: Parametry charakterizujici dielektrickou relaxaci

Teplota a() B () T (s) & (-) e-(-)  Material
0,2435 0,975 1,591-107 2,79 2,2 A
-30 °C 0,385 0,135 2,274:107 3,6 2,92 B
0,464 0,0901 3,789-107 3,945 2,93 C
0,283 0,832 3,183-107 2,795 2,215 A
-20 °C 0,386 0,127 7,958:107 3,61 2,87 B
0,475 0,0902  8,421-107 3,947 2,9 C
0,301 0,69 3,835107 2,811 2,205 A
-10 °C 0,385 0,126 1,061-10 3,615 2,83 B
0,478 0,0872  1,889-10 3,949 2,865 C




Z vysledného zobrazeni €”'=f(¢’) diagramt jsou patrné jevy spjaté s Maxwell-
Wagnerovou polarizaci v oblasti nizkych frekvenci. Tyto déje jsou s nejvétsi
pravdépodobnosti zptisobeny vlivem rozhrani mezi matrici, nosnou slozkou a
plnivem [211]. Pfi porovnani vysledk je viditelné, Ze u navrZeného nanostruk-
turniho mikrokompozitu je tento jev minimélni. Z vyobrazenych diagrami je
patrné, Ze u béZné pouzivanych materidlt dochdzi k vétsimu mnozZstvi pola-
rizacnich déjti, coz symbolizuje mira jejich deformace. Z naméfenych vysledkt
je také patrné, Ze vlivem zvysujici se teploty dochazi k nédrtistu relaxa¢nich ¢asti
(Obrazek 69), pficemZ toto zvyseni je nejmarkantnéjsi v pfipadé materidlu s
sklenénou nosnou sloZkou.
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Obrazek 69: Zavislost relaxa¢nich dob na teploté



PRINOSY DISERTACNI PRACE

EDNIM z hlavnich cilti disertaéni prace byl navrh nového izola¢niho systému s
vys$i trovni homogenity jeho vnitfni struktury, ktery bude svymi zdkladnimi
dielektrickymi vlastnostmi srovnatelny s bézné pouZzivanymi tfislozkovymi
systémy. K jeho splnéni, a i ke splnéni ostatnich cilfi, bylo postupovano dle
nékolika rovin, které jsou spolecné s pfinosy prace uvedeny v néasledujicim textu.
Z reSersniho zdkladu, zpracovaného v tivodu do problematiky a z definice
soucasnych problematickych aspektt (Kapitola 1) kompozitnich izola¢nich
systému, mohl byt proveden vybér zdkladnich slozek nového izola¢niho
systému. Vzhledem k rozmérovym rozdilnostem jednotlivych pouZitych slozek
se jedna o tzv. nanostrukturni mikrokompozit, kombinujici prvky mikroment-
rickych a nanometrickcyh rozméri.

StéZejnim prinosem disertacni prace je samotnd syntéza nanostrukturniho mi-
krokompozitu (Kapitola 7). NavrZeny nanostrukturni mikrokompozit se skldada
z epoxidové matrice Epoxilite 3750 LV, oxidu hofe¢natého s vlastni technologii
povrchové tpravy a z féliové nosné slozky z polyetylen naftaldtu. Vlastni povr-
chové tprava plniva je provedena pomoci y-glycidoxypropyltrimethoxysilanu,
ktery zvySuje schopnost misitelnosti anorganického plniva v epoxidové matrici,
coz je diskutovano na fyzikalné-chemickém zakladu. Kombinace jednotlivych
komponent zajistuje vyslednému materidlu velice dobré dielektrické vlastnosti
(tg 0 v fadu 1073, p, v ¥adu 10" ()'m a E,=58 kV/mm) dle mezinarodnich tech-
nickych standardd. Nutno dodat, Ze pouZita pryskyfice je bezrozpoustédlova a
tedy Setrnéjsi k Zivotnimu prosttedi.

Ve fazi ndvrhu nanostrukturntho kompozitu byl pro analyzu jednotlivych
sloZzek definovan prvni ptavodni diagnosticky systém (Kapitola 6). Tento di-
agnosticky systém charakterizuje jednotlivé sloZky a jejich vliv na celkové vlast-
nosti kompozitu. V této ¢asti prace 1ze nalézt nékolik ptivodnich vysledk, které
jsou pfinosem pfedloZené diserta¢ni préce.

Mezi ty nejzdsadnéjsi patii charakteristika dielektrickych vlastnosti oxidu
hofe¢natého nanometrickych rozmért za pouZiti Sirokopdsmové dielektrické
spektroskopie. Tento origindlni vysledek muze byt dédle vyuzit napf. u analy-
tickych vypocta pfi ndvrhu novych kompozitnich dielektrickych systémii.



Velmi cennym vystupem predloZené diserta¢ni préce je také predstaveni
vlastni teorie, zaloZené na vazbé mezi trovni disperze plniva v polymernim
zdkladu a dielektrickou odezvou napéti a proudt. Bylo dokdzéano, Ze pfidani
vySe uvedeného vazebného cinidla béhem procesu vyroby vedlo ke zlepSeni
sledovanych dielektrickych parametrti u metody napéfové odezvy, resp. jeji
prodlouzené verze a metody redukovanych resorpénich kfivek. P¥itomnost va-
zebného ¢inidla byla déle ovéfena pomoci rentgenové difrakéni analyzy. Prove-
dena méfeni vykazuji velmi pfiznivou shodu vysledki. Nutno podotknout, Ze se
jednéa o vysledky ziskané ve spolupraci s Technickou a hospodaiskou univerzi-
tou v Budapesti a vzdjemné porovnani téchto dvou diagnostickych postupti bylo
realizovano viibec poprvé. Dalsim pfinosem této myslenky je nizka cena instru-
mentalniho vybaveni v porovnani s cenou robustnich vizualiza¢nich pfistroja.
Mirnou nevyhodou miiZze byt fakt, Ze neni mozné urcit konkrétni miru disperze
plniva, jako u konvenc¢nich zobrazovacich technik, ale jen jeji troven.

Ditlezitym faktem, ktery vyplyva z textu diserta¢ni prace, je nutnost doko-
nalého technologického provedeni kompozitniho izola¢niho systému. Pomoci
zjednoduSenych simula¢nich vypoctat (Kapitola 4) bylo ilustrovdno, jakym
zpusobem mohou technologické nedokonalosti pfispivat k nerovhomérnému
elektrickému naméahani. To je vedle teploty jeden z nejzasadné&jSich degradacnich
faktori. Vedle zminénych vysledkii byl zndzornén také vliv prostorového
nadboje v zavislosti na jeho typu, poloze a Grovni. Za pfinosné lze tedy povazovat
doporuceni, Ze trovenl vnitini homogenity je dtilezitym parametrem, ktery by
nemél byt opomijen jiZz pfi samotném nédvrhu izolaéniho systému.

Pro ovéfeni vys$si tirovné vnitfni homogenity navrzeného nanostrukturniho
kompozitu byl definovdn druhy originalni diagnosticky systém (Kapitola 8).
Jednotlivé diagnostické postupy byly voleny tak, aby charakterizovaly chovani
znatky o chovani dielektrickych systémii v interakci s vnéjsim elektrickym po-
lem (Kapitoly 3 a 4). P¥inosem disertacni prace je pfedstaveni a experimentdlni
ovéfeni ptivodniho souboru zkousek stejnosmérnym a stfidavym napétim.

Vysledky vybranych méfeni byly ddle matematicky zpracovany pro ziskdni
dalsich dtilezitych parametrti, mezi néZ patfi napfiklad relaxa¢ni konstanty, po-
hyblivosti nosi¢ti ndboje nebo plochy nad resorpéni kiivkou. V souvislosti s
feSenou problematikou byla navrZena a sestavena diagnosticka jednotka pro
sledovdni akumulovaného naboje (Pfiloha B), kterd je vSak zatim pouzitelna
pouze pro srovndvani absolutnich hodnot vystupniho signdlu z dtvodu ne-
vhodného pulzniho zdroje. Pro potteby této prace se vsak jednd o dostate¢ny
parametr. NavrZeny nanostrukturni mikrokompozit byl vyuzitim vSech diagnos-
tickych metod porovnan s béZné dostupnymi izola¢nimi systémy, sloZenymi z
rekonstruované slidy ve formé papiru, novolak-epoxidové matrice a tkané, resp.
foliové nosné slozky. Vysledky, jenZ byly ziskdny experimentdlnim méfenim
dokazuji, Ze zde existuje moZnost eliminace slidového papiru za soucasného
zlepSeni nékterych elektrickych vlastnosti.
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Za puvodni Ize v pfedloZené praci povaZovat:

stanoveni ptivodniho diagnostického systému pro navrh, syntézu a charak-
terizaci nanostrukturniho mikrokompozitu,

syntéza nanostrukturniho mikrokompozitu s vhodnou nosnou slozkou a
optimalnim stupném plnéni,

precizace procesu povrchové tpravy nanoplniva a samotné vyroby vzork,

pfedstaveni teorie vlivu trovné disperze plniva na dielektrickou odezvu
napéti a proudu,

ndvrh a konstrukce diagnostické jednotky pro sledovani akumulovaného
néboje,

stanoveni ptivodniho diagnostického systému pro ovéfeni vyssi trovné
vnitfni homogenity s vyuZzitim matematického zpracovani sledovanych fe-
nomenologickych signalt,

experimentdalni verifikace sprdvnosti navrzenych postupti a diagnostickych
metod.



ZAVER

REDLOZENA disertacni préce se zabyva navrhem nového tfislozkového dielek-
P trika a studiem interakci nehomogenniho dielektrika s vnéjsim elektrickym
polem. Prdvé nehomogenni struktura bézné pouzivanych kompozitnich ma-
terialt pFispiva k jeho nerovnomérnému napéfovému namahani, coz je vedle
teploty jeden z nejzdsadnéjSich degrada¢nich faktort.

Na rozdéleni kompozitnich izola¢nich systémii lze nahlizet z nékolika
moznych pohledi. UvaZujeme-li velikost jejich dil¢ich komponent, 1ze je cha-
rakterizovat pfedponami makro-, mikro-, ¢i nano-, jak jiz bylo definovdno v
Kapitole 1. V predlozené diserta¢ni prdci je pfedstaven ndvrh a nédslednd dia-
gnostika nového tfislozZkového nanostrukturnitho mikrokompozitu s vyuzitim
originalniho souboru diagnostickych postupti.

Zaklad navrZzeného materidlu tvofi bezrozpoustédlova epoxidova pryskyfice
Epoxilite 3750 LV, kterd je v pramyslu béZné vyuZivdna k impregnaci tocivych
strojii pfedevsim diky nizké viskozité a silné vazebné pevnosti. Plnivem je oxid
hote¢naty, pficemz optimalni hmotnostni pomér byl stanoven experimentalnimi
zkouskami na jedno hmotnostni procento. Jedna se o jednoduchy oxid s nejvyssi
vnitini rezistivitou z bézné pouzivanych oxidi. Jako nosnd sloZzka a zarover
také jako dielektrickd bariera byla pouZzita polyetylen naftalatova folie, ktera ve
vétsiné dulezitych aspektl pfeddi béZzné pouzivanou polyethylen tereftalatovou
folii. Béhem samotné syntézy nanostrukturniho mikrokompozitu bylo pouZito
nékolik diagnostickych postupli pro charakteristiku jeho jednotlivych slozek.
Pfinosem pro védni obor je stanoveni frekven¢né-teplotni zévislosti slozek kom-
plexni relativni permitivity samotného oxidu hote¢natého.

V pfedlozZené disertaéni préci je vedle studia zdkladnich dielektrickych para-
metr(i vénovédna pozornost hlavné novym diagnostickym technikam, jejich mo-
difikacim a z nich vyplyvajicim souvislostem. Jednd se zejména o analyzu vlivu
povrchové tpravy nanoplniva. Bylo dokadzano, Ze povrchova tiprava ma vliv na
proudovou a napéfovou odezvu dielektrika, coz lze pfisuzovat zvyseni urovné
disperze ¢astic v polymernim zdkladu. Tato elektrickd méfeni mohou byt reali-
zovana za zlomek ceny v porovnéni se standardnimi technikami. Nutno dodat,
Ze tyto unikétni vysledky byly dosaZeny v ramci mezindrodni spolupréce s Tech-
nickou a hospodatskou univerzitou v Budapesti a Zilinskou univerzitou v Ziling,
pficemzZ autor prdce je hlavnim inicidtorem této myslenky.

Samotny navrZeny nanostrukturni mikrokompozit byl také podroben souboru
vybranych elektrickych zkousek. Ze zkousek stejnosmérnym napétim lze uvést
analyzu zavislosti vodivostnich proudfi na trovni pfiloZzeného napéti, mate-
matické zpracovani resorp¢nich proudt a méfeni zbytkového naboje. Zkousky
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stfidavym napétim charakterizovaly vybojovou ¢innost dielektrika a frekvenéné-
teplotni zévislosti a z nich ur¢ované parametry. Tyto zkousky byly doplnény
o analyzu zédkladnich dielektrickych vlastnosti (ztrdtovy Einitel, vnitfni rezisti-
vita a elektrickd pevnost). VSechny vyse uvedené zkousky byly pro moZnost
srovnani provedeny i pro dva zédstupce bézné uzivanych tfislozkovych systém.
Z nich jasné vyplyvd, Ze existuje moZznost eliminace slidového papiru, pficemz
muzZe vést v nékterych pfipadech i k dosaZeni lepsich izola¢nich vlastnosti.

V feSené problematice navrhu, vyvoje a diagnostiky viceslozkovych izola¢nich
systém je stdle velké mnoZstvi oblasti, které jsou s ndstupem nanostrukturnich
materidltt doposud neobjasnéné a ¢astecné neproveditelné. Velkou vyzvou v této
oblasti miize byt napfiklad navrh samotné technologie vyroby kontinudlniho
dielektrického systému ve formé pasky a jeho ovéfeni v redlnéjsich provoznich
podminkéch.

Dal$im moznym a jiZ zevrubné studovanym smérem, kterym je mozZné se
diky poznatkim v této diserta¢ni préci vydat, je analytické modelovani a pre-
dikce relativni permitivity v zavislosti na stupni plnéni kompozitu. Diky znalosti
chovani oxidu hofe¢natého bylo dokdzano, Ze bézné pouZivané modely nejsou
platné pro plniva nanometrickych rozmért. Pfi dlouhodobém studiu s vhodnym
vybérem experimentalnich dat v8ak miize dojit k jejich znacnému zpfesnéni.



POUZITA LITERATURA

[1] MENTLIK, V., P. TRNKA, M. TRNKOVA a L. SASEK. Splehlivostni aspekty
elektrotechnologie. Praha: BEN - technicka literatura, 2011.

[2] CHUNG, D. D. L. Composite Materials: Science and Applications. 2 ed. New
York: Springer, 2010.

[3] WANG, W. a Y. YANG. The synergistic effects of the micro and nano par-
ticles in micro-nano composites on enhancing the resistance to electrical tree
degradation. Scientific Reports. 2017, 7(1), 8762-8781.

[4] LAFFOON, C. M., C. F. HILL, G. L. MOSES a L. J. BERBERICH. A new high-
voltage insulation for turbine-generator stator windings. Transactions of the
American Institute of Electrical Engineers. 1951, 70(1), 721-730.

[5] SUN, Y, S. MA a S. A. BOGGS. Mechanism for composite materials with
dielectric constant which increases with electric field. IEEE Transactions on
Dielectrics and Electrical Insulation. 2015, 22(3), 1719-1722.

[6] NELSON, J. K. Dielectric Polymer Nanocomposites. New York: Springer, c2010.

[7]1 LEWIS, T. J. Interfaces are the dominant feature of dielectrics at the nanomet-
ric level. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2004, 11(5),

739753-

[8] HULL, D. a T. W. CLYNE. An Introduction to Composite Materials. 2. ed. New
York: Cambridge University Press, 1996.

[o] THABET, A. a]. FOTHERGILL. Space-charge measurement in composite die-
lectrics. In: 2008 12th International Middle-East Power System Conference. IEEE,
2008, s. 71-74.

[10] AUGE, J. L., C. LAURENT, D. FABIANI a G. C. MONTANARI. Investiga-
ting dc polyethylene threshold by space charge. Current and electrolumine-
scence measurements. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation.

2000, 7(6), 797-803.

[11] TAMUS, Z. A. al. BERTA. Application of voltage response measurement on
low voltage cables. In: 2009 IEEE Electrical Insulation Conference. IEEE, 2009, s.

444-447.

90



[12] SEBIK, P. Charakter resorpénich kiivek jako parametr pro uréeni obsahu
vody ve foliovych izolantech v nevytvrzeném stavu. In: Diagnostika '93. 1993,
S. 163-166.

[13] MORSHUIS, P. H. E Degradation of solid dielectrics due to internal partial
discharge: some thoughts on progress made and where to go now. IEEE
Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2005, 12(5), 905-913.

[14] MAZZANTI, G., G. C. MONTANARI a L. A. DISSADO. Electrical aging
and life models: the role of space charge. IEEE Transactions on Dielectrics and
Electrical Insulation. 2005, 12(5), 876-89o0.

[15] SAHA, D., A. G. ANISIMOV, R. M. GROVES, I. A. TSEKMES, P. H. F. MOR-
SHUIS a R. KOCHETOV. Epoxy-hBN nanocomposites: A study on space
charge behavior and effects upon material. IEEE Transactions on Dielectrics
and Electrical Insulation. 2017, 24(3), 1718-1725.

[16] LUO, S., S. WANG, Y. TU, C. WANG a S. QIN. Direct current electrical
characteristics of nano-CB/LDPE composite. IEEE Transactions on Dielectrics
and Electrical Insulation. 2017, 24(3), 1390-1395.

[17] STEVENS, G. C., N. A. FREEBODY, A. HYDE, et al. Balanced nanocom-
posite thermosetting materials for HVDC and AC applications. In: 2015 IEEE
Electrical Insulation Conference (EIC). IEEE, 2015, s. 193-196.

[18] PANDEY, J. C. a N. GUPTA. Space charge estimation in epoxy-based nano-
dielectrics using complementary techniques. 2015 IEEE Conference on Electri-
cal Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE, 2015, s. 499-502.

[19] BOULTER, E. A. a G. C. STONE. Historical development of rotor and stator
winding insulation materials and systems. IEEE Electrical Insulation Magazine.

2004, 20(3), 25-39.

[20] OBURGER, W. Die Isolierstoffe der Elektrotechnik. Berlin, Heidelberg: Springer
Berlin Heidelberg, 1957.

[21] ROTH, A. Hochspannungstechnik. Vienna: Springer Vienna, 1959.

[22] ANDRASCHEK, N., A. WANNER, C. EBNER a G. RIESS. Mica/epoxy-
composites in the electrical industry: Applications, composites for insulation,
and investigations on failure mechanisms for prospective optimizations. Po-
lymers. 2016, 8(5), 201-.

[23] GOETTER, R. a M. WINKELER. New developments in unsaturated polyes-
ter resins used for electrical insulation. In: Electrical Insulation Conference and
Electrical Manufacturing and Coil Winding Conference. IEEE, 2001, s. 51-56.

[24] ZHIDONG, J.,, Y. HAO a H. XIE. The degradation assessment of
epoxy/mica insulation under multi-stresses aging. IEEE Electrical Insulation
Magazine. 2006, 13(2), 415-422.

91



[25] MILLER, G. H. Silicone resin rich mica paper laminates for class H ope-
ration and radiation resistance. In: 1975 EIC 12th Electrical/Electronics Insu-
lation Conference. IEEE, 1975, s. 273-275.

[26] GRUBELNIK, W.,, J. ROBERTS, B. KOERBLER a P. MAREK. A new appro-
ach in insulation systems for rotating machines. In: Electrical Insulation Confe-
rence and Electrical Manufacturing Expo, 2005. IEEE, 2005, s. 97-102.

[27] JOHNSTON, D. R. a M. MARKOVITZ. Corona-resistant insulation, electrical
conductors covered therewith and dynamoelectric machines and transformers incor-
porating components of such insulated conductors. 4760296 US Patent. Udéleno
26. 7. 1988.

[28] LEWIS, T.J. Nanometric dielectrics. IEEE Transactions on Dielectrics and Elect-
rical Insulation. 1994, 1(5), 812-825.

[29] TANAKA, T. a T. IMAIL Advances in nanodielectric materials over the past
50 years. IEEE Electrical Insulation Magazine. 2013, 29(1), 10-23.

[30] HARVANEK, L. a V. MENTLIK. New complex nanocomposite DGEBA.
In: 2016 Conference on Diagnostics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE,
2016, S. 1-4.

[31] TOMASKOVA, T., S. BLAHA, 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). 1IEEE,
2016, S. 1-10.

[32] SINGHA, S. a M.]. 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., E. SAWA, T. OZAK], Y. INOUE, T. SHIMIZU a T. TANAKA. Roles
of fillers on properties of nano-TiO, and Micro-5iO, filler mixed composites.
In: 2007 IEEE International Conference on Solid Dielectrics. IEEE, 2007, s. 407-
410.

[34] TSEKMES, I. A., R. KOCHETOV, P. H. E. MORSHUIS a ]. 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. E. 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.

[36] VESELY, O. a V. MENTLIK. Cable insulation properties changes through
nanofillers: Nanoclays as a counterpart to the traditional fire retardants. In:

92



2016 17th International Scientific Conference on Electric Power Engineering (EPE).
IEEE, 2016, s. 1-4.

[37] POLANSKY, R., P. KADLEC, Z. KOLSKA a V. SVORCIK. Influence of de-
hydration on the dielectric and structural properties of organically modified
montmorillonite and halloysite nanotubes. Applied Clay Science. 2017, 147, 19-

27.

[38] TOTTEN, G. E. a D. S. MACKENZIE. Handbook of Aluminum. New York:
Marcel Dekker, 2003.

[39] CHABRA, O. P. a M. C. KUMAR. Techno-scientific aspects of epoxy mica
vacuum pressure impregnation insulation system for rotating electrical ma-
chines and generators. In: 2000 IEEE International Symposium on Electrical In-
sulation (ISEI). IEEE, 2000, s. 24-27.

[40] CIULLO, P. A. Industrial Minerals and Their Uses: a Handbook and Formulary.
Westwood, N.J.: Noyes Publications, 1996.

[41] ROBERTS, J. W. An advancement in mica paper VPI tapes. In: 1983 6th
Electrical/Electronical Insulation Conference (IEC). IEEE, 1983, s. 417-421.

[42] SCHMIDLIN, B. a K. BRANDENBERGER. Development of an impregna-
ting resin having improved VPI properties. In: 1985 17th Electrical/Electronics
Insulation Conference (EIC). IEEE, 1985, s. 100-104.

[43] BRUTSCH, R. a M. CHAPMAN. Insulating systems for high voltage rota-
ting machines and reliability considerations. In: 2010 IEEE International Sym-
posium on Electrical Insulation (ISEI). IEEE, 2010, s. 1-5.

[44] STONE, G. C. Electrical Insulation for Rotating Machines: Design, Evaluation,
Aging, Testing, and Repair. Hoboken, NJ: Wiley-Interscience, 2004.

[45] NEAL, ]J. E. Development of resin rich and impregnated insulation systems
and their application to high voltage electrical rotating machines. In: 71969
oth Electrical Insulation Conference (EIC). IEEE, 1969, s. 8-12.

[46] DEUTSCHMANN, G. a K. KRASSNITZER. Influence of mica paper type
and construction on the dielectric properties of VPI and resin rich high vol-

tage insulation. In: Proceedings of the 20th Electrical/Electronics Insulation Confe-
rence (EIC). IEEE, 1991, s. 60-64.

[47] FROST, N. E., M. WILLIAMSON a G. H. HAL MILLER. Experiences with
resin rich mica taping materials. In: 2016 IEEE Electrical Insulation Conference
(EIC). IEEE, 2016, s. 1-4.

[48] COGEBI. Relanex® 45.011: Flexible Mica Tapes and Foils. Katalogovy list.
[49] VonRoll. Mica tapes: Samicatherm® 366.28-02. Katalogovy list.

[50] Isovolta. Calmicaglas® 0893. Katalogovy list.

93



[51] COGEBIL Relastik® 45.013: Flexible Mica Foils. Katalogovy list.
[52] VonRoll. Mica Tapes: Samicatherm® P 315.20-02. Katalogovy list.
[53] Isovolta. Calmica® 70 086. Katalogovy list.

[54] FOJTIK, A. Nano - fascinujici fenomén soucasnosti: nanocdstice, nanostruktury
a nanotechnologie - diimyslné formy hmoty : od objevu fenoménu po biomedicinské
aplikace. Praha [i.e. Dobfany]: COMTES FHT, 2014.

[55] NIC, M., J. JIRAT, B. KOSATA, A. JENKINS a A. MCNAUGHT. Specific
surface area in surface chemistry. IUPAC Compendium of Chemical Terminology.
Research Triagle Park, NC: IUPAC, 2009.

[56] HARVANEK, L. Nanomateridly pro elektrotechniku. Plzeti, 2017. Disertacni
préce. Zapadoceska univerzita v Plzni. Vedouci prace Vaclav Mentlik.

[57] ANDRITSCH, T. Epoxy based nanodielectrics for high voltage DC-applications —
synthesis, dielectric properties and space charge dynamics. Delft, 2010. Diserta¢ni
prace. Delft University of Technology. Vedouci prace Johan J. Smith.

[58] MEZIANI, M., A. MEKHALDI a M. TEGUAR. Effect of space charge layers
on the electric field enhancement at the physical interfaces in power cable
insulation. EEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2016, 23(6),

3725-3733-
[59] IDDRISSU, I, S. M. ROWLAND a A. TZIMAS. The impact of interfaces

and space charge formation on breakdown strength of epoxy resin. In: 2014
IEEE Conference on Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE,

2014, S. 90-93.
[60] SCHRIJVER, C., A. HERDEN a H. KARNER. A time based model for the
dielectric ageing of Fibre Reinforced Polymers (FRP) and its verification in a

numerical simulation. In: 1996 Conference on Electrical Insulation and Dielectric
Phenomena (CEIDP). IEEE, 1996, s. 398-403.

[61] HULL, D. a T. W. CLYNE. An introduction to composite materials. 2nd ed. New
York: Cambridge University Press, 1996.

[62] KIMURA, K. a Y. KANEDA. The role of microscopic defects in multistress
aging of micaceous insulation. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical
Insulation. 1995, 2(3), 426-432.

[63] CHEN, G,, S. LI a L. ZHONG. Space charge in nanodielectrics and its im-
pact on electrical performance. In: 2015 IEEE 11th International Conference on
the Properties and Applications of Dielectric Materials (ICPADM). 1IEEE, 2015, s.

36-39.

[64] HAN, G., Ch. ZHANG, D. ZHANG, K. UMEMURA a S. KAWALI Upgra-
ding of urea formaldehyde-bonded reed and wheat straw particleboards
using silane coupling agents. Journal of Wood Science. 1998, 44(4), 282-286.

94



[65] LUSTICKA, I, E. VYSKOCILOVA-LEITMANNOVA a L. CERVENY. Funk-
cionalizace mezoporéznich silikdtovych materidlu. Chemické listy. 2013,
107(2013), S. 114-120.

[66] SHOKOOH]I, S., A. AREFAZAR a R. KHOSROKHAVAR. Silane coupling
agents in polymer-based reinforced composites: A review. Journal of Reinfor-
ced Plastics and Composites. 2008, 27(5), 473-485.

[67] LEWIS, T. ]. Interfaces: nanometric dielectrics. Journal of Physics D: Applied
Physics. 2005, 38(2), 202-212.

[68] TANAKA, T.,, M. KOZAKO, N. FUSE a Y. OHKI. Proposal of a multi-core
model for polymer nanocomposite dielectrics. IEEE Transactions on Dielectrics
and Electrical Insulation. 2005, 12(4), 669-681.

[69] BUTYRSKAYA, E. V,, L. S. NECHAEVA, V. A. SHAPOSHNIKOV a V. E.
SELEMENEYV. Determining role of hydrogen bonding in electrically driven
membrane transport: Quantum-chemical and molecular dynamics study. Pe-
troleum Chemistry. 2015, 55(10), 918-926.

[70] ZOU, CH., J. FOTHERGILL a S. ROWE. The effect of water absorption
on the dielectric properties of epoxy nanocomposites. IEEE Transactions on
Dielectrics and Electrical Insulation. 2008, 15(1), 106-117.

[71] KAO, K. Dielectric Phenomena in Solids: with Emphasis on Physical Concepts of
Electronic Processes. Boston: Academic Press, 2004.

[72] MENTLIK, V. Dielektrické proky a systémy. Praha: BEN - technickd literatura.
Praha: BEN - technicka literatura, 2006.

[73] RAZEGHI, M. Fundamentals of Solid State Engineering. 3. ed. New York, NY:
Springer, 2009.

[74] HASSDENTEUFEL, J. a K. KVET. Elektrotechnické materidly. Praha: SNTL,
1967.

[75] SOLYMAR, L. a D. WALSH. Electrical Properties of Materials. 7. ed. New York:
Oxford University Press, 2004.

[76] MACDONALD, R. Space charge polarisation. Electrode Processes in Solid
State lonics Theory and Application to Energy Conversion and Storage Procee-
dings of the NATO Advanced Study Institute Held at Ajaccio (Corsica). Dordrecht:
Springer Netherlands, 1975.

[77] PATTERSON, J. D. a B. C. BAILEY. Solid-state Physics Introduction to the The-
ory. 2. ed. Berlin: Springer, 2010.

[78] LI, J., Y. ZHANG, Z. XIA, X. QIN a Z. PENG. Action of space charge on
aging and breakdown of polymers. Chinese Science Bulletin. 2001, 46(10), 796-
800.

95



[79] CHEN, G. a S. H. LOL Space charge modelling in solid dielectrics under
high electric field based on double charge injection model. MRS Fall Meeting.
Boston, 2005.

[8o] NEAGU, E. R. Charge-carrier injection and extraction at metal—dielectric
contact under an applied electric field. Indian Journal of Pure and Applied Phy-
sics. 2008, 46(11), 809-814.

[81] BARNIKAS, K. Electrical Properties of Solid Insulating Materials - Molecular
Structure and Electrical Behavior. Philadelphia: American Society for Testing
and Materials, 2011.

[82] LIM, E. a R. ISMAIL. Conduction mechanism of valence change resistive
switching memory: A survey. Electronics. 2015, 4(3), 586-613.

[83] MORRIS, J. E. a K. INIEWSKI. Nanoelectronic Device Applications Handbook
Boca Raton: CRC Press, 2017.

[84] CHIU, F. A review on conduction mechanisms in dielectric films. Advances
in Materials Science and Engineering. 2014, 2014, 1-18.

[85] BLAISE, G. a W. J. SARJEANT. Space charge in dielectrics. Energy storage
and transfer dynamics from atomistic to macroscopic scale. IEEE Transactions
on Dielectrics and Electrical Insulation. 1998, 5(5), 779-808.

[86] HARE, R. a C. BUDD. Modelling space charge and field in solid dielect-
rics. 1992 6th International Conference on Dielectric Materials, Measurements and
Applications (ICDMMA). IEEE, 1992, s. 81-84.

[87] RAJU, Gorur G. Dielectrics in Electric Fields. Second edition. Boca Raton:
CRC Press, Taylor & Francis Group, 2016.

[88] BLAISE, G. New approach to flashover in dielectrics based on a polarization
energy relaxation mechanism. IEEE Transactions on Electrical Insulation. 1993,

28(4), 437-443
[89] SCHWABL, E. Advanced Quantum Mechanics. 4. ed. Berlin: Springer, 2008.

[go] FUKUNAGA, K. Progress and Prospects in PEA Space Charge Measure-
ment Techniques. [EEE Electrical Insulation Magazine. 2008, 24(3), 26-37.

[91] IDDRISSU, I, S. M. ROWLAND a A. TZIMAS. The impact of interfaces
and space charge formation on breakdown strength of epoxy resin. In: 2014
IEEE Conference on Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE,

2014, S. 90-93.
[92] YONG-CHANG, Z. a T. DE-MIN. The new theory of measurement tech-
nique of space charge distribution in solid dielectrics by electro-acoustic

method. In: 1992 IEEE International Symposium on Electrical Insulation (ISEI).
IEEE, 1992, s. 303-306.



[93] XIAJ., Y. ZHANG, E. ZHENG, Z. AN a J. ZHU. Numerical simulation of
space charge packet behavior in low-density polyethylene under DC stress.
In: 2008 International Symposium on Electrical Insulating Materials (ISEIM).
IEEE, 2008, s. 195-198.

[04] WAGNER, K. W. Explanation of the dielectric fatigue phenomena on the
basis of Maxwell’s concept. Arch. Electro. Technol. 1914, 2, 371-.

[o5] FRICKE, H. A mathematical treatment of the electric conductivity and ca-
pacity of disperse systems I. The electric conductivity of a suspension of
homogeneous spheroids. Physical Review. 1924, 24(5), 575-587.

[96] HANAI, T. Dielectric theory on the interfacial polarization for two-phase
mixtures. Bulletin of the Institute for Chemical Research: Kyoto University.

1962,39(6), 341-367.

[97] ROGTI, F. a M. FERHAT. Maxwell-Wagner polarization and interfacial
charge at the multi-layers of thermoplastic polymers. Journal of Electrostatics.
2014, 72(1), 91-97.

[08] COELHO, R. Physics of Dielectrics for the Engineer. 1. ed. Amsterdam: Else-
vier, 1979.

[99] ZHOU W., G. XIANG a D. RUI. Application of dielectric interlayer polari-

zation in dielectric testing. In: 2001 International Symposium on Electrical Insu-
lating Materials (ISEIM). Inst. Electr. Eng. Japan, 2001, s. 248-250.

[100] KREMER, E Dielectric Spectroscopy: Old Spectroscopic Technique Agains
New. Dielectric Newsletter. 1994, 1, 3-4.

[101] SCHAUMBURG, F. Modern Measurement Techniques in Broadband Die-
lectric Spectroscopy. Dielectric Newsletter. 1994, 1,4-7.

[102] SCHAUMBURG, F. New Integrated Dielectric Analyzer Extends Accuracy
and Impedance Range For Material Measurements. Dielectric Newsletter. 1999,
11,4-6.

[103] MEGGER. IDAX 300/350 Insulation Diagnostic Analyzer. Katalogovy list.

[104] CSN EN 60212. Standardni podminky pouZivané pred zkousenim a béhem
zkousent pevnyjch elektroizolaénich materidlii. Praha: Utad pro technickou nor-
malizaci, metrologii a statni zkuSebnictvi, 2011.

[105] KRATOCHVIL, B.,, M. HUSAK, J. BRYNDA a J. SEDLACEK. Co nabizi
soulasnd rtg strukturni analyza. Chemicke Listy. 2008, 102(10), 889-9o1.

[106] GUINIER, A. X-ray Diffraction in Crystals, Imperfect Crystals, and Amorphous
Bodies. Dover, 1994.

[107] NETRVALOVA, M. Studium morfologie povrchu a optickych vlastnosti transpa-
rentnich vodivych oxidii. Plzeni, 2012. Diserta¢ni prace. Zapadoceskd univerzita
v Plzni. Vedouci prace Pavol Sutta.

97



[108] RAJPUT, R. K. A Textbook of Electrical Engineering Materials. Nové Dilli: La-
xmi Publications, 2003.

[10o9] CALISTRY. Miller Indices Visualizer: Lattice Plane. [online]. [cit. 2018-5-24].
Dostupné z: http:/ /calistry.org/calculate/latticePlanesMillerIndices

[110] ARORA, R. a W. MOSCH. High Voltage and Electrical Insulation Engineering.
Hoboken, NJ: J. Wiley, 2010.

[111] TALAAT, M. Influence of transverse electric fields on electrical tree initi-
ation in solid insulation. In: 2010 Annual Report Conference on Electrical Insu-
lation and Dielectic Phenomena. IEEE, 2010, s. 1-4.

[112] HORNAK, J. a P. TRNKA. Defects of electrical insulation systems with
focus on FEM modeling. In: 2017 6th International Youth Conference on Energy
(IYCE). IEEE, 2017, 2017, s. 1-4 .

[113] HABIB, M. A, M. A. G. KHAN, M. K. HOSSAIN a S. A. HOSSAIN. Investi-
gation of electric field intensity and degree of uniformity between electrodes
under high voltage by Charge Simulation Method. In: 2014 17th Internatio-
nal Conference on Computer and Information Technology (ICCIT). IEEE, 2014, s.
185-191.

[114] ARORA, R. a W. MOSCH. High Voltage Insulation Engineering: Behavi-
our of Dielectrics, Their Properties and Applications. Nové Dilli: New Age
International Publishers, 1995.

[115] NEMETH, E. Measuring voltage response: a non-destructive diagnostic
test method HV of insulation. IEE Proceedings - Science, Measurement and Tech-

nology. 1999, 146(5), 249-252.
[116] CSANYI, G. M. a Z. A. TAMUS. Investigation of dielectric properties of
mixed PILC and XLPE cable insulation by the extended Voltage Response

Method. In: 2017 6th International Youth Conference on Energy (IYCE). IEEE,
2017, 2017, S. 1-4.

[117] CSANYIL, G. M., Z. A. TAMUS a T. IVANCSY. Investigation of dielect-
ric properties of cable insulation by the extended voltage response method.
In: 2016 Conference on Diagnostics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE,
2016, 2016, S. 1-4.

[118] MENTLIK, V., J. PTHERA, R. POLANSKY, P. PROSR a P. TRNKA. Diagros-
tika elektrickiyjch zatizeni. Praha: BEN - technicka literatura, 2008.

[119] ELANTAS. Epoxilite 3750 LV. Elantas Electrical Insulations. Katalogovy list.

[120] DART, R. C. Medical toxicology. 3. ed. Philadelphia: Lippincott, Williams &
Wilkins, 2004.

[121] KOCHETOV, R. Thermal and Electrical Properties of Nanocomposites, Including
Material Processing. Delft, 2012. Disertaéni prace. Delft University of Techno-
logy. Vedouci prace Johan J. Smith.

98



[122] CSN EN 60085 ed. 2. Elektrické izolace - Tepelné hodnoceni a znaceni. Praha:
Cesky normalizaéni institut, 2008.

[123] CSN IEC 250. Doporucené postupy ke stanoveni permitivity a ztrdtového Cinitele
elektroizolacnich materidlii pti priimyslovych, akustickych a rozhlasovych kmitoctech
vcetné metrovych vlnovych délek. Praha: Cesky normalizaéni institut, 1998.

[124] CSN IEC 93. Skiisky tuhijch elektroizolaényjch materidlov. Metddy merania
vniitornej resistivity a povrchovej resistivity tuhych elektroizolacnijch materidlov.
Praha: Cesky normaliza¢ni institut, 1993.

[125] CSN EN 60243-1 ed. 2. Elektrickd pevnost izolacnich materidlii - Zkusebni me-
tody. Cast 1, Zkousky p#i priimysloviich kmitoctech. Praha: Ufad pro technickou
normalizaci, metrologii a statni zkusSebnictvi, 2014.

[126] WANG, O. B, K. U. JANG, J. O. LEE a Y. H. BAEK. Thermally stimulated
current of epoxy composites due to structural change and interfacial state.

In: 1994 4th International Conference on Properties and Applications of Dielectric
Materials (ICPADM). 1EEE, 1994, s. 290-293.

[127] ABDULLAH, S. 1. a M. N. M. ANSARI. Mechanical properties of graphene
oxide (GO)/epoxy composites. HBRC Journal. 2015, 11(2), 151-156.

[128] KHEZRI, T, M. SHARIF a B. POURABAS. Polythiophene—graphene oxide
doped epoxy resin nanocomposites with enhanced electrical, mechanical and
thermal properties. RSC Advances. 2016, 6(96), 93680-93693.

[129] CERESANA. Market Study: Fillers. 4. ed. Constance: Ceresana, 2016.

[130] Nanostructured & Amorphous Materials, Inc. Magnesium Oxide (MgO,
99%, 20 nm). Katalogovy list.

[131] MARFUNIN, A. S. Advanced Mineralogy: Volume 1 Composition, Structure,
and Properties of Mineral Matter: Concepts, Results, and Problems. Berlin, Heidel-
berg: Springer Berlin Heidelberg, 1994.

[132] MITTAL, K. L. Silanes and Other Coupling Agents. Leiden: VSP, 2009.

[133] ROTHON, R. N. Particulate-Filled Polymer Composites. 2. ed., Shrewsbury:
Rapra Technology, 2003.

[134] XIE, Y, C. A. S. HILL, Z. XIAO, H. MILITZ a C. MAL Silane coupling
agents used for natural fiber/polymer composites: A review. Composites Part
A: Applied Science and Manufacturing. 2010, 41(7), 806-819.

[135] PLUEDDEMANN, E. P. Adhesion through silane coupling agents. The Jour-
nal of Adhesion. 2008, 2(3), 184-201.

[136] MERHARI, L. Hybrid Nanocomposites for Nanotechnology: Electronic, Optical,
Magnetic and Biomedical Applications. New York: Springer, 2009.

99



[137] YU, Z.Q., Y. WU, B. WEI a H. BAIER. Boride ceramics covalent functio-
nalization and its effect on the thermal conductivity of epoxy composites.
Materials Chemistry and Physics. 2015, 164, 214-222.

[138] MANDHAKINI, M., T. LAKSHMIKANDHAN, A. CHANDRAMOHAN
a M. ALAGAR. Effect of nanoalumina on the tribology performance of C4-
ether-linked bismaleimide-toughened epoxy nanocomposites. Tribology Let-

ters. 2014, 54(1), 67-79.

[139] LI, L., B. LI, J. DONG a J. ZHANG. Roles of silanes and silicones in for-
ming superhydrophobic and superoleophobic materials. Journal of Materials
Chemistry A. 2016, 4(36), 13677-13725.

[140] Sigma-Aldrich (3-Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane. Katalogovy list.

[141] FOXTON, R. M., M. NAKAJIMA, J. TAGAMI a H. MIURA. Effect of acidic
pretreatment combined with a silane coupling agent on bonding durability
to silicon oxide ceramic. Journal of Biomedical Materials Research Part B: Applied
Biomaterials. 2005, 73B(1), 97-103.

[142] CHRISSAFIS, K. a D. BIKIARIS. Can nanoparticles really enhance ther-
mal stability of polymers? Part I: An overview on thermal decomposition of
addition polymers. Thermochimica Acta. 2011, 523(1-2), 1-24.

[143] IREZ, A.B., E. BAYRAKTAR a I. MISKIOGLU. Design and mechanical-
physical properties of epoxy-rubber based composites reinforced with nano-
particles. Procedia Engineering. 2017, 184, 486-496.

[144] SUTTA, P. Ustni sdéleni, docent, Centrum novych technologii (NTC),
Zapadoceska univerzita v Plzni, 5. 12. 2017.

[145] MANI, P, A. K. GUPTA a S. KRISHNAMOORTHY. Efficiency of some
silane coupling agents and of the method of their application in polyester
resin concrete. Journal of Materials Science. 1983, 18(12), 3599-3605.

[146] CHEN, H., J. ZHENG, L. QIAQ, Y. YING, L. JIANG a S. CHE. Surface mo-
dification of NdFe12Nx magnetic powder using silane coupling agent KHs50.
Advanced Powder Technology. 2015, 26(2), 618-621.

[147] AHANGARAN, E, A. HASSANZADEH a S. NOURI. Surface modification
of Fe304@SiO2 microsphere by silane coupling agent. International Nano Let-
ters. 2013, 3(1), 1-5.

[148] NYAMUPANGEDENGU, C. a D. R. CORNISH. Time-evolution pheno-
mena of electrical tree partial discharges in Magnesia, Silica and Alumina
epoxy nanocomposites. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insu-
lation. 2016, 23(1), 85-94.

[149] TANAKA, T. Nanodielectics: How does the presence of interfaces influ-
ence behaviour? In: 2011 International Conference on Power and Energy Systems
(ICPES). IEEE, 2011, s. 1-4.

100



[150] DING, H. Z. a B. R. VARLOW. Effect of nano-fillers on electrical treeing
in epoxy resin subjected to AC voltage. In: 2004 17th IEEE Lasers and Electro-
Optics Society (LEOS). IEEE, 2004, s. 332-335.

[151] ALAPATI, S. a M. JOY THOMAS. Influence of nano-fillers on electrical
treeing in epoxy insulation. IET Science, Measurement & Technology. 2012, 6(1),
21-.

[152] DANIKAS, M. G. a T. TANAKA. Nanocomposites-a review of electrical
treeing and breakdown. IEEE Electrical Insulation Magazine. 2009, 25(4), 19-

25.
[153] KOZAKO, M., N. FUSE, Y. OHKI, T. OKAMOTO a T. TANAKA. Sur-
face degradation of polyamide nanocomposites caused by partial discharges

using IEC (b) electrodes. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insu-
lation. 2004, 11(5), 833-839.

[154] WANG, Y., K. XIAO, C. WANG, L. YANG a F. WANG. Study on dielectric
properties of TiO2/XLPE nanocomposites. In: 2016 IEEE International Confe-
rence on High Voltage Engineering and Application (ICHVE). IEEE, 2016, 2016, s.

1-4.
[155] YANG, W, X. YANG, M. XU, P. LUO a X. CAO. The effect of nano SiO2

additive on electrical tree characteristics in epoxy resin. In: 2013 Conference on
Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE, 2013, s. 683-686.

[156] KOCHETOV, R., T. ANDRITSCH, P. H. E. MORSHUIS a ]J. J. SMIT. Ano-
malous behaviour of the dielectric spectroscopy response of nanocomposites.
IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2012, 19(1), 107-117.

[157] LI, H., CH. WANG, Z. GUO, H. WANG, Y. ZHANG, R. a Z. PENG. Effects
of silane coupling agents on the electrical properties of silica/epoxy nano-
composites. In: 2016 IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE,
2016, s. 1036-1039.

[158] TANAKA, T. a T. IMAIL Advanced Nanodielectrics: Fundamentals and Appli-
cation. Singapore: Pan Stanford Publishing, 2017.

[159] ZEPENG, L. V,, X. WANG, K. WU, X. CHEN, Y. CHENG a L. A. DISSADO.
Dependence of charge accumulation on sample thickness in Nano-SiO 2 do-
ped LDPE. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2013, 20(1),

337-345-

[160] LEE, S. M. Handbook of Composite Reinforcements. Hoboken: John Wiley,
1992.

[161] Teijing DuPont Films Japan. Teonex® Qs51. Katalogovy list.

[162] WOZNIAK-BRASZAK, A., K. JURGA, G. NOWACZYK, M. DOBIES, M.
SZOSTAK, J. JURGA a S. JURGA. Characterization of poly(ethylene 2,6-

naphthalate)/polycarbonate blends by DSC, NMR off-resonance and DMTA
methods. European Polymer Journal. 2015, 64, 62-69.

101



[163] LEE, K. K., B. H. CHO a Y. W. KIM. Process for preparing polyethylene na-
phthalate. 1993. US 5294695 A. Udéleno 15. bfezen 1994. Zapsano 15. bfezen

1993.

[164] ANDERSON, D. W. a M. HANDA. Effects of CFC and HFC refrige-
rants and ester lubricants on polyester insulation materials. In: Procee-
dings:Electrical Electronics Insulation Conference and Electrical Manufacturing &
Coil Winding Conference. Electr. Manuf. & Coil Winding Assoc, 1995, s. 431-

435.

[165] ZHANG, H. a I. M. WARD. Kinetics of Hydrolytic Degradation of
Poly(ethylene naphthalene-2,6-dicarboxylate). Macromolecules. 1995, 28(23),
7622-7629.

[166] SADANOBU, J. a H. INATA. The Properties of Poly(Ethylene Naphthalate)
(PEN) and its Application. Science and Technology of Polymers and Advanced
Materials. Boston, MA: Springer US, 1998. s. 141-151.

[167] HINE, P. J., A. ASTRUC a I. M. WARD. Hot compaction of polyethylene
naphthalate. Journal of Applied Polymer Science. 2004, 93(2), 796-802.

[168] LILLWITZ, L. D. Production of dimethyl-2,6-naphthalenedicarboxylate:
precursor to polyethylene naphthalate. Applied Catalysis A: General. 2001,

221(1-2), 337-358.

[169] YASUFUKU, S. Application of poly(ethylene naphthalate) films to electri-
cal and audio-visual uses in Japan. IEEE Electrical Insulation Magazin. 1996,
12(6), 8-14.

[170] MUSA, S. M. Nanoscale Spectroscopy with Applications. Boca Raton, Florida:
CRC/Taylor & Francis Group, 2014.

[171] ULRYCH, J., R. POLANSKY a J. PIHERA. Dielectric analysis of polyethy-
lene terephthalate (PET) and polyethylene naphthalate (PEN) films. In: 2014
15th International Scientific Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE,
2014, 2014, S. 411-415.

[172] HARDY, L., A. FRITZ, I. STEVENSON, G. BOITEUX, G. SEYTRE a A.
SCHONHALS. Dielectric relaxation behaviour of poly(ethylene naphthalene
2,6 dicarboxylate) (PEN). Journal of Non-Crystalline Solids. 2002, 305(1-3), 174-
182.

[173] HARDY, L., I. STEVENSON, G. BOITEUX, G. SEYTRE a A. SCHONHALS.
Dielectric and dynamic mechanical relaxation behaviour of poly(ethylene 2,6
naphthalene dicarboxylate). I. Amorphous films. Polymer. 2001, 42(13), 5679-
5687.

[174] EZQUERRA, T. A., F.J. BALTA-CALLEJA a H. G. ZACHMANN. Dielectric
relaxation of amorphous random copolymers of poly(ethylene terephthalate)
and poly(ethylene-2,6-naphthalene dicarboxylate). Acta Polymerica. 44(1), 18-

24.

102



[175] BLANTON, T. N. An X-ray diffraction study of poly(ethylene-2,6-
naphthalate), PEN. Powder Diffraction. 2002, 17(2), 125-.

[176] HARVANEK, L, J. HORNAK, V. MENTLIK a A. CEJKOVA. The effect
of fillers and barrier on electrical tree. In: 2016 17th International Scientific
Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2016, 2016, s. 1-4.

[177] OriginLab® Corporation. Help Online - Origin Help - Integrate [on-
line]. [cit. 2018-01-24]. Dostupné z: https:/ /www.originlab.com/doc/Origin-
Help /Math-Integrate

[178] WANG, Q. a G. CHEN. Effect of nanofillers on the dielectric properties of
epoxy nanocomposites. Advances in materials Research. 2012, 1(1), 93-107

[179] DISSADO, L. A., C. LAURENT, G. C. MONTANARI a P. H. E MORSHUIS.
Demonstrating a threshold for trapped space charge accumulation in solid
dielectrics under dc field. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insu-
lation. 2005, 12(3), 612-620.

[180] GUILLERMIN, CH., P. RAIN a S. W. ROWE. Transient and steady-state
currents in epoxy resin. Journal of Physics D: Applied Physics. 2006, 39(3), 515-

524.

[181] IDA, N. Engineering Electromagnetics. New York, NY: Springer New York,
2000.

[182] VIK, R. Vliv elektrického pole na vodivost nedopovaného polyanilinu.
Electroscope. 2009, 2009(3), 1-4.

[183] MONTANARI, G.C., G. MAZZANTI, F. PALMIERI a A. MOTORI. Investi-
gation of charge transport and trapping in LDPE and HDPE through space
charge and conduction current measurements. In: 2001 IEEE 7th International
Conference on Solid Dielectrics (ICSD). IEEE, 2001, s. 240-244.

[184] CASTELLON, ]J., H. NGUYEN, S. AGNEL, A. TOUREILLE, M. FRE-
CHETTE, S. SAVOIE, A. KRIVDA a L.E. SCHMIDT. Electrical properties ana-
lysis of micro and nano composite epoxy resin materials. IEEE Transactions
on Dielectrics and Electrical Insulation. 2011, 18(3), 651-658.

[185] ZOU, CH., J. C. FOTHERGILL, S. ZHANG a X. ZHOU. DC conduction
mechanisms in epoxy nanocomposites under the humid environment. In:
2010 10th IEEE International Conference on Solid Dielectrics (ICSD). IEEE, 2010,
S. 1-4.

[186] MAYOUX, C. Degradation of insulating materials under electrical stress.
IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 2000, 7(5), 590-601.

[187] CARTWRIGHT, G.A., RN. HAMPTON, A.E. DAVIES, S.G. SWINGLER,
D. PATEL a S.M. MOODY. The laser induced pressure pulse technique for

space charge measurements-a user’s perspective. In: IEEE 5th International
Conference on Conduction and Breakdown in Solid Dielectrics (ICCBSD). IEEE,

1995, 8. 595-599.

103



[188] LEWINER, J., S. HOLE a T. DITCHI. Pressure wave propagation methods:
a rich history and a bright future. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical
Insulation. 2005, 12(1), 114-126.

[189] ZHENG, E, Ch. LIU, Ch. LIN, Z. AN, Q. LEI a Y. ZHANG. Thermal pulse
measurements of space charge distributions under an applied electric field
in thin films. Measurement Science and Technology. 2013, 24(6), 065603-.

[190] FUKUNAGA, K. Progress and prospects in PEA space charge measure-
ment techniques. IEEE Electrical Insulation Magazine. 2008, 24(3), 26-37.

[191] AHMED, N.H. a N.N. SRINIVAS. Review of space charge measurements
in dielectrics. IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical Insulation. 1997,

4(5), 644-656.

[192] JONUZ-ALIJAGIC, B. Dielectric properties and space charge dynamics of poly-
meric high voltage DC insulating materials. Delft, 2007. Diserta¢ni prace. Delft
University of Technology. Vedouci préce Johan J. Smith.

[193] ILLIAS, H. A.,, M. E. OTHMAN, M. A. TUNIO, A. H. A. BAKAR, H.
MOKHLIS, G. CHEN, P. L. LEWIN a A. M. ARIFFIN. Measurement and
simulation of partial discharge activity within a void cavity in a polymeric
power cable model. In: 2013 IEEE International Conference on Solid Dielectrics
(ICSD). IEEE, 2013, s. 105-108.

[194] DENSLEY, R. J. a T. S. SUDARSHAN. Partial discharge characteristics of
solid insulation containing spherical cavities of small diameter. In: 1976 Con-
ference on Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (CEIDP). IEEE, 1976, s.
281-288.

[195] TRNKA, P, J. PIHERA, M. SVOBODA a J. SOUCEK. New challenges in
partial diacharge measurements. In: 2013 IEEE International Conference on So-
lid Dielectrics (ICSD). IEEE, 2013, s. 75-78.

7 Yz

[196] CSN EN 60270. Technika zkousek vysokym napétim - Méeni Cdstecnyjch vijbojii.
Praha: Cesk;’r normalizaéni 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, HMM.G.T.,, J.RSS. KUMARA, M.A.RM. FERNANDO,
KM.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. CERMAK a R. POLANSKY. 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, E. R. a B. GREENEBAUM. Handbook of Biological Rffects of Rlectro-
magnetic Fields. Boca Raton, FL: CRC Press, 2007.

[210] ULRYCH. J. Aspekty aplikace fluidnich systémii. Plzeti, 2017. Diserta¢ni prace.
Zapadoceska univerzita v Plzni. Vedouci prace Vaclav Mentlik.

[211] SUBOCZ, J. Dielectric spectroscopy of composite insulating materials. In:
2001 IEEE 7th International Conference on Solid Dielectrics (ICSD). IEEE, 2001, s.

333-336.

105



[212] GALLOT-LAVALLEE, O., G. TEYSSEDRE, C. LAURENT a S ROWE. Space
charge behaviour in an epoxy resin: the influence of fillers, temperature and
electrode material. Journal of Physics D: Applied Physics. 2005, 38(12), 2017-
2025.

[213] TAKADA, T, J. HOLBOELL, A. TOUREILLE, J. DENSLEY, N. HAMPTON,
J. CASTELLON, R. HEGERBERG, M. HENRIKSEN, G.C. MONTANARI, M.
NAGAO, P. MORSHUIS. Space charge measurement in dielectrics and insu-
lating materials. CIGRE Task Force D1.12.01-288.2006. Patiz: Conseil Internati-
onal des Grands Réseaux Electriques, 2006.

[214] PENTTINEN, A. Design of Pulsed Electroacoustic Measurement System for
Space Charge Characterisation. Lappeenranta, 2012. Diplomové prace, Lappee-
nranta University of Technology. Vedouci prace Xiaobing Dong.

[215] FOSTER, ES., K. A. HARASIEWICZ a M.D. SHERAR. A history of me-
dical and biological imaging with polyvinylidene fluoride (PVDF) transdu-
cers. IEEE Transactions on Ultrasonics, Ferroelectrics and Frequency Control. 2000,

47(6), 1363-1371.
[216] ALISON, J. M. A high field pulsed electro-acoustic apparatus for space

charge and external circuit current measurement within solid insulators. Me-
asurement Science and Technology. 1998, 9(10), 1737-1750.

[217] DENNISON, J. R. a L. H. PEARSON. Pulsed electroacoustic (PEA) measu-
rements of embedded charge distributions. In: Nanophotonics and Macrophoto-
nics for Space Environments VII. 2013, s. 1-11.

106



PUBLIKACE AUTORA

KVALIFIKACNI PRACE A PRACE KE STATNf DOKTORSKE ZKOUSCE

[A1] HORNAK, ]. Lékar'ski technika. Bakalatskd préace, Vedouci prace David
Péanek, Zapadoceskd univerzita v Plzni, 2012.

[A2] HORNAK, J. Vliv ¢isténi na stav izolacniho systému elektrickych zatizeni. Diplo-
mové prace, Vedouci prace Vaclav Mentlik, Zapadoceska univerzita v Plzni,
2014.

[A3] HORNAK, J. Nehomogenni dielektrikum v elektrickém poli. Pisemnd préce ke
statni doktorské zkousce, Skolitel prace Pavel Trnka, Zapadoteské univerzita
v Plzni, 2015.

IMPAKTOVANE CASOPISY

[A4] HORNAK, J., P. TRNKA, P. KADLEC, O. MICHAL, V. MENTLIK, P.
SUTTA, G. M. CSANYI a Z. A. TAMUS. Magnesium oxide nanoparticles: die-
lectric properties, surface functionalization and improvement of epoxy-based
composites insulating properties. Nanomaterials, 2018, 8(6), 381. JCR: 71/285,

Qs, IF: 3,504.
[A5] HORNAK,]., V. MENTLIK, P. TRNKA a M. GUTTEN. Vliv funkcionalizace

povrchu oxidu hofe¢natého na dielektrické vlastnosti kompozitniho dielek-
trika. Chemické listy, 2018, 112(4), 246-249. JCR: 166/171, Q4, IF: 0,260.

[A6] MENTLIK, V., P. TRNKA, ]. HORNAK a P. TOTZAUER. Development of
a biodegradable electro-insulating liquid and its subsequent modification by
nanoparticles. Energies, 2018, 11(3), 508. JCR: 48/97, Qz, IF: 2,676.

[A7] KINDL, V., B. SKALA, R. PECHANEK, V. KUS a ]. HORNAK. Low-pass
filter for HV partial discharge testing. Sensors. 2018, 18(2), 482. JCR: 16/61,

Q2, IF: 2,475.

[A8] SOUCEK, 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, Qz2, IF: 2,262.

107



[Ag] MENTLIK, V., P. TRNKA, L. HARVANEK, J. HORNAK a L. MATEJKA.
Electrical and thermo-mechanical properties of DGEBA cycloaliphatic dia-
mine nano PA and SiO, composites. Journal of Electrical Engineering and Tech-
nology. ve stavu ”pftijato”. JCR: 226/260, Q4, IF: 0,597.

RECENZOVANE NEIMPAKTOVANE CASOPISY

[A10] MENTLIK, V., P. TRNKA a J. HORNAK. Nov4 elektroizolaéni kapalina a
moznosti jejtho nasazeni do praxe. Elektro: odbornyj casopis pro elektrotechniku.
2018, 27(1), 6-10.

[A11] HORNAK, J. a P. TRNKA. Diverzita prostorového naboje a jeji vliv na
chovani dielektrika v elektrostatickém poli. Elektrorevue. 2017, 19(4), 126-133.

[A12] HORNAK, J. a P. TRNKA. Konstrukéni ndvrh a realizace diagnostické
jednotky pro sledovani rozloZeni prostorového néboje v dielektrickych ma-
teridlech. Electroscope. 2017, 2017(1), 1-6.

[A13] HARVANEK, L., J. HORNAK a P. TRNKA. Elektrické strometky - para-
lela k blesktim? Elektro: odborny casopis pro elektrotechniku. 2016, 26(7), 6-9.

PRISPEVKY NA MEZINARODNICH ZAHRANICNICH KONFERENCICH

[A14] HORNAK. J., O. MICHAL, P. TRNKA, P. KADLEC, V. MENTLIK a P.
TOTZAUER. Verification of relative permittivity models for composite na-
nodielectrics at elevated temperatures. In: 2018 IEEE International Conference
on High Voltage Engineering and Application (ICHVE). 1EEE, 2018, ve stavu
"prijato”.

[A15] HORNAK. J., P. TRNKA, V. MENTLIK, O. MICHAL a P. TOTZAUER.
Different approaches for mathematical evaluation of resorption currents in
nanodielectrics. In: 2018 IEEE International Conference on High Voltage Enginee-
ring and Application (ICHVE). IEEE, 2018, ve stavu "pfijato”.

[A16] PTHERA, J., J. HORNAK, L. KUPKA, E. MULLEROVA a R. HALLER.
Modified pulse sequence analysis for PD measurement at DC. In: 2018 IEEE
International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2018.

[A17] TRNKA, P, P. TOTZAUER, V. MENTLIK, J. HORNAK, O. MICHAL a J.
LEFFLER. Aging of electrical insulating system based on organic ester. In:
2018 IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2018.

[A18] HORNAK, J., P. KADLEC a P. TRNKA. Complex analysis of novel insu-
lation material for rotating machines based on polymer/MgO. In: 2017 6th
International Youth Conference on Energy (IYCE). IEEE, 2017, s. 1-4.

108



[A19] HORNAK, J. a P. TRNKA. Defects of electrical insulation systems with
focus on FEM modeling. In: 2017 6th International Youth Conference on Energy
(IYCE). IEEE, 2017, s. 1-4. P¥ispévek ocenén cenou ”"Best Poster Award”.

[A20] TOTZAUER, P, P. TRNKA, V. MENTLIK, J. HORNAK, P. KADLEC, ]J.
ULRYCH a J. PIHERA. A study of various inhibitor mixtures in natural es-
ter oil. In: 2017 IEEE 19th International Conference on Dielectric Liquids (ICDL).
IEEE, 2017, s. 1-4.

[A21] TRNKA, P, V. MENTLIK, P. TOTZAUER, J. HORNAK, J. a J. PIHERA.
Natural ester oils - additional features. In: 2017 20th International Symposium
on High Voltage Engineering (ISH). Tucuman: National University of Tucumaén,
2017. s. 1-5.

[A22] PTHERA, J., O. KOZAK, J. HORNAK, L. KUPKA a R. HALLER. Partial
discharges evaluation method at HVDC conditions. In: 2017 20th International
Symposium on High Voltage Engineering (ISH). Tucumdn: National University
of Tucumaén, 2017. s. 1-5.

[A23] HORNAK, J., L. HARVANEK, P. TRNKA a V. MENTLIK. Dielectric pa-
rameters of polymer/SiO2 composite with different carrier. In: 2016 IEEE
International Conference on High Voltage Engineering and Application (ICHVE).
IEEE, 2016, s. 1-4. Pfispévek ocenén cenou “Student’s Best Paper Award”.

[A24] TOTZAUER, P, J. HORNAK, P. TRNKA, L. HARVANEK, V. MENTLIK
a J. ULRYCH. Diagnostics of composite insulation materials for simple on-
line diagnostics tools. In: 2016 IEEE International Conference on High Voltage
Engineering and Application (ICHVE). IEEE, 2016, s. 1-4.

[A25] TRNKA, P, J. SOUCEK, J. HORNAK a P. TOTZAUER. EIS aging esti-
mation and threshold values. In: 2016 IEEE International Conference on High
Voltage Engineering and Application (ICHVE). IEEE, 2016, s. 1-4.

[A26] HARVANEK, L. J. HORNAK, V. MENTLIK, P. TRNKA a T. DZUGAN.
Influence of nano and microparticles on the development of electrical trees.
In: 2016 IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2016, s. 92-95.

[A27] TRNKA, P.J. HORNAK, V. MENTLIK, L. HARVANEK a J. PTHERA. Beha-
vior of alternative electro insulating liquid at solidification process. In: 2016
IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2016, s. 1175-1178.

[A28] HARVANEK, L., V. MENTLIK, P. TRNKA a J. HORNAK. Effect of electri-
cal/thermal aging on dielectric properties of polymer/SiO2 nanocomposites.
In: 2016 IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2016, s. 732-

735-

[A29] MENTLIK, V., J. HORNAK, P. TRNKA a L. HARVANEK. Effects of indivi-
dual chemical cleaning detergents on conditions of winding surface. In: 2016
IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE, 2016, s. 768-771.

109



[A30] TOMASKOVA, T., A. SHLYKEVICH, J. HORNAK, P. TRNKA a M. GUT-
TEN. The high voltage electrical insulation systems with higher thermal
conductivity. In: 2016 IEEE International Conference on Dielectrics (ICD). IEEE,
2016, s. 938-941.

[A31] PIHERA, J., P. TRNKA, O. KOZAK aJ. HORNAK. Pulse sequence analysis
of corona discharge at DC voltage. In: 2016 Diagnostic of Electrical Machines
and Insulating Systems in Electrical Engineering (DEMISEE). 1IEEE, 2016, s. 71-

76.

[A32] HALLER, R., R. HAMAR, J. HORNAK a P. TRNKA. Aspects of PD me-
asurement in hybrid gaseous insulation at DC voltage. In: 2016 International
Conference on Condition Monitoring and Diagnosis (CMD). 1EEE, 2016, s. 932-

937-

[A33] TRNKA, P, V. MENTLIK, ]. HORNAK, P. TOTZAUER a A. CEJKOVA.
Natural esters as insulating fluids: some other features. In: 2016 ELEKTRO.
IEEE, 2016, s. 641-644.

[A34] TRNKA, P, J. HORNAK, M. SVOBODA a J. PIHERA. Partial dischar-
ges under DC voltage in paper-oil insulating system. In: 2015 IEEE 11th In-

ternational Conference on the Properties and Applications of Dielectric Materials
(ICPADM). IEEE, 2015, s. 436-439.

[A35] MENTLIK, V., P. TRNKA, M. SVOBODA, J. HORNAK, J. SOUCEK a L.
HARVANEK. 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). 1IEEE, 2015, s. 148-151.

[A36] MENTLIK, V., P. TRNKA, M. SVOBODA, J. HORNAK, P. TOTZAUER a L.
HARVANEK. Aging phenomena of paper-oil insulating system under diffe-
rent voltage stress. In: 2015 IEEE 11th International Conference on the Properties
and Applications of Dielectric Materials (ICPADM). IEEE, 2015, s. 548-551.

PRISPEVKY NA MEZINARODNICH TUZEMSKYCH KONFERENCICH

[A37] J. HORNAK, P. TRNKA, E. JAHODA a J. KUDELCIK. Interaction of
three-phase insulating composites with DC field. In: 2018 International Confe-
rence on Diagnostics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE, 2018. ve stavu
"prijato”.

[A38] KUDELCIK, J., E. JAHODA, M. GUTTEN, J. HORNAK a P. TRNKA. Die-
lectric spectroscopy of nanocomposites. In: 2018 International Conference on Di-
agnostics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE, 2018. ve stavu ”pfijato”.

[A39] GUTTEN, M., D. KORENCIAK, R. JANURA a J. HORNAK. Analysis
of transformer moisture by proposed electronic system using time method
RVM. In: 2018 International Conference on Diagnostics in Electrical Engineering
(Diagnostika). IEEE, 2018. ve stavu “pfijato”.

110



[Ag0] GUTTEN, M., M. SIMKO, D. KORENCIAK, M. CHUPAC a J. HORNAK.
Application of frequency method for analysis of power autotransformers. In:
2018 International Conference on Diagnostics in Electrical Engineering (Diagnos-
tika). IEEE, 2018. ve stavu “pfijato”.

[A41] HIRMAN, M., E. STEINER, J. HORNAK, J. PIHERA a P. ROUS. Influence
of increased voltage on the characteristics of printed circuit board protective
coatings. In: 2018 International Conference on Diagnostics in Electrical Enginee-
ring (Diagnostika). IEEE, 2018. ve stavu “pfijato”.

[A42] KUDELCIK, J., E. JAHODA, J. HORNAK a P. TRNKA. The Influence of
nanoparticles in the epoxy resin on dielectric parameters and partial dischar-
ges. In: 2018 ELEKTRO. IEEE, 2018, s. 1-5.

[A43] KUDELCIK, J., E. JAHODA, J. HORNAK, O. MICHAL a P. TRNKA. Par-
tial discharges and dielectric parameters of epoxy resin filled with nanopar-
ticles. In: 2018 19th International Scientific Conference on Electric Power Enginee-
ring (EPE). IEEE, 2018, s. 343-348.

[A44] MICHAL, O., V. MENTLIK, P. TRNKA, J. HORNAK a P. TOTZAUER.
Dielectric properties of biodegradable vegetable oil based nanofluid. In: 2018
19th International Scientific Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE,
2018, s. 363-366.

[A45] HORNAK, J., P. KADLEC, P. TOTZAUER, P. TRNKA a M. GUTTEN. Die-
lectric spectroscopy and absorption/resorption analysis of composite dielect-
ric with MgO filler. In: 2017 18th International Scientific Conference on Electric
Power Engineering (EPE). IEEE, 2017, s. 1-4.

[A46] HORNAK, J., P. TRNKA,P. TOTZAUER, a M. GUTTEN. The effect of
space charge accumulation in high voltage insulation systems. In: 2017 18th
International Scientific Conference on Electric Power Engineering (EPE). 1EEE,
2017, S. 1-4.

[A47] TOTZAUER, P, P. TRNKA, J. HORNAK, P. KADLEC a J. PIHERA. Anti-
oxidant variations in the nature ester oil. In: 2017 18th International Scientific
Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2017, s. 1-4.

[A48] HORNAK, J., L. HARVANEK, P. TRNKA a V. MENTLIK. Possibilities of
modification of polymer/SiO2 composite by various types of carrier. In: 2016
Conference on Diagnostics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE, 2016, s.

1-4.
[A49] TOTZAUER, P, J. HORNAK a P. TRNKA. Ageing of used composite insu-
lation systems under different voltage stress. In: 2016 Conference on Diagnos-

tics in Electrical Engineering (Diagnostika). IEEE, 2016, s. 1-3. P¥ispévek ocenén
cenou “Best Poster”.

[As0] HARVANEK, L., . HORNAK, V. MENTLIK a A. CEJKOVA. The effect
of fillers and barrier on electrical tree. In: 2016 17th International Scientific
Conference on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2016, s. 1-4.

111



[A51] HORNAK, J., L. HARVANEK, P. TOTZAUER a P. TRNKA. Influence of
thermal aging on electrical properties of inhomogeneous dielectric material.
In: 2016 17th International Scientific Conference on Electric Power Engineering
(EPE). IEEE, 2016, s. 1-4.

[A52] TOTZAUER, P, J. HORNAK a P. TRNKA. The benefits of using online
diagnostic tools for portable diagnostic device : with focus on accelerated
ageing and partial discharge. In: 2016 17th International Scientific Conference
on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2016, s. 1-4.

[A53] PIHERA, J., R. HALLER, O. KOZAK a J. HORNAK. Corona pulse
sequence analysis at DC voltage. In:2016 17th International Scientific Confe-
rence on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2016, s. 1-4.

[A54] SOUCEK, J., ]. HORNAK, M. SVOBODA, M. GUTTEN a T. KULTU-
NOWITZ. Comparison of the electrical properties of canola oil with com-
mercially available mineral oil. In: 2015 16th International Scientific Conference
on Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2015, s. 634-637.

[As55] TRNKA, P, J. SOUCEK, J. HORNAK, M. SVOBODA, T. KULTUNOWITZ
a M. GUTTEN. Statistical approach to endurance models: data processing
using regression models. In: 2015 16th International Scientific Conference on
Electric Power Engineering (EPE). IEEE, 2015, s. 238-241.

[A56] SOUCEK, J., J. HORNAK, V. MENTLIK, P. TRNKA a M. SVOBODA. Dia-
gnosis of dissipation factor and breakdown voltage of alternative insulating
liquids. In: 19th International Symposium on High Voltage Engineering (ISH).
Zapadoceska univerzita v Plzni, 2015, s. 1-4.

[A57] MENTLIK, V., P. TRNKA, M. SVOBODA, ]. HORNAK a J. SOUCEK. Envi-
ronmentally friendly electroinsulating fluids: perspective ways. In: 19th Inter-
national Symposium on High Voltage Engineering (ISH). Zapadoceskd univerzita
v Plzni, 2015, s. 1-4.

[A58] SVOBODA, M., P. TRNKA, L. HARVANEK a J. HORNAK. Reliability
of electrical insulating systems: statistical approach to empirical endurance
models. In: 19th International Symposium on High Voltage Engineering (ISH.
Zapadoceska univerzita v Plzni, 2015, s. 1-5.

[A59] MENTLIK, V., P. TRNKA, M. SVOBODA, J. HORNAK a J. SOUCEK. Bi-
odegradable esters: aspects of applicability criteria determination. In: Proce-
edings of the 19th International Symposium on High Voltage Engineering (ISH).
Zapadoceska univerzita v Plzni, 2015, s. 1-6.

PRISPEVKY NA TUZEMSKYCH KONFERENCICH

[A60] J. HORNAK. Homogenizace vnitini struktury tfisloZkového kompo-
zitntho dielektrika. In: Elektrotechnika a informatika 2017. Elektrotechnika, elek-

112



tronika, elektroenergetika. Zapadoceska univerzita v Plzni, 2017. s. 19-22
Piispévek ocenén cenou “The Best Student Paper Award”.

[A61] J. HORNAK. Diagnosticka jednotka PEA pro méfeni prostorového néboje
v dielektrickych materidlech. In: Elektrotechnika a informatika 2016. Elektrotech-

nika, elektronika, elektroenergetika. Zapadoceskd univerzita v Plzni, 2016, s. 31-
34.

[A62] J. HORNAK. Parametry klicovych prvké diagnostické jednotky pro sle-
dovani rozloZeni prostorového naboje. In: Elektrotechnika a informatika 2015.

Elektrotechnika, elektronika, elektroenergetika. Zapadoceskad univerzita v Plzni,
2015, S. 51-54.

[A63] J. HORNAK. Vliv &isténi na stav izola¢niho systému elektrickych zafizeni.

In: Elektrotechnika a informatika 2014. Cdst 1., Elektrotechnika. Zdpadoteskd uni-
verzita v Plzni, 2014, s. 33-36.

113



PRILOHA A: MERICI ZARIZENT A TECHNOLOGICKE
VYBAVENT{

Obrézek P.2: Vysokonapéfovy prostor laboratote

114



Obrézek P.3: Pracovisté pro méfeni vnitini rezistivity

Obrazek P.4: Pracovisté pro analyzu vodivostnich proudt

115



Obrazek P.5: Elektrodovy systém pro méfeni vodivostnich proudt

Obrazek P.6: Pracovisté pro analyzu zbytkového néboje

116



Obrazek P.8: Vnitini uspofddani lampy a detektoru

117



Obrézek P.g: Pracovi§té pro méfeni napéfové odezvy v Budapesti

Obrazek P.10: Zatfizeni pro méfeni frekvencnich zavislosti dielektrickych para-
metrh v Ziliné

118



Obrézek P.11: Zafizeni pro meéfeni frekvencnich zavislosti dielektrickych para-
metrd Novocontrol

Obréazek P.12: Vybaveni pro vyrobu a homogenizaci pelet

119



N §
POZOR VN i HA 4
1 e Tl |

sl
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PRILOHA B: NAVRH A KONSTRUKCE DIAGNOSTICKE
JEDNOTKY PEA

Pro moznost navrhu jednotlivych parametrii je tfeba znat sifku napéfového
pulzu AT, (s). Ta se u bézné pouzivanych PEA meéficich systéma pohybuje v
rozmezi od 5 do 200 ns. Amplituda napéfovych pulzt se pohybuje v rozmezi
200 V az 2 kV. Stejnosmérné napéti vyuzivané k nabfjeni vzorkh je nejcastéji
voleno v rozmezi 5 az 10 kV.

Pro dalsi vypotlty je uvazovana hodnota AT, =10 ns, plocha vysokonap&tové
elektrody S=3,14 cm? a vzorek epoxidové pryskyfice tloustky d=o,5 mm majici
hodnotu akustické rychlosti us,=2400 m/s [212] a hodnotu relativni permitivity
€,=3,5.

RELATIVNI ROZLISENT MERICI JEDNOTKY

Relativni rozliSeni méfici jednotky #, uddva moznou odchylku vysledného
signdlu od skute¢ného mista akumulace prostorového naboje v ose x a je dano
sitkou napéfového pulzu, tloustkou vzorku a okamzitou akustickou rychlosti

daného materiélu [213]

AT,

Usq

Po dosazeni je vysledné prostorové rozliSeni pfiblizné 5 procent. Ze vztahu
(P.1) jasné vyplyvd, Ze pii pouZiti tlustsich vzorkt je relativni rozliSeni nizsi a
naopak. Jedna se tedy o proménnou hodnotu v zéavislosti na vyse uvedenych
parametrech. Absolutni rozliSeni pro vyse uvedeny vzorek tl. 0,5 mm Ize poté
urcit pfiblizné jako 25 pm.

VAZEBNI KONDENZATOR

Vazebni kondenzator je dtlezitou soucasti méfici jednotky. Zprosttedkovava
vodivé spojeni mezi pulznim generatorem a napéfovou elektrodou, zdroven
oddéluje pulzni generdtor od zdroje stejnosmérného napéti a tim umoZiiuje
stejnosmérné napéfové plisobeni na materidlovy vzorek. Hodnota kapacity va-
zebniho kondenzatoru C¢ (F) musi byt zvolena mnohondsobné vyssi, neZ je ka-
pacita méfeného vzorku Cg, (F), aby rozdil mezi hodnotou pulzniho napéti a
napéti prochdzejicim vzorkem, byl minimélni. Obecné plati vztah (P.2)

Cc > 100 - Cya, (P.2)
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pficemz kapacita vzorku Cs; miiZe byt definovana jako (P.3)

Csa =€0-€r- g, (P3)
kde €y (F/m) je permitivita vakua, €, (-) je relativni permitivita vzorku, S (m?)
plocha elektrod a d (m) tloustka vzorku. Pro vy$e definované parametry je hod-
nota kapacity vzorku epoxidové pryskyftice 19,5 pF, z ¢ehoZ nasledné vyplyva
volba hodnoty vazebniho kondenzatoru. V tomto p¥ipadé mtZe byt pouzit napf.
vysokonapétovy keramicky kondenzétor pouZitelny do 10 kV s kapacitou v ¥adu
jednotek nF. Kondenzétory majici kapacitu > 10 nF by mohly zptisobovat pa-
razitni jevy ovliviiujici vysledny signal [213]. Obrdzek P.15 zndzorfiuje pomér
skute¢ného napéti ptsobiciho na vzorek (Us,) k hodnoté pulzniho napéti (Uy) v
zévislosti na kapacité vzorku a hodnoté vazebni kapacity. Samotny vypocet Us,
je dan [213,214] rovnici (P.4)

_ Up-Cc
B CC + (:sa'

Usa (P-4)

100

U, (%)
[oN) N (o) O
o (=) (=} =}

a1
(e)

Pomér
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(@]

|68}
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(e}

—_
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Obrézek P.15: Podil Us,/U, pro volbu vazebni kapacity Cc v zavislosti na kapa-
cité vzorku Cg,

S pfihlédnutim k vyse uvedenym skute¢nostem je jednotka osazena vysoko-
napéfovym keramickym diskovym kondenzétorem s kapacitou 2200 pF.
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SERIOVY REZISTOR

Rezistor v sérii s vysokonapétovym zdrojem je zafazen pro omezeni proudu te-
kouciho od pulzniho generdtoru k vysokonapéfovému zdroji a také k ochrané
vysokonapéfového zdroje v pifpadé prirazu testovaného vzorku. Minimalni
hodnotu sériového rezistoru lze ur¢it ze vztahu (P.5)

1
Z'N‘fp'Csa/

kde f, (Hz) je hlavni frekven¢ni slozka napétového pulzu [213] ddna vztahem
(P.6)

Rpc > 500 - (P:5)

1

ﬁ_zAn'

Vysledna miniméalni hodnota sériového rezistoru je v tomto pfipadé 81 k(. Je

nutno brat v potaz, Ze takto ur¢end hodnota odporu je platnd pro vyse uvede-

nou kapacitu vzorku a $itku pulzu. Pro zahrnuti Sirsiho spektra kapacit vzorki,

sitek napétovych pulzii a také pro ochranu méticiho obvodu pfi priirazu vzorku

je v8ak vhodnéjsi pouZit vysokonapétovy rezistor s vyssi hodnotou elektrického

odporu napf. jednotkach M(Q) a s pfikonem v jednotkach W. Pro omezeni po-

vrchové vybojové &innosti pfi vysokém napéfovém pusobeni je vhodné vyuzit

rezistor s délkou od 4 do 8 cm [213]. Proto byla jednotka osazena odporem 15
MQ), 5 W, 10 kV.

(P.6)

PIEZOELEKTRICKY CLEN

V soucasnosti se jako piezoelektricky ¢len nejcastéji pouziva tenky PVDF film,
ktery nahradil dfive vyuZivany piezoelektricky krystalicky material LiNbO;.
PVDF ma $iroky frekvenéni rozsah a nizkou akustickou impedanci. Tloustku
b (m) piezo-elektrického materidlu lze ur¢it ze vztahu (P.7) [213]

b < AT, - uy, (P.7)

kde u;, (m/s) je akustickd rychlost piezoelektrického pfevodniku (u PVDF 2200
m/s [215]). Pro &itku napéfového pulzu 10 ns je minimélni tloustka PVDF
prevodniku 22 um. Pro vyssi citlivost méficiho systému je moZno pouZit ko-
mer&né dostupny oboustranné pokoveny PVDF materiél tloustky 9 pm.

VYSOKONAPET OVA ELEKTRODA

Vysokonapéfové elektroda slouzi k pfivedeni vysokonapétového pulzu a stej-
nosmérného napéti na vzorek. Jak jiZ bylo uvedeno, vazebni kondenzator
zajistuje galvanické oddéleni mezi zdrojem stejnosmérného napéti a pulznim
generatorem a rezistor v sérii s vysokonapéfovym obvodem zptsobuje ome-
zeni proudu. Vysokonapéfova elektroda je dle pfedchozich vypoétt osazena
sériovym vysokonapétovym rezistorem 15 MQ), 5 W, 10 kV umisténym v PTFE
vélci s otvory zajistujicimi odvod tepla, a vazebnim keramickym kondenzatorem
2200 pF, 10 kV, spojenym s SHV konektorem a mosaznou napéfovou casti elek-
trody. Usporadéni elektrody je zndzornéno na Obrazku P.16.
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TEFLON

VZDUCH

Obrézek P.16: Vysokonapéfova elektroda

ZEMNICI ELEKTRODA

Aluminiovd zemnici elektroda umoZrniuje prichod akustické viny, ktera je
zpusobena interakei zachyceného elektrického naboje s vysokonapé&fovym pul-
zem. OdraZend akustickd vlna by mohla zptisobit ovlivnéni méfeného signalu,
proto je tloustka elektrody stanovena na 20 mm [214,216,217], coZ zarutuje do-
statetné zpozdéni znovu odrazeného utlumeného signélu. Cas prtichodu akus-
tické viny elektrodou je dan vypoctem (P.8)

o da 002 _
AL g T 6260

kde wu4=6260 m/s, dq=0,02 m, a zndzornén na Obrazku P17y grafickym

3,19us, (P8)

vystupem napétového signalu.

E>2
g1
50— . .
2 . ] 7 ) )
B 0 3,19 9,57 15,95 22,33
’ Casova rovina (us)
1
e
B0 . WJ ----- |
2 i
z -1
-2 1 1 1 1
0 0,5 1 1,5 2 2,5
Casova rovina (s) x10°

Obrazek P.17: Chovéni akustické viny
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DETEKTOR AKUSTICKE VLNY

Pro pfevod akustické viny na elektricky signal je pouZit PVDF piezoelektricky
pfevodnik tloustky 9 um s Cr/Al povrchovou tpravou. Pro tlumeni odrazu je
pod piezoelektricky pfevodnik umistén absorbér akustické viny - vélecek PVDF
tloustky 20 mm, s povrchovou tpravou Cu zarucujici vodivé spojeni mezi piezo-
elektrickym prevodnikem a vystupem na zesilova¢. Vnéjsi ¢ast detektoru tvoti
izola¢ni vélec z PTFE a Al stinéni, které je spojeno se zemnici elektrodou. Pro
pfipojeni k zesilovaci je pouZit SMA konektor. Pro zesileni ziskaného signélu je
nainstalovan Sirokopasmovy nizkoSumovy zesilovac¢ Pasternack 9 kHz — 3 GHz
se ziskem 32 dB. Uspotddani detektoru je zndzornéno na Obrazku P.18.

PVDF

ABSORBER
PVDF/Cu

SILOKONOVA PRYZ

Obrazek P.18: Detektor akusté vlvny

SASI JEDNOTKY

Pro omezeni vnéjsich vlivii a ruseni je spodni ¢ést jednotky obsahujici zem-
nici elektrodu a detektor umisténa do aluminiového 8asi, které je vybaveno
napdjecim konektorem pro nizkoSumovy vysokofrekvenéni zesilova¢, BNC ko-
nektorem pro moZnost zobrazeni elektrického signalu na obrazovku osciloskopu
a zemnicim konektorem. Kompletni konstrukce je vyobrazena na Obrazku P.19.

VYHODNOCOVACI PROSTREDT

Pro dalsi zpracovani ziskaného napéfového signélu bylo vyvinuto vyhodnoco-
vaci prosttedi v aplikaci Matlab AppDesigner s pracovnim ndzvem ”Analyzétor
prostorového naboje”. Navrzeny nastroj umoZiiuje pfevod napéfového signélu
na hodnotu prostorového nédboje v zavislosti na zadanych parametrech méfeni,
coZ je zndzornéno na Obrdzku P.20. Vedle okamZitého zobrazeni zdkladnich
signdlt je moZno analyzované zdznamy také uloZit pro dal$i mozné zpracovani.
Vzhledem k tomu, Ze je néstroj stdle ve vyvoji, nejsou v praci uvddény zdrojové
kédy aplikace.
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Obrazek P.19: Kompletni PEA jednotka

Analyzator prostorového naboje v 0.8, Jaroslav Hornak, 2018 Prostorovy naboj

Parametry méfeni

ot [ o] Towtavomiom [ o] pemease [ 4]

Sifka pulzu (ns) E Akusticka rychlost (m/s) ‘ 2500] [Intenzila el. pole |

Hustota ndaboje (C/ms)
o
o

o

Nactteni asové osy signalu Nactenf kalibraCniho signalu Nacteni méfeného signalu

o

0.2 04 0.6 08

-, S O Touitie v o)
N R o B Y Ca— S

Rozsah bunék Rozsah bunék | A1:A500 Rozsah bunék | A1:A500

Rozsah bunék musf byt roven 500. \ Zobraz signal ) \ Zobraz signal ?

. . @ 05
a
Nastaveni Gaussova filtru Rozliseni méficiho systému 2

Parametr a Parametr nr (%) [ Ulozitdata | L Vypoiitej |
Y p . o
o g 0 20 40 60 50100 [ s ] [ Informace | o 02 04 06 08
25 35 45 55 65 75 T Cas (s)

Obrézek P.20: Vyhodnocovaci prosttedi
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PRILOHA C: NAMERENE A VYPOCITANE HODNOTY

V naésledujicim textu jsou uvedeny dil¢i vysledky jednotlivych meéfeni s
pouzitim zdkladnich statistickych ukazatelt. Vysledky byly ziskdny méfenim
p¥i podminkéch Standardniho prostfedi B dle CSN EN 60212 [104] v souladu
s technickymi normami CSN IEC 250 [123], CSN IEC 93 [124], CSN EN 60243-
1 [125] a CSN EN 60270 [196].

VLIV PLNIVA NA DIELEKTRICKE VLASTNOSTI

Tabulka P.1: Zdkladni dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro o a 0,5
procentni plnéni oxidem hofe¢natym

Cista epoxidova pryskyfice

C. méfeni E, (kV/mm) tg o (-)* po (Qm)** e (-)*
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 6,01-10™2 2,82
4 38,8 0,0033 7,83-1012 3,28
5 35,1 0,0031 4,75-1012 2,89
Pramér 37,02 0,00332 6,28:10"2 2,95
Sm. odchylka 1,6005 0,000223 1,16:10"2 0,188892
Variacni koef. 4,32% 6,71% 18,50% 6,40%
Epoxidova pryskyfice + 0,5 % MgO
C. méfeni Ey (kV/mm) tg 6 () po (Q'm) &r(-)
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
Pramér 38,1 0,00372 9,36-1012 3,12
Sm. odchylka 2,24232 0,000453 2,14914-102 0,141421
Variacni koef. 5,89% 12,19% 22,96% 4,53%

*500V, AC; ** 500V, DC
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Tabulka P.2: Zakladni dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro o,75; 1 a
1,25 procentni plnéni oxidem hofe¢natym

Epoxidova pryskyftice + 0,75 MgO

-

C. méfeni Ey (kV/mm) tg 6 (-) po (Q'm) &r(9)
1 45,3 0,0034 5,22:101 3,37
2 37,6 0,0053 1,19-10% 3,14
3 42,9 0,0042 3,13-10% 3,08
4 39,1 0,0039 9,92-1012 3,68
5 36,2 0,0047 5,35:10%3 3,03
Pramér 40,22 0,0043 3,18:10% 3,26
Sm. odchylka 3,384317 0,000654 1,88-1013 0,240083
Variacni koef. 8,41% 15,21% 59,10% 7,36%
Epoxidova pryskyfice + 1 % MgO
C. méfeni Ey (kV/mm) tg 0 (-) pv (Qm) & (-)
1 44,1 0,0046 7,12:10%3 3,66
2 40,4 0,0031 3,62:1013 3,31
3 45,7 0,0042 4,40-103 3,44
4 42,1 0,0049 7,43-10%3 3,19
5 39,4 0,0038 2,47-1013 3,57
Prameér 42,34 0,00412 5,01E-10% 3,434
Sm. odchylka 2,317412 0,000631 1,95-1013 0,170012
Variaéni koef. 5,47% 15,30% 38,99% 4,95%
Epoxidova pryskyftice + 1,25 % MgO
C. méteni Ey (kV/mm) tg 6 () po (Q'm) &r(-)
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 2,16:10% 3,76
4 42,8 0,0037 9,34-1012 3,38
5 38,5 0,0035 1,07-1013 3,91
Pramér 40,7 0,00462 1,24-10%3 3,682
Sm. odchylka 2,579147 0,000906 4,83-1012 0,20024
Variacni koef. 6,34% 19,62% 39,01% 5,44%
*500V, AC; ** 500 V, DC
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Obrazek P.21: Krabicové grafy pro vysledky elektrické pevnosti
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Obréazek P.22: Krabicové grafy pro vysledky ztratového cinitele
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Obrazek P.23: Krabicové grafy pro vysledky vnitini rezistivity
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Obrazek P.24: Krabicové grafy pro vysledky relativni permitivity
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VLIV POVRCHOVE UPRAVY PLNIVA NA DIELEKTRICKE VLASTNOSTI KOMPO-
ZI1TU

Tabulka P.3: Transformované hodnoty pro redukované resorpéni kiivky

Nemodifikovany povrch MgO
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

Modifikovany povrch MgO

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 048464  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 092484  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

131



Tabulka P.4: Statistické parametry regresni analyzy

.. Usek na Pearsonuv Koeficient Rezidualni
Vzorek Smeérnice . . . v 4w .
oseY koeficient determinace  soucet ¢tvercu
Nemodifikované 0,4474 0,0391 0,99991 0,99981 0,00354
Modifikované 0,4763 0,0281 0,9999 0,9998 0,00418
0102 1 L 1 L 1 L 1
Nemodifikované
Modifikované o ml
] - u
0,01 " [ " o o o " [ | B
i o o u
n" I m = 8 _ 5 i “ a " o .
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S i . m °= " u.
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Nezavisla proménna

Obrazek P.25: Graf rezidui pro ovéfi vhodnosti zvoleného transformac¢niho
intervalu

Tabulka P.5: Zdkladni dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro 1 pro-
centni pInéni oxidem hofe¢natym s povrchovou tpravou

~

C. méfeni Ep (kV/mm) tg 6 (-) po (Q'm) & (-)

1 45,6 0,0035 9,34:10™ 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

Pramér 43,14 0,00362 7,15-1014 3,15
Sm. odchylka 1,917916 0,000685 1,44-1014 0,189209

Variaéni koef. 4,45% 18,93% 20,21% 6,01%
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ZAKLADNI DIELEKTRICKE VLASTNOSTI NANOSTRUKTURNIHO MIKROKOM-
POZITU

Tabulka P.6: Zakladni dielektrické vlastnosti a statistické ukazalete pro navrZzeny
nanostrukturni mikrokompozit

-

C. méfeni Ep (kV/mm) tg 6 (-) P (Q'm)

1 63,3 0,0033 7,76:101

2 58,8 0,0038 4,84-10™

3 53,2 0,0032 6,23:1014

4 54,7 0,0031 5,37-10%

5 60,4 0,0042 6,33:1014
Prameér 58,08 0,00352 6,11-10%
Sm. odchylka 3,69 0,000417 9,95-10™
Variacni koef. 6,37% 11,84% 16,29%

STANOVENT CASOVE KONSTANTY Z RESORPCNIHO PROUDU

d (A)

y=0

y =4,6522:10"° + 8,0775-10™ - x

7

¢ni prou

Resorp

5107

% X X X X XX

0 50 100

150 200

Cas (s)

250

T T
300

Obrazek P.26: Stanoveni casové konstanty pro navrzeny nanostrukturni
mikrokompozit
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Obrézek P.27: Stanoveni ¢asové konstanty pro bézné uzivany material s PET nos-
nou slozkou
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Obrazek P.28: Stanoveni c¢asové konstanty pro bézné uZzivany materidl se
sklenénou tkaninou
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ANALYZA VODIVOSTNICH PROUDU

Tabulka P.7: Vodivostni proudy a zdkladni statistické ukazatele pro navrZzeny na-
nostrukturni mikrokompozit

u i 2 103 Pramér Sm. odch. Var. koef.
W) (A) (A) (A) (A) (A) (%)
100 8,5:10-14 1,2:10-13 1,25-10-13 1,110 1,779:10-14 16,18%
200 3,7-1013 4,2510-13 4,010-13 3,98:10-13 2,248:10-14 5,64%
300 6,6:10-13 5,55-10-13 5,9:1013 6,02:10-13 4,36510-14 7,26%
400 1,0-10-12 1,45-10-12 1,15-1012 1,2:1012 1,871-10-13 15,59%
600 1,2:1012 1,65:10-12 1,5:1012 1,45-10-12 1,871-10-13 12,90%

1000 3,3:1012 3,85:10-12 3,65:10-12 3,6'1012 2,273:10-13 6,31%
1300 4,9-10-12 5,4:10-12 5,3:10-12 5,2:10-12 2,160-1013 4,15%
1500 6,25-10-12 6,9:1012 6,65:10-12 6,610-12 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 1,1510-11 1,410 1,35-10-1 1,310 1,080-10-12 8,31%
3500 2,05:10-1 2,35:10-11 2,2:10-11 2,2:1011 1,225-10-12 5,57%
4000 2,55:10-11 3,1-10-1 2,7-10-1 2,78:10-1 2,321-1012 8,34%
4500 4,95-10-11 5,3:10-11 4,910 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 urcené z vodivostnich proudti pro navrzeny nanostruk-
turni mikrokompozit

u iv pv J u
W) (A) (Q'm) (A/mm?)  (m?/(V's))
100 1,1-1013 1,73-1015 2,89:10-13 5,810:1015
200 3,98:1013 9,54:1014 1,05-10-12 5,260-10-15
300 6,02:10-13 9,48-104 1,58:10-12 3,531:10-15
400 1,2:1012 6,34:1014 3,16:1012 3,961-1015
600 1,45-10-12 7,86:1014 3,81-10-12 2,127-10-15

1000 3,6:1012 5,28:1014 9,47-1012 1,901-1015
1300 5,2:10-12 4,75-1014 1,37-10-11 1,625-10-15
1500 6,6:1012 4,32:104 1,74-10-1 1,549-1015
2000 8,05:1012 4,72-104 2,12:1011 1,063-10-15
2500 1,3-10-1 3,66:1014 3,42:10-1 1,099:10-15
3500 2,2:1011 3,02:1014 5,79:1011 9,486°10-15
4000 2,78:1011 2,73:1014 7,32:10-11 9,188-1016
4500 5,05-1011 1,69-1014 1,33:10%0  1,317-10-15
5000 6,08-10-11 1,56:1014 1,60-10-10 1,285-10-15
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Obréazek P.2g: Mocninnd regrese pro navrZeny nanostrukturni mikrokompozit
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Obrazek P.30: Rekonstrukce regresnich ndhrad pro urceni prhse¢iku pro
navrzeny nanostrukturni mikrokompozit
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Tabulka P.g9: Vodivostni proudy a zdkladni statistické ukazatele pro bézné
uzivany materidl s PET nosnou slozkou

u in ) ) Pramér Sm. odch. Var. koef.
W) (A) (A) (A) (A) (A) (%)
100 2,3:10-13 1,85-1013 2,1510-13 2,10-10-13 1,871-10-14 8,91%
200 5,6:10-13 4,410 5,1-1013 5,03-10-13 4,922:1014 9,78%
300 8,35:10-13 6,9:1013 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 1,410 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 4,85-1012 3,25:10-12 4,15-1012 4,0810-12 6,549-10-13 16,04%
1300 6,85:10-12 5,75-10-12 5,85-10-12 6,15:10-12 4,967-1013 8,08%
1500 8,05:10-12 6,65:10-12 7,20-1012 7,30-10-12 5,759-10-13 7,89%
2000 1,5:10-1 1,1-101 1,3-10-11 1,3-10-11 1,633-1012 12,56%
2500 1,85-10-11 1,4-101 1,7-1011 1,65101 1,871-1012 11,34%
3500 3,55:10-11 2,65:10-11 2,95:10-1 3,05-10-11 3,742:10-12 12,27%
4000 4,751011 3,4-10-1 4,2510-11 4,13-10-1 5,573-10-12 13,48%
4500 6,1-10-11 5,2:10-11 6,1-10-1 5,92:10-1 5,265-10-12 8,90%
5000 7,510 7,95:10-11 7,7:10-11 8,17-10-11 6,511-10-12 7,97%

v

Tabulka P.10: Parametry urc¢ené z vodivostnich proudd pro bézné uzivany ma-
teridl s PET nosnou slozkou

u iv pv J U
W) (A) (Q'm) (A/mm?  (m%(Vs))
100 2,10-1013 8,23:101 547101 1,624-104
200 5,03-10-13 6,87:101 1,31-10%  9,731-1015
300 7,51018 6,91-10™ 1,95102  6,44410°
400 1,410 4,94-101 3,65:10"2  6,767-1015
600 1,7:10-12 6,10-10 4,43-10"2  3,652-1015

1000 4,08:10-12 4,23-10™4 1,06-10"  3,1581015
1300 6,15-10-12 3,65:10™4 1,60-10  2,814-10°%5
1500 7,30-10-12 3,55-101 1,90-10"  2,509-10-1
2000 1,3-101 2,66:10™4 3,39-101t  2,513:10-5
2500 1,65-101 2,62-10™ 4,30-10t  2,042:105
3500 3,05:101 1,98-10' 794101 1,925101°
4000 4,13-10 1,67-10' 1,08-10°  1,9981015
4500 5,92:101 1,31-10™ 1,54-10°  2,260-10-1
5000 8,17-1011 1,06-10™ 2,13-10°  2,526:10-5
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Obrazek P.31: Mocninnd regrese pro bézné uZivany materidl s PET nosnou

slozkou
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Obrazek P.32: Rekonstrukce regresnich ndhrad pro urceni priise¢iku pro bézné
uzivany materidl s PET nosnou slozkou
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Tabulka P.11: Vodivostni proudy a zdkladni statistické ukazatele pro bézné
uzivany materidl se sklenénou tkaninou

u iv1 o2 iv3 Pramér Sm. odch.  Var. koef.
V) (A) (A) (A) (A) (A) (%)
100 2,2:10-13 5,4:10-13 8,0-10-13 2,810 1,925:10-13 68,76%
200 4,81013 6,2:10-13 5,35-10-13 5,45-1013 5,759-10-14 10,57%
300 7,2:10-13 9,4:10-13 7,7°1013 8,1-10-13 9,416-10-14 11,63%
400 1,45-10-12 1,7-1012 1,64:1012 1,6:1012 1,066-10-13 6,67%
600 1,6:1012 2,05-10-12 2,2:10-12 1,95-10-12 2,550-10-13 13,07%

1000 4,451012 5,05:10-12 5,510-12 5,0-10-12 4,301-1013 8,60%
1300 5,95-10-12 7,3510-12 6,51012 6,6:10-12 5,759-10-13 8,73%
1500 7,5510-12 8,1510-12 7,7-10-12 7,8:10-12 2,550-10-13 3,27%
2000 1,25-10-11 1,45-10-11 1,510 1,410 1,080-10-13 7,72%
2500 1,410 2,1-101 1,7-1011 1,73-10-11 2,867-1012 16,54%
3500 3,110 3,410 4,0-101 3,510 3,742:10-12 10,69%
4000 3,7-1011 4,4-101 4,810 4,310 4,546:1012 10,57%
4500 6,85-10-11 7,25:10-11 6,7:10-11 6,93-10-11 2,321-1012 3,35%
5000 7,751011 9,45:10-11 9,35:101 8,85-10-1 7,789-10-12 8,80%

v

Tabulka P.12: Parametry urc¢ené z vodivostnich prouda pro bézné uzivany ma-
terial se sklenénou tkaninou

u v v ] u

W) (A) (Q'm) (A/mm?)  (m?(V-s))
100 28101 590104 7281013  2,282:1014
200 545101  6,0710% 1421072 1,110101
300 811010 612104 21111012  7,334105
400 161072 414104 4151012  8,132:105
600 1,951012 509104 507101 4414105
1000 501012 331104 1,30-1071  4,074105
1300 661012 326104 172101  3,18210%
1500 781072 318104  2,03101  2,82510715
2000 141010 236104 364101  2,852:101
2500 1,73101 238104 451101 2,260-1015
3500 35101 1,65104 9111101  2,328105
4000 43101 15410 1,12:1070  2,19010-15

4500 6,93-10-11 1,07-10™ 1,80-10°  2,790-10-1
5000 8,85:10-11 9,34:10 2,30-1010  2,88510-1
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Obrazek P.33: Mocninnd regrese pro bézné uZivany material s pro béZzné uzivany
materidl se sklenénou tkaninou
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Obrazek P.34: Rekonstrukce regresnich ndhrad pro urceni priise¢iku pro bézné
uzivany material se sklenénou tkaninou
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ANALYZA CASTECNYCH VYBOJU

Tabulka P.13: Parametry ¢aste¢nych vyboji pro navrZzeny nanostrukturni

mikrokompozit
C. méfeni Erprv (kV/mm) Qiec (pQ) Qiec* (pQ)
1 17,3 7
2 19,5 13 10,33
3 18,7 11
Pramér 18,5 10,33
Sm. odchylka 0,9092 2,4944 -
Variaéni koef. 4,91% 24,14%

*primérna hodnota naboje Qiec pfi E = 18,5 kV/mm

Tabulka P.14: Parametry ¢aste¢nych vyboji pro bézné uzivany materidl s PET

nosnou sloZkou

C. méfeni Erprv (kV/mm) Qiec (pC) Qiec* (pC)
1 15,2 22 43
2 17,7 24 35
3 16,8 15 33
Prameér 16,57 20,33 37
Sm. odchylka 1,0339 3,8586 4,3205
Variacni koef. 6,24% 18,98% 11,68%

* méfeno pii E =18,5 kV/mm

Tabulka P.15: Parametry c¢éstecnych vybojli pro bézné uZivany materidl se
sklenénou tkaninou

C. méfeni Erpwv (kV/mm) Qiec (pC) Qiec* (pC)
1 12,1 28 134
2 8,6 22 106
3 9,4 24 112
Primeér 10,03 24,67 117,33
Sm. odchylka 1,4974 2,4944 12,0370
Variacni koef. 14,92% 10,11% 10,26%

* méfeno pii E =18,5 kV/mm
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Obrézek P.35: llustrace napéfové zavislosti ndboje Qiec pro nanostrukturni
mikrokompozit
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Obrazek P.36: Znazornéni zptsobu hodnoceni odhadu k¥ivek €”=f(e’) pomoci
urceni ploch pod kiivkou
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Tabulka P.16: Parametry hodnoceni modifikovanych diagramt pro navrZeny na-
nostrukturni mikrokompozit
Kfivka -30 °C -20°C -10°C
Plocha FWHM* Plocha FWHM Plocha FWHM
Meéfena 0,01223  0,22762 0,01132 0,19784 0,01007 0,15414
Odhadovana 0,01223 0,20567 0,01146 0,12136 0,01012 0,11133
Rozdil 0% 9,6 % 1,2 % 38,6 % 0,4 % 27,8 %
*FWHM - Full Width Half Minimum - plna $ifka v poloviné maximalni hodnoty

o

Tabulka P.17: Parametry hodnoceni modifikovanych diagramt pro bézné
uzivany materidl s PET nosnou sloZzkou

Kfivka -30 °C -20°C -10°C
Plocha FWHM Plocha FWHM Plocha FWHM
Mérena 0,00724 0,20064 0,00694 0,17980 0,00642 0,15869
Odhadovana 0,00708 0,18155 0,00681 0,16260 0,00624 0,11810
Rozdil 2,2% 9,5 % 1,9 % 9,6 % 2,8 % 25,6 %

Tabulka P.18: Parametry hodnoceni modifikovanych diagramt pro béZzné
uzivany materidl se sklenénou tkaninou

Kiivka -30 °C -20°C -10°C
Plocha FWHM Plocha FWHM Plocha FWHM
Meérena 0,01263  0,26745 0,01233 0,24304 0,01162 0,23033
Odhadovana 0,01262 0,24176 0,01254 0,21351 0,01120 0,16028
Rozdil 0,08 % 9,6 % 1,7 % 12,2 % 3,6 % 30,4 %
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