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Abstrakt

Tato predkladana diplomova prace se zaméfuje na vyuziti dynamické mechanické
analyzy pii analyze elektroizolacnich materiali. V teoretické cCasti se prace zabyva
popisem dynamické mechanické analyzy a podrobnéji pak jednou z metod analyzy.
V experimentalni ¢asti se prace vénuje méfeni provedenému na dvou vybranych
elektroizola¢nich materidlech. Jsou v ni prezentovany a analyzovany vysledky ziskané

zadanou metodou a oba materialy jsou porovnany.

Kli¢ova slova

Dynamickd mechanickd analyza, Casové teplotni superpozice, teplota skelného

prechodu, Sklotextit, polykarbonat
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Abstract

This diploma thesis focuses on the use of dynamic mechanical analysis in the
analysis of electro insulating materials. In the theoretical part, the thesis deals with the
description of dynamic mechanical analysis and with one of the methods of analysis in
detail. In the experimental part, the thesis is devoted to measurements made on two
selected electrical insulating materials. Results obtained by the given method are presented

and analysed and both materials are compared.

Key words

Dynamic mechanical analysis, Time-Temperature Superposition, glass transition

temperature, Sklotextit, polycarbonate
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Uvod

V soucasné dob¢ rychlého rozmachu elektroniky vSemozného druhu, jejiho
neustalého zmensovani a novych aplikaci je potieba znat dokonale materidly, které se
v elektrotechnice pouzivaji nutnosti. Jednim z druha takovych materiali jsou izolanty. U
elektroizola¢nich materialti nas dnes nezajimaji jen elektrické vlastnosti, ale naptiklad také
mechanické, tepelné a jiné.

Tato diplomova prace je zamétfena na dynamickou mechanickou analyzu. Ta se, jak
jiz ndzev napovida, zabyva mechanickymi vlastnostmi materialu. Pii této analyze byva
materidl umistén do analyzatoru, ve kterém je silové a tepelné namahdn. Analyzator pak
vyhodnocuje odezvu materidlu na toto namahani. Mezi nejcastéji métené veliCiny patii
napiiklad elasticky modul E*, ktery popisuje pevnostni vlastnosti a ztratovy modul E,
ktery popisuje tlumici vlastnosti materidlu.

Jednou z metod méfeni dynamické mechanické analyzy, kterda méa byt dle zadani
prace prozkoumana je Casové teplotni superpozice' (dale uvadéna pod zkratkou tvofenou
prvnimi pismeny anglického ndzvu metody TTS). Tato metoda bude podrobnéji popsana
v jedné z nasledujicich kapitol.

V posledni ¢asti se prace bude zabyvat experimentdlnim meéfenim na vzorcich

vybranych materiali a jeho vyhodnocenim.

' Z angl. ,,Time-Temperature Superposition”
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Seznam symboll a zkratek
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a

ar

D
DMA

1 T
» a
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tan o
TMA
TTS

Plocha [m’]

Zrychleni [m/s’]

Faktor posunu

Tlumici konstanta

Dynamické mechanicka analyza
Aktivaéni energie [kJ/mol]
Youngliv modul pruznosti [Pa]
Komplexni modul pruznosti
Elasticky modul pruznosti [Pa]
Ztratovy modul pruznosti [Pa]
Sila [N]

Dynamicka (oscila¢ni) sila [N]
Staticka (upinaci) sila [N]
Tuhost [N/m]

Hmotnost [kg]

Plynova konstanta

Teplota skelného ptechodu [°C]
Referencni teplota [°C]
Ztratovy faktor
Termomechanické analyza
Casové teplotni superpozice
Fazovy thel [°]
Napéti/namahani [Pa]

Deformace [%]
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1 Dynamicka mechanicka analyza

Dynamickd mechanickd analyza, ¢asto oznaCovand jen zkratkou DMA je technika,
pti které je vzorek materidlu podroben malé cyklicky se opakujici deformaci (napt. ve
form¢ vibraci o dané frekvenci). Toto ndm umoznuje studovat odezvu materidlu na
mechanické namahani, teplotu, frekvenci opakujici se deformace a dalsi veli¢iny. Pro tuto
techniku se muzeme také setkat sjinymi ndzvy, nez je jiz zminovana dynamicka
mechanickd analyza a to napiiklad nucené oscildtorové méreni’, dynamickd mechanické
teplotni analyza (DMTA), dynamicka termomechanickd analyza a dynamicka reologie.
Oznaceni DMA muze byt pouzito také jako nédzev pro samotny analyzator, ktery test
provadi. Miuzeme se také setkat stvrzenim, ze ,,DMA je pouze propracovanéjsi
termomechanickd analyza (TMA).” [1] Rozdil mezi témito dvéma analyzami spociva
v tom, ze na rozdil od DMA, pii které je na vzorek aplikovana oscilacni sila, tak pti TMA
je aplikovana sila statickd a jsou sledovany zmény teplotnich nebo ¢asovych proménnych.
[1]-{4]

DMA byla odvozena z reologie, coZ je obor mechaniky spojitych prostiedi. A pfestoze
DMA v soucasnosti ziskava uplatnéni jako nastroj v analytickych laboratofich a neni jiz
jen védeckou kuriozitou, je kni stidle pfistupovano s obezietnosti hlavné kvuli jejimu
puvodu (reologie se vyznaCuje znacnou matematickou propracovanosti). Nicméné
charakterizace materidlu pomoci DMA je v dne$ni dobé jiz pomérné€ jednoducha. [1], [3]

Jak jiZ bylo zminéno, DMA je odvozena zreologie. Prvni pokusy o provedeni
oscilacnich experimenti pro méfeni elasticity materidlu byly provedeny roku 1909
Poyntingem®. Dal3i rané prace piinesly metody aplikace oscilaénich deformaci pro studium
kovi. Rana komercni zafizeni se objevila jiz poCatkem padesatych let minulého stoleti,
napiiklad Weissenbergiiv reogoniometr ¢i Reovibron. OvSem az do druhé poloviny let
Sedesatych zlstavaly tyto pristroje specializované a nebyly pfili§ uzivatelsky ptivétivé. Za
pocatek moderniho obdobi DMA se da pokladat polovina Sedesatych let, kdy byl J.
Gilhamem sestrojen analyzator, ktery na rozdil od svych pfedchiidct jiZz nevyZzadoval
specializovanou obsluhu. Nasledné byl v roce 1971 J. Staritanem a C. Macoskem postaven
vylepSeny analyzator, ktery méfil normalové sily. A v roce 1976 byl Bohlinem vyvinut
dalsi komer¢ni analyzator. Oba tyto posledné jmenované pfistroje uzivaly torzni geometrii.

Nicméné vSechny pfistroje z této doby se vyznaCovaly sloZitym ovladanim, také byly

? Z angl. forced oscillatory measurements
3 Clanek v Proceedings of the Royal Society [36]

11
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pomalé a limitované ve schopnosti zpracovat data. Neustalé soupefeni mezi vyrobci spolu
s vyvojem pocitact vSak zpuasobilo, Ze vSechny typy analyzatori se staly snadno

ovladatelné. [3]

1.1 Reologie

Pted tim, nez se zacneme zabyvat dynamickou mechanickou analyzou, pfiblizime

si vice teorii, ze které¢ vzesla, tedy reologii.

Pojem reologie byl poprvé pouzit profesorem E. C. Binghamem roku 1920 s cilem
popsat déje probihajici v materidlu pfi jeho vystaveni teploté nebo vnéjsi sile. Diivodem
zavedeni tohoto pojmu byla Binghamova obava, ze pojem ,,mechanika kontinua“, ktery se

pro toto odvétvi fyziky bézné pouzival, by odradil chemiky.[3], [5]

Reologické vlastnosti je mozné méfit u vSech materidli, od tekutin, pfes ,,polo-
pevné“ latky jako jsou polymery nebo dokonce i asfalt. Mnoho bézn¢ pouzivanych
materiali se projevuje komplexnimi reologickymi vlastnostmi, které se mohou ménit
v zavislosti na vn&jSich podminkach (sila, napéti, deformace, teplota...). DalSimi faktory,
které ovlivituji reologické vlastnosti materidlu, jsou vnitfni zmény vzorkl, jako je

naptiklad koncentrace proteinu. [6]

V reologii méme nékolik zékladnich fyzikdlnich veli¢in, které slouzi k popisu

chovani daného materidlu a ovlivituji jeho vlastnosti. Patfi mezi né [3]:

e Sila

Pokud na vzorek ptisobi sila, dojde k jeho deformaci.

F=m-a, (1.1.1)

kde F [N] je sila vyvinuta sondou, m [kg] je hmotnost sondy a [m/s’] je zrychleni
sondy.

12
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o Napéti

Napéti je disledkem sily F /N] ptsobici na plochu A /m’]. Naméhani je nejéastsji

vyjadieno v Pascalech Pa nebo v librach na ¢tverecni palec PSI.

F (1.1.2)
772

e Deformace

Aplikované napéti na material zplisobi jeho deformaci. Ta se znaci € a vypocte se

z tohoto vztahu:

AY (1.1.3)

kde Y vyjadfuje pivodni rozméry materialu a AY vyjadifuje zménu téchto rozmérii
po aplikovani napéti. Vyslednd hodnota byva casto nasobena 100 a vyjadfena

v procentech.

Pouzity typ reometru potiebny pro méteni vyse zminénych reologickych vlastnosti je
zavisly na smykovych rychlostech, ¢asové ndro€nosti méfeni, na velikosti vzorku a

viskozité.
Nejcastéji provadeénad reologickd méfeni jsou [6]:

e Profilovani viskozity pro nenewtonovské na smyku zavislé, chovani
pfi simulovani zpracovani nebo uzivani materilu.

e Viskoelastickou identifikaci® p#i klasifikaci materialu pro stanoveni miry jeho
tuhosti nebo kapalnosti.

e Optimalizovani a posuzovani stability disperze.

e Dopad molekularni architektury polymeru na jeho visko-elasticitu
pfi zpracovani a kone¢ném vyuZiti.

e Testovani schopnosti jidla a produktii osobni potieby Sifit se pumpovanim

jako kapalina

4 Z angl. fingerprinting
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1.2 Princip DMA

Zjednodusen¢ feCeno, DMA muzeme popsat jako aplikovani oscila¢ni sily na vzorek
a nasledné sledovani odezvy vzorku na tuto silu.

Analyzator produkuje sinusové namahani, které generuje sinusové napéti. Méfenim
amplitudy deformace a fazového posunu mezi vrcholy obou sinusovych pribéh miuzeme
ziskat veli¢iny jako je viskozita nebo tlumeni. Fq je dynamicka nebo také oscilacni sila a F
je statickd ¢i upinaci sila (viz Obr. 1.2.1). Pasobici sila se nazyva namahani a je znaCena
feckym pismenem o. Pokud je materidl vystaven namahani projevi se to patfi¢nou silou
odezvou, tedy deformaci, ktera je obvykle znacena jako €. Tyto veli¢iny se ziskavaji
ze zkousek mechanické pevnosti, které se provadi pti konstantni teploté. Jejich zavislost
byva znazornéna pomoci kiivky zavislosti napéti na deformaci (viz Obr. 1.2.2).

Jedna se o tzv. Hookiiv zdkon.” [3]

PUSOBICI NAMAHANI FAZOVY POSUN - &
A l
A l
/ AMPLITUDA
Fcl
\
FS /

ODEZVA MATERIALU

Obr. 1.2.1 Princip DMA (prekresleno z [3])

> Hookiv zdkon popisuje pruznou deformaci materidlu piisobenim sily, za predpokladu malych sil a malych
deformaci, které po odlehceni zmizi.“[37]

14
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Vzorek byva podroben fizenému namahdni oscilujici silou, kterd pii své zméné
sleduje funkci sinus. Mira deformace vzorku je dadna jeho tuhosti. MiZeme z ni vypocitat
vlastnosti jako je napiiklad viskozita materialu, Zjistime ji z tuhosti a fazového posunu
mezi oscilujici silou, kterou je vzorek naméhan a jeho materidlovou odezvou (viz Obr.
1.2.1). Tyto vlastnosti jsou Casto oznacovany jako schopnost ztratit energii formou tepla
(tlumeni) a schopnost zotavit se z deformace (elasticita). [2], [3]

Tlumeni je rozptyl energie v materidlu pii cyklickém zatizeni. Je méfitkem toho,
jak dobfe je material schopen zbavit se energie a je uddvano jako tangens fazového uhlu.
Tlumeni ndm fik4, jak je material dobry pfi absorbovéani energie. Méni se v zavislosti na

stavu materialu, tedy v zavislosti na teploté a na frekvenci. [4]

A

a

T

Obr. 1.2.2 Zavislost napéti na deformaci (pfekresleno z [3] )

Sklon ktivky (viz Obr. 1.2.2) udava vztah mezi deformaci a napétim a je ddn mirou
tuhosti materidlu — modulem. Modul je zavisly na teploté, aplikovaném napéti a udava
nam, jak se bude materidl v konkrétni aplikaci chovat. Naptiklad pfi zahiivani polymeru
v blizkosti jeho teploty skelného piechodu® bude tento modul klesat i o nékolik dekad.
Tento pokles tuhosti materidlu mtze vést k problémim, pokud nastane pii jiné teploté, nez
je teplota ocekdvana. Vyhodou pouziti DMA je schopnost doséhnout modulu pii kazdé
sinusové vin€, coz dovoluje ptekroceni jak teplotniho, tak frekven¢niho rozsahu. Pokut

tedy budeme provadeét experiment pii frekvenci 1 Hz, dokdzeme zaznamenat hodnotu

6 Polymer piechazi ze sklovitého do kaugukovitého stavu.
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modulu pro kazdou sekundu. [3]

Tento experiment mizeme provadét pouze pii zménach teploty za urcité rychlosti
(napt. 10 °C za minutu), tak aby zména teploty za cyklus byla nevyznamna. Pak mizeme
spomoci DMA zaznamendvat modul jako funkci teploty po dobu napt. 20 minut
a v teplotnim rozsahu pies 200°C. Podobné muzeme napiiklad skenovat i Siroky
frekvencni rozsah, kdy mén¢ nez dvé hodiny mizeme zaznamenat modul pro frekvencni
rozsah od 0,01 do 100 Hz. To je znacné zrychleni oproti tradicnim metodam,
kdy bychom pro ziskani stejnych dat museli opakovat méteni pro kazdou teplotu a rychlost
deformace. [3]

V DMA zavadime veliginy jako je komplexni modul pruznosti E’, elasticky modul
pruznosti E, a ztratovy modul pruznosti E". Tyto hodnoty ziskdme z materialové odezvy
na sinusovou vinu mechanického namahani. Tyto rozdilné moduly umoziuji lepsi
charakterizaci materidlu, protoze muzeme pozorovat schopnost materidlu vratit nebo
uchovat energii (E) a schopnost tuto energii ztratit (E') a také pom&r mezi nimi (tan §),
ktery se nazyva ztratovy faktor. [3]

Nicméné, modul, ktery métime pomoci DMA neni tentyz jako Youngiv modul
pruznosti’ E (viz Obr. 1.2.2), kterého se vyuZiva u jinych méfeni. Youngiv modul
pruznosti se méni s druhou mocninou rezonancni frekvence. Pokud mame pruzny vzorek
vibrujici na ur€itém rozsahu frekvenci a méfime amplitudu téchto vibraci, je rezonancni
frekvence ta, pfi které je dosaZeno nejvetsi amplitudy.[7]

DMA pouziva fazovy thel a amplitudu signélu k vypoctu tlumici konstanty D
a tuhosti K. Z téchto hodnot se pak dopocte elasticky a ztratovy modul (rovnice 1.2.2).

E*=E'"+iE" (1.2.2)

Cim se material stava pruzngjsi, tim se fazovy uhel & zmensuje a E” se piiblizuje

E (rovnice 1.2.3). Velikost tohoto thlu ndm udava, jestli se jedna o material elasticky
(0=0°) nebo o material viskozitni (6=90°).

E" (1.2.3)
t 5 - —
an 7

7 Materialova konstanta, ktera vypovida o pevnosti materialu a moznostech jeho deformace.
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1.3 Drzaky vzorka - geometrie

Vybér spravného drzaku vzorku, tzv. geometrie (viz Obr. 1.3.1) je spolu s fadné
kalibrovanym analyzatorem a ftadné¢ piipravenym vzorkem jednim ze =zakladnich
predpokladii k naméfeni relevantnich dat. Je zavisly na fyzickém stavu vzorku na zacatku
experimentu, obtizemi pfi zatizeni a na samotném druhu experimentu. Naptiklad pro tuhou
polymerovou ty¢ miize byt pouzito vSech ohybnych deformaci, ale nejcastéji je pouzivano

jednoduchého nosniku. Volba geometrie je také dana velikosti vzorku (viz Tab. 1). [4]

JEDNODUCHY NOSNIK DVOJITY NOSNIK TRIBODOVY OHYB

1]

L |

mim -
!

i

TAH TLAK SMYK

Obr. 1.3.1 Typy deformaci (pfekresleno z [8] )

Nosnikové ohybani je dobré pro vSeobecné pouziti pfi vyhodnocovani termoplastu,

reaktoplastl a elastomerti. Rozlisujeme dva druhy nosnikového ohybani [9]:

e Jednoduchy nosnik — je rezim deformace, kdy je vzorek uchycen na obou
koncich a na jednom z konci je ohyban.
e Dvojity nosnik — tento rezim je podobny pfedchozimu, s tim rozdilem, ze

ohyb probiha uprostied vzorku.
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Tribodové ohybani je povazovéno za ,cCisty” druh deformace, protoze jsou
eliminovany efekty upindni. Vzorek neni upevnén, na obou koncich je posazen na do
Spicky tvarované podstavce a silou se plisobi na stied. [9]

Pii méFeni v tahu je vzorek umistén mezi pevnou a pohyblivou svorku. Tento druh
geometrie se pouziva i pii oscilacnich pokusech, kdy je na vzorek aplikovdna malé staticka
sila. [9]

Méreni v tlaku je vhodné pro méfeni materidlii s nizkym az stiednim modulem
(napt. pény nebo elastomery) a to za predpokladu, Zze ma materidl alesponn né&jakou
elasticitu. Mirnou Upravou lze také pomoci statické sily méfit na vzorku jeho rozsifeni
nebo proniknuti sondy do vzorku. V tomto rezimu je vzorek umistén na pevnou, rovnou
plochu a sila je aplikovdna pomoci oscilujici horni desky. [9]

Méreni ve smyku je vhodné pro méfeni geld, lepidel, vysoko viskozni pryskyfice.
Pfi tomto druhu deformace je pouzito dvou stejn¢ velkych vzorka ze stejného materialu

umisténych na vnéjsich pevnych platech. Mezi vzorky je plat pohyblivy. [9]

Tab. 1 Doporucena geometrie v zavislosti na rozmérech vzorku [2]

Modul vzorku Doporucena Tloust’ka Délka Idealni rychlost
[Pa] geometrie vzorku [mm] | vzorku [mm] | ohievu/chlazeni
[°C/min]
10"-10° Méfeni v tahu <0,02 2 5
10"-10° Mgéfeni v tahu 0,02-1 2-10 5
10"°-10° Jednoduchy nosnik 1-2 5-10 3
10"°-10° Jednoduchy nosnik 2-4 10-15 2
10"-10° Jednoduchy nosnik >4 15-20 1
10"°-10° Dvojity nosnik® 2-4 10-15 2
10'%-10° T¥ibodové ohybani 1-3 10-20 3
10"-10’ T¥ibodové ohybani > 4 15-20 2
107-10 Méreni ve smyku 0,5-2 5-10 <2
107-10° M¢feni v tlaku’ 0,5-10 5-10 <2

V predeslé tabulce je mozné vidét jaky druh geometrie je doporu€en pro dané
rozmeéry vzorku. V tabulce neni uvedena Sitka vzorku, to je z toho diivodu, ze pti vybéru
druhu geometrie neni dilezitd. Obecné byva doporucena Sitka 5 mm, protoZe SirSi vzorek
by nemusel byt uchycen ve svorkdch rovnomérné. Pro méfeni tuhych vzorki v tahu by

méla byt zvolena §itka nizsi (cca 1-2mm). [2]

¥ Pro vysoce orientované vzorky.
? Dobra volba pro vzorky s nepravidelnym tvarem a pro vzorky, které se hiife upinaji.
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1.4 Typy méfeni

Pomoci DMA lze zjistit o materidlu mnohé. Existuje nékolik riznych druhli méteni
Jkteré budou zminény v nésledujici kapitole zabyvajici se pouzitim DMA. Nicméné
v n¢kolika nasledujicich podkapitolach budou ty nejbéznéjsi popsany blize a metoda TTS

bude popsana podrobné ve vlastni kapitole.

1.4.1 Analyza teploty skelného prechodu

Analyza teploty skelného ptechodu, dale oznacovana jen jako T, analyza se zabyva
meéfenim teploty takzvaného skelného piechodu T,, coZ je teplota, pfi které dochazi ke
zméné chovani materialu z tuhého ,,skelného* stavu do fyzicky mékciho ,,kauc¢ukovitého
stavu. Fyzikaln¢ je to teplota, pii které polymerni fetézce ziskaji dostatek energie, aby
zvySily svoji mobilitu v ramci polymerni struktury, a to se odrdzi v prudké zméné
flexibility materidlu a ve zvySeni jeho tepelné kapacity. Teplota skelného ptechodu je proto
klicovou vlastnosti materiala jako jsou napft. polymery a Casto definuje teplotni rozsah, pfi
kterém mohou byt pouzity. Mezi parametry, které ovliviuji velikost této teploty u epoxidi,
patii naptiklad stupeni vytvrzeni nebo obsah vlhkosti. [10]

Ke zjisténi velikosti teploty skelného ptfechodu, tedy k Tg analyze slouzi nékolik
metod méteni. Mezi tyto bézné pouzivané metody patii i DMA. V tomto testu je vzorek
materialu podroben oscilaénimu namahani a méfi se odezva materialu. Povaha této odezvy
muze byt pouzita k ur€eni jeho elastickych a viskozitnich vlastnosti (elasticky a ztratovy
modul). Tteti parametr tan d je, jak jiz bylo zminéno pomérem mezi témito dvéma moduly
a pfestavuje relativni piinos viskozitnich vlastnosti oproti elastickym. Teplota vzorku
je tedy pozvolna sledovana a jsou méfeny oba moduly spolu stan 6 (viz Obr. 1.4.1).
Pti dosaZeni teploty skelného piechodu elasticky modul prudce klesd a u zbylych dvou

parametrl jsou sledovéana lokalni maxima. [10]

19



Vyuziti DMA p¥i charakterizaci elektroizolacnich materialii Michal Btiza 2017

12000 - 1000

0.20

10000 -
+ 800

—  8000- 015 —_
%] - m
& | 1 =]
= 600 =
{11 - _=.
— o =]
T s000- a <
c
=] J "
g 8 0.10- e
w =]
i +400 =
i E
E 4000 - N
@

0.05-
: L 200
2000 - ]

s 100 © o150 200 © o250 300
teplota [°C]

Obr. 1.4.1 Vystup z DMA (elasticky modul, ztratovy modul, tan 6) s uréenou teplotou
skelného pfechodu Tg [11]

Teplota skelného ptfechodu nezavisi jen na teploté ale i na frekvenci. Technika urceni
teploty skelného prechodu se li§i dle zvolené normy a metody urceni T,. Nejcastéji se
pouziva vrchol kiivky tan 6 nebo pocatek poklesu elastického modulu. Z analytického
hlediska se T, nachéazi na priseciku pfimky, kterd vyjadiuje pokles elastického modulu a
tan 0. [11]

Prestoze je teplota skelného ptfechodu pomoci DMA pomérné dobie definovana

objevuji se obavy o presnosti ziskanych teplot. To je zptisobeno nékolika faktory [11]:

e Konstrukci vétSiny komeréné dostupnych pitistroji obsahujicich senzor,
ktery méfi teplotu v okoli vzorku spiSe neZ teplotu vzorku samotného.
To vede k problémlim zpisobenym teplotnimu zpozdéni mezi vzorkem
a okolim.

o Sirokym rozsahem analytickych bod@ pfi oznageni Tg. Rozdil mezi
pocatkem poklesu elastického modulu a vrcholem tan 6 mize byt az
40 °C.

e Volbou testovacich parametri (rychlost ohfevu, frekvence, rezim
deformace).

e Nedostatkem standardizovanych metod kalibrace teploty.
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1.4.2 Napét'ové uvolnovani

Jedna se o relativné specializovany test, pfi kterém je materidl rychle deformovan
a nasledné je v tomto deformovaném stavu udrzovan. Pfi tom je méfena aplikovana sila
nutnd k udrzeni materialu v tomto deformovaném tvaru. U polymerniho materialu se bude

tato sila s Casem zmensSovat (material se pfizpisobi zmén¢ tvaru). [12]

1.4.3 Zotaveni materialu

Lze fici, ze tento test je opakem testu predchazejiciho. U ptedchoziho testu jsme
zkoumali material, nez se ustali v novém tvaru. U tohoto testu je material také deformovan,
ale neni jiz vtomto stavu udrZzovan. Pfi testu se tedy sleduje chovani materidlu pfi
deformaci a nasledné jeho chovani pti obnovée do ptivodniho tvaru.

Pokud je n¢jakd soucdstka namédhana po urcity ¢asovy okamzik muze dojit ke
zmeéné jejich vlastnosti nebo dokonce 1 k jejimu zniceni. Tento test poskytuje predstavu o

tom, kdy bude materidl tfeba vyménit nebo zda je viibec vhodny pro dané pouziti. [12]

1.4.4 Testy vihkosti

Citlivost materidld na vlhkost je pomérné bézna, a proto pokud neni piesné
pochopeno jejich chovani v zavislosti pravé na zménach vlhkosti, miize to snadno vést
k problémim pii praktické aplikaci. Tyto zmény ve vlhkosti miiZou zplsobit fazové
pfechody, ztuhlost, bobtnani nebo smrstovani materialu. Tyto testy jsou provadény jak pii

urcité vlhkosti tak 1 pfi ménicich se podminkach béhem testu. [12]

1.4.5 Testy ponofenim

Pokud bude material vystaven kapalindm je potieba uvazit, jak bude reagovat a jestli
se nebude ¢asem rozkladat. Jednoduché ponofeni materialu do kapaliny je nedostatecné,
nebot’ nebere v potaz souCasné plsobeni namahani a napéti. Pfi ponofeni materidlu v
kapaliné je ale moZné provadét bézné testy DMA. Potom je moZné zndzornit podstatné

zmény v materialu izotermicky nebo pfi zahtivani. [12]
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1.5 Pouziti

DMA byvé pouzivdna prevazné pro dvé hlavni aplikace a to pro ndvrh materiala
a pro jejich charakterizaci. Pfi bézné DMA se ziskaji néktera velmi uzite¢na data,
ze kterych lze odvodit vlastnosti materialu. [13]

Obecné¢ se pfi DMA méfi modul a tlumeni. Tato méfeni poskytuji kvantitativni
a kvalitativni informace o materidlu. Obzvlasté uzite¢na je pak DMA pfi vyhodnocovani
polymernich materidlti, které se projevuji Casovou, frekvencni a teplotni zavislosti

mechanickych vlastnosti kvili jejich viskoelastické povaze. [13]

Bézné provadeéné testy se zabyvaji [13]:
e Charakterizaci praskovych materiali, zmrzlych tekutin, povlakl
e Charakterizaci reakci polymert: zotavovani
e Mechanickymi vlastnosti plast
e Testy TTS
e Zotavenim materialu — urCeni bodu gelace a bodu skelnaténi termosetickych
materiala
e Tganalyzu
e Napétovym uvoliiovanim
e Testy napéti-deformace
e Detekeci tepelné historie

e Viskoelastickym chovanim materiala
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1.6 Pfehled vyrobcili

Tato podkapitola se zabyva strucnym piehledem hlavnich vyrobcl analyzétort.

Rovnéz zde budou zminény jejich nejbéznéji prodavané typy.

1.6.1 TA Instruments

Spolecnost TA Instruments mad hlavni sidlo ve mést¢ New Castle v USA.
Spolecnost
si zaklada na povésti svych high-tech vyrobkt, kvalité jejich provedeni a bezkonkuren¢ni
poprodejni podpote. [14]

Spolecnost vznikla v roce 1963 jako divize vyroby nastrojii spole¢nosti DuPont,
od které se odtrhla v roce 1990 a vznikla tak samostatnd spole¢nost. V roce 1996 byla
koupena korporaci Waters. Spolecnost se rychle stala svétovym lidrem na poli termalni
analyzy. V prub¢éhu své existence se spole¢nost rozrostla do vice oblasti v¢etné reologie,
mikrokalorimetrie, tepelné vodivosti a difuzivity, dilatometrie, dynamické mechanické

charakterizace atd. [14]

DMA Q800

DMA Q800 je svétové nejproddvangj$i analyzator. Vyuzivd nejmoderné;si,
bezkontaktni, linearni pohon, umoznujici ptesné ovladani naméhani a vzduchova loZiska
bezkonkurenc¢ni citlivost a rozliSeni. Je vhodny pro aplikace, kde se projevuje vysoka

tuhost, v¢etné kompozitl.[15]

Obr. 1.6.1 DMA Q800 od TA Instruments [15]
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Tab. 2 Technické parametry DMA Q800 [15]

Maximalni sila 18 N
Minimalni sila 0,0001 N
Silové rozliSeni 0,0001 N
RozliSeni namahani 1 nanometr
Rozsah modulu 10° az 3x10" Pa
Presnost modulu +1%
Citlivost tan o 0,0001
RozliSeni tan 6 0,00001

Frekven¢ni rozsah

0,01 az 200 Hz

Rozsah dynamické deformace vzorku

+0,5 az 10000 pm

Teplotni rozsah

-150 az 600 °C

Rychlost ohfevu

0,1 az 20 °C/min

Rychlost ochlazovani

0,1 az 10 °C/min

Izotermicka stabilita +0,1°C
TTS Ano
DMA-RH" volitelné

K samotnému analyzatoru je mozné ptipojit fadu dalsiho pfisluSenstvi, jako je [15]:

e Vzduchovy chladici systém

e Prislusenstvi pro plynové chlazeni
e Piislusenstvi pro chlazeni dusikem
e PrisluSenstvi pro DMA-RH

e Upinaci soupravy

e Ponofitelné upinaci soupravy

1.6.2 PerkinElmer

Spolecnost PerkinElmer je americkd nadnarodni spolecnost, zaméfujici se prevazné
na lidské zdravi, Zivotni prostiedi, bezpeCnosti potravin a spotfebniho zbozi, 1¢katského
zobrazovani, vyzkum 1€k, diagnostiku, biotechnologie a primyslové aplikace védeckého
vyzkumu. Mezi hlavni produkty spolecnosti patii analytické néstroje, generické testovani
a diagnostické nastroje, Iékatské zobrazovaci komponenty atd. [16]

Spolecnost byla zaloZzena v roce 1937 Richardem Perkinem a Charlesem Elmerem
jako spole¢nost zabyvajici se optickym designem a poradenstvim. V roce 1944 spolecnost

vstoupila do oblasti analytickych néstroji. [16]

' DMA-RH je pislusenstvi, které umoziiuje analyzovat mechanické vlastnosti vzorku za fizenych a
ménicich se podminek jak relativni vlhkosti, tak teploty.
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DMA 8000
Tento analyzator se dle tvrzeni vyrobce vyznacuje flexibilitou a cenovou
vyhodnosti. Jeho inovativni design, vysoka funkcionalita a flexibilita provozu ho ¢ini
idealnim
pro pokrocily vyzkum i rutinni testovani kvality polymert, kompoziti, farmaceutik a

potravin. U analyzatoru je mozné pouzit celou fadu geometrii. [17], [18]

Obr. 1.6.2 DMA 8000 od PerkinElmer [17]

Jak je vidét na obrdzku analyzitor je na rozdil od jinych vybaven otocnou

analyzacni hlavou. Ta mize byt otacena v uhlu 180°. Vyhodou oto¢né hlavy je [18]:

e Snadny pfistup ke vzorku a jeho snazs$i montaz
e Rychld vyména vzorkt a svorek (obvykle méné€ nez 2 minuty)

e Ponorné experimenty mohou byt provadény pii jakékoli geometrii

Tab. 3 Technické parametry DMA 8000 [17], [18]

Maximalni sila 10N
Minimalni sila 0,002 N
Silové rozliseni 0,002 N
Rozli§eni namahani 1 nanometr
Rozsah modulu 10° a7 10'° Pa
Presnost modulu 0, 00001 Pa
RozliSeni tan 6 0,00001
Frekven¢ni rozsah 0 az 600 Hz
Rozsah dynamické deformace vzorku 0 az 1000 um
Teplotni rozsah -190 az 400 °C'"!

"'Pti uziti standartni pece, vysokoteplotni pec ma rozsah -190 az 600 °C a u ponorné lazng je vyrobcem
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1.6.3 NETZSCH

Jedna se o rodinnou spolecnost z Némecka, zamétujici se na vyrobu strojniho zafizeni
a pristrojového vybaveni. Skupinu NETZSCH tvofi tfi samostatné obchodni jednotky
(NETZSCH Analyzing & Testing, NETZSCH Grinding & Dispersing a NETZSCH
Pumps & Systems). [19], [20]

Spolecnost byla zalozena bratry Thomasem a Christianem Netzschovymi v Selbu
(Némecko) roku 1873. V roce 1931 bylo sidlo spolecnosti presunuto do Ase. V roce 1946
doslo k rekonstrukci aredlu v Selbu, v roce 1969 byla oteviena pobocka v USA a v roce

1973 v Brazilii. [20]

DMA 242 E Artemis
Podle vyrobce tento analyzator spojuje jednoduchou manipulaci s uzivatelsky
piivétivym méficim a vyhodnocovacim softwarem. To umoziiuje rychlou charakterizaci
dynamickych mechanickych vlastnosti a jejich nasledné zobrazeni jako funkci frekvence,
teploty a Casu. Design analyzatoru je modularni, je tedy mozné pfipojit rizné druhy drzakt

pro vzorky, chladicich systémi, generator vlhkosti atd. [21]

Obr. 1.6.3 DMA 242 E Artemis od NETZSCH [21]

deklarovan rozsah -196 az 150 °C.
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Tab. 4 Technické parametry DMA 242 E Artemis [22]

Teplotni rozsah -170 az 600°C
Rychlost ohfevu 0,01 K/min az 20 K/min
Frekvencni rozsah 0,01 az 100 Hz
Maximalni sila 24N 2
Maximalni amplituda Fizené deformace + 240 um
Staticka deformace Do 20 mm
Rozsah modulu 10~ a7 10° Pa
Rozsah tan o 0,005 az 100
Chladici zarizeni Tekuty dusik
Stlaceny vzduch

1.6.4 Mettler Toledo

Tato nadnarodni spolecnost se zabyva vyrobou vah a analytickych pfistrojt.
Je to patrné nejvétsi vyrobce vahovych systémill na svété. Spolecnost byla zaloZena roku
1945 Dr. Erhardem Mettlerem, ktery vynalezl véhu s jednou vazici miskou. Spole¢nost
byla v roce 1980 prodana spolecnosti Ciba-Geigy AG. V roce 1989 se soucasti spolec¢nosti
Mettler stala americkd spole¢nost Toledo Scale Corporation. Koncem devadesatych let
odkoupila spole¢nost od Ciba-Geigy AG newyorska investi¢ni skupina AEA Invetors Inc..

[23]

DMA 1

Dle informaci uvadénych vyrobcem se jednd o viceucelovy analyzator. Jeho
pomoci lze méfit vSechny standartni deformace, a to 1 v kapalindch nebo pii definované
relativni vlhkosti. Je vybaven oto€nou méfici hlavou. Zvladd 1 TMA méfeni. Vyhodou
je dle udaji vyrobce extrémné efektivni a ekonomické chlazeni, které uSetti méfici Cas
a zmenSi spotfebu tekutého dusiku. K analyzitoru je mozné doinstalovat specialni
vlhkostni komoru, kterd spolu s cirkulujici tepelnou 1azni a generatorem vlhkosti umozni
provadét méteni za optimalnich podminek. Dal§im pfisluSenstvim je napiiklad kapalna
lazen pro méteni vzorkl v kapalin€. V takovém piipadé€ je cely drzak vzorku i se vzorkem
zcela ponofen v kapaling. Ke kapalné 1azni je rovnéZ potieba cirkulujici teplotni lazen

pro vngjsi kontrolu teploty nebo chladic. [24]

12 r r Lo we . ’ v s o r1er r
Pouze pokud se analyzator nastavi pro vysoké sily, pfi nastaveni pro vysoké rozliSeni je maximalni sila 8
N.
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LER TOLEDO

METTI

Obr. 1.6.4 DMA 1 od Mettler Toledo [24]

Tab. 5 Technické parametry DMA 1 [24]

Teplotni rozsah -190 az 600°C
Rychlost ohievu 0,1 K/min az 20 K/min
Rychlost ochlazovani 0,1 K/min az 30 K/min
Frekvenéni rozsah 0,001 az 300 Hz
Frekvenéni rozliSeni 0,0001 Hz
Frekvencni piresnost 0,001 Hz
Silovy rozsah +0,001 az+ 10N
Silova citlivost 1 mN
Rozsah tan o 0,0001 az 50
Citlivost tan o 0,0001

1.6.5 HITACHI

Tento japonsky nadndrodni konglomerat se sidlem v Tokiu byl zaloZen roku 1910.
V ramci konglomeratu existuje fada riizné zamétenych spolecnosti. Mezi segmenty téchto
spolecnosti patii naptiklad informatika a telekomunika¢ni systémy, socidlni infrastruktura,
vysoce funkéni materidly a komponenty, finan¢ni sluzby, napéjeci soustavy, elektronické
systtmy a vybaveni, automatizacni systémy, Zzelezni¢ni systémy, digitdlni média,

konstrukcni zafizeni atd. [25]
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DMA 7100

Tento analyzator se od ostatnich 1i$i tim, Ze obsahuje vestavénou kameru pro
sledovani vzorku béhem testovani. Dle informaci uvedenych vyrobcem je také jednoduse
a intuitivn¢ ovladatelny. Analyzator dale umi zobrazit Lissajousovy obrazce pro sledovani
vztahu mezi napétim a namahanim béhem méfeni. Diky tomu mize byt ovérena deformace

vzorku v redlném Case v kazdém bodu méfeni. [26]

Obr. 1.6.5 DMA7100 od HITACHI [26]

Tab. 6 Technické parametry DMA7100 od HITACI [26]

Teplotni rozsah -150 az 600°C
Rychlost ohievu 0,01 az 20 °C/min
Frekvencni rozsah 0,01 az 200 Hz
Maximalni sila + 18N
Rozsah modulu od 10° do10'* Pa®

1 e ’ v 7 J . y .
3 Méfitelny rozsah modulu se méni v zavislosti na zvolené geometrii.
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2 Metoda TTS

Casové teplotni superpozice je empiricka metoda, kterd umoZiiuje méfit viskoelastické
vlastnosti materidlu i pfi jinak neméfitelnych frekvencich. Metoda vychazi z pozorovani,
ze pohyb molekul polymeru v ¢ase je ovlivnén jeho teplotou. Pii vysokych teplotach
dochazi k pohybu nebo relaxaci molekul v kratSich ¢asovych intervalech. Je tedy mozno
pozorovat dlouhodobé zmény vlastnosti materidlu pouhou zménou teploty a to
za predpokladu, ze celé relaxacni spektrum polymeru je ovlivnéno zvysujici se teplotou.
[27]

Z experimentalniho hlediska mohou byt data z experimenti provadénych pii riznych
teplotach izotermicky superponovéna na referencni teplotu. Tyto testy lze provadét u
pevnych polymernich vzorki pomoci DMA nebo u tavenin pomoci rheometru. [27]

K tomu, aby bylo moZzno pln€¢ rozumét vlastnostem materidlu, potiebujeme
jak kratkodoba (vysoka frekvence), tak dlouhodoba (nizk4 frekvence) data. To ale neni tak
jednoduché. Zmény v materidlu, které nastanou za mén¢, nez jednu sekundu se $patné¢ méii
a naopak zmény které nastanou v fadu dni nebo tydnti jsou nepatrné. Z tohoto divodu se
pouziva pravé TTS, protoze jak bylo jiz uvedeno vysSe, metoda TTS umoziiuje sledovat
dlouhodobé (velmi nizké frekvence) napiiklad po mésici nebo po roce zmény
viskoelastickych vlastnosti. Také nam umozinuje zméfeni viskoelastickych vlastnosti

kratkodobé (pii vysokych frekvencich). [28], [29]

Kdy nepouzivat TTS [28]:

e Pokud je material semikristalicky s vysokou krystalinitou', zvlast¢ pokud
k taveni dochazi ve zkoumaném teplotnim rozsahu.

e Pokud se struktura méni s teplotou (sitovani, rozklad...)

e Materidl je blokovy kopolymer (v tomto pfipadé¢ muze TTS fungovat,
ale jen v omezeném teplotnim rozsahu).

e Materidl se skladé z riznych polymert.

e Pokud se vmateridlu vyskytuji jiné viskoelastické mechanizmy,

nez mechanizmy konfiguracnich zmén hlavniho fetézce polymeru.

' Krystalinita neboli obsah krystalického podilu v materidlu je definovina jako pomér vhodné fyzikalni
vlastnosti realného polymeru a jeho hodnoty vypoctené pro idedlni, dokonale krystalicky polymer. “[38]
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2.1 Princip TTS

V piipadé, ze polymer je vhodny pro TTS, pak viskoelastické¢ vlastnosti méiené
pfi raznych teplotach po urcitou dobu (na pevném frekven¢nim rozsahu) maji podobny tvar
vyslednych kiivek a mohou byt pfesné superponovany horizontalnim posunutim podél
Casové (frekvencni) osy. Fakticky zménou teploty jsme schopni zménit méfitko ¢asové
osy. [29]

Data ziskand méfenim pii riznych teplotdch superponovana na referencni teplotu

tvoii tzv. Hlavni kifivku®. [29]

Pti vytvaieni hlavni kiivky musi byt dodrzeny tyto kroky [30]:

e Vzorek materialu je stejné jako u klasickych testl teCeni materidlu neustale zatizen
na urCité teploté. Obména teceni vzorku je pozorovana v zdvislosti na Case
(viz Obr. 2.1.1a).

e Pomoci podobnych experimenti provadénych pro rizné vzorky na raznych
teplotach ziskame ptislu¢né kiivky teCeni materialu.

e Je zvolena libovolna referencni teplota (Ty)

e Vsechny jednotlivé kiivky teeni odpovidajici riznym teplotdm se posunou podél

logaritmické (¢asové) osy tak, aby prekryvaly hlavni kiivku.

pfed posunutim

T, Kfivka po
posunuti

namahani [%]
namahani [%]

posouvani

T=T, (referenéni teplota)

log (Eas) log (£as)
a) b)

Obr. 2.1.1 a) Idealizované krivky tec¢eni b) Proces posouvani [30]

5z angl. ,,Master Curve*
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[lustraci procesu posouvani kiivky o dané teploté¢ na kiivku s teplotou referencni
je znazornéna na obrazku (viz Obr. 2.1.1b). Stejny proces je opakovan i pro ostatni kiivky
pii odlisnych teplotdch. Jednim z dulezitych hledisek je ,hladkost prekrytu kiivek.
Pro platnost TTS je nutné, aby hlavni kiivka pfedstavovala skute¢né chovani
dlouhodobého testu na referencni teploté. Protoze se ocekava, ze prubéh kiivky je hladky,
méla by byt hladkd i vytvofend hlavni kiivka. [30]

Obecné je obtizné ziskat hladkou shodu piekryvajicich se oblasti kiivek. Nicméné
je mozné dosahnout jejich ¢astecného sladéni. Mala zména piekrytu miize mit za nasledek
velkou chybu pii predpoveédi, kdy dojde ke zniceni ¢i poskozeni materialu
(napt. k dosazeni teploty skelné¢ho piechodu). Protoze k posunu dochazi podél logaritmické
osy, miize se velikost chyby pohybovat v fadu desitek. Navic pokud jde o vicenasobné
testy, dochézi k hromadéni téchto chyb. [30]

Hlavni kiivka by méla byt nezdvisla na vybraném testovacim rezimu TTS. Z toho
tedy vyplyva, ze stejné kiivky by mély byt ziskany pii testech provedenych na riznych
teplotach a pii rizné dob¢ trvani téchto testt. [30]

I ptesto, ze TTS se pouziva jiz néjakou dobu, neexistuji zddnd pevné dand pravidla

pro ziskéani hlavni kfivky. Pfesnost hlavni kiivky je zavisla na téchto faktorech [30]:

e Kolisani faktoru posunu v zavislosti na teplot¢.

e Existence stejného mechanizmu teceni za riznych teplot.

e Pocatecni rychlost deformace aplikovand na vzorek materidlu pfi testech
teCeni.

e Kolisani vlhkosti.

e Stav polymerniho materidlu (skelny, kauc¢ukovy nebo v ptechodu mezi nimi)

e Pocatecni ptiprava vzorkl (typ upinaciho systému, typ méfticiho zafizeni...)

e Rychlosti aplikace tepla pottebna pro dosaZeni izotermické tirovné.

2.2 Teoreticky zaklad metody TTS

Viskoelasticka data mohou byt shromazd’ovdna pomoci statického méfeni
za izotermickych podminek nebo provedenim experimentdl s frekven¢nim
multiplexovanim, kdy je materidl vzorku méfen pii fadé¢ riznych frekvenci.
Vybérem referencni kiivky a naslednym posunem ostatnich dat v zavislosti na Case

(nebo frekvenci) je generovana hlavni kiivka. Jeji vyznam spociva v tom, ze znazoriuje
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Casovy nebo frekvenéni pribéh dalece mimo rozsah méfitelny pomoci béznych

experimentl. [29]

Mira horizontalniho posunu (tj. ¢as) potiebna k posunu dané sady dat na referencni,
muze byt popsana matematicky se vztahem k teploté. K tomu jsou pouzivany dva modely.

Prvni ze vztaht je znama Williams-Landel-Ferriova rovnice (zkracené WLF):

e, (T =Ty @2.2.1)
c+(T—Tp)'

log(ar) =
kde T je referencni teplota (typicky se jako T) bere teplota skelného pfechodu 7,), C; a C;
jsou konstanty dané materidlem (pro vétSinu amorfnich polymert je za ptedpokladu ze
T7=T, hodnota C;=17,4 a C,=51,6), T je zmé&fena teplota a ar je faktor posunu. Teploty se
dosazuji ve stupnich Kelvina. [29], [31]
Rovnice  WLF se nejcastéji pouzivd k popisu casového/teplotniho chovani
polymert v oblasti skelného ptechodu. [29], [31]
Za urcitych okolnosti by se neméla rovnice WLF pouzivat, a to i pfes to, ze na
prvni pohled funguje. Tyto okolnosti jsou nasledujici [28]:
e Pokud T>T,+ 100°
e Pokud T < T, a polymer neni elastomerni

e Pokud je maly teplotni rozsah, C; a C; nemohou byt pfesné spocteny.

Pokud tedy neni mozno pouzit WLF, pouzijeme druhy model pro popis zavislosti

faktoru posunu na teploté, ktery se nazyva Arrheniiv vztah:

E (2.2.2)

1 = —,

kde E je aktivacni energie, R je plynova konstanta (8,314 J/mol-°K), T je zmé&tena teplota,
Ty je referencni teplota ar je faktor posunu. [29], [31]

Implementovanim experimentdlné stanovenych faktorti posunu do matematického

modelu umozni, aby byla hlavni kiivka posunuta na poZadovanou teplotu. To znamena,

ze data ziskana pii vysokych teplotach mohou byt posunuta na nizsi a naopak. [29]
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2.3 Materialy pro TTS

Metoda se nedd pouZit pro viechny materialy. MiiZe byt pouzita pro amorfni'®,
nemodifikované polymery. Material musi byt jednoduchy z hlediska reologie a bez mnoha

ptechodt. [28]

16 Amorfni ldtky jsou latky v pevném skupenstvi, které nemaji pravidelnou (krystalickou) strukturu.
Usporadani castic je v techto latkdach nahodné, urcité zakonitosti existuji pouze v polohdch navzdjem
sousedicich atomu. “[39]
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3 Experimentalni ¢cast

3.1 Testované materialy

V ramci experimentalni ¢asti byly zvoleny dva rizné materialy pro méfeni metodou

TTS. Prvnim materidlem byl SKLOTEXTIT FR4 a druhym polykarbonat.

3.1.1 Sklotextit FR4

Sklotextit FR4 je vrstveny materidl vyrobeny z nealkalické skelné tkaniny a
epoxidové pryskyfice. OznaCeni FR4 znamena ,(flame resistant”, tedy nehoflavy a
samozhasivy. Pouzity model Lamplex FR4 byl vyrdabén dnes jiz zaniklou spolecnosti
Lamitec Czechisolit s.r.o z Pardubic. Pouziva se pii vyrob¢ zafizeni a soucastek s dobrymi
mechanickymi a elektroizolaénimi vlastnostmi (viz Tab. 7) a to hlavné v zafizenich, které
jsou provozovany pii vySsich teplotach nebo ve vlhkém prostiedi. Je vhodny pro pouzivani
pfti teplotach do 135°C. [32], [33]

SKLOTEXTIT FR4 je jeden znejbéznéjSich elektroizolacnich materialti
pouzivanych pro vyrobu desek plosSnych spojl. Z tohoto diivodu byl vybran jako jeden
z materialll pro experimentalni méfeni, problém avSak miize nastat pii méfeni metodou

TTS v tom, ze SKLOTEXTIT FR4 neni zcela amorfni material.
Epoxid

Epoxid je nejbéznéji pouzivan jako pojivo u desek plosnych spoji a to ve formé
epoxidové pryskyfice, coz je synteticky polymerni materidl, patfici mezi reaktoplasty.
Vynikéd velmi dobrou adhezi, také ma lepSi mechanické, chemické i teplotni vlastnosti
nez napiiklad pryskyfice fenolformaldehydovd. Vyhodou epoxidové pryskyfice je,
Ze pridanim aditiva l1ze vylepsit jeji vlastnosti jako je naptiklad teplota skelného pfechodu.

U desek plosnych spoji se pouziva v kombinaci s nékolika rliznymi materialy

pro vyztuz, jako je naptiklad papir nebo skelna tkanina.
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Tab. 7 Sklotextit FR4 [32]

Typ dle DIN-EN:60893 EPGC 202

Typ dle DIN 7735 Hgw 2372.1

Typ dle NEMA FR-4

Nosna matrice skelné tkanina
Pryskyrice epoxidova

Pouziti elektroizolacni, konstrukéni

Mechanické vlastnosti

Pevnost v ohybu pii poruseni kolmo na vrstvy (pii 560 MPa
20°C)

Modul pruznosti v ohybu 24x10° MPa
Pevnost v tahu 430 MPa
Pevnost v tlaku kolmo na vrstvy 520 MPa
Ré4zova houZevnatost (Charpy) rovnobézné s vrstvami 80 KJ/m*
Pevnost ve smyku rovnobézné s vrstvami 55 MPa

Dielektrické vlastnosti

Prirazné napéti v oleji pti 90°C 16,7 kV/mm

Priirazné napéti rovnobézné k vrstvam 60 kV

Ztratovy Cinitel tan &

pii 50 Hz 0,01

pfi 1 MHz 0,05
Permitivita pfi 1 MHz 5,5
Odolnost proti plazivym proudim (CTI) 200
Izolaéni odpor pti ponoteni do vody 27%x10° MQ

Fyzikalni vlastnosti

M¢rna hmotnost 1,7-2,0 g/cm3
Teplotni index (TI) 130
Nasakavost (pro tloustku 3 mm) 10 mg
Hoflavost (kategorie) VO
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3.1.2 Polykarbonat

Polykarbonét je prihledny amorfni materidl. Ma vynikajici konstrukéni vlastnosti
jako je naptiklad pevnost. Dale nepodléha teceni jako naptiklad sklo. Je vysoce odolny
proti naraziim, uderiim a lomim zptsobenym jeho ohybem. Do jisté miry lze za studena
ohybat a za tepla Ize tvarovat. Pouziva se jako material pro vyrobu elektronickych
pfistrojt, displeji, osvétleni, skel ochrannych bryli apod. Dale se pouziva pii
vyrobé kompaktnich diskt a plastovych lahvi. [34], [35]

Polykarbonat se vyrabi v n€kolika riiznych provedenich. Tato provedeni se lisi
ve svych vlastnostech, pfevazné v mechanickych, teplotnich. Polykarbonat se vyrabi v fad¢

barevnych provedeni, nejen Ciry a ne vSechny varianty jsou prahledné.

3.2 Pfiprava vzorkl na méfeni

Pfed samotnym métenim, byly v pfipad¢ prvniho materidlu, tedy SKLOTEXTITU
FR4 nafezanim zdesky vytvofeny vzorky o velikosti normalu, ktery je soucasti
ptisluSenstvi analyzatoru. V piipad¢ druhého materidlu, tedy polykarbonatu byly vyuzity
jiz hotové vzorky dodané spolu s analyzatorem. Rozméry vzorkid uvedené v tabulce
(viz. Tab. 8) byly pouzity pfi nastavovani parametri méfeni. Délka vzorkti 35 mm je dana
vzdalenosti mezi krajnimi svorkami (viz. Obr. A3), ve kterych je material upnut a to bez

prostfedniho tchytu.

Tab. 8 Vzorky
SKLOTEXTIT FR4
Cislo méFeni Druh méreni Rozméry vzorku [mm] Podrobnosti
1 DMA 1,44 x 13,04 x 35
2 TTS 1,45 x 12,85 x 35 Teplotni krok 10 °C
3 TTS 1,45 x 13 x 35 Teplotni krok 2,5 °C
Polykarbonat
4 TTS | 1,55x12,73x35 | Teplotni krok 2,5 °C
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3.3 Naméiené hodnoty a jejich interpretace

Meéieni bylo provadéno na analyzatoru DMA od spolecnosti TA Instruments Q800
(viz podkapitola 1.6 Ptehled vyrobci). Métené vzorky byly upnuty do dvojitého nosniku
(viz Obr. A4). Pred zacatkem méfeni byla provedena kalibrace analyzatoru.
K vyhodnoceni dat méfeni byl pouzit voln¢ stazitelny software TRIOS od spolec¢nosti TA

Instruments.

3.3.1 Uvodni méfeni na Sklotextitu FR4

Pted provedenim samotné¢ho méteni TTS jsme provedli standartni DMA méteni
na vybraném materialu. Diivodem tohoto méteni bylo zjisténi teploty skelného ptechodu.
Znalost této teploty je totiz klicova pii nastavovani méfeni metodou TTS, hlavné pfi volbé
teplotniho rozsahu.

Na Obr. 3.3.1 je mozné vidét vystup DMA méfeni (zavislost ztratového modulu,
elastického modulu a tan 6 na teploté). Z obrazku je mozné vycist teplotu skelného

ptechodu T, (viz podkapitola 1.4 Druhy méfenti).

35x109—  2,00x1010 0,45
1 ] 123.843°C 4 126864°C b
1 1,75x1010 ] 117060°C || L 0,40
3,0x107 X107 7 (M [
] 1,50x1010 ] - 0.35
2,5x109 1 i
T 1@ ] [ 0,30
= 1= 1,25x1010 ] N
: o ] b ~
Lo20x100 2 ] Fo2s
k= g 1,00x101 [ 2
E 1= ] Lo20 &
= 1,5x10“i % ] .
3 S 7,50x109 i
® | ® ] L 0,15
SERTALLE IR /| :
] O /] L o0
5,0x108 | 1 ) :
1 2,50x10¢ 4 / / [ 0,05
LYET LYY T L - _—— ... ——
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Teplota [°C]

Obr. 3.3.1 Zmérené hodnoty teplot skelného pfechodu materialu sklotextit FR4

V grafu na Obr. 3.3.1 jsou uvedeny hned tii teploty. VSechny tyto teploty jsou bézné
vydavany za teplotu skelného piechodu. Nejnizs$i ztéchto teplot je déna bodem,
ve kterém za¢ne dochdzet k prudkému poklesu kiivky, v nasem ptipad¢ je hodnota teploty
v tomto bodé€ 117,969 °C a udava nam teplotu, pfi které zacind material ztracet pevnost.

Druhé z té€chto teplot je déna vrcholem kiivky ztratového modulu, v nasem ptipadé je
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hodnota teploty vtomto bod¢ 123,843 °C a udavd ndm teplotu, pii které dochazi
v materidlu k maximalni zméné pohyblivosti polymernich fetézcii. Posledni teplota je dana
vrcholem kiivky vyznacujici pribéh tan 6 a vyjadifuje nam tlumici vlastnosti materidlu.

Nami zmétena hodnota v tom to bod¢ je 126,864 °C.

3.3.2 Sklotextit FR4 metoda TTS krok 10°C

Po uvodnim méfeni na materialu Sklotextit FR4 byl dalsi vzorek tohoto materidlu
podroben méfeni metodou TTS. Data z pifedchoziho méfeni poslouzila pfi stanoveni

parametrii pro metodu TTS.

Tab. 9 Zvolené parametry pro metodu TTS p¥i prvnim méreni

Teplotni rozsah 75 az 175 °C
Teplotni skok 10 °C
Cas pro stabilizaci teploty v picce 5 min
Amplituda 20 uym
Frekvenéni rozsah"’ 0,01 az 1 Hz

Jako referencni byla zvolena teplota 125 °C, divodem pro tuto volbu je, Ze pfii
metodé TTS se obvykle voli takova referencni teplota, kterd odpovida teploté skelného
prechodu. Na takto zvolené referencni teploté ziskdme nejlepsi data. Pokud neni mezi
teplotami, které¢ byly naméteny pomoci TTS presné teplota skelné¢ho piechodu, tak se voli
nejbliz§i moznd. Pokud mame tedy hodnotu teploty skelného pfechodu danou vrcholem
kiivky ztratového modulu, kde je hodnota 123,843 °C (viz Obr. 3.3.1) pak je pii zvoleném
teplotnim kroku 10 °C nejblize praveé zvolenych 125 °C.

JiZ na prvni pohled (viz Obr. 3.3.2 a Obr. 3.3.3) je mozné si v§Simnout, Ze vysledné
hlavni kiivky jsou pomérné ,zubaté“. Tato ,,zubatost* je zpusobena pfili§ velkym
s menSim teplotnim krokem.

Na obrazku (viz Obr. 3.3.2) je vidét jak dochazi ke ztraté vlastnosti SKLOTEXTITU

v zavislosti na frekvenci. K maximalnimu rozptylu energie dochazi pfti frekvenci 0,63 Hz.

Obrazek 3.3.3 udava vliv frekvence na modul. Na velmi nizkych frekvencich zhruba
do 0,008 Hz ma SKLOTEXTIT velmi nizky modul a chova se podobné¢ jako guma.

Pti vyssich frekvencich zhruba od 0,155 Hz mé vysoky modul a chova se jako pevna latka.

'V tomto frekvenénim rozsahu bylo provedeno méfeni na 11ti logaritmicky odstupiiovanych frekvencich.
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Obr. 3.3.2 Hlavni kfivka znazorriujici zavislost ztratového modulu na frekvenci (pfi

referencni teploté 125 °C a teplotnim kroku 10 °C)
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Obr. 3.3.3 Hlavni kfivka znazorriujici zavislost elastického modulu na frekvenci (pri

referencni teplote 125 °C a teplotnim kroku 10 °C)
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Na Obr. 3.3.4 je zndzornéna zavislost faktoru posunu na teploté. Vzhledem k tomu,
ze byl pfi tomto méfeni uzit teplotni krok 10 °C, ktery, jak jiz u vyse uvedeného vyplyva
je moc velky a zpusobuje nepfesnosti, je nutné brat data ziskana ztéto charakteristiky
S rezervou.

Pro ziskdni co mozné nejpiesnéjSich dat z této charakteristiky, byl teplotni rozsah
zmenSen na rozmezi od 105 do 165 °C. Duvodem tohoto zmenSeni rozsahu je tvar
vysledné kiivky pii teplotich mimo takto zvoleny rozsah (graf zobrazujici prabéh
zavislosti v celém méfeném teplotnim rozsahu je uveden na Obr. Al10 v pfiloze).
Tvar vysledné kiivky v celém méfeném rozsahu totiz zpisobuje velkou nepfesnost analyzy
podle Arrhenia i podle WLF. Omezenim teplotniho rozsahu tedy ziskame pfesnéjsi data.

V zavislosti na obrazku (viz. Obr. 3.3.4) je moZno vidét oba druhy analyz, dle rovnic
pro vypocet faktoru posunu. WLF analyza ud4ava hodnoty konstant materidlu C;=384,921
a C,=2571,05. Tyto zjisténé hodnoty konstant materidlu naprosto neodpovidaji teoreticky
oc¢ekavanym hodnotdam uvedenym v pfedchozi kapitole. Tato nékolik fadid velkd chyba
je pravdépodobné zplisobena volbou vysokého teplotniho kroku, jak jiz bylo uvedeno vyse.

Znalost spravné velikosti konstant umoziiuje jejich dosazeni spolu s referencni
teplotou do rovnice WLF (rovnice 2.2.1) a dopocist tak velikost faktoru posunu.
Znalost faktoru posunu ndm umoznuje posunout hlavni kifivku na jakoukoli zvolenou
teplotu. Doporucuje se, aby tato teplota byla v méfeném teplotnim rozsahu.

Pii zvoleni analyzy podle Arrhenia lze také spocitat faktor posunu pro libovolnou
teplotu v daném teplotnim rozsahu. Rozdil je takovy, ze misto konstant materidlu zde
mame aktivacni energii E= 477,133 kJ/mol a pro vypocet se pouzije Arrheniova rovnice

(rovnice 2.2.2).
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Obr. 3.3.4 Zavislost faktoru posunu na teploté s Arrheniovou a WLF analyzou

pfi kroku 10 °C

Z vySe uvedeného je patrné, ze vysledky, ziskanymi timto konkrétnim métenim

je zbytecné se do hloubky zabyvat. Volba velkého teplotniho kroku méla za nasledek,

ze vysledné hodnoty a grafy nam toho o materidlu moc nevypovi. Pfesto ndm toto méteni

poskytlo dulezité poznatky pro dal$i méteni, zvlasté co se nastaveni jeho parametr tyce.

3.3.3 Sklotextit FR4 metoda TTS krok 2,5°C

24

ale presn¢j$i meéfeni s teplotnim krokem 2,5 °C. Doba trvani meéfeni se zvysila

z cca 10 hodin (pii teplotnim kroku 10 °C) na cca 26 hodin.

Tab. 10 Zvolené parametry pro metodu TTS pri druhém méreni

Teplotni rozsah

75az 175 °C

Teplotni skok 2,5°C
Cas pro stabilizaci teploty v picce 5 min
Amplituda 20 pm

Frekvenéni rozsah'™

0,01 az1 Hz

' V tomto frekvenénim rozsahu bylo provedeno méfeni na 11 logaritmicky odstupiiovanych frekvencich.
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Stejné jako u ptredchoziho méfeni i zde byla zvolena referencni teplota 125 °C,
protoze i pfes mensi teplotni krok je to stale nejbliz§i zmétena teplota vzhledem k teploté
skelného prechodu.

JiZ na prvni pohled (viz. Obr. 3.3.5 a Obr. 3.3.6) je evidentni, Ze volba mensSiho
teplotniho kroku se 1 pfes veétsi cCasovou ndrocnost meéfeni ukdzala spravna.
Vysledny prubéh je ,,hladsi“ a ziskand data 1ze pokladat za presné;jsi.

Z obrazku (viz Obr. 3.3.5) je patrné, Ze k maximalnimu rozptylu energie dochazi
pii frekvenci 0,126152 Hz. Vzhledem k tomu, ze byl zvolen nizsi teplotni krok a vysledna
hlavni kiivka je ,,hladsi“ potvrdil se predpoklad, ze frekvence zméfend v prechozim méfeni
s teplotnim krokem 10 °C byla timto krokem poznamenana. Za ptesnéjsi hodnotu Ize tedy
pokladat prave frekvenci zmétenou pii kroku 2,5 °C.

Obr. 3.3.6 nam udéva zavislost elastického modulu na frekvenci podstatné presnéji
nez obdobny graf s vétsim teplotnim krokem. Maly modul, kdy se SKLOTEXTIT chova
podobné, jako guma jsou zhruba do 0,0002 Hz, coz je o fad méné nez pti predchozim
méteni s krokem 10 °C. I frekvence, od které je modul vysoky se oproti piedchozimu

meéfeni zménila a to na 1,484 Hz.
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Ztratovy modul E" [Pa]
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107 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
10-12 1010 10 10% 107 10% 10 10+ 10 102 10' 10°® 10' 102 10%® 104 105 10® 107 108

frekvence [Hz]

Obr. 3.3.5 Hlavni kfivka znazorriujici zavislost ztratového modulu na frekvenci

(pri referencni teploté 125 °C a teplotnim kroku 2,5 °C)
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Obr. 3.3.6 Hlavni kfivka znazorriujici zavislost elastického modulu na frekvenci

(pri referencni teploté 125 °C a teplotnim kroku 2,5 °C)

Zavislost faktoru posunu na teploté, kterd je uvedena na obrazku (viz. Obr. 3.3.7)
byla i pro toto méfeni vykreslena v omezeném teplotnim rozsahu. Jak jiz bylo uvedeno
u predchoziho méfeni, prubéh vysledné kiivky mimo zvoleny teplotni rozsah
(v tomto ptipadé byl zvolen rozsah od 115 do 160 °C) neni pravé idealni. Neidedlni tvar
kfivek mimo tento zvoleny rozsah je pravdépodobné zplsoben materidlem. Zvoleny
material, tedy SKLOTEXTIT FR4 neni pro metodu TTS zcela vhodny (viz. Podkapitola
3.3.1 Sklotextit FR4)

Jak je vidét z grafu (viz Obr. 3.3.7) tak analyza WLF skoro pfesné kopiruje pritb¢h
zavislosti faktoru posunu. ZjiSténé hodnoty konstant materialu C,=21,0574 a C,=76,3549
hodnotam uvedenym v ptedchozi kapitole, Ize je povazovat za spravné.

Analyza podle Arrhenia urcila hodnotu zmétené aktivaéni energii E= 671,790

kJ/mol.
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Obr. 3.3.7 Zavislost faktoru posunu na teploté s Arrheniovou a WLF analyzou pfi kroku 2,5 °C

Jak ukazuji obrazky (viz Obr. 3.3.8 a Obr. 3.3.9), tak prib¢h hlavni kiivky je silné
ovlivnén zvolenou referenéni teplotou. Vykreslené prubéhy elastického a ztratového
modulu pro zvolené referencni teploty v teplotnim rozsahu 100 az 140 °C ndm predevs§im
demonstruji frekvencni zéavislost obou modulll. Z téchto pribéhi vyplyva frekvenéni
zavislost teploty skelného pfechodu T,. V nasledujici tabulce (viz Tab. 11) je uvedena
teplota skelného ptfechodu a k ni odpovidajici frekvence ziskana jako vrcholova hodnota

ztratoveho modulu a poc¢atek poklesu elastického modulu a vrchol tan 6.
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Tab. 11 Zavislost velikosti teploty skelného prechodu na frekvenci (SKLOTEXTIT)

Teplota skelného

Frekvence [Hz]

Frekvence [Hz]

Frekvence [Hz]

piechodu [°C] (modul E') (modul E”) (tan §)
100 4,662x10° 3,972x107 3,446x10°
105 2,001x107 1,693x10° 1,469%107
110 1,130x10™ 9,523x10° 8,261x10”
115 1,541x107 1,307x10™ 1,333x107
120 0,047 4,005x10™ 3,474x10™
125 1,638 0,126 8,334x107
130 40,996 2,850 0,217
135 813,172 43,472 4,248
140 11447,1 461,463 59,98

Jak znazormuje tabulka, ¢im niz8i frekvence plisobi na vzorek, tim je také nizsi

teplota skelného prechodu T,. Z toho je tedy jasné, Ze teploty skelného piechodu T, lze

dosdhnout nejen zvySovanim teploty, ale i mechanicky. Pokud chci tedy material uzivat

v prosttedi, kde bude jak frekvencné (naptiklad vibracemi) tak tepelné¢ namahan je potieba

brat v potaz, ze toto frekvenéni namdhani méa za nasledek zménu teploty skelného

prechodu T,. Pokud zméfime frekvenci, kterd bude na materidl plsobit, a vime,

jakym teplotdm bude vystaven, miZeme pak na zdklad¢ dat z TTS jednoznacné urcit,

jestli je vhodné dany material pouzit. Vyhneme se tim tak pouZziti materialti v nevhodném

prostfedi, coZ by mohlo zapficinit zniceni zafizeni, jehoz jsou soucasti.

Z obrazka (viz Obr. 3.3.8 a Obr. 3.3.9) je vidét, ze pfi stejné frekvenci dosahneme

niz$ich hodnot jak elastického tak ztratového modulu pro vyssi teploty a naopak pro nizsi

teploty dosédhneme vyS$s$iho modulu.
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Na obrazku (viz Obr. 3.4.0) je zndzornéna jiz diive zminiovana zavislost teploty
skelného ptechodu T, na frekvenci, ziskana ztan 9§, elastického a ztratového modulu.
ProtoZe rozsah frekvenci pro zvolené teploty se pohybuje v fadech od 10® az 10* Hz
je vzhledem k méfitku grafu nemozné zobrazit rozdily mezi jednotlivymi prubéhy. Graf
tedy jen slouzi k potvrzeni jiz diive zminovaného tvrzeni, ze velikost teploty skelného

piechodu T, roste s frekvenci.
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Obr. 3.3.8 Zavislost elastického modulu na frekvenci pro riizné referencni teploty (SKLOTEXTIT)
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Obr. 3.3.9 Zavislost ztratového modulu na frekvenci pro rizné referencni teploty (SKLOTEXTIT)
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Obr. 3.4.0 Zavislost teploty skelného pfechodu na frekvenci (SKLOTEXTIT)
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3.3.4 Uvodni méfeni na Polykarbonatu

Protoze vzorky Polykarbonatu byly soucasti piislusenstvi analyzatoru nebylo jiz
nutno provadét DMA analyzu pro zjisténi teploty skelného pfechodu, nebot’ tento test jiz
byl proveden a proto byly v ramci zrychleni méfeni pouzita jiz naméfena data.

Tato data byla vyhodnocena a byla z nich urcena teplota skelného piechodu T,

(viz Obr. 3.4.1).
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Obr. 3.4.1 Ziskané hodnoty teplot skelného pfechodu Polykarbonatu

Z dostupnych dat jsme opét ziskaly tfi hodnoty teplot skelného ptechodu T,. Prvni
dand pocatkem prudkého poklesu elastického modulu je 152,853 °C. Druh4 teplota dana
jako $pic¢kova hodnota prubéhu ztratového modulu je 154,327 °C. Posledni ziskana teplota

je dana Spickovou hodnotou pribéhu tan é a ma hodnotu 158,682 °C.
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3.3.5 Polykarbonat - metoda TTS

Vzhledem ke zjisténi z piedchoziho méfeni materidlu, kdy se ukazala jako
nespravna volba vysokého teplotniho kroku a ziskané pribéhy a data byla vyhodnocena
jako nepifesna, bylo nové meéfeni provadéné na polykarbondtu, provadéno rovnou

s teplotnim krokem 2,5 °C.

Tab. 12 Zvolené parametry pro metodu TTS pro polykarbonat

Teplotni rozsah 110 az 180 °C
Teplotni skok 2,5°C
Cas pro stabilizaci teploty v picce 5 min
Amplituda 20 um
Frekvenéni rozsah" 0,01 az 1 Hz

Jak je uvedeno v tabulce (viz Tab. 12) rozsah métenych teplot byl nastaven od 110
do 180 °C. Méfeni ovSem neprobéhlo az do konce nastaveného rozsahu, nebot’ byl
v pribéhu testu prekrocen dovoleny prihyb vzorku (Celisti analyzatoru dosahly svého
maxima). Z toho divodu bylo méteni pferuSeno na teploté¢ 170 °C a poslednich nékolik
hodnot je tfeba brat s rezervou. Proto byl pro tcely vyhodnoceni zzen teplotni rozsah
na 130 az 160 °C. Prihyb vzorku po konci méfeni je vidét na obréazcich v ptiloze
(viz Obr. A8 a Obr. A9).

Referencni teplota pro polykarbonat byla stejné jako v ptipadé SKLOTEXTITU
volena s ohledem na teplotu skelného piechodu T,. Opét byla zvolena podle teploty urcené
z vrcholu pribéhu ztraitového modulu, ktera byla stanovena na 154,327 °C. Byla tedy
zvolena referen¢ni teplota 155 °C, ktera byla nejblize k teploté skelného prechodu.

Vysledné pribéhy hlavnich kiivek byly hlavné v oblasti nizSich frekvencich zna¢né
»Kostrbaté“. Z tohoto ditvodu byly kiivky v softwaru Trios vyhlazeny.

K maximalnimu rozptylu energie, ur€enému z obrazku (viz Obr. 3.4.2) dochazi
pii frekvenci 55,691 Hz.

Z obréazku znéazoriiujiciho frekvenéni zévislost elastického modulu (viz Obr. 3.4.3)
se da urcit, ze polykarbonat se chova jako guma (kaucukovity stav) pii frekvencich do
0,649 Hz. Naopak jako pevna latka s vysokym elastickym modulem se chova
od 33,038 Hz. Tyto udané frekvence samoziejmé plati jen pro zvolenou referencni teplotu

155 °C. Pokud se zvoli referen¢ni teplota jina, zméni se i tyto frekvence.

"%V tomto frekvenénim rozsahu bylo provedeno méfeni na 11 logaritmicky odstupiiovanych frekvencich.
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(pri referencni teploté 155 °C)
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Jak je vidét z grafu (viz Obr. 3.4.4) tak analyza WLF piesné kopiruje pribch
zavislosti faktoru posunu. Zjisténé hodnoty konstant materidlu jsou C,;=7,6956 a
C,=47,6129.

Analyza podle Arrhenia urCila hodnotu zmétené aktivacni energii E= 824,312

kJ/mol.
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Obr. 3.4.4 Zavislost faktoru posunu na teploté s Arrheniovou a WLF analyzou

Na obrézcich (viz Obr. 3.4.5 a Obr. 3.4.6) je mozné pozorovat prub&hy elastického
a ztratového modulu pro zvolené referencni teploty v teplotnim rozsahu 130 az 140 °C
v zavislosti na frekvenci. V Tab. 13 je wuvedena teplota skelného piechodu
a ji odpovidajici frekvence ziskand jako vrcholovéa hodnota ztratového modulu a pocatek

poklesu elastického modulu a vrchol tan 6.
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Tab. 13 Zavislost velikosti teploty skelného prechodu na frekvenci (Polykarbondat)

Teplota skelného Frekvence [Hz] Frekvence [Hz] | Frekvence [Hz]

piechodu [°C] (modul E’) (modul E”) (tan )
130 1,496x10™ 2,213x10™ 1,016x107
135 1,803x10™ 2,669x10™ 1,226x107
140 6,780x107 0,010 4,592x10™
145 0,213 0,352 0,015
150 5,807 9,896 0,400
155 33,038 55,691 2,170
160 24,762 39,046 1,489

Z tabulky vyplyva, ze ¢im vyssi frekvenci plisobim na vzorek, tim vétsi je i teplota
skelného pfechodu T,. OvSem to plati jen do urcité teploty skelného pfechodu. Po dosaZeni
této teploty (cca 155 °C) jejim dalSim zvySovanim, naopak frekvence potfebnd pro
dosazeni teploty skelného ptechodu kles4. Na obrazcich (viz Obr. 3.4.5 a Obr. 3.4.6) jsou

vidét pribehy elastického a ztratového modulu pro nékolik zvolenych referencnich teplot.

Na obrazku (viz Obr. 3.4.7) je pak zndzornéna zavislost teploty skelného ptechodu
T, na frekvenci, ziskana z tan 9, elastického a ztratového modulu. Na rozdil od obdobného
grafu pro SKLOTEXTIT je na tomto prubehu jiz vidét rozdily mezi jednotlivymi
frekvencemi podle zpusobu jejich ziskani (tan 9, elasticky a ztratovy modul). To je dano
tim, Ze k navozeni teploty skelného piechodu T, mechanicky neni u polykarbonatu potieba

tak velky rozsah frekvenci jako u SKLOTEXTITU.
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Obr. 3.4.5 Zavislost elastického modulu na frekvenci pro riizné referenéni teploty (polykarbonat)
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Obr. 3.4.6 Zavislost ztratového modulu na frekvenci pro riizné referencni teploty (polykarbonat)
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Obr. 3.4.7 Zavislost teploty skelného pfechodu na frekvenci (polykarbonat)

3.3.6 Porovnani obou mérenych materialu

Prestoze jde v pfipadé obou méfenych materidll o dva odlisné elektroizolaéni
materidly, neni na Skodu si je porovnat. Pfi porovnadvani obou materidld,
tedy SKLOTEXTITU a polykarbonatu budeme brat v ivahu data ziskand pfi méteni
s teplotnim krokem 2,5 °C. U obou téchto méfeni byl nastaven stejny frekvencéni rozsah,
amplituda, teplotni krok a €as pro stabilizaci teploty v picce. Naopak rozsah métenych
teplot byl zvolen pro kazdy material rizny s ohledem na odlisné hodnoty teploty skelného
prechodu T,. NaStésti teploty skelného pfechodu obou material byly natolik blizké, ze se

nastavené teplotni rozsahy piekryvaly, a proto nic nebrani v jejich porovnani.

Na obrézcich (viz Obr. 3.4.8 a Obr. 3.4.9) jsou zobrazeny prub&hy elastického
a ztratového modulu na frekvenci pro referen¢ni teploty 125 °C (teplota skelného ptechodu

SKLOTEXTITU) a 155 °C (teplota skelného piechodu polykarbonatu).
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Obr. 3.4.8 Prabéhy elastickych modulii obou méfenych materialti
(pro referencni teploty 125 a 155 °C)
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Obr. 3.4.9 Pribéhy ztratovych modull obou mérenych materiald

(pro referencni teploty 125 a 155 °C)
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Pokud se podivame na priibéh elastického modulu u obou materiald, mizeme si
na prvni pohled v§imnout dvou véci. Za prvé, frekvencni rozsah oblasti skelného piechodu
(oblast kde dochazi k prudkému naristu modulu) u SKLOTEXTITU je oproti
polykarbonatu v&tsi pohybuje se v fadu 10° Hz. Naproti tomu u polykarbonatu je tento
rozsah ,,pouze‘ v fadu 10° Hz. A za druhé, narutst elastického modulu u SKLOTEXTITU je
znatelné mensi neZ u polykarbonatu. U SKLOTEXTITU je tento nartst fadové 10' Pa
a u polykarbonatu o ¥ad vysi, tedy 10 Pa. Pfesto se ale u SKLOTEXTITU pohybujeme

ve vyssich fadech elastického modulu.

Ptfi blizSim pohledu na prabéh ztratového modulu obou materidll je vidét,
ze pro dosazeni teploty skelného prechodu mechanicky (u obou zvolenych referen¢nich
teplot) vyzaduje polykarbonat zhruba o dva tady nizsi frekvenci. Polykarbonat také

dosahuje zhruba o t4d niz§ich hodnot ztratového modulu.

Jak bylo v pfedchozich méfenich zjiSténo, velikost teploty skelného pfechodu T,
je silné frekvencné zavisld, neboli lze ji dosdhnout mechanicky. Zatimco u prvniho
zméfenych materiald SKLOTEXTITU ma zvySovani frekvence za ndasledek takeé
zvySovani teploty skelného pfechodu. Tak u druhého materialu, tedy polykarbonatu
zvySovani frekvence vedlo ke zvySovani teploty skelné¢ho ptrechodu jen do urcité teploty
(resp. frekvence), po dosazeni této teploty (cca 155 °C), coz je teplota skeln¢ho ptfechodu
zjisténa béZnou analyzou, doslo k tomu, Ze volbou vyssi referen¢ni teploty se naopak

frekvence potiebna k jejimu dosazeni mechanicky naopak zacala snizovat (viz Obr. 3.5.0).

V ptedchozim odstavci popsany rozdil v chovani obou materialii je patrné zptisoben
rozdilnym charakterem obou testovanych materiald. V pfipadé SKLOTEXTITU
jde o reaktoplast, ktery zlstane pevny i po dosazeni teploty skelného piechodu. Zatimco
polykarbonat je termoplast, pfesn¢ji feceno amorfni termoplast (existuji takeé
semikrystalické termoplasty, které maji tak maly podil amorfni slozky, Ze oblasti skelného

prechodu vibec nedisponuji), ktery po dosazeni teploty skelného ptechodu tece.
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Obr. 3.5.0. Porovnani frekvencni zavislosti teplot skelného prechodu SKLOTEXTITU a

polykarbonatu (ze ztratového modulu E*)
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Zaver

Prvni kapitola této prace byla veénovdna dynamické mechanické analyze.
Bylo vysvétleno, jak tento druh analyzy vznikl, v ¢em spociva, jaké ma pouziti atd.
V jedné z podkapitol byly uvedeny typy drzaka vzorkt, tedy jaké geometrie l1ze pro méieni
zvolit. V dalsi z podkapitol byly uvedeny ptiklady konkrétnich méfeni, ktera je pomoci
DMA mozno provést. Déle byl soucasti této kapitoly strucny ptehled nejznaméjSich
vyrobctt DMA. U kazdého z téchto vyrobcii byl uveden a stru¢né popsan jejich nejbéznéjsi

model analyzatoru.

Druhé kapitola se zabyvala konkrétnim druhem méieni uvedenym v zadéani prace,
tedy metodou TTS. Metoda byla v této kapitole vysvétlena, byl uveden teoreticky princip,

na kterém pracuje a struc¢né bylo nastinéno pro jaké materialy je vhodna.

Tteti a patrné¢ nejrozsahlejsi kapitola byla vénovdna experimentdlnimu méteni.
Nejprve zde byly uvedeny zvolené materidly. Byly zvoleny dva materialy, z kterych byly
vyrobeny vzorky o pozadovanych rozmérech. Prvnim zvolenym materidlem byl
SKLOTEXTIT FR4. Na tomto materidlu byla provedena tfi samostatnd méfeni.
V piipad¢ prvniho méfeni §lo o zméteni teploty skelného pfechodu T,, abychom pak mohli
zvolit nejvhodnéjsi referencni teplotu pro méfeni metodou TTS. Pfi prvnim méfeni
metodou TTS na materidlu SKLOTEXTIT FR4 bylo zjisténo, ze pro ziskani presnych dat
je tfeba vénovat znac¢nou pozornost volbé teplotniho kroku. Volba velkého teplotniho
kroku (v ptfipad¢ tohoto méteni byl teplotni krok 10 °C) méla totiZ za nasledek zna¢nou
nepiesnost namétenych dat. Z tohoto divodu bylo na materialu provedeno druhé meéteni.
Po zkuSenostech ziskanych pti prvnim a dalo by se fici orientacnim métfeni metodou TTS,
byla vénovana zvySena pozornost nastaveni parametri méteni. Proto byl zvolen mensi
teplotni krok (2,5 °C), coz mélo sice za nasledek nariist doby méteni z cca 10 hodin
na 26 hodin, ale ziskand data byla o mnoho pfesnéj$i. Druhym vybranym materidlem

byl polykarbonat, na némz bylo provedeno pouze jedno méfeni metodou TTS.

Pti analyze naméfenych dat byla ovéfena schopnost metody charakterizovat
material i mimo frekvenc¢ni rozsah analyzatoru (DMA Q800 mé udavén frekven¢ni rozsah
0,01 az 200 Hz). Ziskané hlavni kiivky zobrazuji chovani materidlu v daleko vétSim
rozsahu frekvenci. Pii porovnani pribéhti pro rizné referencni teploty u obou materialt
bylo zjiSt€éno, Ze teplota skelného piechodu materidlu T, je frekvenéné zavisla.

A Ize ji tedy dosdhnout nejen pomoci teploty, ale také mechanicky.
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V ptipadé SKLOTEXTITU dochézelo k rastu teploty skelného piechodu spolu s ristem
frekvence. Zatimco u polykarbonatu dochéazelo k rastu frekvence jen do urcité teploty
(cca 155 °C), poté pii rustu teploty dochézelo naopak ke zmenSovani frekvence.
Znalost frekvencni zavislosti teploty skelného piechodu materidlu lze v praxi vyuzit pfi
navrhu riznych zafizeni, popfipadé umoziuje vyhnout se instalaci zafizeni v prostiedi,

které je vzhledem k materialtim, z nichz je sestaveno nevhodné.

Experimentalni ¢ast prace slouzila k nékolika tcelim. Za prvé bylo vyzkouSeno
méieni metodou TTS, pii tom bylo zjisténo, na co si je tfeba davat pozor pii nastavovani
méieni. Z naméfenych dat obou materidll byla ziskana frekvencni zavislost teploty
skelného ptechodu. S porovnani materiali bylo zjiSténo, ze frekvencni zavislost obou
materiali se 1iSi nejen v rozsazich ale i vreakci na zménu teploty. Ze ziskanych dat
se d4 usuzovat, Ze by bylo zajimavé provést dalsi méfeni metodou TTS pro rizné staré

vzorky t€hoz materidlu a sledovat jak se budou ménit sledované veliCiny.

S rychlosti jakou se dnes rozviji technika, je vybér vhodného materialu pro danou
ruznych elektrickych zatizeni hraji penize, miize nedostatecnd znalost elektroizola¢nich
materiali pouzitych v zafizeni zpusobit vyrobci znaéné ztraty. Je proto nasnadé
prozkoumat dikladné vlastnosti pouzitého materidlu jiz ptfi navrhu zatfizeni, napiiklad

pravé pomoci dynamické mechanické analyzy.
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Priloha

Obr. A1 Analyzator pouzivany pro méreni (DMA Q800 od TA Instruments)

Obr. A2 Detail na upinaci ¢ast analyzatoru (bez svorek)
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Obr. A3 Detail upinaci ¢asti analyzatoru se svorkami pro upnuti vzorku (dvojity nosnik)

Obr. A4 Analyzator s upnutym normalem pro kalibraci
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Obr. A5 Vzorek materialu SKLOTEXTIT FR-4 po skonéeni méfeni

Obr. A6 SKLOTEXTIT FR-4 upnuty v dvajitém nosniku
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Obr. A7 Analyzator se zavienou pickou

Obr. A8 Vzorek polykarbonatu po skonceni méreni (pohled shora)
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Obr. A9 Vzorek polykarbonatu po skonéeni méreni (pohled z boku)
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Obr. A10 Zavislost faktoru posunu na teploté v celém méreném teplotnim rozsahu pfi kroku 10 °C
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Obr. A11 Zavislost faktoru posunu na teploté v celém méreném teplotnim rozsahu pri kroku 2,5 °C
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