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Anotace

Tato bakalafska prace se zabyva méfenim vlastnosti vzorkli materialu PET
a analyzou ziskanych vysledki. Material se pouzivad jako izolant ve statorovém vinuti.
Tématem této prace je méfeni vnitini rezistivity, krystalinosti a mechanické odolnosti na
vzorcich materialu PET. Dalsim dtlezitym bodem je porovnani vysledkd s namétenymi
hodnotami z roku 2010, které naméfil Ing. Jan Vokiinek ve své diplomové praci. Dale bylo
ovéfeno na noveé vyrobenych vzorcich, zda vysledky naméfené v roce 2010 odpovidaji
realnym zméndm v materidlu vlivem dlouhodobého tepeln¢ho zatéZovani. Méfeni vnitini
rezistivity bylo zvoleno jako prioritni méfeni. Souvislost mezi krystalicnosti a redlnou slozkou
modulu pruZznosti vzhledem k vnitini rezistivit¢ v zavislosti na dobé tepelného zatéZovani

byla vyhodnocena pomoci korelace.

Kli¢ova slova: entalpie, krystalicnost, mechanicka odolnost, rezistivita, tepelné

zatézovani, PET

Annotation

This thesis deals with the measurement of properties PET material samples and the
analysis of obtained results. The material is used as an insulator in the stator winding. The
theme of this work is the measurement of internal resistivity, crystallinity and mechanical
ruggedness of the sample material PET. Another important point is the comparison of results
with measured values from 2010 measured by Ing. Jan Vok#inek in his thesis. In the next step
it was verified on the virgin samples whether the results obtained in 2010 correspond to real
changes in the material due to the prolonged heat loads. Measurement of internal resistivity
was chosen as a priority measure. The relationship between crystallinity and the real
component of the modulus of elasticity due to internal resistivity depending on the time of

thermal loading was evaluated using correlation.

Key words: crystallinity, enthalpy, mechanical ruggedness, resistivity, thermal load,
PET
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Seznam pouzitych symbolii
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tloustka vzorku

komplexni modul pruznosti v tahu (Youngtiv modul pruznosti)

realna slozka E, elasticka slozka

imaginarni slozka E, atlumova (visko6zni) slozka
sila ptisobici na vzorek

entalpie

zména mérné entalpie

mérna entalpie tani

mérna entalpie tani zcela krystalického materidlu
zména délky materialu, deformace

ptvodni délka materialu

vybérova kovariace vektora X a Y

pocet méteni

korela¢ni koeficient

elektricky odpor

sttedni kvadraticka chyba aritmetického priiméru
plocha elektrod, plocha materialu

vybérovy rozptyl hodnot vektoru X

vyberovy rozptyl hodnot vektoru Y

doba tepelného zatézovani

teplota zeskelnéni vzorku
teplota dokrystalizace
teplota tani

teplota krystalizace
Cinitel ztrat

¢as zmény E v FFT

¢as zmény E' v FFT
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Pv

min

%
°C
°C

rad

Pa

¢as zmény E" v FFT
aritmeticky pramér hodnot vektoru X

soubor namétenych hodnot X

krystali¢nost — podil krystalické ¢asti v materialu

teplota poc¢atku hlavniho peaku tani Tms

teplota konce hlavniho peaku tani Ty

aritmeticky primér hodnot vektoru Y

soubor namétenych hodnot Y

ztratovy thel
relativni prodlouzeni vzorku
vnitini rezistivita

napé€ti v materialu

Seznam pouzitych zkratek

DMA
DSC
FFT
PES
PET
PETP

dynamicko-mechanicka analyza
diferencidlni skenovaci kalorimetrie
rychléd Fourierova transformace
polyesterova rohoz
polyethylen-tereftalat

jiné oznaceni pro polyethylen-tereftalat
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1 Uvod

Bakalarska prace se zabyvd zménami vybranych vlastnosti materidlu PET
(Polyethylen-tereftalat) v zavislosti na dlouhodobém tepelném zatézovani. Material se

pouziva napf. jako izolant statorového vinuti elektrickych stroja.

Polyethylen-tereftalat je material pouzivany jako izolace kvuli svym dobrym
chemickym, fyzikdlnim a mechanickym vlastnostem. Tyto vlastnosti se mohou casem
zhorSovat vlivem tepelného starnuti, neboli sniZovani mechanické pevnosti, a vEtSim

dielektrickym ztratam. Zivotnost materialu je tedy ovlivnéna tepelnym zatéZovanim.

Ke studiu PET materialu byly vybrany dva materialy s riznou ochrannou vrstvou (od
ruznych vyrobceil). Zakladem téchto materiald je PET folie. Vzorky byly tepelné zatéZovany
V horkovzdu$ném sterilizatoru na konkrétni teploté, kterd byla zvolena vyssi neZ maximalni
teplota dovolena vyrobcem z diivodu rychlejSiho tepelného starnuti materialu a tedy urychleni

experimentu.

Tato prace navazuje na diplomovou praci Ing. Jana Vokiinka, ktery v roce 2010
vyrobil vzorky, které dlouhodobé tepelné zatézoval a nasledné zméfil jejich vnitini rezistivitu
a krystali¢nost. V roce 2011 jsem tyto vzorky pfeméiil ve svém bakalarském projektu. Nami
namétfené hodnoty vnitini rezistivity byly velice rozdilné. Hodnoty krystali¢nosti byly téméf
stejné.

Pro objasnéni, z jakého diivodu jsou ndméry vnitini rezistivity odliSné, byly v roce
2012 vyrobeny zcela nové vzorky téchto materiald, které byly také dlouhodobé tepelné
zatézovany na stejné teploté a piemefeny z pohledu vnitini rezistivity a krystali¢nosti.

Tato prace je rozSifena oproti praci [7]. Analyza je rozsifena na mechanickou odolnost
materidlu PET v zavislosti na dlouhodobém tepelném zatézovani. K tomuto vyzkumu byly
pouzity vzorky, které byly vyrobeny a tepelné zatézovany v roce 2010. Pro toto méfeni byla
pouzita dynamicko-mechanickd analyza (DMA), coz je metoda schopna popsat mechanické

chovani materidlu. Méfeni DMA jednotlivych vzorkl bylo ¢asové ndrocné.

Posledni ¢ast této prace je vénovana porovnani naméfenych hodnot z jednotlivych
metod. Vlastnosti téchto materialli jsou porovnany pomoci korelace, ktera ¢iselné vyjadiuje
mirl souvislosti krystalinosti a redlné slozky modulu pruznosti vzhledem k vnitini rezistivité
Vv zavislosti na dobé tepelné¢ho zatézovani, jelikoz méteni vnitini rezistivity bylo zvoleno jako

prioritni, k némuZ se vztahuji vSechna ostatni.
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2 Charakteristika PET

Polyetylentereftalat patii chemicky do skupiny polyesterd. Jejich spolecnym znakem
je pritomnost esterovych vazeb v hlavnim makromolekulovém fetézci. PET je znamy
predevsim jako obalovy material. Pfiblizné 60 % vyrobeného PETu se pouzivd na vyrobu
nevratnych oball na jidlo a napoje. PET je vSak material s mimofadnymi vlastnostmi a jeho
potencial je mnohem $ir$i.

PET je vysoce pevny, tuhy a tvrdy termoplast, ktery dobfe odolava deformacim. Dalsi
vlastnosti je slaba navlhavost, absorbuje jen velmi malo vody. Vynikd velmi dobrou
chemickou a tepelnou odolnosti a malou teplotni roztaznosti. Miize byt prihledny a bezbarvy,
ale siln¢j$i casti jsou obvykle matné a neprihledné. VyznaCuje se velmi dobrymi
elektroizola¢nimi vlastnostmi, dale vynikajicimi kluznymi vlastnostmi a odéruvzdornosti.

Materidl PET je vyrdbény v rtiznych stupnich krystalové struktury, od amorfni az po
vysoce krystalickou. Standardné se pomér krystalické casti vii¢i amorfni ¢asti pohybuje mezi
30 - 35%. Cim je tento pomér vétsi, tim jsou lepsi elektrické vlastnosti izolaéniho materialu.

PET spliuje zadkladni poZadavky, které by mél izolaéni material pro pouziti v
elektrickych strojich mit. Nejen dobré elektrické, ale i mechanické vlastnosti jsou dalezitym
hlediskem pfii jeho vybéru. Svymi vlastnostmi spliiuje pozadované normy a je zaroven cenove
piijatelny.

Pro své vyborné vlastnosti je proto vyuzivan PET jako dielektrikum kondenzatort,
k izolaci vodic¢u elektrického proudu ¢i elektroizola¢ni lak. Pouziva se pro magnetické pasky
¢i fotografické¢ filmy. Dale je vyuzivdn na fadu findlnich vyrobki, jako jsou obalové
materidly, tkaniny, folie, vldkna. Tato vldkna se mohou vyskytovat prakticky ve vsech
spotfebnich textilnich vyrobcich. Sptadaji se i spolu s vlnou, bavinou apod. Vyuzivaji se také

na technické tkaniny a lana, k vyrobé kordi pro pneumatiky [7].

O @)
\ /4
C C—O—CH,—CH,—O

Obr. 1: Strukturni vzorec PET
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3 Zkoumané materialy

K analyze PET materialu byly vybrany materialy NEN-F 220/125 a Voltaflex 2598,
coz jsou materialy s riznym typem ochranné vrstvy. PET folie je zde uvedena pouze pro

srovnani, protoze je zdkladni vrstvou téchto dvou zkoumanych materiald.

3.1 Material NEN-F 220/125

Prvnim materidlem byl material NEN-F 220/125, ktery dodava vyrobce EKOBAL
RozZnov spol. s.r.o. Jde o plosny materidl, ktery je sloZzeny ze tii vrstev. Uspofadani vrstev
vyplyva z oznaceni materidlu. N-polyesterova rohoz (PES), E-PETP a posledni vrstva N.

Schematické uspofadani vrstev je znazornéno na obr. 2 [7].

res< e

Obr. 2: Usporadani vrstev izolaéniho materialu NEN-F 220/125 [2]

Celkova tloustka vzorku je 0,22 mm s tim, Ze tlouStka nosné folie je 0,125 mm.
Polyesterové rohoze zabranuji poskozeni folie pfi vyrobnim procesu elektrického stroje
(vkladani do drazek, vtahovani vinuti aj.)

Tento material je zafazen do teplotni tfidy 180 (H). Jeho maximalni pracovni teplota je

tedy 180 °C [7].

3.2 Material Voltaflex 2598
Druhym materialem byl Voltaflex 2598, ktery dodava vyrobce ISOVOLTA AG,

Rakousko.

Voltaflex 2598 je ttivrstvy, pruzny a ohebny izola¢ni material. Sklada se z vrstvy PET
filmu, ktera je chranéna z kazdé strany zvlaknénym PET. Princip ochrany PET filmu je tedy
jiny nez u materidlu NEN-F. Ochranné vrstvy PET jsou porovité a propustné. Tloustka
vzorku je 0,23 mm, samotna prostfedni vrstva PET folie je tenka 0,125 mm.

Material je zatazen do teplotni tfidy F/H. Pracovni teploty jsou tedy 130 - 155 °C,
maximalni teplota 180 °C [7].
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3.3 PET folie

K dispozici byla navic i samotnd nosnd PET folie, kterd byla doddna vyrobcem

EKOBAL Roznov. Tepelné¢ zatézovani a meéfeni vlastnosti samotné PET folie slouzilo

Kk ur€eni role a vlivu na sledované parametry ochranné vrstvy, a zda chyby méteni nemohou

vznikat pravé kvuli ochrannym vrstvam [7].

3.4 Symbolické ndzvy materidlti

Déle v textu této prace budou materialy pro piehlednost a zjednoduseni oznacovany

symbolickymi nazvy.

Tab. 1: Znaceni symbolickymi nazvy:

Nazev materialu

Symbolicky nazev materialu

NEN-F 220/125 vzorek A
VOLTAFLEX 2598 vzorek B
samotnd PET f{6lie vzorek C

15



4  Tepelné zatézovani

V praci [7] byla zvolena teplota dlouhodobého zatézovani 190 °C. Tato teplota byla
zvolena proto, aby bylo mozné ziskat nejvys$si moznou rychlost starnuti bez vazného
poskozeni struktury materidlu. Pii vysSich teplotich by se urychlilo starnuti materidlu, ale
nebylo by mozné tyto vzorky pouzit pro méfeni rezistivity kvili deformaci povrchu
a krouceni vzorku. Pro tepelné zatézovani vzorkl byl pouzit horkovzdu$ny sterilizator
STERICELL22 (obr. 3), ktery umoznuje dosahnout teploty az 250 °C. Dulezitou vlastnosti
tohoto zafizeni je cirkulace vzduchu uvnitt sterilizatoru, coz zaruCuje stejnomérny ohiev
vsech vzorkd.

Rozmér vzorka byl zvolen 7,5x7,5 cm, coz byl rozmér pottebny pii méfeni rezistivity,
u kterého bylo potieba pokryt celou plochu elektrod. Vzorkt bylo vyrobeno cca 200 tak, aby
bylo mozZné odebirat vzorky ze sterilizatoru béhem celé doby tepelného zatéZzovani.

Vzorky byly umistény rovnomérné do vSech ¢tyt urovni (pater) komory sterilizatoru
a po dobu 24 h byly vysuSovany pfti teplot¢ 60 °C. Poté byla nastavena zvolena hodnota

tepelného zatézovani 190 °C.

Obr. 3: Horkovzdusny sterilizator Stericell22 a pohled dovnitf
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5 Mg¢feni vnitini rezistivity
Pfi méfeni elektrického odporu izolantii je nutné rozliSovat rizné druhy odporu [7].

5.1 Rezistivita

Rezistivita p je mérny elektricky odpor vztazeny k plose elektrod, pokud se jedna o
povrchovou rezistivitu [Q2], nebo vztazeny k plose elektrod a k tloustce méteného materialu,
pokud se jedna o vnitini rezistivitu [Qm].

Veli¢iny charakterizujici material jsou mérny vnitini a mérny povrchovy odpor, které
nezavisi na geometrii vzorku. Déle lze fici, Ze materidl charakterizuje pouze mérny vnitini

odpor, protoze mérny povrchovy odpor zavisi na zneéisténi a vihkosti [7].

5.2 Vnitini rezistivita

Vnitini rezistivita je odpor materidlu umisténého mezi dvéma elektrodami (jedna
elektroda je umisténa pod vzorkem a druhd lezi na jeho povrchu) a je definovana pomérem
stejnosmérného napéti a proudu tekouciho vnittkem vzorku.

Rovnice 1 ukazuje, jak se piepocitava vnitini rezistivita na elektricky odpor:

S
Ry :pva, )

kde: R, .....elektricky odpor [Q]
Py -....vnitini rezistivita [Qm]

S .....plocha elektrod [m?]

d ......tloustka vzorku [m]

Nejpravdépodobnéjsi hodnotu vysledku méteni lze vypocitat pomoci aritmetického
pruméru:

_ N X
X=Z'l=\} -, )

kde N je podet méfeni, X je aritmeticky primér, X, je soubor naméfenych hodnot.

17



Nejistotu s jakou byl aritmeticky priumér méfené veli¢iny uréen, lze odhadnout pomoci

stiedni kvadratické chyby aritmetického praméru [7]:

ZiNzl(Y_ Xi)2

N(N -1)

S= ©)
5.3 Postup méfeni — vnitini rezistivita

K méfeni vnitini rezistivity byl pouzit méfici piistroj Keithley 6517A (obr. 4),
k némuz byl ptipojen piipravek Keithley Model 8009. Pikoampérmetr Keithley 6517A byl
vybaven vestavénym alternujicim zdrojem napéti 0 az 1000 V. Hodnota napéti byla zvolena
800 V. Cim je hodnota napéti vyssi, tim protéka vzorkem vétsi proud a zlepsuje se
opakovatelnost méfeni. Vice popsano v praci [7].

Piipravek Keithley Model 8009 byl vybaven dvéma elektrodami, mezi néz byl vzorek
vkladan. U tohoto pfipravku byl zajistén konstantni ptitlak elektrod na vzorek, ¢imzZ se
eliminovala chyba zptisobena nestejnomérnym ptitlakem.

Propojeni pocitace a pikoampérmetru Keithley 6517A bylo zajisténo pomoci softwaru
Keithley 6517 Hi-R Test. Tento software umoznoval automaticky méfit rezistivitu vzorku,
kde byla vnitini rezistivita umérnd poméru stejnosmérného napéti a proudu tekouciho
vnittkem vzorku.

Pro méfeni vnitini rezistivity byly pouzity tfi vzorky pro kazdou dobu tepelného
zatézovani 190 °C a kazdy vzorek byl zméfen tiikrat, aby se zvétSila vérohodnost méteni

a vyloucily se ndhodné chyby.

Obr. 4: Sestava pro méfeni vnitini rezistivity: 1 — PC se software Keithley 6517 Hi-R Test, 2 — pikoampérmetr Keithley
6517A, 3 — ptipravek Keithley Model 8009
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5.4 Naméfené hodnoty a grafy — vnitini rezistivita

Tab. 2: Velikost vnitini rezistivity py @ odchylky tepelné zatézovanych vzorka — vzorek A

80

i) S

60

p. [PQcm]

¥

B |t

O b +

ta[n] | pv [PQcm] z 2012 ta[n] | py [PQem] z 2012
0 0,6+ 0,3 1104 44+12

48 0,7+0,1 1176 3,6+ 1,6

96 0,7+0.2 1224 41+1.4
168 0,3+0,1 1272 53+4,0
216 0,2 +0,1 1344 4,9 +2.0
264 0,740, 1392 12403
336 0,9+0,2 1968 9,8 +3.7
384 0,7+0,1 2016 12.3+3,0
432 13+0,1 2064 9,5+ 4,6
504 12402 2136 41+2.1
552 12403 2208 9,6 £ 2.9
600 1,1+0,1 2308 47426
672 0,7+0,3 2380 3,9+2.1
720 1,1+0,2 2524 3.1+1.1
768 6,2+ 1,6 2668 13,5 £ 6,6
841 3,9+22 2880 55+13
838 24+0,8 3364 0,8 +4,0
936 3.6+ 0.6 3580 7.4+0.8
1008 2.1+02 3892 59+2.1
1056 29+1,0
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[<[0] SEEEEEE % e f.

+ Vzorek A 190 °C 2012
——Vzorek A 190 °C aproximace 2012
‘| + VzorekA190°C 2011
Vzorek A 190 °C aproximace 2011
+ \zorek A 190 °C 2010 :
Vzorek A 190 °C aproximace 2010

|
.
0

v e
1000

2000 3000 4000 5000 6000
t_[h]

Obr. 5: Zavislost vnitini rezistivity p, vzorku A na dobé tepelného zatéZovani t,
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Tab. 3: Velikost vnitini rezistivity py a odchylky tepelné zatézovanych vzorkl — vzorek B

ta[n] | py [PQem] z 2012
0 3,1+0,3
20 8,4+26
44 75+1,9
116 6,4+22
140 83+1,0
188 8,4+ 0,0
288 73+3,7
360 8,8 + 3,4
504 71+59
648 16,2 + 4,7
860 8,4 £33
1344 13,0+3,8
1560 83+22
1872 112+19
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Obr. 6: Zavislost vnitini rezistivity p, vzorku B na dobé tepelného zatézovani t,

V praci [7] byla opakovatelnost a piesnost méfeni ovéfena, a proto bylo mozné
vyhodnoceni na mens$im poctu méfeni. K vypoctu stiedni hodnoty vnitini rezistivity py byly
tedy pouzity naméry tii vzorkd pro jednu dobu tepelného zatézovani t,, z nichz byl kazdy

zméfen tiikrat.
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5.5 Vyhodnoceni vnitini rezistivity

V roce 2010 byly vyrobeny vzorky A a B [7], které byly tepelné zatézovany
a nasledné¢ zméteny, coz odpovidd naméram z roku 2010. Tyto vzorky byly v roce 2011
pieméieny [4]. Vysledné hodnoty vnitini rezistivity z 2010 a 2011 si odporuji. Z tohoto
divodu byly vroce 2012 vyrobeny nové vzorky, které byly tepelné zatézovany na stejné
teploté (190 °C) jako vzorky z roku 2010. Z namétenych hodnot je ziejmé, Ze naméry z roku
2011 a 2012 se témét shoduji. Vzhledem k této shodé lze prohlasit, ze naméry z roku 2011

a 2012 jsou zfejmé spravné. Naméry z roku 2010 mohly byt ovlivnény néjakou chybou.

Z grafu vzorku A (obr. 5) je zfejmé, ze v rozmezi doby tepelného zatézovani t, od 0 h
do 1000 h doslo u vzorkt z roku 2010 ke strmému nartistu vnitini rezistivity py na 85 PQcm.
U naméra z roku 2011 a 2012 dochazi k pozvolnému nartstu rezistivity, ale na mnohem
mensi hodnotu nez u ndméra z roku 2010. Naméry z roku 2012 ukazuji, Ze k ustaleni hodnot
vnitini rezistivity dochazi az po dobé tepelného zatézovani 1500 h. Hodnoty rezistivity
jednotlivych pribehi se od hodnoty tepelného zatézovani rovné 1500 h méni pouze v malém
rozmezi.

U vzorku B je z grafu (obr. 6) patrny obdobny pokles hodnoty vnitini rezistivity z roku
2010 oproti hodnotdm z roku 2011 a 2012 na mnohem mensi hodnotu. Hodnoty namért
Z roku 2011 a 2012 jsou témét stejné.

U hodnot vnitini rezistivity vzorku A a vzorku B z roku 2012 je vidét, Ze se prubéh
pohybuje v okoli 10 PQcm. Vzorek B byl zatézovan krat$i dobu nez vzorek A, proto je
v grafu (obr. 6) kiivka rezistivity py zZ roku 2012 krat$i nez z roku 2010 a 2011. Divodem bylo

pozd¢jsi dodani materidlu.
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6 Termicka analyza — DSC

Ukolem této ¢asti prace bylo pomoci diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC)
stanovit podil krystalické ¢asti jednotlivych tepelné zatéZzovanych vzorkii a zjistit zmény
struktury, ke kterym béhem dlouhodobého tepelného zatézovani dochazi. Cilem bylo také
urceni vztahu mezi zménami hodnot vnitini rezistivity vi¢i zménam ve struktufe materialu
[7]. Dalsim tkolem bylo potvrzeni ¢i vyvraceni vyslednych naméru krystali¢nosti uvedenych

V praci [7].

6.1 Popis metody DSC

Termickd analyza je experimentdlni metodika, kterd umoziuje meétfeni fyzikéalnich
vlastnosti latek (v tomto ptipad¢ polymertl) v zavislosti na teploté.

Diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) je jednou z nejvyznamnéjSich termo-
analytickych metod. DSC je metoda, pii které je registrovan tepelny piikon do vzorku,
potiebny k udrZzeni nulového tepelného rozdilu mezi vzorkem a srovnavaci latkou. Principem
je tedy udrzovani konstantni teploty méteného vzorku a referencniho vzorku, v pribéhu
ohfevu ve zvoleném teplotnim programu.

Vzorek je linedrn¢ ohiivan a méfi se rychlost tepelného toku ve vzorku, ktera je
umérnd okamzitému mérnému teplu. DSC kiivky jsou tedy grafické zavislosti rozdila v
piikonech tepelné energie do méfeného a referencniho vzorku na teploté.

Zakladnim jevem dulezitym pro metody termické analyzy je zména entalpie
studovaného materialu (4H).

Entalpie je fyzikdlni veliCina, kterd vyjadfuje tepelnou energii uloZenou v
jednotkovém mmnozstvi latky, je oznacovana H a méfena v joulech. Jeji absolutni hodnotu
nelze zméfit, stanovuje se jen zmeéna entalpie AH.

Metoda DSC se pouziva predevsim k uréeni [7]:
— teploty tani a krystalizace
— teploty zeskelnéni
— entalpie jednotlivych fyzikalnich ptechoda
— hodnoty krystali¢nosti

— mé&rné tepelné kapacity
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6.2 Krystali¢nost polymeri

Polymery, mezi které patii i PET, se li$i nejen chemickou strukturou, ale i strukturou
nadmolekuladrni. Podle pravidelnosti uspofaddni mohou byt krystalické, amorfni nebo
casteCné krystalické (semikrystalické).

Latku oznacujeme jako krystalickou, jestlize se jeji elementarni strukturni jednotky
opakuji v pravidelnych vzdalenostech ve tfech prostorovych smérech, jez nelezi v jedné
roving. Krystalicka struktura se tedy vyznacuje pravidelnou strukturou fetézca.
zaujimaji zcela nahodilou pozici. Polymery v amorfnim stavu jsou tvrdé a kiehké.

Z4dna ze zakladnich vlastnosti neovlivituje fyzikalni vlastnosti polymert tak vyrazngé
jako krystalicnost. Vyznamné se odrazi v tuhosti, hustoté, bodu tani apod. M¢efeni
krystalicnosti za vyuziti DSC umoznuje ptfedpoveéd’ ostatnich fyzikdlnich vlastnosti polymert.

Rozdily v krystalické fazi jsou dany rtznou velikosti krystalii. Proto se k posouzeni
krystali€nosti vyuzivd hlavné entalpie (teplo) tani AHpy. Pfi kalorimetrickych métenich se
predpoklada, ze krystalicnost (Xc) je pfimo timérna ploSe pod pikem, ktery odpovida teplu
tani (dpm). Konstantou Umeérnosti je teplo tani zcela krystalického materialu (pro PET
AHp»o=140 J/g), které musi byt hodnotou primérnou vztazenou na cely interval tani [7]:

AH
Xe = =-100 |% 4
¢ =H [%] (4)

m0

6.3 Postup méfeni — DSC

K méfeni krystali¢nosti byl pouzit piistroj DSC6 (obr. 7), jehoz soucasti je komora
(obr. 8), do které byl vkladan méfeny vzorek. Méfeny vzorek byl porovnavan s referen¢nim
vzorkem. Pro chlazeni byl pouzit chladici pfistroj Minicholler.

Vzorky byly vykrojeny tak, aby jejich hmotnost byla v rozmezi 10 az 15 mg. Tyto
byly uzavieny do hlinikové kapsle pomoci mechanismu pro uzavirdni vzorkd. Uzaviené
vzorky byly vkladany do métici komory vedle referen¢niho vzorku. Do méfici komory byl
vpustén dusik z dlivodu zajiSténi inertni atmosféry.

Komunikace mezi poc¢itatem a DSC6 byla zprostiedkovana pomoci softwaru PE Pyris
Series. V programu PE Pyris Series byl nastaven teplotni program s ohievem z teploty 25 °C
na teplotu 275 °C s krokem 15 °C/min. Po dosazeni horni teplotni hranice byl vzorek chlazen

na 25 °C s krokem 15 °C/min. Teplotni program byl nastaven stejny jako v praci [7], aby bylo
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zamezeno chybam, které by mohly vznikat pfi rychlejSim ohfevu vzorku (posunuti peaku na
teplotni ose). V tomto programu byly vyhodnocovany naméiené kiivky, jelikoz naméfena

data nebylo mozné v jiném softwaru otevfit.

Obr. 7: Sestava pro méfeni vzorki metodou DSC: 1 — dusikova lahev, 2 — méfici ptistroj DSC6, 3 — PC se software PE Pyris
Series, 4 — vaha Techniproton, 5 — mechanismus pro hermetické uzavirani vzork

Obr. 8: Méfici komora DSC6, 1 — méfeny vzorek, 2 — referenéni vzorek
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6.4
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Obr. 9: Popis obecného termogramu DSC

Rizenym ohfevem vzorku se spotfebovava energie, tento jev se nazyva endotermni

dgj. Nejprve pii teploté Tq dochazi k zeskelnéni vzorku. Tento peak popisuje podil amorfni

slozky materialu. Poté, az se vzorek ohicje na teplotu T,, dochazi k jeho dokrystalizaci, tento

jev vSak nemusi nastat vzdy. V rozmezi 185 °C az 265 °C dochazi k tani krystali vzorku.

V tomto rozmezi se nachazi teplota tani Tp. Plocha peaku tani je zavisla na zméné entalpie,

ktera je umérnd krystalickému podilu v materialu. Tento peak se miize pti vysSich teplotach

ohievu rozdélovat na vice peaklt Tmi, Tmz, Tms atd., které specifikuji jednotlivé kopolymery.

Pii fizeném chlazeni z teploty 275 °C na 25 °C dochazi pii teploté piiblizné pii 200 °C

k tvorbé peaku krystalizace. Na vrcholu peaku se nachazi teplota krystalizace T¢. U tohoto

jevu dochéazi ke krystalizaci materidlu a tedy i uvolnéni tepla, coz byva oznacovano jako

exotermni d¢;j.
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Tab. 4: Popis vyznamnych teplot DSC kiivky

6.5

Znak | Jednotka Popis
Ty °C teplota peaku zeskelnéni
Ta °C teplota peaku dokrystalizace
Tm °C teplota peaku tani
Te °C teplota peaku krystalizace

Namétené hodnoty a grafy — DSC
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Obr. 10: Zavislost krystalického podilu Xc vzorku A na dobé tepelného zatézovani t,
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Grafy (obr. 12, 13, 14) jsou v této praci vykresleny a vyhodnoceny navic oproti praci [7].
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Obr. 12: Zavislost jednotlivych prechodovych teplot vzorku A na dobé tepelného zatézovani t,
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Obr. 13: Zavislost jednotlivych prechodovych teplot vzorku B na dobé tepelného zatézovani t,
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Obr. 14: Zavislost teplot po¢atku hlavniho peaku (T3) X1 a jeho konce X2 vzorki A a B na dobé tepelného zatézovani t,

6.6 Vyhodnoceni — DSC
Me¢feni krystali¢nosti bylo v praci [7] zvoleno kvuli ovéfeni zmén vnitini rezistivity

vlivem dlouhodobého tepelného zatézovani.

Z grafu (obr. 10) zavislosti krystali¢nosti X¢ vzorku A na dobé tepelného zatéZovani t,
lze odecist pomérné prudky nartst krystalického podilu v materialu do 1500 h. Po této dob¢
tepelného zatéZzovani narasta krystalicnost materialu linedrn¢ s velice malym sklonem a da se
fici, ze material si nadale udrzuje krystalicky podil v materidlu na stejné hodnoté. Pribehy
krystalicnosti materidli zméfenych a vyrobenych v roce 2010, které byly pfeméteny v roce
2011, a materiali nové vyrobenych a zmétenych v roce 2012 jsou témét shodné. Zavislost
krystali¢nosti vzorku B (obr. 11) na dob¢ tepelného zatéZovani je podobna jako u vzorku A,
ale prudky nartst krystalického podilu je pouze do doby tepelného zatézovani 1000 h, z ¢ehoz
vyplyva, Ze vzorek B krystalizuje rychleji nez vzorek A Vv zavislosti na dobé tepelného

zatézovani.

Z grafu (obr. 12) plyne, ze zavislost jednotlivych ptechodovych teplot vzorku A na
dobé tepelného zatéZovani se méni pouze do doby 500 h. VSechny ptechodové teploty
zlistavaji po této dob¢ konstantni. K zeskelnéni vzorku Ty dochazi pouze na kratkych dobach
tepelné¢ho zatéZzovani. K tomuto jevu dochdzi i na vySSich hodnotéach t,, ale tyto tidaje nebylo

mozné pomoci softwaru PE Pyris Series odecist, protoZe tento peak nebyl vyrazny. Hlavni
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peak tani je znacen Tms. U tohoto materidlu také dochazi k rozdvojeni peaku krystalizace, coz

je znaceno T¢1 a Teo.

U vzorku B (obr. 13) kzeskelnéni vzorku na teploté Ty nedochazelo. Zmény
pfechodovych teplot tohoto materidlu i na nizSich hodnotach t; se nejevi nikterak vyrazné.
Tyto zavislosti jsou tedy téméf konstantni s vyjimkou Tmi, coZz je vedlej$i peak tani.

Rozdvojeni peaku krystalizace zde nenastava jako u vzorku A.

Na obr. 14 je vidét, ze se méni teplota po¢atku hlavniho peaku tani (Tpz) X1 hlavné u

vzorku A. Teplota konce hlavniho peaku tani X2 zlistava konstantni.

Velikost hodnoty entalpie AH, ktera odpovida velikosti plochy pod peaky tani, a ze
které se nasledné¢ vypocitava krystalicnost X, je urCena individudlnim vyhodnocenim
termogrami DSC. Z naméfenych hodnot krystalicnosti a vnitfni rezistivity obou materiala 1ze
konstatovat, Ze je mezi nimi urcitd souvislost, protoze pii kratSich dobach tepelného

zatézovani dochédzi u obou parametrii k jejich narastu.
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7 Dynamicko — mechanicka analyza — DMA

Tato c¢ast prace je novym pohledem na zménu vlastnosti materidlu vlivem
dlouhodobého tepelného zatézovani. V praci [7] nejsou vzorky pomoci DMA zkoumany.

Drivéjsi naméry tedy neexistuji.

7.1 Teorie pruznosti

Jsou-li tuha télesa vystavena nahlému, konstantnimu nebo periodicky proménnému
zatizeni, vytvari se v materialu napé€ti, kterd vedou jednak k dokonale pruzné deformaci,
jednak k plastickym zménam tvaru, nebo také ke kiehkému nebo plastickému lomu.

Je-li vnéj$i namahani malé, mize zobecnény Hookiiv zdkon slouzit k vypocétu zmén
délky a ptiéného zkraceni v dostate¢né linearnim ptiblizeni [6],

o=¢E (5)
kde ¢ je relativni prodlouzeni, o je napéti v materialu vyvolané silou F a E je Youngav

modul pruznosti (modul pruznosti v tahu).

F
Po dosazeni ¢ = Al ao= 3 a po uprave dostaneme vzorec: (6, 7)
0
Al 1 F
Sz ®)
, E S

kde Al je zména délky materialu, ly je puvodni délka materialu, F je sila, ktera ptisobi
na material v ur¢itém smeéru, a S je plocha materialu.

U polymernich materialt je klasickd teorie pruznosti pouzitelna jen pro mald, velmi
kratkodobé¢ ptisobici napéti.

Zaznam mezi napétim a protazenim nazyvame tahovou kiivkou. Obvykle se tato
kiivka ziskavd na trhacim stroji, ktery umoznuje vyvozeni konstantni rychlosti deformace.
Podobné miizeme zaznamenat i kiivku pfi klesajici deformaci. Lisi-li se zatézovaci kiivka od

ktivky odtézovaci, hovoiime o hysterezi. Hysterezni smycka je na obr.15.
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Obr. 15: Hysterezni kiivka

Je-1i téleso pii zkouSce v tahu deformovano piisobenim napéti a protazenim, bude se
vynaloZzena prace pii zatéZovani rovnat integralu pod kiivkou. Vynalozena prace se pti
odtizeni ziskd cCastecné zpét. Obe energie se liSi o ploSny obsah hysterezni smycky.
Deformacéni prace se skladd z pruzného podilu a ze ztrat proménénych v teplo. Vedle

dokonale pruzné deformace dochéazi k vratnému toku.

Mimo konstantni rychlosti deformace muzeme volit konstantni zatizeni nebo
konstantni deformaci. Pti konstantnim zatizeni dochazi vedle okamzité elastické deformace k
postupnému protahovani vzorku, avSak rychlost protahovani se postupné zpomaluje. Po
uvolnéni zase naopak dochazi k postupné kontrakci vzorku. Pfi konstantni deformaci dochazi
naopak s casem k poklesu napéti.

Pti zkousce v tahu se pozoruje u polymera témét ve vSech piipadech tok, ktery je sice
n¢kdy velmi maly, ale vzdy znatelny. Konstantni rychlost toku mizeme sledovat zvlasté u

velkych zatizeni. Protoze po odtizeni tato ¢ast deformace zlistava zachovana, jde o nevratny

tok.

K uplnému vySetfeni polymerniho materidlu jsou nutné zkousky s periodicky
proménnym naméhanim. Kmito&tova oblast je v rozsahu 107 Hz az 10’ Hz. Pokusy se
provadéji s periodicky proménnym tahovym nebo tlakovym napétim, na torznich pfistrojich

[6].
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7.2 Princip metody DMA

Dynamickd mechanickd analyza (DMA) je jedna z nejcitliv€jSich technik schopna
charakterizovat a interpretovat mechanické chovani materidlu. Podstata metody DMA je
zalozena na sledovani viskoelastické odezvy materialu podrobeného malému oscilaénimu
napéti. Metoda oddé€luje viskoelastickou odezvu materialu na dvé komponenty modulu (E):
realnd cast, kterd reprezentuje elasticky modul (E') a imaginarni ¢ast, kterd predstavuje
utlumovou nebo viskozitni slozku (E"). Celkovy tzv. komplexni modul je E = E' + IE". Tato
separace mefeni do dvou komponent popisuje dva nezavislé procesy uvnitt materidlu:
elasticitu (vratna slozka) a viskozitu (ztratova, disipacni energie). To je zdkladni princip
DMA, ktery ji charakterizuje na rozdil do ostatnich metod testovani mechanickych vlastnosti

latek.

K urceni pribéhu modulu a ztratového Cinitele 7gd je mozno aplikovat dvé rtizné
metody. Prvni metoda je ptfimé urceni modulu z amplitudy kladné a zaporné pulviny sily
a deformace. Druhd metoda je zaloZena na zcela odliSném principu - data se zpracuji pomoci
Fourierovi transformace a vysledkem je priabéh modulu a ztratového uhlu v zavislosti na
teploté nebo Case pro kazdou harmonickou slozku.

Pomoci DMA mtzeme charakterizovat polymerni material zavislosti modulu a Gtlumu
neboli ztratového twhlu na teploté popiipadé na cCase. Tim poskytuje zakladni udaje o
mechanickych vlastnostech, které maji pfimy vztah ke zpracovani a predevSim ke
zpracovatelnosti a pouzitelnosti vyrobku. Metoda DMA je citliva na posuzovani sekundarnich
ptechodu v polymerech [6].

DMA lze pouzit k urceni:
— teploty skelné¢ho prechodu, bodu meéknuti a tani
— mechanickych ztrat v materialu (charakterizuje jeho tlumici schopnost)
— dlouhodobou teplotni stabilitu (starnuti materialu)
Standardni métici uspotadani:
— méfeni v tlaku
— méfeni v tahu
— smyk v sendvicovém usporadani
— dvojity vetknuty nosnik
— jednoduse vetknuty nosnik

— tfibodovy ohyb
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7.3 Postup méteni — DMA

Pro méfeni byl pouzit dynamicky termomechanicky analyzator a FFT spektrometr
DMA DXO04T (obr. 16). Komunikace mezi po¢itatem a DMA DXO04T byla zprostfedkovana
pomoci softwaru DMA Grapher Version 1.5.

Pro méfeni deformace materialu byla pouzita metoda méteni v tahu (tension). Nejprve
byly nasttihany vzorky o rozmérech 3x1 cm. Tato velikost byla zvolena tak, aby bylo mozné
vzorek vhodné upnout do Celisti méticiho ptistroje. Horni Celist upinaciho mechanismu byla
nepohyblivd. Dolni ¢elist byla propojena s linearnim motorkem, ktery umoznil aplikovat
pozadovanou silu (ve zvolené amplitud€) a frekvenci na vzorek. Skute¢na velikost sily byla
méfena tenzometrem a deformace vzorku byla snimana pomoci HLDS (kapacitni snimac),

coz je snimac s vysokou presnosti a linearitou vyvinuty specialné pro tento ucel.

Na vzorek byla aplikovana sila sinusového pribéhu o frekvenci 50 Hz s horni
amplitudou -0,5 N a dolni amplitudou -5 N (minusova hodnota zna¢i smér namahani).
Material byl tedy neustale napnuty s proménnou silou. Rozmér zkoumaného vzorku byl
zvolen ¢tvercovy o délce 10 mm (vzdélenost upinacich Celisti + 2x10 mm — délka upinaci

plochy), sitce 10 mm a tloust'’ce materialu.

Pro méfeni vzorku byl zvolen po dohodé¢ s konzultantem teplotni program. Na vzorek
byla tedy ptiklopena pec. Soucasti pece byl také ventilator, ktery vytvarel proud vzduchu, coz
zajistovalo dobry piestup tepla na vzorek. Vzorek byl ohfivan a méfen z teploty v mistnosti

25 °C na teplotu 70 °C s krokem 5 °C/min. Méfeni jednoho vzorku trvalo cca 20 minut.

Obr. 16: Sestava pro mé&feni vzorkii metodou DMA: 1 — PC se software DMA Grapher Version 1.5, 2 — ptiklopna pec pro
ohiev vzorku, 3 — €elisti trhaciho mechanismu, 4 — dynamicky termomechanicky analyzator a FFT spektrometr DMA DX04T
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7.4 Nameétené hodnoty a grafy — DMA

Namétené hodnoty jsou uvedené v tabulkéach v priloze A
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Obr. 17: Zavislost ztratového uhlu J, Cinitele ztrat zg(d) a deformace Al na dobé tepelného zatéZovani t, vzorku A a vzorku B
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Obr. 18: Zavislost modulu pruznosti E, jeho realné slozky E' a imaginarni slozky E" na dobé tepelného zatézovani t, vzorku

Aavzorku B
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7.5 FFT vzorku A a vzorku B

Namétené hodnoty jsou uvedené v tabulkéach v ptiloze B

20—
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+ tE'-vzorek B
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Obr. 19: FFT — doba zmény komplexniho modulu pruZnosti E a jeho realné slozky E' v zavislosti na dob¢ tepelného
zatézovani t, pri zvoleném teplotnim programu

0

7.6 Vyhodnoceni —- DMA

Z obr. 17 je zfejmé, Ze se velikost ztratového thlu J, Cinitele ztrat tg(d) a deformace Al
vzhledem k dobé tepelného zatéZovani t, téméf neméni. U obou materialt byla deformace

Vv rozmezi od -0,267 mm do -0,235 mm. Minus o0znacuje smér pohybu Celisti doli.

Na obr. 18 je vidét, ze hodnota imaginarni slozky (plasticka slozka deformace)
komplexniho modulu pruznosti je konstantni pro oba vzorky A a B. U vzroku A roste
komplexni modul pruznosti E do doby tepelného zatézovani t; rovné 2500 h. Dale se velikost
komplexniho modulu pruznosti E snizuje, coZ ukazuje na limit pouzitelnosti materialu
Z hlediska jeho funkénosti. Musime brat v Givahu, Ze v experimentu byla pouZita zvySena
teplota (190 °C) tepelného zatéZovani z divodu urychleni starnuti materialu. U vzorku B roste
komplexni modul pruznosti E do doby tepelného zatézovani t; rovné 3900 h. Od této doby se
jeho hodnota zaCina snizovat. Prubéh redlné slozky obou materialt kopiruje pribéhy

komplexniho modulu E.

Pfi mechanickém namahani testovanych vzorki lze konstatovat, Ze v rozsahu desaté az
Sestnacté minuty tohoto namahani dochazi k vyrazngj$i zmén€ pribé¢hu modulu E. Dalsi
priabéh modulu E je ustdleny. Prib&h redlné slozky modulu E' ma podobnou tendenci (viz

obr.19). Vyhodnocenim imaginarni slozky modulu pruznosti E" bude predmétem dalsi prace.
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8 Souvislost mezi vnitini rezistivitou, DSC a DMA

Miru souvislosti jednotlivych vlastnosti materidlu mezi sebou lze vyjadfit pomoci

korelace. Korelace tedy vyjadiuje vzajemny linearni vztah mezi dvéma veli¢inami. Pokud se

jedna z veli¢in méni, méni se korelativné i ta druha a naopak. Miru korelace popisuje

korela¢ni koeficient, ktery nabyva hodnot od -1 do +1.

8.1 Korelace vnitini rezistivity, krystalicnosti a mechanické odolnosti

Tésnost statistické zavislosti mezi ndhodnymi veliCinami vyjadifujeme pomoci

korela¢niho koeficientu. VétSinou nelze tento koeficient spocitat piimo, protoZze bychom

museli znat sdruzenou distribuéni funkci ndhodného vektoru (X,Y)" VéEtSinou mame

k dispozici nahodny vybér hodnot X a Y, z kterych miizeme spocitat vybérové priméry [1, 3,

5]

_ 1N _ 1N
X==—> X, Y =—
NZ ’ NZ

Pokud n> 2 pak vybérové rozptyly vypocitame podle:

S LSx) L se S

i=1 i=1

Vybérovou kovarianci vypocitame podle vzorce:

M., :%i(xi ~X )Y, =)

Je-li n> 2 uziva se misto vybérové kovariance vétsinou veliciny:

SXYzNi_l (X, =X, =)

Vybérovy korelacni koeficient vypocitame podle vzorce:

Sy > XY, -NXY

E S S —

pro S>>0, S$v*>0

(9, 10)

(11, 12)

(13)

(14)

(15)
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8.2 Korelace — vzorek A

Tab. 5: Korela¢ni koeficienty krystalicnosti X¢ a realné slozky modulu pruznosti E' vzhledem
K vnitini rezistivité p, pro vzorek A v zavislosti na dobé dlouhodobého tepelného zatézovani

ta:

ta[n] | py [PQem] 22010 | Xc [%] 22010 | E'[MPa]
1 2,79 31,3 2024,3
5 3,87 31,4 1413,2
24 7,34 32,4 2487,5
48 12,3 32,7 2548,3
96 45,6 49,3 2699,7
216 57,2 50,2 2162,9
384 59,4 49,7 2593,7
552 61,1 54,6 1505,3
720 63,2 55,4 2642,7
816 74,2 56,1 2169,4
1152 81,2 56,9 2576,7
1488 85,5 57,6 3009,7
1824 88,4 59,5 2919,6
2160 78,2 59,1 2588,0
2496 83,6 58,9 2277,2
3168 81,4 61,7 2787,6
3504 83,8 61,3 2669,8
3840 84,6 61,2 2614,7
4176 85,9 61,4 2578,2
4512 83,5 61,1 2728,4
4848 81,1 62,9 2241,0
5184 80,4 60,9 2702,1
5352 80,1 62,5 2513,6
5928 86,8 60,3 2504,4
6096 76,3 62,1 2424,0
r 0,98 0,49
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8.3 Korelace — vzorek B

Tab. 6: Korela¢ni koeficienty krystalicnosti X¢ a realné slozky modulu pruznosti E' vzhledem
K vnitini rezistivité p, pro vzorek B v zavislosti na dob¢é dlouhodobého tepelného zatéZzovani
ta:

ta[n] | pv [PQem] 22010 | Xc [%] 2 2010 | E' [MPa]
1 4,42 30,1 24737
5 5,13 30,9 24456
24 7,49 34,6 1754,0
48 8,28 41,3 2325,8
192 10,3 47,8 2553,8
312 35,7 54,2 2770,2
648 70,3 55,9 2036,0
984 82,6 54,1 2968,1
1320 64,9 57,1 2216,4
1656 57,9 56,8 2638,4
1992 52,6 56,3 32225
2328 55,5 58,8 2661,7
3000 59,3 58,3 30435
3336 65,8 56,2 3056,2
3628 69,3 60,6 2694,7
4008 77.1 58,8 2969,6
4344 82,5 57,1 3001,3
4680 81,1 57,1 32934
5016 82,5 60,1 2828,8
5352 81,2 61,3 2629,3
r 0,88 0,53

8.4 Vyhodnoceni korelace

Krystalicnost X¢ a redlnd slozka modulu pruznosti E' jsou porovndvany s vnitini
rezistivitou py, protoze méfeni vniténi rezistivity bylo zvoleno jako prvotni méteni. Méfeni
DSC a DMA mélo pomoci ovéfit zmény v hodnotach vnitini rezistivity py zptisobené vlivem

dlouhodobého tepelného zatézovani t,.

Z vypoctenych korelacnich koeficientd r vyplyva, Ze souvislost krystali¢nosti Xc
a rezistivity py vzorku A je vyznamnéj$i nez u vzorku B. Mira souvislosti realné slozky
modulu pruznosti E' a rezistivity py neni tak vyznamna jako souvislost krystalinosti Xc

a rezistivity py,. Ztoho plyne, ze pokud se bude ménit vnitini rezistivita p, vlivem
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dlouhodobého tepelného zatézovani t,, tak se bude ménit i krystalicnost materialu Xc. Kdezto

realnd slozka modulu pruznosti E' zlistane pravdépodobné témert stejna.

Z naméri rezistivity a krystalicnosti, které byly pofizeny vroce 2012, vychazi
korela¢ni koeficient r u vzorku A 0,71 a u vzorku B 0,80, coz vyjadiuje niz§i miru souvislosti
vnitini rezistivity a krystali¢nosti z roku 2012 nez u namért z roku 2010. Naméry a vypocty

jsou uvedeny na ptilozeném CD-ROM v souboru Korelace.xls.
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9 Zavér

Jednim z cilt této prace bylo ovéfeni hodnot vnitini rezistivity py a krystalicnosti Xc
v zavislosti na dobé dlouhodobého tepelného zatézovani t,. Tyto hodnoty byly naméfeny
v roce 2010 v diplomové praci [7] a nasledné pfeméteny v roce 2011 v praci [4]. V roce 2012
byly vyrobeny nové vzorky, které byly stejné tepelné zatéZzovany. Zavislost rezistivity nove
vyrobenych vzorkd na dobé tepelného zatéZovani je velice podobna namérim z roku 2011,
kdy byly vzorky vyrobené vroce 2010 preméfovany pro ovéieni, zda doslo k néjakym
zménam vlastnosti materiali vlivem dlouhodobého tepelného zatézovani t,.

Pro ovéteni krystali€nosti byla pouzita metoda DSC. Z naméfenych hodnot vyplyva,
ze krystalicky podil v materidlu nartstd u vzorku A do doby tepelného zatéZovani 2000 h
a dale je téméf konstantni. U vzorku B tento narust trva do doby tepelného zatézovani
1000 h. Nameéru této veliciny neni mnoho. Dtivodem bylo pozdéjsi dodani zkoumaného
materidlu a ¢astd nedostupnost méticich ptistrojd DSC a DMA. Vzorek C nebyl pfedmétem

zkoumani v této praci, byl zde uveden pouze pro porovnani se vzorky A a B.

Pro posouzeni zmény mechanického chovani materidlu byla zvolena metoda DMA
neboli dynamicko-mechanicka analyza. Tato metoda by mé¢la simulovat mechanické a tepelné
namahani izola¢niho materidlu PET jako izolace statorového vinuti elektrického stroje.
Z grafu zavislosti komplexniho modulu pruznosti E na dob¢ tepelného zatézovani t; je patrné,
ze vzorek A je pouzitelny pouze po dobu 2500 h a vzorek B po dobu 3900 h. Nad tuto mez
vykazuje material zhorSené mechanické vlastnosti, kvtli kterym je nemozné material pouzit.
Vyhodnoceni imaginarni slozky komplexniho modulu E", ktery popisuje disipacni energie
Vv materialu pii jejich namahani, je obtizné a ¢asové naro¢né. Posuzovani imaginarni slozky
bude z tohoto diivodu namétem dalsi prace.

Poslednim tématem této bakalaiské prace bylo posouzeni, jakd je mira souvislosti
mezi jednotlivymi vlastnostmi materialii a vnitfni rezistivitou v zavislosti na dobé tepelného
zatézovani. Toto popisuje tzv. korela¢ni koeficient. Z vypoctenych hodnot vyplyva, Ze mira
souvislosti mezi krystali¢nosti a vnitini rezistivitou je vétsi neZ mezi redlnou slozkou modulu
pruznosti E’. Koeficienty pro jednotlivé vzorky se lehce li§i, coz miZe souviset

S materialovym sloZenim testovanych vzork.

Vyhodnocovani namétenych dat a i jejich samotné méteni bylo asové velice narocné
(2 dny tydné od rana do vecera). Vsechny podrobngjsi nameéry, grafy a M-files, které byly

pouZity v této préci, jsou uloZeny na ptilozeném CD-ROM.

40



Literatura

[1] ANDEL, Jiii. Matematicka statistika. Praha: SNTL, 1978.
[2] BERAN, Leos. — VOKRINEK, Jan. Zména vnitini rezistivity izolace NEN-F 220/125 v

zavislosti na dobé teplotniho pretizeni [online]. Fakulta mechatroniky, informatiky a
mezioborovych studii, Technicka univerzita v Liberci, 2010. 9s. [cit. 2012-15-05].
URL:< 147.228.94.30/images/PDF/Rocnik2010/Cislo1_2010/r3c3c2.pdf>

[3] HANOUSEK, J. a CHARAMZA P. Moderni metody zpracovani dat - matematickd
statistika pro kazdého. Praha: Grada, 1992.

[4] KOHL, Michal. Studium elektrickych a mechanickych viastnosti materialu PET. Liberec,
2011. 26 s. Bakalatsky projekt. Technickd univerzita v Liberci. Vedouci bakalafskeho
projektu Ing. Leos§ Beran, Ph.D.

[5] MELOUN, M. — MILITKY, J. Statistickd analyza experimentdlnich dat. \'yd. 2. uprav.
roz$. Praha: ACADEMIA, 2004, 953 s. ISBN 80-200-1254-0.

[6] VANICEK, Jiti. Metody termické analyzy [online]. Fakulta textilni, Technicka univerzita
v Liberci, 2006. 4s. [cit. 2012-03-05].
URL:<www.ft.vslib.cz/depart/ktm/files/20060106/prednaska7.pdf>

[7] VOKRINEK, Jan. Hodnoceni izolacniho materialu PET. Liberec, 2010. 69 s. Diplomova

prace. Technickd univerzita v Liberci. Vedouci diplomové prace Ing. Leo§ Beran, Ph.D.

41


http://147.228.94.30/images/PDF/Rocnik2010/Cislo1_2010/r3c3c2.pdf
www.ft.vslib.cz/depart/ktm/files/20060106/prednaska7.pdf

Priloha A

Tab. 7: Namétené hodnoty metodou DMA — vzorek A:

ta[n] | o[rad] | tano[] |E [MPa]|E' [MPa] | E" [MPa] | Al [mm]
1 0,093 | 0,093 | 2034,1 | 20243 | 1861 | -0,264
5 0,109 | 0,111 | 14248 | 14132 | 1471 | -0,267
24 | 0,093 | 0,094 | 24985 | 2487,5 | 2320 | -0,246
48 | 0,084 | 0085 | 25580 | 2548,3 | 2151 | -0,258
96 | 0,060 | 0,069 | 2706,1 | 2699,7 | 1843 | -0,245
216 | 0,089 | 0,089 | 21724 | 2162,9 | 191,1 | -0,247
384 | 0,096 | 0,096 | 26057 | 2593,7 | 250,2 | -0,246
552 | 0,125 | 0,126 | 1519,7 | 15053 | 182,4 | -0,256
720 | 0,106 | 0,107 | 26605 | 26427 | 291,1 | -0,255
816 | 0,111 | 0,112 | 2188,2 | 21694 | 230,8 | -0,244
1152 | 0,096 | 0,096 | 2590,2 | 2576,7 | 243,6 | -0,238
1488 | 0,090 | 0,091 | 3022,5 | 3009,7 | 271,1 | -0,251
1824 | 0,087 | 0,087 | 2931,3 | 2919.6 | 252,9 | -0,253
2160 | 0,082 | 0,082 | 25072 | 2588,0 | 2118 | -0,253
2496 | 0,084 | 0,084 | 2289,3 | 22772 | 1816 | -0,252
3168 | 0,098 | 0,099 | 2803,9 | 2787,6 | 2671 | -0,242
3504 | 0,089 | 0,089 | 2684,7 | 2669,8 | 228,1 | -0,244
3840 | 0,105 | 0,106 | 2632,1 | 2614,7 | 2707 | -0,245
4176 | 0,083 | 0,083 | 2588,3 | 2578,2 | 2125 | -0,252
4512 | 0,087 | 0,087 | 2739,7 | 27284 | 2363 | -0,252
4848 | 0,087 | 0,087 | 2250,5 | 2241,0 | 192,2 | -0,252
5184 | 0,104 | 0,105 | 2717,0 | 2702,1 | 2821 | -0,237
5352 | 0,074 | 0,075 | 2520,9 | 2513,6 | 186,1 | -0,235
5928 | 0,092 | 0,092 | 25157 | 2504,4 | 2289 | -0,252
6096 | 0,094 | 0,094 | 24359 | 24240 | 2251 | -0,243
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Tab. 8: Namétené hodnoty metodou DMA — vzorek B:

ta[n] | o[rad] |tano[] |E [MPa]| E'[MPa] | E" [MPa] | Al [mm]
1 0,068 | 0,068 | 2479,5 | 2473,7 167,5 -0,257
5 0,072 | 0,072 | 2453,0 | 2445,6 175,3 -0,267
24 0,117 | 0,118 | 1768,3 | 1754,0 201,3 -0,258
48 0,098 | 0,099 | 2338,1 | 2325,8 226,1 -0,254
96 0,093 | 0,094 | 2645,7 | 2634,1 246,8 -0,250

192 0,089 | 0,089 | 2564,5 | 2553,8 226,2 -0,263

312 0,094 | 0,094 | 27825 | 2770,2 260,9 -0,244

648 0,128 | 0,130 | 2055,6 | 2036,0 254,8 -0,255

984 0,080 | 0,080 | 2980,1 | 2968,1 232,6 -0,247

1320 0,102 | 0,102 | 22295 | 2216,4 220,6 -0,254

1656 0,097 | 0,098 | 2652,0 | 2638,4 256,5 -0,259

1992 0,097 | 0,097 | 3237,9 | 3222,5 312,3 -0,239

2328 0,100 | 0,100 | 2677,9 | 2661,7 257,9 -0,235

3000 0,100 | 0,100 | 3060,1 | 3043,5 300,2 -0,249

3336 0,076 | 0,076 | 3065,6 | 3056,2 228,1 -0,240

3628 0,096 | 0,097 | 2707,7 | 2694,7 257,4 -0,250

4008 0,097 | 0,097 | 2983,7 | 2969,6 288,7 -0,239

4344 0,087 | 0,087 | 3012,8 | 3001,3 260,6 -0,261

4680 0,088 | 0,089 | 3311,8 | 32934 283,6 -0,247

5016 0,097 | 0,097 | 28445 | 2828,8 272,4 -0,242

5352 0,070 | 0,070 | 2635,7 | 2629,3 184,0 -0,254
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Priloha B

Tab. 9: FFT metody DMA — vzorek A:

ta[n] | te [min] | te [min] ter [min]

1 13,79 14,11 8,23 | 14,01 | 17,19
5 13,37 12,79 6,29 | 10,91

24 13,6 13,4 9,27 | 13,45 | 18,07
48 14,93 15,36 8,28 | 18,33

96 11,94 14,4 5,39 9,26 | 13,12
216 14,53 14,02 1,58 | 11,09

384 12,89 12,91 6,53 | 12,35

552 13,88 13,43 493 | 8,18 | 12,62
720 14,55 14,73 | 10,31 | 16,7

816 11,2 11,12 525 | 12,99 | 17,95
1152 11,4 12,14 8,37 | 16,19
1488 14,17 15,19 5,7 10,83 | 17,33
1824 16,13 15,74 4,25 | 11,86 | 17,86
2160 10,03 9,98 4,5 8,23 | 15,25
2496 9,16 9,16 4,97 9,86 | 14,02
3168 12,65 12,88 3,72 9,21 | 1541
3504 13,62 14,04 591 | 10,18 | 14,17
3840 13,35 13,2 7,1 12,37
4176 11,21 10,98 6,61 15,2
4512 12,48 12,16 3,18 | 7,35 | 14,65
4848 10,87 10,94 6,17 | 13,86 | 16,78
5184 12,02 11,6 4,09 | 10,49 | 14,02
5352 11,72 11,53 264 | 7,45 | 12,67
5928 14,81 14,22 431 | 891 | 15,56
6096 11,16 11,34 4,8 8,84 | 12,38
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Tab. 10: FFT metody DMA — vzorek B:

ta [h] | te [min] | te [min] te» [min]

1 13,22 13,02 517 | 12,87 | 18,22

5 14,91 14,76 9,91 12,8 | 16,08

24 12,7 12,7 7,97 | 14,09

48 13,22 13,55 | 3,63 9,47 | 12,55 | 16,91
96 15,76 1589 | 579 | 11,95 | 14,49 | 17,34
192 10,87 10,64 | 6,19 | 12,93 | 16,48

312 13,69 14,21 | 8,56 | 16,43

648 11,51 11,3 8,1 119 | 1554

984 16,16 16,19 | 5,32 | 12,44 | 16,64

1320 11,04 10,96 | 8,56 | 12,63 | 16,68

1656 15,42 15,8 6,09 9,84 | 16,36

1992 14,57 14,8 5,23 8,9 12,08 | 16,49
2328 13,31 12,9 517 | 10,77 | 18,03

3000 14,63 14,79 | 4,56 | 15,66

3336 14,23 12,55 | 5,65 | 12,29 | 15,72

3628 15,39 15,8 8,69 | 15,24

4008 14,14 13,8 7,43 | 11,99 | 16,23

4344 14,63 14,3 5,78 | 10,85 | 14,02

4680 13,73 13,3 6,34 | 12,93

5016 11,07 11,03 6,42 | 10,65 | 16,41

5352 13,74 13,7 5,59 9,36 | 13,98 | 16,8
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