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ABSTRAKT

Bakalatska prace se zabyva méfenim a zkoumanim dielektrickych veli¢in prepregu
Vv zavislosti na teploté. Teoreticka Cast prace je zaméfena na popis prepregu a jeho dvou
hlavnich slozek, kterymi jsou epoxidova pryskyftice a vyztuzujici vlakno. Déle je vysvétlen

princip dielektrickych méfeni a vztahy mezi jednotlivymi dielektrickymi veli¢inami.

V praktické ¢asti byla vytvofena uzivatelska aplikace v prostiedi Agilent VEE Pro.
Pomoci této aplikace pak byla provedena série méieni hodnot disipa¢niho faktoru prepregu
s ohledem na starnuti materidlu a vliv teploty. Vysledky experimentalniho méfeni jsou
zpracovany a vyhodnoceny. Cilem prace bylo urcit optimalni teplotu pro skladovani
prepregu. Soucasti praktické ¢asti je diskuze o moznostech pouziti prepregu pii vyrobé

ochrannych prostiedki a jejich uplatnéni v primyslu komeréni bezpecnosti.

Klicova slova: prepreg, epoxidova pryskyfice, dielektricka spektroskopie, disipacni faktor

ABSTRACT

This bachelor's thesis deals with the measurement as well as the analysis of prepreg
dielectric values in relation to temperature. The theoretical part seeks to provide a
description of prepreg and its two major constituents — epoxy resin and reinforcing fibre. In
addition, the dielectric measurement methods and the relations between individual

dielectric values are explicated.

An Agilent VEE Pro interface based user application is introduced in the practical
part. Therein, a series of prepreg dissipation factor measurements with regard to materials
aging and the influence of temperature are completed using this application.
Consecutively, the results of such measurements are processed and analysed. The aim of
this thesis is to determine the optimum prepreg storage temperature. The practical part
further contains discussion on the possibility of prepregs being used in personal protective

equipment manufacturing as well in commercial safety industry.

Keywords: prepreg, epoxy resin, dielectric spectroscopy, dissipation factor
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UvVOD

Dielektricka spektroskopie byla pouzivéana jiz ve 30. letech 20. stoleti a slouzila
zejména pro urCovani pohybu molekularnich dipolt. Dielektricka spektroskopie je
nedestruktivni metodou spadajici do oblasti fyziky, elektrotechniky, chemie a
materidlového inzenyrstvi. Tato metoda se v podstaté zabyvd zkoumanim odraza
mikrofyzikalnich mechanismti probihajicich uvnitf testované latky. Jednim z hlavnich
z4jmu dielektrické spektroskopie je méfeni zavislosti komplexni permitivity materidlu na
frekvenci a na dalSich veli¢inach, které méfené vlastnosti ovliviiuji. Mezi tyto veli¢iny

patii predevsim teplota okoli nebo teplotni starnuti vzorku a vlhkost okolniho prostredi.

Predmétem této prace je vyuziti dielektrické spektroskopie pro zkoumani pribéhu
sitovaci reakce prepregu za ucelem zjistit vhodnou teplotu pro jeho skladovani. Prepreg je
kompozitni materidl sloZzeny z ¢astecné vytvrzené epoxidové pryskyfice a vyztuzujicich
vlaken. Teplota pro jeho skladovani musi byt zvolena tak, aby pii ni nedochazelo

k sitovacim reakcim uvnitf materialu a nedoslo tak k jeho vytvrzeni.

Pro realizaci dielektrického meéfeni je nutné vytvofit méfici pracovisté a
uzivatelskou aplikaci pro usnadnéni a zautomatizovani meéteni. Soucasti uZivatelské

aplikace bude ukladani namétenych hodnot disipac¢niho faktoru pro digitalni zpracovani.

Soucasti bakalatské prace je vypracovani literarni reSerSe, ktera se vénuje

problematice dielektrické spektroskopie a charakteristice prepregu.
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1 PREPREG

Pojem prepreg je zkracenym tvarem z anglického nazvu pre-impregnated fibres (pied-
impregnovana vlakna). Jedna se o polotovar slouzici k vyrobé¢ vlaknovych kompoziti.
Zatimco vldknovy kompozit je hotovy plné¢ vytvrzeny materidl, prepreg je tvoien pouze
¢astecné vytvrzenou epoxidovou pryskyfici a vldknem. Jelikoz je pryskyfice vytvrzena jen
¢astecné, musi byt prepreg skladovan pii urcité teploté, aby nedoslo k tiplnému vytvrzeni a

tim ke ztraté tvarnosti.

Obr. 1 Prepreg [1]

Vldknové kompozity vznikaji tak, Ze se jednotlivé listy prepregu vrstvi na sebe do

pozadované tloustky a poté se pomoci tepla a tlaku dotvaruji ve formach.

1 ‘n N\
) /1”")/

. \\\. .

Obr. 2 Tvarovani prepregu [2]
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1.1 VIaknové kompozity

Jedna se o kompozitni material, tedy material tvofeny dvéma a vice fazemi, vétSinou
rozdilného chemického slozeni. Tyto faze se od sebe dale odliSuji svymi mechanickymi a

fyzikalnimi vlastnostmi [3].

V nasem pfipad¢ jde o kompozit tvofeny dvéma fazemi, kterymi jsou vldkno a
epoxidova pryskyfice. Diky rozdilnym vlastnostem téchto substanci vznikd unikétni
produkt s vlastnostmi novymi, které samostatné nema ani jedna z jeho soucasti. Vlakno
slouzi jako vyztuz, ktera doddva materialu pevnost, zatimco pryskyfice dodava tvrdost a

slouzi jako pojivo.

Znacny vliv na mechanické vlastnosti materidlu ma orientace vldken. Vyztuzeni
vlakny je mozno provést v jednom sméru, dvousmérné nebo s nahodile orientovanymi
vlakny do riznych smérii. Vlastnosti vytvrzeného pojiva, tedy epoxidové pryskyfice jsou
zase dulezité pro ptenos napéti na vSechna vldkna kompozitu. Z toho vyplyva dilezitost
mezifazového rozhrani mezi vyztuzi a pojivem. Pii Spatné vazbé mezi témito prvky
dochazi krychlému zhorSeni vlastnosti kompozitu. Zejména pii mechanickém, C¢i
chemickém namahani. Dulezitou roli hraje i podil vyztuzujiciho materidlu a pojiva.
Zatimco vétsi mnozstvi epoxidove pryskytice ptispiva k lepSim mechanickym vlastnostem,

vétsi obsah vlaken je zase vyhodné&jsi pro chemickou odolnost [4].

1.2 Vyztuzujici materialy

Vyztuzujici materidly jsou ptisady, které pomdhaji zlepSovat n&které z vlastnosti
kompozitii jako napt. pevnost, houzevnatost modul pruznosti aj. Tyto vlastnosti zavisi na
tvaru, orientaci, koncentraci ¢i velikosti vyztuzujiciho materidlu. Pouziti téchto materialti

vétsinou také vede ke snizeni ceny vysledného kompozitu [5].

Vlakna pouzivana jako vyztuzujici material epoxidovych pryskyfic jsou bud’ ve formé

tkanin, nekone¢nych vldken, nebo vldken kratkych.

Nejpouzivangj§im vyztuzujicim materidlem pro vladknové kompozity jsou sklenéna
vldkna, respektive vyztuze na jejich bazi. Tato vlakna spolu s epoxidovou pryskytici tvofi
kompozit s vysokou pevnosti v tahu i tlaku, dobrou tvarovou stalosti za vysokych teplot a

pomeérné vysokou elasticitou.
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Obr. 3 Sklenéné vlakno [6]
Velmi pruzné a ohebné kompozity vznikaji s pouzitim vldken polyesterovych,
polyamidovych a polyakrylonitrilovych. Tyto kompozity maji také vysokou odolnost vici
abrazi a koroznimu médiu. Casto se tato vlakna pouZivaji v kombinaci s vldkny

sklenénymi.

Pro nékteré elektrotechnické laminaty (jako jsou podklady pro tist€né spoje ¢i

plosné izolatory) se jako vyztuz pouziva bavlna, slida, nebo papir [4].

Obr. 4 Zvétsené vlakno baviny [7]

Jako vysoce pevné vyztuze epoxidovych pryskyfic se osvédéila tenka
monokrystalicka vldkna na bazi safiru, borova vlakna, vladkna nékterych karbidi a nitrida a
v neposledni tfadé také vldkna uhlikova a grafitova. Uhlikové vldkna se pouzivaji pro
aplikace, kde je pozadovana extrémni pevnost v tahu a vysoky modul pruznosti. Tato

vlakna byvaji obvykle pouzivana ve formé nekone¢né dlouhych vlaken [8, 9].
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Pro vyrobu dynamicky, chemicky a abrazivné namahanych dilti se pouzivaji synteticka
para-aramidova vlakna (textilie z polyamidi s dlouhym uhlikovym fetézcem), tento
materidl se vyznacuje vysokou pevnosti vtahu a také pomérné¢ vysokym modulem

pruznosti [10].

1.3 Epoxidové pryskyrice

Pod pojmem epoxidové pryskyfice se rozumi slouceniny, které v molekule obsahuji
vice nez jednu epoxidovou skupinu. Tato epoxidova skupina je zna¢né reaktivni s velkym
poctem latek. A diky této reaktivit¢ dochazi k zesitovani makromolekul. Proto se
epoxidové pryskyfice Casto vyuzivaji jako lepidla, laminaty, lisovaci a zalévaci hmoty

nebo 1ékarské pryskytice [11].

Epoxidové pryskyfice jsou polymernim materidlem syntetického plvodu a tadi se
mezi reaktoplasty. Pii vytvrzovani epoxidovych pryskyfic nedochazi k odstépovani
zadnych vedlejSich produktd (dochazi pouze k mirnému zmenseni objemu). Epoxidové
pryskyfice maji vybornou adhezi k materialim jako je sklo, kov, keramika, dfevo, plast aj.
Maji také vyborné chemické a elektroizolacni vlastnosti v pomérné Siroké oblasti teplot.

Dale jsou odolné viici vode, kyselinam a né€kterym rozpoustédlum [10].

Prvni zminky o epoxidovych pryskyficich se objevuji v roce 1934, jedna se o patent
P. Schlacka. Nasledovaly dalsi dva Svycarské patenty z roku 1938 a 1943.

Pivodné mély byt epoxidové pryskyfice zaméteny na vyrobu produktl pro dentalni
hygienu. V r. 1946 vsak na Svycarskych vzorkovych trzich spole¢nost Ciba uvedla prvni
obchodni typ epoxidové pryskyfice. Tento typ slouzil k lepeni lehkych slitin. Ve stejnou
dobu poskytla Ciba také epoxidy pro elektroizolacni materidly. SoubéZzné s vyzkumem
spolecnosti Ciba probihaly také prace na epoxidovych pryskyticich u americké firmy Shell.
Zde se jednalo o epoxidy pro povrchovou ochranu.

Na dalSim rozvoji epoxidovych pryskyfic se podstatnou meérou podilelo také
Ceskoslovensko. Cast sedmdesatych let bylo dokonce ve vyrobé a spotieb& epoxidii na

jednoho obyvatele prvni ve svéte.

V soucasnosti je na trhu k dispozici pies dvacet pét druhli epoxidovych pryskyfic a

soucasna mezinarodni produkce piekrocila sto tisic tun [4, 12].
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1.4 Vytvrzovani epoxidovych pryskyric

Vytvrzovani epoxidovych pryskyfic je proces, pii kterém dochazi k pfeméné
tavitelnych a rozpustnych monomert a oligomert na netavitelné a nerozpustné epoxidové
polymery. K tomuto procesu dochazi vlivem chemickych reakci. Vysledny epoxidovy

polymer ma pak zpravidla trojrozmérnou strukturu.

K vytvrzovani epoxidovych pryskytic dochazi pomoci tzv. tvrdidel. Jde o latky, jez

jsou schopny reagovat s epoxidovymi skupinami obsazenymi v dané pryskyfici.

Pti vytvrzovani epoxidovych pryskyfic dochazi také ke zménam jejich vlastnosti,

takze po vytvrzeni dostava material vlastnosti zcela nové [13].

1.4.1 Vlastnosti v tekutém stavu
Mezi zakladni charakteristiky samotnych epoxidl patii:

- Viskozita — zavisla na stupni naplnéni

- Doba zpracovatelnosti — ovlivnéna piedev§im druhem tvrdidla, teplotou a
namichanym mnozZstvim daného epoxidu

- Exotermicky pribéh vytvrzovaci reakce — podili se na smrSténi hmoty po jeji

gelaci. Je na ném zavisla i velikost vnitiniho pnuti sestavy.

1.4.2 Vlastnosti po vytvrzeni

Optimalni a konec¢né vlastnosti dostavaji epoxidy az po vytvrzeni a to za
pfedpokladu, ze byla pryskyfice vytvrzena spravné. To znamend, Ze nesmi obsahovat
zadné volné epoxidové skupiny a ani piebytek tvrdidla. Tomu lze pfedchazet spravnym
davkovanim a promichanim a také dodrZzenim podminek pro dotvrzeni (zejména se jedna o

teplotu a cas).

1.4.2.1 Mechanické viastnosti

- Mechanicka pevnost — odolnost vii¢i mechanickému namahani (tah, tlak, krut)

- Tvrdost — odpor materialu vi¢i vnikani jiného télesa do povrchu

- Houzevnatost — schopnost materialu ztstat po mechanickém namahani veelku a
bez tvorby trhlin

- Ktehkost — opak houZevnatosti

- Pruznost — schopnost vratné deformace
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- Odolnost proti dynamickému namahéani — souvisi s ptedchozimi vlastnostmi a
také s tnavou materialu

- Mechanické napéti — u odlitki vétSich hmotnosti (pfipadné sestav)

1.4.2.2 Tepelné viastnosti

- Tvarova stalost za tepla — chovani materialu pii zvySené teploté

- Me¢éma tepelnd vodivost — schopnost latky vést teplo (Epoxidy patii mezi
tepelné izola¢ni materidly)

- Teplotni délkova roztaznost — urcuje zmény rozméru pii zmeénach teplot

- Hoftlavost — Epoxidy jsou zhruba na hranici mezi hoflavymi a nehoflavymi

materidly

1.4.2.3 Elektrické viastnosti

- Elektrickd pevnost — odolnost proti elektrickému namahani izolantu

- Elektricky odpor — schopnost materidlu vést elektricky proud

- Relativni permitivita — podil permitivity materialu a permitivity vakua

- Odolnost proti plazivym proudiim a tepelnému oblouku — jednd se o urCitou

formu tepelné odolnosti [3, 4, 14]

1.4.3 Sitovani

Jedna se o komplexni proces vychazejici ze vstupnich parametrti, kterymi jsou
funkénost monomeru, reaktivita funkénich skupin, pocate¢ni slozeni systému,
mechanismus reakce aj. Pii tomto procesu reaguji epoxidové skupiny obsazené
v pryskyftici s tvrdidlem a stavaji se tak soucasti sité, ktera vznika pfi vytvrzovani. Vznikla

sit’ je tak sloZena jen ze segmentl epoxidové pryskyftice.

Béhem vytvrzovani epoxidovych pryskyfic dochazi k postupné konverzi
(zvySujicimu se poctu zreagovanych funkénich skupin oproti poétu skupin pocate¢nimu).
S postupnou reakci tak dochézi k rlstu relativni molekulové hmotnosti. Déje se tak diky
tomu, Ze Ciseln€ stfedni relativni molekulovd hmotnost roste pomaleji neZ hmotnostni
prumér. Pro sitovaci reakce je charakteristicky bod gelace, ktery oznacuje, kdy se
V systému objevila nekonecnéd struktura. V tomto bod¢ je stfedni relativni molekulova

hmotnost ¢iseln¢ stale konecna, ale hmotnostné jiz dosdhne nekone¢né hodnoty.
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Pribéh sitovani je ovlivnén zejména chemicky danymi faktory (koncentraci a
reaktivitou funkénich skupin €i jejich pomérem). Objevuji se vSak také faktory fyzikalni,
které reaktivitu funkcnich skupin ovliviiuji. Zejména se jedna o diftizni fizeni vytvrzovaci

reakce. Neni vSak vyloucen ani vznik nehomogenit, zpiisobeny pravé fyzikalnimi faktory

[4].
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2 DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE

Tato metoda se objevila jiz v roce 1931 a slouzila pro uréovani pohybu molekularnich
dipoli.

Utelem dielektrické spektroskopie je ziskani zavislosti komplexni permitivity na
frekvenci. V technické praxi sice byva permitivita materialu oznaovana jako konstanta,
ale samoziejmé se predpoklada, ze tato hodnota plati pouze pro urcitou frekvenci (napf.
100 Hz nebo 1 kHz) a také pouze za dalSich podminek (vlhkost vzduchu, teplota). Metoda
dielektrické spektroskopie se pouziva pro rizné rozsahy kmitoctl a je zalozena na principu

stejnosmérnych méteni proudti nabijecich ¢i vybijecich dielektrik [16].

Idedlni dielektrikum by méla tvofit latka, kterd obsahuje pouze elektrické naboje, které
jsou vazany elektrostatickymi silami. V praxi se vSak kromé téchto vdzanych elektrickych
naboju setkavame také s naboji volnymi. Tyto volné naboje pak zplsobuji nezadouci
elektrickou vodivost. U idedlnich dielektrik je zakladni fyzikdlni proces tvofen
dielektrickou polarizaci, coz je jev, pii kterém se elektricky vazané naboje posouvaji pry¢
ze svych rovnovaznych poloh. Tento posun vznika vlivem plsobeni vnitiniho i vnéjSiho
elektromagnetického pole. U nepolarnich dielektrik timto zplisobem vznika indukovany
elektricky dipol. U latek obsahujici polarni molekuly se elektricky vazané ndboje orientuji

ptimo do sméru elektrického pole [17, 18].
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Obr. 5 Znazornéni indukovaného dipélového momentu [19]

Zakladni makroskopické veli¢iny pouzivané pii meéfeni elektrickych pochodi v
dielektrickych materialech jsou:
- Intenzita elektrického pole — E [V.m™]

- Elektricka indukce — D [C.m™]
- Polarizace — P [C.m?]
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U dielektrickych latek se vyskytuje hned né€kolik mechanismu polarizace, které podle
doby jejich trvani délime na pruzné a relaxacni. Pruzné polarizace probihaji okamzité, aniz
by dochazelo ke ztratam energie. V pasmu radiotechnickych kmitoctl nejsou frekvencné
zavislé a doba ustéleni téchto polarizaci je mensi nez 10™ s. U relaxacni polarizace zase
dochazi k pomalému pfibyvani polarizace a po odpojeni elektrického pole tato polarizace
také pomalu ubyva. Doba potfebna k ustaleni relaxagnich polarizaci je 10 az 10° s. Tyto
Casy jsou také zavislé na moznostech méfici techniky. Pii pomalé polarizaci dochéazi ke

znaCnym ztratam energie v dielektriku a také jsou tyto polarizace hodn¢ zavislé na teplot¢.

U polarnich latek s elementarnimi dipoélovymi momenty dochdzi k dipdlové
relaxaéni polarizaci (téZ nazyvana orientacni polarizace). Pokud jsou dipélové momenty
zcela volné, nebo jsou vazany jen slab¢, dokazi se vlivem elektrického pole natacet do
sméru pusobiciho pole. Tato dipdlova relaxaéni teorie je zna¢né zavisla na teploté, nebot’

tepelny pohyb c¢astic brani nataceni dipélovych momenti [16, 20].
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Obr. 6 Znazornéni dipolové relaxaéni polarizace [19]

Pokud na dielektrikum nepisobi elektrické pole, orientace ¢astic je nahodila — latka
se chova elektricky neutrdlné. Pokud vSak k této latce priloZzime elektrické pole, dojde
k pfechodu castic do energeticky vyhodnéjsi polohy. Orientace dipélového momentu je

shodna s orientaci lokalniho pole [17].

2.1 Princip méreni

Meéieni pomoci dielektrické spektroskopie spoc¢iva v tom, ze se zkoumany material
umisti mezi dvé vodivé elektrody. Mezi elektrodami probihd ¢asové proménné napéti a
sleduji se hodnoty ¢asoveé proménného proudu nebo impedance. Vlivem stiidavého napéti
vznikne elektrické pole a zkoumany material se za¢ne polarizovat. Materidlem je veden

elektricky naboj, ktery prechazi z jedné elektrody na druhou. Elektricky proud vznika diky
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dielektrické polarizaci a elektrické vodivosti. Velikost proudu je zavisla na podminkach, ve

kterych méfeni probiha [21].

Vzorek
materialu
mezi
elektrodami

Mérici
pristroj

Obr. 7 Princip dielektrického méfeni [22]

2.1.1 Méfeni impedance

Impedance je fyzikalni veli¢ina, ktera popisuje zdanlivy odpor elektrického
obvodu. Je vyjadiena komplexnim cCislem a jeji fazovy posun a velikost jsou zavislé na

frekvenci. Lze ji vyjadfit vztahem [24]:

Uo
Z(w) = o 1)

kde Ug a lo jsou hodnoty amplitud [-] a @ je uhlova frekvence [s™].
Pribéh napéti u(t) a proudu i(t) je vyjadien vztahy [23]:
u(t) = Uy cos(wt) (2)
i(t) = Iycos(wt + ¢) (3)

kde ¢ je fazovy posun [rad].
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locos (ot + ¢) Uscos (mt)

Obr. 8 Sinusovy prub¢h napéti a proudu s fazovym posunem [23]

Pro rtzné frekvence pouzivané pii dielektrickych méfenich lze sestrojit
ekvivalentni elektricky obvod. Tento obvod je slozen z kondenzatoru Cx(w) a z paralelné
zapojené¢ho odporu Rx(w), ktery nahrazuje funkci materialu umisténého mezi elektrodami

(viz obrazek ¢. 9).

Obr. 9 Ekvivalentni obvod pro znazornéni impedance [22]

Pro vypocet ptevracené hodnoty celkové impedance obvodu plati:

1
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" X = — ©)
e =
7 jwCy
Vysledna celkové impedance tak vyjde ve tvaru:
R, R, . WRZC, ©)

/= = —
1+ jwR.C, 1+ w?R2CZ ’1+ w?R2CZ

Celkovou impedanci Z pak lze znazornit graficky v komplexni roviné (viz obrazek ¢. 10).

Im

Re
Obr. 10 Impedance zobrazena v komplexni roviné [25]

2.1.2 Disipacni faktor

Disipacni faktor D je bezrozmérna veli€ina, které se vyuziva pii mefeni impedance.

U faktoru disipace nezélezi na velikosti impedance, ale pouze na jejim fazovém posunu.

Jeho definice je [22]:
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R
Re(Z) 1+ w?R2(C? 1
D = = = = = !
corg @) =19 ) = |5 = [ “Sipic | = ane ¥
1+ w2R2(2
Jelikoz plati:

R= ol ®

S
C = 87 (9)
: (10)

o= -

p

p je mémy elektricky odpor [Q.m], 6 je m&ma vodivost [S.m™], ¢ je permitivita prostiedi,

| je vzdalenost [m] a S je plocha [m?]. Po dosazeni jej lze zapsat ve tvaru:

D= - =
" ORCT TS wpe we a
S°1

Z tohoto vztahu je patrné, Ze disipacni faktor je zavisly na vodivosti materidlu,

permitivité a uhlové frekvenci, tedy pouze na vlastnostech materialovych [22].

2.1.3 Komplexni permitivita materialu

Komplexni permitivitu materidlu Ize definovat jako odezvu materidlu na vné&jsi

elektrické pole. Zapisuje se jako:

=& —je’ (12)

¢’ je realnd cast komplexni permitivity, € je imagindrni ¢ast komplexni permitivity a j je

imaginarni jednotka.
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Imaginarni ¢ast komplexni permitivity ma dvé ¢asti:
- ztraty energie, které jsou spojeny s objemovou vodivosti

- ztraty energie, které jsou spojeny s Casoveé proménnou polarizaci

Pro realné dielektrikum pak 1ze komplexni permitivitu zapsat jako:

) jo

€0 je permitivita vakua (8,85.10™ F.m™).

Z komplexni permitivity materidlu také mizeme vypocitat disipacni faktor. Lze jej totiz

definovat jako podil imaginarni a redlné ¢asti komplexni permitivity:

tg(8) = gg— (14)

Jedné-li se o plosné elektrody (ty jsou pro meéteni dielektrickych vlastnosti materidlu
vyuzivany nejCastéji), je nezbytné urcit vzdalenosti elektrod a obsahy jejich ploch. To
mize byt znaéné obtizné, nebot’ pii nékterych reakcich v materialu (napf. sitovani)
dochézi k rozmérovym zménam. Proto se v praxi ¢asto vyuziva pouze méfeni disipaniho
faktoru. Toto méfeni vSak zase byvad ovlivnéno zmeénami, které zplsobuji efekty

probihajici na rozhrani materialu a méficich elektrod [22].
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II. PRAKTICKA CAST
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3 POUZITE PROSTREDKY

3.1 Hardware

3.1.1 LCR méri¢ Agilent 4263B

Wwe v

Piesny digitalni LCR méfi¢ Agilent Technologies 4263B ve stolnim provedeni, (viz
obrazek €. 11). Dokéaze méfit hodnoty pro 5 rliznych testovacich kmitoctii pfi proménném
testovacim signalu. Diky pfesnosti 0,1 % se tento pfistroj fadi mezi velmi presna metidla a
navic vynika i vysokou rychlosti 25 ms. Mé&fi€ je vybaven specidlnimi funkcemi, jako jsou
vnitini pamét’ ¢i korelacni funkce. Pro méfeni pouziva ctyfvodiCového zapojeni, coz je
vyhodné z hlediska potlaceni neptfesnosti méteni. Pasivni soucastky se k pfistroji ptipojuji
pomoci pétisvorkového Kelvinova ptipojeni. Na pfednim panelu testeru se nachazi displej,
numericka klavesnice a mnozstvi tladitek slouzici pro riizna nastaveni méfidla. Zadni panel

pak obsahuje konektor pro napajeci kabel, pojistku métidla, piepinac¢ rozsahu napajeciho

nap¢ti a GPIB konektor pro propojeni s pocitacem, €1 jinym méficim pfistrojem.

Obr. 11 LCR méti¢ Agilent 4263B

3.1.1.1 Technické parametry

- napajeci napéti 100/ 120/220/240 V AC (= 10 %)

- napajeci frekvence 47 — 66 Hz

- ptikon 45 VA (maximum)

- testovaci frekvence 100 Hz, 120 Hz, 1 kHz, 10 kHz, 100 kHz
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- mgéfici napéti 50 mV, 100 mV, 250 mV, 500 mV, 1 V s toleranci = (10 % + 10
mV).
- doba meéfeni 25 ms, 200 ms, 500 ms

[26]

3.1.2 Dvouelektrodovy mérici systém

Jedna se o dvé valcové elektrody, které jsou pomoci Ctyt vodic¢i propojeny s LCR
métficem Agilent 4263B. Toto zapojeni umoziiuje snadné, presné a stabilni méteni. Je
dulezité, aby spojovaci vedeni mezi LCR méfi¢em a elektrodami bylo co nejkratsi a aby
jednotlivé svorky byly propojeny dohromady co mozné nejblize od méticiho piipravku.
Mezi tyto elektrody se vkladd zkoumany material. Plochy elektrod a vzdalenost mezi nimi

nema na méfeni disipac¢niho faktoru vliv.

Obr. 12 Elektrodovy systém pted méfenim

Ptfed kazdym meétfenim byly elektrody obaleny hlinikovou folii, aby nedochazelo
K jejich znecistovani pii kontaktu s méfenym vzorkem. Jelikoz jako pojivo prepregu bylo
zvoleno epoxidové lepidlo, bylo by pak ¢isténi elektrod velmi obtizné. Hlinikova folie byla
pouzita ptredevsim proto, ze se jedna o material s vysokou vodivosti, takze funkce elektrod

neni nijak negativné ovliviilovdna. Navic je hlinikova félie velmi levnym, dostupnym a
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dobfe tvarovatelnym produktem. Pro obaleni elektrod byla folie nastiithdna na ctverce o

velikosti asi 50 x 50 mm.

Pii méfeni samotné epoxidové pryskyfice (v tomto pifipadé epoxidového lepidla)
musel byt mezi elektrody vlozen oddélujici prvek, kterym byla plastova folie ve tvaru
pismene U. Tento prvek byl pouzit s ohledem na to, aby nedoslo k vytlateni méfeného
vzorku vlivem tihy horni kovové elektrody a tim ke vzajemnému zkratovani elektrod. Pti
méfeni prepregu uz nebyl oddé€lujici prvek zapotiebi, nebot’ se jednalo o material s daleko
vy$§i viskozitou neZ méa samotna epoxidova pryskyfice, takZe vytlaceni méfen¢ho vzorku

jiz nehrozilo.

Obr. 13 Elektrodovy systém b&hem méteni

3.1.3 Propojovaci kabely

3.1.3.1 Agilent 16089D Aligator Clip Leads

Kabel je zakonCen ctyfmi svorkami (viz obrazek ¢. 13). Slouzi k propojeni LCR

metice Agilent 4263B s dvouelektrodovym méficim systémem. Délka kabelu 1 m.
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3.1.3.2 Agilent 82357B USB/GPIB Interface High-Speed USB 2.0

Kabel slouzici pro pfipojeni pfistroje s rozhranim GPIB (v tomto piipadé LCR
méfice) s PC prostiednictvim USB portu. Tento kabel nabizi USB 2.0 (je kompatibilni také
s USB 1.1) s pienosovou rychlosti 60 MB/s. Na ptipojovaci ¢asti kabelu (GPIB) se nachazi

tii stupnova LED indikace s hlasenim ready, fail a access.

3.1.4 testo 435 - 4 — Multifunk¢éni mévici pristroj

Jde o multifunkéni méfici pfistroj s integrovanym méfenim diferenéniho tlaku,
paméti a pocitacovym softwarem. V této bakalaiské praci byl pouzit pro méfeni teploty
dvouelektrodového systému. Konkrétn¢ byla pouzita termoc¢lankova sonda. Ptistroj dokaze
méfit teploty v rozsahu - 50 az + 150 °C. V rozsahu - 25 az + 74,9 °C (ve kterém byl

V tomto piipadé€ pouzit) méfi s pfesnosti + 0,2 °C.

3.1.5 SuSarna Memmert UNP 200

Susarna v nerezovém provedeni s pfirozenou cirkulaci vzduchu. Obsahuje
multifunkéni PID mikroprocesorovou kontrolu. Pracuje s teplotnim rozsahem + 30 az

+ 220 °C, (s moznosti rozsiteni az do + 300 °C).

Obr. 14 Susarna Memmert UNP 200 [25]
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Susarna Memmert UNP 200 byla pfi experimentalnim meéfeni pouzita pro zahiati
elektrodového méficiho systému na piedem stanovené piesné teploty. Teplota byla poté
jeste prekontrolovana pomoci termoclankové sondy multifunkéniho méficiho pfistroje

testo 435 — 4.

3.1.6 Chladici a mrazici zaFizeni Snaige soft plus class A

Toto zafizeni (konkrétné jeho mrazi ¢ast) umoznilo ochlazovat elektrody na
pozadovanou teplotu. Teplota elektrod byla kontrolovana pomoci termoclankové sondy

meéfticiho piistroje testo 435 — 4.
3.2 Software

3.2.1 Agilent VEE Pro 9.2

Agilent VEE Pro je programovaci graficky software, ktery umoZiuje nacitat,
zpracovavat ¢i vyhodnocovat namétena data. Program nabizi vysokou uroven grafického
zpracovani, takze funguje bez textového programovani. Programovani probiha
prostfednictvim vytvareni intuitivnich blokovych schémat. Tento software je jednoduchy a
prehledny, takZe znacné zjednoduSuje méteni.

Program nabizi dva druhy zobrazeni a to detailni (programatorske), které¢ zobrazuje
cely program nebo panelové (uZivatelské), které zobrazuje pouze vybrané prvky.

V detailnim zobrazeni se vytvaii cely program, ktery se skladdé z jednotlivych bloka
(objektit) umisténych na pracovni plose. Kazdy objekt ma svou funkci, ale jednotlivé
objekty spolu navzajem souvisi, takze jsou propojeny bud’ datovymi, nebo logickymi
linkami. Toto propojeni specifikuje programovy tok a také potadi ukold, které budou
vykonany. Typy objektli a propojovaci linky jsou rozliSovany rliznymi barvami, coz
usnadniuje orientaci v programu.

Panelové zobrazeni programu slouzi pro wusnadnéni prace s vytvofenym
programem. Do panelu se mohou vkladat libovolné objekty, které jsou pouzity v daném
programu. V panelovém zobrazeni se tyto objektu zobrazuji bez vstupnich a vystupnich
terminali a také bez propojeni. Polohu a vzhled objektl 1ze na panelu libovolné upravovat,

tyto vlozené objekty nijak neovliviiuji chod samotného programu.
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3.2.1.1 Hlavni okno programu
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Obr. 15 Hlavni okno programu Agilent VEE Pro [27]

Menu Bar — Lista s roletovymi menu, kterd obsahuji veskeré funkce programu
Tool Bar — Nastrojova lista obsahujici nejpouzivanéjsi funkce

Program Explorer — Zobrazuje strukturu programu, slouzi pro navigaci
Workspace — Pracovni plocha, slouzi k vytvafeni programu

Function and Object Browser — Zasobnik objekti a funkci

Properties Window — Okno vlastnosti, umoziiuje editaci jednotlivych objekta
Output Window — Vysuvna konzole, zobrazuje hlasky programu

Status Bar — Zobrazuje aktualni ¢innost

3.2.1.2 Technické udaje

Agilent VEE Pro umoziiuje komunikaci s dal§imi zafizenimi pomoci GPIB,
LAN, LXI, RS-232, USB, VXI a mnohymi dal§imi rozhranimi ¢i sbérnicemi.
Tento program integruje ActiveX prvky a .NET FRAMEWORK

Komunikuje s aplikacemi firmy Microsoft, jako naptf. Excel a Outlook
(umoziuje zobrazovani webovych stranek a posilani emaill)

Podporuje popularni programovaci jazyky jako C/C++, Visual Basic, Visual
C#, .NET a dalsi
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- Obsahuje dopln¢k ,MATLAB Skript“, ktery zahrnuje 1800 MATLAB-ovych
funkci (numerické vypocty, 2D a 3D grafy, zpracovani signalu, maticové

vypocty, atd.) [28].

3.2.2 MATLAB R2006b

MATLAB je integrované prostiedi, které slouzi pro védecké vypocty, simulace,
modelovani, navrhy algoritmt, prezentaci dat, paralelni vypocty, méfeni a zpracovani

signall, navrhy fidicich a komunikacnich systéma.

Tento nastroj poskytuje jak vypocetni nastroje, tak i grafické prostfedi. Obsahuje
rozsahlé specializované knihovny funkci s programovacim jazykem c¢tvrté generace. Tyto
knihovny se nazyvaji toolboxy a rozsifuji pouziti programu v ramci ptislusnych
technickych a védnich oborl. Nabizeji specializované funkce, které je mozno rozsitovat ¢i

modifikovat.

V této praci byl vyuzit Statistics Toolbox, ktery nabizi rozsahly soubor nastrojii pro
praci s daty. Tento toolbox podporuje Sirokou skalu uloh od zdkladnich vypoctu statistiky
az po vyvoj a vizualizaci statistickych grafii. Pravé tyto grafy byly vyuzity pifi urovani
teploty pro skladovani prepregu. VSechny funkce Statistics Toolboxu jsou napsany
v otevieném jazyce MATLABu, takze je moZné upravovat zdrojovy kod nebo vytvaret

vlastni uzivatelské funkce.

3.2.3 Uzivatelska aplikace v prostiedi Agilent VEE Pro

Tato aplikace byla vytvofena k usnadnéni méfeni disipacniho faktoru D u sit'ovacich
reakci v prepregu. Celd aplikace byla vytvotena v prostiedi Agilent VEE Pro verze 9.2. Jde
o pomérn¢ jednoduchou aplikaci, ktera vSak pifi méfeni dokazala uSettit spoustu cCasu.
Program byl nazvadn ,disipacni_faktor 2 (pivodné¢ byl navrZzen program
»disipacni_faktor 1% ten byl ale posléze vylepSen na aktudlnéjSi druhou verzi). Program
umoziuje zaznamenavat D pro tii rizné frekvence (100 Hz, 1 kHz, 10 kHz) témér
soucasn¢. Z davodu, ze LCR méfi¢ nemize vSechny tii frekvence vysilat zaroven, jsou
vysilany postupné s mirnym zpozdénim v fadu do tii sekund. Pfi vyhodnocovani méfeni je
toto zpozdéni zanedbano. Béhem méfeni je mozno graficky zobrazovat pribéh disipacniho

faktoru v zavislosti na Case.
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Obr. 16 Zdrojovy kod uzivatelské aplikace v prostiedi Agilent VEE Pro 9. 2

Nameéiené vysledky aplikace ukladd do textového souboru, ktery obsahuje Ctyfi

sloupce s daty, kterymi jsou:

Time[s] — ¢as v sekundach

D_f1[-] — hodnoty disipa¢niho faktoru pro frekvenci 100 Hz

D_f2[-] — hodnoty disipa¢niho faktoru pro frekvenci 1 kHz

D_f3[-] — hodnoty disipa¢niho faktoru pro frekvenci 10 kHz

V programu lze nastavit periodu vzorkovani, coz je ¢asova konstanta, ktera urcuje,
jak Casto budou méfeny hodnoty disipacniho faktoru pro vSechny tii frekvence. Pii méfeni
byla zvolena perioda vzorkovani 5 sekund, c0z znamena, ze kazdych 5 s jsou odebirana
nova data, kterd se automaticky ukladaji do textového souboru. Opakovani programu (aby
mohlo dojit k zaznamenani dal§ich hodnot) je realizovano pomoci objektu Until Break.
Tim je zajisténo, Ze program bézi v nekonecné smycce, az dokud nedojde k jeho zastaveni

uzivatelem.
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Pro jednodussi a prehlednéjsi ovladani aplikace byly hlavni ovladaci a zobrazovaci
prvky umistény na panel. Kromé objektii pro spusténi a zastaveni programu zde nalezneme
grafické zobrazeni naméfenych hodnot pro kazdou ze tii frekvenci. Dale si na panelu
volime ndzev souboru, do kterého bude méfeni uloZzeno a periodu vzorkovani. Veskeré

méfeni bylo realizovano prostfednictvim tohoto panelu.
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Obr. 17 Ukazka panelového zobrazeni béhem méfeni
3.3 Pouzité vzorky

3.3.1 Epoxidové pryskyrice
Jako pojivo pro vyrobu prepregu byla zvolena epoxidova pryskyfice ve formé
lepidla. Byly pouzity tfi druhy dvouslozkovych epoxidovych lepidel od firmy ALTECO.

Pro vSechna tfi lepidla plati stejna tepelna odolnost - 20 az + 120 °C. Pracovni

teplota lepidel je + 20 °C a michaci pomér mezi jejich slozkami 1:1.

3.3.1.1 ALTECO 3-TON QUICK EPOXY ADHESIVE (4 min)

Dvouslozkové rychleschnouci epoxidové lepidlo s kovovym plnicem. Vzhledové se
jedna o Sedou pastu. Zpracovatelnost lepidla trva 4 minuty, manipulaéni pevnost lepidla je

po 20 minutach, funk¢ni pevnost po 8 hodinach. Tvrdost lepidla (Shore-D) 80 [29].
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3.3.1.2 ALTECO 3-TON CLEAR EPOXY ADHESIVE F - 05 (5 min)

Dvouslozkové ciré rychleschnouci epoxidové lepidlo. Vzhledové se jednd o
transparentni kapalinu. Zpracovatelnost trva 5 minut, manipula¢ni pevnost lepidla nastava

po 20 minutach, funk¢éni pevnost po 8 hodinach. Tvrdost lepidla (Shore-D) 70 [29].

3.3.1.3 ALTECO 3-TON EPOXY ADHESIVE (30 min)

Dvouslozkové epoxidové lepidlo s kovovym plni¢em. Vzhledové se jedna o Sedou
pastu. Zpracovatelnost lepidla je 30 minut, manipulacni pevnost nastdva po 90 minutach a

funkéni pevnost po 14 hodinach. Tvrdost lepidla (Shore-D) 80 [29].

nh.l.inna eee—— 3 - T O N

T
A { ‘ 5

EPOXY ADHESIVE

J NEWEMIRZ W)

Obr. 18 Epoxidova lepidla

3.3.2 VyztuZovaci vlakno

Jako vyztuzovaci materidl pro vyrobu prepregu byla pouzita latka z ptirodnich

vldken. Slozeni latky:

- Len 25%
- Bavlna 25%
- Buret 50%

Pro vyrobu prepregu byla latka nastiihana na ¢tverce o rozméru asi 50 X 50 mm,

které byly naimpregnovany epoxidovym lepidlem.
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Obr. 19 Latka pouzita pro vyrobu prepregu
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4 MERENI DISIPACNIHO FAKTORU

4.1 Meéreni D(t) epoxidovych pryskyric

Prvnim experimentalnim méfenim bylo méfeni samostatnych epoxidovych pryskytic
(lepidel). Pro kazdy druh lepidla (lepidla budou dale v praci rozliSovana dle doby
zpracovatelnosti — 4 min, 5 min, 30 min) byla provedena tifi méfeni pii tfech riznych

frekvencich. VSechna méteni probihala pti pokojové teploté 24 °C.

411 Postup méreni

Mefici elektrody byly obaleny hlinikovou f6lii a pomoci kabelu zakonceného
stejn¢ velké kapky epoxidového lepidla, tedy jedna kapka slozky A a jedna slozky B
(epoxidova pryskyftice a tvrdidlo). Nasledovalo rychlé promichani téchto slozek a vloZeni
plastového oddélovace mezi méfici elektrody. Bezprostiedné po ptikryti horni elektrodou

byl spustén uzivatelsky program v prostiedi Agilent VEE Pro.

4.1.2 Namérené hodnoty

Porovnanim vysledkd ze tii méfeni pro jednu z frekvenci bylo zjisténo, ze se
vyskytuji podstatné rozdily v hodnotach disipacniho faktoru. Jako ptiklad bude porovnano
méteni 5 min lepidla pfi frekvenci 100 Hz. Zatimco pfi 1. méteni byla maximalni hodnota
D 9,2, tak pfi 2. méfeni byla maximalni hodnota D pouze 2,87. Jelikoz jsou pfedmétem
zkoumani Casy, ve kterych se objevi maximum D, nemd tento rozdil v hodnotich na
vysledek métfeni vliv. AvsSak z hlediska vizudlniho plisobi graf s takovymto rozptylem

hodnot nepiehledné (viz obrazek €. 20).

Proto byly veSkeré namétené hodnoty disipa¢niho faktoru normovany na interval
D € (0,1) (viz obrazek ¢. 21). Normovani bylo provedeno v programu Microsoft Excel

2010 pomoci vzorce:

D! = D; — Dmin

1

(15)

Dmax - Dmin
kde D je vektor obsahujici n naméfenych hodnot disipa¢niho faktoru. Vypocet se postupné

provede pro i = 1, 2...n hodnot, D* je vysledny normovany vektor. Dy je nejvyssi hodnota

cv v
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Vsechny nasledujici grafy jsou zobrazeny bodové, ale vzhledem k velkému poctu

zobrazovanych bodu se jevi jako spojité.
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Obr. 20 D(t), 3 méteni 5 min lepidla, f= 100 Hz, T =24 °C
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Obr. 21 D(t), 3 mé&feni 5 min lepidla, f= 100 Hz, T =24 °C
Jak je z vySe uvedenych grafu patrné, ¢asovy prubéh jednotlivych kiivek zstal
zachovan, zatimco kiivky se nyni daji vzajemné objektivné porovnavat. Proto veskeré dalsi

uvadéné vysledky D budou normovany.
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4.1.2.1 Méieni D(t) 5 min lepidla

Jelikoz namétené vysledky D(t) pro 5 min lepidlo pii frekvenci f1 = 100 Hz jsou jiz
uvedeny vySe (obrazek ¢. 21), budou zde uvedeny jesté vysledky pro f2 = 1 kHz a f3 = 10
kHz.
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Obr. 23 D‘(t), 3 méteni 5 min lepidla, f= 10 kHz, T =24 °C

Jak lze vidét, casovy prubéh D pro frekvenci 1 kHz je obdobny jako pfii frekvenci

100 Hz. Ovsem u frekvence 10 kHz uz jsou patrné velké rozdily v Casovém prubéhu oproti
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predchozim dvéma frekvencim. Za povsSimnuti stoji zejména to, ze v grafu vidime hned
dve spicky, zatimco pfi predchozich frekvenci se vzdy objevila pouze jedna. Pti 2. méteni
se dokonce objevuje maximalni hodnota D az ve druhé $picce grafu, takze zatimco u 1. a 3.

meéieni se objevuje maximum v ¢ase 150 a 130 s, tak u 2. méfeni je to az v ¢ase 650 s.

Z této informace bylo vyvozeno, ze ziejm¢é dochazi k ptekryvani dvou jevi,
kterymi jsou dipolova relaxacni polarizace a polarizace iontova. Z pouzité frekvence 10
kHz pak lze odvodit, Ze relaxacni ¢as molekulovych dip6li musi byt delsi nez 10*s.

Vzhledem k tomu, Ze pro vyhodnocovani méteni jsou nejdilezitéjsi ¢asy maxima

D, je pro tuto ulohu frekvence 10 kHz nevhodna.

Tab. 1 ¢as [s] maxima D, 3 méfeni 5 min lepidla, T =24 °C

f=100 Hz f=1kHz f=10kHz
1. méfeni 150 150 160
2. méfeni 125 120 650
3. méfeni 135 120 140

4.1.2.2 Méieni D(t) 4 min lepidla
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Obr. 24 Df(t), 3 méfeni 4 min lepidla, f= 100 Hz, T =24 °C
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Obr. 25 D¢(t), 3 méfeni 4 min lepidla, f= 1 kHz, T =24 °C
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Obr. 26 D*(t), 3 méteni 4 min lepidla, f= 10 kHz, T =24 °C

U tohoto lepidla lze pozorovat, ze ¢asové prubéhy D vychazeji obdobné jako u
piedchoziho 5 min lepidla. Jediny vétsi rozdil nastava u frekvence 10 kHz, kdy se v grafu
také objevuje i druhd Spicka jako u predchoziho lepidla, nicméné jeji velikost neni tak

zasadni, takZe neovliviiuje vyhodnoceni ¢asu maxima D.
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Tab. 2 ¢as [s] maxima D, 3 méfeni 4 min lepidla, T =24 °C

f=100 Hz f=1kHz f=10kHz
1. méfeni 115 115 150
2. méfeni 120 115 155
3. méfeni 125 125 180

4.1.2.3 Méreni D(t) 30 min lepidla
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27 D*(t), 3 méteni 30 min lepidla, f=

100 Hz, T =24 °C
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Obr. 28 D*(t), 3 méteni 30 min lepidla, f=1 kHz, T =24 °C
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Obr. 29 Df(t), 3 méfeni 30 min lepidla, f= 10 kHz, T = 24 °C
Podle naméfenych hodnot dochazi k velmi rychlé sitovaci reakci, protoze se
maximum D objevuje jiz po nékolika sekundach (viz tabulka ¢. 3). Vzhledem k tomu, ze
vyrobcem uvedena doba zpracovatelnosti lepidla je 30 min, byl naopak o¢ekavan mnohem
pomalejsi a déle trvajici narist D nez u pfedchoziho 4 a 5 min lepidla. Jelikoz jsou zmény
Vv pribéhu D opravdu minimalni, bylo toto 30 min epoxidové lepidlo pro experimentalni

méfeni disipac¢niho faktoru prepregu vyhodnoceno jako nevhodné.

Tab. 3 ¢as [s] maxima D, 3 méfeni 4 min lepidla, T =24 °C

f=100 Hz f=1kHz f=10kHz
1. méfeni 64 18 12
2. méfeni 23 18 18
3. méieni 64 35 29

4.2 Meéreni D(t) prepregu pri riiznych teplotach

4.2.1 Postup méreni

Pro vyrobu prepregu a néasledné meéteni jeho disipa¢niho faktoru pfi sitovaci reakci
se nejprve muselo zvolit vhodné lepidlo. Jelikoz 30 min lepidlo bylo shleddno nevhodnym,
rozhodovalo se mezi lepidlem 4 min a 5 min. Tato lepidla se pfi méfeni chovala velmi
podobné, nakonec vSak bylo zvoleno lepidlo 5 min a to z diivodu, ze vzhledové plsobi
jako transparentni kapalina (4 min lepidlo plsobi jako Seda pasta), diky cemuz bylo

shledano vhodnéj$im pro impregnaci textilni latky.
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M¢éteni probihalo pifi riznych teplotich a byly zkoumany rozdily v asovém
pribéhu disipaéniho faktoru. Bylo zvoleno 6 teplot (15, 20, 25, 30, 35, 39 °C). Pro teploty
vetsi nez 25 °C byla pouzita susarna Memmert UNP 200. Zahtivani probihalo tak, ze se na
suSarn¢ nastavila pozadovana teplota a vlozily se do ni obé méfici elektrody. Diky velké
tepelné kapacité kovovych elektrod a jejich rozméru vzhledem k méfenému vzorku doslo
k rychlému zahtati latky a zejména epoxidové pryskyfice, kterd v ni byla impregnovana na
teplotu elektrod. Epoxidové pryskyfice bylo pouzito pouze velmi malé mnozstvi, aby
mohlo dojit k téméf okamzitému zahtati testovaného vzorku na pozadovanou teplotu.
Elektrody byly jiz pfedem obaleny hlinikovou f6lii, aby se bezprosttedné¢ po jejich
vytazeni ze susarny mohlo zacit métit a nedochazelo ke ztraté tepla. Pred zaCatkem méfeni
jesté byla zkontrolovéana teplota elektrod pomoci termoclankové sondy multifunkéniho
meficiho pfistroje testo 435 — 4. Po vytazeni zahtatych elektrod byly tyto elektrody co
nejrychleji ptipojeny pomoci kabelu zakonéeného Ctyfmi svorkami k LCR méfici. Na
spodni elektrodu byl polozen &tvercovy vystiizek latky, na ktery byly pfedem naneseny
dvé kapky dvouslozkového epoxidového lepidla (jedna kapka z kazdé slozky) tak, aby se
kapky navzajem nedotykaly (viz obrazek ¢. 30). Nasledné byly obé slozky lepidla
promichény a co nejlépe impregnovany do vystiizku latky. V dalsim kroku byl zkuSebni
vzorek piiklopen horni elektrodou (nyni se uz mezi elektrody nemusel vkladat plastovy
odd¢lovac jako U samotného epoxidového lepidla) a bylo spusténo méfeni prostrednictvim

uzivatelské aplikace v programu Agilent VEE Pro.

Obr. 30 Piiprava testovaciho vzorku prepregu
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Pro teploty 15 a 20 °C musely byt méfici elektrody naopak ochlazeny. To bylo
provedeno s pomoci mraziciho zafizeni, které bohuzel neumoziiovalo nastaveni teploty,
takze byla teplota elektrod kontrolovana pomoci termoc¢lankové sondy méticiho pfistroje
testo 435 — 4. Po dosahnuti pozadované teploty byly elektrody vydélany a méfeni pak
probihalo stejnym zplisobem, jako v piredchozim ptipad¢€, kdy se elektrody zahtivaly.

Po dokoncéeni kazdého meétfeni byla opét piekontrolovdna teplota elektrod, aby
doslo ke zjisténi jeji pripadné zmény. U nejvyssi teploty (39 °C) ¢inila ztrata 0,7 °C a u
pted a po dokonéeni méteni mensi nez 0,5 °C. Maximalni hodnota disipa¢niho faktoru,
ktera je hlavnim pfedmétem zkoumani se navic objevuje zhruba v poloving¢ méfeni, kdy je
rozdil teplot jeSt¢ méné zasadni, takze je jim tato veli¢ina ovlivnéna opravdu jen
minimalné. Proto pfi méfeni a vyhodnocovani vysledki budou tyto tepelné rozdily

zanedbany.

4.2.2 Namérené hodnoty

Pro kazdou z Sestice zvolenych teplot byla provedena 3 méfeni. Casy méfeni jsou
zaokrouhleny na celé sekundy. Jelikoz nejvétsi ¢asové nepresnosti vznikly pii michéni a
nasledném impregnovani epoxidového lepidla do textilnich vldken, a to pfed samotnym
spusténim meéteni, jsou rozdily v naméfenych hodnotach zplsobené zaokrouhlenim
nepodstatné. Pribéhy méteni zobrazené na nasledujicich grafech jsou pro frekvenci 1 kHz.

Grafy pro frekvenci 100 Hz a 10 kHz jsou uvedeny v ptiloze P Ta P II.

T=15°C
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— meéreni
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Obr. 31 Df(t), 3 méfeni prepregu, f=1kHz, T=15 °C
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T=30°C
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Obr. 34 D¢(t), 3 méfeni prepregu, =1 kHz,
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Obr. 35 D*(t), 3 méfeni prepregu, f
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Obr. 36 D*(t), 3 méfeni prepregu, f=1kHz, T =39 °C

Jak je z vySe uvedenych grafu patrné, ¢im vyssi je teplota pfi sitovani, tim diive se
objevuje maximalni hodnota disipa¢niho faktoru. To znamend, ze pfi vysSich teplotach
dochazi k rychlejsi sitovaci reakci. Proto byla také délka méfeni zvolena s ohledem na tuto
rychlost, takze pro nejniz$i teploty probihalo méteni nejdéle a pro nejvyssi teploty bylo
nejkrat$i. Aby mohly byt ¢asové prubéhy D pfti jednotlivych teplotach 1épe porovnavany,
byla zvolena jednotna tiprava grafii. Na ¢asové ose je vyznacena praimérna teplota maxima

D.
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Tab. 4 Casy maxima D prepregu pro viechny méfené teploty a frekvence

Teplota [°C] | Frekvence — t maxmla Ds] — Primér [s] Smérodatna
1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni odchylka [s]
100 Hz 246 327 257 277 44
15 1 kHz 222 251 228 234 16
10 kHz 281 298 263 281 18
100 Hz 234 193 240 222 26
20 1 kHz 164 152 158 158 6
10 kHz 193 181 199 191 10
100 Hz 170 187 146 168 21
25 1 kHz 124 111 100 112 13
10 kHz 124 117 111 117 7
100 Hz 122 151 134 136 15
30 1 kHz 87 93 99 93 6
10 kHz 93 81, 87 87 6
100 Hz 76 76 99 83 14
35 1 kHz 64 70 81 72 9
10 kHz 64 64 70 66 4
100 Hz 81 64 87 78 13
39 1 kHz 70 87 70 76 10
10 kHz 46 70 53 56 13

4.2.3 Vyhodnoceni namérenych hodnot

Pro kazdou teplotu byl uréen ¢as maxima D s nejistotou, odpovidajici smérodatné
odchylce vypocitané z opakovanych méfeni. Jelikoz byla pro kazdou z teplot provedena
pouze 3 méteni (z diivodu ¢asové narocnosti, kdy kromé vlastniho méfeni stdlo spoustu
Casu zejména zahiivani ¢i chlazeni elektrod na pozadovanou teplotu), je ur€eni teploty pro

skladovani prepregu pomérné obtizné.

Pomoci nelinearni regrese dle zvoleného matematického modelu (16) byl proveden
odhad parametri za G¢elem ur€eni teploty skladovani prepregu (teplota pro €as rovny
nekonecnu, v nasem piipad¢ tedy parametr c).

T=c+ (16)

kde T je vysledna teplota [°C], t je ¢as maxima D [s], a, b a ¢ jsou nezndmé¢ parametry.
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Vzhledem kmalému poétu méfenych hodnot je wurCeni vysledné teploty
problematické. Proto byl vytvofen uzivatelsky program v prostiedi MATLAB R2006b
prostiednictvim kterého byla namétena data statisticky vyhodnocena na zaklad¢ simulace.
Zkouman byl vliv velikosti nejistoty meéfeného casu maxima D na rozptyl vysledné teploty

plynouci z regresniho modelu (parametr c).

Pro danou teplotu je pseudonahodné vygenerovano n hodnot ¢asu maxima D, (z
intervalu stfedni hodnota + smérodatna odchylka), (viz tabulka ¢. 4). Diky tomu je mozno
simulovat velky pocet méfeni, které ndm umozni statisticky vyhodnotit méfena data

S pouzitim uvedeného regresniho modelu.

Pii vyhodnocovani vysledkd pro kazdou z métenych frekvenci byl zvolen pocet
cyklt 10 000. Pseudonahodné hodnoty byly generovany jak podle normalniho rozdéleni

pravdépodobnosti, tak podle rovnomérného.

Z davodli uvedenych vySe bylo vyhodnoceni provedeno pouze pro frekvence

100 Hz a 1 kHz.

4.2.3.1 Gaussovo rozdéleni

315 T L L T T
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S \\\\
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Obr. 37 Vyhodnoceni T pomoci Gaussova rozdéleni, f= 100 Hz
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Obr. 38 Vyhodnoceni T pomoci Gaussova rozdéleni, f=1 kHz

4.2.3.2 Rovnomérné rozdéleni
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Obr. 39 Vyhodnoceni T pomoci rovnomérného rozd¢€leni, f= 100 Hz
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Obr. 40 Vyhodnoceni T pomoci rovnomérného rozdéleni, f=1 kHz

4.2.4 Zhodnoceni vysledku

Cilem prace je urcit teplotu, pii které je mozno prepreg bezpecné skladovat, aniz by

doSlo ksitovacim reakcim wuvnitf materidlu. Aby toto riziko bylo co nejvice

v

Vysledné hodnoty T pro skladovani prepregu vysly pro kazdou z frekvenci odli$né€,

stejné jako pro kazdou z pouzitych metod (Gaussovo a rovnomérné rozdéleni). AvSak pii

cvwr

Tab. 5 Nejnizsi vyhodnocené teploty

Metoda Frekvence | T [°C]
Gaussovo 100 Hz -3
rozdéleni 1 kHz -3

Rovnomérné 100 Hz -3
rozdéleni 1 kHz -1

v

Jak lze vidét v tabulce ¢. 5 nejnizsi teplota ¢ini - 3 °C. Navic se tato teplota
objevila hned 3x pfi 4 rGznych vyhodnocenich. Proto lze tuto teplotu povaZovat za
dostatecné bezpecnou. Vyslednou teplotou pro skladovani prepregu je tedy shleddna

teplota — 3 °C.
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5 DISKUZE O MOZNOSTECH POUZITI PREPREGU

Mezi hlavni piednosti vldknovych kompozitnich materidlii patii pfiznivy pomér

pevnosti a hmotnosti, odolnost proti vlivim prostfedi a unavé, snadna tvarovatelnost a

dals$i mechanické vlastnosti §ité na miru podle druhu vyuziti daného kompozitu. Diky tomu

nasly vlaknové kompozity své uplatnéni v mnoha oborech.

5.1 Obecné pouziti

Elektrotechnika — Hlavni podil v elektrotechnice tvori podkladové desky pro tisténé

spoje, plosné i profilové izolanty pro elektrické stroje a zafizeni a kryty
elektrickych tocivych pfistroji. Také pro rozvod nizkonapétového i
vysokonapétového proudu se uziva izolatoru s jadrem tvofenym epoxidovym
kompozitem.

Kosmonautika a letectvi — Z epoxidovych kompozitli jsou zhotovovéany casti

ultralehkych letadel (¢asti trupt a kiidel, smérovky, podlahy, apod.). Dale pak ¢asti
raket a raketovych motort, druzic a anténnich systému. Nejcastéji se zde pouzivaji
kompozity se sklenénymi, borovymi a uhlikovymi vldkny.

Chemicky primysl — Zde nalezly vlaknové kompozity Siroké uplatnéni v t&€zbé,

zpracovani a dopravé ropy a zemniho plynu. Jde zejména o nadzemni i podzemni
potrubi, skladovaci nadrze, ptepravni nadrZe a cisternové vozy. DalS$imi moZnostmi
uplatnéni jsou bazény, jimky, sila, tanky, kominy, Sachty, tlakové nadoby a plynové
lahve.

Automobilovy primysl - Modely, formy, prototypy, kapotazZe, tramvaje a vagony,

spoilery a dalsi rlizné dily pro automobily.
Stavebnictvi — Markyzy, zastfeSeni, bednéni, sloupy, stojany, parapety, obklady,
desky kuchynskych linek a dalsi [4, 31].

5.2 MozZnosti pouziti v priimyslu komerc¢ni bezpecnosti

5.2.1 Ochranné prostiedky

Vzhledem k vysoké odolnosti vlaknovych kompozitl (o ¢em svéd¢i jejich pouziti u

tlakovych nadob a plynovych lahvi) je mozné jejich vyuziti v pyrotechnice. Zde mohou byt

vyuzity pfi vyrobé ochrannych prostfedkii pro jednotlivce, které slouzi napiiklad pro
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vojaky a specialisty podilejici se na odminovani ale také pro humanitni pracovniky, ktefi se
podileji na odstraiiovani vale¢nych skod. Patii sem oblicejovy §tit, pfilba, ochranné vesta a
specidlni obuv. Také policejni pyrotechnici pouzivaji specidlni ochranné obleky (napf.
EOD 9), jehoz nékteré prvky (balistické vlozky) jsou vyrabény z vlaknovych kompoziti
[30].

Kromé pyrotechniky lze vldknové kompozity aplikovat také na osobni ochranné
prostiedky pracovniki PKB jako jsou pfilby. Pii vyrobé¢ pfileb se v sou¢asné dob¢ vychazi

Z kombinace vlaknového kompozitu (uhlikova nebo skelné vlakna) a Kevlaru.

Dalsi moznosti vyuziti vldknovych kompozitti jsou ochranné prostiedky pfi praci.

Sem patii zejména rizné ochranné kryty strojui (hlavné u strojii s to¢ivym momentem).

5.2.2 Technické prostiedky

Vzhledem k tomu, Ze se z epoxidovych kompozitt vyrabé&ji desky pro plosné spoje,
jejich vyuziti v technickych prostiedcich je opravdu Siroké. Zakladnim materidlem pro tyto
desky je nejcastéji laminat ze skelné tkaniny syceny epoxidovou pryskytici. Deska je pak
jesté potazena médénou folii. V Ceské republice je tento materidl znamy pod ndzvem
Cuprextit. Tyto desky pro tisténé spoje jsou v PKB pouzity u PZTS zafizeni, kamerovych
systéemtit CCTV, ptistupovych systémi ACCESS, apod.

5.2.3 Mechanické zabranné systémy

Ve stavebnictvi se vlaknové kompozity €asto vyuzivaji pfi obnové a zpeviiovani
poskozenych, ¢i konstrukéné nevyhovujicich staveb. Této schopnosti vldknovych
kompoziti (zpeviiovani stavebnich konstrukei) by tedy mohlo byt vyuZito u mechanickych
zabrannych systému. VIdknové kompozity dokazi pti téchto aplikacich nahradit ocel a jsou
pii stejném vyztuzujicim efektu a mnohem vétsi korozni odolnosti az 28 krat leh¢i [31].
Jejich uplatnénim by mohlo byt naptiklad zpevitovani zdi a stropi, coZ by vedlo ke zvySeni

jejich pralomové odolnosti.
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ZAVER
Byl sestaven méfici systém, ktery se skladal z dvouelektrodové sestavy, LCR
méfice a wuzivatelské aplikace v prosttedi Agilent VEE Pro. Uzivatelska aplikace

umoznovala automaticky sbér dat pti méteni disipacniho faktoru sitovacich reakci pomoci

dielektrické spektroskopie.

Bylo provedeno méfeni tii vzorkl epoxidovych lepidel pii riznych frekvencich. Na
zéklad¢ vysledkt méfeni pak bylo jedno z lepidel vybrano pro vyrobu prepregu. Stalo se
jim dvouslozkové ¢iré epoxidové lepidlo s dobou zpracovatelnosti 5 minut. Jako

vyztuzujici material pro vyrobu prepregu byla pouzita latka z ptirodnich vlaken.

Disipaéni faktor prepregu byl méten pfi tiech frekvencich (100 Hz, 1 kHz, 10 kHz).
Znichz frekvence 10 kHz byla vyhodnocena jako nevhodnd, jelikoz ptfi ni dochdzelo
k ptekryvani dvou jevl, a to orientacni polarizace a polarizace iontové. Méfeni bylo
provedeno pfi Sesti rznych teplotach. Z divodu velké ¢asové naro¢nosti byla pro kazdou

Z teplot provedena tfi méfeni, 1 kdyz v idedlnim ptipad¢€ by tento pocet byl mnohem vétsi.

K vyhodnoceni namétfenych dat byl vytvofen uZivatelsky program v prostiedi
MATLAB, ktery umoznuje grafické zobrazeni zavislosti ¢asu maxima disipacniho faktoru
na teploté. Program dale vyhodnocuje méfena data pomoci nelinearni regrese s vyuzitim
metody nejmenSich ¢tverct. Navic umoziuje provést simulaci vlivu nejistoty uréeni ¢asu
maxima D na hodnotu a rozptyl vysledné teploty skladovani. Pro simulaci byl zvolen pocet

cyklt 10 000 a vyhodnoceni bylo provedeno pro dvé rizna rozlozeni pravdépodobnosti.

Z vyhodnocenych vysledkt byla urcena teplota pro skladovani — 3 °C. Vhodna je
samoziejmé také jakakoliv teplota nachéazejici se pod touto hranici. Jedna se totiz o teplotu,
pti které nebude dochazet k sitovacim reakcim uvniti skladovaného prepregu a nebude
tedy hrozit, ze dojde k samovolnému vytvrzovani materialu, coz by bylo nezadouci

zejména z hlediska jeho pozdéjSiho zpracovani.

Nejvétsi odchylky méfeni byly zplisobeny pii ptipravé zkuSebniho vzorku. Pred
samotnym spusSténim méfeni totiZ muselo byt rozmichano epoxidové lepidlo, kterym se
impregnovalo textilni vldkno. Zajisténi, aby doba pfipravy kazdého zkuSebniho vzorku
trvala stejnou dobu, bylo velmi obtizné. Dal§i nepiesnosti mohou byt zptsobeny
davkovanim lepidla, kdy bylo také obtizné odhadnout pro kazdé méteni stejnou davku.

Kromé toho, ze musel byt dodrzen ptesny pomér slozek 1:1, muselo byt pro kazdy
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testovaci vzorek pouzito i stejné mnozstvi. N&jaké malé odchylky mohly vzniknout pfi
zaokrouhlovani naméfenych hodnot, ty jsou vSak vzhledem k nepiesnostem zpusobenych
pripravou vzorku nepodstatné. Mezi zanedbatelné odchylky patii také zpozdéni pii vysilani

jednotlivych frekvenci LCR méficem.

V zavéru praktické Casti literarni reSerSe jsou uvedeny moznosti vyuZziti prepregu

v prumyslu komer¢ni bezpeénosti formou diskuze.
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PRILOHA P II: D(T), 3 MERENI PREPREGU PRO 6 RUZNYCH
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PRILOHA P III: ZDROJOVY KOD UZIVATELSKE APLIKACE
V PROSTREDI MATLAB R2006B

clc
clear all
close all

celk = 100;

Tn = [];
for O = 1 : celk

fid = fopen('data2 3.txt'");

prom = fscanf (fid, '%g %g',[2 inf]);
prom = prom';

fclose (fid) ;

cas=prom(:,2);
XX = 10;

nah = XX*randn (length(cas),1);
cas = cas + nah;
for i=l:1length(cas)
if (cas(i)<0)
cas (1)=0;
end
end

T=prom(:,1);

cas2=min (cas) :1l:max (cas) ;

x0 = [1 1 1]; % Pocatecni odhad
ub = [100 10000 500];
l1b = [1 1 17;

options = optimset ('display','off'");
[x,resnorm] = lsqcurvefit (@regfce,x0,cas,T,1lb,ub,options);

dy=max (T) -min (T) ;
py=max (T) ;
px=max (cas)-min (cas) ;

vT = regfce(x, cas2);

Tn=[Tn; c-273.16];
if (mod(0,10) == 0)
disp(['Hotovo: ' num2str(0) ' / ' num2str(celk)])



end

end

pTn = round (mean (Tn));
sTn = round(std(Tn))
figure (1)

plot(cas, T, 'bo');
hold on;

plot(cas2, vT,'r');

xlabel ("Cas [s]'");
ylabel ('Abs. teplota [K]")

legend ('namereno', 'regrese')

text (min(cas) +px/4,py-0.1*dy, ['a ' num2str(a)], 'FontSize',12)
text (min(cas)+px/4,py-0.2*dy, ['b = ' num2str(b)], 'FontSize',12)
text (min(cas) +px/4,py-0.3*dy, ['c ' num2str(c)], 'FontSize',12)

if celk == 1 then
text (min(cas)+px/2,py-0.6*dy, ['T\infty = ' num2str(round(c)) ' K ('
num2str (round (c-273.16)) ' °C) '], 'FontSize',14)
else
text (min(cas) +px/2,py-0.6*dy, ['T\infty = (' num2str (pTn) ! + !
num2str (sTn) ') °C'], 'FontSize',14)
end
regfce:
function T = regfce (x,cas)
a=x(1);
b=x(2);
c=x(3);

T =c¢c + b./(at+tcas);



