VYSOKE UCENI FAKULTA

TECHNICKE STAVEBNI
AT 1Nl Gstav fyziky

BRNO FACULTY OF CIVIL
UNIVERSITY ENGINEERING
sl [a]Malep'@ institute of physics

VYUZITI STRIDAVEHO ELEKTRICKEHO POLE PRO
POSOUZENI FYZIKALNICH VLASTNOSTI VYBRANYCH
STAVEBNICH MATERIALU

APPLICATION OF AN AC ELECTRIC FIELD TO ASSESSING PHYSICAL PROPERTIES OF SELECTED
BUILDING MATERIALS

HABILITACNI PRACE
HABILITATION THESIS

AUTOR PRACE MGR. IVO KUSAK, PH.D.
AUTHOR

BRNO 2017






Bibliograficka citace prace

KUSAK, |., Vyuziti stfidavého elektrického pole pro posouzeni fyzikalnich vilastnosti
vybranych stavebnich materiali: habilitacni prace. Brno, Vysoké uceni technické v Brné.
Fakulta stavebni. Ustav fyziky, 2017. 130 s.

Prohlaseni

Prohlasuji, Ze jsem habilita¢ni praci vypracoval samostatné po studiu odborné literatury,
jejiz seznam je uveden na konci této prace. Vysledky a zavéry uvedené v praci jsou stanoveny
na zakladé samostatného vyzkumu a praktickych experimentli. Textova forma habilita¢ni
prace koresponduje s elektronickou verzi, jenZ je ptilohou prace.

V B dne 1. 12. 2017 s
Mgr. Ivo Kusék, Ph.D.



Podékovani

Dékuji Mgr. Miroslavu Lunakovi, Ph.D. za spolupraci a moznost diskuse pfi feSeni
problematiky fyzikalniho charakteru pfi méfeni a publikovani.

http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=lunak.m

Dékuji Doc. Ing. Vlastimilu Bilkovi, Ph.D. a Prof. Ing. LuboSi Pazderovi, CSc. za
pFipravu vzork( a spolupraci pfi méfeni na betonovych tramcich v ZPSV a.s. (kapitola 7 a
8).

http://www.zpsv.cz/

http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=pazdera.l

Dékuiji Ing. Michaelu Tupému, Ph.D. za spolupraci, navrh smési a pfipravu vzorkl na
cementové bazi s pfidavkem pryZového granulatu (kapitola 10).

http://www.fatra.cz/

Dékuji Prof. RNDr. Zderiku Chobolovi, CSc. za moznost pofizeni kliC¢ového pfistroje
pro impedancni méreni.

http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=chobola.z

Dékuji Doc. RNDr. Pavlu Rovnanikovi, Ph.D. za spolupraci tykajici se méfeni a
pFipravy vzorkl bezcementového slozeni a zvySenou elektrickou vodivosti (kapitola 11 a
12).

http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=rovnanik.p

Dékuji Doc. Ing. Pavlu Schmidovi, Ph.D. za spolupraci tykajici se cyklického
zatézovani vzorkl bezcementového sloZzeni a zvySenou elektrickou vodivosti v lisu
(kapitola 13).

http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=schmid.p

Dékuji Doc. Ing. Georgu R. Ivanovovi, Ph.D., z bulharské Vysoké Skoly architektury,
stavebnictvi a geodezie v Sofii za motivaci k sestaveni automatizovaného méfeni a
konzultace.

http://www.uacg.bg/?p=178&I=1&id=655&f=3&dp=36



http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=lunak.m
http://www.zpsv.cz/
http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=pazdera.l
http://www.fatra.cz/
http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=chobola.z
http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=rovnanik.p
http://www.fce.vutbr.cz/struktura/zamestnanec.asp?id=schmid.p
http://www.uacg.bg/?p=178&l=1&id=655&f=3&dp=36

Obsah

Obsah
Seznam pouZitych SymbOIU ..ot 7
VO ..ottt a ettt 9
INTFOAUCTION ... 11
1 Zakladni popis dieleKtrika ................ccccooiiiiiiiiiii 13
1.1 ROZAElenT diClEKIITK ......oouvieiiiiiiiiiie e 13
1.2 Historicky nahled na popis dieleKtrika...........ccccovviiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 14
2 POIAIIZACE ..o 17
2.1 Zakladni dé€leni polarizacnich mechaniSmU.........ccccvveviiieiiiie i 20
2.1.1 Pruzné polarizace (TYChlE) .........ccooiiiiiiiiiiiiii e 21
2.1.2 Relaxacni polarizace (POMAlE)........covvviiiiiiiiiiiiiiiie i 23
2.1.3 ZVIASINT POIATIZACE ...t 23
2.2 Jak ptispivaji polarizacni mechanismy ke zmeén€ permitivity ........cccovevvvriveeiiineennnn. 24
2.3 Polarizace dielektrika ve stejnosmérném elektrick€ém poli.........c.cccovveviiiiiiiiiiicnn, 25
2.4 Polarizace dielektrika ve stfidavém elektrick€ém poli........ccccevvviiiiiiiiiiniiiic e, 26
3 Permitivita @ IMPEUANCE .....c..oiii e 27
B PEIMITIVITA. ...ecviiceiiie s 27
B2 IMPBAANCE ...ttt bbbt 29
3.2.1 MEFeni IMPEUANCE.........ccieiieeieiteecie ettt re e sre e ae e e reenne e 30
3.3 Impedancni SPEKtrOSKOPIC. ......ccviviviiiiiiiiicii e 34
3.3.1 Metody impedancni SpektroSKOPI€ .........ceeieeriiiiiiiiieicieee e 34
3.3.2 Impedancni spektroskopie - aplikované vzorce..........cccccevveerieiiieniniieesie e 35
4 Funkce rozloZeni relaxacnich dob ................ccoooiiiiiii 39
4.1 DebYEho TOZACIENT .......eeiviiiiiiiiieiece e 39
4.2 C0oleoVvo-ColeoVo TOZACIENT .....ocueiviiiiiieiieieieie e 40
4.3 Coleovo-Davidsonovo TOZAGIENT ........ciueiieiiereiie e 41
4.4 Havriliakovo-Negamiho roZd@leni.........cciveierieiiniiiiisisieieeiese e 41
4.5 Vztahy pro polohu maxima ztratoveho €isla ..o 42
4.6 NElINEAINT TEZIESE ....vivviiiiiiiiiii it 43
4.7 AQIlent 1O LiDraries SUITE........oooiiiiiieieeee e 43
5 MéFici systémy a blokova schémata ................cccooiiiiiiii 45
5.1 Automatizovany metici Celek ... 45

5.1.1 Ptipravek na pfiloZeni deskovych elektrod na platové vzorky rtizné tloustky.... 47
5.2 Vektorovy analyzator ZNC pro méfeni elektrickych vlastnosti dvoupolovych a

ctyfpolovych obvodii od firmy Rohde&SChwarz ..., 49
6 Reseni problematiky pFechodu material - eleKtroda.............ccoovvvvvereverersersnniane, 51
6.1 Priprava vzorkll @ XPeriment .........ccuevviieeiiiiiiiieiieiri e 51
0.2 VYSIEAKY ..ttt bbbt 53
7 Srovnani elektrod ruznych typi zapuSténych do hydratujici smési betonu .............. 59
7.1 Piiprava vzorkll @ @XPeriment ..........cccoirieriinirieiie e 62
T2 VYSIEAKY ..ot 63
8 Aplikace metody na hydrataci betonu v rizném prostiedi ..............c..ccocvevveieiiennnnn. 71
8.1 Piiprava vzorkill @ @XPeriment ...........ccvivriieiiiiiiiieii e 71
8.2 VY SIEAKY ..o 73
9 Elektrické parametry tepelné namahanych vzorkii na cementové bazi..................... 77
9.1 Piiprava vzorkll @ @XPeriment ...........ccoivieriiiiieiie e 77
0.2 VYSIEAKY ... 79
10 Elektrické parametry tepelné namahanych vzorkii na cementové bazi s pridavkem
PrYZOVENO @ranulAtu ............ccooiiiiiiiiiiic 85



10.1 Piprava vzorkll @ @Xperiment ...........cccevviiveiiiiiiiinieie e 85
1.2 VYSIEAKY vttt nbb e e ntb et r e e nne e 86
11 Vliv pridavku grafitu na elektrickou vodivost alkalicky aktivovanych struskovych
MAIT .. 95
11.1 Pfiprava vzorkll @ €XPeriment ..........ccceeiviieeriiiiiiieiieie e 96
L1.2 VSIEAKY vttt ettt e e nbb e e et e e nn e 97
11.3 MecChanickeé VIAStNOST......ccuuiiuiiiiiiiiie ittt 101
12 Vliv pridavku uhlikovych nanotrubicek na elektrickou vodivost alkalicky
aktivovanych struskovych malt..................cccooiiii 107
12.1 Piiprava vZorkil @ €XPEeITMENT .......uveiiuvieiiiieiiieesieeesieessveessreesssseessineessineesnseessnseas 108
12.2 VYSLIEAKY v 109
12.3 MechanicKeé VIAStNOS......ccuuiiiieriiiiiesii e 113
13 Senzorické vlastnosti alkalicky aktivovaného struskového kompozitu p¥i zatéZovani
VHIBKU .o 115
13.1 Pfiprava vzorkll @ €XPeriment ...........cceeiiiriiieiiiiisiesie e 115
13.2 VYSIEAKY oot 118
ZLAVEY ..ottt bRttt E e e bt nhe e be e be e te e nreeennes 123
CONCIUSTON ..o 125
LIEBIAIUN . ... 127



Seznam pouzitych symboll

Seznam pouzitych symbolli

B [T] magnetickd indukce

C [F] elektricka kapacita kondenzatoru s dielektrikem

C, [F] geometrifzké kapacita, tj. kapacita identického vakuového
kondenzatoru

D [C'm™] elektrick indukce

D,, [C'm] amplituda vektoru elektrické indukce

E [V-m™] intenzita elektrického pole

Em [V-m™] amplituda vektoru intenzity elektrického pole

El [V-m ] intenzita lokalniho (vnitiniho) elektrického pole

H [A'm™] intenzita magnetického pole

l,i [A] elektricky proud

A [A] maximélni amplituda proudu

J [A'm™2] hustota elektrického proudu

M [A'm™] magnetizace

P [C'm™] elektricka polarizace

Q.q [C] elektricky naboj

Q, [C] celkovy naboj vakuového kondenzatoru

U,u [V] elektrické napéti

U [V] maximalni amplituda napéti

\ [md] objem

Y [S] admitance

Z [Q] impedance

VA [Q] komplexni impedance

Z,, ReZ [Q] realna slozka komplexni impedance

Z,,mZ [Q] imaginarni slozka komplexni impedance

f [Hz] frekvence

I [-] imaginarni jednotka

n [m?] koncentrace polarizovanych ¢astic v jednotkovém objemu

r [m] vzdalenost

L [s] Cas

o [-] distribuéni koeficient, parametr zplosténi (0 < a =1)

Y5 [-] distribu¢ni koeficient, parametr asymetrie

a, [F-m?] polarizovatelnost ¢astic

V [S'm™] konduktivita

o [°; rad] ztratovy uhel

tano [-] ztratovy Cinitel




Seznam pouzitych symboll

P [C'm7] objemova hustota elektrického naboje

o,p [°; rad] faze (fazorovy tihel)

@, [°; rad] faze méfené impedance

Pg [°; rad] faze na vstupu B dvoukanalového pamétového osciloskopu
Ap [°; rad] fazovy posuv (fazovy rozdil)

1) [rad-s'] | ahlov4 frekvence

O [rad-s!] uhlova frekvence polohy maxima ztratového cCisla g’
n [C-m] dip6lovy moment

T [s] relaxacni doba

Ty [s] stiedni relaxa¢ni doba

X [-] dielektricka susceptibilita

& [F-m] permitivita daného materialu

& [F-m™] permitivita vakua (8,854187818-10'% F. m™?)

&, [-] relativni permitivita (dielektricka konstanta)

& [-] komplexni relativni permitivita

g [-] realnd ¢ast komplexni permitivity

g’ [-] imaginarni ¢ast komplexni permitivity (ztratové ¢islo)
& [-] staticka relativni permitivita (CO —> 0)

g, [-] opticka relativni permitivita (@ — )

Ag [-] rozdil permitivit (55 - gw)




Uvod

Uvod

Prace se zabyva studiem a popisem chovani stavebnich materidla ve stfidavém
elektrickém poli.

Pro spravné chapani vlastnosti stavebnich materiali se neobejdeme bez poznatki
vysvétlujicich jejich chovéani. Je tteba pochopit déje ve struktuie a vysvétlit jejich vazbu na
vnéjsi chovani 1 vlastnosti materiali. Tato skutecnost je vedouci myslenkou této prace.

Procesy probihajici v dielektriku (potazmo izolantech) ve stfidavém elektrickém poli jsou
ovlivilovany pfimo strukturou daného stavebniho materialu, piipadné jeho stavem. Po
objasnéni zéakladnich skutecnosti tykajicich se problematiky dielektrik, je Cast prace
vénovana zakladnim aspektim fyziky dielektrik (stavebnich materidlti) nahlizenym z
aplika¢niho hlediska vztahu struktura — vlastnost s cilem usnadnit proniknuti do zminénych
souvislosti.

Vnéjsi stiidavé pole mé Gcinek na orientaci dipdli uvnitf i na povrchu hmoty. Jeho
frekvence se snazi ménit frekvenéni odezvu kmitajicich dipoli poldrnich skupin na zékladnim
fetézci makromolekul. Studium dielektrickych vlastnosti ndm nejen charakterizuje chovani
dané latky v elektrickém poli, ale zarovenn miize vypovidat o jeji struktuie a charakteru. V
daném piipad¢ jde predevsim o zjisténi dielektrickych veli¢in (ztratovy thel, realna a
imaginarni slozka komplexni permitivity, redlna a imaginarni sloZzka komplexni impedance).

Metoda zalozena na rozboru dielektrickych spekter, které nésledné charakterizuji
materialy se jmenuje impedancni spektroskopie (IS). Impedance a permitivita obecné jsou
veli¢iny, které zavisi na mnoha faktorech. Tyto zavislosti lze vyuzit v riznych oborech a
aplikacich, vyhodnéjsi je ale mit k dispozici rozsdhlejsi obraz o impedanci méteného télesa,
a to napfic frekvencnim spektrem.

Impedancni spektroskopie je metoda vyuzivajici frekvencni zavislost impedance a
umoznuje charakterizaci, detekci a urCeni vlastnosti rozlicnych jak pevnych, tak tekutych
latek. IS v zékladu pouziva k charakterizaci graf zévislosti impedance a faze na frekvenci,
nebo také obCas vyuZivany tzv. Nyquistiv diagram, to znamend vyjadieni impedanci na
celém rozsahu frekvenci v komplexni roviné. IS se stala popularni metodou pro vyzkum a
vyvoj materialli, protoze vyzaduje relativné jednoduché elektrické méfeni, ve vétsSing pripadi
nedestruktivni, které je mozné snadno automatizovat.

Vyuziti IS se nachdzi naptiklad v 1€kafstvi, ptfi vyrobnich procesech, kontrole kvality,
nebo pfimo v provozu na kontrolu opotiebeni materialli, poptipad€ detekci strukturalnich
poruch. Nemalé vyuziti nachazi IS také v mikrobiologii. Pomoci IS je naptiklad mozné
zjiStovat koncentraci bakterii v roztoku, vyuZit IS pfi tvorbé bio-senzoru pro detekci ur¢itého
druhu bakterie nebo napft. popsat ristovou kiivku zkoumaného bakterialniho kmene. Dle
nasSeho tsudku a dosazenych vysledkl z posledni doby predpokladame vyuZiti metody 1 ve
stavebnictvi, kde bylo potfeba meéfici systémy znovu navrhnout a pfizplsobit stavebnim
materialam.

Prace je rozdélena na dvé rozsahové stejné ¢asti. Prvni teoreticka ¢ast popisuje chovani
dielektrika ve stiidavém a stejnosmérném elektrickém poli a obzvlasté popisuje polarizaéni
mechanismy. Velky diraz je kladen na popis empirickych funkci rozloZeni relaxac¢nich dob
a modeld, na které navazuje prakticka cast.

Prakticka ¢ast nés nejdiive uvadi do problematiky zapojeni, pouzitého zatizeni, upinaciho
pfipravku a blokovych schémat. Dale je popisovana problematika piechodovych past
(vzorek-elektroda) a srovnavano vyuziti dvou typu elektrod (valcovych a deskovych) u
hydratujiciho betonu. Dalsi kapitola popisuje aplikaci metody IS na betony hydratujici
v riznych prostredich (vzduch, voda, folie). Nésleduje popis zmén impedancnich spekter
vzorkl tepeln€ naméahanych, které jsou dany do souvislosti se strukturnimi zménami. V dalsi
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experimentalni ¢asti jsou popisovany zmény elektrickych parametrii u betonovych vzorkt
s pifidavkem pryzového granulatu, ktery by mél zlepSit nejenom pruznost a pevnost betonu,
ale také tesit otdzku hospodarné likvidace pneumatik. V kapitole 11 a 12 jsou popisovany
spektra alkalicky aktivovanych struskovych malt se zvySenou elektrickou vodivosti. Jako
plnivo pro zvyseni elektrické vodivosti byl vyuzit grafit a uhlikové nanotrubicky. Divodem
je vyvoj materialii se senzorickymi vlastnostmi a umoznéni lepsi métitelnosti téchto materialt
metodami zaloZzenymi na elektromagnetickém principu. V posledni kapitole 13 jsou
sledovany senzorické vlastnosti alkalicky aktivovaného struskového kompozitu pfti
zatézovani v tlaku.

10
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Introduction

The present paper deals with studying and explaining the behaviour of building materials
in an AC electric field.

To understand properly the properties of building materials one cannot make do without
certain pieces of knowledge explaining their behaviour. It is essential to understand the
processes taking place in the structure and explain their links to the external behaviour and
properties of materials. This fact makes the fundamental idea of the present paper.

The processes running in dielectrics as well as in insulating materials are directly
influenced by the structure and/or condition of the building material. Principal facts regarding
the dielectrics being elucidated, an appropriate part of the paper deals with the basic aspects
of the physics of dielectrics (building materials) from the structure versus properties
relationship viewpoint with a view to facilitate the research of the mentioned connections.

An external electric field influences the orientation of dipoles inside as well as on the
surface of the material. Its frequency seeks to modify the shape of the frequency response
curve of polar group vibrating dipoles on the macromolecule chain. Dielectric property
studies not only characterize the behaviour of the material in an electric field but also give an
account of its structure and nature. What is concerned in our case is, first of all, the
ascertainment of dielectric quantities (the loss angle, the real and imaginary component of the
complex permittivity and the real and imaginary component of the complex impedance).

The method that is based upon an analysis of the dielectric spectra to characterize
materials is called the impedance spectroscopy (IS). The impedance and the permittivity are
the quantities which depend, in general, on many factors. These relationships can be
employed in many branches and applications. However, it is more advantageous to have at
disposal an extensive insight into the specimen under study throughout the frequency
spectrum.

The impedance spectroscopy is a method that employs the impedance frequency
dependence to characterize, detect and determine the properties of various solids and liquids.
To carry out the characterization, IS employs the impedance and phase versus frequency
plots, or the so called Nyquist plot, i.e., displaying the impedances in the complex plane
throughout the entire frequency range. IS has become a popular method of material research
and development, requiring relatively simple electric measurements, which are non-
destructive in most cases, and can be automated easily.

IS is being employed, e.g., in medical science, production processes, quality control, or
directly in production operations to check the material wear and tear or to detect structural
defects. IS is also largely employed in microbiology. With the help of IS, for example,
bacteria concentration in a solution can be determined, bio-sensors for the detection of
particular bacteria species can be created or a growth curve of a bacterial strain can be
described. Based on our judgement and recently obtained results, this method is supposed to
be employed in the building industry, for which purpose the measuring systems were to be
re-designed and adapted to match the building materials' specific properties.

The present Thesis is divided into two parts of equal extent. The first, theoretical, part
describes the behaviour of a dielectric material in AC and DC electric fields, describing in
detail the polarization mechanisms. Great emphasis is laid upon the description of the
relaxation time distribution functions and models, thus making the starting point for the
second part of the Thesis.

The practical part of the Thesis leads us first into the field of instrumentation, i.e., the
apparatus and the clamping fixture used and the block diagrams. Furthermore, the contact
compound (specimen to electrode) issue is dealt with. Two different electrode types
(cylindrical and plate) to be used to hydrating concrete is compared. The next chapter

11
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describes the application of the IS method to concretes which are hydrating in different
environments (air, water, foil). What follows is the description of the changes in impedance
spectra of thermally stressed specimens and their connections with structural changes. The
experimental part, which follows, describes the changes in electrical parameters of concrete
specimens to which rubber granules were added, not only to improve the concrete elasticity
and strength but also to solve the tyre economical disposal problem. Chapters 11 and 12
describe the spectra of alkali-activated slag mortars showing an increased electric
conductivity Graphite and carbon nanotubes were used as a filling substance to increase the
electric conductivity. The reason consists in the development of materials with sensoric
properties and the improvement in the measurability of these materials using electromagnetic
- principle - based methods. The last Chapter, No. 13, deals with the sensoric properties of
alkali-activated slag composite, which is exposed to compressive stress.

12



1 Zéakladni popis dielektrika

1 Zakladni popis dielektrika

Dielektrikum je latka, ktera ma po vlozeni do elektrického pole schopnost tvorby a
existence vlastniho vnitfniho elektrického pole. Je to tedy latka se schopnosti se v tomto
vnéjSim poli polarizovat. Tato vlastnost (tvorba zminéného vnitiniho elektrického pole) dala
témto latkdm ndzev — pedpona “di-* totiz zna¢i smér dovnitt a dielektrikum potom chapeme
jako ,,zelektronované® prostfedi. Dielektrika jsou tak aktivnimi prvky se specifickymi
vlastnostmi [Mentlik].

Ve stavebnictvi odpovida pojmu dielektrikum velkd vétSina materialtt a prvka. Popis
chovani stavebnich materidlli ve stfidavém elektrickém poli bude piinosem, diky némuz
budeme schopni poukazat na sledovany stavebni parametr a jeho zménu.

Velmi c¢asto a myln€ se v jedné skupiné soucasné¢ uvadéji dielektrika a izolanty.
Dielektrikum je obecnéjsi pojem neZ izolant. Znamena to, Ze kazdy izolant je dielektrikem,
opak vSak obecné neplati.

Izolanty jsou podmnozinou dielektrik majici vlastnost zabranit prichodu proudu mezi
dvéma misty s riiznym elektrickym potencialem. Jedna se tedy o vzajemné odizolovani téchto
mist a izolanty jsou tak pasivnimi prvky branicimi pouze priichodu proudu.

1.1 Rozdéleni dielektrik

Dielektrika délime podle skupenstvi, usporadani a struktury (Obr. 1.1a). Déleni podle
skupenstvi je dualezité jak z hlediska fyzikalnich vlastnosti, tak z hlediska elektrickych
vlastnosti a zejména pak z hlediska naro¢nosti a proveditelnosti matematického popisu
chovani a vlastnosti. Pouzivané a ucelné je dale déleni dielektrik (v zavislosti na jejich vnitini
struktufe) na polarni a nepolarni. Polarni je latka obsahujici ve svém objemu permanentni
elementarni dipélové momenty i bez ptisobeni vnéjsiho elektrického pole. Existence téchto
dip6lovych momentl je dana strukturou latky. Molekuly — zdkladni stavebni prvky latek
Vv nichz se neshoduji t&€zisté kladnych a zapornych ndboji — jsou jejich nositeli. Polarnost ¢i
nepolarnost molekuly Gzce souvisi s typem vazby mezi jednotlivymi atomy, které ji tvoii a
dale s jejich prostorovym uspotiaddnim a slozitosti. lontova vazba vytvaii zpravidla polarni
molekuly. Iontova molekula ze dvou iontl je vzdy polarni, ale iontova molekula slozena
z vice nez dvou iontd polarni byt mtize i nemusi. Zavisi to na vzajemné orientaci jednotlivych
vazeb mezi ionty v molekule. Krom¢ latek vzniklych iontovou vazbou muize byt polarni i
latka vznikla vazbou kovalentni. Samotny druh vazby neni pochopitelné ani v tomto ptipadé
postacujici podminkou pro vznik poldrni molekuly. Pokud jsou kovalentni vazbou vazany
dva stejné atomy s dokonale symetrickym uspotfadanim elektronovych obald, je vysledna
molekula nepolarni. Pokud je vSak vlivem vz4jemné interakce atomi symetrie elektronovych
Vysledny dip6lovy moment slozité molekuly s nékolika vazbami v riiznych smérech je dan
vektorovym souctem vSech dipdlovych momenth jednotlivych vazeb. Polarnost latek je
velice dulezita pro jejich chovani v elektrickém poli. S polarnosti latek tzce souvisi déje,
které v nich probihaji po jejich vlozeni do elektrického pole — tedy s polarizacemi, které pro
dané dielektrikum pfichazeji v uvahu. S tim pak souvisi napfiklad relativni permitivita
daného materidlu i velikost dielektrickych ztrat. Stejn¢ tak na polarnosti a skupenstvi zévisi
1 ndro¢nost matematického popisu chovani daného dielektrika v elektrickém poli.

Rozsahlou skupinou pevnych dielektrik délime podle jejich vnitini vazby — struktury,
ktera jak vime je, je nositelkou (rozhodujicim faktorem) vsech jejich podstatnych vlastnosti.
Uzivané rozdéleni krystalicka a amorfni dielektrika 1ze ucelné rozsifit na rozdéleni podle
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1 Zéakladni popis dielektrika

toho, existuje-li v jejich struktufe stfed soumérnosti jejich struktury. Pak struktury majici
stted soumérnosti nazyvame stiedosymetrickymi, struktury bez stiedu soumeérnosti
oznacujeme jako nestiFedosymetrické. Tento pohled méa svij el zejména v piipade
specidlnich dielektrik se zvlaStnimi vlastnostmi. Jedna se o piezoelektrika, u nichz je
neexistence stiedu soumérnosti nutnou (rozhodné ne vsak postacujici) podminkou pro vznik
piezoefektu v daném dielektriku. DalSimi jsou tzv. pyroelektrika (rovnéz nestfedosymetricka
dielektrika) vyznacujici se spontanni polarizaci. Ta délime na linedrni a nelinearni. U
linearnich pyroelektrik 1ze polarizaci ménit teplotou. U nelinearnich zavisi zména polarizace
nelinearné na intenzité vnéjsiho pole.

| DIELEKTRIKA |

| rozdéleni podle skupenstvi I

g i g

I plynna J [ kapalna ] [ pevna I
rozdéleni podle existence rozdéleni podle struktury I
elementarniho dipdlového
momentu
polarni nepolarni
krystalické amorfni
(se stfedem soumérnosti) (bez stfedu soumérnosti)

polykrystalické monokrystalické

Obr. 1.1a Rozdéleni dielektrik.

1.2 Historicky nahled na popis dielektrika

Ottiv slovnik nauény - Seydler August (* 1. &na 1849 v Zamberce — 1 22. ¢na 1891 na
Letné u Prahy), vynikajici astronom 1 fysik ¢esky:

Dielektrikum jest nazev, jejé pro hmoty, obyéejné elektrickymi isolatory zvaneé, zavedl
ebomt, kaucuk, kamenna siil, slida aj., z kapalin petrolej, sirouhlik, aether ethylnaty, alkohol,
lucebne cistd voda, oleje organické aj.; plyny lze vesmeés za dielektrika povazovati. Dle starsich
theorii o elektiiné nepricitalo se hmotam dielektrickym Zdadného vyznacného vyznamu, cely
vyznam jejich dle theorii téch spociva v tom, Ze elektrina z jednoho vodice na druhy prechazeti
nemuize, jsou-li vodici obklopeny hmotou dielektrickou, ndboje, na vodicich se nalézajici, pisobi
na se skrze dielektrikum na dalku, pvi cemz jest lhostejno, jakou hmotou dielektrickou oba vodici
od sebe jsou oddéleny. Na nespravnost véty posledni upozornil jiz r. 1775 Cavendish, jenz ukdzal,
ze dielektrikum miize miti znacny vliv na elektricky stav vodicu, prdace jeho vsak nebyly nalezité
oceneny, az teprve kdyz pocaly se Ssifiti Faradayovy ndzory o elektrine, jimiz hmotam
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1 Zéakladni popis dielektrika

dielektrickym dostalo se vynikajiciho vyznamu. Dle ndzorii téch, nyni jiz témér vsSeobecné
uznanych, povazuje se za viastni sidlo elektriny d., nikoli vodic. Elektrovanim uvede se
dielektrikum v ndsilny stav, jevici se jako napjeti mezi jeho casticemi. Napjeti toto, od castice k
Castici piisobici, rozlozeno jest v dielektriku dle zcela urcitych zdkonu, z nichz Ize je v daném
pripadé poctem neb graficky stanoviti; podél jistych krivek, dielektrikem prostupujicich, jevi se
napjeti, kolmo k nim pak objevuje se tlak, tak ze snahou elektrovaného dielektrika jest, podél
silokrivek se skratiti, kolmo k nim pak se rozsiriti. Dielektrické hmoty lisi se od vodicii tim, Ze jsou
schopny napjeti receného, kdezto ho vodice schopny nejsou; naléza-li se tedy vodic v dielektriku,
Jjemuz elektrovanim sdéleno jisté napjeti, rusi se napjeti to vsude tam, kde vodic s dielektrikem
hranici. Toto nahlé poruseni dielektrického napjeti jevi se pak jakozto »naboj« vodice. Jsou tedy
vodici pouze prerusenim dielektrika. Napjeti v dielektriku Siri se od Cdstice k castici, jest tedy
plisobent na dalku nazory novéjsimi vylouceno. Jak bychom si dielektrické napjeti asi predstaviti
méli, o tom dosud jednotného presvédceni neni. Maxwell velikym dilem svym o elektFiné sice
dokazal, ze vyklad elektrického stavu mechanickym napjetim jest mozny: jakym zpiisobem vsak
by vyloziti se mel, ponechano dalsim hypothesam. Z téchto nejcastéji uvadi se hypothesa
Mosattiho, zalozena na Poissonové theorii magnetické indukce, dle niz se dielektrikum sklada z
vodivych molekul, obklopenych nevodivym prostorem. Velmi zajimava jsou téz mechanicka
»znazornéni« dielektrickych hmot, jak je podali Fitzgerald, Lodge aj. Proto zZe postupuje napjeti
v dielektriku od castice k castici, ma jakost dielektrika znacny viiv na elektricky stav vodice, v
dielektriku se nalézajiciho. Jsou-li napr. oba polepy deskovitého kondensatoru pri ruznych
pokusech od sebe oddeéleny riiznymi hmotami dielektrickymi (sklem, sirou, ebonitem), objevi se
na nich napjeti pokazdé jiné, i kdyz nabijeme kollektor pokazdé tymz mnoZstvim elektiiny. Tento
viiv dielektrika na kapacitu kondensatoru vyznacuje se velicinou, pro kazdeé dielektrikum
charakteristickou, zvanou specificka induktivni kapacita nebo dielektricka konstanta, jest to cislo
udavajict, kolikrat vetsi jest kapacita kondensatoru, uzije-li se jistého dielektrika (siry, ebonitu,
skla a pod), nezli uzije-li se jako dielektrika suchého vzduchu, jenz se voli zakladem srovnavani,
a jehoz dielektrickd konstanta tedy voli se za jednotku. Ciselné hodnoty pro dielektrické konstanty
nejduilezitéjsich hmot uvedeny jsou nize. Dielektricka konstanta kazdé latky meni se teplotou.
Kazdému dielektriku nalezi vedle dielektr. konstanty jeste jedna vyznacna konstanta: elektricka
vodivost, jez ovSem jest velmi nepatrna. Dle badani nejnovéjsich podoba se, Ze obé uvedené
konstanty nemaji zadného vzdajemného vztahu, jakz také Maxwell v theorii své uvadi. Proto Ze,
Jjak pokusy ukazuji, vzduchoprazdny prostor jest nevodicem, nutno miti za to, Ze jest vyplnén
Jjakousi ldtkou, schopnou dielektrického napjeti. Maxwell studoval podrobné otazku, neni-li
mozno povazovati svetelny aether za tuto, veskeren prostor vypliwujici a dielektrického napjeti
schopnou latku, i shledal, Ze kdyby tomu tak bylo, zajisté by uzké vztahy existovaly mezi uikazy
elektrickymi a svételnymi, tak by postupna rychlost svétla v jistém prostiedi rovnala se rychlosti,
s kterou postupuje zmena dielektrického napjeti (elektricky rozruch). Dale vyplynul z uvah téch
dusledek, ze by mezi konstantami charakterisujicimi totéz dielektrikum opticky i elektricky, tedy
mezi indexem lomu svétla n a dielektrickou konstantou K, existoval vztah K = n?. Konecnym
vysledkem dedukci Maxwellovych bylo, Ze lze svétlo povazovati za déj elektromagneticky
(elektromagneticka theorie svétla). Oba uvedené vztahy dolozeny jsou jiz hojnymi experimenty.
Ve pricine vztahu druhého zdalo se do nedavna, zZe u nékterych organickych hmot dielektrickych
se vztah ten nejevi, ale nejnovéjsimi pracemi neshoda tato tak presvédcive se vyloZila, Ze

.....

11.; Poincarré, Electricitit und Optik, jakoz i jinad velikd dila o elektriné jednajici. Trr.
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2 Polarizace

Idedlni dielektrikum je tvofené latkou, obsahujici pouze elektrické naboje vazané
elektrostatickymi silami. Realné dielektrikum se od ideédlniho li§i volnymi elektrickymi
naboji, které zplisobuji nezadouci elektrickou vodivost. Fyzika dielektrik se zabyva
pohybem elektrickych naboju. U idealnich dielektrik probihda pouze proces elektrické
polarizace, pii némz se pusobenim elektrického pole posouvaji vazané naboje
Z rovnovaznych poloh na malé omezené vzdalenosti. Obsahuje-li latka polarni molekuly,
orientuji se elektricky vazané naboje ve sméru elektrického pole [Palai-Dany].

S ohledem na stav a chovani dielektrik v elektrickém poli se rozliSuji rizné mechanismy
polarizace. V latkach se Casto vyskytuje souc¢asné nékolik druhi polarizaci, pficemz siln&;jsi
mechanismy piekryvaji slabsi [Kocman].

| POLARIZACE |

/\

s piisobenim vnéjsiho bez pusobeni vnéjsiho
elektrického pole elektrického pole

l

l nosice elektrického naboje ]

~

L vazané ] ‘ volné
£ T

| silng ] \ slab& }

O |

\

3 l l spontanni J
elektronova ] iontova migraéni ]
- relaxaéni piezoelektricka
deformaéni p 7 —
lari iontova -
polarizace dip6lova pyroelektricka

pruznd dipélova | | relaxa¢ni

Obr. 2a Druhy polariza¢nich mechanismu.

Kapitola 2 popisuje, Ze po vlozeni jakéhokoli dielektrika do libovolného elektrického pole
zatne v jeho objemu dochazet k dielektrické polarizaci. Aby bylo mozZno tuto situaci
Kvantitativné popsat, je pro uplnost nutné nejdiive uvést Maxwellovy rovnice v
diferencialnim tvaru, které jako zakladni nastroj makroskopické elektrodynamiky popisuji
elektromagnetické pole v kazdém bod¢ zkoumaného prostoru [Szanto].

. 0B
MtE=—— 2
g (2a)

-~ - oD
rotH=J+— 2b
o (2b)
divD=p, (2c)
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divB =0. (2d)

E predstavuje intenzitu elektrického pole, H intenzitu magnetického pole. D je
elektrick4 indukce a B je indukce magnetickd. p zastupuje objemovou hustotu ndboje a J
proudovou hustotu. Vazbu mezi teorii a praxi, tedy mezi Maxwellovymi rovnicemi a
skutecnymi materialy piedstavuji nasledujici rovnice:

D=gE+P, (2€)
B=uH+M, (2f)
J=JE, (29)

kde P je polarizace, M magnetizace a y je konduktivita daného materialu.

Rovnice (2a) je oznacovana jako Faradayiiv indukéni zadkon. Faradaylv indukcni zakon
fikd, ze napéti indukované ve smycce je imérné zmeéné magnetického toku uvnitt této
smycky.

Ampérav zakon, ktery popisuje rotaci magnetického pole kolem elektrického vodice, je
popsan rovnici (2b). Z tohoto zakona vyplyva, ze velikost magnetického pole rotujiciho
kolem vodi¢e po uzaviené smycce je dana souctem vsech proudl, které touto smyckou
protékaji.

Ze tteti Maxwellovy rovnice (2¢) lze vy¢ist, ze divergence vektoru elektrické indukce D
je rovna objemové hustoté¢ volného naboje p uvnitt sledovaného objemu. Tato ponékud
nejasna definice se da jednoduse vylozit tak, ze silocary elektrické indukce zacinaji nebo
kon¢i v misté, kde je pfitomen volny elektricky naboj. Tteti Maxwellova rovnice byva téz
oznacovana jako Gaussova véta elektrostatiky.

Posledni ze ¢ty Maxwellovych rovnic (2d) je tzv. Gaussova véta magnetostatiky. Tato
véta fikd, Ze magnetické pole nema Zadné bodové zdroje, tudiZz Ze neexistuje magneticky
monopdl. Rovnice samotnd se da vylozit tak, Ze magneticky indukéni tok libovolnou
uzavienou orientovanou plochou je roven nule.

Rovnice (2e) charakterizuje reakci dielektrického materialu na pfitomnost elektrického
pole v ustadleném stavu. Velikost vektoru elektrické indukce D uvniti materidlu je tmérna
intenzit& vn&jsiho elektrického pole E a vlastni polarizaci dielektrika P. S pouZitim rovnice
(2k) 1ze tento vztah upravit na tvar popsany v rovnici (21).

Magnetick4 indukce B vznikajici v dielektriku vlozeném do magnetického pole je
popsana rovnici (2f) a je imérna intenzité magnetického pole H a vlastni magnetizaci
dielektrika M .

Nyni je uz mozné piejit k popisu samotné polarizace dielektrika. Jsou-li dva naboje
velikosti q a - od sebe vzdéaleny o vzdalenost T, vznikne mezi nimi dipdlovy moment £
popsany vztahem (2h). Tento moment ma smér od kladného naboje k zapornému.

4=qr, (2h)
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Je-li znama intenzita lokalniho elektrického pole plisobici na tytéz naboje, 1ze dipolovy
moment vyjadfit jako

fi, =a,E, (2i)

kde «, pfedstavuje tzv. polarizovatelnost nabitych Castic a E, lokalni elektrické pole.

Pomoci dipdlového momentu je nisledné mozno definovat vektor polarizace P jako hustotu
celkového dipolového momentu v celém objemu, ve kterém se nalézaji sledované naboje.

P=—, @)

Pro vypocet vektoru polarizace konkrétniho dielektrika, na které plsobi elektrické pole,
je tfeba znat relativni permitivitu. Vektor polarizace 1ze potom vyjadrit jako

P =g, =& -1E, (2K)
kde yx znaci dielektrickou susceptibilitu.

Plsobenim stejnosmérného elektrického pole tedy vznikd v objemu dielektrika
indukovany dipdlovy moment, ktery se da kvantitativné popsat pomoci vektoru elektrické
indukce D . Ten je s vektorem intenzity elektrického pole spjat rovnici (2¢), jeZ se také da za
pomoci rovnice (2k) pfepsat do tvaru

D=¢,,E, (2l

pfi¢emzZ oba vektory maji v ustaleném stavu stejnou orientaci [Mentlik, Jirak].

Z ptedchozi véty je patrné, Ze polarizacni déje probihajici v dielektriku vykazuji urcitou
casovou zavislost. Teoretickd asova zavislost velikosti polarizace dielektrika po skokové
zméné intenzity elektrického pole je zobrazena na Obr. 2b.

E

EO r=-"

0 3

P
Ps=(&—1)&Ep

R, = (sw _1).SO-E0 [i==
ol ¢ ¢

Obr. 2b Casova zavislost polarizace dielektrika.
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V case to, kdy dojde ke zmén¢ intenzity elektrického pole, nabude polarizace hodnoty P,
ktera je uréena tzv. optickou permitivitou materialu €. Teoreticky jde o hodnotu permitivity
pii nekonecné velké frekvenci. Prakticky se jednd o permitivitu pfi maximalni
frekvenci definované moznostmi sou¢asnych méficich pfistroj, tedy fadové 10° Hz.

V ustaleném stavu dosahne polarizace hodnoty Ps, ktera zavisi na statické permitivité &s, tedy
permitivité pfi nulovém kmito¢tu. Casové zavislost mezi témito krajnimi stavy je dana
tzv. funkci odezvy ®(t), ktera mize mit zcela obecny tvar [Palay-Dany]

IS(t): (‘90 _1)80E0 + (gs _1)50 qu)(t)- (2m)

V realnych dielektrickych latkach se vzdy vyskytuje vice polarizacnich mechanizmi,
pfi¢emz slab$i mechanizmy jsou ptrekryty silnéjSimi. Obecné lze polariza¢ni déje rozdélit na
polarizace vyvolané posunutim silné, nebo slabé véazanych, eventudlné¢ volnych nosict
naboje.

2.1 Zakladni déleni polarizacnich mechanismu

Zikladni rozdéleni polarizacnich mechanismt je podle toho, je-li ke zpolarizovani
dielektrika tfeba pritomnost vnéjSiho elektrické pole (Obr. 2a). V nékterych piipadech
muze byt totiz dielektrikum zpolarizovano i v prostiedi bez ptisobeni vnéjsiho elektrického
pole. V téchto zvlastnich ptipadech dochazi ke zpolarizovani jinymi vlivy nez elektrickym
namahanim (napf. mechanickym u piezoelektrik). Miize jit i o ptipady, kdy je dielektrikum
schopné si udrzet stav zpolarizovani i v dlouhém ¢asovém intervalu po odeznéni vlivu, ktery
polarizaci vyvolal (elektrety).

Polarizace vyvolané pusobenim elektrického pole délime podle druhu nosici
elektrického naboje, které se na vyvolaném mechanismu polarizace podileji. V téchto
ptipadech se jedna o polarizace vyvolané posunutim silné nebo slabé vazanych eventudlné
volnych nosic¢t elektrického naboje.

Je-li polarizace vysledkem posunu silné¢ vazanych nosicu elektrického naboje, jedna se o
deformacni polarizace, kterym nékdy fikdme pruzné nebo rychlé (nebo také deformacni).

V ptipadé, Ze vlivem piitomnosti elektrického pole dochézi k posunu slabé vazanych
nosicu elektrického naboje, hovoiime o tzv. relaxaénich polarizacich, kterym nékdy také
fikame tepelné.

Kromeé silné a slabé vazanych nosi¢ii naboje se na polarizacnich jevech podileji 1 nosice
volné. Polarizace spojené s pohybem volnych nosi¢ii ndboje nazyvame migracni polarizace,
piipadné objemové, nebo polarizace prostorovym nabojem [Mentlik].

Podle doby trvani tedy rozliSujeme polarizace pruzné a relaxaé¢ni. Polarizace elastické
probéhnou téméf okamzité s minimalnimi ztratami, jsou frekvenéné€ nezavislé (doba ustaleni
t&chto polarizaci je fadové 10! s a méné. Oproti tomu relaxaéni polarizace se klasifikuji
dobou ustaleni fadové 10 az 10*° s. Tyto polarizace jsou oproti elastickym zna¢né zavislé
na teploté a jsou doprovazeny ztratami [Palai-Dany].

Polarizacni mechanismy se klasifikuji podle povahy castice, kterd vyvolava polarizaci
dielektrika po ptfivedeni vnéjSiho elektrického pole. D€leni mechanismii podle doby trvani
(ustaleni) 1ze rozdélit na elastické, relaxacni a zvlastni. Déle podle druhu ¢astice, jak ukazuje
nasledujici tabulka.
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Skupina polarizaci Polarizace
A: Pruzné (rychlé) - elektronova
- iontova
B: Relaxacni (pomal¢) - dipolova
- iontova relaxacni
C: Zvlastni - mezivrstvova (migracni)
- samovolna (spontanni)
- trvald (permanentni)
- rezonan¢ni
Tab. 2.1a Druhy elektrické polarizace.

2.1.1 Pruzné polarizace (rychlé)

Pti téchto polarizacich je obvykle nosicem elektrického néboje elektron, iont, nebo i staly
dipol (zakotveny ptimo ve struktuie latky diky jeji struktufe a stavbg).

Siln¢ vazany nosi¢ naboje je v atomu, molekule, ¢i krystalu drzen tak pevné, ze vnéjsi
elektrické pole jej mize pouze posunout na zcela minimalni vzdalenost z jeho rovnovazné
polohy. Pevné vazba nosicl je pfic¢inou i velice kratkych Cast ustdleni polarizace. Stejné
rychle dochazi i k navraceni nosict do piivodni rovnovazné polohy po zaniku elektrického
pole v materiale. Ve srovnani s jinymi druhy polarizaci dojde tedy k navratu do rovnovazné
polohy velmi rychle, prakticky okamzité. Tyto polarizace nejsou spojeny s dielektrickymi
ztratami.

V ramci elektrotechnickych kmitocti mizeme tuto slozku z praktického hlediska
povazovat za velmi malou a konstantni [Palai-Dany].

Elektronovd polarizace

Elektronova polarizace se vyskytuje u latek vSech druht skupenstvi, tedy i u vSech
dielektrik. Pisobenim vnéjsiho elektrického pole se elektrické naboje premisti (posunou) ze
svych rovnovéaznych poloh do poloh novych, jejichz vzdéalenosti jsou mal¢, tedy mensi, nez
jsou rozméry atomi nebo molekul. Doba ustaleni je fadové 107¢ az 10 s. V kmitoétovém
intervalu od 10° do 10'° Hz, pouzivaném v dielektrické relaxa¢ni spektroskopii, vytvafi
pouze konstantni ptispévek k realné sloZzce komplexni permitivity a nulovy piispévek k jeji
sloZzce imaginarni. Se vzrustajici teplotou se vSak tato polarizace zmensuje, nasledkem
tepelné roztaznosti latek se zmensuje pocet ¢astic v jednotce objemu.

Bez pusobeni vnéjsiho pole Po prilozeni vnéjSiho pole
°
~—— Draha elektronu ——
E,
_

Obr. 2.1.1a Schematické znazornéni elektronové polarizace atomu vodiku.
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U redlnych latek vSak pii zméné teploty dochazi tepelnou roztaznosti ke zméné objemu.
Relativni permitivita realné latky, ve které dochazi pouze k elektronové polarizaci, vykazuje
slaby pokles se vzrustajici teplotou. Tento jev je dokumentovan na Obr. 2.1.1b

3

& [_]

\

T [K]
Obr. 2.1.1b Teplotni zavislost relativni permitivity materialu s elektronovou polarizaci.

Iontova pruznd polarizace

Iontova polarizace se vyskytuje v iontovych krystalech, tj. v tuhych latkach s iontovou
vazbou. lonty, vzajemné vazané elektrostatickymi silami, se pusobenim vnéjsiho
elektrického pole pruzné posunou, kladné ve sméru pole a zaporné opacné. Vzhledem k
pruznému posunu iontd je tento jev zndm také pod oznacenim pruznd (elastickd) iontova
polarizace. Jejim nésledkem je zména velikosti a sméru dipdlového momentu. Jeji
charakteristicka doba odezvy je 101 az 10! s,

Ho=q-1
Obr. 2.1.1¢ Vznik indukovaného dipdlového momentu.

Teplotni zavislost iontové polarizace mé na rozdil od elektronové polarizace kladny
charakter.

A

Sr[_]

T [K]
Obr. 2.1.1d Teplotni zavislost relativni permitivity u materialu s iontovou polarizaci.
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2 Polarizace

2.1.2 Relaxaé€ni polarizace (pomalé)

Relaxacni polarizace jsou jevy s pomalym prabéhem. RGzné polarni ¢astice, které jsou se
sousednimi Casticemi slab¢ji vazané, konaji kmitavé pohyby a zaroven se vlivem tepelnych
pohybt chaoticky premistuji na vzdalenosti ptiblizné¢ rozméri molekul. Zac¢ne-li plsobit
vnéjsi elektrické pole, jsou jeho Gc¢inkem tyto chaotické tepelné pohyby ¢astecné prekonany
a usmérnény, pricemz se nosi¢e naboji zaroven naticeji do sméru (nebo proti sméru)
elektrického pole. Tim vznikne nesymetrické rozlozeni ndboju v dielektriku a nasledkem toho
vzroste dipdlovy moment.

Oznaceni téchto polarizaci jako relaxac¢ni je dano tim, ze od okamziku, kdy zacne ptisobit
elektrické pole, pfibyva polarizace pomalu a s opozdénim, naopak ptestane-li elektrické pole
pusobit, polarizace pomalu ubyva. Proto doby potfebné k ustaleni téchto jevi, jsou pomérné
dlouhé — odtud nazev pomalé polarizace. Casovy pribéh jejich doznivani lze vyjadiit
exponencialni zavislosti, charakterizovanou ¢asovou konstantou 7 [s], nazyvanou téz
relaxacni dobou.

Pomalé polarizace znaéné zavisi na teploté i na tepelném pohybu ¢éstic, jehoz energie je
pfi¢inou premisténi Castic z jejich rovnovaznych poloh, pficemz elektrické pole toto
pfemisténi jen orientuje do svého sméru. Proto se Casto oznacuji jako polarizace tepelné nebo
teplotné zavislé. Jsou vzdy provazeny ztratami energie v dielektriku, které zptisobuji jeho
ohtev.

Dipdélovd polarizace

relaxacni polarizaci, kterd se vyskytuje v latkach, v nichz jsou dipélové molekuly jen velmi
slabé vazany anebo uUpln¢ volné, takze plusobenim vnéj$iho elektrického pole se mohou
natacet do sméru silovych car pole. Doba wustidleni dipolové polarizace u latek
nizkomolekularnich miiZze byt az o nékolik fadl niz8i nez u latek makromolekulérnich. Doba
ustaleni se miize pohybovat v rozmezi 108 az 10™°s.

lontova relaxacni polarizace

Polarizace iontova je nejjednodusS$im ptipadem tepelné polarizace iont. Probihd v
dielektrikach slozenych z iontd nebo obsahujicich skupiny molekul nebo atomi, polarni
radikaly 1 volné ionty pfimési nebo necistot, které jsou slabé vazany k sousednim ¢asticim a
snadno reaguji na vnéjsi elektrické pole. Vyskytuje se v anorganickych sklech, v keramickych
latkach s podilem skelné faze, v anorganickych krystalickych latkéch s iontovou vazbou a
netésnym uloZenim ¢astic. Doba ustaleni je 10® az 10*® s. Pro matematicky popis tohoto
mechanismu této polarizace se pouziva tzv. model dvojité potencidlové jamy, ktery je
charakteristicky i pro jiné typy relaxacnich d&ji [Mentlik].

2.1.3 Zvlastni polarizace

Literarni zdroje popisuji celou fadu dalSich polariza¢nich procest zptisobenych naptiklad
mechanickym nebo teplotnim namahanim [Jirak, Palai-Dany]. Pro Gplnost provadim vypis.
Skupina zvlaStnich polarizaci zahrnuje polarizaci mezivrstvovou, samovolnou, trvalou a
rezonan¢ni.
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2 Polarizace

Mezivrstvova polarizace (migracni)

Mezivrstvova polarizace se vyskytuje pouze v nehomogennich dielektrikach, které se
skladaji minimalné¢ ze dvou materidli s rozdilnou vodivosti a relativni permitivitou. Je
podminéna makroskopickou nehomogennosti nékterych realnych dielektrik, ktera obsahuji
riazné pohyblivé volné ionty necistot a ptimési nebo slabé vazané nosi¢e naboju. Pokud na
tento materidl pisobi vnéjsi elektrické pole, dochazi na rozhranich dvou prostiedi s riznou
pohyblivosti volnych nabojt k jejich hromadéni, ¢imz se stavaji vazanymi. Navenek tento d¢j
pfipomind polarizaci.

Mezivrstvova polarizace je nejpomalejsi ze vSech druhti polarizaci. Zavisi na teplot¢ a na
kmitoctu. Je polarizaci nepruznou, provazenou ztratou energie.

Samovolna polarizace (spontinni)

Tato polarizace je mozna pouze v materidlech, kde se vyskytuji domény, tj. oblasti
nesymetrického rozloZeni i bez plisobeni pole. Domény maji rliznou orientaci, takze navenek
je material neutralni. Pisobenim vné&jsiho elektrického pole dochazi k orientaci domén ve
sméru elektrického pole, a tudiz k velmi silné polarizaci. Oproti ostatnim polarizacim, pfi
urcité velikosti vnéjsiho elektrického pole dochazi k nasyceni a dalsi zvySovani tohoto pole
nema vliv na narast polarizace. Je spojena s velkymi dielektrickymi ztratami.

Samovolna polarizace se vyskytuje v latkach feroelektrickych, které se vyznacuji
vyjimeéné velkou relativni permitivitou, fadové az 10*. Spontanni polarizace je podminéna
existenci doménové struktury téchto dielektrik.

Trvala polarizace (permanentni)

Vyskytuje se u latek, které se oznacuji elektrety (permanentné zpolarizovana télesa).
Nejznaméjsi zpisob vyroby téchto materidlii je zahtati latky na teplotu tdni a zachladnuti
latky v silném elektrickém poli.

Vyskytuje v nékterych polarnich latkdch s malou elektrickou vodivosti (vosky,

pryskyfice).
Rezonancni polarizace

Je zavisla na fyzikdlné-chemickych zvlastnostech materidli. Vyskytuje se pfi frekvencich
viditelného svétla vlivem rezonance vlastnich tepelnych oscilaci nékterych ¢astic, elektronti
nebo iontd, s kmity vnéjsiho elektrického pole. V materialech se mohou za ur¢itych podminek
vyskytovat tzv. defektni elektrony, které posouvaji tuto polarizaci k niz§im frekvencim.

Vznika nésledkem rezonance vlastnich (tepelnych) oscilaci n&kterych castic v latce
(elektronti a iontl) s kmity vnéjsiho elektrického pole. Protoze se vyskytuje az pii velmi
vysokych kmitoctech (v optickém spektru), s nimiZ se v elektrotechnice obvykle nepracuje,
je z hlediska bézné primyslové praxe malo zajimava.

2.2 Jak prispivaji polarizaéni mechanismy ke zméné permitivity

V technickém dielektriku, kde se vyskytuji zakladni druhy polarizaci, je zavislost
permitivity na kmitoctu pii1 konstantni teplot€¢ dana sloZzenim kiivek odpovidajicich
jednotlivym mechanismim. Pribéh této zdvislosti pro obé slozky komplexni relativni
permitivity &'=f(f) je vidét, ze pfi nejnizsich kmitoctech pfispivaji k permitivité vSechny
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2 Polarizace

uvazované druhy polarizaci, takze permitivita zde ma nejvyssi hodnotu & (staticka relativni
permitivita - blize diskutovano v kapitole 4). S rostouci frekvenci nejprve ustava polarizace
na rozhrani. Postupné pak ostatni druhy polarizaci tak, jak klesa schopnost ¢astic sledovat
zmeény elektrického pole. Nakonec v oblasti nejvyssich (optickych) frekvenci probihaji uz jen
polarizace optické, jimz odpovida &.. Zavislost ¢”'=f(f) probiha rizn¢ velkymi maximy podle
toho, jak ktery relaxacni mechanismus pfispiva ke ztratdm v dielektriku.

&

mezivrstvova

dipdlova
relaxaéni -———-N

il o _‘ N /\
| SR ___dontova __ _|__ = \ e
L __ _ _elektronova ‘ \ -

log /' [Hz]

=

log f [Hz]
Obr. 2.2a Disperzni prubéh slozek ¢ a & komplexni permitivity u dielektrika se tremi
relaxa¢nimi mechanismy [Mentlik].

Kromé¢ vlivu frekvence nesmime zapominat na vliv teploty. S rostouci teplotou se
disperzni oblasti posouvaji k vyS$im frekvencim, protoze dipdlové molekuly se stavaji

vevr

sloZeni latky a na jeji struktufe.

2.3 Polarizace dielektrika ve stejnosmérném elektrickém poli

Polarizace dielektrika je charakterizovana pohybem vazanych elektrickych naboji vlivem
vngjsiho elektrického pole. Néboje jsou vychyleny z rovnovaznych poloh a vznikaji tak
indukované dipolové momenty. Pokud latka obsahuje dipolové molekuly, nataceji se také
tyto molekuly ve sméru plsobeni vnéjSiho elektrického pole. Velikost indukovanych

dipélovych momenti £ , vyjadiuje vztah
i =a,k, (2.3a)

kde E znaci intenzitu lokalniho (vnitiniho) elektrického pole a ap je polarizovatelnost castic.

Intenzita elektrického pole, plisobiciho bezprostfedné na polarizovatelnou ¢astici, je dana
souctem intenzity makroskopického elektrického pole a silovych uc¢inkidi naboji blizkych
molekul v okoli. Pomoci vektoru dielektrické polarizace je vyjadiena objemova hustota
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2 Polarizace

dip6lového momentu. Vektor polarizace P vztazeny na jednotkovy objem dielektrika lze
vyjadfit Clausiovou rovnici

5=¥=napﬁ., (2.3b)

kde n je pocet polarizovanych ¢astic v jednotkovém objemu.

Statickou relativni permitivitu & ma dielektrikum ve stejnosmérném elektrickém poli. Ve
vakuu mé hodnotu &=1, v dielektriku je vzdy &>1. Relativni permitivita je definovana jako
pomér kapacity kondenzatoru s danym dielektrikem a kapacity stejného kondenzatoru za
stejnych podminek (vakuum)

&, =£ Q (2.3c)

Co Q

kde C je kapacita kondenzatoru s dielektrikem, Co je geometricka kapacita, tj. identického
vakuového kondenzatoru (geometricky shodného méficiho systému), Q je celkovy naboj
kondenzatoru s dielektrikem a Qo je celkovy néboj vakuového kondenzatoru. Dielektricka
susceptibilita ptedstavuje ¢islo bez fyzikalniho rozméru a je dana vztahem

plosnd hustota vazaneho néaboje
plosnd hustota volného néboje

ve statickém elektrickém poli je vzdy x>0. Ve vakuu nabyva hodnoty =0, zatimco
v dielektrikech nabyvé hodnot od nepatrné vétSich nez nula az do tisict. Podle velikosti y
rozdélujeme dielektrika na dvé zékladni skupiny:

- paraelektrika (nabyva hodnot nepatrné vétSich nez nula az okolo 100)
- feroelektrika (velka dielektrick susceptibilita, nabyva hodnot 107 az 10%)

2.4 Polarizace dielektrika ve stfidavém elektrickém poli

Utinky stiidavého elektrického pole na dielektrika lze popsat pomoci komplexni
permitivity a impedance. Podrobny popis je v kapitole 3 a 4.
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3 Permitivita a impedance

3 Permitivita a impedance

V praktickych aplikacich se pouziva pro charakterizaci polariza¢nich d&ju nejcastéji
permitivita a impedance. Jak vyplyva z Maxwellovych materialovych rovnic [Szanto], je
permitivita konstantou imérnosti mezi vektorem intenzity elektrického pole a vektorem
elektrické indukce. Analogicky lze postupovat i pfi vyjadfovani impedance a jejich slozek.

3.1 Permitivita

Permitivita je funkci kmitoctu elektrického pole a vyjadiuje chovéni technického
dielektrika ve stfidavém elektrickém poli.

Relativni permitivita byla definovana M. Faradayem jako pomér kapacity C kondenzatoru
s dielektrikem a kapacity Co kondenzatoru, mezi jehoz elektrodami je vakuum [Jirak]. Je to
tedy bezrozmérna veli¢ina, kterd udava kolikrat je permitivita daného materidlu vétsi nez
permitivita vakua.

Permitivita je ovSem komplexni veli¢inou, kterd se skladd ze dvou slozek (realné a
imaginarni).

Pusobi-li na dielektrikum ¢asové proménné elektrické pole, jehoz intenzita E(t) ma Gasovy
prubéh

E(t)=Ecosat, (3.1a)

kde E [Vm™] je vektor amplitudy intenzity elektrického pole a w=2f [s!] kruhovy
kmitocet, projevi se dynamické vlastnosti dielektrika.
Elektricka indukce D(t) [Cm™] je rovn&Z periodickou funkei €asu se stejnym kmito¢tem.
Zavislost mezi D a E vyjadiuje rovnice

D = &(w)e, E(t), (3.1b)
kde & je permitivita vakua (8,854.10*2 Fm™) a & w)=¢"(w) je komplexni relativni permitivita.

V piipadé sttidavych poli se zavadi frekvencné zavisla komplexni relativni permitivita
& (w), pro kterou plati:

g (=¢-¢ ), (3.1.c)

kde £'(w) a & '(w) jsou frekvencné zavislé realnd a imaginarni ¢ast komplexni permitivity
(diivodem zaporného znaménka je smysl toceni a vziajemny posun vektorli intenzity
elektrického pole a elektrické indukce).

Redlna slozka komplexni permitivity je vlastni relativni permitivita, kterd je mirou
kapacitniho charakteru dielektrika. Ve stifidavém poli ma stejny vyznam jako & Vv poli
statickém. Imaginarni ¢ast (nazyvana téz ztratové ¢islo) je mirou ztrat vzniklych v dielektriku
namahaném sttidavym elektrickym polem.
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3 Permitivita a impedance
Predstavu o komplexni relativni permitivité, elektrické indukci a intenzité elektrického
pole skyta diagram na obr. 3.1a ( [3m a Em jsou amplitudy piislusnych vektori D a E ).

Im ) ~ i
& - g ((U) 3 Em Em

—Re

!

o
-jg €& (w) Ey

—lm Y

Obr. 3.1a Vektorovy diagram elektrické indukce, intenzity elektrického pole a komplexni

permitivity.

Z diagramu (Obr. 3.1a) dale vyplyvaji tyto vztahy:

£=£g"00sS (3.1.d)
g'=g"sing, (3.1.)
o
tano = — (3.1
&<

kde uhel &°) se nazyva ztratovym thlem a veli¢ina tan o-) ztratovym ¢initelem. Nasledkem
dielektrické polarizace se vektor elektrické indukce Ij(t) vzdy opozd’uje za vektorem intenzity

E(t). Proto neni D(t) ve fazi s E(t), nybrz mezi amplitudami B(t) a E(t) je ztratovy thel &

Zanedbame-li vliv vodivosti, pro jednotlivé slozky komplexni relativni permitivity,
potom plati nasledujici limitni hodnoty:

g(w—0)=¢, & (w—0)=0 (3.1.9)

glo—>o)=¢, & (@—>w)=0, 3.Lh)
kde & je staticka relativni permitivita a & je (teoreticka) hodnota relativni permitivity pro
"nekonec¢nou" frekvenci, v literatufe nékdy oznacovana jako opticka relativni permitivita.

Rovnice (3.1.c) je obecné platnym vztahem pro vyjadieni komplexni relativni permitivity.
V néekterych ptipadech mlze byt ale jeji vyjadieni jednodussi.

U nepolarnich dielektrik nema komplexni relativni permitivita imaginarni cast a
pfestava tak byt "komplexni". Jeji redlna ¢ast navic neni frekvenéné zavisla.

U polarnich dielektrik dochdzi k tomu, Ze polariza¢ni déje nemohou sledovat rychlé
zmény elektrického pole okamzitg, ale s urcitym zpozdénim - béhem urcité konecné kratké
doby. Mluvime zde potom o tzv. dielektrické relaxaci (viz. kapitola 2) a je tfeba uvazovat tzv.
relaxaéni dobu 7 (kapitola 4).
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3 Permitivita a impedance

3.2 Impedance

Impedance je fyzikalni veli¢ina vyjadfujici zdédnlivy elektricky odpor zévisly na
frekvenci. Vzhledem k tomu, ze obsahuje informaci o zavislosti dvou veli¢in, vyjadfuje se
komplexnim ¢islem. Zpravidla je oznacovana pismenem Z. Impedanci je mozné zobrazit také
v grafické podobé, jako vektor v komplexni rovin¢ viz. obrazek 3.2a. Inverzni hodnotou
impedance je admitance, ta se da charakterizovat jako zdanlivéa elektrick4 vodivost zavisla na
frekvenci. Admitance se také vyjadiuje komplexnim ¢islem a oznacuje se Y. Jednotkou
impedance je ohm (Q) a jednotkou admitance je siemens (S). Rovnice 3.2a vyjadiuje vztah
mezi impedanci a admitanci [Agilent].

1
Z == 3.2a
v (3.22)
Im
ZRe
|
|
|Z| | Zim

|

|

6 |

Re
Obr. 3.2a Vektor impedance v komplexni roving.

cho = ZRe + jZIm (3-2b)

V rovnici 3.2b je vyjadiena impedance v algebraickém tvaru. Redlna slozka impedance
ZRe vyjadiuje elektricky odpor a imaginarni ¢ast Zim vyjadiuje reaktanci, tedy induk¢ni, nebo
kapacitni charakter impedance. Impedance se Casto vyjadfuje v exponencidlnim tvaru.
Rovnice 3.2c ukazuje exponencialni tvar a rovnice 3.2d a 3.2e vyjadiuji vztah absolutni
hodnoty impedance a fiaze na realné a imaginarni sloZce. Rovnice 3.2e a 3.2f vyjadiuji
prepocet zpet na redlnou a imaginarni ¢ast. Na obrazku 3.2a je zobrazen vektor impedance v
komplexni roving a jsou zde vyznaceny jednotlivé slozky impedance [Agilent].

Z,=ze" (3.2¢)

z| =22 + 22, (3.2d)
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3 Permitivita a impedance

0= tanl(i—:j (3.2e)
Z . =Z|cos(0) (3.2f)
Z,, =[Z[sin(6) (3.20)

Pro impedanci, stejné jako elektricky odpor, plati Ohmuv zékon.

z=-4 (3.2h)

I
Napéti u a proud i jsou ¢asové proménné signaly. Pro napéti u plati rovnice 3.2i a pro
proud i rovnice 3.2j. Proud i je tedy posunut oproti napéti U o thel @, je-li tento thel nulovy,
pak je impedance Z ¢isté realna.

u=u.e’ (3.2i)

i =jel (3.2))
Impedance je dllezitym parametrem, ktery se vyuziva k popsani vlastnosti elektrickych
obvodu, komponent a materialti.

3.2.1 Méreni impedance

Existuje cela fada metod méfeni impedance, v tomto textu bude popsano nékolik
zakladnich metod a jejich vzdjemné porovnani. Pro urceni impedance je nutné zmé&fit alespon
dvée veliCiny s ni souvisejici, protoze impedance je komplexni veli¢ina. Nejcastéji jsou t€mito
dvéma veli¢inami odpor a zména faze na neznamé impedanci. Jednotlivé metody se 1isi
v mnoha faktorech, zejména v cené, frekvencnim rozsahu, impedan¢nim rozsahu a moznosti
provadét méfeni automaticky. Pro vhodné zvoleni metody je tieba zvazit vSechny pozadavky
a vybrat nejvhodnéjsi metodu [S1iZ].

Wheatstonetv miistek

Jedna se o jednu z nejjednodussich metod meéteni impedance. Na obrazku 3.2.1a je
zapojeni mostu, ten je sloZen ze 4 impedanci, z nichZ je jedna neznamé Zx, OSC oznacuje
zdroj stfidavého napéti. Mustek je tfeba uvést do vyvazeného stavu pomoci proménnych
impedanci tak, aby ampérmetrem v pticné vétvi neprotékal zadny proud. Pak plati pro urceni
neznamé impedance rovnice 2.2.1a.
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3 Permitivita a impedance

Obr. 3.2.1a Wheatstoneuav mustek.

Z
Zy =42 (3.2.1a)
2

Tato metoda se vyznacuje vysokou piesnosti typicky 0,1 % a nizkou cenou. Touto
metodou je mozné méfit od stejnosmerného signalu po frekvenci asi 300 MHz. Nevyhodou
je ale nutnost pouziti riznych mustkad pro vétsi frekvencni 1 impedancni rozsah. Dal§im
nedostatkem je potfeba vyvazovani mustku bud’ manualné, nebo automaticky pomoci
servomechanizmu [Agilent].

Rezonancni metoda

Obrézek 3.2.1b zndzortiuje princip rezonancni metody, OSC oznacuje zdroj stiidavého
napéti a V voltmetr. Obvod je tieba piivést do rezonance pomoci promeénné kapacity C. Nasledné
je mozné z hodnoty frekvence oscilatoru, nastavené kapacity a zméteného napéti na kondenzatoru
urcit nezndmou impedanci.

LX

w
A
H

RX

Obr. 3.2.1b Princip rezonan¢ni metody.
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3 Permitivita a impedance

Rezonan¢ni metoda se pouziva zejména k méteni faktoru kvality Q, protoZze méa dobrou
piesnost 1 pro vysoké hodnoty Q. Nevyhodou je potieba uvedeni do stavu rezonance a nizka
pfesnost méteni impedance.

Prevod proudu na napéti

Tato metoda je v literatufe [Agilent] oznacena jako Samo-vyvazovaci mustek (Auto
balancing bridge). Pro uréeni impedance je potieba zméfit napéti a proud na meétrené
impedanci. Napéti se zméii pfimo voltmetrem. Proud se pomoci proudové-napétového
pfevodniku prevede na napéti a méfi se druhym voltmetrem. Tato metoda se pouziva pro
méfeni impedanci na frekvencich od jednotek Hz do asi 110 MHz. Princip metody je
znazornény na obrazku 3.2.1c, OSC oznacuje zdroj stfidavého napéti a V, a V, voltmetry.

Vztah pro vypocet hodnoty neznamé impedance je uveden v rovnici 3.2.1b. Napéti Uy a Ur
pouzité v rovnici 3.2.1b jsou napéti naméfena voltmetry Vy a V, .

I, L
— —
d e
ZX er
0sC
Obr. 3.2.1c Princip samo-vyvazovaciho mustku.
U U
Z,=-2%=R-—% (3.2.1b)
I U,

Vyhodou je velky frekvencni rozsah od jednotek Hz po 110 MHz [Agilent]. Velka
pfesnost méfeni impedanci a to v rozsahu od mQ po MQ. Maximalni pouZita frekvence je
110 MHz, coz nemusi byt dostacujici pro nékteré aplikace.

Metoda RF I-V

Metoda RF I-V (Radio frekvency I-V) se pouziva pro méfeni impedanci na vyssich
frekvencich, nez je mozné méfit zatim zminénymi metodami, konkrétné 1 MHz az 3 GHz.
Princip metody je zndzornén na obrazku 3.2.1d. Zdroj stéidavého napéti OSC budi cely obvod
napétim o pozadované frekvenci. Nasledné je tfeba zméfit napéti a proud na pfipojené
neznamé impedanci Zx, to je provedeno pomoci dvou voltmetrii. Neznama impedance je
pfipojena pomoci koaxialniho vodice, aby bylo mozné méfit na vyssSich frekvencich.
Impedance se urc¢i podle rovnice 3.2.1C. V praxi se misto rezistorii pouzivaji nizkoztratové
transformatory.
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3 Permitivita a impedance

R R/2
0SC &

Obr. 3.2.1d Princip metody RF I-V.

z, :BZB.@_V_Q (3.2.1¢c)
|

Metoda se vyznacuje vysokou presnosti, typicky 1 % a velkym rozsahem méfenych
impedanci na vyssich frekvencich.

Méieni Cinitele odrazu

Tato metoda se pouziva pro méteni impedanci na vyssich kmitoctech, pfi kterych ostatni
zminéné metody jiz neni mozné pouzit. Na obrazku 3.2.1e je zndzornén princip této metody.
Vyuziva se zde odrazu signalu od ptipojené impedance Zx, ktera se lisi od impedance vystupu
Zwyst méficiho pfistroje. Tento vztah vyjadiuje Cinitel odrazu I' (Gama), jehoZz zavislost na
vystupni a neznamé impedanci je dan rovnici 3.2.1d. Vystupni impedance pfistroje je
standardné 50 Q. Z rovnice 3.2.1d je zfejmé, ze Cinitel odrazu bude nulovy, jestlize se budou
vystupni a nezndma impedance rovnat.

1
|

Odrazeny signal

1 = >< |

0SC [

Primy signal
f\) Smerova odbocka

Obr. 3.2.1e Princip sitové analyzy.
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3 Permitivita a impedance

zZ,-Z
=X wet (3.2.1d)
Z,+7Z

vyst

Hlavni vyhodou této metody je méieni na frekvencich vyssich nez 3 GHz. Déle také dobra
ptfesnost, pokud je méfend impedance velmi blizko charakteristické vystupni impedanci
piistroje. Nevyhodou je uzky rozsah méfenych impedanci a potfeba kalibrace pfi zméné
frekvence.

3.3 Impedancni spektroskopie

Impedanc¢ni spektroskopie (IS) je metoda vyuzivajici frekvenéni zévislost impedance a
umoziuje charakterizaci rozlicnych jak pevnych, tak tekutych latek. IS pouziva k
charakterizaci graf zavislosti impedance a faze na frekvenci, nebo tzv. Nyquistiv diagram, to
znamena vyjadfeni impedanci na celém rozsahu frekvenci v komplexni roviné. IS se stala
popularni metodou pro vyzkum a vyvoj materidl, protoze vyzaduje relativné jednoduché
elektrické méfeni, ve vétSin€ piipadii nedestruktivni, které je mozné snadno automatizovat
[Barsoukov].

3.3.1 Metody impedanéni spektroskopie
Existuji 3 zakladni metody méfeni pouzivané v impedanéni spektroskopii [Barsoukov].
1. Méfeni ptechodového jevu
2. Méfeni odezvy na bily Sum
3. M¢éfeni impedance na kazdé frekvenci pozadovaného spektra zv1ast

Méreni piechodového jevu

Na vstup méfeného systému je piivedeno skokové napéti o velikosti Ug a je méfen
vystupni proud ig. Pomér Uo/i) je oznaCovan jako Casové proménny odpor nebo také
pfechodova impedance (indicial impedance) a vyjadifuje impedanci vychazejici z piechodové
funkce napéti. Tento zptisob neni v IS obvykly i piesto, Ze je pomérné jednoduchy. Castgjsi
je pouziti Fourierovy nebo Laplaceovy transformace pro ptevedeni Casové proménnych
vysledkt do frekvenc¢ni oblasti, z niz pak vychazi frekvenéné zavisla impedance. Bohuzel,
pfi pouziti Fourierovy transformace vznikd ruSeni v duasledku neperiodicity vstupniho
budiciho signalu, které Ize Caste¢né potlacit s pouzitim okénkové funkce. Tuto transformaci
je mozno pouzit pouze, je-li velikost skokového napéti na vstupu Uo dostatecné mala, aby
byla odezva méteného systému linearni [Barsoukov].

Vyhodou tohoto pfistupu je rychlost a minimdlni elektrochemické reakce na meéficich
svorkach. Nevyhodou je nutnost pouziti integralni transformace a také rozdilny odstup signal-
Sum na riiznych frekvencich, takZze impedance nemuize byt vypoctena se stejnou piesnosti na
celém pozadovaném frekvenénim rozsahu [Barsoukov].
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Méreni odezvy na bily Sum

Bily Sum oznacuje ndhodny signal s rovnomérnou vykonovou spektralni hustotou.
Systém je buzen timto signidlem a vySetiuje se odezva systému. Pouzitim Fourierovy
transformace lze pak vypocist impedanci pro pozadovany frekvencni rozsah. Vytvoreni
bilého Sumu ale mtize byt obtizné, proto se pouziva signal vytvofeny sumou harmonickych
signalt pro dany frekven¢ni rozsah [Barsoukov].

Vyhodou je opét rychlost diky potiebé pouze jednoho vstupniho signdlu na kratky cas.
Pti pouziti sumy harmonickych signalii na vstupu je lepsi 1 odstup signal-Sum pro kazdou
frekvenci a také je zde moznost vySetfeni linearity odezvy systému. Nevyhodou stale zistava
potieba integralni transformace [Barsoukov].

Méreni impedance na kazdé frekvenci poZadovaného spektra zvlast

Tento ptistup je z uvedenych nejpouzivanégjsi. Na vstup se privede harmonicky signal s
konstantni frekvenci a amplitudou. Na vystupu se zjistuje fdzovy posun a amplituda, nebo
pomoci rychlé Fourierovy transformace (FFT), kterd se ovSem provede jen pro prvni slozku
frekvenéniho spektra. Takto probéhne meéteni, pro kazdou frekvenci v pozadovaném
frekvenénim rozsahu [Barsoukov].

Jsou dostupné pfistroje méfici touto metodou na frekvencich od jednotek mHz do
jednotek MHz, coz je jedna z vyhod. Oproti predchozim metoddm dosahuje tato metoda
mnohem leps$i odstup signal-Sum a také 1ze méfit na vétsim rozsahu frekvenci. Nevyhodou je
pomala rychlost méfeni, protoze je nutné provadét méteni pro kazdou frekvenci zvlast’ na
celém pozadovaném rozsahu [Barsoukov].

3.3.2 Impedancéni spektroskopie - aplikované vzorce

Vzorce nize jsou jiZz aplikované na navrzené schéma zapojeni a vyuZité piistroje
(kapitola 5).

Frekvenéni zavislost veli¢in, vyhodnocovanych pii impedan¢ni spektroskopii, je
zjistovana z poméru napéti a fazového posuvu mezi vstupy A,B osciloskopu.

Méteny zisk L je definovan
L=20logK, (3.3.23)

kde K=Ug/Ua (Us - elektrické napéti na B vstupu osciloskopu, Ua - elektrické napéti na A
vstupu osciloskopu). Ukazuje se, ze soustavé na obrazku 5.1c nejlépe vyhovuje nahradni
schéma tvorené paralelni kombinaci RC.

Poté je tieba vyjadrit fazi impedance, tvofené paralelni kombinaci ptfesného odporu Rg a
presného kondenzatoru Cg na vstupu B méfice faze a zisku. Coz je

ps =—arctan oR,;C,;. (3.3.2b)

Impedance paralelni kombinace Rg, Cg na vstupu B méfice faze je
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3 Permitivita a impedance

R+ (@RIC,)

3.3.2¢
" 14 (@R,Cy)? (3.320)
a faze méfené impedance Z bude
sinA
@, = @y +arctan UI—¢ : (3.3.2d)
—B _cosAp
Ua
Me¢tena impedance Z bude mit velikost
Z,-SinA
7= 2000 (3.3.2¢)

U )
UiB —sin(p; —¢,)

A
(Ap - je fazovy posuv mezi vstupy A,B dvoukanalového osciloskopu, @1 - faze na méfeném

vzorku).
Realna a imaginarni ¢ast impedance Z je

Re Z = Z -cos ¢, ImZ=2Z-sing,. (3.3.2f)

Odtud ztratovy Cinitel testovaného izolantu, definovany pomérem redlné a imaginarni ¢asti
impedance Z je

ReZz 1
ImZ tang,

tano = (3.3.29)

Ztratovy Cinitel je velmi vyznamnou materidlovou konstantou, kterd zavisi pouze na
materidlu samotném, nikoli na jeho geometrickych vlastnostech a rozmérech.

Odpor paralelniho RC obvodu tvoieného métenou soustavou (vzorkem) vychazi

R=Re Z-(1+tan’ ¢,) (3.3.2h)
a jeho kapacita
c__tang (3.3.2i)
wR

Pro homogenni materialy vybudoval teorii polarizace dielektrika Debye (kapitola 4).
Experimenty a zavéry na realnych latkach vSak vykazovaly odliSnosti od zakladnich teorii.
K. S. Cole a R. H. Cole, dale Fuoss a Kirkwood odvodili z Debyeovy teorie modely
dielektrika, vice se blizici experimentalnim zavérim [Mentlik]. Chovani dielektrika ve
stiidavém elektrickém poli je také moZzné popisovat pomoci komplexni relativni permitivity.
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3 Permitivita a impedance

Debye odvodil pro slabé polarni kapalna dielektrika vztah pro komplexni relativni
permitivitu, ozn. &*:

e*(jo) =g, + == (3.3.2j)
1+ jor
kde 7 je relaxacni doba, nezavisla na Case, ale zavisla na teploté, &s — statickd permitivita
(frekvence — 0 Hz), &« - opticka permitivita (frekvence — oo Hz), uhlova frekvence w=2xf,
f - frekvence budiciho elektrického signalu.

Pro ztratovy Cinitel tan o plati:

tns =& (@ __(&s=é)or. (3.3.2K)
&' (w) & +eE,07

V redlném dielektriku se vyskytuje vice relaxacnich dob. Jejich rozdéleni je dano
distribu¢ni funkci. Pro obtiznost ur¢eni vhodné distribu¢ni funkce se zavadi aproximace
zvolenou analytickou funkci. Podle Coleovy funkce vyjadiime komplexni relativni
permitivitu nasledovne¢:

gS _Eoo
t 0 3.3.21
1+ (jor,)"™ ( )

e*(jo)=¢,
kde 71 je nejpravdépodobngéjsi relaxaéni doba, kolem niz jsou relaxacni doby rozlozeny podle
distribu¢ni funkce f (7), a je distribu¢ni parametr (0<a<1).

J. R. MacDonald nastinil ekvivalenci mezi tvarem vyrazi pro komplexni relativni
permitivitu ve smyslu rovnic 3.3.2j a 3.3.2l a rovnicemi pro komplexni impedanci Z, rovnice
3.2b [MacDonald]. Matematicky byly odvozeny vztahy pro realnou a imaginarni slozku
komplexni relativni permitivity (kapitola 4) a podle zminéné ekvivalence vyjadieny vztahy
pro komplexni slozky mérné impedance [Barsoukov].
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

4 Funkce rozlozeni relaxacnich dob

Funkce rozlozeni relaxa¢nich dob matematicky popisuji vztahy frekvenéni zavislosti
komplexni permitivity. Empirické funkce popisujici komplexni permitivitu & v kmitoctové
oblasti je nutno rozlozit na redlnou a imaginarni ¢ast a tim separovat ¢’ a ¢" [Mentlik].

4.1 Debyeho rozdéleni

Rovnice pro popis &, ¢” a ¢ se nazyvaji Debyeovymi rovnicemi, které predpokladaji
existenci jedné relaxacni doby 7. Komplexni permitivita pro toto rozdé€leni je dana vztahem

() =&, +2 =, (4.1a)
1+ilwt

kde & je staticka relativni permitivita (permitivita pii @ — 0) a & je opticka permitivita
(permitivita pfi pfi @ — o). Rovnici (4.1a) lze rozlozit na redlnou a imaginarni ¢ast a ziskat
tak funkce pro relativni permitivitu (realnou cast) ve tvaru

. &, —¢&
g =¢e,+———"5 (4.1b)
l+ w7
a ztratové Cislo (imaginarni ¢ast)

(e, —¢,)ot

& (w) = 4.1c
(@) 1+ w?7c? ( )
Vektor komplexni permitivity & opisuje v komplexni roviné & '=f(") polokruznici o
priméru
d=¢ -¢,, (4.1d)

takové oznaceni se oznacuje jako Coletiv-Coletiv diagram (Obr. 4.1a).

Obr. 4.1a Coleho-Coleho diagram klasického Debyeho pribéhu & =f(w) pii konstantni
teplote.
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

Realné relaxacni procesy jsou vétSinou slozitéjsi a nedaji se aproximovat Debyeovym
vzorcem.

4.2 Coleovo-Coleovo rozdéleni

Coleovo-Coleovo rozdéleni vychazi z Debyeho rovnic, které plati pro vSechny dipolové
molekuly latky chovajici se stejné a vzajemné na sebe nepusobici. Proto je Coleovo-Coleovo
rozdéleni doplnéno o « parametr, ktery udava rozptyl relaxa¢nich dob polarnich molekul v
dielektriku, viz. rovnice (4.2a). Relaxacni doba 7 je nahrazena stfedni relaxa¢ni dobou 7o,
okolo které jsou rozlozeny vSechny ostatni relaxac¢ni doby. Parametr « je rizné oznaCovan, v
nekterych literaturach mize byt oznacen «'=1-«a a muze nabyvat hodnot (0<a>1).

Coleovo-Coleovo rozdéleni 1ze napsat ve tvaru

* (9 _(9
e (w)=¢, +———=—. 4.2a
(@) 1+(Ia)ro)1a (4.22)

Rovnici (4.2a) 1ze ddle rozlozit na redlnou a imaginarni ¢ast a ziskat funkce pro relativni
permitivitu (redlnou ¢ast)

1+ (wz, ) sin Lox
£ =¢,+(e,—¢,) 1 2 (4.2b)
1+ 2(wry )™ sin San (wr, "

a ztratové Cislo (imaginarni ¢ast)

(wz, ) cos Lox
& (w)=(e,~¢,) T 2 . (4.2c)
1+ 2(ewz, )~ sin PR (wr, P

Obr. 4.2a Coleho-Coleho kruhovy diagram pii distribuci relaxac¢nich dob (s jednim
distribu¢nim parametrem q).
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

4.3 Coleovo-Davidsonovo rozdéleni

Coleovo-Davidsonovo rozd¢leni je rozsifeno o distribu¢ni koeficient 3, rovnice se timto
parametrem stava nesymetrickd, dochazi k deformovani polokruznice zplosténim smérem k
vysokym frekvencim. Komplexni permitivita je vyjadiena vztahem

£ —¢
&7 4.3a
(+ior,)’ (432)

g (w)=¢, +
ktery lze rozlozit na relativni permitivitu (redlnou ¢ast)
£()=¢, +(e, —¢,)cosp” cos o (4.3b)
a ztratové Cislo (imaginarni ¢ast)

& ()= (gs -&, )COS o’ sin By, (4.3¢c)

kde g=arctan(wro). Uhel sklonu teény je roven vyrazu ﬂ%, pro hodnotu f=1 ptechazi v

Debyetv vztah pro dielektrikum s jednou relaxacni dobou.

€ e &
Obr. 4.3a Coleho-Davidsontiv diagram pii distribuci relaxa¢nich dob (s jednim
distribu¢nim parametrem /).

4.4 Havriliakovo-Negamiho rozdéleni

Na zaklad€ vyhodnoceni souboru experimentalné ziskanych dat byl vytvoren dalsi vztah

(4.43)

g (w)=¢, + i 5
{(1+ o7, )17“}

ktery kombinuje ob& ptedchozi empirické funkce rovnic (4.2a) a (4.3a). Vyznam parametrt
a a fje totozny jako v Coleové-Coleové a Coleoveé-Davidsonoveé rozdéleni. Havriliakovo-
Negamiho rozdéleni je v praxi nejpouzivangjsi. Vyjadiuje chovani dielektrik, které nemohou
byt znazornéné pomoci Coleova-Coleova a Coleova-Davidsonova rozdé€leni, obsahujici
pouze jediny proménny parametr. RozloZeni funkce (4.4a) na relativni permitivitu (redlnou
Cast)
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

cos Bo

£@=¢,+(-¢,) ; (4.4b)
{1 + 2wz, ) sin ;om + (o1, )Z(M)} i
a ztratové Cislo (imaginarni ¢ast)
£@=¢,6+(,—-¢,) sin fp (4.4¢)

ﬁ ’
2

{1 +2(wr, ) sin ; arn+(wr, )2(1“)}

(wz,) cos ; P

kde ¢ =arctan
1-o - 1
1+(wz, )™ sin Eﬂa

8°Q g; i gl
Obr. 4.4a Havriliakiiv-Negamiho diagram pifi distribuci relaxacnich dob (se dvéma
distribu¢nimi parametry « a f).

4.5 Vztahy pro polohu maxima ztratového cisla

Frekven¢ni poloha maxima (@max) ztratového cisla & u Havriliakovo-Negamiho
rozdéleni (4.4a) je dana vztahem

EC

1

(4.5a)

Jestlize vime, Ze toto rozd€leni je tvofeno kombinaci Coleova-Coleova a Coleova-
Davidsonova, tak dosazenim hodnot parametrii pro dané funkce a zjednodusenim ziskdme
vztahy 1 pro tyto rozdéleni. Pro Coleho-Davidsonovu funkci rozloZeni relaxacnich dob
dosazenim za parametr o=0 a zjednoduSenim ziskame
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

sin(”j
@ _1 _\20+p)) . (4.5b)

TO Sin ﬁ

2(1+ B)

Pro Coleho-Coleho funkci dosazenim S=1 a pro Debyeho funkci =0, =1 dochazi k
vyraznému zjednodusSeni vztahu pro polohu maxima ztratového ¢isla

O = — - (4.5¢)

4.6 Nelinearni regrese

Casto se setkame s pripadem, Ze teoretickd zavislost mezi dvéma proménnymi neni
line4rni. V tomto ptipad¢ je nékdy feSenim problému linearizace, tedy transformace zavislosti
do linearniho tvaru. Nejcastéji se linearizace provadi logaritmovanim a substituci. Pokud
pouziti neni mozné, nebo vhodné, tak 1ze vyuzit nékterou z nésledujicich metod.

Piimé metody

Ptimé metody vedou k feSeni soustavy po kone¢ném poctu krokti. Takto nalezené feseni
by bylo ptfesné, kdybychom se v pribéhu vypoctu nedopoustéli zaokrouhlovacich chyb
[Fajmon].

Iteracni metody

Iteracni metody, oproti pfimym metodam, nevedou k pfesnému feseni po pfedem daném
poctu kroka. U iteracnich metod je nutné zvolit pocateCni aproximaci feSeni a ur€itym
postupem ji v kazdém kroku metody zlepsime. Postupné se ptiblizujeme k feSeni a obecné ho
dosahneme az v nekone¢n€ mnoha krocich - iteracich. Vypocet nelze provadét do nekonecna,
je nutné se omezit na maximalni pocet iteraci. Vysledkem je ptiblizné feseni [Fajmon].

Levenberg-Marquardtitv algoritmus

Levenberg-Marquardtiv (dale jen LM) algoritmus je numerickd metoda pro urceni
parametr nelinearni funkce. LM kombinuje dvé numerické metody, Gauss-Newtonovu a
metodu nejvétsiho spadu. LM je iteracni metodou a vyuziva princip nejmensich ¢tverci pii
vypoctu chyby iterace [Stielec].

4.7 Agilent IO Libraries Suite

K usnadnéni tvorby programu je vyhodné pouzit jiz vytvoiené knihovny obsahujici
funkce schopné spojeni s ptistroji. Vyvoj programu se tim vyrazné zjednodusi bez nutnosti
vytvaret vlastni funkce uskutecnujici predani programovaciho ptikazu pfistroji. Program
ovsem vyzaduje ke své spravné funkci nainstalovany Agilent IO Libraries Suite verze 16.1
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4 Funkce rozlozeni relaxacénich dob

kvtli obsahujicim knihovnam. Pro vytvafeny program byla vybrana pravé knihovna VISA
[Ciganek].

Knihovna VISA (Virtual Instrument Software Architecture)

Zvolena knihovna je dulezitou soucasti celého méteni. Knihovna uskutec¢iiuje pomoci
svych funkci predani jednotlivych piikazi pfistroji, oSetfuje vypadky komunikace a
zobrazuje odpovédi méticiho piistroje [Ciganek]. Programy pro méfeni blize rozebrany
v disertaéni praci [Kusak, Lunak].
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5 Praktické ¢ast

5 Mérici systémy a blokova schémata

Pro realizaci testovani stavebnich materiali metodou impedanéni spektroskopie byla
vyuzita tato zafizeni: RC Generator Agilent 33220A, dvoukanalovy pamétovy osciloskop
Agilent 54645A, PC karta Agilent 82357A, PC, komunikaéni kabely IEEE-488 a koaxialni
kabely s BNC konektory.

Jako samostatnou analyzac¢ni jednotkou byl vyuzit vektorovy analyzator ZNC pro méteni
elektrickych vlastnosti dvoupdlovych a ctyfpdlovych obvodit od firmy Rohde Schwarz.
Piistroj byl mimo jiné vybaven sondou DAK-12 od firmy SPEAG ur¢enou primarné pro
meéfeni a analyzu permitivity a jejich slozek.

5.1 Automatizovany mérici celek

RC Generator Agilent 33220A

Zdroj s moznosti vélenéni do bloku pro plné automatizované méfeni s grafickym LCD
displejem, zakladnimi tlacitky a numerickou Césti. M4 vestavény 14ti bitovy modul
s rychlosti vzorkovani 50 MSa/s pro libovolné kiivky. Méa deset moZnosti nastaveni tvaru
vystupniho signalu pomoci tlacitek (pilovité, ¢tvercové, sin, cos, modulovany signal...). U
jednotlivych signalll je moznost pfesného nastaveni ¢asového okraje. Ma moznost uloZeni
ruznych uzivatelskych nastaveni. Cely zdroj je lehce ptenosny s protiskluzovymi
podlozkami.

Dvoukanalovy osciloskop Agilent 546454

Univerzalni A/D osciloskop se $iftkou pasma 100 MHz, rychlosti vzorkovani 200 MSa/s,
paméti 1 MB pro kazdy z kanalu, vertikalni citlivosti 1 mV/div - 5 V/div a vstupni impedanci
1 MQ (~13 pF).

PC Karta Agilent 82357A USB-GPIB

Standardni vysokorychlostni karta se sériovym rozhranim IEEE488 a vestavénym bufferem.
Jeji softwarové ovladani je kompatibilni s SICL (Standard Instrument Control Library) a
VISA 10 (Virtual Instrument Software Architecture) knihovnami pro Windows

98/Me/NT/2000/XP.

GP-IB GP-IB

Koax.

Dvoukanalovy
pamét'ovy
osciloskop

H

Vzorek

Sinusovy
generator

Obr. 5.1a Zapojeni pfistroji (RC Generator Agilent 33220A): vzorek-testovana soustava
pomoci kabeld.
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Vzorek
R EIRER
Osciloskop p—— Osciloskop
AC Zdroj ~/ Kanal A Uy Ug (__ R Kanil B
B B
® . Y ® ®

Obr. 5.1b Detailni zapojeni pfistroji: zdroj stfidavého napéti, testovany vzorek,
dvoukandlovy osciloskop (Carkovana oblast charakterizuje vstupni parametry kanalu B
osciloskopu).

Vzorek

Z,

o o
A ]
I Elektroda
Wetup &

Obr. 5.1d Testovana soustava: mosazné elektrody jsou pfitlacovany ptipravkem k métenému
materialu. Jde tedy o soustavu kov-stavebni latka-kov.

Obr. 5.1e Vyobrazeni méticiho pracovisté: zdroj stiidavého napéti (RC Generator Agilent
33220A), dvoukanalovy osciloskop, testovany vzorek, osobni pocita¢ vybaveny méticim
softwarem.
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Ovladani a komunikace jednotlivych zarizeni

RC Generdator Agilent 332204 (zarazeni pro plné automatizované méreni)

Moznost ovladani je ruéni nebo plné automatizované pies sbérnici IEEE-488. Je opatifen téz
standardnim USB a LAN rozhranim pro vzdalenou komunikaci. Je kompatibilni se SCPI
(Standart Commands for Programmable Instruments-Standartni ptikazy, programovatelné
nastroje).

Dvoukanalovy osciloskop Agilent 546454
Je ovladany ptes sbérnici IEEE-488 prostiednictvim ptidavného modulu HP 54657A, ktery
tvofi s osciloskopem jeden celek. Pouzivané rezimy zobrazovani:

. Averaging - pfi vyhlazovani se pocita prumér z 200 a ulozi do paméti zobrazeni-
klouzavy pramér vyhlazovani.
. pfi normalnim moddu je zobrazovdno pouze ndhodné vybranych 4 000 vzorka

z 1 mil., takze uzké impulzy nemusi byt pfi malych rychlostech Casové zdkladny
zobrazovany. Napf. impulz o Sifce 50 ns by mohl byt zachycen a zobrazen az
10 vzorky (200 MSa/s = 5 ns/vzorek). Pro velké rychlosti CZ se zobrazovany usek
skladd z mnoha jednotlivych usekt ("trigra").

. Panning - knoflik Delay posouva priabéh horizontalné.

. Smoothing = vyhlazovani - je uzivano kdyz rychlost vzorkovani (200 MSa/s) je vétsi
neZ rychlost ukladani vzorkti do paméti zobrazeni. Napt. pro RCZ > 2 us/d jsou
vzorky slu€ovany primérovanim do jednoho pro lepsi zobrazeni stopy.

. rozsahy CZ (&asové zékladny) 2 ns/div az 50 s/div. Rozliseni je aZ 50 ps.

. Autoscale - aktivni pro >10 mV p-p hleda po 20 ms.

PC Karta Agilent 82357A USB-GPIB

Centralni jednotkou komunikace je pocitac, ktery s pouzitim této karty fidi ¢innost ostatnich
pfistroju pomoci sbérnice GPIB. Sbérnice (interface) GPIB (puvodné Hewlett-Packard
Interface Bus, nebo také IEEE-488) umoZiuje sestavit automaticky systém méfeni,
vytvofeny ze samostatnych pfistrojl, opatfenych jednotlivymi adresami. Pomoci ptikazi
(charakteristické pro jednotlivé pfistroje) umoziuje karta komunikaci s jednotlivymi
pfistroji. Ovladace karty umoznuji fidit tok ptikazl po sbérnici IEEE-488 v pouZivaném
systému Windows 10. Pro komunikaci nebyl pouzit software vyrobce karty (Visa Assistant
od firmy Agilent).

5.1.1 Pripravek na prilozeni deskovych elektrod na platové vzorky
rtizné tloustky

V zavislosti na védnim oboru, ve kterém se IS aplikuje, existuji varianty feSeni
uspofadani zafizeni v impedancni spektroskopii. V elektrochemii se material jima do
elektrochemickych cel (nadob), upravenych pro dvou-, tfi- a ctyfelektrodové méteni. V
oboru tenkych vrstev se na zkoumany vzorek napatuji vodivé elektrody, popiipad¢ se pouziji
vodivé pasty a natéry, v zavislosti na vlastnostech povrchu (vodivost, hrubost, apod.)
méteného vzorku. V elektrotechnice (hlavné silnoproudé technice) 1ze materidl vkladat mezi
plosné elektrody doporucenych tvarti a velikosti, pouzivat vodivych laki a dalSich forem
elektrickych kontaktli s materidlem. Pii volbé elektrodového systému se snazime eliminovat
parazitni elektrické jevy na rozhrani (materidl - elektroda), napt.: piechodovy odpor,
kapacitu mezi stykovymi plochami, vznik vyboji na povrchu materidlu a dal$i. Upevnéni
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vzorku ma eliminovat svodovy odpor, vzorek pak umistujeme do elektromagneticky
stinéného prostiedi.

S navrzenym ptipravkem na ptilozeni deskovych elektrod na platové vzorky razné tloustky
se provadi elektrickd méteni. Zjistuji se elektrické vlastnosti: elektricky odpor, elektricka
kapacita, indukénost, impedance a jeji slozky a dals$i parametry v zavislosti na méfici
technice.

Pripravek sestavd z vnéjsi Casti, vyrobené z ocelového profilu vhodného rozméru a
pevnosti. Z vnéjsi strany je provrtan otvor, kolem kterého je piivafena matice zvoleného
rozméru. Skrz matici vede zavitova ty¢ s madlem. Zavitova ty¢ doseda do kovového luzka,
které je bodovym svarem piipevnéno na kovovou desku. Deska obepind teflonovou desticku
a roznasi tlak od Sroubeni na plochu teflonové desky. Teflonova deska je pfichycena malymi
Sroubky. Proti teflonové desce je na stén¢ vnéjsiho tchytu piipevnéna druha teflonova deska.
Uvniti obou teflonovych desek jsou na zdrsnélé plochy teflonu pfilepeny dvouslozkovym
lepidlem mosazné deskové elektrody. Mosazné elektrody maji na vnéjSich stranach cinem
pfipajeny kabely, vedouci dale k méticim pfistrojim. Pod obéma teflonovymi deskami je
treti teflonovy plat.

Mosazné kontaktni elektrody maji plochy 3x10 cm. Pouzity mosazny plech je tloustky
0,7 mm. Tato velikost byla zvolena jako nejvhodnéjsi v rdmci uvazovani méteni normovych
betonovych vzorkl 4 x 4 x 16 cm, ¢i jinych rozmérové podobnych.

Pfi méfeni je nutné eliminovat Uc¢inek vnéjSich elektromagnetickych poli, kterd by
pusobila rusivé a mohla zkreslovat udaje. Méfici pripravek je proto nutné opatfit stinénim,
které umozni celé méfeni zpiesnit.

Vnéjsi uzemnéné stinéni bylo realizovano stejnymi plechy, pfi¢emz vyvedeni na kostru
bylo provedeno pomoci ¢tyi Sroubtli a nytovacich matic M4 pro kazdou pfitlacnou desku.
Mosazné elektrody byly na zdrsnéné plochy teflonu ptilepeny dvouslozkovym lepidlem.

Pritlacné ocelové desky maji plochu 13,5x11 cm a tlouStku 4 mm. Jako izolujici prvek
je pouzita teflonova deska o stejné plose jako piitlacné desky a tloustce 11,5 mm. Deska
obepina teflonovou desti¢ku a roznasi tlak od Sroubeni na plochu teflonové desky.

Elektrodové vyvedeni je realizovano pomoci koaxialniho N piirubového konektoru.
Vzhledem k nabidce velkého mnozstvi koaxialnich pfechodek, 1ze vyvedeni ptizptsobit pro
kabely s konektory typu BNC, SMA, FME a jiné.

Kostru celého ptipravku tvofi litinovy svérak se zavitovou ty¢i, kde je ptitlacna sila obou
elektrod k plochdm méfeného vzorku realizovana obsluhou.

Obr. 5.1.1a Celkovy vzhled ptipravku na pﬁloiei deskovych elektrod na platové vzorky

ruzné tloustky.
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Obr. 5.1.1b Pohled na ptipravek na ptilozeni deskovych elektrod na platové vzorky rizné
tloustky s vlozenym vzorkem betonu 4 x 4 x 16 cm.

Pribéh zkousky pro ovéfeni vnitinitho odporu a rezistivity s navrZzenym piipravkem:
obecné je tieba uvést méfeny vzorek do dielektricky stabilniho stavu (neutralizovani
povrchového a vnitiniho naboje, zkratovani elektrod, méfeni zkratového proudu do
ustaleného stavu). Ovéfeni odeétu proudu se obecné provadi v intervalu 15 sekund, dale v 1,
2,10, ..., 50, ..., 100 minuté. Jsou-li dvé po sobé jdouci hodnoty stejné, zkouska konci a takto
ziskand hodnota se pouzije pro vypocet vnitini rezistivity (uvadi se dosazeny cas), pfi
nedosaZeni ustalené¢ho stavu do 100 minut, se udava vnitini rezistivita jako funkce ¢asu po
ptilozeni napéti.

Meérici ptipravek je vedeny jako funkcni vzor na Fakulté stavebni Vysokého uceni
technického v Brn¢ (http://kf.fyz.fce.vutbr.cz/~kusak/laborky/sverak.pdf).

5.2 Vektorovy analyzator ZNC pro méreni elektrickych vilastnosti
dvoupdlovych a étyrpélovych obvodi od firmy Rohde&Schwarz

Princip analyzatoru je zalozeny na méfeni odezvy obvodu na znamy signal (pfimou a
odrazenou vinu). M¢éti tedy predevsim parametry vysokofrekvencnich obvodi (dvojpoli,
Ctyipoll a n-branil). Konkrétné to jsou: koeficient odrazu, zpétny Gtlum, pomér stojatych vin,
prenosovy ¢initel, vlozeny utlum, zisk, fazovy posun a jiné. Odvozenymi velicinami mohou
byt: impedance (jeji slozky), ztratovy Cinitel, relativni permitivita a jiné. VSechna méfeni se
vztahuji vii¢i referenéni impedanci 50, ptipadné 75 Q.
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5 Praktickéa ¢ast

Obr. 5.2a Celni ilustrativni pohled na pfistroj R&S ZNC Vector Network Analyzer
[Rohde&Schwarz].

Obr. 5.2b Vyobrazeni méficiho pracovisté: vektorovy analyzator ZNC od firmy Rohde
Schwarz, sonda DAK-12 od firmy SPEAG [SPEAG], testovany vzorek, osobni poéitac
vybaveny méticim softwarem.

Obr. 5.2¢ Detailni pohled na sondu DAK-12 od firmy Speag pracujici ve frekven¢nim
rozsahu 10 MHz az 3 GHz.
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6 Reseni problematiky prechodu material - elektroda

Vzhledem k tomu, Ze pfedstavované méteni impedancni spektroskopie vychazi z méfeni
elektrickych impedanénich charakteristik méfené soustavy, ktera ma usporadani kov -
stavebni latka — kov, tak je potifeba pfechod mezi kovem a stavebni latkou upravit tak, aby
bylo méfeni co nejpiesnéjsi a omezily se prechodové jevy.

Obr. 6a Systém kov-stavebni latka-kov. Mosazné elektrody jsou pfitlacovany k povrchu
métenych vzorkl (ilustracni fotografie). Jednalo se o starsi verzi ptipravku pro uchyceni,
nez jaka prezentovana v kapitole 5.1.1.

6.1 Priprava vzorkl a experiment

Pro vyrobu zkuSebnich téles byly pouzity ocelové formy. Smési byly plnény do forem
vzdy ve dvou vrstvach, doby hutnéni jsou uvedeny u jednotlivych receptur. Naplnéné formy
byly uloZeny v laboratoti s teplotou 20+1°C a RV 45+5%. Po zavadnuti povrchu
vyrobenych téles byly formy piekryty PE folii. T¢lesa byla odformovana po 24 hodinach a
nasledné byla uloZzena ve vodni 1azni po dobu 28-mi dnt.

Rozméry téles byly 100x100x400 mm. Betonové platy byly nafezany diamantovou pilou
z vySe uvedené normové kostky na tloustku 10 mm. Rozméry téchto plath tedy byly
100x100x10 £+ 0,5 mm. Podstatnym parametrem je tloustka z divodu tlumeni signalu.

Referencni receptura byla navrzena jako beton B20/25 s maximalnim zrnem kameniva
4 mm.

Pouzité betonové vzorky obsahuji na povrchu diky déleni diamantovym kotoucem
viditelné malé kaverny (prohlubné po vzduchovych bublinkach) diky nedostate¢nému
zvibrovani a viditelné plochy fezu kameniva s riiznou frakcei a pojiva.

Ze se zméni velikost kontaktni plochy mezi elektrodou a povrchem betonového vzorku
diky potfeni grafitovou pastou je ziejmé. Stejn¢ tak ocekdvame nartist elektrické kapacity
vzorku, pokles hodnot elektrického odporu vzorku po aplikaci pasty, ktera vyplni dutiny pfti
povrchu a ptilne do vice mist nez pevna deskova elektroda.
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R3E mnozstvi jednotka RAB mnoZstvi | jednotka
1md 1md

cement CEM I1325R 325 kg cement CEM I1325R 325 kg

pisek 0-4 mm Bratcice 1885 kg pisek 0-4 mm Bratéice 1125 kg

- - - drt’ 4-8 Tovadov 760 kg

skuteéna voda 283,7 [ skuteéna voda 223,8 |

vodni soucinitel v/c 0,87 - vodni soudinitel v/c 0,69 -

- michéno strojné, ruénim michadlem - michano strojné, ru¢nim michadlem

- pisek vysuSeny - pisek vysuseny, stérk 4-8 mm ,,mirn¢* vlhky

- po smichéni slozek dle zadané receptury se smes
jevila jako suché (sypkd), celkem bylo ptfidano
113,7 | vody na 1 m® gerstvého betonu

- po smichani slozek dle zadané receptury se
smes jevila jako sucha (sypka), celkem bylo
piidano 53,8 | vody na 1 m? erstvého betonu

- provedena konzistence sednuti kuzele — 0 cm - provedena konzistence sednuti kuzele — 0 cm

- hutnéni 13 + 20 s na vibra¢nim stole - hutnéni 2 X 15 s na vibra¢nim stole

R5E mnoZstvi | jednotka R6B mnoZstvi | jednotka
1m3 1md

cement CEM I1325R 325 kg cement CEM 11 325R 325 kg
pisek 0-4 mm Bratcice 1125 kg pisek 0-4 mm Bratcice 1125 kg
drt 4-8 Tovadov 380 kg drt 4-8 Tovadov 253 kg
drt’ 8-16 Olbramovice 380 kg drt’ 8-16 Olbramovice 253 kg

- - - drt’ 16-22 Zelesice 253 kg
skuteénd voda 207,9 | skuteéna voda 219,2 |
vodni soucinitel v/c 0,64 - vodni souéinitel v/c 0,68 -

- michéano strojné, ruénim michadlem - michano strojné, ru¢nim michadlem

- pisek vysuseny, stérk 4-8 mm ,,mirn¢* vlhky,
Stérk 8-16 a 16-22 mm vysuseny

- pisek vysuSeny, Stérk 4-8 mm ,,mirn¢* vlhky,
Stérk 8-16 vysuSeny

- po smichani slozek dle zadané receptury se smes
jevila jako sucha (sypka), celkem bylo ptidano
37,9 | vody na 1 m? ¢erstvého betonu

- po smichani slozek dle zadané receptury se
sm¢s jevila jako sucha (sypka), celkem bylo
piidano 49,2 | vody na 1 m? ¢erstvého betonu

- provedena konzistence sednuti kuzele — 0 cm - provedena konzistence sednuti kuzele — 0 cm

- hutnéni 15 + 20 s na vibra¢nim stole - hutnéni 2 X 15 s na vibra¢nim stole

Tab. 6.1a Receptury jednotlivych smési betonu
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Obr. 6.1a Betonové vzorky bez pouziti a s pouzitim grafitového natéru (uhlikové pasty).

Vzorky betonovych platd byly postupné vkladany do ptipravku (viz. Obr. 6a) mezi
2 mosazné elektrody o rozmérech 40x25 mm (pfitlaéeny pomoci Sroubového mechanismu) a
podrobeny impedancni analyze. Vzhledem Kk tomu, Ze se jedna o srovnavaci metodu, tak je
tteba, aby povrchy métenych vzorki mély stejnou drsnost a pokud mozno celoploSnou
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pfilnavost k elektrodam. Vstupni napéti bylo 5 V a méteny frekvenéni rozsah 40 Hz — 1 MHz.
Od kazdé smési byly prométeny vzdy 4 vzorky.

Cilem tohoto experimentu je popsat rozdily ve spektru tan ¢ (f), Im Z (f) a Re Z (f) vzorka
V suchém stavu bez a s pouzitim grafitové prechodové pasty. Déle byla popsana kvalita
pomoci druhu ztrat dominujicich v materiéle.

6.2 Vysledky

V grafech se od sebe lisi kiivky ¢ty smési. NejvysSi hodnoty ztratového Cinitele
(Obr. 6.2a) se vyskytuji pfi nizsich frekvencich budiciho signalu, pro vyssi hodnoty pouzitych
frekvenci pozorujeme klesajici hodnoty ztratového Ccinitele. Prvni detekované lokalni
maximum identifikujeme pro smes R3 nejblize k levému konci frekven¢ni Skaly, druhé
lokalni maximum se nachéazi vpravo od prvniho a odpovid4d smési R4. Kftivka ztratového
Cinitele pro smés RS je v oblasti frekvenci do 10 kHz polozena nepatrné vyse nez kiivka pro
smési R4, kiivky se témét prolinaji mimo oblast nejnizsich frekvenci. Lokalni maximum
ztratového Cinitele pro smés R6 se nachédzi vpravo od uvedenych maxim ostatnich smési,
pozorujeme jej kolem frekvence 4 kHz. Méfené smési se lisi frakci pouzitého kameniva,
podle spekter ztratového Cinitele usuzujeme na souvislost mezi frakei kameniva ve smési
betonu a polohou lokalniho maxima ztratového ¢initele dale k vyssim frekvencim. Hodnota
ztratového Cinitele v takovém maximu je pro pouzité smési pomérné blizka, na vzdjemnou
zavislost mezi hodnotou tan ¢ a frakci zatim neusuzujeme.

Pted natfenim stén vzorkll pozorujeme ve spektru ztratového Cinitele lokdlni maxima
(Obr. 6.2a), jejichz poloha ve frekvenénim spektru s klesajici frakci postupuje k niz§im
frekvencim.

Pfitomnost maxim ve spektrech indikuje dominanci polarizaénich ztrat, jejich klesajici
vybézky napovidaji o vodivostnich ztratach (Obr. 6.2a).

Hodnoty ztratového Cinitele po natfeni stén vzorkl grafitovou pastou narostly zhruba na
dvojnasobek (Obr. 6.2b). Lokalni maxima uZ nejsou v grafech pozorovana, kiivky odpovidaji
tvarem dominanci vodivostnich ztrat. Coz odpovida piibliznému pozorovanému poklesu
redlné a imaginarni slozky. Hodnoty redlné slozky klesly v mens$i mife neZ hodnoty
imaginarnich sloZzek impedance.

tan 5 (f)

1.0

RSEM“‘?W
08 R3E_oos,2” “Bg o— — R3E
Bl R4 TN X, R4B ]
NN e +— — R5E
R6B. %[E%w %Eﬁ = - o R6B
o 08T 4N SOy
v o \ x,
% Sheo? \ 8,
T o4 N\ "
o\‘\}% 5
02 S \s Boy
: e
e ec0 o]
0
10 10° 10° 10* 10° 10°
flHz

Obr. 6.2a Graf zavislosti ztratového Cinitele na frekvenci (bez grafitové pasty).
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tan 5 (f)

R3E (2)
R3E (4)
R4B (2)
R4B (4)
RSE (2)
R5E (4)
R6B (3)
R6B (4)

tan &

fiHz
Obr. 6.2b Graf zavislosti ztratového ¢initele na frekvenci (s grafitovou pastou).

Cislo v zavorce u Obr. 6.2b, 6.2d a 6.2f oznacuje &islo vzorku pouzité smési, kde lze
sledovat opakovatelnost vysledkll u riiznych vzorka stejné smési.

Vzhledem k tomu, Ze zménou elektrody (potfenim povrchu grafitovou pastou) oéekavame
pokles redlné i imaginarni slozky impedance, nelze odhadnout zménu ztrdtového cinitele,
ktery je pocitan z podilu realné a imaginarni slozky impedance (viz. vzorec 3.3.2g). Ten da
informaci, ktera slozka impedance betonového platu je vice citliva na zlepSeni stykovych
ploch elektrody a vzorku.

Srovnanim grafti imaginarni slozky impedance v zavislosti na frekvenci (Obr. 6.2c a
Obr. 6.2d) pozorujeme pokles hodnot Im Z, zhruba o 60 % pro kazdy ze vzorkd. Také zde
prechazi u nizsich frekvenci konvexni tvar kiivky v konkavni. U vzork RS, R6 (vyssi frakce
kameniva) se objevilo lokalni maximum u frekvence ptiblizné 100 Hz (Obr. 6.2d).

Im Z (f)
4x10°
R3 § |
y o— — R3E
3x10’ \ R4B |
\ +— = R5E
- X = - 2 R6B
’g ox107 |- R4\
E RS * )\
R6 N\ G\;
7 L N
)
(W N
8,
Seolitteiac
0 i [N P
10 10° 10° 10* 10° 10°
fiHz

Obr. 6.2¢ Graf zavislosti imaginarni sloZky impedance na frekvenci (bez grafitové pasty).
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Im Z (f)
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Obr. 6.2d Graf zavislosti imaginarni slozky impedance na frekvenci (s grafitovou pastou).

Posouzenim spekter redlné slozky impedance v zavislosti na frekvenci (Obr. 6.2¢ a 6.2f)
se potvrdil predpoklad poklesu hodnot redlné slozky po potfeni vzorku grafitovou pastou, a
to u vSech méfenych vzorka s riznou frakci kameniva. Pokles nastal o pfiblizné 30 % u

vwr

cvwr

Realna slozka impedance vzorkt (Obr. 6.2¢ a 6.2f) pro rizné hodnoty frekvence budiciho
signdlu elektrického napéti ma opacny trend nez u elektrické kapacity (vypocitané
Z imaginarni slozky impedance potazmo kapacitance). Hodnoty odporu jsou pro vyssi frakci
niz$i, pro vzorky R4 a R5 téméf splyvaji. Odlisnosti kiivek 1ze pozorovat pouze v rozsahu
frekvenci 40 Hz az 1 kHz. Ve zbylé ¢asti spektra jsou hodnoty na hranici méftitelnosti.

Re Z (f)
7 [ pa.g T
3x10° [~R3-% i
A o —o R3E
X R4B
, \ +— = RSE
2x10 X & - o R6B
e R4 \
N R5
& NN
1x107 - R
BUNA
8 W,
% v,
SEE R
o G
10" 10° 10° 10* 10° 10°
fiHz

Obr. 6.2e Graf zavislosti realné slozky impedance na frekvenci (bez grafitové pasty).
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Obr. 6.2f Graf zavislosti realné slozky impedance na frekvenci (s grafitovou pastou).

Nejvyssi hodnoty elektrické kapacity byly naméfeny pro smés s nejvétsi frakci kameniva
(Tab. 6.2a), s klesajici frakci byla zaznamenana nizs$i hodnota elektrické kapacity vzorkd.

Staticka relativni permitivita je vyssi u smési s vyssi frakcei, usuzovano z hodnot elektrické

kapacity. Jak se tyto hodnoty zménily po natfeni povrchu grafitovou pastou porovnava Tab.
6.2b.

Pied Po Pied Po Pied Po Pited Po Pied Po

natfenim | natfeni | natfenim | natifeni | natienim natieni natifenim | natiéeni | natfenim | natifenim
ClpF ClpF | RIMQ | RIMQ | ZIMQ ZIMQ tan §/- | tan o/- -/° -/°
R3E 69,4 143,4 17,40 9,95 27,50 14,91 0,82 0,89 315 318
R4B | 130,0 190,6 9,08 8,53 14,57 11,94 0,79 1,05 316 323
R5E | 156,0 280,2 9,30 6,71 13,31 8,78 0,98 1,18 322 255
R6B | 199,0 379,8 3,75 5,66 8,34 7,04 0,50 1,64 307 233

Tab. 6.2a Elektrické parametry pro zvolenou (referencni) frekvenci 100 Hz pied a po
natfeni povrchu grafitovou pastou, C - kapacita, R - odpor, Z - komplexni hodnota
impedance, tan ¢ - ztratovy Cinitel, -¢ - fazorovy thel

Elektricka kapacita C pro referen¢ni frekvenci 100 Hz byla dopocitana z kapacitance Xc
(imaginarni slozky impedance Im Z) ze vzorce:

1 1 1

T WC 2AC 24X (6.22)

Tabulka 6.2a vyjadiuje souhrnné jednotlivé hodnoty elektrickych veli¢in vzorka pro
zvolenou frekvenci 100 Hz (pfed a po natfeni povrchu grafitovou pastou). Hodnoty elektrické
kapacity odpovidaji trendu pozorovanému ve spektrech, stejn¢ tak hodnoty elektrického
odporu. Hodnoty velikosti impedance s rostouci frakci klesaji, stejné jako u elektrického
odporu, coz odpovida pievaze realné slozky a je to v souladu se zjisténym fazorovym tthlem
vzorkl pfi zvolené frekvenci.

Meéfteni vystihuji elektrické vlastnosti materidlu uvnitt betonovych platd a je tedy splnén

pfedpoklad, Ze zvySujici se kapacita vzorku a soucasné sniZujici se odpor vzorku ma za
nasledek sniZovani absolutni hodnoty impedance.

56



6 Praktické cast

Bez natieni povrchu Po natieni povrchu
Re Z > Re Z Reélnd slozka impedance (rezistance)
ImZ > ImZ Imaginarni slozka impedance (kapacitance)
C < C Kapacita
S < S Plocha elektrod

Tab. 6.2b Orientacni porovnani sledovanych veli¢in

Napftiklad z hodnot fazového thlu a ztratového Cinitele pro frekvenci 1 kHz jiz nelze
usuzovat na souvislost s frakci kameniva ve vzorcich. Frekvence 1 kHz a vyssi se ukazuje
VvV tomto piipadé jako nevhodna pro rychlé vyhodnocovani elektrickych parametri materiala
na cementové bazi s timto slozenim.

Me¢érené vzorky byly vsuchém stavu také podrobeny kontrole reprodukovatelnosti
v riznych ¢asovych obdobich. Kiivky se s minimalni odchylkou opakovaly, coz svéd¢i o
reprodukovatelnosti vysledkii a metody.

Je nutné si uvédomit, ze jednotlivé druhy polarizaci nepfispivaji pfi ménici se frekvenci
K permitivité ruznych dielektrik s odlisnou strukturou stejnou mérou a v celém rozsahu
frekvenci [Mentlik]. V technickém dielektriku, kde se vyskytuji zakladni druhy polarizaci, je
zavislost permitivity (pfipadné konkrétné sledovanych veli¢in) na kmitoc¢tu pfi konstantni
teploté¢ dana slozenim kiivek odpovidajicim jednotlivym mechanismim. Z tohoto hlediska
byly popsany grafy vyse a poukazano na dominanci jednotlivych slozek k danym frekvencim.

Kromé vlivu frekvence ovSem nesmime zapominat na vliv teploty. S rostouci teplotou se
disperzni oblasti posouvaji k vyS$im frekvencim, protoze dipdlové molekuly se stavaji

v

pohyblivéjsimi. Méteni tedy probéhlo pii konstantni laboratorni teploté.

Vzorky byly dobfe meéftitelné s potfenim grafitovou pastou i bez ni. Grafitova pasta sice
zprostfedkuje lepsi kontakt mezi elektrodou a vzorkem, nicméné soucasné se muze
vyskytnout negativum zptisobené zateCenim této pasty do poérovité struktury betonovych
vzorkll. Zméni se tak plocha pfiloZzenych méficich elektrod, a to je také jednim z diivodi
zmény nameétenych elektrickych parametrti - napt. snizeni realné slozky impedance Re Z.
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7 Srovnani elektrod raznych typua zapusténych do
hydratujici smési betonu

V zavislosti na védnim oboru, ve kterém se IS aplikuje, existuji rtizné varianty feSeni
uspofadani zafizeni v impedancni spektroskopii. V elektrochemii se materidl jima do
elektrochemickych cel (nadob), upravenych pro dvou-, tfi- a ctyfelektrodové méteni. V oboru
tenkych vrstev se na zkoumany vzorek napaiuji vodivé elektrody, popiipadé se pouziji vodivé
pasty a natéry, v zavislosti na vlastnostech povrchu (vodivost, hrubost, apod.) métené¢ho
vzorku. V elektrotechnice (hlavné silnoproudé technice) Ize material vkladat mezi plosné
elektrody doporucenych tvart a velikosti, pouzivat vodivych laki a dalSich forem
elektrickych kontaktii s materialem. Pti volbé elektrodového systému se snazime eliminovat
parazitni elektrické jevy na rozhrani material-elektroda (viz. také Kapitola 6), napf.:
piechodovy odpor, kapacitu mezi stykovymi plochami, vznik vybojli na povrchu materialu a
dalsi. Upevnéni vzorku ma eliminovat svodovy odpor, vzorek pak umistujeme do
elektromagneticky stinéného prostiedi.

Abychom pfi testovani riznych typu elektrod vyloucili problém piechodu materiél-
elektroda, tak byly elektrody zapustény do ¢erstvé namichané smeési betonu.

S pfipravkem na uchyceni vélcovych a deskovych elektrod vkladanych do cerstvého
betonu (Obr. 7a) byla provadéna nasledujici elektrickd méteni. Hlavni funkci piipravku je
stabilizace polohy valcovych a deskovych elektrod v betonu ihned po namichani, kdy je beton
jesteé tekuty. Kabely elektrod by svou tuhosti mohly zpiisobit zménu polohy elektrod v betonu.
Dalsi dulezitou vlastnosti pfipravku je elektricka nevodivost, pruznost, nepoji se s betonem a
je mozné opakovani pouziti Zjistuji se elektrické vlastnosti : elektricky odpor, elektricka
kapacita, induk¢nost, impedance a jeji slozky a dal$i parametry v zéavislosti na méfici
technice.

Obr. 7a Celkovy vzhled ptipravku na uchyceni valcovych a deskovych elektrod vkladanych
do Cerstvého betonu.

Ptipravek je vyroben z teflonové desky tloustky 5,5 mm a rozmérech 80 mm x 80 mm.

V desce jsou vyvrtany kolmé kruhové otvory priméru 6,1 mm, s osovou rozte¢i 20 mm.
Soucasné se na desce nachazi rovnobézné Stérbiny, kolmé na plochu desky. Vzdalenost
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Stérbin je 15 mm, délka 20 mm. Tyto parametry Ize modifikovat pro zvolené elektrody.
Podminkou je tésnost uchyceni elektrod, avsak s moznosti vysunuti. Ke spravné funkci
teflonového ptipravku je tieba popsat i pouzité elektrody.

Obr. 7b Typy elektrod zapousténych do betonu.

PIné vélcové elektrody jsou vyrobeny z hlazené niklové oceli, vhodné zvolené délky a
praméru 6 mm. V horni ¢asti valeckl je vyvrtan otvor priméru 2 mm. Otvorem je veden
Sroub s metrickym zavitem a prostfednictvim matky je pfichyceno ocko kabelu, vedouciho k
pristrojim. Spojeni musi byt bez rzi, pro minimalizovani piechodového odporu. Deskové
mosazné elektrody maji na jedné stran¢ cinem pfipajeny kabely, vedouci déale k méticim
pristrojim. Mnozstvi cinu nesmi znemoznit prichod elektrody i kabelu skrz $térbinu. V
opacném piipad¢ by nebylo mozné odstranit teflonovou desku bez poSkozeni po zatvrdnuti
betonu. Elektrické odizolovani pifivodu je zajisténo teflonem. Rozméry piipravku lze
modifikovat.

Obr. 7¢ Pohled na piipravek (véetné elektrod) na uchyceni valcovych a deskovych
elektrod vkladanych do cerstvého betonu.

Diagnostika stavebnich materiali vyZzaduje méteni fyzikalnich veli¢in v riznych ¢astech
testované¢ho vzorku (dilce, prazce). Z divodu potieby snimani elektrickych i neelektrickych
veli¢in napft. u hydratujiciho betonu byla navrzena a sestavena piepinaci aparatura schopna
propojit az 5 meéficich pfistroji (multimetry, generatory) s 32ti dvouvodicovymi cidly
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(termistory, elektrody, snimace pro akustickou emisi aj.). Diky ptfepinaci aparatute 1ze jeden
piistroj propojit s libovolnym ¢idlem, avSak v jeden okamzik Ize sledovat pouze stav jednoho
¢idla.

Aparatura (pfepinaci skiiil) sestava z vnéjsi kovové konstrukce, na jejichZ sténdch se
nachdzi power tlacitko, ovladaci a indikacni panel (display — ptfedni pohled Obr. 7d). Ovladaci
panel umozituje manudlni propojeni ¢idel bez pouziti PC.

Obr. 7d Pfedni panel pfepinaci aparatury.

Na zadnim panelu (Obr. 7e) se nachéazi vstup pro napajeni, 32 dvojic svorek pro ¢idla,
3 dvojice svorek pro pfistroje, 2 koaxialni vstupy pro pfistroje a USB vstup.

Uvniti prepinaci skiin€ se nachdzi napajeci zdroj SOLY TECH model: SL-220TFX, ktery
napdji desky tisténych spoji (viz. Obr. 7f). Mensi tistény spoj obsahuje obvody pro HID
(human interface device) zafizeni a zprostfedkovava komunikaci pfes USB rozhrani a
predava pokyny pro sepnuti daného prvku na desce se sloty. Na desce se sloty se nachazi 5
modull osazenych relatky a dvé fady patic propojenych s vné&j$imi svorkami pro ¢idla. Deska
se sloty také obsahuje patici pro propojeni s numerickou klavesnici predniho panelu. Vedle
této patice se nachazi vyvod na indikacni display pro zobrazeni informace o aktudlné
sepnutém relatku.
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Obr. 7f Pohled dovniti pfepinaci aparatury.
Uplatnéni ptepinaci skiin€ lze nalézt napf. pii méfeni teplotnich poli ve stavebnich

prvcich. Piepinaci aparatura byla s ispéchem vyuZita pro kontinudlni méfeni teploty a
elektrickych parametrii u tuhnouciho betonu.

7.1 Pfiprava vzorku a experiment

Pro srovnani rozdilnych typl elektrod byla namichana smés betonu o nasledujici
receptuie (Tab 7.1a).

Receptura betonu 1m® | Mechanické vlastnosti
Vodni soucinitel 0,33 Zpracovatelnost Fa
CEM 1 42,5 R Mokra 420 fe1 [MPa] 48,4
Metakaolin Mefisto KO5 35 E: [GPa] 29,0
Voda 150 feo [MPa] 60,5
Superplastifikator 7,5 E2rh=05 [GPa] -
Pisek 0/4 Kinsky 625 E2rh=60 [GPa] 30,4
Drt 4/8 Litice 245  |fos [MPa] 105,1
Drt’ 8/16 Litice 975 E2s,rm=05 [GPa] 40,5
E2s,rh=60 [GPa] 37,3

Tab. 7.1a Receptura betonu a jeho mechanické vlastnosti

Beton byl michan v laboratorni micha¢ce v mnozstvi 35 1. Pro méfeni pevnosti v tlaku fc
byly zhotoveny krychle o hran¢ 150 mm a pro méteni metodou impedancni spektroskopie a
pro méfeni statickych moduld pruznosti E hranoly o rozmérech 100x100x400 mm. Prvni
hodnoty pevnosti a modulti pruznosti byly méteny ve stati 24-26 hodin, dalsi ve staii 2 dny a
28 dni, oboji na vzorcich uloZenych ve vlhkém ulozeni (r.h. 95 %) a na vzduchu v laboratofi
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(r.h. 60 %). Zpracovatelnost F4 znaci rozliti kuzele (flowtest) 490 az 550 mm (podle
CSN EN 12350-5).

Elektrody byly do méfené smési vlozeny za cca 15 minut od namichani, pficemz vlastni
méieni zapocalo po 1,5 hoding.

U této smési s vodnim soucinitelem 0,33 je patrné, ze statické moduly pruznosti a pevnosti
Vv tlaku se se stafim zvySuji. Svoji roli zde patrné hraje voda ve struktuie a utvareni vyse
zminéné porovité struktury.

Obr. 7.1a Zobrazeni pracovisté (betonové vzorky, pfistroje a zapusténé elektrody).
Vzorek vpravo oznacen Cislo 1, vzorek vlevo oznacen Cislo 2 a v pritbéhu experimentu
obalen smrstovaci folii. Pfistroje: RLCG Meter Tesla BM 595, Multimetr Agilent
34410A, Prepinaci aparatura, PC.

Experiment spocival v realizaci kontinualniho méfeni v rozsahu az 1 080 hodin (45 dnt)
s naslednym popisem Casovych zavislosti elektrickych veli¢in. K analyze byly zvoleny nize
prezentované zavislosti. Sledovany byly nejenom rozdily ve spektrech v rdmci riznych typt
elektrod, ale také zmény zptisobené vlivem hydratace.

7.2 Vysledky

Graf na obrazku 7.2a srovnava elektrickou kapacitu vzorku v oblasti elektrod pfii
frekvenci elektrického pole 1 kHz. Elektricka kapacita byla sledovana po dobu 1 080 hodin.
Kapacita se mirn¢ 1i$i pro plosné elektrody a valcové elektrody. Je to zptisobeno tvarem
elektrod, jejich plochou, vzdalenosti elektrod a vlivem orientace elektrod vzhledem ke
kovové formé pro vyrobu experimentalniho vzorku. Neni vSak nasSim zamérem srovnavat
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pouze absolutni hodnoty elektrické kapacity mezi rozdilnymi elektrodami, ale také elektricky
odpor a tvar spektra (obalky) ztratového Cinitele.

C (1)

10 o o ooo
. B = - b g -8 5Oy,

10
LL
O

10°

= - = deskové elektrody
100 | o— — valcové elektrody i “Nga |

0.1 1 10 100 1000
t/h
Obr. 7.2a Elektricka kapacita vzorku za pouziti dvou typu elektrod, f=1 kHz.

V obrazku 7.2a pozorujeme v prvnich hodiné minimalni narist elektrické kapacity u obou
pouzitych elektrod, po prvni hodin¢ od zapoceti méfeni, coz odpovida piiblizné 1,5 hodiny
od namichéni, dochazi k poklesu kapacity o jeden fad. Kratce pted 10 hodinou pozorujeme u
deskovych elektrod nartst kapacity, ktery miize byt zpisoben prechodem mezi méficimi
rozsahy pouzitého RLCG mostu, ale také moznou manipulaci se vzorkem pfi aplikaci ¢idel
metody akustické emise. Podstatny je vSak nartst hodnot kapacity u deskovych elektrod po
10 hodiné, u hodnot kapacity valcovych elektrod k naristu nedochdzi, pouze se zvoliuje
klesani hodnoty kapacity. Zamésova voda dosud zaplituje prostor mezi Casticemi smési,
vzorek je dosud plasticky a napéti ve vzorku je minimalni, je kompenzovano transportem
vody a zménou polohy nékterych ¢astic. Voda se stale vice vaze na Castice pojiva. Porovitost
roste.

Po 15 hodin¢ vsak kapacita vzorku u deskovych elektrod opét klesa. Po 23,5. hodiné
nastava u obou kiivek vyraznéjsi pokles, kiivka vSak navaze na pivodni trend poklesu ve 35.
hoding. Zbyvajici zdmé&sova voda piipominajici nyni spise elektrolyt s permitivitou vyssi nez
permitivita vzduchu se navazuje na pojivo a mizi z makroporu. V materialu klesa permitivita
a tim elektrickd kapacita. Lze se domnivat, Ze ve vzorku narlistd vyrazné pnuti, vzorek
prestava byt plasticky, roste ¢etnost mikrotrhlin.

Po ptiblizné 100 hodinach méteni nabyvaji hodnoty elektrickych kapacit srovnatelnych
hodnot a po zbytek doby zrani betonu se hodnoty vyrazné nelisi. Tvar kiivek v logaritmickych
soufadnicich na obou osach v ¢ase od 10. hodiny neni v celém intervalu pfimkovy, nelze tedy
pouzit aproximaci logC=k*logT + q, kde k a q jsou koeficienty, proto zmény elektrické
kapacity neprobihaji exponencialné v celé zbylé Casti intervalu.
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Obr. 7.2b Elektricky odpor vzorku za pouziti dvou typu elektrod, f=1 kHz.

V grafu logaritmické zavislosti elektrického odporu na logaritmu ¢asu log R(log t)
(Obr. 7.2b) srovnavame elektricky odpor pii frekvenci budiciho elektrického pole 1 kHz u
obou typl pouzitych elektrod. Opét nelze porovnavat hodnoty métené veliciny, pouze zmény
v Case a trendy. Opét pozorujeme srovnatelny tvar spektra u obou typil elektrod do doby 8
hodin. Néasleduje nardst a na nékolik hodin pokles u kiivky elektrického odporu uréeného
pomoci valcovych elektrod, zatimco hodnoty odporu u druhé kiivky neklesaji. Napéti
Vv betonovém dilci je malé, je kompenzovano plasti¢nosti materidlu. Od 10 hodiny drzi obé
kiivky stejny trend. Roste elektricky odpor, roste poérovitost a napéti v materidlu. Po
13 hodiné¢ az do doby 100 h jsou hodnoty elektrického odporu srovnatelné. Hodnoty
elektrického odporu méfeného deskovymi elektrodami rostou vice prudce nez u valcovych
elektrod. V zavéru intervalu pozorujeme hodnoty 6 000 Q a 3 500 Q. Pii pohledu na cela
spektra opét nelze nahradit pribéh zmén elektrického odporu pifi hydrataci pfesné
exponencialni zavislosti, mizeme zatim fici, Ze nejblize k exponencialnimu priubéhu je kiivka
odporu betonu u valcovych elektrod od 8. hodiny. Pfi hledani trendu u této kiivky dochdzime
k tvaru pomyslné obalky kiivky v podobé: logR = +0.832log T +0.971, po odlogaritmovani:
R=9.4-T%®, Nejpodstatn&jsi je parametr exponentu 0.8, ktery se ukazuje velmi podobny i u
jinych cementovych smési.

V grafu na obrazku 7.2b pozorujeme od pfiblizné paté hodiny hydratace exponencialni
narust elektrického odporu vzorku. Pfedpoklada se uzka souvislost s nariistem porovitosti, ke
kterému dochazi pfitomnosti gelovych porti, hydratacnich port a kapilarni porovitosti. Za
vyuziti Fagerlundova empirického vztahu pro stupeil hydratace cementu lze naptiklad hledat
podil druhti pért na celkové porovitosti a jeji zavislost na case hydratace [Fagerlund].

Velmi zajimavymi a komplexnimi jsou spektra ztratového Cinitele na frekvenci tano (f)
pro celé obdobi hydratace. Na obrazcich 7.2¢ a 7.2d jsou znazornéna spektra u valcovych
elektrod.
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Obr. 7.2c Ztratovy Cinitel v ¢ase - vzorek ¢.1, méfeno valcovymi elektrodami, pohled 1.

tandelta A

Obr. 7.2d Ztratovy Cinitel v ¢ase - vzorek ¢.1, méfeno valcovymi elektrodami, pohled 2.

Po desaté hodin¢ se hodnoty zvysuji, to odpovidd nardstu pevnosti v tlaku, napéti ve
vzorku narostlo. Odtud se objevené maximum plochy pfesunuje s ¢asem k niz8im ¢astem
spektra a jeho absolutni hodnota klesa. Ptitomnost obloukového tvaru kiivky sveéd¢i o
dominujicich polariza¢nich ztratach pted vodivostnimi.

Na obrazcich 7.2e a 7.2f vidime opét spektra ztratového Cinitele v prostorovém grafu pro
méfeni pomoci deskovych elektrod, velmi podobného pribéhu i hodnotami piedchozimu
ptipadu. Velmi znepokojivymi jsou pfitomnosti uzkych extrémi. Prvni se nachdzi pti prvni
fazi tuhnuti pouze u nejvyssich frekvenci elektrického pole, které v§ak pouze ukazuji na vliv
tvaru elektrod na vysledek méteni. Daleko komplikovanéjsi se jevi pfitomnost uzkého valu
kolem 10 hodiny, ktery vSak zalind diive u nizSich frekvenci a konc¢i pozdéji u vysSich
frekvenci. Koresponduje s pozorovanou anomalii u zavislosti elektrické kapacity na Case ve
stejném intervalu tuhnuti, stejné jako s poklesem elektrické vodivosti v uvedeném intervalu.
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Obr. 7.2e Ztratovy Cinitel v Case - vzorek ¢.1, mé&feno plosnymi elektrodami, pohled 1.
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Obr. 7.2f Ztratovy cinitel v ¢ase - vzorek ¢.1, méfeno plosnymi elektrodami, pohled 2.

V grafech na obrazcich 7.2g a 7.2h jsou vyjadiena spektra ztratového Cinitele méfeného
za pouziti valcovych elektrod, pro hydrataci vzorku ¢.2, ktery byl v po cely €as experimentu
obalen. Spektra maji opét hladkou navaznost, maximalni hodnota, které¢ dosdhnou je 166,
ktera je srovnatelna s hodnotou u neobaleného vzorku ¢.1, kterd byla 140. U neobaleného
vzorku (€.1) pozorujeme v prvnich 10 hodinach hydratace pii nejvyssich pouzitych
frekvencich vyssi hodnoty ztratového Cinitele a na konci méfeni (doba t~1 000 h) je vidét
rychlejsi pfesun maxima ktivek k niz§im frekvencim, nez u spekter pro obaleny vzorek (v
grafu to znaci uzsi oblast jediné barvy).
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Obr. 7.2g Ztratovy Cinitel v ¢ase - vzorek ¢.2, méfeno valcovymi elektrodami, pohled 1.

tandelta

Obr. 7.2i Ztratovy Cinitel v Case - vzorek ¢.2, méteno plosnymi elektrodami, pohled 1.

68



7 Praktické cast
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Obr. 7.2j Ztratovy Cinitel v Case - vzorek ¢.2, mé&feno plosnymi elektrodami, pohled 2.

U obaleného vzorku dochazi pouze k autogennimu smr$t'ovani, zatimco u neobaleného
vzorku se projevi plastické smrSténi a smrSténi vysychanim. Kazd¢ smrsténi je disledkem
mimo jiné zmén kapilarniho tlaku. Lze se domnivat, ze vysoké hodnoty ztratového Cinitele u
neobaleného vzorku, pii pouZiti plosnych elektrod k realizaci méfeni, jsou projevem vice
druhti smr$t'ovani a vyssiho pnuti, kdezto u obalené¢ho vzorku neni dosahovéno tak vysokych
hodnot ztratového Cinitele a pnuti ve vzorku je nizsi.

V pritbéhu 45 dni byla sledovana hydratace a tuhnuti betonu uvedeného sloZeni, pomoci
dvou typt elektrod. Ziskané Casové a frekvencni zavislosti ukdzaly nékteré rozdily ve
spektrech elektrickych veli¢in zavislé na typu elektrod. Behem hydratace betonového vzorku
nedochazelo v prvnich hodinach k vyraznym zménam v meétenych elektrickych veli¢inach,
ke zméndm dochazi v intervalu 4 az 50 hodin (piiblizng). Zména elektrického odporu a
kapacity vzorku znaci zmény napéti ve vzorku, které dosahuji vyssi intenzity rizné rychle.
Odformovéni vzorku nemélo zasadni vliv na prubeh hydratace. V praxi jsou pouzitelné oba
typy elektrod, ptfi¢emz napt. pro vypocet mérného odporu se zdaji vyhodnéjsi elektrody
plosné, nicméné pravé u plosnych elektrod se ptiblizn€ v 10té hodin€ hydratace objevila
anomalie (u obou méfenych vzorki), ktera zatim nebyla vérohodné vysvétlena.
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8 Aplikace metody na hydrataci betonu v rizném
prostredi

Sledovani procesu hydratace betonu v odliSnych okolnich podminkach metodou
impedancni spektroskopie se v literatuie vyskytuje ziidka. Méné Casto jsou provadéna
sledovani zrani betonu uvedenou metodou, kdy mérny odpor smési piesahuje hodnoty
500 kQ. Na zaklad¢ Debyeovy teorie [MacDonald, Mentlik] vznikly modely dielektrika,
jejich aplikaci a obdrzenymi parametry dielektrika (kapitola 4) je charakterizovan méfeny
material a diskutovana jednoznac¢nost urceni hodnot parametri.

Pro homogenni materialy vybudoval teorii polarizace dielektrika Debye. Experimenty a
zaveéry na realnych latkach vsak vykazovaly odliSnosti od zékladnich teorii. K. S. Cole a R.
H. Cole, dale Fuoss a Kirkwood odvodili z Debyeovy teorie modely dielektrika, vice se
blizici experimentalnim zaveérim.

J. R. MacDonald nastinil ekvivalenci mezi tvarem vyrazi pro komplexni relativni
permitivitu ve smyslu rovnic v kapitole 4 a pfizpiisobenych rovnic pro komplexni impedanci
Z v kapitole 3.2. Matematicky byly odvozeny vztahy pro redlnou a imaginarni slozku
komplexni relativni permitivity a podle zminéné ekvivalence vyjadfeny vztahy pro
komplexni slozky mérné impedance. Za pouziti matematického softwaru (MathCad) byly
hledany hodnoty parametrti téchto dvou typti modelt pro testovany material. Miru linearni
zavislosti modelové a experimentalni zavislosti vyjadiuje Pearsontliv korelacni koeficient r.

8.1 Priprava vzorku a experiment

Beton byl michan v laboratorni micha¢ce v mnozstvi 50 I. Betonova télesa mély vychozi
rozméry 100x100x400 mm a déle byly pro méfeni impedanéni spektroskopii rozdéleny
diamantovou pilou na platy o tloustce 10 mm. Rozmér testovanych vzorkd byl tedy
100x100x10 mm. Slozeni betonové smési je uvedeno v Tab. 8.1a.

C 30/37 XF4, S4, plocha NH
kg/m3 %
Cement - CEM | 42,5R 320 14,45
Struska 420 100 4,52
Voda 210 9,48
Plastifikator - Spolostan 7L 4 0,18
Provzdusniovaci ptisada - Chrysoair 0,15 0,01
Pisek - Halamky D5 0/4 800 36,13
Drt’ - Rejta 4/8 280 12,65
Drt’ - Rejta 8/16 500 22,58

Tab. 8.1a Materialové slozeni betonu a procentualni zastoupeni
jednotlivych slozek.
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Obr. 8.1a Betonova télesa tésné po naliti do ocelovych forem.

Odformovéani probéhlo po 24 hodinach a hydratace probihala po dobu 15 dni ve tfech
ruznych prostfedich: na vzduchu, ve vodé a ve f6lii (Obr. 8.1b). Zbytek hydratace (do 28 dni)
jiz probéhl na vzduchu u vsech tii variant. Suseni po hydrataci probéhlo pfi teploté 110 °C
po dobu 3 dny, az jsme dosahli neménné hmotnosti.

Obr. 8.1b Ilustrativni obrazek betonovych téles hydratujicich ve smrs§t'ovaci folii.

Experiment spocival v charakterizaci vzorki betonu metodou impedanéni spektroskopie
S pouzitim generatoru sinusového signalu Agilent 33220A a osciloskopu Agilent 54645A
(zapojeni dle schématu v kapitole 5.1). Zrani kazdého vzorku probéhlo v odlisném prostiedi.
Pomoci softwaru pro obsluhu uvedenych pfistrojii a zpracovani dat byla ziskdna spektra
ztratového Cinitele v zavislosti na frekvenci, zavislosti imaginarni slozky mérné impedance
na realné slozce mérné impedance.

Z modelu byly uréeny hodnoty koeficientli, uvedenych v tabulce 8.2a a diskutovanych
dale.
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8.2 Vysledky

V grafu na obrazku 8.2a miizeme pozorovat vyvoj teploty u vzorkt hydratujiciho ve vode¢,
na vzduchu i ve smrStovaci folii po dobu prvnich 4 dni. Vyvoj teploty odpovida
predpokladiim, které se odvijeji praveé od vnéjsiho prostiedi. Nejnizs§i hodnoty teplot se po
dobu 4 dnii vyskytuji u vzorku hydratujiciho ve vod¢. Teplota byla méfena s vyuzitim
ocejchovanych termistort (470 Q), které byly zapusténé jesté do Cerstvé smési betonu. Pro
méfeni byl vyuzity multimetr Agilent 3441A, ktery pfimo komunikoval s pocitacem
vybavenym programem pro méfeni vytvofenym v programu Python.

50
45 —— hydratace na vzduchu
——  hydratace ve fdlii
40 - - - hydratace ve vodé
™~ Nl

35 T T B e e i T LTSI SED SRS
9 v’ \ k
S 5 P

25 Z,/' S S S 2

20

15

0 12 24 36 48 60 72 84 96

t/h
Obr. 8.2a Vyvoj teploty u vzorki hydratujicich ve vodé¢, na vzduchu a ve smrstovaci folii.

Obrazek 8.2b znazornuje experimentalni spektra ztratového Cinitele pro uvedenou Skéalu

v v

elektrického pole budiciho signalu.

tan & (f)
4
R
R
3 ©
\ o— —o hydratace na vzduchu
N v— -v hydratace ve folii
¥ = - @ hydratace ve vodé
N \
e 2 X
] ‘7\ Ly
‘\“v\ E\D}J
1 \x [
J\ \ DN
g,
Gg
e
10' 10° 10° 10* 10° 10°
flHz

Obr. 8.2b Frekvenéni spektra ztratového Cinitele betonu, hydratujiciho v odlisnych
prostiedich.
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Hodnoty ztratového Cinitele betonu ve sledovaném ¢ase pro vzorky hydratované ve vodé
zustavaji vyssi nez u vzorkd hydratovanych ve folii a na vzduchu az po frekvenci pfiblizné
4 kHz, kdy spektra nabyvaji navzajem blizkych hodnot. Vy$s§i hodnoty ztratového cinitele
Vv levé Casti spektra indikuji vyssi Cetnost relaxacnich dob nez v pravé ¢asti spektra, maximum
by pak urcovalo nejpravdépodobnéjsi relaxacni dobu pro dany vzorek v aktuadlnim stavu
(slozeni, mira hydratace, vlhkost). Z odliSnosti spekter usuzujeme na vy$si hodnotu
nejpravdépodobnéjsi relaxacni doby u vzorku, hydratujicim na vzduchu. Nejblize
Kk nejpravdépodobnéjsi relaxaéni dobé uvedeného vzorku se nachdzi nejpravdépodobnéjsi
relaxacni doba pro vzorek zrajici ve folii, s rozlozenim relaxacnich dob, podobnym vzorku
hydratujicim na vzduchu. Od frekvence 4 kHz vykazuji vSechny prib¢hy ztratového Cinitele
kolisani hodnot, je vSak ptitomny trend. U vzorku, ktery hydratoval na vzduchu jsou patrné
Vv intervalu frekvenci 9 kHz az 100 kHz odlisné hodnoty ztratového Cinitele, nez u zbylych
vzorkl. VSechna spektra vykazuji v oblasti vyssich frekvenci mirny nartist hodnot ztratového
Cinitele. Vysvétleni lze hledat v pfitomnosti vody v kamenivu nebo druhu pouZzitého
kameniva (kamen Halamky - frakce 0/4 — druh zuly).

Zmétena spektra hodnot mérné impedance pro sledovany material jsou v souladu s teorii
pulkruznice [MacDonald, Mentlik], jejichz stied je stla¢en pod vodorovnou osu (Obr. 8.2¢).

Im z (Re 2)
5
8x10 —
o) Of
f=40 Hz
o
o]
6x10°
o]
° v
£ LoV v v | =40 Hz
G o v v
N 4x10° 5 v
g ° v
: o
oV
2%10° oV o hydratace na vzduchu ____|
& oo og v hydratace ve fdlii
g EPDDD E\q%h]f=40 Hz o hydratace ve vodé
oﬁ :
0 0.4x10° 0.8x10° 1.2x10°
Re z/ Om

Obr. 8.2¢c Hodnoty mérné impedance pouzitych vzorki v dobé charakterizace metodou
impedancni spektroskopie.

v

elektrického signdlu (narist frekvence zprava doleva, obrazek 8.2c) byly pozorovany u
vzorku, zrajicim ve vod€. Vzorek byl v dobé experimentu vodivéjsi, ale imaginarni slozka
mérné impedance nabyvala v poméru k realné sloZce vySSich hodnot, nez u ostatnich vzorkd.
To koresponduje s popsanymi zavislostmi ztratového Cinitele. Kiivky ve spektru mérné
impedance nabyvaji maxima pfi odliSnych frekvencich. Kiivka vzorku, ktery hydratoval na
vzduchu, ma maximum uZ pfi frekvencich 50 Hz — 60 Hz, kiivka uprostied dosahuje maxima

pti 80 Hz — 120 Hz, posledni kfivka ma maximum kolem frekvence 250 Hz .

Uvedena spektra byla modelovdna fyzikdlnim a matematickym modelem. Vysledky
fitovani shrnuje nasledujici tabulka. Pouzité modely (rozd¢€leni) jsou uvedeny v kapitole 4.
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Parametr prostiedi hydratace
voda folie vzduch
& 72,3 91,6 99,8
€ 5,3-10° 3,610 1,3-10%
7 [s] 6,4 0,964 0,473
a 0,114 0,176 0,268
r 0,9924 0,9621 0,8837
N 46 46 46

Tab. 8.2a Hodnoty parametrii modela spekter ztratového Cinitele a mérné impedance
vzorki betonu, hydratujicich v riznych prosttedich, & - opticka (dynamicka) permitivita
(f>0), &s — staticka permitivita (f =0), 7 — relaxaéni ¢as, a — distribu¢ni parametr,

I — Pearsontv korelacni koeficient, N — pocet boda spektra.

Ze spektra ztratového Cinitele byly ziskany hodnoty komplexni relativni permitivity pro
limitni ptipady frekvence budiciho signalu, nejpravdépodobné;jsi doba relaxace 7 a distribucni
parametr a. Hodnoty dynamické permitivity (také se oznacuje optickd) pro hydrataci
Vv riznych prostfedich maji vzestupnou tendenci, naopak hodnoty statické permitivity maji
klesajici charakter. Nejpravdépodobnéjsi doba relaxace potvrzuje odhady z diskuse spekter
ztratového Cinitele. Hodnoty distribu¢niho parametru o jsou vyssi s klesajicim obsahem vody
Cinitele betonu, zrajiciho na vzduchu. Pro ziskani hodnot parametrd s vyuzitim model byl
vyuzit program Mathcad.

Metodou impedancni spektroskopie byl charakterizovan beton, hydratujici v riznych
prostiedich. Nepfitomnost lokdlniho maxima ztratového Cinitele svédCilo o0
nejpravdépodobnéjsich relaxacnich dobach, umisténych mimo vyuzité spektrum frekvenci.
Model spektra to potvrdil a ur€il tyto hodnoty. ObtiZnym a méné piesnym oznacujeme
fitovani spektra ztratového Cinitele pro beton tuhnouci na vzduchu, na zédkladé nizké hodnoty
Pearsonova korela¢niho koeficientu.
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9 Elektrické parametry tepelné namahanych vzorku na
cementové bazi

Beton se pro svoji vysokou schopnost odolavat ptsobeni tlakovych sil a pro svoji
trvanlivost Siroce pouziva jako hlavni konstrukéni material v modernich konstrukcich. Beton
ma vsak i né¢které nedostatky. Jednim z nich je omezena houzevnatost, respektive kiehkost,
kvili které se mohou betonové konstrukce zfitit nahle nebo dokonce explozivné. Tento
problém narGsta s pevnosti betonu a velikosti konstrukci. Pokud je mez pevnosti byt jen
lokaln¢ prekrocena, mize dojit ke katastrof€, a to bez predchoziho varovani, tj. bez plastické
deformace piedchazejici zficeni. Plsobeni zvySenych teplot tento problém umocnuje.
Existuje cela fada rozmérnych betonovych konstrukci, jako jsou televizni véze, prehrady,
mosty, ochranné obaly jadernych elektraren, které jsou vystaveny riziku ptisobeni vysokych
teplot, at’ uz v disledku pozaru, jaderné havarie nebo teroristického utoku. Vystaveni
vysokym teplotam muze byt Sokové (rychly ohiev nebo rychlé ochlazeni) nebo dlouhodobé.

Jestlize je beton vystaven vysokym teplotdm, méni se jeho mechanické i chemické
chovani, zvlasté dovolené namahani v tahu a tlaku, modul pruznosti a Poissonovo ¢islo a dalsi
[Mehta]. Tyto zmény zavisi na rychlosti zmény teploty, extrémech teploty, dob¢ trvani ohné
a na typu betonu [Schneider].

Betonové konstrukce mohou byt vystaveny vysokym teplotam z diivodu pozaru, vybuchu
¢i chemické reakci. Pti urCitém zahtivani dochazi k dehydrataci C-S-H gelu, teplotni
neslucitelnosti mezi agregatem a cementovou pastou a porovym tlakem uvniti cementové
pasty, které jsou hlavnimi skodlivymi faktory [Krejé¢i, Xie].

Monitorovani strukturnich zmén pfi tepelném namahani je velmi dilezité naptiklad pro
urceni spolehlivosti celé konstrukce.

9.1 Priprava vzorku a experiment

Testovana télesa o rozmérech 40x40x160 mm byla pfipravena z cementové malty s
vodnim soucinitelem w/c=0,46. Sm¢s pro vyrobu malty obsahovala cement CEM [ 42,5R z
Ceskomoravského cementu, a.s. v Mokré a kiemenny pisek pro pfipravu malt z Filtraéni
pisky, s.r.o. v poméru 1:3 a v souladu s normou CSN 721200, kdy byly pouZity vzdy 3 frakce
pisku o velikosti zrn 0-1, 1-3, a 3-4 mm, které byly michany v hmotnostnim poméru 1:1:1.

VSechna télesa vyrobena z cementové malty byla odformovana po 24 hodinach zrani pfi
teploté 22 °C a 55 % relativni vlhkosti. Dale byla télesa uloZzena na dalSich 27 dni do vody.
Pak byla télesa susena 2 dny pfi teploté 60 °C. Pro zjisténi vlivu vysokych teplot na sledované
vzorky byly tyto zahfivany v peci na teploty 200 °C, 400 °C, 600 °C, 800 °C, 1 000 °C a
1 200 °C rychlosti 5 °C/min s vydrzi na maximalni teplot¢ 60 minut. Po vypalu byly vzorky
samovolné ochlazeny na laboratorni teplotu. Na zavér byl proveden kratky rehydratacni
proces, ktery spocival ve vloZeni vzorkli po vypalu a samovolném ochlazeni do vody na 7 dni.
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# / v:‘/.J, ; <
Obr. 9.1a Uchyceni testovaného vzorku v ptipravku mezi mosazné elektrody o plose
7X3,5 cm.

V kapitole se zaméfuji na studium a vyuziti impedanéni spektroskopie pro testovani
cementovych kompozitl realizovanych smési cementové malty a kiemenného pisku
degradovanych ptisobenim vysokych teplot 200 °C az 1 200 °C.

Obr. 9.1b Vyobrazeni tepelné namahanych vzorki betonu 0 velikostech 40x40x160 mm.

Experiment spocival opét v charakterizaci vzorkli betonu metodou impedanéni
spektroskopie s pouzitim generatoru sinusového signalu Agilent 33220A a osciloskopu
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Agilent 54645A (zapojeni dle schématu v kapitole 5.1). Pomoci softwaru pro obsluhu
uvedenych pfistroju a zpracovani dat byla ziskana spektra ztratového Cinitele v zavislosti na
frekvenci, zavislosti imaginarni slozky mérné impedance na realné slozce mérné impedance.
Hodnoty slozek mérmé impedance kazdého vzorku byly vypoclteny z experimentalné
zjisténych hodnot realné a imaginarni slozky impedance, podélenim dané slozky impedance
tloustkou vzorku a vynasobenim plochou elektrod. Tyto elektrické parametry byly dany do
souvislosti s chemickymi procesy, které v betonovych vzorcich probihaji vlivem tepelného
namahani.

Pro ilustraci byly povrchy tepelné zatézovanych vzorkii naskenovany pomoci
konfokalniho mikroskopu LEXT 3100 od firmy Olympus.

9.2 Vysledky

V grafu zavislosti ztratového c¢initele na frekvenci (Obr. 9.2a) je znazornéno 6 kiivek
odpovidajici stupnim namahani vzorkd (22 °C az 1 000 °C). Vzorek 8-1200A (zihany pfi
teploté 1 200 °C) nebylo mozné zatizenim zméfit, nebot’ odpor tohoto vzorku je mimo rozsah
méficich pfistroji (signal je prilis utlumen).

U referencniho vzorku 8-MfA (bez tepelného namahéani) pozorujeme ve spektru
ztratového Cinitele dvé lokalni maxima, také u frekvence 2 kHz a 20 kHz, ale pravé do
frekvence 20 kHz dosahuje nizsich hodnot ztratového cCinitele nez vzorek 8-200A.

Kiivka pro vzorek 8-200A odpovidajici zahfivani na 200 °C se vyznacuje jednim
maximem pfii frekvenci 2 kHz a dosahuje v celé frekvenc¢ni oblasti ze vSech kiivek nejvyssi
hodnoty ztratového Cinitele. Tvar kiivky soucasné ukazuje pritomnost polarizac¢nich ztrat v
materialu.
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Obr. 9.2a Graf zavislosti ztratového cinitele na frekvenci.
Podobny tvar spektra dosahuje vzorek 8-600A (600 °C) v oblasti nizsich frekvenci v§ak

vystupuje lokalni maximum pii frekvenci 90 Hz. Ve zbylé ¢asti spektra jsou hodnoty
ztratového Cinitele jen o malo nizsi nez u vzorku 8-400B.
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9 Praktické cast

Vzorek ohfivany na 400 °C vykazuje mensi maximum pii frekvencich 70 Hz, dale pfi
800 Hz a objevuje se plytké maximum pfi frekvenci 30 kHz. Celkové hodnoty grafu vyrazné
poklesly oproti vzorku ptredchozimu (200 °C). Vyrazné se zmenSily polarizacni ztraty, coz
odpovida odpaiené vod¢ (dehydrataci) a rozkladu nékterych slozek tmelu za uvolnéni vodni

pary.

Vzorek 8-800B zihany pfi teploté¢ 800 °C vykazuje vyrazngjsi maximum pii frekvenci
80 Hz, ptficemz hodnoty ztratového Cinitele do frekvence 100 Hz dosahuji vysSich hodnot,
nez u predchozich vzorki. Nad frekvenci 100 Hz pozorujeme vyraznéjsi pokles vSech hodnot
ztratového Cinitele. Zfejm¢ dochézi k poklesu polarizacnich ztrat, ale soucasné k tvorbé
trhlinek.

Charakter ktivky odpovidajici vzorku 8-1000A (1000 °C) nasvédCuje dominanci
vodivostnich ztrat v materidle (klesajici charakter v celé oblasti frekvencéniho spektra).
Absence vody a pritomnost trhlinek zna¢né zvysily odpor vzorku v celé oblasti frekven¢niho
spektra.

V grafu zavislosti realné slozky impedance na frekvenci Obr. 9.2b (log-log) se spektra
vSech Sesti vzorka prolinaji u frekvence 10 kHz. Do této frekvence ma nejvyssi hodnoty
realné slozky impedance vzorek 8-1000A a postupné dochéazi k logickému klesani az k
nejnizsi hodnoté u vzorku 8-MfA (bez tepelného namahani). Vyznamna ¢ast spektra je v
rozsahu 40-10 kHz. Za frekvenci 10 kHz hodnoty realné slozky impedance splyvaji (pro
vzorky 22 °C az 800 °C), pouze vzorek 8-1000A (1 000 °C) vykazuje necekany pokles az k
hodnoté¢ 1 kQ (pro frekvenci 1 MHz).
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Obr. 9.2b Graf zavislosti realné slozky impedance na frekvenci. Osa x a y v logaritmické
soufadnici.

V grafu zavislosti imaginarni slozky impedance na frekvenci Obr. 9.2c (log-log) je vidét,
ze u vzorka podrobenych namahéani vyssi teplotou jsou hodnoty Im Z vyssi v celé oblasti
frekvenéniho spektra. Kapacita pro jednotlivé vzorky s teplotou Zihani klesa (pro urcitou
referencni frekvenci). Kfivka pro vzorek bez tepelného namahani 8-MfA se proliné s kfivkou
8-200A v oblasti 40 Hz az 300 Hz. Nasledné se odchyluji. Referencni vzorek 8-MfA ma ve
zbylém frekvenénim rozsahu nejniz8i hodnoty imaginarni slozky impedance.
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Obr. 9.2¢ Graf zavislosti imaginarni slozky impedance na frekvenci. Osax a'y
Vv logaritmické soufadnici.

Vzorek Re Z/Q Im Z/Q Z/Q C/F er
8-MfA 1,79-108 2,03-108 2,71-108 7,84-1011 137,38
8-200A 2.84-10° 3,17-10° 4,26-10° 6,45-1011 112,98
8-400B 3,44-10° 4,34-10° 5,54-10° 3,67-10711 64,20
8-600A 3,95-10° 5,18-10° 6,51-10° 3,07-101 53,80
8-800B 4,93-10° 7,70-10° 9,14-10° 2,07-101% 36,17
8-1000A 1,53-10° 3,98-10° 4,26-107 0,40-107* 7,00

Tab. 9.2a Hodnoty impedance, elektrické kapacity a relativni permitivity pii referen¢ni
frekvenci 1 kHz.
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Vzorek 8-200A, 8-400B, 8-600A, 8-800B, 8-1000A /°C

Obr. 9.2d Zména hodnot permitivity a slozek impedance pro vzorky zatézované riznymi
teplotami (méfeno pii frekvenci 1 kHz).
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V grafu na obrazku 9.2d pozorujeme nartistajici hodnoty realné, imaginarni a absolutni
hodnoty impedance u vSech vzorki pro frekvenci 1 kHz, pro vzorky zihané do teploty 600 °C
je narust hodnot sloZzek pozvolny, prudceji se zveda prubéh az u vzorkl Zihanych nad 800 °C.
U vSech vzorki dosahovala Re Z nizsich hodnot nez u Im Z. V rozmezi teplot 400 az 600 °C
dochazi ke zmeéné charakteru kiivek z konkdvniho na konvexni. Oblast této zmény
koresponduje s dalsi vySetfovanou kiivkou permitivity vzorkt pfi frekvenci 1 kHz, kde ve
stejné oblasti dochazi k pfevracenému charakteru zmén. Kiivka permitivity prechdzi z
konvexni na konkavni. V grafu jsou vyznaceny tfi oblasti, ve kterych se snazime vystihnout
strukturni pfemény materiali pti danych teplotach (fazich) zihani. Separovani je vyznaceno
do teploty 400 °C a 573 °C. V tomto intervalu se také nachazi inflexni body vsech ktivek.

Vyrazny pokles permitivity v oblasti | (0-380 °C) nastava pii dehydrataci a rozkladu
nekterych slozek tmelu, za uvolnéni vodni pary, pripadné CO-.

V oblasti 11 (380-590 °C) nedochazi k vyraznym zmé&nam permitivity, pfi téchto teplotach
dochdzi k fazové preméné kiemene (573 °C), (B-kfemen na a-kfemen). Rozklad CSH gelu
zpusobi tlakovou deformaci pojiva a tim dojde k narGstu porovitosti.

V oblasti 111 (590-1 000 °C) nastava strmy pokles permitivity, coz mize souviset se
vznikanim novych krystalickych fazi a velmi nizkou pevnosti materidlu.

Obecn¢ dochazi beéhem vypalovani k poklesu objemovych hmotnosti sledovanych
vzorkd. Pfi vypalu vzorkl dochazi k jeho dehydrataci a rozkladu nékterych slozek tmelu za
uvolnéni vodni pary, ptipadné¢ COz. K nejvétsimu poklesu objemové hmotnosti dochazi v
pocatku zahtivani (do teplot 400 °C). Pti vysSich teplotach jiz nedochazi k tak vyraznym
zméndm. Soucasn¢ dochdzi k poklesu pevnosti v tahu, ktery souvisi s dehydrataci a
rozkladem CSH gelu, ale také s fazovou pfeménou kiemene pii 573 °C (B-kiemen na
a-kfemen). Rozklad CSH gelu zpisobi tlakovou deformaci pojiva a tim dojde k nartistu
porovitosti. Pfi teplot¢ nad 1 000 °C vznikaji nové krystalické faze [Mehta].

Pfi zahtivani betonu dochéazi postupné k t€émto zménam: Pti teploté do 80 °C dochazi ke
ztraté kapildrni vody a sniZzeni soudrznych sil v disledku expanze vlhkosti. Pfi teplotach
80 °C — 150 °C dochazi k dehydrataci ettringitu a posléze pii teplotach okolo 170 °C k
rozkladu sadry CaSOs4 — 2H20. Dusledkem je vyskyt explosivniho odpryskavani. Pfi
teplotach nad 200 °C dochazi ke ztraté fyzikaln€ vazané vody a zvySeni vnitiniho tlaku. Pfi
teplotach okolo 350 °C dochézi k praskani kiemicitého kameniva. Pii teplotdch nad 375 °C
uz neni moznd ptitomnost vody. Pfi teplotach 400 °C dochézi k rozkladu Portlanditu Ca(OH)2
— CaO + H20. Pti teploté 573 °C dochazi ke zméné krystalové faze z B na o v kamenivu a
pisku. Pii teploté¢ 600 °C dochazi ke druhé fazi rozkladu CSH geld a tvorbé B-Ca2S. Pii
teplotach okolo 700 °C dochazi k rozkladu uhli¢itanu vapenatého CaCO3z — CaO + COa. Pii
siln¢ endotermické reakci dochézi k uvoliiovani oxidu uhli¢itého.

V okoli teplot 800 °C se zacina uplatiovat keramicka vazba, kterd nahrazuje vazby
hydraulické. Pfi teplotach v rozmezi 1100 °C az 1200 °C dochézi ke tvorbé Wollastonitu f3
(CaO — Si0y). V oblasti teplot 400 °C az 1200 °C pozorujeme vzrastajici vyskyt trhlin. Pti
teplotach okolo 1300 °C dochézi k celkovému rozkladu betonu a taveni nékterych slozek
[Czech, Dubinsky, Schneider, Xie].

Na obrazcich 9.2e, 9.2f, 9.2g a 9.2h jsou prezentovany obrazky povrchi vzorka o
velikosti plochy 1 mm? ziskané pomoci konfokalniho mikroskopu LEXT 3100 [Confocal
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Scanning Laser Microscope]. Pfed namahanim vzorku zvySenou teplotou miizeme pozorovat
povrch vzorku, ktery je relativné homogenni (Obr. 9.2e — referencni vzorek).

Na obrazcich 9.2f a 9.29 je patrné postupné narusovani povrchu prasklinami, které pii
teploté 1 000 °C dosahuji délky az stovek mikrometrii. Naopak po namahani vzorku teplotou
1200 °C muzeme pozorovat, ze dochazi k zaceleni prasklin pifi vzniku sklovité vrstvy.
Teplota tani kompozitu je zfejmeé niz$i, neZ je u €istého kiemenného skla (tj. okolo 1 600 °C),
nebot’ ve vzorku jsou pfitomné ptisady, jako je sodik ¢i vapnik.

Obr. 9.2¢ Povrch 1 mm? referenéniho Obr. 9.2f Povrch 1 mm? vzorku po
vzorku, tj. bez namahani zvysenou teplotou. namahani teplotou 600 °C.

& i

‘

Obr. 9.2g Povrch 1 mm? vzorku po | Obr. 9.2h Povrch 1 mm? vzorku po
namahani teplotou 1 000 °C. namahani teplotou 1 200 °C.

(@]
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Rozsah teplot

Zmény v mikrostruktuie betonu

Pomala ztrata kapilarni vody a sniZeni soudrznych sil v dasledku
expanze vlhkosti.
80 °C — 150 °C dehydratace ettringitu

20-200°C | 150 °C — 170 °C rozklad sadrovee CaSO4-2Ho0
Pocatek dehydratace CSH gelu.
Ztrata fyzikalné vazané vody.
Praskani kiemicitého kameniva (350 °C).

300 - 400 °C Kriticka teplota pro vodu (374 °C) — poté uz neni mozna ptritomnost
volné vody.

400 - 500 °C Rozklad portlanditu — Ca(OH)2 — CaO + Hy0

500 — 600 °C Pteména kiemene z faze  na a (573 °C) v kamenivu a pisku.

600 — 800 °C | Druh4 faze rozkladu CSH gelt, tvorba B-C»oS.
840 °C — rozklad dolomitického vapence

800—1000°C | 930 °C —960 °C — rozklad kalcitu — CaCO3 — CaO + CO» Zacatek

vzniku keramické vazby, ktera nahrazuje hydraulické vazby,
doprovazeno uvoliiovanim oxidu uhli¢itého.

1000-1 200 °C

Tvorba Wollastonitu  (CaO-SiO2). 1 050 °C — taveni cedice

1300 °C

Celkovy rozklad betonu, taveni n¢kterych slozek.

Tab. 9.2¢c Sumarizaéni tabulka fazovych ptemén tepelné namahanych cementovych

vzorku.

Tepelnym namahédnim cementovych vzorkd bylo dosazeno strukturdlni zmény. Tyto
zmény byly pozorovany vizualné a byly prokdzany souvisejici zmény v impedancnich

spektrech vzorki.

Byly vyhodnoceny hodnoty elektrickych parametrii vzorki, zejména elektricka kapacita
a permitivita pfi frekvenci 1 kHz a dany do vztahu se strukturnimi udalostmi pro tfi oblasti
tepelné zatéZze. Redlna hodnota permitivity s rostouci mirou Zihani klesa.
Povrch vzorkt podle fotografii potizenych konfokalnim mikroskopem se méni z cementoveé
Sedé pro nevyzihany vzorek az po hnéd¢ sklenénou barvu u nejvice zihaného vzorku.
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10 Elektrické parametry tepelné namahanych vzorkid na
cementové bazi s pridavkem pryzového granulatu

V této kapitole se zabyvadm testovanim kompozitl na cementové bazi, které byly
vystaveny zvySenym teplotam. Pro vyrobu maltovych smési byl vyuzit Portlandsky cement
typu CEM [, kiemicity pisek a drcené automobilové pneumatiky. Jednotlivé smési se liSily
piimeési drcené pneumatiky a polymeru. Vzorky byly vystaveny vysokym teplotam v rozsahu
23 — 400 °C. Pomoci impedancniho spektra byla ziskana relativni permitivita (pro referen¢ni
frekvenci 1kHz), ztratovy Cinitel a slozky impedance. Na zakladé Debyeovy teorie
dielektrika byla sledovana zména impedancnich parametrti tepeln¢ zatézovanych vzorkl a
byly dany do souvislosti se strukturnimi zménami.

Drcené odpadni pneumatiky se mohou vyuzivat jako ptisada do betonu a prispét tak k
hospodarnému feseni likvidace pneumatik. Z vysledkit mnoha vyzkumt vyplyva, Ze ptidavek
pryzového granulatu mize nejen zlepsit pruznost a houzevnatost betonu, ale i prekonat
nevyhodu betonu v kiehkosti [Topcu]. Pouziti polymeru jako pfidavku do porobetonu se jevi
jako efektivni pfistup k masivnimu vyuziti odpadnich pneumatik.

Text nize popisuje vzorky betonu, kde je drcena automobilova pneumatika vyuzita jako
nahrada mineralniho kameniva (pisku), kterd ma v pdrobetonu zlepSit pruznost a taznost a
zlepsit tak mechanické vlastnosti naptiklad proti odéru a narazu. Morfologie hydratacnich
procestt a mikrostruktura mezifazovych ptrechodovych oblasti jiz byly pozorovany i
mikroskopicky [Pelisser, Topcu].

10.1 Priprava vzorku a experiment

Testovana télesa byla vyrobena z cementové malty s vodnim soucinitelem (W/C) 0,55.
Smés pro vyrobu malty obsahovala cement CEM I Portlandsky cement (Ceskomoravsky
cement - Heidelberg Cement Group), kiemenny pisek (maximalni velikost 2 mm) a drcené
automobilové pneumatiky (velikost v rozmezi od 1-2 mm), které byly vyuzity jako plnivo.

ACRONAL S400 (BASF), je vodni disperze aniontového kopolymeru akrylového esteru
a styrenu, ktera byla pouzita jako polymerni pojivo [Czech, Dubinsky], (polymerni disperze
- 20 % w/w cementové hmoty).

Praskovy polymer EVA, se rozpousti ve vodé. Byl pouzit jako polymerni pojivo ve dvou
procentech (10 % hmotnosti cementu). Slozeni kazdé smési a jeji plasticity jsou uvedeny v
Tabulce 10.1a.

, Pryzovy | Vodni | Polymerni | Celkova -
Oznaceni Ce[rg ]e nt ng granulat | disperze | pojivo voda | W/C Pl?iﬁ]c]'ta
[a] [a] [a] [a]
REF 1000 - - - 15,5
PAG 750 250 - - 13,0
PAG-AC | 200 [T750 | 250 1007 50 215 1 0.5 15.0
PAG-EVA 750 250 - 50" 17,5

Tab. 10.1a Slozeni smési a jejich plasticita.

“slozeni polymerni disperze (50 g vody + 50 g akrylové pojivo ACRONAL S400)
“praskovy polymer EVA (50 g - neobsahuje vodu)
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Testovana télesa tvotily hranoly: 40 mm x 40 mm % 160 mm. Po namichani byly nejdiive
ponechany ve formach po dobu 24 hodin, nasledné byl proveden proces vytvrzovani ve vodé
po dobu 27 dnil, a nakonec na vzduchu po dobu 32 dni pfi laboratorni teploté (25 £+ 2 °C).

Ptipravend testovana télesa (Tab. 10.1a) byla charakterizovana metodou impedanc¢ni
spektroskopie. Byly pouzity sinusovy generator signalu Agilent 33220A a dvoukanalovy
pamétovy osciloskop Agilent 54645A. Tyto pristroje byly sestaveny dle navrzené¢ho
schématu pro plné automatizovaného méfeni (kapitola 5.1). Pro komunikaci zafizeni a
zpracovani dat byl vytvoreny software v programovacim prostfedi C++ Builder. Vzorky byly
proméfovany ve vyuzitém frekvenénim spektru 40 Hz az 1 MHz. Sledované veli¢iny byly:
ztratovy Cinitel tan ¢ (f), imaginarni slozka impedance Im Z (f), realna slozka impedance
Re Z (f) a dopocitana kapacita C pro zvolenou frekvenci tohoto spektra. Pro moznost
provedeni impedan¢ni analyzy bylo nutné umistit vzorky mezi mosazné elektrody s
povrchem 7 x 3,5 cm.

Obr. 10.1a Vyobrazeni tepelné naméhanych Zou betonu s pryvym granulatem o
velikostech 40x40x160 mm.

10.2 Vysledky

Na Obr. 10.2a mizeme vidét zavislost ztratového Cinitele na frekvenci tan ¢ (f) pro vzorky
smési REF (bez pryzového granulatu a plastifikatoru). Sledovany frekvenéni rozsah je 40 Hz
- 1 MHz. Jednotlivé kiivky odpovidaji riznému teplotnimu namahéni. Kfivka ztratového
¢initele tan ¢ teplotné nenamahaného vzorku vykazuje u frekvence 1 kHz lokdlni maximum,
odpovidajici vyznamnym polarizacnim ztratam, které smérem k niz$im frekvencim klesaji a
vys§im frekvencim od uvedené¢ho maxima, od frekvence 100 kHz vSak opé&t nastupuji vyrazné
polariza¢ni ztraty, majici maximum mimo métenou oblast. U kiivky vzorku zahtivaného na
teplotu 200 °C je vidét posun tohoto maxima ke frekvenci 100 kHz a mirny pokles hodnot.
Na opacné strané frekvencniho spektra (40 Hz) dochézi ke snizeni vodivostnich ztrat. Velké
zmény vSak nastanou pro vzorky vyzihané nad teplotu 300 °C, kde polarizacni slozky
ztratového Cinitele tan J maji vice maxim, superponovanych mezi 40 Hz a 1 kHz. Vpravo od
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frekvence 1 kHz zGstava pouze vybézek typicky pro vodivostni ztraty. Pozorujeme znacny
pokles hodnot ztratového Cinitele (tan d). Vazby mezi slozkami vzorkl jsou rozlamany, je
zhorSena polarizace pfi vyssich frekvencich.
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0.8 $— = 300 °C
400 °C
o an TR0 .
2 MR N -
S RNl I CR i
' 04 7 \n&eﬁg‘@%’zﬂ
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Obr. 10.2a Graf zavislosti ztratového ¢initele na frekvenci (REF vzorky).

Obr. 10.2b popisuje zménu relativni permitivity er,

realné slozky impedance Re Z,

imaginarni slozky impedance Im Z a komplexni hodnoty impedance Z smési REF pfi
tepelném namahani (23 °C az 400 °C). Zvolena referen¢ni frekvence budiciho elektrického
pole je 1 kHz. Relativni permitivita & vzorki REF nevyzihanych (23 °C laboratorni teplota)
ma hodnotu 366. Déle dochdzelo k poklesu téchto hodnot: pro teplotu 200 °C dosédhla
hodnoty 212, pro teplotu 300 °C dosahla hodnoty 27 a pro teplotu 400 °C dosahla hodnoty
28. Hodnoty relativni permitivity jsou tedy pro teploty 300 °C a 400 °C velmi blizké.
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Teplotni namahani smési REF/°C

Obr. 10.2b Hodnoty relativni permitivity a slozky impedance (REF vzorky, f =1 kHz).
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Naopak zvysujici trend (pfi zvySovani teploty namahdni) maji hodnoty redlné slozky
impedance Re Z, imaginarni slozky impedance Im Z i komplexni hodnoty impedance Z se
zvysujici se teplotou namahani. Blizké hodnoty téchto slozek se opét vyskytuji v teplotnim
rozsahu 300 °C az 400 °C. Ptehledné hodnoty zobrazuje Tabulka 10.2a.

Na Obr. 10.2¢ mizeme vidét zavislost ztratového Cinitele na frekvenci tan 6 (f) pro vzorky
smési PAG. Smés PAG oproti predeslé REF obsahuje o 25 % méné pisku, kde toto chybéjici
mnozstvi je nahrazeno drcenou pryzi. Sledovany frekvencni rozsah je 40 Hz - 1 MHz.
Jednotlivé kiivky odpovidaji riiznému teplotnimu namahéni. U nezihaného vzorku (23 °C)
dosahuje ztratovy Cinitel tan 6 hodnot od 0,3 do 0,6, coz je mén¢ nez u smesi REF. Vyzihanim
smeési PAG teplotou 200 °C vSak doslo ve spektru tan J k velkému nartistu hodnot az k 1,0
mezi frekvencemi 40 Hz az 1 kHz. Chvost kiivky od 1 kHz do 1 MHz je klesajici (pokles
polarizacnich ztrat az na 0,1), uplatni se pouze vliv vodivostnich ztrat. Pfedpokladame, ze
pritomna pryz vytvorila tepelnym stresem lepsi propojeni se slozkami betonu a zaplnila volné
péry ve vzorku.

Dal8im Zihanim pii vysSich teplotach 300 °C a 400 °C vsak doSlo k degradaci pryze a
jejiho propojeni s ¢asticemi betonu a pravdépodobné k vyte€eni ¢asti pryze ze vzorku. Vzorek
se stal vice poréznim, na povrchu ulpély uhlikové slozky pryze a povrch se stal vice vodivym.
Kiivky ztratového ¢initele tan ¢ vzorki po zihani 300 °C a 400 °C mimoradné poklesly pod
hodnoty 0,2 s mirnym zviditelnénim polarizacnich ztrat v oblasti 40 Hz az 1 kHz. Pro vyssi
frekvence jsou hodnoty tan ¢ nizké az na hranici méfitelnosti.
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Obr. 10.2c¢ Graf zavislosti ztratového ¢initele na frekvenci (PAG vzorky).

Obr. 10.2d popisuje zménu relativni permitivity &, redlné slozky impedance Re Z,
imaginarni slozky impedance Im Z a komplexni hodnoty impedance Z smési PAG pfi
tepelném namahani (23 °C az 400 °C). Zvolena referen¢ni frekvence budiciho elektrického
pole je 1 kHz. Relativni permitivita & vzorki PAG nevyzihanych (23 °C laboratorni teplota)
hodnotu 185. Déle dochazelo k poklesu téchto hodnot: pro teplotu 200 °C dosdhla hodnoty
59, pro teplotu 300 °C dosahla hodnoty 25 a pro teplotu 400 °C dosahla hodnoty 22. Diskrétni
hodnoty relativni permitivity & jsou tedy pro teploty 300 °C a 400 °C opét velmi blizké a
oproti predeslé smési REF se snizily o hodnotu 6 (pro teplotu zihani 400 °C). Vzorky smési
PAG (Obr. 10.2d) vykazuji o (7-73) % nizsi hodnoty relativni permitivity & se zahrnutim
vSech teplot zihani nez je tomu u vzorki smési REF (Obr. 10.2b).
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Velikost elektrické impedance a jejich slozek mé opét stejny trend jako u predeslé smési

REF. Hodnoty realné slozky impedance Re Z, imaginarni slozky impedance ImZ i
komplexni hodnoty impedance Z se zvySuji se zvySujici se teplotou namahani. Blizké
hodnoty téchto slozek se opét vyskytuji v teplotnim rozsahu 300 °C az 400 °C.
Pred zihdnim se komplexni impedance Z smési PAG (bez konkrétniho urceni slozky
impedance) pohybuje mezi 0,3x10° Q az 1,4x10° Q. Vyzihanim 200 °C hodnoty vzrostly
témet o fad. Dal§im vyzihanim pii 300 °C se hodnoty zvySily vys§i mirou nez pfi teploté
200 °C. Ve vSech ptipadech jsou hodnoty komplexni hodnoty impedance Z i imaginarni
slozky impedance Im Z vzorku s pryzi (PAG) vyssi nez u referen¢niho vzorku (REF). Redlna
slozka impedance je u vzorkl s pryzi (PAG) pii teploté zihani do 200 °C vyssi nez u vzorka
smési REF. Po vyzihani teplotou 300 °C a 400 °C hodnota realné slozky impedance Re Z u
smési PAG mirné poklesla, zatimco u smési REF vyrazné€ vzrostla. Je nasnad¢ predpokladat,
ze po zihani 300 °C a vysSim stupni, doslo ke zuhelnaténi slozek pryze, které ptispélo k
vodivosti materidlu. Piehledné hodnoty zobrazuje Tabulka 10.2a.
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Obr. 10.2d Hodnoty relativni permitivity a slozky impedance (PAG vzorky, f = 1 kHz).

Na Obr. 10.2e mizeme vidét zavislost ztratového Cinitele na frekvenci tan o (f) pro vzorky
smési PAG-AC. Smés PAG-AC obsahuje oproti smesi REF o 25 % méné pisku, kde toto
chybéjici mnozstvi je nahrazeno drcenou pryzi a soucasné je zde ptidano akrylové pojivo
ACRONAL S400 v mnozstvi 50 g. Sledovany frekvencni rozsah je 40 Hz -1 MHz.
Jednotlivé kiivky odpovidaji riznému teplotnimu naméhani. Srovnanim spekter ztratového
Cinitele vzorkti smési PAG a PAG-AC (Obr. 10.2c a Obr. 10.2e) pozorujeme témé&f shodu pro
ztratovy ¢initel tan ¢ nevyzihanych vzorki (23 °C), odchylka nastala v oblasti £>10° Hz.
Vyrazny rozdil ve spektru nalézdme pro vzorky vyzihané teplotou 200 °C, kde pro smés
PAG-AC nastal pokles hodnot v celém spektru frekvenci. U vzorku s plastifikatorem
nevzrostly prvnim stupném vyzihani polarizacni ztraty. Vys§im stupném Zihani uz doslo u
obou vzorkl k poklesu hodnot ztratového Cinitele tan o, kde predpokladame degradaci pryze.
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Obr. 10.2e Graf zavislosti ztratového ¢initele na frekvenci (PAG-AC vzorky).

Graf na Obr. 10.2f znazorfiuje hodnoty relativni permitivity &r, redlné slozky impedance
Re Z, imaginarni slozky impedance Im Z a komplexni hodnoty impedance Z smési PAG-AC
pfi tepelném namahani (23 °C az 400 °C). Zvolena referentni frekvence budiciho
elektrického pole je 1 kHz. Relativni permitivita & vzorkt PAG-AC nevyzihanych (23 °C
laboratorni teplota) ma hodnotu 121. Déle dochazelo k poklesu téchto hodnot: pro teplotu
200 °C dosahla hodnoty 38, pro teplotu 300 °C doséhla hodnoty 19 a pro teplotu 400 °C
dosahla hodnoty 16. Diskrétni hodnoty relativni permitivity & jsou tedy pro teploty 300 °C a
400 °C opét velmi blizké a oproti predeslé smési PAG se snizily opét o hodnotu 6 (pro teplotu
zihani 400 °C). Vzorky smési PAG-AC (Obr. 10.2f) vykazuji o (24-36) % nizs§i hodnoty
relativni permitivity & se zahrnutim vSech teplot zihdni nez je tomu u vzorkd smési PAG
(Obr. 10.2d). Trend poklesu relativni permitivity & s teplotou zihani je spole¢ny a odpovida
postupné degradaci pryze.
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Obr. 10.2f Hodnoty relativni permitivity a slozky impedance (PAG-AC vzorky, f = 1 kHz).
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Zavislosti komplexni impedance Z a jejich slozek maji opét stejny trend jako u predeslé
smési PAG. Hodnoty realné slozky impedance Re Z, imaginarni slozky impedance Im Z i
komplexni hodnoty impedance Z se zvySuji se zvySujici se teplotou namahani. Blizké
hodnoty téchto slozek se opét vyskytuji v teplotnim rozsahu 300 °C az 400 °C.

Pted zihanim se komplexni impedance Z smési PAG-AC (bez konkrétniho urceni slozky
impedance) pohybuje mezi 1x10° Q az 2,2x10° Q. Vyzihanim 200 °C se hodnoty impedance
pohybovaly v rozmezi 3,2x10° Q az 6,9x10° Q. Dalsim vyzihanim na 300 °C se hodnoty
zvysily az na hodnotu 15,5x10° Q. K pozvolngjsimu navyseni komplexni impedance Z doslo
vyzihdnim na teplotu 400 °C, kde dos4hla hodnoty az 19,1x10° Q. Ve vsech ptipadech jsou
hodnoty komplexni hodnoty impedance Z i imaginarni slozky impedance Im Z vzorku s pryzi
a akrylovym pojivem Acronal S400 (PAG-AC) vyssi nez u referencnich vzorkli smesi REF
a smesi PAG. Redlna slozka impedance je u vzorki s pryzovym granulatem a akrylovym
pojivem (PAG-AC) pii teploté zihani do 200 °C vyssi nez u vzorkd smési PAG. Hodnoty
realné slozky impedance Re Z jsou si po vyzihani teplotou 200 °C, 300 °C a 400 °C pomérné
blizké. Hodnoty realné a imaginarni slozky impedance (Re Z a Im Z) v grafech na Obr. 8.2d
a Obr. 8.2f maji stejny trend narustu. V Tabulce 10.2a vidime, Ze vSechny hodnoty slozek
impedance u smési PAG-AC jsou vyssi nez u vzorki smési PAG. Elektricka kapacita vzorkt
smési PAG-AC je naopak niZsi.

Ptidavek polymeru ptisobi jako ptidavek slozky s nizsi polarizovatelnosti, nez je cement,
pisek a voda. Zahtivanim polymeru dochazi k jeho postupné tepelné degradaci. V piipadée
pouziti polymeru Acronal nejprve dochazi k roztrzeni funkénich skupin a k odstépeni vody a
oxidu uhli¢itého (cca 150-300) °C. Tim se na makrofetézci polymeru utvoii cykly, které jsou
pfi vysSich teplotach nestdlé. Polymer zde ztraci své mechanické vlastnosti (pevnost i
pruznost). Dalsi krok termické degradace nastava pii teploté (300-500) °C, kdy dochazi k
postupnému trhani polymernich fetézcl, tvorbé dvojnych vazeb a také volnych radikala
[Cabeza, Pellisser]. S postupnou degradaci polymeru (s odstépovanim postrannich funk¢énich
skupin a naslednou karbonizaci) se znateln¢ ztraci polarita polymeru, jeho vodivost a také
permitivita.

Na Obr. 10.2g mizeme vidét zavislost ztratového Cinitele na frekvenci tan o (f) pro vzorky
smési PAG-EVA. Smé&s PAG-EVA obsahuje oproti smési REF 0 25 % méné pisku, kde toto
chybéjici mnozstvi je nahrazeno drcenou pryZzi a soucasné je zde ptridan praSkovy polymer
EVA v mnozstvi 50 g. Sledovany frekvenéni rozsah je 40 Hz - 1 MHz. Jednotlivé kiivky
odpovidaji riznému teplotnimu namahani. Srovnanim spekter ztratového Cinitele vzorki
smési PAG-AC a PAG-EVA (Obr. 10.2e a Obr. 10.2g) pozorujeme jen nepatrné vyssi
hodnoty ztratového Cinitele tan o u vzorkli smési PAG-EV A nevyzihanych vzorkl (23 °C) v
celé oblasti frekvencniho spektra.
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Obr. 10.2g Graf zavislosti ztratového Cinitele na frekvenci (PAG-EVA vzorky).

Podobny trend vysSich hodnot ztratového Cinitele tan 0 1ze u smési PAG-EVA oproti smési
PAG-AC sledovat i u ostatnich zihacich teplot. Charaktery kiivek jsou ovSem podobné.
Vys$$im stupném zihani doSlo opét u smési PAG-EVA k vyraznému poklesu hodnot
ztratového Cinitele tan J, kde opét predpokladame degradaci pryze.

Graf na Obr. 10.2h znazorfiuje hodnoty relativni permitivity ér, realné slozky impedance
Re Z, imaginarni slozky impedance ImZ a komplexni hodnoty impedance Z smési
PAG-EVA pii tepelném namahani (23 °C az 400 °C). Zvolena referencni frekvence budiciho
elektrického pole je 1 kHz. Relativni permitivita & vzorktt PAG-EVA nevyzihanych (23 °C
laboratorni teplota) ma hodnotu 78. Dale dochazelo k poklesu téchto hodnot: pro teplotu
200 °C dosahla hodnoty 26, pro teplotu 300 °C doséhla hodnoty 18 a pro teplotu 400 °C
dosahla hodnoty 15. Diskrétni hodnoty relativni permitivity & jsou pro teploty 300 °C a
400 °C opét velmi blizké a oproti predeslé smési PAG-AC se snizily o hodnotu 1 (pro teplotu
zihani 400 °C). Vzorky smési PAG-EVA (Obr. 10.2h) vykazuji o (5-36) % niz$i hodnoty
relativni permitivity & se zahrnutim vSech teplot zihani nez je tomu u vzorka smési PAG-AC
(Obr. 10.2f). Trend poklesu relativni permitivity & s teplotou Zihani je opét spolecny a
odpovida stupni degradace pryZe.

Zavislosti komplexni impedance Z a jejich slozek maji opét stejny trend jako u predeslé
smési PAG-AC. Hodnoty redlné sloZzky impedance Re Z, imaginarni slozky impedance Im Z
I komplexni hodnoty impedance Z se zvySuji se zvySujici se teplotou namahani. Blizké
hodnoty téchto sloZzek se opét vyskytuji v teplotnim rozsahu 300 °C az 400 °C.
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Obr. 10.2h Hodnoty relativni permitivity a slozky impedance (PAG-EVA vzorky, f=1 kHz).

Pted Zihdnim se impedance Z smési PAG-EVA (bez konkrétniho urceni slozky
impedance) pohybuje mezi 1,7x10°Q az 3,2x10° Q. Vyzihanim 200 °C se hodnoty
impedance pohybovaly v rozmezi 3,8x10° Q az 13,9x10° Q. Dalsim vyzihanim na 300 °C se
hodnoty zvysily az na hodnotu 16,4x108 Q. K pozvolngjsimu navyseni impedance Z doslo
vyzihanim na teplotu 400 °C, kde dosahla hodnoty az 19,3x10° Q. Ve viech ptipadech jsou
hodnoty komplexni hodnoty impedance Z i imaginarni slozky impedance Im Z vzorku s pryzi
a praskovym polymerem EVA (PAG-EVA) vyssi nez u referencnich vzorki smési REF,
smési PAG i smési PAG-AC. Reélna slozka impedance je u vzorki s pryzovym granulatem
a praSkovym polymerem (PAG-EVA) pii teploté Zihani do 200 °C vyssi nez u vzorkli smési
PAG-AC. Hodnoty realné slozky impedance Re Z jsou si po vyzihani teplotou 200 °C,
300 °C a 400 °C pomérné blizké (stejné jako u smési PAG-AC). Hodnoty realné a imaginarni
sloZzky impedance (Re Z a Im Z) v grafech na Obr. 10.2f a Obr. 10.2h maji stejny trend
nartstu. V Tabulce 10.2a vidime, ze vSechny hodnoty sloZek impedance u smési PAG-EVA
jsou vyssi nez u vzorkt smési PAG-AC. Elektricka kapacita vzorkt smési PAG-EVA je
naopak nizsi.

REF/PAG
PAG-AC/PAG-EVA
er [] Re Z [MQ] Im Z [MQ] Z [MQ] C [pF]
5300 | 366/185 | 0,35/0,68 0,60/1,22 0,70/1,39 | 198,73/100,38
121/78 1,04/1,74 1,86/2,61 213/3,14 | 65,63/42,51
200 °c | 212/59 0,92/2,40 1,23/3,29 1,53/4,08 | 115,15/31,80
38/26 3,21/3,88 6,07/10,07 6,87/10,79 | 20,64/13,88
300°c | 27725 4,69/2,14 9,34/11,22 | 10,45/11,43 | 14,45/1378
19/18 2,26/1,99 15,31/16,18 | 15,48/16,31 | 10,25/9,63
100°c | 28122 4,58/1,85 8,16/12,92 9,36/13,05 | 15,18/12,17
16/15 2,94/2,57 19,04/19,04 | 18,66/19,21 |  8,49/8,28

Tab. 10.2a Elektrické parametry vzorki (pro referencni frekvenci 1 kHz).
V této kapitole je popisovana zmena elektrickych parametrti testovanych materialt bez a

s pfimési pryZového granulatu jako ¢astecnou ndhrazkou pisku. Dale byla diskutovana zména
impedanc¢niho spektra u vzorki, které se liSily ptidavkem plastifikatoru. Vzorky byly tepelné
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zatézovany a byly dany do souvislosti zmény ve struktufe vzorkl s relativni permitivitou,
ztratovym Cinitelem a slozkami impedance. S postupnou degradaci akrylového polymeru (s
nasledkem Stépeni funk¢nich skupin a nésledné karbonizaci) dochazi nejenom ke ztraté
polarity a snizeni vodivosti, ale také ke snizeni jeho permitivity.
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11 Vliv pfidavku grafitu na elektrickou vodivost alkalicky
aktivovanych struskovych malt

Aplikovany vyzkum se mimo jiné snazi nabidnout nové materialy ze struskovych malt.
Zakladni vyzkum si klade za cil prozkoumat tyto navrhované materiadly z pohledu vsech
moznych testovacich metod. Vzorky struskovych malt byly v této kapitole podrobeny
elektrické analyze pomoci vektorového analyzatoru ZNC a koaxialni sondy DAK-12 od
firmy SPEAG v rozsahu frekvenci 100 MHz az 3 GHz a dale navrzenym automatizovanym
meéfenim v rozsahu vyuzivanych frekvenci 40 Hz az 1 MHz. Zajimava spektra byla zmétena
pro vzorky geopolymeru liSicim se obsahem uhlikového prasku. Vyssi obsah grafitového
prasku zvysuje elektrickou vodivost a stavebni materidly na cementové (struskové) bazi se
tak stavaji 1épe meéfitelnymi pomoci elektromagnetickych méficich metod. Uhlik jako
materialovy ptidavek mutze naptiklad také ptispét K lepsim antistatickym vlastnostem. Ve
frekvencénim rozsahu 40 Hz az 1 MHz byly ur¢eny hodnoty elektrického odporu a relativni
permitivity tramct s rozdilnym obsahem grafitového prasku, ozn. Cond 896. Nejmarkantné;jsi
relativni zmény vodivosti byly pozorovéany pfti frekvenci vn¢jSiho elektrického pole 1 kHz.
Ve vysokych frekvencich elektrického budiciho pole 10 MHz az 3 GHz byly urovany
vektorovym analyzatorem hodnoty realné slozky permitivity a hodnoty elektrické vodivosti.

Vyvoj alkalicky aktivovanych struskovych (AAS) cementi byl v uplynulych letech
pfedmétem intenzivniho vyzkumu [Zhao, Kim]. AAS cementy jsou ziskavany smisenim
jemn¢é mletych skelnych strusek s vysoce alkalickymi roztoky, naptiklad vodnim sklem,
NaOH a Na2COs. Co se ty¢e mechanickych vlastnosti, jsou AAS cementy srovnatelné s PC
(portlandsky cement), a to zejména v pripade pouziti vodniho skla jako aktivatoru. Vykazuji
také lepsi trvanlivost, odolnost proti agresivnimu prostiedi, lep§i mrazuvzdornost a mensi
mnozstvi uvolnéného hydratacniho tepla. Mezi nejvetsi nedostatky naopak patii velké
autogenni 1 vysouSeci smrSténi, coz je charakteristické zejména pro aktivator v podobé
vodniho skla, v ptipadé pouziti NaOH a Na,CO3 vykazuji podobné smrsténi jako PC. DalSimi
nevyhodami je sklon ke tvorbé vykvéta a v nékterych ptipadech piilis rychlé tuhnuti [Puertas,
Fernandes-Jimenes].

Pro mozZnost vyuZiti elektricky zamétenych testovacich metod se jevi jako vhodna piimé&s
grafitovy prasek, ktery zvysi vodivost testovanych téles. ZvySena vodivost zvysi méfitelnost
a umozni lep$i vyuZziti mimo jiné metody impedancni spektroskopie. Piimés grafitového
prasku se pohybuje fadové v jednotkach procent celkové hmotnosti vzorku a méfenim by
mohlo jit detekovat dosaZeni tzv. perkolaéniho prahu.

Mechanismus elektrické vodivosti kompozitnich materiali je studovdn v mnoha
publikacich [Jager, Jana, Rovnanik]. Bylo zjisténo, Ze elektrickd vodivost zavisi na typu
¢astic, dispergaci v polymeru a teploté. Dle nékterych studii nastava prenos naboji podél
fetézce vodivych ¢astic, které jsou v pfimém kontaktu. Jina teorie vychazi z toho, Ze vedeni
se uskuteciiuje hlavné tepelnou emisi elektroni Sté€rbinami mezi sousednimi casticemi.
Ptenos ndbojli mezi ¢asticemi oddélenymi nevodivou vrstvou polymerni matrice 1ze popsat
preskokovym mechanismem. Podle této teorie se nosi¢e ndboje pohybuji mezi polymernimi
fetézci sousednich ¢astic preskokem pres energetickou bariéru, pficemz jejich stfedni volna
dréha je ur€ena vzdalenosti preskokovych mist. Hlavnim faktorem urcujicim vodivost dan¢ho
kompozitniho materialu je prave perkolacni prah, jedna se o kriticky obsah ¢astic plniva, pfi
kterém se za¢ne dany material chovat jako vodic. Znamena to, Ze se vytvofii fetézec, ve kterém
jsou Castice plniva v pfimém kontaktu [Jager]. Zasadni informaci o vodivosti kompozitniho
materidlu vypovida perkola¢ni kiivka, jedna se o zavislost elektrické vodivosti, poptipadé
odporu na koncentraci plniva v matrici. U vétSiny materialti ma tradi¢ni esovity charakter, v
inflexnim bodu kiivky miizeme odecist kritickou koncentraci resp. perkolatni mez.
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ZvySovanim obsahu cCastic v polymeru pii koncentraci, kdy se Castice za¢nou dotykat a
vytvaii makroskopickou sit’ vodivych fetézct (oblast perkolace) vodivost vzroste o nékolik
radi skokem a postupné se pak blizi vodivosti plniva. Perkola¢ni teorie vede ke tfem
zakladnim vztahim mezi stejnosmérnou vodivosti kompozitu ¢ a objemovou koncentraci
Castic o [Matsutani].

11.1 Pfiprava vzorku a experiment

Pro piipravu vzorkli bylo pouzito nékolik druhti vstupnich surovin: granulovana
vysokopecni struska SMS 380, sugené vodni sklo SUSIL MP 2.0, pisek PG1-3, grafitovy
prach COND 8 96, neiontovy detergent Triton X-100, odpénovac Lukosan S.

K vodnimu sklu (Susil) byla nejprve pifidana suspenze grafitového prasku (COND)
s detergentem (Triton X-100) a ¢asti vody (cca 100 ml) a 1 minutu byla tato smés michana
v micha&ce. Pak byla p¥imichana struska (SMS 380) a 3 frakce pisku (PG1-3) a nakonec byl
piidan odpénovac¢ (Lukosan S). Po odformovani byly vzorky ulozeny do vody. Po 28 dnech
byly vytazeny a ponechany na vzduchu 7 dni pro ustaleni vlhkosti. Nasledovalo suSeni pfi
teploté 105 °C do konstantni hmotnosti.

Testovana télesa byla vyrobena o rozmérech 40x40x160 mm a byla vyrobena v mnozstvi
3 kusy pro kazdou z patnacti smési. Jednotlivé vysledky jsou porovnavany s referen¢nim
vzorkem.

SiO; AlbO3  Fe;03  CaO MgO K20 Na,O  MnO SOs
39,75 6,61 0,46 39,03 1045 0,63 0,38 0,37 0,71
Tab. 11.1a Chemické sloZeni granulované vysokopecni strusky (%)

Smés | Struska Vs‘l’(‘ligl Pisek Grafit I(nltgg Lukosan S | Voda
[d] [d] [d] [9] [ml] [ml] [ml]
GO 0 0 0 185
Gl 45 30 5 150
G2 9 30 5 155
G3 13,5 30 5 160
G4 18 30 5 165
G5 22,5 60 10 135
G6 27 60 10 140
G7 450 90 1350 31,5 90 15 110
G8 36 90 15 115
G9 40,5 120 20 85
G10 45 120 20 90
G15 67,5 180 30 75
G20 90 240 40 70
G25 112,5 300 40 70
G30 135 390 40 70

Tab. 11.1b SloZeni smési

Ptipravend testovana télesa (Tab. 11.1b) byla charakterizovdna metodou impedanéni
spektroskopie. Byly pouzity sinusovy generator signalu Agilent 33220A a dvoukanalovy
pamétovy osciloskop Agilent 54645A. Tyto pfiistroje byly sestaveny dle navrzeného
schématu pro plné automatizovaného méfeni (kapitola 5). Pro komunikaci zafizeni a
zpracovani dat byl vytvofeny software v programovacim prostfedi C++ Builder. Vzorky byly
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proméfovany ve vyuzitém frekvencnim spektru 40 Hz az 1 MHz. Sledované veliiny byly:
mérny elektricky odpor p (f), méry elektricky odpor p v zavislosti na obsahu grafitu a dale
mérna elektricka vodivost o (f) a mérna elektricka vodivost o na obsahu grafitu. Pro moznost
provedeni impedancni analyzy bylo nutné umistit vzorky mezi mosazné elektrody s plochou
(30 x 100) mm. Pro vyssi frekvence 100 MHz az 3 GHz byl vyuzit vektorovy analyzator R&S
ZNC skoaxialni sondou DAK-12 od firmy Speag. V tomto frekvenénim spektru byla
sledovana mérna elektrické vodivost o.

Vzorky byly také testovany na jejich rezidudlni mechanické vlastnosti. Sily v ohybu byly
stanoveny za pouziti standardniho tfibodového testu a pevnosti v tlaku byly méfeny na
vzdalenych okrajich kazdého ze dvou zbytkovych kust ziskanych z ohybové zkousky podle
normy EN 196-1.

Pro objektivni stanoveni objemu a distribuce pora byla vyuzita rtutova porozimetrie.
Zkouska byla provedena na vzorcich s vyuzitim porozimetru Micromeritics Poresizer 9300,
ktery muze generovat maximalni tlak 207 MPa a mtze vyhodnotit teoreticky primér pori az
0,006 pm.

Mikrosnimky alkalickych aktivovanych struskovych malt byly pofizeny na TESCAN
MIRA3 XMU s vyuzitim rastrovaciho elektronového mikroskopu v rezimu SEM.
Experimenty byly provadény na suchych vzorcich, na které byl naneseny zlaty prach s
vyuzitym urychlujicim napétim 20 kV.

Obr. 11.1a Vyobrazeni vzorki s pridavkem grafitu 1 % 30 Velikost vzorki
40x40x160 mm.

11.2 Vysledky

Elektrické vlastnosti byly méfeny ve dvou rtiznych frekvencnich pasmech stfidavého
elektrického pole.

Obrazek 11.2a zndzorfiuje mérny odpor s rostoucim pridavkem grafitového prasku ve
frekvencnim rozsahu 40 Hz - 1 MHz. Mérny elektricky odpor klesa s rostoucim mnoZstvim
grafitu a frekvenci stfidavého pole. Existuje vSak jeden vyznamny vrchol, ktery se nachézi
ptiblizné u frekvence 1 kHz a to u kiivky naméfené u referenéni smési. U této frekvence lze
drobny vrchol také pozorovat u smési s 1 % grafitu. Pfi vy$Sich mnozstvich grafitu bylo
pozorovano pouze postupné snizovani mérného odporu bez specifickych anomalii. Mérny
odpor kompozitu s vyssim obsahem grafitového prasku dosdhne své minimalni hodnoty pfi
relativné nizkych frekvencich pod 10 kHz. Nad frekvenci 100 kHz je jiz mérny odpor snizen
na podobnou uroven u vSech testovanych vzorkli. Aby bylo mozné analyzovat vliv obsahu
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grafitu, tak byla zvolena referen¢ni frekvence 1 kHz (u této frekvence dochdzi k vizualné
nejvetsim rozdilim v hodnotach mérného odporu).
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Obr. 11.2a Mérny elektricky odpor AAS kompozitti s ptidavkem grafitového prasku 0-30 %
ve frekvenénim rozsahu 40 Hz - 1 MHz (osa frekvence je v logaritmické soufadnici).

Obrazek 11.2b ukazuje, ze i malé mnozstvi ptidavku grafitu zptisobuje podstatné snizeni
meérného elektrického odporu. Mérny odpor klesé s rostoucim mnozstvim vodivého plniva a
dosahuje své nejefektivnéjsi hodnoty (v poméru mnozstvi grafitu/elektricky odpor) na obsahu
grafitu pfiblizn€ 10 %. Lze piedpokladat, Ze takové mnoZstvi grafitu je dostatecné vysoké,
aby zajistilo kontakt mezi sousednimi ¢asticemi, a proto se v ramci elektrického odporu
(elektrické vodivosti) jevi jako nejvhodnéjsi. Z tohoto divodu lze fici, ze vEétsi mnozstvi
grafitového ptidavku (vice jak 10 %) ma jiz mensi vliv na sniZeni elektrického odporu AAS
kompozitu ve frekvencnim oblasti nizké a stiedni.

98



11 Prakticka c¢ast

2+
| | [ ] —a u n

0 5 10 15 20 25 30
Obsah grafitu (%)

Obr. 11.2b Zména mérného elektrického odporu AAS kompoziti v zavislosti na obsahu
grafitu pii referenéni frekvenci 1 kHz.

Elektrické vlastnosti byly sledovany 1 ve vysSich frekvencich v rozsahu
(10 — 3 000) MHz. M¢rna elektricka vodivost AAS kompoziti v zavislosti na frekvenci je
znazornéna na obrazku 11.2c. Vinitost kiivek je dle predpokladu zptisobena systematickou
chybou spojenou s testovacim zatizenim, protoze piesné stejny vzor je u vSech kiivek. Mérna
elektricka vodivost témér linedrné stoupa se zvysujici se frekvenci stfidavého pole mezi
(10 — 2 000) MHz. Nicmén¢ je pozorované i maximum, které se u vSech smési vyskytuje u
frekvence 2 - 3 GHz. Tento vrchol se nachazi na frekvenci 2 GHz pro referen¢ni smés a
posouva se smérem k vyssim frekvencim se zvySujicim se mnozstvim grafitu.

Obrazek 11.2d popisuje zavislost mérné elektrické vodivosti na obsahu grafitu pro Sest
ruznych frekvenci elektrického pole 0,5 GHz, 1 GHz, 1,5 GHz, 2 GHz, 2,5 GHz a 3 GHz.
Smés s pridavkem grafitu 10 % dosahuje zna¢ného nartstu mérné elektrické vodivosti pro
vSechny vybrané frekvence elektrického pole. Limitni elektrickd vodivost je patrna u nizsich
frekvenci 0,5 GHz, 1 GHz a 1,5 GHz a obsahu grafitu pfiblizné¢ 25 % a dale. Pro ostatni
frekvence pozorujeme staly narast mérné elektrické vodivosti bez ohledu na mnozstvi grafitu
(odpovida to naptiklad smési G30, s mnozstvim grafitu 30 %). Obecné nejstrméjsi nardst
mérné elektrické vodivosti pozorujeme do piidavku grafitu pfiblizné 10 %, poté je nartst
pozvolngjsi. Je zde jasné patrnd zména mérné elektrické vodivosti pro rizné frekvence.
Nejvétsi rozdily mémé elektrické vodivosti Ize pozorovat u frekvence 3 GHz a obsahu
grafitového prasku 30 %. Cim vétsi frekvence elektrického pole, tim vétsich hodnot mémé
elektrické vodivosti u vzorkt s obsahem grafitu 30 % dosahujeme.

Rist elektrické vodivosti s frekvenci obecné je zplsoben pfitomnosti polarizaéniho
proudu, ktery vznika orienta¢nim oscilaénim pohybem dip6li. Celkova hodnota stiidavé
(elektrické) vodivosti je tedy dana souctem stejnosmérné vodivosti a polarizacni dipdlové
vodivosti [Kusak].
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Obr. 11.2¢c Mérna elektricka vodivost AAS kompozitu s piidavkem grafitového prasku
0 az 30 % ve frekvencnim rozsahu 10 — 3 000 MHz.
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Obr. 11.2d Zavislost mérné elektrické vodivosti AAS kompoziti na pridavku grafitového
prasku 0-30 % (pro zvolené frekvence elektrického pole).
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11.3 Mechanickeé vlastnosti

Pevnost v tlaku pro kompozity, které maji odliSné mnozstvi grafitového plniva, jsou
uvedeny na obrazku 11.3a. Pevnost v tlaku AAS kompozitu bez pridavku grafitového prasku
byla 57 MPa. Pridavek grafitu zpisobil zna¢né sniZeni této pevnosti, coz lze vysvétlit
rostoucim pomérem vody ke strusce a pomérné¢ mékkou strukturou grafitu. Ta ma pomérné
dlouhé¢ a slabé vazby mezi paralelnimi uhlikovymi vrstvami, které jsou néchylné
k prokluzovani, coz zptisobuje zniceni struktury pfi pouziti napéti. Vysledky ukazuji, téméf
pouzit jen 14 % referencni sily. Odchylka od linearity lze pficist rozdilim v mnozstvi
organickych pfimési.
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Obr. 11.3a Pevnost v tlaku AAS kompoziti s (0 az 30) % pridavku grafitového prasku
(standardni odchylky jsou prezentovany jako chybové tsecky).

Obsah grafitu (%)

Obr. 11.3b Pevnost v ohybu AAS kompozita s (0 az 30) % ptidavku grafitového prasku
(standardni odchylky jsou prezentovany jako chybové tsecky).
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Pevnost v ohybu ov§em tak siln¢ ovlivnéna nebyla. Pokud bylo mnozstvi grafitu nizsi nez
10 %, tak byla primérna hodnota pevnosti v ohybu 5,8 MPa (obr. 11.3b). Nicméng, s vy$sim
piidavkem grafitu byla pevnost v ohybu AAS kompozitu zna¢n¢ linearné snizena az po
dosazeni hodnoty 0,6 MPa pro sm¢s s nejveét§sim mnozstvim grafitu 30 %.

Podobny trend jako v ptipad¢€ pevnosti v ohybu lze pozorovat také pii méfeni objemové
hmotnosti (Obr. 11.3c). Pfidanim az 10 % grafitového prasku poklesla objemova hmotnost
pouze 0 5% vzhledem Kk referen¢nim vzorkiim. Nasledné dochazi ke strméjSimu poklesu
objemové hmotnosti, coz lze také pfisoudit mnohem nizsi hustoté grafitu v porovnani se
struskou. Vys$s§i mnozstvi grafitu zplsobilo vyznamny pokles objemové hustoty AAS
kompozitu 0 20 % od maximalni hodnoty.
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Obr. 11.3c Objemova hmotnost AAS kompozitd s (0 az 30) % pridavku grafitového prasku.
11.4 Mikrostruktura

Mikrostruktura kompoziti AAS s vodivym plnivem byla analyzovana pomoci rtutové
porozimetrie (intruze rtuti) a rastrovaci elektronové mikroskopie.

Distribu¢ni velikosti port ukazujici kumulativni objemovy prinik rtuti v zavislosti na
priméru poért jsou znazornény na obrazku 11.4a. Udaje ukazuji, Ze vétsina objemu péri v
referencnim AAS kompozitu se pohybuje v rozmezi (1-10) um pruméru poru. Piidani
grafitového prasku az do vySe 10 % bylo pozorovdno pouze malé zvyseni objemu port
spojené s tzv. gelovymi pory, které jsou mensi nez 20 nm v priméru. VEtSi mnozstvi
grafitového plniva zplsobilo vyrazné zvyseni gelovych port, stejné jako pori, které jsou vétsi
nez 7 um. To vedlo k celkovému zvySeni porovitosti, coz se projevilo v poklesu objemové
hmotnosti. ZvySeni objemu zejména velkych pdérG u smési s vy$§im obsahem grafitu
zpusobuje jiz diive zminéné zhorSeni pevnosti. U vzorku ozna¢eném G30 (30 % grafitového
prasku) doslo k nejvétSimu kumulativnimu objemovému priniku rtuti.
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Obr. 11.4a Rozdily v distribuci portt AAS kompozitl s grafitovym praskem.

Morfologie lomové plochy AAS kompozitl s vodivym plnivem je uvedena na obrazku
11.4b, 11.4c a 11.4d. Grafitové Castice jsou jasné viditelné jako pomérné tenké desky s
lamelarni strukturou (obr. 11.4e). Vzhledem k tomu, tyto ¢astice jsou nejdiive pomérné fidce
rozptyleny (v. AAS matrici je pouze 5 % grafitu), tak je zde vidéno jen malo grafitovych
¢astic. Na obrazku z mikroskopu je pfevazné vidéna amorfni struktura, kterd odpovida
alkalicky aktivované strusce, ktera zde ptevazuje (obr. 11.4b). Pfi postupném zvySovani
mnozstvi grafitu se ¢astice mnohem vice blize k sob€, coz se odrazi ve zvySené meérné
elektrické vodivosti. Po ptidani 30 % grafitového prasku, za¢ne grafit zaujimat asi 50 %
objemu matrice a ¢astice jsou v tésném vzajemném kontaktu (obr. 11.4d). Takové mnozstvi
umoziuje kontaktni vodivost matrice AAS a limitujicim faktorem se stdva vnitini odpor
grafitu. Vyssi pocet pori viditelnych okem potvrzuje vysledky ziskané z méteni porozimetrii.
ZvySeni porovitosti 1ze na jedné strané pricist ztizenému obaleni deskovitych ¢astic na druhé
stran¢ dispergatoru Triton X-100. Ackoli se odpénovadlo pfidruzuje k pevné fazi, tak 1ze stale
nalézt n¢které tuhé pénové oblasti na mikrofotografii pfi vétSim zvétSeni (viz obr. 11.4e).

Pod€kovani patii Dr. Patriku Bayerovi za porozimetrické (MIP — Micromeritics
Poresizer) a mikroskopické (SEM — Scanning Electron Microscope) méteni.
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SEM MAG: 5.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV 5pm
AdMas - FAST VUT Brno

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV 5um

AdMas - FAST VUT Brno

Obr. 11.4c Mikrostruktura AAS kompozit s grafitovym plnivem — 10 % grafitu.
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SEM MAG: 5.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN
SEM HV: 20.0 kV 5um

AdMas - FAST VUT Brno

Obr. 11.4d Mikrostruktura AAS kompozitl s grafitovym plnivem — 30 % grafitu.

A oy =4
SEM MAG: 30.0 kx Det: SE I MIRA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV 1pm

AdMas - FAST VUT Brno

Obr. 11.4e Lamelarni struktura grafitovych ¢astic.
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SEM MAG: 10.00 kx Det: SE I MIRA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV 2pm
AdMas - FAST VUT Brno

Obr. 11.4f Tuha faze odpénovadla ve struktuie kompozitu AAS s 30 % grafitu.

V kapitole 11 je popisovana zména elektrickych parametrli u alkalicky aktivovanych
struskovych malt s ptidavkem grafitu. Timto grafitovym piidavkem se materialy stavaji 1épe
elektricky vodivymi a jsou tedy 1épe méfitelné metodami zaloZené na elektromagnetickém
principu. Byl podrobné popsan idealni grafitovy ptidavek, jak z hlediska mnozstvi, tak
nejefektivnéjsiho navyseni mérné elektrické vodivosti. Dalsi sledovanou veli¢inou byl mérny
elektricky odpor v zavislosti na frekvenci. Vzorky byly podrobeny mechanickému testovani
(pevnost v tlaku a ohybu). Mikrostruktura kompoziti AAS s vodivym plnivem byla také
analyzovana pomoci rtutové porozimetrie (intruze rtuti) a rastrovaci elektronové
mikroskopie.
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12 Vliv pridavku uhlikovych nanotrubi¢ek na elektrickou
vodivost alkalicky aktivovanych struskovych malit

Kapitola 12 voln¢ navazuje na pfedchozi kapitolu 11. Grafit jako plnivo byl nahrazen
uhlikovymi nanotrubi¢kami (CNT — carbon nanotubes), jejichz pouzitim Ize docilit novych
jedine¢nych vlastnosti stavajicich kompozitnich materiald. Ve struktute téchto materialti jsou
vzduchové mezery, které ptimo 1 neptimo ovliviiuji vysledné vlastnosti. V poréznim prostiedi
kompozitli mohou pusobit uhlikové nanotrubic¢ky jako mikroplniva, kterd vytvori hutngjsi a
méné porézni strukturu [Monica]. Dochazi ke zmensSeni nebo uplnému zaniku vzduchovych
meziprostor v kompozitnim materidlu. Smés se tak stdva homogennéjsi, projevuje se zasadni
vliv na pozitivni zménu fyzikalné-mechanickych vlastnosti. V této kapitole se tedy zabyvam
alkalicky aktivovanymi materialy na bazi jemné mleté granulované vysokopecni strusky. Je
sledovana zmeéna elektrickych parametri nanokompozitu (geopolymeru) jako je napf.
elektricka kapacita bez a s vyuzitim uhlikovych nanotrubi¢ek. Vysledky mohou pfispét k
dalsimu vyzkumu a vyvoji alkalicky aktivovanych systémil se zaméfenim na praktické
vyuziti ve stavebnictvi.

Vysledky poukazuji, Ze aplikace uhlikovych nanotrubicek v materidlech mé za nasledek
zvyseni pevnosti, pruznosti a celkové trvanlivosti [Saafi]. Nanotrubicky vykazuji nizkou
hustotu (1,3-1,4 g-cm dle typu uhlikové nanotrubicky), vysokou tepelnou vodivost (1 750
5800) W-m 'K ! a diky delokalizovanym vazbam podél celé uhlikové vrstvy také vynikajici
elektrickou vodivost. Uhlikové nanotrubi¢ky jsou povazovany za potenciadlni nahradu
vyztuze v kompozitech, protoze maji mechanické, elektrické, chemické a tepelné vlastnosti
lepsi nez tradi¢ni vlakna [Saafi].

Alkalicky aktivované materidly, resp. geopolymery ptedstavuji specifickou skupinu
anorganickych bezcementovych hmot. Vznikaji reakci latentné hydraulickych latek nebo
pucolant (granulovana struska, popilek, metakaoliny) s vhodnym aktivatorem. Jako
aktivatory lze pouzit roztoky rozpustnych sloucenin alkalickych kovii, pfedevs§im sodnych a
draselnych, konkrétné uhli¢itani, hydroxidd nebo kiemicitant. Produktem této aktivace jsou
hydraulicka pojiva, ktera jsou po ptidavku vody vyuzitelna pro tvorbu kompozitnich latek
vybornych uzitnych vlastnosti [Lhotak]. Alkalicky aktivované materialy mohou prakticky
slouzit jako alternativy klasickych stavebnich hmot, zejména cementového betonu, ale diky
svym parametrim se mohou uplatnit v fad¢ ostatnich obori (napt. pfi restaurovani pamatek
apod.). Predevs§im ve stavebnictvi je ale jejich potencidl vyuzit jen ve sporadickém méfitku,
minulého stoleti.

Nespornou vyhodou pouziti alkalicky aktivovanych materidlii jsou ekonomické a
ekologické ptednosti. V téchto materidlech se totiz mohou vyznamné zhodnotit druhotné
suroviny, vykazujici latentni hydraulicitu nebo pucolanovou aktivitu, piedevSim
velkoobjemové vedlejsi produkty z metalurgie a energetiky. Pfiprava alkalicky aktivovanych
pojiv a kompoziti probihd za béznych nebo jen malo zvySenych teplot, nevyzaduje
predchazejici vypal poloprodukti na vysokou teplotu (jako je tomu napf. u portlandského
slinku), ani zpevnovani slinovanim za vysokych teplot a omezuje se tedy vznik CO; ze
spalovacich procesi a z rozkladu vapence. Pfednosti alkalicky aktivovanych hmot je také
moznost Sirokého vyuziti ¢asto nestandartnich plniv, kterd nejsou pouzivana v technologii
vyroby betonu.

V této kapitole jsou prezentovany zakladni elektrické vlastnosti laboratorné piipravenych
alkalicky aktivovanych kompozitnich materidld na bazi jemné mleté granulované
vysokopecni strusky s pfidavkem rizného mnozstvi uhlikovych nanotrubicek.
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12.1 Priprava vzorku a experiment

Pro piipravu vzorkil bylo pouzito n€kolik druhti vstupnich surovin. Funkei pojiva tvoii
alkalicky aktivovana jemné mleta granulovana vysokopecni struska. Aktivace se provedla
roztokem vodniho skla, jehoz silikatovy modul byl upraven 50 % roztokem hydroxidu
sodného na hodnotu Ms=2,0. Jako plnivo byl pouzit jednak normovy zkuSebni pisek
pouzivany pro piipravu cementovych zkuSebnich téles pfi zkouSeni pevnosti cementu, tak
uhlikové nanotrubicky v odlisném mnozstvi pro rizné sady. Slozeni dil¢ich smési popisuje
Tabulka 12.1b.

Testovana télesa byla vyrobena o rozmérech 40x40x160 mm a byla vyrobena v mnozstvi
3 kusy pro kazdou ze smési. Jednotlivé vysledky jsou porovnavany s referencnim vzorkem.

SiO; Al,O3  Fe,0O3  CaOo MgO K20 Na.O MnO SOs3
39,75 6,61 0,46 3903 1045 0,63 0,38 0,37 0,71
Tab. 12.1a Chemické sloZeni granulované vysokopecni strusky (%). Stejné slozeni
strusky jako u vzorkt v kapitole 11.

Smés Struska Vs(l):ll(l)“ Pisek | CNT | Voda
[9] [0] [9] [0] [mi]
REF 0 | 185
0,1 % CNT 45 | 185
0.2 % CNT 9 | 185
0.3 % CNT 135 | 185
0.5 % CNT 450 90 1350 18 185
10 % CNT 225 | 185
15 % CNT 27 | 185
2.0 % CNT 315 | 185
259 CNT 36 | 185

Tab. 12.1b SlozZeni smési.

Pfipravend testovana télesa (Tab. 12.1b) byla charakterizovdna metodou impedancni
spektroskopie. Byly pouzZity sinusovy generator signalu Agilent 33220A a dvoukanalovy
pamétovy osciloskop Agilent 54645A. Tyto pfistroje byly sestaveny dle navrZeného
schématu pro plné automatizovaného méfeni (kapitola 5). Pro komunikaci zafizeni a
zpracovani dat byl vytvofeny software v programovacim prostfedi C++ Builder. Vzorky byly
prométfovany ve vyuzitém frekvencnim spektru 40 Hz az 1 MHz. Sledované veli¢iny byly:
meérny elektricky odpor p v zévislosti na frekvenci a dale mérny elektricky odpor v zévislosti
na obsahu CNT ve vzorcich. Pro moZnost provedeni impedanc¢ni analyzy bylo nutné umistit
vzorky mezi mosazné elektrody s plochou 30 x 100 mm (pfipravek viz. kapitola 5). Pro vyssi
frekvence 100 MHz az 3 GHz byl vyuzit vektorovy analyzator R&S ZNC s koaxialni
sondou DAK-12 od firmy Speag. V tomto frekven¢nim spektru byla sledovana mérna
elektrickd vodivost o v zavislosti na frekvenci a také mérna elektrickd vodivost v zavislosti
na obsahu CNT ve vzorcich.

Vzorky byly také testovany na jejich rezidudlni mechanické vlastnosti. Sily v ohybu byly
stanoveny za pouziti standardniho tfibodového testu a pevnosti v tlaku byly méfeny na
vzdalenych okrajich kazdého ze dvou zbytkovych kust ziskanych z ohybové zkousky podle
normy EN 196-1.
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Obr. 12.1a Vyobrazeni vzorku s pfidavkem CNT 0 %, 0,1 %, 0,2 % a 0,3 %. Velikost
vzorku 40x40x160 mm.

12.2 Vysledky

Me¢érmy elektricky odpor p AAS kompozitl s ptfidavkem CNT 0 az 2,5 % byl zjistén pro
frekvence 40 Hz az 1 MHz (Obr. 12.2a). Maximalni hodnoty mérného elektrického odporu
jsou 3,3x10% Q-cm pii frekvenci 40 Hz. Tyto hodnoty mérného elektrického odporu
odpovidaji vzorktim s pfidavkem CNT 0, 0,1 20,2 % a jsou si velmi blizké. Hodnoty mérného
elektrického odporu klesaji u vSech vzorkl spole¢né a blizi se fadové k desitkam kQ-cm u
frekvenci nad 10 kHz. U vyssich frekvenci tedy maji hodnoty mérného elektrického odporu
klesajici trend a nad frekvenci 10 kHz témét splyvaji, a to pro vSechny piimési CNT (0 az
2,5 %).

Ptitomnost uhlikovych nanotrubic¢ek vytvaii ve vzorku vodivé cesty, coZ odpovida sniZzeni
mérného elektrického odporu pro vzorky s vyssi koncentraci CNT, které pozorujeme v grafu
na Obr. 12.2a. Kiivky mérmého elektrického odporu u vzorkid s CNT 0 az 1 % se mirné
prolinaji v celém spektru. K vyznamnéjSimu poklesu dochazi az u vzorki s CNT 1,5 %. U
vybrané frekvence 100 Hz je rozdil mérného elektrického odporu mezi vzorky s CNT 1 a
1,5 % ptiblizné 1,37x108 Q-cm.

Zastaveni snizovani mérného elektrického odporu s rostouci koncentraci CNT zfejmé
nastane az u podstatné vys§i procentudlni koncentrace. U vySSich koncentraci ovSem
narazime na realné problémy pii michani jemnych CNT do Cerstvé smési geopolymeru, kdy
se trubicky shlukuji k sob¢, a tak nejsou rovnomeérné rozprostieny pii st€énach vzorku, na které
jsou pozdgji prikladany vodivé deskové elektrody. K problémiim u vyssich koncentraci CNT
pfispiva ziejmé i rozbiti trubi¢ek na mensi ¢asti, opét v diisledku michani.

Obecné lze ale fici, Ze jsou rozdily mérného elektrického odporu pro koncentraci 0,1 az
1% CNT velmi malé a k vyrazn€jSim zménam elektrickych parametr dochazi az pii
koncentraci 1,5 % CNT a vyse. Srovnani se vzorky s ptidavkem grafitu (kapitola 11) neni
Vv absolutnich hodnotdch mozné, nebot’ vzorky byly prométfovany v jinych ¢asech s riznou
absolutni vlhkosti. Sviij pfispévek do rozdilu namétenych vysledkti ma také jiny postup
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michani, suroviny i jiné datum michani. Cilem je tedy pfedev§im porovnat trend
Vv jednotlivych sadach, a ne sady s plnivem grafitu a CNT mezi sebou.
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Obr. 12.2a Mérny elektricky odpor AAS kompozitl s ptidavkem CNT 0 az 2,5 % ve
frekvenénim rozsahu 40 Hz — 1 MHz (osa frekvence je v logaritmické soutadnici).

Obrazek 12.2b ukazuje zménu mérného elektrického odporu AAS kompozitii v zavislosti
na obsahu CNT 0 az 2,5 % (pro referen¢ni frekvenci 1 kHz). Je jasné patrny pokles mérné¢ho
elektrického odporu. Pti proklddani bodi bylo v tomto pfipadé nejpiesnéjsi primkové
proloZeni s korelaénim koeficientem 0,966. U referen¢niho vzorku dosahujeme hodnoty
mérného elektrického odporu (pro frekvenci 1 kHz) 1,29x108 Q-cm a u vzorku s pfimési
2,5 % CNT dosahujeme hodnoty 0,18x108 Q-cm. U frekvence 1 kHz tedy doslo k poklesu o
hodnotu 1,12x10% Q-cm. U nizsich frekvenci je tento rozdil jesté vyraznéjsi. Napt. u
frekvence 100 Hz je tento rozdil 2,94x10% Q-cm mezi vzorkem referen¢nim (0 % CNT) a
s pﬁdavkem CNT 2,5 %. Z hlediska skokového sniieni mérného elektrického odporu se jevi

vvvvvv
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Obr. 12.2b Zména mérného elektrického odporu AAS kompozitl v zavislosti na obsahu
CNT pii referen¢ni frekvenci 1 kHz.

Elektrické vlastnosti AAS kompoziti s pfidavkem CNT byly sledovany stejné, jako
Vv kapitole 11 i ve vyssich frekvencich. Konkrétné v rozsahu (10 — 3 000) MHz a vyuzitim
vektorového analyzator R&S ZNC s koaxialni sondou DAK-12 od firmy Speag. Mérna
elektricka vodivost AAS kompozitl v zavislosti na frekvenci je zndzornéna na obrazku 12.2c.
Meérna elektrickd vodivost zpocatku opét stoupa se zvysujici se frekvenci stifidavého pole
mezi hodnotami (10 — 2 000) MHz. Maximum je pozorovano u frekvence 2 GHz pro v§echny
smési s riznym mnozstvim ptidavku CNT i smés referen¢ni (bez ptidavku CNT). Vrchol je
tedy u této frekvence konstantni a k jeho posunuti se zvySujici se frekvenci nedochdzi.
Nasledné dochéazi k poklesu mérné elektrické vodivosti.
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CNT 1,5 ;
« CNT2 | =% e T T
0.030 CNT 2,5 N
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0.015
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Obr. 12.2¢ Mérna elektricka vodivost AAS kompozitl s piidavkem CNT 0 az 2,5 % ve
frekvencnim rozsahu 10 — 3 000 MHz.
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Charakter kiivek s pfidavkem CNT (0 az 1) % je velmi podobny a rozdily v hodnotach
velmi malé. K vyraznéjSimu skoku mérné elektrické vodivosti dochazi u ptidavku
CNT 1,5 %. Koresponduje to tedy s mérnym elektrickym odporem. Nejvétsi rozdily mérné
elektrické vodivosti jsou u frekvence 2 GHz, u které soucasné¢ pozorujeme jiz zminéné
maximum. Napiiklad u vzorku s pfidavkem CNT 0 % dosahujeme pii frekvenci 2 GHz
hodnoty mérné elektrické vodivosti 0,0156 S/m, u piidavku CNT 0,5 % hodnoty 0,0175 S/m,
u piidavku CNT 1 % hodnoty 0,0170 S/m, u piidavku CNT 1,5 % hodnoty 0,0252 S/m, u
pfidavku CNT 2 % hodnoty 0,0281 S/m, u ptidavku CNT 2,5 % hodnoty 0,0433 S/m.
Napriklad pridavkem CNT 2,5 % doslo k navySeni mérné elektrické vodivosti u frekvence
2 GHz o hodnotu 0,0277 S/m oproti vzorku referenénimu (CNT 0 %).
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Obr. 12.2d Zavislost mérné elektrické vodivosti AAS kompozitil na ptidavku CNT
0 az 2,5 % (pro zvolené frekvence elektrického pole).

Graf na obrazku 12.2d popisuje zavislost mérné elektrické vodivosti na obsahu CNT
jakozto materidlovém ptidavku. V grafu je patrny nartst mérné elektrické vodivosti se
zvySujicim se obsahem CNT. Soucasné lze pozorovat nariist mérné elektrické vodivosti
svyssi frekvenci stfidavého pole. Koresponduje to s vybranymi frekvencemi 0,5 GHz,
1GHz, 1,5GHz a 2 GHz. Se zvysujici se frekvenci dochazi tedy také k nartistu mérné
elektrické vodivosti, a to pro vSechny ptidavky CNT. Pro vyssi frekvence 2 GHz a 2,5 GHz
vSak pozorujeme pokles elektrické vodivosti. Toto 1ze dokumentovat i lokdlnim maximem u
frekvence 2 GHz pozorovaném na obrazku 12.2c. Rust elektrické vodivosti s frekvenci je
zpiisoben piitomnosti polariza¢niho proudu, ktery vzniké orientacnim oscila¢nim pohybem
dipoli. Celkova hodnota sttidavé (elektrické) vodivosti je tedy ddna souctem stejnosmerné
vodivosti a polarizacni dipolové vodivosti [Kusdk, Lunak]. Z jakého divodu doslo u
frekvence 2 GHz ke snizeni mérné elektrické vodivosti bude predmétem dalsiho vyzkumu.
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12.3 Mechanické vlastnosti

Pevnosti v tlaku pro kompozity, které maji odlisné mnozstvi CNT plniva, jsou uvedeny
v tabulce 12.3a. Pevnost v tlaku AAS kompozitu bez ptidavku CNT byla 58,6 MPa. Piidavek
CNT zpisobil znacné snizeni této pevnosti, coz Ize vysvétlit rostoucim pomérem vody ke
strusce a komplikaci pii michani suspenze se zvySujicim se obsahem CNT. K navySeni
pevnosti doslo u ptidavku CNT 0,5 % a to na hodnotu 51,3 MPa. Nasledn¢ jiz dochazelo
k zasadnimu snizovani. Vzorky s pfidavkem CNT 2,5 % dosahuji piiblizné¢ poloviénich
hodnot pevnosti v tlaku, nez vzorky s CNT 0 % a 0,5 %. Vysledky ukazuji, ze na vzorky
s ptidavkem CNT 2,5 % stacilo pouzit jen 45 % referencni sily.

Smis f. Smérodatna
[MPa] odchylka
REF (0 % CNT) 58,6 3,2
0,1 % CNT 46,8 3,3
0,2 % CNT 48,4 5,6
0,3 % CNT 441 1,6
0,5% CNT 51,3 2,0
1,0 % CNT 47 4 1,3
1,5% CNT 45,0 1,1
2,0 % CNT 27,0 1,2
2,5 % CNT 26,2 1,8

Tab. 12.3a Pevnosti v tlaku AAS kompozitt s 0 az 2,5 %
ptidavku CNT, v¢etné smérodatnych odchylek.

Pevnost v ohybu (Tabulka 12.3b) ma podobny trend. Nejvyssi hodnoty pevnosti v ohybu
7,01 MPa dosahujeme u vzorku s CNT 0,3 %. Se zvySujicim se obsahem CNT dochazi opét
k zasadnimu snizovéni pevnosti. Na vzorek s ptidavkem CNT 2,5 % stacilo pouzit jen 52 %
referencni sily.

Smés f Smérodatna
[MPa] odchylka
REF (0 % CNT) 6,92 0,55
0,1 9% CNT 6,19 0,91
0,2 % CNT 6,96 0,15
0,3% CNT 7,01 0,25
0,5% CNT 4,84 0,25
1,0 % CNT 4,69 0,20
1,5% CNT 5,06 0,13
2,09% CNT 3,74 0,18
2,5 % CNT 3,63 0,03

Tab. 12.3b Pevnosti v ohybu AAS kompozitti s 0 az 2,5 %
piidavku CNT, véetné smérodatnych odchylek.

V kapitole 12 je popisovana zména elektrickych parametrd u alkalicky aktivovanych
struskovych malt s pfidavkem uhlikovych nanotrubicek. Timto CNT piidavkem se materialy
stavaji 1épe elektricky vodivymi a jsou tedy lépe meéfitelné metodami zalozené na
elektromagnetickém principu. Byl podrobné popsan vhodny pridavek CNT, jak z hlediska
mnozstvi, tak nejefektivnéjSiho navySeni mérné elektrické vodivosti. Dalsi sledovanou
veli¢inou byl mérmy elektricky odpor v zavislosti na frekvenci. Méfeni bylo sledovano ve
dvou frekvenénich oblastech 40 Hz — 1 MHz a 10 MHz — 1 GHz s vyuzitim dvou méficich
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systémi (kapitola 5). Vzorky byly nasledné podrobeny mechanickému testovani (pevnost
v tlaku a ohybu).
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13 Senzorické vlastnosti alkalicky aktivovaného
struskového kompozitu pri zatézovani v tlaku

Rozvoj a studium vlastnosti elektricky vodivych cementovych kompozita 1ze zaznamenat
predevsim v poslednich dvaceti letech. Vyzkum v této kapitole je zaméfen piedevSim na
chovani materialii v elektrickém poli, a to jak stejnosmérném, tak i stiidavém s proménnou
frekvenci, a také na stanoveni materidlovych vlastnosti, jez uzce souviseji se zménou
elektrické vodivosti [Han, Ding]. Aluminosilikatové stavebni materialy jsou povazovany za
elektrické izolanty, proto je pro zvyseni jejich vodivosti nutné do nich pfidavat vodivé
piimési. B€zn€ pouzivanymi plnivy jsou ocelova nebo uhlikova vlakna, kovovy prach, grafit,
uhlikové saze nebo uhlikové nanotrubicky [Hou, Tian, Han]. Zvyseni jejich vodivosti
poskytuje nové aplika¢ni moznosti, jako jsou materialy se senzorickymi vlastnostmi [Han],
samovyhiivané materialy [Sun] nebo materialy pro stinéni elektromagnatického smogu
[Guan].

Navzdory pozornosti vénované studiu cementovych kompoziti s vodivymi piimésemi,
jen malo praci bylo doposud vénovano kompozitim s alkalicky aktivovanou
aluminosilikatovou matrici [Vilaplana]. Tyto materialy pfitom vykazuji v nékterych ohledech
lepsi uzitné vlastnosti nez klasické betony. Jedna se pfedevsim o jejich lepsi korozni odolnost
vici agresivnimu prostiedi [Bakharev] a také vyssi odolnosti vii¢i piisobeni vysokych teplot
a pozaru [Guerrieri]. Spojenim téchto materialti s elektricky vodivymi pfimésemi mizeme
ziskat velmi odolny material s rozsitenou funkcionalitou.

Tato kapitola se vénuje studiu senzorickych vlastnosti kompozitniho materialu na bazi
alkalicky aktivované strusky s ptidavkem grafitu jako vodivé piimési. Hlavnim cilem je pak
sledovani zmén elektrického odporu pfi cyklickém zatézovani testovanych téles v tlaku, aniz
by doslo k poruseni materialu. Pro zjiSténi optimalni testovaci konfigurace bylo méfeni
provadéno jak ve stejnosmérném, tak i ve stfidavém elektrickém poli pfi frekvencich 50 Hz
alkHz.

13.1 Priprava vzorku a experiment

Zakladni material byl vytvofen na bazi alkalicky aktivované strusky jako pojiva.
Vysokopecni granulovana struska (Kotoug, a.s.) byla namleta na jemnost 383 m? kg™'. Jako
aktivator byl pouZzit praSkovy kiemicitan sodny SUSIL MP 2,0 (Vodni sklo, a.s.) se
silikdtovym modulem 1,99 a obsahem SiO2 25,03 %. Jako plnivo byl pouzit ¢isty kiemenny
pisek o maximalni velikosti zrna 2,5 mm. Praskovy grafit PMM 11 (Kooh-i-noor) se sttedni
velikosti zrn 11 pm a obsahem uhliku 99,5 % byl pouZit jako vodivad pfimés pro zvySeni
elektrické vodivosti referencniho materialu. Pro snazs8i dispergaci nepolarniho grafitu ve
vodném prostiedi byl pouzit 2 % roztok Tritonu X-100 jako smacedla a 1 % roztok Lukosanu
S jako odpéiovace pro vypuzeni vmisen¢ho vzduchu. Obsah grafitu ve smési byl 3 a 10 % a
sloZeni jednotlivych smési je uvedeno v tabulce 13.1a.
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Slozky GO G3 G10
struska (g) 600 600 600
Susil (g) 120 120 120
pisek (g) 1800 1800 1800
grafit (g) 0 18 60
2 % Triton X-100 (ml) 0 10 40
1 % Lukosan S (ml) 0 7 27
voda (ml) 250 250 240

Tab. 13.1a SloZeni smési.

Cerstvé smési byly michany nésledujicim zptisobem. Nejprve byla pfipravena suspenze
grafitu v casti zamésové vody s piidavkem Tritonu X-100, ke které byl pfidan alkalicky
aktivator. Suspenze byla pievedena do planetového mixéru a postupné k ni byla pfimichana
struska a pisek, a nakonec byl pfidan roztok Lukosanu S a zbytek zdmésové vody. Referencni
smés byla pfipravena obdobnym zplsobem pouze bez grafitu a ptisad. Smési byly nality do
forem o rozmérech (100 x 100 x 100) mm, a jesté¢ do Cerstvych malt byly zasunuty Cu-
elektrody o rozmérech (80 x 120) mm Vv planparalelnim uspofadani s rozte¢i 40 mm. Cu-
elektrody byly tvofeny pletivem o tloustce dratu 1 mm a velikosti ok 2,5 mm.

Obr. 13.1a Vyobrazeni piipravku s elektrodami zapousténymi do smési.

Obr. 13.1b Namichana smés ve form¢ se zapusténymi elektrodami.
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Obr. 13.1d Experimentalni usporadani pti zkouSce senzorickych vlastnosti.

Zatézovani vzorku probihalo na hydraulickém lise FORM+TEST Priifsysteme s rozsahem
(0-3 000) kN, jenz byl fizeny programem Prometheus. Vzorky byly zatéZzovany v tlaku
vodorovné s plochou Cu-elektrod (Obr. 13.1d). Zatézovani a odtéZovani vzorki probihalo
linearné v pilovitych cyklech rychlosti 400 N st v rozmezi zatézovaci sily (5-50) kN, coz
odpovida piiblizné 10 % hodnoty pro pevnost v tlaku.

Pro méfeni elektrického odporu ve stejnosmérném elektrickém poli byl pouzit multimetr
Agilent 34410A. Pro méfeni elektrického odporu ve stiidavém poli byl pouzit sinusovy
generator signalu Agilent 33220A a dva multimetry Agilent 34410A. Tyto pfistroje byly
sestaveny dle navrZzeného schématu pro plné automatizované méfeni, komunikujici pies
sbérnici USB piimo s pocitacem (Obr. 13.1e). Pro vzajemnou komunikaci zafizeni a
zpracovani dat byl vytvofeny program v programovacim prostedi Python, kde byly oSetfeny
vnitini odpory pfistrojii pro zvolenou frekvenci stfidavého pole 50 Hz a 1 kHz. Napéti
sinusového generatoru bylo 5 V. Odpor R na obrazku piedstavuje ptesné definovany odpor
(6 796 Q), na kterém se dopocital elektricky proud z napéti, které se na ném naméfilo jednim
z voltmetrti. Naslednym vyuzitim Ohmova zékona a zahrnutim vnitinich odport voltmetra
byl dopocitan elektricky odpor méfeného vzorku z elektrického proudu protékajicim piesnym
odporem R a s vyuzitim napéti, které se separované méfilo na testovaném vzorku. Namétrené
hodnoty odpovidaji absolutnim.
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Vzorek R

Obr. 13.1e Schéma zapojeni méficiho obvodu pro méfeni ve stiidavém
elektrickém poli.

13.2 Vysledky

Meteni elektrické odezvy na cyklické zatézovani vzorkli na bazi alkalicky aktivované
strusky bylo jak ve stejnosmérném elektrickém poli, tak i ve sttidavém pii dvou referencénich
frekvencich 50 Hz a 1 kHz. Elektricky odpor nezatizenych vzorkt je uveden v tabulce 13.2a.
Je patrné, Ze s rostoucim piidavkem grafitu odpor materialu klesa. Znacné rozdily hodnot
zaznamenanych pfi méfeni ve stejnosmérném a stiidavém elektrickém poli je zpiisoben
pfedevs§im ¢asovym odstupem jednotlivych méteni, a tedy rozdilnymi vlhkostnimi poméry
uvniti vzorkl, jez maji vliv na absolutni hodnotu odporu. Tyto rozdily vSak nejsou tak
zasadnim pro méfeni senzorickych vlastnosti testovanych kompozitnich materiala.

Elektricky odpor ()
Vzorek DC AC50Hz | AC 1kHz
GO 8438 17378 19246
G3 6681 13704 10248
G10 2648 6997 3881

Tab. 13.2a Referencni elektricky odpor nezatizenych vzorki.

Graf na obrazku 13.2a ukazuje zmény elektrického odporu méfeného ve stejnosmérném
poli pii prvnich 20 zatézovacich cyklech. Hodnota AR je dana rozdilem namétené hodnoty a
referencni hodnoty nezatizeného vzorku R—Ro. U vyslednych kiivek byl zaznamenan
postupny narst odporu v Case, coz je zpusobeno polarizaci elektrod pii prichodu
stejnosmérného proudu, jak ukazuje obrazek 13.2b. Lze vSak predpokladat, ze po dostatecné
dlouhé dob¢, v tadu nékolika hodin, dojde k ustdleni hodnoty referen¢niho odporu.
Odhlédneme-li od problému s polarizaci, je patrné, ze zatézovani v rozsahu 45 kN vede ke
zménam elektrického odporu v rozmezi |AR| = (144-266) Q, pficemz s rostoucim piidavkem
grafitu AR klesa. Pisobenim tlakové sily pfitom dochéazi k poklesu elektrického odporu a
naopak. To je zpuisobeno nékolika faktory [Wang, Fu, How]:

e zména kontaktniho odporu mezi matrici a funkénim plnivem,
e zmeéna kontaktniho odporu mezi Casticemi plniva,
e deformace prostoru umoziujici vodivost vlivem tunelového efektu.
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Obr. 13.2b Polarizace elektrod v ¢ase pii prichodu stejnosmérného proudu.

Méteni elektrickych vlastnosti ve stfidavém elektrickém poli umoziiuje eliminovat
polariza¢ni efekt, predevSim pfi pouziti vysSich frekvenci, jak ukazuje obrazek 13.2c. U
meéfeni pii frekvenci 50 Hz je polarizace stale jeSté patrna, hlavné u referencni smési, 1 kdyz
je ptiblizn€ polovi¢ni ve srovnani se stejnosmérnym elektrickym polem. Pii frekvenci 1 kHz
JiZ nebyl polarizacni efekt pozorovan. Pti pouziti stfidavého pole pozorovana vyssi citlivost
elektrickych vlastnosti na mechanické namahani, nebot’ hodnoty |AR| byly Vv rozmezi
(412-689) Q pti frekvenci 50 Hz, resp. (281-397) Q pti frekvenci 1 kHz. Tyto rozdily mohou
byt zplsobeny jak charakterem méfeni, tak i rozdilnym obsahem vnitini vlhkosti vzorki.
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Obr. 13.2¢ Zména el. odporu métena ve stiidavém poli 50 Hz, resp. 1 kHz pfi cyklickém
zatéZovani.

Nameétenad data ukazuji, Ze pouZzitim grafitu jako funkéni vodivé piimési Ize sice sniZit
elektricky odpor aluminosilikatového materidlu, ale nemusi to nutné vést ke zlepSeni jeho
senzorickych vlastnosti. Senzorické vlastnosti samotné alkalicky aktivované strusky jsou
pravdépodobné zplsobeny velmi pohyblivymi hydratovanymi ionty alkalickych kovi, jez
jsou nedilnou soucasti struktury t€chto materialt. Pfidavkem vodivého plniva se navysi pocet
vodivych cest, které pii dostatecném zatiZzeni piekonaji perkolacni prah a materidl tak ztraci
senzorické vlastnosti. Toto 1ze pozorovat pfedev§im u smési G10, kde jsou jednotliva lokalni
minima, odpovidajici maximalnimu zatizeni, velmi neostra a nekonkrétni.

Tato kapitola prezentuje vysledky senzorickych vlastnosti alkalicky aktivovanych

struskovych malt s ptidavkem grafitu jako elektricky vodivého funkéniho plniva. Senzorické
vlastnosti byly studovany pii cyklickém zatézovani vzorkl v tlaku a charakterizovany na
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zakladé méteni elektrického odporu pii pouziti stejnosmérného 1 stiidavého pole s frekvenci
50 Hz a 1 kHz. Vysledky méfeni ukézaly, Ze u stejnosmérného pole a stiidavého pole
s frekvenci 50 Hz dochazi k nabijeni a polarizaci elektrod, coz vede k nartstu referencniho
odporu v Case. Z praktického hlediska se tedy jevi byt nejvhodnéjsi metodou méfeni
elektrickych vlastnosti ve sttidavém elektrickém poli pfi frekvenci minimalné 1 kHz, zvIasté
pokud se jedna o kratkodobd meéteni, kdy neni dostatek Casu pro Uplné nabiti elektrod.
Ptidavek vodivé piimési snizuje elektricky odpor aluminosilikatové matrice, ale nevede ke
zlepseni jejich senzorickych vlastnosti. Pfidavkem grafitu se navysi pocet vodivych cest,
které pfi urcitém zatizeni ptekonaji perkolacni préh a materiadl tak s rostoucim zatizenim
ztraci své senzorické vlastnosti.
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Hlavnim cilem této habilitacni prace je shrnuti dosavadnich poznatkd v oblasti aplikace
metodiky dielektrického méfeni (impedancni spektroskopie) ve stavebnictvi, vyhotoveni
metodiky meéfeni, provedeni realnych experimenti a diskuse vybranych meéfeni. Ve
stavebnictvi odpovidad pojmu dielektrikum velka vétSina materiali a prvka, takze se tato
metodika zda svoji pouzitelnosti vhodnd. Popis chovéni stavebnich materidli ve stfidavém
elektrickém poli bude piinosem, diky némuz budeme schopni poukézat na sledovany stavebni
parametr a jeho zménu.

Dalsim cilem této prace bylo seznameni se s metodikami impedanéniho méfeni a
navrhnout pro tyto ucely méfici celky a schémata pro plné automatizované méfeni. Soucasti
je také ftidici software zpravidla vytvofeny v programovacim prostiedi Python, pomoci
kterého lze provadét kalibraci, samotné méfeni, ukladat a zobrazovat naméfend data v
grafech. V praci jsou uvedeny piiklady pouziti impedan¢ni spektroskopie v oblasti
stavebnictvi.

V prvni praktické ¢asti (kapitola 6) je feSena problematika ptechodu vzorek-elektroda,
pfi¢emz lze usoudit, ze vzorky byly dobfe méfitelné s potfenim grafitovou pastou i bez ni.
Grafitova pasta sice zprostfedkuje lepSi kontakt mezi elektrodou a vzorkem, nicméné
souCasn¢ se muze vyskytnout negativum zpiisobené zateCenim této pasty do porovité
struktury betonovych vzorkli. Zméni se tak plocha ptiloZzenych méficich elektrod, a to je také
jednim z divodii zmény namétenych elektrickych parametr - napt. snizeni realné slozky
komplexni impedance Re Z.

V kapitole 7 jsou srovnavany 2 typy elektrod (valcové a deskové), které byly zapustény
do Cerstveé namichanych smési betonu. V pribéhu 45 dni byly sledovany elektrické parametry
pti hydrataci a tuhnuti betonu uvedeného slozeni. Ziskané ¢asové a frekvenéni zavislosti
ukézaly nékteré rozdily ve spektrech elektrickych veli¢in zavislé na typu elektrod. B€hem
hydratace betonového vzorku nedochazelo v prvnich hodinach k vyraznym zméndm v
metenych elektrickych veli¢inach, ke zméndm dochézi v intervalu 4 az 50 hodin (pfiblizné).
Zmeéna elektrického odporu a kapacity vzorku zna¢i zmény napéti ve vzorku, které dosahuji
vy$si intenzity riizn€ rychle. Odformovani vzorku nemélo zdsadni vliv na priibéh hydratace.
V praxi jsou pouZitelné oba typy elektrod, pfi¢emz napft. pro vypocet mérného odporu se zda;ji
vyhodnéjsi elektrody plosné, nicméné praveé u plosnych elektrod se ptiblizné v 10té hoding
hydratace objevila anomalie (u obou méfenych vzorkl), ktera zatim nebyla vérohodné
vysvétlena.

Kapitola 8 popisuje elektrické parametry smeési betonu, hydratujiciho v rtiznych
prostfedich. Odlisnosti ve spektrech ztratového cinitele svédcili o nejpravdépodobnéjsich
relaxacnich dobach, umisténych mimo vyuzité spektrum frekvenci. Model spektra to potvrdil
a urcil tyto hodnoty. Obtiznym a méné presnym oznacujeme fitovani spektra ztratového
Cinitele pro beton tuhnouci na vzduchu, na zakladé€ nizké hodnoty Pearsonova korela¢niho
koeficientu.

Kapitola 9 popisuje zmény v elektrickych parametrech u tepelné namahanych
cementovych vzorkd, ¢imz bylo dosaZeno strukturalni zmény. Tyto zmény byly soucasné
pozorovany i vizualn¢ a byly prokazany souvisejici zmény v impedanénich spektrech vzorki.
Byly vyhodnoceny hodnoty elektrickych parametrii vzorki, zejména elektrickd kapacita a
permitivita pii frekvenci 1 kHz a dany do vztahu se strukturnimi udélostmi pro tfi oblasti
tepelné zatéze. Realnd hodnota permitivity s rostouci mirou zihani klesa. Povrch vzork podle
fotografii potizenych konfokalnim mikroskopem se méni z cementové Sedé pro nevyzihany
vzorek az po hnéd¢ sklenénou barvu u nejvice zihaného vzorku.
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Kapitola 10 popisuje vzorky betonu, kde je drcena automobilova pneumatika vyuzita jako
nahrada minerdlniho kameniva (pisku), kterd ma v pdrobetonu zlepsit pruznost a taznost a
zlepsit tak mechanické vlastnosti naptiklad proti odéru a ndrazu. Byla diskutovana zména
impedancniho spektra u vzorki, které se liSily pfidavkem plastifikatoru. Vzorky byly tepelné
zatézovany a byly dany do souvislosti zmény ve struktufe vzorkl s relativni permitivitou,
ztratovym Cinitelem a slozkami impedance. S postupnou degradaci akrylového polymeru (s
nasledkem Stépeni funk¢nich skupin a nésledné karbonizaci) dochazi nejenom ke ztraté
polarity a snizeni vodivosti, ale také ke snizeni jeho permitivity.

Betony se zvysenou elektrickou vodivosti (kapitola 11, 12 a 13) se jevi jako velmi
perspektivni materidl. Jejich vyuziti pfimo jako senzoru, umoznujici nepietrzité sledovani
konstrukce a tim i informovani o jejim stavu a vzniku ptipadného poskozeni, je i ekonomicky
vyhodnéjsi nez vyroba dosud pouzivanych senzort. Zmény odporu betonu pii zatizeni Ize
vyuzit naptiklad pfi detekci v doprave. Miize pomoci urcit jeji hustotu, rychlost vozidla, nebo
jeho hmotnost. Vyznamna je také jeho schopnost zahiivani se pti prichodu elektrického
proudu, které¢ mize byt vyuzito napiiklad pro odstraiiovani sn¢hu, ¢i ledu v zimnich mésicich.
Na zékladé zjisténi se neda fici, které plnivo je jednoznacné nejlepsi. Vlastnosti zavisi nejen
na tvaru zrna, ale také na dispergaci, teploté a vlhkosti materialu. Je tedy dulezité zamérit
dalsi vyzkum na objeveni vhodnych technologickych postupt vyroby téchto kompoziti, aby
doslo k co nejhomogennéjsimu rozlozeni plniv. Bylo by v budoucnu zadouci vice
prozkoumat vliv kombinace riznych druhti plniv pti odliSnych koncentracich na materidlové
vlastnosti.

Dosavadni vysledky méfeni a jejich analyzy potvrzuji, Ze zmény v chovani stavebnich
materiali velmi dobte poukazuji na jejich zmény ve struktute, potazmo kvalitu. Z tohoto
divodu je vhodné i nadale rozSifovat moznosti aplikace této metodiky nedestruktivniho
testovani na dalsi stavebni prvky a materidly. Jako ptiklad pro nutnost tohoto rozvoje muze
byt hledani novych moznosti pro detekci zmén ve struktufe, které mizou mit nejrizné;si
ptic¢iny. Pravé vnéjsi sttidavé elektrické pole se jevi jako vhodny nastroj pravé pro detekci
téchto zmén. Predlozend habilita¢ni prace sumarizuje poznatky méfeni stavebnich materialti
ve stiidavém elektrickém poli, pficemZ navrZzena schémata méfeni a poznatky se stale vice
dostavaji do popredi zajmu a jsou velmi perspektivni pro vyuziti v praxi.
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Conclusion

The chief objective of this Habilitation Thesis consists in summarizing the present pieces
of knowledge in the application field of the dielectric measurement methods (impedance
spectroscopy) in the building industry, working out the measurement methodology, carrying
out real experiment and discussing the selected measurement results. It is to be noted that
most building industry materials correspond to the definition of a dielectric, so that the above
methodology seems to be applicable here. The description of the behaviour of building
materials in an AC electric field represents a contribution thanks to which we will be able to
point to a building material parameter in question and its change.

The next objective of this Thesis was to get familiarized with the impedance measurement
methods and to design measuring apparatuses and their block diagrams for fully automated
measurements. The measuring setup includes also a control software, created, as a rule, in
Python programming environment, which allows to carry out the calibration, the
measurement proper and to save and plot the measured data. The Thesis presents examples
of the impedance spectroscopy application in the building industry.

The first section of the practical part (Chapter 6) deals with the specimen-to-electrode
interface issue. It is shown that the specimens could be properly measured when coated as
well as when not coated with the graphite paste. The graphite paste secures a better contact
between the electrode and the specimen but, on the other hand, it can leak in into the porous
structure of concrete specimens. The effective area of the applied measuring electrodes would
thus change, making one of the causes for the change of the electrical parameter readings -
e.g., a decrease of the impedance real component Re Z.

Chapter 7 compares 2 electrode types (cylindrical and plate), which have been embedded
into fresh concrete mixes. Electrical parameters have been tracked during the concrete
hydration and setting in the course of 45 days. Thus obtained time and frequency domain
curves showed certain differences in the electric quantity spectra, depending on the electrode
type. No significant changes in the electric quantities readings were observed during the first
hours of hydration of the concrete specimen. Significant changes of these quantities took
place within the time interval of 4 to 50 hours approximately. Variations of the specimen
resistance and capacitance correspond to the variations of the voltage across the specimen,
which are reaching their new, higher values with different time rates. Reverse forming of the
specimen did not influence substantially the hydration process. Both electrode types are
applicable in practice. Plate electrodes seem to suit better for the resistivity calculations,
however, it was just with the plate electrodes and both specimens measured that an
abnormality occurred at about the 10th hour of hydration, which has not been plausibly
clarified until now.

Chapter 8 describes the electrical parameters of concrete mixes having hydrated in various
environments. Variances in the loss factor spectra give evidence of the most probable
relaxation times located outside the usable frequency spectrum. This was confirmed by the
spectrum model, which was able to identify these values. Approximation and best-fit-search
of the loss factor spectrum for the concrete specimen that hardened in the open air proved to
be difficult and less accurate, which is due to the low value of Pearson’s correlation
coefficient.

Chapter 9 describes the alterations in the electrical parameters of thermally stressed
cement specimens, in which structural changes had been induced. These alterations were
observed visually at the same time and evidence was furnished for related alterations in the
specimen impedance spectra. Values of the specimen electric parameters, in particular, the
capacitance and the permittivity at a frequency of 1 kHz, were evaluated in order to be
correlated with structural events for three thermal stress areas. The real component of the
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permittivity decreases when the degree of annealing goes up. According to the photos taken
by a confocal microscope, the colour of the specimen surface changes from cement-grey
(non-annealed specimens) to glass-brown (most annealed specimens).

Chapter 10 describes the concrete specimens, in which — instead of mineral aggregates
(sand) — a crushed rubber tyre was used with the intention of improving the elasticity and
ductility of aerated concrete, thus enhancing its mechanical properties, such as the resistance
against abrasion and impact. Impedance spectra variances for specimens with different
amounts of plasticizer were discussed. The specimens were subjected to a thermal stress and
the induced structural changes were correlated with the relative permittivity, loss factor and
impedance components. Progressive degradation of the acrylic polymer (leading to functional
group splitting and subsequent carbonization) results not only in the loss of polarity and
reduction of conductivity, but also in the decrease of its permittivity.

Enhanced electrical conductivity concretes (Chapters 11 through 13) appear to be a very
promising material. Being directly employed as sensors, they make it possible to continuously
monitor the structures and acquire informations on their condition and the occurrence
damage, if any. This is more economical than the manufacture and application of the sensors
being used thus far. The load induced variations of the concrete resistance may be used, e.g.,
to detect the traffic parameters. These concretes may be useful when measuring the traffic
flow density, the vehicle velocities and weights. Their ability to get warmer while dissipating
electric power may be utilized, too, for example, when clearing snow and glazed ice from the
carriageway in winter months. Based on our findings, no filler can be unambiguously
declared to be the best. Its properties depend not only on the grain shape, but also on the
material dispersive status, temperature and water content. It is therefore essential to focus the
research efforts on looking for manufacturing technologies of the composites featuring the
most homogeneous filler distribution. In future, it seems desirable to examine more closely
the effect of combining various brands of fillers at different concentrations on the material
properties.

Our measurement results and their analyses carried out up to now confirm the fact that
the variations in the behaviour of building materials correlate well with the changes in their
structure and/or quality. It is therefore considered appropriate to continue extending the
application field of this non-destructive testing method to other building materials and
elements. As an example of this application potential, let us mention the search for new
methods of detecting the structure changes, which may be due to a multitude of causes. It is
the alternating electric field, which appears to make a suitable tool for detecting these
changes. The submitted Habilitation Thesis summarizes the pieces of knowledge acquired
from our measurements of building materials' behaviour in an AC electric field. Our
instrumentation block diagrams as well as our measurement results are increasingly getting
into the limelight, their practical application being highly promising.
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