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Abstrakt/Abstract

Prace se zabyva evaluaci dielektrickych parametrit kompozitniho materialu PETG-TiO,
(polyethylentereftalat-glykol v kombinaci s oxidem titanic¢itym) tvofeného technologii
3D tisku, respektive technologii FDM (Fused Deposition Modeling). Premisou prace je
komparace ¢istého PETG s PETG dotovanym keramickym TiO,. Dotace polymerni matrice
byla provedena za ticelem dosazeni zlepSeni dielektrickych parametra.

V teoretické ¢asti jsou popsany jednotlivé komponenty kompozitniho materialu - polymerni
matrice a keramicka vypln. Teoreticka sekce rovnéz prehledné popisuje technologii FDM a
na zavér diskutuje aktualni vyzkum provedeny v odvétvi kompozitd polymer-keramika.

Prakticka cast je dekomponovana do nékolika sekci. Nejprve jsou shrnuty vyrobni parametry
jednotlivych vzorka a je popsano méfici pracovisté. Nasleduje komparace jednotlivych typa
vzorku a jejich nasledné porovnani s matematickymi modely tzv. sméSovacich pravidel. Na
zavér praktické ¢asti prezentuji potencialni vyuziti téchto kompozita v elektrotechnické
praxi.

Klicova slova: 3D tisk, kompozitni material, PETG, TiO,, dielektricka spektroskopie,
smésovaci pravidla

This thesis deals with the evaluation of dielectric parameters of PETG-TiO, composite,
fabricated by Fused Deposition Modeling (FDM). The premise is the comparison of pure
PETG and PETG doped with TiO,, with the aim of the dielectric parameters improvement.

Individual components of the composite are discussed within the theoretical section.
Moreover, FDM is explained and current research on polymer matrix composite (PMC) is

described.

Practical part is divided into several sections. Firstly, parameters of the fabrication process and
measurement tools are discussed. Comparison of different filaments, as well as, comparison
between the actual data and mathematical models follows. The final section presents potential
use of measured composites within the electrical engineering.

Key Words: 3D printing, composite materials, PETG, TiO,, dielectric spectroscopy,
mathematical modeling
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1 Uvod

Cilem diplomové prace je evaluace 3D tisku, jakozto metody pro vyrobu kompozitniho
materialu polymer-keramika. 3D tisk za poslednich nékolik let vyrazné ziskal na popularité a
stava se z néj bézné uzivana metoda v mnoha odvétvich. Technologie 3D tisku se v dnesni
dobé vyuziva naptiklad na vyrobu naradi, nahradnich dila, détskych her, 1ze ji ovsem uplatnit
také ve vétsim meéritku na vystavbu domut.. Technologie se tedy uplatiiuje napfi¢ mnoha
odvétvimi, nicméné jeji uplatnéni v elektrotechnice neni zdaleka tak bézné jako ve vyse
zminénych aplikacich.

Prfedmétem prace je proto zkoumani kompozitniho materialu polymer-keramika a jeho
nasledné uplatnéni v elektrotechnice. Prace tak zahrnuje 3D tisk kompozitniho materialu — v
tomto pripadé se bude jednat o polymerni matrici tvofenou polyetylentereftalat-glykolem
(PETG) a dotovanou keramickym praskem TiO,. Vyroba filamentt byla zajisténa spolupraci
se spolecnosti Prasa Polymers a.s.

Nejprve bude uveden teoreticky popis keramickych materiala a blizsi popis dielektrickych
parametri oxidu titani¢itého, ktery je uzit jako plnivo kompozitu. Nasledovat bude
kapitola popisujici metodu 3D tisku, jez je v ramci této prace vyuzita. Podsekci bude
charakteristika pouzité polymerni matrice. Nasleduje experimentalni ¢ast, jez zprvu popisuje
modelovani méfenych vzorka s vyuzitim softwaru TinkerCad a PrusaSlicer, také ale samotnou
dielektrickou spektroskopii vytvorenych vzorki. Dielektricka spektroskopie zahrnuje méreni
relativni permitivity a ztratového cCinitele v zavislosti na frekvenci a teploté, také ale méfeni
objemové rezistivity materiald.

Nadchazejici subsekce se vénuje matematickému modelovani smésovacich pravidel
pro kompozity polymer-keramika. Vysledky modelovani budou nasledné porovnany s
experimentalné namérenymi hodnotami z predchozi kapitoly s cilem predikovat chovani
kompoziti s vy$sim mnozstvim dotace. Zavérecna kapitola popise mozna vyuziti kompozitniho
materialu v oblasti elektrotechniky a priblizi ocekavané problémy, které by se pfi pouziti
téchto materiald mohly vyskytovat.



2 Keramické materialy

Keramické materialy oznacuji objemnou skupinu, ktera ma zna¢né mnozstvi definic. Obecné
se jedna o pevné latky obsahujici minimalné dva prvky, pficemz alespon jeden z nich je kov,
¢i polokov. Keramické materialy jsou ve vétsiné pripadii specifické iontovou vazbou, ktera
urcuje jejich chovani. Mohou ovsem obsahovat i vazbu kovalentni, jako je tomu napfiklad
v kombinaci SiC. Iontova vazba se ve vétsiné pripadii poji s elektricky a tepelné izolacnimi
schopnostmi, také ale s nizkym koeficientem teplotni roztaznosti nebo mechanickou tvrdosti.
Vzhledem k tomu, Ze iontova vazba je izotropni Coulombicka sila, ktera ptisobi ptfitazlivymi
poruseni iontové vazby zpuisobuje naruseni vnitini struktury materialu a ten jiz neni schopen
drzet v kompaktni formé [1].

Keramické materialy se kromé dobrych izola¢nich schopnosti vyznacuji rovnéz plné obsazenou
valen¢ni vrstvou, ktera zplsobuje jejich inertni vlastnosti a odolnost vuci chemikaliim.
Na druhé strané se vsak také vyznacuji svou porozitou, jez umoznuje absorpci vody, ktera
muze zcela zménit chovani materialu v elektrickém poli.

Jak jiz bylo feceno, keramické materialy oznacuji zna¢nou skupinu, a proto se také déli do
mnoha podskupin v zavislosti na jejich kompozici. Podskupiny se od sebe pak lisi predevsim
mnozstvim zaporné nabitych anionti a kladné nabitych kationti.

2.1 Oxid titanicity - TiO,

V ptipadé oxidu titanic¢itého se jedna o binarni keramickou strukturu, a tedy strukturu
obsahujici 1 aniont a 1 kationt. TiO, se fadi do skupiny A,,X),, ve kterém pozici A zaujima
kladné nabity titan s nabojem +4 a pozici X zaujimaji dva zaporné nabité atomy kysliku s
celkovym nabojem -4 pro dosazeni elektrické neutrality. TiO, se nejcastéji vyskytuje ve tfech
formach - rutile, brookite a anatase, pricemz v této praci je vyuzit titanicity oxid ve formé
rutilu, jenz je rovnéz nejstabilnéjsi variantou oxidu titanic¢itého [2].

Rutile obsazuje tetragonalni krystalovou mfizku, ve které jsou si strany a, b rovny. Strana c se
od nich svou velikosti lisi, jak 1ze vidét na obr. 2.1. Lze si rovnéz v§imnout, Ze celkovy dipdlovy
moment bude vzhledem k symetrii nulovy a ¢isté TiO, ve formé rutilu se tak projevuje
nepolarnim chovanim v elektrickém poli. To se projevi stabilitou relativni permitivity v
sirokém frekvenc¢nim spektru.
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Obr 2.1: Tetragonalni krystalova mrizka rutilu.
Zdroj: [3]

Dielektrické parametry se pro TiO, mohou ovsem znacné lisit v zavislosti na velikosti zrn
a jejich orientaci a s tim tizce spjatou velikosti hranic zrn. Velikost tzv. grain boundaries
muze prispét ke zdanlivému zvyseni dielektrické konstanty (relativni permitivity), které je
zpusobené specifickym typem polarizace, jenz se nazyva Maxwell-Wagnerova.

Mezi dalsi parametry, které urcuji vysledné dielektrické parametry rovnéz muzeme fradit
porozitu, teplotu a Cas pouzity pfi sintrovani, dopanty a jiné, jak lze vidét napriklad v
referencich [4, 5]. S odkazem na [2] lze vSak tvrdit, Ze ¢isté TiO;, ve formé rutilu dosahuje pii
pokojové teploté relativni permitivity mezi 15-170 a ztratového Cinitele pfiblizné 0.0016 pfi
pokojové teploté a frekvenci 10° Hz. Blizsi popis zvolenych dielektrickych parametrf pro
ucely modelovani bude uveden v kapitole 4.

Na zavér této sekce je nutné uvést, Ze TiO; naléza zejména v poslednich letech zna¢na
mnozstvi uplatnéni, coz je také divodem, pro¢ byl material vybran jako plnivo do tisknutého
kompozitu. Uplatnéni lze nalézt ve fotokatalytickych zafizenich, elektrickych kondenzatorech,
zatizenich pracujicich v mikrovlnném spektru nebo v pfistrojich plnici funkce senzori. Kromé
toho se objevuji stale nové studie zkoumajici TiO; z divodu vysokych hodnot dielektrické
konstanty, v kombinaci se ztratovym ¢initelem v fadu setin [6, 7, 8].

Je zfejmé, ze vlastnosti dotovanych, ¢i ¢istych keramickych materialt se tak napfi¢ studiemi
mohou znacné lisit v zavislosti na parametrech vyroby. To s sebou ovSem pfinasi urcité
nevyhody keramickych materiali. Ty pro vlastni vyrobu potiebuji znacné mnozstvi energie
ve formé tepla, aby doslo k difuzi jednotlivych zrn a vznikl kompaktni material. Jejich vyroba
tudiz ptirozené vyzaduje sofistikované vyrobni technologie.
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Mezi aktuélni vyrobni technologie keramickych materialti fadime pfedevsim technologie
Spark Plasma Sintering (SPS), konven¢ni slinovani a jeho pfipadné modifikace nebo
technologii plazmového stiikani. Problémem téchto technologii je jednak komplexnost
vyrobnich zafizeni a také jejich naklady, ale rovnéz limitace vyrobenych geometrii. Jinymi
slovy aktualni technologie umoznuji vyrobu vysoce kompaktnich vzork s moznosti ridit
velikost zrn teplotnim reliéfem vyrobniho procesu. Nicméné geometrie, a tedy rozmeéry
vyslednych vzorkl jsou znacné omezeny.

Z téchto duvodt jsou keramické materialy ekonomicky nevyhodné a k jejich uplatnéni
v mnoha aplikacich, navzdory jejich kvalitam, nedochazi. Typickym piikladem je
kondenzatorova keramika, ktera ovsem kvuli své cené v mnoha aplikacich pouzita neni.
Coz je rovnéz jeden z duvodi vzniku této prace, ve které se pokusim zhodnotit moznost
nahrady cistych keramik kompozitnimi materialy. Na tomto misté je nutné si uvédomit, ze
dosazeni parametra Cistych keramik uzitim standardnich procest je aktualné nerealné. Cilem
prace ovsem je zjistit, zda by kompozit vytvoreny 3D tiskem nemohl mit potencial keramické
materialy v nékterych aspektech nahradit.



3 Aditivni vyroba

V této sekci bude probrana aditivni technologie vyroby (AM z anglického additive
manufacturing), jez predstavuje jiny nazev pro technologii 3D tisku. Technologie 3D
tisku nabizi znacny stupen volnosti v mnoha aspektech vyroby. Jednim z nich je tvarova
variabilita vysledného produktu, nicméné rovnéz nizka cena, minimalni mnozstvi odpadu
nebo rychly vyrobni proces.

AM se déli do nékolika kategorii v zavislosti na zpusobu tisku vyrobku. Ve vsech ptipadech
lze ovSem tvrdit, Ze jde o proces, ve kterém se na sebe postupné pridava vrstva po vrstvé, az
do okamziku vzniku celého modelu. Dle [9] je nékolik zakladnich technologii:

o FDM (Fused Deposition Modelling)
o Powder Bed Fusion:

« SLS (Selective Laser Sintering)
« SLM (Selective Laser Melting)

o SLA (Stereolithography)
o A dalsi

Vsechny tyto metody se lisi zptisobem, jakym jsou modely sestrojeny. Technologie SLA,
coz je oznaceni pro litografickou metodu, funguje na principu vytvrzovani polymeru v
tekutém stavu UV svétlem. Svételny zdroj v polymeru aktivuje radikaly, které zapficinuji
spojeni monomerti v komplexni polymerni strukturu. SLA je momentalné nejpouzivané;jsi
technologii pro vyrobu kompozitu polymer-keramika a umoznuje dotovat polymerni matrici
keramickymi ¢asticemi o rozmérech okolo 10 pm. Negativem SLA je jednozna¢né nizka
rychlost vyrobniho cyklu a vyssi cena v porovnani s metodou FDM [9].

Do technologie Powder bed fusion fadime predevsim SLS a SLM. Obé metody maji spolecné
vyuzivani laseru, jehoz vykon se pfeménuje na teplo a ptisobi na velmi jemné ¢astice prasku.
Préasek je timto zptisobem spékan v kompaktni material. V tomto pfipadé je ziejmé, Ze je
nutné, aby castice mély nizkou teplotu tani, potazmo sintrovani. Stejné jako v pripadé SLA
a vSech aditivnich metod je proces vyroby postupny a vytvari vysledny produkt vrstvu po
vrstvé [9].
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Posledni jmenovanou technologii je FDM, nékdy rovnéz oznac¢ovanou jako FFF (z anglického
Fused Filament Fabrication). Vzhledem k tomu, Ze tato technologie bude v ramci této prace
pouzita, tak si jeji funkci popiseme blize s vyuzitim obr. 3.1.

Vyrobni proces zacina vlozenim filamentu do teflonové (PTFE) trubicky 1. Filament pokracuje
skrze oblast oznacenou 2, ktera ukryva tepelny chladic¢ a ochlazuje tak ¢ast filamentu. Jinymi
slovy zmensuje Cast, ve které dochazi k taveni termoplastického materialu. Funkci a u¢innost
chladice podporuje ventilator oznaceny 3 [10].

Obr 3.1: Schéma extruderu technologie FDM.
Zdroj: [10]

Po pruchodu teflonovou trubici se filament dostane do sekce 4, v niz se nachazi tepelny
izolator, jehoz funkci je zamezeni $ifeni tepla smérem vzhturu do PTFE trubice. V tomto
okamziku je filament stale v pevné fazi a dostava se do oblasti, v niz dochézi k jeho ohfevu
elektrickym topnym télesem 5. Po prichodu topnym télesem se filament ohfeje na teplotu
skelného prechodu vlozeného termoplastického materialu a dochazi k pfreméné do semi-
kapalné faze. Dale je pak tryskou 6 vytlacovan na vyhfivanou podlozku neboli heat bed
[10]. Podlozka plni funkci stavebnich zakladu, a tedy mista, na které jsou po sobé tisknuté
vrstvy poloZeny. Rovnéz vsak jejim ohfevem minimalizujeme rozmérové dilatace tisknutého
modelu.

3D tiskarna se kromé vyse zminénych casti také sklada z ramu, jenz plni nosnou funkci pro
extrudér a hraje vyznamnou roli ve kvalité tisku. Kvalita tisku mtze byt snadno ovlivnéna
mechanickymi vibracemi a robustni ram tyto vlivy eliminuje a zvysuje kvalitu produktu.
Dalsim stézejnim ¢lankem tiskarny jsou krokové motory zajistujici mechanické pohyby
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extruderu a podlozky v kartézské soustavé soufadnic. Poslednim dilem je fidici jednotka, jez
¢te a zpracovava vstupni soubor, téz oznac¢ovany jako G-code. G-code v sobé ma zakddované
jednotlivé souradnice, po kterych krokovy motor bude postupovat a soucasné ovlada ohiev
podlozky a trysky [9, 10].

Vyhodou FDM technologie je predevsim rychlost tisku, nizka cena a obecné jednoduchost
v komparaci s SLA. Presto, ze FDM pfinasi mnoho moznosti, tak se s touto technologii poji
nékolik hlavnich problému, které jsou predmétem dalsiho zkoumani [9]:

o Tvorba dutin na rozhrani jednotlivych vrstev, coz ma za nasledek zvySovani porozity
jednotlivych materiald. Vysoka porozita je hlavnim defektem FDM, nebot zhorsuje
a muze zpusobit celkovy rozpad tisknuté struktury. Snizeni porozity lze dosdhnout
zvétSenim tloustky vzorkd, to na druhé strané zvysi mnozstvi vody, jez muze byt
absorbovana do objemu materialu [9]. Lze tedy ocCekavat, Ze se tento defekt promitne
rovnéz do hodnot elektrickych parametri. Dle [11] je rovnéz mozné porozitu snizit
zménou tvaru trysky z kruhového priifezu na ¢tvercovy.

o Anizotropni chovani muze byt také zptsobené smérem tisku [9]. Jinymi slovy Casto
dochazi k tomu, Ze jedna vrstva je natisknuta jednim smérem a druha je tisknuta smérem
kolmym na predchozi vrstvu. Anizotropie muze byt navic zvyraznéna dotaci polymerni
matrice a tvarem plniva. Dle [9] se odchylenim od kulového tvaru zna¢né snizuje moznost
izotropniho chovani materialu.

Predchozi bod naznacil rovnéz dalsi omezujici faktor, jimz je do jisté miry velikost plniva,
kterym je v ptipadé této prace keramické TiO,. Velikost plniva se pro vzorky zpracovavané v
této praci, dle dodavatele, pohybuje mezi 0-250 pm. Mensi velikost by mohla potencialné
zapricinit nehomogenni distribuci ¢astic v ramci polymerni matrice. Vetsi castice by naopak
mohly poskodit extrudér.

Doposud jsem tedy popsal vybrany keramicky materidl, jenz bude slouzit jako plnivo
kompozitu a také jsem popsal princip a nejcetnéjsi problémy 3D technologie FDM. Zbyva
tudiz volba polymerni matrice.

Obecné se v ramci FDM pouzivaji termoplastické materidly. Jedna se o materialy s nizkou
teplotou skelného prechodu tak, aby bylo mozné nanaset jednotlivé vrstvy na sebe. Nejcastéji
se pii technologii AM setkame s pouzitim tfi materialt [9]:

o PLA (kyselina polymlécna)
o ABS (akrylonitrilbutadienstyren)
o PETG (polyethylentereftalat glykol)

PLA se vyznacuje nizkou teplotni roztaznosti. Na druhé strané jde o material s horsimi
mechanickymi vlastnostmi (nevyhodou je pfedevsim kifehkost) a nizkym bodem skelného
prechodu, jenz se pohybuje jiz okolo 60°C. Nékteré zdroje také uvadi, ze se jedna o bio-
degradovatelny material [9, 10].
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ABS nabizi v porovnani s PLA i PETG vyssi mechanickou a teplotni odolnost, nicméné tento
material nebyl v ramci pfipravy filamentu k dispozici. Pro ucely polymerni matrice bylo tudiz
zvoleno PETG, které nabizi lepsi teplotni a chemickou odolnost nez PLA. Material je navic
snadno recyklovatelny [9, 12]. Nevyhodou PETG je takzvané ,stringovani® pfi tisknuti, coz
predstavuje nechténé mechanické spoje mezi nékterymi ¢astmi.

3.1 Polymerni matrice PETG

Polyethylentereftalat glykol tvofi tfi zakladni konstituenty — kyselina tereftalova, ethylen
glykol a cyklohexan di-methanol (CHDM). Tyto slozky vstupuji do dvou krokového
polykondenzac¢niho procesu, jehoz finalnim produktem je PETG. Obecné se jedna o
kopolymer, ktery spad4a do skupiny polyesterii. Oproti béznému PET zahrnuje ve své
struktufe pravé zminovany cyklohexan di-methanol, jenz zna¢né zvysuje hmotnost oproti

vvvvv

skelného prechodu a usnadnuje tak proces tisku [13].

Zajimavé je, Ze prestoze se jedna o amorfni material ¢ili takovy, jenz ma nizky stupen
krystalinity, tak lze zihanim zlepsit jeho mechanické parametry — jak bude mozno vidét v
sekci zabyvajici se aktualnim vyzkumem technologie FDM pro elektrotechnické ucely. Proces
zihani obecné u krystalickych materialt vede ke zvyseni krystalinity, ktera zlepsuje vysledné
parametry. Amorfni latky ovSem troven krystalinity maji nizkou a zihani by tak ke zméné
materidlovych parametrii vést nemélo.

Vyhodou PETG pro technologii FDM je jeho vys$si pruznost v porovnani s PLA, které je
znacné kiehké a rovnéz ma nizsi teplotni odolnost. Kromé mechanické odolnosti jsou dalsimi
vyhodami napfiklad chemicka odolnost, ¢i dobra adheze k podloZce, na niz probiha tisk.
V neposledni fadé jde o snadno recyklovatelny material [13]. Nevyhodou je vzhledem k
polarnimu charakteru latky absorpce vody. Pfed extruzi filamentu i po jeho ziskani je tudiz
dobré civky filamentu vlozit do uzavieného objemu, ve kterém eliminujeme vlhkost naptiklad
uzitim silikagelu.

Shodné jako u keramického plniva je pro ucely matematického modelovani nutné uvést
prehled nejzasadnéjsich dielektrickych parametr. Vzhledem k polydisperzité polymernich
materiald se ovSem jejich parametry nedaji jednoznacné definovat. Jinymi slovy ku ptikladu
bod tani neni absolutné definovan jako tomu byva u kovl, nybrz lezi v jistém intervalu,
nazyvajicim se teplota skelného prechodu. Shodné je tomu také pro dielektrické parametry,
které tak nemaji explicitné definovanou hodnotu.

S ohledem na [14] se dielektricka konstanta PETG ve frekvenénim spektru 10 — 10° Hz.
pohybuje mezi 2.40 — 3.46. Ztratovy ¢initel pak leZi v intervalu 0.005 — 0.023 (10 — 10° Hz).
Pro vypocty smésovacich pravidel bude rovnéz potfebna hustota ¢istého PETG, ktera dle [14]
lezi v intervalu 1.18-1.33 g.cm™>. Shrnuti jmenovanych parametr je uvedeno v tabulce 3.1.
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3. Aditivni vyroba 3.2. Soucasny vyzkum kompozitu polymer-keramika
V tabulce 1ze v prvnich dvou fadcich vidét nejprve vybrané frekvence a v poslednim fadku
lze najit rozpéti hodnot, ve kterém se dané parametry dle materiadlové databaze pohybuji.

Tabulka 3.1: Prehled hodnot parametri Cistého PETG.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Frekvence [Hz] Relativni Ztratovy  Hustota [g.cm™] Ty™ [°C] Reference
permitivita [-]  Cinitel [-]
103 2.6 0.023 1.27 80 [15]
10° 2.4 0.0050 1.27 80 [15]
102 — 10° 2.4-3.46 0.005-0.023* 1.18-1.33 79-85 [14]

* pro ztratovy Cinitel se jedna o rozpéti 10> — 10° Hz

** teplota skelného prechodu

Pred praktickou casti diplomové prace je jesté provedena reserSe zabyvajici se sou¢asnym
vyzkumem kompozitu polymer-keramika a jeho uplatnénim v elektrotechnice. Tato sekce je
dilezita pro nasledné porovnani vzorku.

3.2 Soucasny vyzkum kompozitu polymer-keramika

Jak jiz bylo v ramci prace feceno, technologie aditivni vyroby doposud neni bézné uzivanou
praxi (alespon co se elektrotechniky tyce). Proto bych nasledujici podsekci vénoval vyctu,
dle mého nazoru, téch nejzajimavéjsich publikaci. Tato reserSe zobrazuje vyvoj tisku
kompozitnich materiald, jenz jako plnivo pouzivaji nejen TiO,. Cilem podsekce je pfedevsim
nalezeni materialt, které byly primarné vyrobeny metodou FDM. Ty budou nasledné slouzit
jako reference, s nimiz budou v ramci prace také porovnavany experimentalné ziskané
hodnoty.

Dle mych znalosti bylo doposud publikovano nékolik ¢lankt zabyvajicich se technologii 3D
tisku pro kompozity polymer-keramika. Nejfrekventovanéjsim vyrobnim procesem ovsem je
technologie SLA, jak uvadi naptiklad [16]. V této referenci se podafilo vyplnit akrylovou
pryskyfici az ze 40 obj.% praskem Al,O3 o velikosti okolo 15 pum. Relativni permitivita ze
40 obj.% dotované pryskyfice vzrostla o pfiblizné 1.5 v celém frekvencnim spektru
(10% — 10° Hz).

Lze rovnéz najit ¢lanky, které vyuzivaji FDM, nicméné ve velké vétsiné pripadi je pouzito
ABS jako material polymerni matrice. Ve studii [17], jenZz dle mych znalosti predstavuje
nejrozsahlejsi resersi, je mozné najit kompozity BaTiO3/ABS [18], pfipadné CaTiOs/ABS.
Reference [18] poukazuje na to, Ze nejvys$si mozna dotace BaTiOs; dosahovala 70 hm.%
celkového kompozitu.
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Vétsi mnozstvi keramiky vedlo k vyznamnému snizeni mechanické pevnosti filamentu, ktery
se nasledné rozpadal. Zajimava rovnéz je velikost zrn, ktera je v této publikaci <3 pm.
Snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM) navic naznacuji, ze u vzorku doslo
k viceméné homogenni distribuci plniva, jak 1ze pozorovat na obr. 3.2.

Obr 3.2: Snimky porizené SEM. Snimek vlevo zobrazuje disperzi zrn, pricemz méritko ¢ini 10um. Pravy
snimek zobrazuje stejny vzorek s méritkem 50um. Zdroj: [18]

Dalsim dualezitym poznatkem z [18] bylo provedeni rentgenové tomografie, ktera odhalila
vyrazné vétsi mnozstvi dutin uvnitt objemu vzorku u vzorka s horsi kvalitou dielektrickych
parametri. Naopak vzorky dosahujici vyssich hodnot se jevi mnohem méné porézni. Dotaci
polymerni matrice BaTiO3 (BTO) ze 70 hm.% navic doslo k témér ¢tyi nasobnému zvyseni
relativni permitivity. Dle naméfenych hodnot permitivit v zavislosti na hm.% keramického
materialu je narust nelinearni (viz obr. 3.3). Podobny trend lze pozorovat rovnéz u ztratového
Cinitele. Poslednim a neméné zasadnim vysledkem je opakovatelnost méfeni, respektive
reprodukovatelnost vyroby. Ta byla v [18] prokazana. Relativni permitivita BaTiO3;/ABS
dosahuje 8.72 pri frekvenci 14 GHz.
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Obr 3.3: Relativni permitivita a ztratovy cinitel jako funkce hm%.
Zdroj: [18]

Matrice ABS je vyuzita rovnéz v ¢lanku [19], ve kterém je také vyuzit BTO jako plnivo. V
tomto pripadé je navic ABS c¢isténo, aby se eliminovaly nerovnosti povrchu a na obé strany
vzorku jsou nasledné napraseny zlaté elektrody:.
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Stejné jako v [18] je pouzito ¢astic mensich nez 3um. Nejvyssi dotace ¢ini 35 obj.% BTO v
matrici ABS, pfi zvyseni relativni permitivity o téméf 9 (z 3 na témér 12) ve frekvencnim
spektru od 10? — 10° Hz. V ramci studie také byly vytvoieny filamenty s 45 obj.% a 50 obj.%,
nicméné takto vysoka koncentrace BTO v matrici znemoznila tisk — dochazelo k tzv. stick-slip
efektu. Pri stick-slip efektu dochazi k pferusovanému tisku filamentu, jenz je v tomto ptipadé
zpusobeny nizkou prilnavosti materialu k podlozce. Zavislost permitivity na frekvenci s
ménicim se objemovym procentem BTO lze pozorovat na obr. 3.4.
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Obr 3.4: Zavislost relativni permitivity na frekvenci, parametrem je objemové procento.
Zdroj: [19]

Zajimavou komparaci je porovnani [18] a [19], nebot v prvné citované publikaci je dosazeno
40 obj.% Al,03, zatimco druhé v pofadi uvedena publikace dosahuje pouze 35 obj.% (BTO).
Pric¢inou tedy logicky budto miize byt omezeni FDM, jakozto metody pro vyrobu kompozitnich
materialti oproti SLA nebo pouzity keramicky material. Jinymi slovy binarni keramické
materialy by teoreticky mohly zaujimat vétsi mnozstvi polymerni matrice. Slozitéjsi systémy
tak mozna kvuli své vyssi hmotnosti a slozitosti snizuji dovolenou hranici dotace.

Pouziti TiO; jakozto plniva jsem nalezl v [6, 20]. V obou ptipadech ovSem pro vyrobu
kompozitu byla pouzita jina technologie, v prvnim ptipadé slo o tzv. dip coating a v druhém
pripadé slo o tenkou naprasenou vrstvu. Citace [20] pouziva jako matrici PMMA a PVA.
V obou pripadech je ovsem namérena relativni permitivita znacné teplotné zavisla, coz se
rovnéz projevuje na ztratovém Ciniteli. Reference [6] naopak vyuziva kombinaci TiO,/PAA.
Ani jeden z téchto ¢lankt vsak nepouzil PETG jako polymerni matrici a ani neni pouzita
vyrobni technologie FDM. Vyrobu kompozitniho TiO, pomoci FDM lze najit v [21].
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Nicméné ¢lanek neuvadi material vyuzity pro polymerni matrici. Jiao a spol. dosahli dotace
polymeru az ze 76 hm.%, pficemz material vykazuje konstantni permitivitu v rozmezi od 1 do
18 GHz. Nejvyssi hodnota dielektrické konstanty, pfi nejvyssi koncentraci TiO; dosahuje
priblizné 9. Dle [17] 1ze nalézt kombinaci TiO2/ABS vyrobenou technologii FDM, kompozit
byl ovsem zkouman pro své mechanické parametry. Jmenovité pak zlepsil pevnost v tahu a
modul pruznosti. Kombinace TiO,/PETG vyrobena technologii FDM tedy dle mych znalosti
nebyla doposud zkoumana.

Na zavér této sekce bych jesté uvedl mozna zlepSeni v zavislosti na parametrech tisku a
moznosti zihani materialu. Yadav a spol. porovnavali vliv parametrti tisku na vysledné
mechanické vlastnosti. Jmenovité mez pevnosti v tahu termoplastickych ABS a PETG. Teplota
trysky se pohybovala v rozmezi 210-240°C, pfic¢emz nejlepsi pevnosti bylo dosazeno pro
oba materialy shodné pfi 225°C [22]. Publikace se nezabyva zkoumanim dielektrickych
parametrl, nybrz parametri mechanickych. Presto lze predpokladat, ze kvalita vyslednych
mechanickych vlastnosti se promitne rovnéz do parametri dielektrickych jako je tomu
napfiklad u hustoty tisku. Nizka hustota tisku zapricinuje snizeni mechanické pevnosti [23],
rovnéz ale snizuje dielektrickou konstantu [18]. Lze tedy predpokladat, ze zména teploty
trysky se promitne rovnéz do vyslednych dielektrickych parametru.

Zajimava je rovnéz skutecnost, ze dle [23] se zihanim PETG zlepsuji vSechny méfené
mechanické parametry, jak 1ze vidét na obr. 3.5. Pfesna teplota zihani v ¢lanku neni zminéna.
Je zde ovsem uvedeno, zZe proces probiha pfi teploté, jez je o 5 °C vy$si nez teplota skelného
prechodu termoplastu. Zihani pak probiha po dobu 60 min a vzorek dale chladne pfirozenym
chlazenim az na pokojovou teplotu. S ohledem na [12] 1ze ocekavat, zZe teplota zihani se
pohybovala okolo 86 °C.

#s Printed PETG
Annealed PETG

100
a0
G0 o

By

Annealing Conditien

20 o

Hardness  Tensile Strength Impact StrengthFlexural Strength

Mechanical Property

Obr 3.5: Vliv Zihani na vysledné mechanické parametry vzorki. Modry sloupec predstavuje nezihané
vzorky, Cerveny sloupec pak vzorky Zihané. Zkoumané parametry zleva - tvrdost, pevnost v tahu,
razova houzevnatost, pevnost v ohybu. Zdroj: [23]
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3. Aditivni vyroba 3.2. Soucasny vyzkum kompozitu polymer-keramika

Prehledné shrnuti kompozitnich materialt vyrobenych technologii 3D tisku je uvedeno nize
v tabulce 3.2. V tabulce nejsou uvedeny citace [4, 20], nebot se nejedna o technologie aditivni
vyroby.

Tabulka 3.2: Souhrn vybranych ¢lanki zabyvajich se 3D tiskem a jeho vyuZitelnosti v elektrotechnice.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Polymerni Keramické Technologie Velikost Dotace Frekvence &[-]  Citace

matrice plnivo vyroby  zrn[um] [%]*  méfeni [Hz]

Pryskyfice — Al,Os SLA 15 400bj. 102-10° 6.5-5.5  [16]
ABS BaTiO; FDM <3 290bj. 10° 8.72 [18]
ABS BaTiO; FDM <3**  350bj. 10%-10° 12 [19]

- TiO, FDM - 76hm.  2.10°-18.10° 9 [21]

* uvedené mnozstvi je budto v objemovych (obj.) nebo hmotnostnich (hm.) procentench
** material vykazuje bimodalni distribuci ¢astic - vétsina lezi lehce pod 3pm, ale je zde také mala cast lezici v

rozmezi pod mikronovou velikosti
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4 Experimentalni cast

Vzhledem k velkému mnozstvi naméfenych hodnot je experimentalni sekce rozdélena do
nékolika podsekci. Nejprve bude nasledovat cast zaméfena na vyrobu vzorkt z pfipravenych
filamentt a budou popsany parametry vyrobniho procesu. Dale je uvedena sekce popisujici
meéfici pracovisté. Nasleduji sekce zabyvajici se uritym typem filamentu tj. Cistym, ¢i
dotovanym PETG. Kazda z téchto podsekci bude rovnéz obsahovat jakousi diskusni ¢ast, ve
které shrnu nejpodstatnéjsi ziskané vysledky. Nasledovat bude sekce porovnavajici vsechny
typy filamenti mezi sebou. Obsahem bude ovsem také porovnani zihanych a nezihanych
vzorkll a vzorkl vyrobenych v zakrytované a nezakrytované tiskarné. Na zavér experimentalni
sekce bude matematické modelovani a cast zabyvajici se aplikacemi téchto kompozit v
elektrotechnické praxi. Navic budou uvedeny problémy, jenz by se pii aplikaci méfenych
kompozitlh mohly vyskytovat.

4.1 Vyroba zkus$ebnich vzorkut

4.1.1 Vzorky FDM

V ramci diplomové prace jsem vytvoril 54 vzorkt technologii FDM a 1 vzorek standardnim
slinovacim procesem. U¢elem slinovaného vzorku je ziskani co mozna nejsmérodatnéjsich
dielektrickych parametrt, které budou nasledné pouzity v sekci 4.7. Prehled vyrobenych
vzork, je shrnut na obr. 4.1.

Z obrazku je zfejmé, ze kazda skupina - predstavujici 18 vzorka je nasledné délena na dvé
podskupiny. Jedna se o vzorky vytvorené v tzv. zakrytované tiskarné (tj. tiskarné ohranicené
tepelné izolujici konstrukei). Ukolem tiskarny je uvnitf boxu udrzovat teplotu blizkou teploté
tisku. Naopak tiskarna nezakrytovana je takova, jenz neni v pribéhu tisku ni¢im ohranicena a
teplota tim padem konverguje k teploté okoli rychleji. Dalsi déleni je poté dle rozsahu mérené
frekvence - tj. nizko a vysokofrekvenéni méreni. Vzorky vytvorené pro méreni na vysokych
frekvencich (oblast GHz) jsou navic vzdy napatfeny dvouelektrodovym systémem z diivodu
velikosti vzorku. Trielektrodovy systém je pak vyuzit u nizkofrekven¢niho méfeni. Pouzitim
tohoto systému je mozné lépe eliminovat parazitni kapacity, které by ovliviiovaly namérené
vysledky. VSechny vzorky maji napafeny hlinikové elektrody.
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4. Experimentalni cast 4.1. Vyroba zkusebnich vzorku

PETG ¢isté/ PETG + 10 hm.% TiOz/ PETG + 20 hm.% TiO,
| Nezakrytované

Nizkofrekvencni méreni & Rezistivita

| 6ks

Vysokofrekvencni méreni

| 6ks

tZihany - 3ks
Nezihany - 3ks
| Zakrytované
| Nizkofrekvenéni méfeni & Rezistivita

L 6ks

Obr 4.1: Rozdéleni vzorki do skupin.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Jak jiz bylo feceno, kromé porovnani vzorkt vyrobenych v nezakrytovanych a zakrytovanych
tiskarnach, jsou navic vysokofrekvenéni vzorky rozdéleny na zihané a nezihané. Zihané
vzorky byly s ohledem na [12, 23] Zihany po dobu 60 minut, pfi teploté o 5°C vys$si nez je
teplota skelného prechodu tj. ptiblizné 86°C.

Samotna vyroba probiha v nékolika krocich:

1. Namodelovani vzorkii pozadovanych rozmért s pouzitim volné dostupného online
softwaru TinkerCad. Ackoli vytvoreni modelu mtze byt nékdy zna¢né komplikované,
v mém pripadé se jedna prevazné o vzorky kruhového prufezu viz obr. 4.2.

Obr 4.2: Vyuziti TinkerCad pro vyrobu mérenych vzorkil.
Zdroj: Vlastni zpracovani
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4.1. Vyroba zkusebnich vzorku 4. Experimentalni cast

2. Nasleduje proces tzv. slicovani, které rozdéli vytvareny objekt na jednotlivé po sobé
tisknuté vrstvy. Poté se vytvori diive zmifiovany G-code, jenz je kompatibilni s tiskarnou.
V ramci PrusaSliceru rovnéz dochazi k nastaveni parametri tisku, jak je mozno vidét na
obr. 4.3 (specifikace parametru je uvedena nize).

ORIGINAL PRUSA i3 Mks
by Josef Prusa

Obr 4.3: Vyuziti PrusaSliceru pro ziskani G-code.
Zdroj: Vlastni zpracovani

3. Dalsim krokem je samotny tisk, ktery jsem vzdy provadél na tiskarné Prusa i3 MK3S.
4. Posledni polozkou po dokonceni tisku bylo opatfeni vzorka hlinikovymi kontakty.

Aby byly vzorky zcela porovnatelné a reprodukovatelné, tak jsou vsechny (i s ohledem na
[22, 23]) vyrobeny s nasledujicimi vyrobnimi parametry:

o

100% vypli
0.15mm diametr tisknutého filamentu
Tisk 1. vrstvy vzorku

o

o

« Teplota filamentu po prichodu extruderem - 240°C
« Teplota podlozky (heat bed) - 85°C

@]

Tisk navazujicich vrstev vzorku

« Teplota filamentu po prichodu extruderem - 250°C
« Teplota podlozky (heat bed) - 90°C

Na zavér této podsekce nasleduje tabulka 4.1 uvadéjici rozméry jednotlivych vzorki, které
jsou dale vyuzity pii kalkulaci dielektrickych parametru.
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4. Experimentalni cast 4.1. Vyroba zkusebnich vzorku

Tabulka 4.1: Prehled rozmérii testovanych vzorkil.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Materidl ks Dotace TiO; [hm.%] Elektrodovy systém ¢ [mm] d [mm)]

PETG 12 - Ttielektrodovy 2.8 19.1
PETG 6 - Dvouelektrodovy 3 9.5
PETG 12 10 Tiielektrodovy 2.8 19.1
PETG 6 10 Dvouelektrodovy 3 9.5
PETG 12 20 Ttielektrodovy 2.8 19.1
PETG 6 20 Dvouelektrodovy 3 9.5

t zna¢i primérnou tloustku vzorki (tloustka byla vzdy odeétena v 5 bodech a zpriimérovana),
d zna¢i diametr vzorkt uzity ve vypoctech.

4.1.2 Slinuty vzorek

Kromé 54 vzorku vytvorenych technologii aditivni vyroby, jsem rovnéz ve spolupraci s
Ustavem fyziky plazmatu AV CR vytvofil 1 slinuty vzorek. Vzorek byl vyroben za ti¢elem
zisku dat potfebnych pro matematické modelovani. Pro tcely modelovani je nutné znat
dielektrickou konstantu a ztratovy C¢initel plniva na pozadovanych frekvencich. V tomto
pfipadé tedy hodnoty TiO,. Ackoli by se hodnoty teoreticky daly rovnéz uréit mérenim
samotného prasku, jak uvadi napriklad [24], vyzaduje tato varianta specialni méfici celu
uzpusobenou méreni kapalin. Takovéto méfici zafizeni ovsem neni k dispozici, proto jsem se
rozhodl pro vytvoreni kompaktniho vzorku, jehoz dielektrické parametry pijdou zméfit na
standardnim mikrometrickém kondenzatoru.

Pro dosazeni co nejpfesnéjsich hodnot je pouzit stejny prasek, jenz byl pouzit i jako plnivo
PETG. Vyrobni parametry slinutého vzorku jsou uvedeny nize:

o Zrnitost 17-22 ym

o Predlisovani tlakem 300 MPa po dobu 5 min

o Slinovani na vzduchu po dobu 8 hodin, pfi teploté 1250°C
o Teplotni rampa 8°C/min pro ohfev i chladnuti

Na tomto misté je nutno fici, Ze pivodni prasek musel byt pro ucely slinovani upraven mletim
na niz$i zrnitost. Zakoupeny TiO, ma dle vyrobce zrnitost v rozmezi 0-250 pm. Pro snazsi
proces slinuti tedy byla zrnitost upravena. Prestoze uprava zrnitosti pfirozené vede ke zméné
dielektrickych parametru, budou takto ziskané hodnoty TiO; alespon slouzit jako reference
pro ucely modelovani. Stejné jako v pfedchozi sekci - tj. vzorky vyrobené FDM je i zde
uvedena tabulka 4.2 predstavujici rozméry keramického vzorku.

19



4.2. Meérici pracovisté a mérené veliciny 4. Experimentalni cast

Tabulka 4.2: Rozméry slinutého TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Material ks FElektrodovy systém ¢ [mm] d [mm]
TiO, 1 Dvouelektrodovy 4.9 18.6

4.2 Mérici pracovisté a mérené veliCiny

Po vytvofeni vsech vzorkt byly vybrané vzorky zihany v teplotnim kalibratoru Jupiter
Isotech. Jak jiz bylo zminéno, vzorky byly Zihany po dobu 60 min pfi 86°C - jako teplotni
¢idlo jsem pouzil Pt100. Pfed napafovacim procesem jsem zaroven provedl vizualni analyzu
za pomoci konfokalniho mikroskopu KEYENCE. Vystup konfokalniho mikroskopu by mél
pomoci potvrdit, pfipadné objasnit diskrepance naméfenych hodnot (vystupy z mikroskopu

jsou ptilozeny v sekci III). Posledni krok pfed méfenim elektrickych parametrti bylo opatfeni
vzorku hlinikovymi elektrodami.

Pro samotna méfeni byla vyuzita nasledujici zafizeni:

Nizkofrekvenéni méfeni (20 Hz - 1 MHz) - LRC metr Keysight E4980AL
Vysokofrekvenéni méfeni (1 MHz - 3 GHz) - Impedan¢ni analyzér E4991B
Ohfev (teplotni charakteristiky) je zajistén pomoci pece Novotherm

DC rezistivita - elektrometr Keithley 617

O O O O

Vystupem z nizko a vysokofrekvenéniho méfeni je impedance Z, respektive jeji realna a
imaginarni cast. Z téchto hodnot je nasledné vypoctena komplexni permitivita, plynouci z
Ohmova zakona:

J=(y+joee)E [Am™] (4.1)

kde J je proudova hustota, y zna¢i mérnou vodivost, w je kruhova frekvence, ¢, je permitivita
vakua, ¢, je relativni permitivita a E vyznacuje intenzitu elektrického pole. Komplexni
permitivita £* ma tvar:

=& —-j" [-] (4.2)
=& [-] (4.3)

Y
8” y YU + p [_]
WE WE WE

(4.4)

po upravach zjistime, zZe ¢’ je rovno relativni permitivité a ¢’ reprezentuje ztratovou slozku.

Ta se sklada z y,, jeZ znaéi vodivostni slozku (téZ stejnosmérnou) a v, znadici polariza¢ni
v p

slozku (téz stfidavou) [25].
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4. Experimentalni cast 4.2. Meérici pracovisté a mérené veliciny

Ztratovy Cinitel se ziska jako podil realné a imaginarni slozky:

/7

tg6 = i— [-] (4.5)

Abychom byli schopni vypocist hodnoty obou slozek komplexni permitivity a zaroven
vypocitat ztratovy cinitel, tak pouzijeme paralelni nahrady ztratového kondenzatoru.
Porovnanim admitanci po vyjadieni ziskame [25]:

"o 1 _

= —ox Il (46)
’r CP .
& = _Co [-] (4.7)

Cy reprezentuje vzduchovy kondenzator o rozmérech méfeného kondenzatoru, Rp je odpor
méfeného kondenzatoru, respektive jeho paralelni nahrady a Cp je kapacita méfeného
kondenzatoru. Cy ziskame jako:

Co = Eofrg [F] (4.8)

S znaci plochu elektrod kondenzatoru a vypocte se jako S = ”sz (kde d znac¢i diametr, vzhledem
k pouziti kruhovych elektrod), t je tloustka. Dosazenim 4.6 a 4.7 do 4.5 ziskame finalni vztah
pro ztratovy cinitel:

/7 1

_ & wGRp -1
tgd = ~ = ? = (wCpRp) [-] (4.9)
0

Vyse uvedené dielektrické parametry jsou méreny v teplotnim rozmezi od teploty okoli 25+3°C
do 60°C. Teplotni rozsah byl zvolen s ohledem na teplotu skelného pfechodu polymerni
matrice PETG. Material by velmi pravdépodobné bylo mozné zahrat na pfiblizné 80°C,
nicméné abych predesel pfipadné zméné parametrtt kompozitniho materialu, tak byl teplotni
rozsah zvolen s jistou rezervou. Ohtev byl zajistén peci Novotherm.

Objemovou rezistivitu jsem zméfil pomoci elektrometru Keithley 617. Pro zjisténi byla vyuzita
V/I metoda, v jejimz pfipadé je rezistance vypoctena z Ohmova zakona. Napéti na napétové
elektrodé je 100 V a pro eliminaci parazitnich efektd jsem méfici celu pro kazdé méreni
vlozil do pece Novotherm, jez plnila funkci Faradayovy klece. Méfeni rezistivity probihalo po
dobu 30 min, aby bylo zajisténo ustaleni polarizacnich déji, které mohou navysovat velikost
méfeného proudu a tudiz snizovat realnou hodnotu odporu vzorku.
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4.3. Cisté PETG 4. Experimentalni éast

Objemova rezistivita je obecné definovana jako hodnota odporu krychle o hrané jednoho
metru daného materialu, mezi jehoz protilehlymi sténami protéka proud [26]. Matematicky
je objemovy mérny odpor vyjadien:

Py = R; [Qm] (4.10)

R znadi rezistanci, S a t jsou plocha elektrod, resp. prifez vzorku a tloustka.

4.3 Cisté PETG

Prvnim diskutovanym filamentem je ¢isté PETG. To rovnéz zastava funkci polymerni matrice
vyrobenych kompozitnich materialti. Vsechny zobrazené hodnoty reflektuji vzorky vytvorené
v nezakrytované tiskarné. Pred samotnou dielektrickou spektroskopii jsem rovnéz provedl
vizualni kontrolu na konfokalnim mikroskopu, jez je patrna nize na obr. 4.4.

(a) Cely vzorek (b) Selektovana ¢éast

Obr 4.4: Vystup z konfokalniho mikroskopu. Obrazek (a) zachycuje cely vzorek Cistého PETG, obrazek
(b) predstavuje zobrazeni Cervené sekce z (a). Zkresleni kruhového tvaru je zpiisobeno tpravou
obrazku. Zdroj: Vlastni zpracovani

Z obrazku je zfejmé, ze navzdory tisku se zvolenym 100% vyplnénim je vzorek jisté porézni.
K tomu do velké miry pfispiva kruhova geometrie vzorku, jenz obzvlasté v mistech uchyceni
jednotlivych vlaken k obvodu vytvari velké mnozstvi pora. Porozitu jsem vy¢islil za pomoci
Archimédovy metody. Hustota vzorku odpovida 1.25 g.cm™ a porozita ¢ini 2.3 %.

Meéfeni dielektrickych parametrti je zobrazeno na obr. 4.5, ktery zobrazuje zavislost ¢, = f(f)
atgd = f(f) pti pokojové teploté. Z grafu je patrnych nékolik dil¢ich zavéra. Prvnim je
viditeln4 diskontinuita v oblasti 10° Hz, ve které dochazi ke zméné méficiho piistroje, a tedy
rovnéz ke zméné méreného vzorku. Je ovsem zasadni, Ze ziskané hodnoty na sebe, v obou
pripadech, alespon do jisté miry navazuji. Grafy obou veli¢in jsou obecné reprezentovany
svétle modrou oblasti, ktera vymezuje naméfené hodnoty vsech testovanych vzorka. Dale
lze v grafu pozorovat ¢arkovanou, ¢ernou kfivku, jez reprezentuje primérnou naméfenou
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4. Experimentalni ¢ast 4.3. Cisté PETG

hodnotu (tj. pramér Sesti naméfenych vzorki v nizko a vysokofrekvencni ¢asti). Nakonec je
svétle modra oblast vymezena tmavé modrymi kifivkami, které zna¢i minimalni a maximalni
naméfené hodnoty. Zavislost relativni permitivity se vyznacuje mirnou zapornou smérnici.
Permitivita ve frekvenénim intervalu < 10? — 10° Hz > nabyva hodnot < 2.3 — 1.6 >.

Ktivku ztratového Cinitele 1ze rozdélit do tfi sekci. Prvni ¢ast predstavuje oblast nizkych
frekvenci - 102 — 10% Hz, ve které hodnoty vykazuji ur¢itou variabilitu. Lze predpokladat, Ze
ta je zpisobena prevazné rusivymi vlivy.

Druha sekce je vymezena oblasti frekvenci od 10* Hz do ptiblizné 107 Hz. Tato ¢ast se
vyznacuje mirné rostouci kfivkou, jejiz inflexni bod se vyskytuje v okoli 1 MHz. Déle ma
ktivka klesajici charakter, a to do 108 Hz. Od této frekvence dochazi k nartistu ztratového
Cinitele. S ohledem na naméfené hodnoty se nicméné jedna o statisticky odlehlou hodnotu
(tzv. ,outlier®), coZ je patrné rovnéz na pramérné hodnoté. Ta je sice touto odlehlou hodnotou
zkreslena, presto je patrna afinita k niz§im hodnotam ztratového cinitele. Déle je nutné si
uvédomit, Ze se nachazime v fadu setin a tudiz ztraty jsou ve své podstaté velmi stabilniho
charakteru. Dielektrické ztraty lezi napfic frekven¢nim spektrem v intervalu < 0.04 —0.003 >,
pomineme-li jiZ zminovany outlier.

—— Vrchni & Spodni hranice
05 === Primérna hodnota
Rozmezi hodnot

10 10 10 105 10 10 10 10

0.14 1
0.12
0.10

0.08

tgo[-]

0.06

0.04

0.02

0.00

f[Hz]

Obr 4.5: Zavislost relativni permitivity (vrchni graf) a ztratového Cinitele (spodni graf)
cistého PETG na frekvenci.
Zdroj: Vlastni zpracovani
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4.3. Cisté PETG 4. Experimentalni éast

Teplotni charakteristika dielektrickych parametrt je zobrazena na obr. 4.6, jenz se sklada
z Sesti grafti. Kazdy sloupec reprezentuje jednu frekvenci - 1 kHz, 1 MHz a 1 GHz. Prvni
radek pak zachycuje relativni permitivitu a druhy radek ztratovy ¢initel. Z obrazku je patrna
teplotni stabilita v ramci celého méfeného rozmezi. Konstantné se pro jednotlivé frekvence
jevirovnéz tgé. Jedinou vyjimkou je vyse zminovany outlier, ktery vysledné ztraty pro 1 GHz
znacné zkresluje.

1 kHz 1 MHz 1 GHz
4.0 4.0 4.0

35 35 35
3.0 3.0 3.0

25 25 25

20 20 20

&l-]

—— Vrchni & Spodni hranice
05 0.5 0.5 === Primérna hodnota
Rozmezi hodnot

0.0 0.0 0.0
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Obr 4.6: Zavislost relativni permitivity a ztratového Cinitele ¢istého PETG na teploté
pro 1 kHz, 1 MHz a 1 GHz.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Vzhledem k tomu, Ze prakticky neni mozné namérit dielektrické parametry v ramci celého
frekvencniho spektra, tak se pouziva tzv. Cole-Cole diagram. Diagram obecné zobrazuje
zavislost ¢’ = f(¢’). Vysledkem je semi-kruhovy tvar, jenz zobrazuje zménu velikosti
celkovych ztrat a permitivity se zménou frekvence. Kruhovy tvar mimo jiné zobrazuje
relaxacni procesy odehravajici se v daném dielektriku. V zavislosti na méfeném materialu
muze byt graf slozen i z vicero semi-kruhovych tvart. Jinymi slovy v materialu by se tim
padem odehravalo vétsi mnozstvi relaxacnich procest [27]. Relaxace pfitom probiha pii
rezonancnich frekvencich, které mohou byt v nékterych aplikacich velmi dilezité.

Jak vyplyva z vyse uvedeného textu, Cole-Cole diagram miize byt uzitecny rovnéz proto,
ze muze poskytovat informace o velikosti ztrat i permitivity pfi frekvencich, jenz nelze z
néjakého divodu mérit. Dalsim prikladem muze byt diagnostika dielektrickych materialt
uzivanych ve vysokonapétovych zafizenich, jimiz mohou byt ku pfikladu transformatory. V
téchto aplikacich lze ze zmény Cole-Cole diagramu urcit, zda nedoslo k trvalému poskozeni
izola¢niho materialu [28].
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Vzhledem k tomu, Ze naméfena data nejsou pro vytvoreni celého diagramu dostacujici, aplikuji
metodu nejmensich ¢tvercti na rovnici kruznice. Tim ziskame soustavu linearnich rovnic ve
tvaru [29]:

Z(€'2+s"2) :nc+2aZ£'—2bZ€” (4.11)
Ze’(£’2+g"2) = ch'+2aZ£’2 —2bZe’£” (4.12)
Z ge’ =¢ Z €'%+2b Z e —2a Z (% + ") (4.13)

r=Vc+a®+b? (4.14)

kde n je pocet naméfenych hodnot. Pro ziskani rovnice kruznice je nutné vypocitat parametry
a, b, ¢, r. Dosazenim do 4.11 - 4.14 ziskame nasledujici soustavu rovnic:

93 -23 29| |a 93.5
187 —4.5 46.3||b| =189
-89 2.3 0.07] |c 2.24

Vyfesenim soustavy dostaneme parametry kruznice jako:

a=1.1
b=-55
r=>56

kde a, b jsou souradnice stfedu a r je polomér ziskané kruznice. Z ¢ehoz plyne:
(¢ =1.1)% + (¢/ +5.5)* = 5.6

Aproximaci Cole-Cole diagramu lze vidét na obr. 4.7. Diagram zobrazuje naméfena data
jakozto kruhové body, jejichz parametrem je frekvence. Dale je v grafu vyobrazena Cole-Cole
aproximace pomoci ¢erné, ¢arkované kiivky. Kfivka je navic ohrani¢ena dvéma modrymi
kiivkami, které zobrazuji aproximaci se zapoctenim smérodatnych odchylek. Za predpokladu
normalni distribuce naméfenych dat, tudiz vyznacuji modré kiivky meze, ve kterych by
se mélo vyskytovat 68.2% namérenych hodnot pro ¢isté PETG. Je nutno zdaraznit, Ze jde
o pouhou aproximaci a permitivita nemiize realné nabyvat negativnich hodnot (jak by
naznacovala vrchni modra kiivka).

Z grafu lze rovnéz vypozorovat permitivitu odpovidajici nulové frekvenci a teoreticky
nekonec¢né frekvenci. Hodnota odpovidajici nulové frekvenci se pohybuje okolo 2.3 a hodnota
pri teoreticky nekonec¢né frekvenci jde limitné k nule. V realném vyuziti, naptiklad pro
dielektrické rezonatory se aplikuji frekvence z oblasti GHz.

25



4.3. Cisté PETG 4. Experimentalni éast

Vizualné jde fici, Ze v fadu GHz se permitivita ¢istého PETG bude pohybovat okolo 1.5.
Poslednim parametrem, jenz lze z grafu vycist, je relaxacni frekvence, ktera by se pro tento
vzorek mohla pohybovat v fadu 10! Hz, coz odpovida maximalni hodnoté &”.

QO Naméfena data
—== Aproximace Cole-Cole diagramu

== Cole-Cole se smérodatnymi odchylkami
0.25 1

0.20

—
o
Frekvence

25 3.0 35

Obr 4.7: Cole-Cole diagram pro cisté PETG.
Zdroj: Vlastni zpracovani

4.3.1 Shrnuti

Prvnim testovanym filamentem bylo ¢isté PETG, které bylo nejprve zkoumano mikroskopicky.
Ukazuje se, Ze vzorek vykazuje porozitu 2.3 %. Hustota vzorku 1.25 g.cm™® spada do
tabulkovych hodnot uvedenych v tab. 3.1. Namérena dielektricka konstanta, jez v maximu
odpovida 2.3 je nizs$i hodnoty nez uvadi tab. 3.1. Dle tab. 3.1 se permitivita do 1 MHz pohybuje
okolo 2.4. Ztratovy Cinitel rovnéz koresponduje s citovanou literaturou s hodnotami mezi
0.04-0.003 (za predpokladu, Ze neuvazujeme zminénou statisticky odlehlou hodnotu jednoho
z méfenych vzorka).
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4.4 PETG + 10 hm.% TiO,

Druhym méfenym filamentem je PETG dotované z 10 hm.% TiO,. Shodné jako v predchozi
sekci se jedna o vzorky vytvofené v nezakrytované tiskarné. Prvnim krokem je vizualni
kontrola pomoci konfokalniho mikroskopu, jez je patrna na obr. 4.8. Z obrazku se zda, ze
jde o homogenné distribuované castice TiO,, coz by mélo eliminovat variabilitu naméfenych

vysledka.

(a) Cely vzorek (b) Selektovana ¢éast

Obr 4.8: Vystup z konfokalniho mikroskopu. Obrazek (a) zachycuje cely vzorek z 10 hm.% dotovaného
PETG, obrazek (b) predstavuje zobrazeni Cervené sekce z (a). Zkresleni kruhového tvaru je zpiisobeno
upravou obrazku. Zdroj: Viastni zpracovani

Hustota vzorku se v porovnani s ¢istym polymerem prirozené zvysila a ¢ini 1.34 g.cm™>,

keramickych zrn do polymerni matrice. Keramicka zrna pak kolem sebe nejspise vytvareji
vzduchové bubliny.

Na snimcich 6 vzorkt vytvorenych pro nizkofrekven¢ni méfeni jsem navic s pouzitim softwaru
Image] vytvoril distribuce velikosti zrn. Hustoty rozdéleni pravdépodobnosti jsou patrné
na obr. 4.9. Obrazek se sklada z 6 graft, v némz kazdy reprezentuje jiny vzorek. Distribuce
jsem ziskal zkouméanim snimk, které jsou prilozeny v sekei III (z davodu velikosti obrazkt
nejsou prilozeny vSechny grafické vystupy). Z obrazku je patrné, Ze ve vsech pripadech jde
o unimodalni rozdéleni. Vzorky 2, 5 a 6 se navic zdaji vcelku symetrické. Naopak vzorky
1, 3 a 4 se jevi pravostranné sesikmenym dojmem. Tyto vzorky tedy obsahuji rovnéz vétsi
keramicka zrna, jenz v nékterych pripadech dosahuji témér 500pm. Kazdy graf rovnéz
zobrazuje vymezeni dané dvéma vertikalnimi ¢arami, které znaci mezikvartilové rozpéti (z
anglického Interquartile range, IQR). Vyznam IQR spociva ve vymezeni velikosti intervalu,
zobrazujici 50% hodnot. IQR pro jednotlivé vzorky vychazi nasledovné (V.1 znaci Vzorek 1 v
obr. 4.9, V.2 je Vzorek 2 atd.):

o V.1-61.7 pm o V.3-57.5pum o V.5-63.2 um
o V.2-58.2 um o V4 -68.2 ym o V.6 -53.2 ym
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50 % hodnot tedy lezi v mezich vymezenych mezikvartilovym rozpétim, které ve vétsiné
piipadii ¢ini ptiblizné 60 pm. Sirsi rozpéti v porovnani s ostatnimi vzorky ma napiiklad
vzorek 4. Otazkou je, zda se $ir$i IQR promitne do naméfenych hodnot, a tedy zda rozdilné
distribuce mohou pusobit diskrepance v ramci namétrenych hodnot? Otazkou rovnéz je, zda
vétsi keramicka zrna ve vzorcich 1, 3 a 5 neovlivni naméfené hodnoty?

+10% TiO2 Vzorek 1 +10% TiO2 Vzorek 2 +10% TiO2 Vzorek 3
0.010 - P 0.010 - v 0.010 1 o
1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1
0.008 - N 0.008 - I\ 0.008 - AV
1 1
)
0.006 - 0.006 - 0.006 -
IQR
0.004 - 0.004 - 0.004 -
0.002 1 0.002 1 0.002 1
0.000 . - - - + 0.000 : . - - + 0.000 : - - - .
0 100 200 300 400 500 0 100 200 300 400 500 0 100 200 300 400 500
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Obr 4.9: Distribuce velikosti zrn PETG dotovaného z 10 hm.% TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Zavislost naméfenych dielektrickych parametrt lze pozorovat na obr. 4.10. Z obrazku je
na prvni pohled zfejmé zvyseni ¢, oproti ¢istému PETG o pfiblizné 4 desetiny. Kromé toho
lze konstatovat, Ze neni patrna kauzalita mezi malymi vychylkami v distribucich zrn a
naméfenymi hodnotami. Jinymi slovy, permitivita je napfi¢ jednotlivymi vzorky v ramci
nizkofrekven¢niho méfeni témér neménna. Obdobné se chova téz ztratovy Cinitel. Zajimavé
je, ze rozpéti naméfenych hodnot pro nizkofrekvencni méteni se zazilo oproti ¢istému PETG.

Jako v pripadé ¢istého PETG je v grafu pozorovatelna nespojitost pfi zméné meérticiho zarizeni.
Opét je vsak dulezité, Ze presto na sebe hodnoty navazuji. Mirné zvyseni permitivity (v oblasti
vysokofrekven¢niho méfeni) maze byt zapfi¢inéno nepfesnym zméfenim rozméra, které
vstupuji do kalkulace permitivity. Obdobnou situaci lze pozorovat na grafu tgd, ktera od
10° Hz mirné roste. Respektive se zvétsuje rozmezi, v némz hodnotu ztratového ¢initele
najdeme. Diference mezi jednotlivymi vzorky je nicméné v fadu setin, s maximem pohybujicim
se okolo 0.08. Vzhledem k tomu, Ze pfi méfeni na vysokych frekvencich se s ohledem na [25]
vyrazné uplatiuje vliv indukénosti privodu, ktery ovlivituje naméiené hodnoty impedance.
Je mozné, Ze by mohlo dojit ke zvyseni ztratového Cinitele, nebof ten je nepfimo imérny
kapacité a rezistanci.
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Obr 4.10: Zavislost €,(f) a tgd(f) pro PETG dotované 10 hm.% TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Teplotni zavislost dielektrickych parametrt nasleduje trend cistého PETG, jak lze sledovat
na obr. 4.11. Jinymi slovy, parametry jsou v ramci méfeného teplotniho rozmezi pro dané
frekvence témér konstantni. Vyjimku tvofi ztratovy cinitel na frekvenci 1 GHz, pfi niz
se naméfené hodnoty vyskytuji v $ir§ich mezich. Jak jiz bylo feceno, vétsi variabilita je
pravdépodobné zapfi¢inéna parazitnim vlivem indukénosti.

Poslednim grafickym vystupem 10 hm.% dotovaného PETG je Cole-Cole diagram, jenz je
mozné pozorovat na obr. 4.12. Diagram ziskame vyfeSenim soustavy rovnic 4.11 - 4.14, kterou
lze ziskat uplatnénim metody nejmensich ¢tverct na rovnici kruznice. Vysledna rovnice ma
tvar:

(¢ —1.4)* + (¢ +8.5)* = 8.6

Z diagramu lze odecist permitivitu pfi nulové frekvenci, rovnajici se zhruba 2.7 a permitivitu
pfi nekonecné frekvenci, jez limitné sméfuje k nule. S ohledem na diagram lze fici, ze v
materialu se odehrava pouze jeden relaxaéni proces a to priblizné v fadu 10'° Hz. V fadech
GHz by dotovany material, dle aproximace, mohl dosahovat permitivity kolem 1.8. Takovy
vysledek se vzhledem k obr. 4.10 zda byt celkem pfesny. V porovnani s ¢istym PETG miizeme
rovnéz sledovat zplosténi krivky a tudiz rovnéz maxima ¢”. Jinymi slovy sniZeni celkovych
ztrat.
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Obr 4.11: Zavislost ,(T) a tgd(T) pro PETG dotované 10 hm.% TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani
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Obr 4.12: Cole-Cole pro PETG dotované 10 hm.% TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani
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4.4.1 Shrnuti

PETG dotované 10 hm.% v porovnani s ¢istym PETG dosahuje vy$si permitivity o priblizné
0.4 a na prvni pohled obdobného ztratového cinitele. Rovnéz doslo ke zvyseni porozity
kompozitniho materialu. Kompozit byl také zkouman z hlediska pravdépodobnostni funkce
distribuce zrn. Ukazuje se, Ze vzorky vykazuji velmi podobné distribuce zrn a mirné rozlisnosti
ve tvaru kfivky se nepromitaji do namérenych vysledka. Diskrepance se nevyskytuji ani u
vzorkl majici seSikmené distribuce, obsahujici zrna o vétsich rozmérech. Dalsim poznatkem je
zUzeni oblasti, které v grafech oznacuji jako rozmezi hodnot. Zizeni naznacuje, Ze by material
dotaci keramickych zrn mohl ziskavat krystalicky charakter.

4.5 PETG + 20 hm.% TiO»

Poslednim vytvorenym filamentem je kompozit skladajici se z PETG a 20 hm.% TiO,.
Nasledujici vysledky jsou uvedeny pro vzorky vytvoifené v nezakrytované tiskarneé.
Konfokalni mikroskopie jako v predchozim pfipadé znadi, Ze jde o viceméné homogenni
distribuci zrn v ramci celého filamentu. Vystup z konfokalniho mikroskopu lze pozorovat na
obr. 4.13.

(a) Cely vzorek (b) Selektovana ¢éast

Obr 4.13: Vystup z konfokalniho mikroskopu. Obrazek (a) zachycuje cely vzorek z 20 hm.%
dotovaného PETG, obrazek (b) predstavuje zobrazeni Cervené sekce z (a). Zkresleni kruhového tvaru je
zpuisobeno upravou obrazku. Zdroj: Vlastni zpracovani

Hustota vzorku uréena opét Archimédovou metodou ¢&ini 1.41 g.cm™>, porozita vzrostla
na 4.8 %. Porovnanim s pfedchozimi hodnotami porozit se zda, Ze vztah mezi dotaci a
porozitou neni linearni a pfi urcité dotaci by porozita mohla limitovat k urcité hodnoté.
Korelace porozity vzorkt s dielektrickymi parametry bude diskutovana v nadchazejici
kapitole, porovnavajici vsechny vzorky dohromady.

I v tomto pfipadé jsem s pouzitim Image] zpracoval distribuce zrn na 6 vzorcich vytvofenych

pro nizkofrekvencéni méfeni. Vysledné pravdépodobnostni funkce jsou patrné na obr. 4.14.
Vsechny vzorky vykazuji unimodalni a téméf symetrickou distribuci.
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Oproti predchozimu filamentu se zda, Ze se ve vzorcich rovnéz nevyskytuje takové mnozstvi
odlehlych hodnot. IQR pro jednotlivé vzorky ¢ini:

o V.1-66.8pum o V.3-53.5um o V.5-56.2 um
o V.2-54.2 pm o V.4-56.0 um o V.6 - 64.8 pm

Hodnoty naznacuji, ze distribuce zrn jsou az na 1. a 6. vzorek vymezeny velmi uizkym IQR
Citajicim priblizné 55 um. S ohledem na obr. 4.15 lze ovSem opét tvrdit, Ze tvar distribuce
(uzsi, ¢i $irsi) nema na vysledné dielektrické parametry vliv. Vystup jednotlivych vzorka z
mikroskopu lze opét nalézt v sekci III.
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Obr 4.14: Distribuce velikosti zrn PETG dotovaného z 20 hm.% TiO,.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Zavislost dielektrické konstanty na frekvenci se opét navysila o pfiblizné 0.5 a i v tomto
pripadé je patrna velmi tizka oblast rozmezi naméfenych hodnot. Zda se tedy, ze opravdu
s polymernim charakterem typicky svou uniformnosti. Jinymi slovy naméfené hodnoty se
mezi jednotlivymi méfenimi téméf neméni. Sirsi rozmezi je patrné a7 na vyssich frekvencich,
které je citlivéjsi na externi vlivy zptisobené zejména indukénosti privoda [25]. Ztratovy
Cinitel se taktéz vyskytuje ve velmi tizkém intervalu hodnot, s maximem pohybujicim se
okolo 0.04.

Teplotni zavislost permitivity a ztratového cinitele lze pozorovat na obr. 4.16. Vsechny
zavislosti maji obdobny trend, jenz bylo mozno sledovat na dvou pfedchozich filamentech. V
prvé fade jde o stabilitu obou parametrt v celém teplotnim spektru. Vyjimkou je opét nejvyssi
méfena frekvence. Déle pak pozorujeme mirné zapornou smérnici permitivity s rostouci
frekvenci a nejprve rostouci a nasledné klesajici charakter pro ztratovy cinitel.
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4.5. PETG + 20 hm.% TiO,

4.0
—— Vrchni & Spodni hranice
3.5 === Priméra hodnota
Rozmezi hodnot
3.0 P -
25 ——R == ==
L2o
3
15
1.0
05
0.0
10° 10 10° 10° 10° 10 10° 10°
0.14
0.12
0.10
T 008
S
~ 0.06
0.04
0.02
0.00 2 4 5 6 7 8 9
10 10 10 10 10 10 10 10
f[Hz]
;. , .
Obr 4.15: Zavislost €,(f) a tgd(f) pro PETG dotované 20 hm.% TiO,.
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Obr 4.16: Zavislost &.(T) a tg5(T) pro PETG dotované 20 hm.% TiO,.

Zdroj: Vlastni zpracovani
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S pouzitim rovnic 4.11 - 4.14 opét ziskame aproximaci Cole-Cole digramu, jenz ma nasledujici

tvar:
(¢ —1.7)% + (¢ +13.7)? = 13.8*

Z digramu je ziejmé, zZe s rostouci dotaci ziskavame plossi charakter a tedy celkové ztraty se
opét zdaji byt nizsi. Dle aproximace pak permitivita pfi nulové frekvenci nabyva hodnoty
kolem 3.4 a pii nekonecné frekvenci opét limituje k nule. Hodnota permitivity v fadu GHz se
pohybuje priblizné v okoli 2.3, coz s pfihlédnutim na obr. 4.15 1ze povazovat za smérodatny
vysledek.

0.30 1 106
O Naméfena data

=== Aproximace Cole-Cole diagramu
=== Cole-Cole se smérodatnymi odchylkami

0.20 -

N
o
Frekvence

Obr 4.17: Cole-Cole pro PETG dotované 20 hm.% TiO;.
Zdroj: Vlastni zpracovani

4.5.1 Shrnuti

Dulezitym poznatkem je opétovné zvyseni permitivity v celém frekvenc¢nim spektru, pfi
snizeni ztratového Cinitele. Doslo taktéz k naristu porozity, jejiz vliv na dielektrické chovani
bude probran v nasledujici sekci. Distribuce keramickych zrn potvrzuji tezi, Ze mensi
vychylky v distribuci zrn, tvar ktivky, ani nizka cetnost odlehlych hodnot nemaji na naméfené
parametry vliv. Zaroven se znovu zuzilo rozpéti naméfenych hodnot, jez podporuje predpoklad
krystalického chovani materialu.
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4.6 Komparace filamentu

V této sekci se dostavame k porovnani vsech vyse diskutovanych filamenti. Nejprve se
zaméfim na frekvencni a teplotni zavislosti permitivity a ztratového Cinitele. Kromé toho
ovsem také porovnam rezistivity a budou zde uvedeny podsekce diskutujici vlivy zihani a
zakrytovani vytvotfenych vzorku.

Prvni graf, ktery je patrny na obr. 4.18 zobrazuje frekvencni zavislost ¢, a tgd. Krivka kazdého
filamentu zobrazuje primérnou hodnotu 6 méfenych vzorki pro nizko i vysokofrekvenéni
méfeni. Nyni je jasné patrné, ze dotovani ¢istého polymeru zlepsuje dielektrické parametry.
Permitivita z 20 hm% dotovaného PETG v porovnani s ¢istym polymerem zlepsila o 1, coz
¢ini zlepseni o 50 %. Tato hodnota se nemusi jevit jako vyrazné zlepseni - je nicméné dulezité
si uvédomit, ze aktualné jesté nejsou uvedeny informace k samotnému prasku oxidu titanu.
Vzhledem k citované literatufe [19], 1ze ovSem konstatovat, Ze keramicky prasek majici vyssi
hodnoty permitivity vyraznéji zvysuje hodnotu dielektrické konstanty. S odkazem na sekci
2.1 si vsak lze povsimnout vcelku velkého rozmezi hodnot permitivity TiO, (15-170). Z toho
vyplyva, ze pokud dielektrické parametry zakoupeného prasku lezi naptiklad v nizsi poloviné
rozmezi permitivit. Lze kvalitnéjsim praskem teoreticky dosdhnout vyrazného zlepseni.
Jakym zptisobem by selekce kvalitnéjsiho prasku ovlivnila méfené parametry, bude zkoumano
v sekci 4.7.

451
401
351
3.0 /\__\_\_\\
>
w20
15
1.0 1 —— Cisté PETG
05 —— PETG + 10hm. % TiO,
i —— PETG + 20hm. %TiO,
0.0
10° 10° 10° 10° 10° 10’ 10° 10°
0.035 1
0.030 1
0.025 1
T
5 0.020 ]
2
0.015 1
0.010 1
0.005 1
10° 10° 10° 10° 10° 10’ 10° 10°

fHz]

Obr 4.18: Porovnani v§ech vzorki, vytvorenych v nezakrytované tiskarné.
Zdroj: Vlastni zpracovani
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Zaroven je mozné predpokladat, ze realné hodnoty permitivity (zvlasté pak pro dotované
filamenty) budou o néco vyssi, nez hodnoty naméfené. Tato skutec¢nost vyplyva z nasledujiciho
vztahu:

Cp = s (1 - %) [F] (4.15)

st

kde C,, zna¢i naméfenou kapacitu, C; kapacitu skutecnou (kapacitu vzorku) a Cy; predstavuje
kapacitu stérbiny. C;; vznika mezi plochou kontaktu méreného vzorku a plochou elektrody
mériciho zafizeni. Z rovnice plyne, Ze naméfena hodnota je vzdy mensi nez hodnota realna.
To je navic umocnéno velikosti mezery, jez mezi kontakty vznikne. Cim vetsi mezera, tim
nizsi kapacita $térbiny a tudiz vétsi hodnota, ktera se od finalni méfené hodnoty odecte.

Obr 4.19: Snimani drsnosti povrchu jednotlivych vzorkii pomoci laserového mikroskopu.
Zleva: Cisté PETG, PETG + 10 hm.%, PETG + 20 hm.%.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Obr. 4.19 zobrazuje snimky z konfokalniho mikroskopu vyuzivajiciho laserové skenovani,
pomoci néhoz je mozné urcit stfedni aritmetickou uchylku R,. Ta je vyuzivana pro evaluaci
drsnosti povrchu [30]. R, jsem pro kazdy vzorek proméril ve 3 bodech. Pfehledné shrnuti 1ze
pozorovat v tabulce 4.3 nize.

Material R,[pm] &g, [pm]
Cisté PETG 7.76 0.21
PETG + 10 hm.% 9.89 0.34
PETG + 20 hm.% 9.45 0.39

Tabulka 4.3: Zhodnoceni drsnosti povrchu filamenti.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Druhy sloupec tabulky predstavuje stfedni hodnotu naméfenych R, a tfeti sloupec znaci
sttedni hodnotu smérodatnych odchylek R, pro jednotlivé filamenty. Z tabulky plyne, Ze ¢isté
PETG dosahuje o téméf 30% nizsi hodnoty R, nez kompozit dotovany z 10 hm.% TiO,.
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Paradoxni je, ze kompozit dotovany z 20 hm.% TiO, nabyva nizsi hodnoty R, nez méné
dotovany vzorek. Na druhé strané jeho hodnoty maji vys$si primérnou smérodatnou odchylku,
a tudiz hodnoty obou dotovanych filamenta se budou pravdépodobné pohybovat v podobnych
mezich. Potvrzuje se tedy domnénka, Ze keramicka zrna zvysuji drsnost povrchu a tim
padem by méla snizovat velikost naméfené hodnoty oproti velikosti kapacity realného vzorku.

Méné ocekavané je chovani ztratového cinitele, jenz s vyjimkou pocatecnich frekvenci
dosahuje obdobnych velikosti pro vSechny méfené vzorky. Jak jiz dfive bylo feceno, oblast
pocatecnich frekvenci je velmi pravdépodobné ovlivnéna elektromagnetickym rusenim.
Zbyva vsak zodpovédét, z jakého diivodu dotace polymerniho materialu v zasadé neméni
ztratovy Cinitel, ¢i ho dokonce snizuje.

S ohledem na [31], ve kterém autoii méii dielektrické parametry kompozitniho PMMA-CCTO,
dochazi se zvétsujicim se objemovym procentem CCTO (CaCusTisO;;) k postupnému
zvysovani ¢, i tgd. CCTO méa ovSem dle [31] 2.5x vys$si ztratovy Cinitel v porovnani s PMMA.
Studie [32] nahrazuje CCTO za PZT (obecné PbZr,Ti;xO3). V tomto ptipadé jde o kombinaci
PZT-PMMA (tudiz ¢ast PZT je substituovana polymernim PMMA). Vyssi procento PMMA
snizuje dielektrickou konstantu a zaroven zvysuje tgd. PMMA dosahuje ztratového cinitele
kolem 0.02 [31]. S odkazem na [33] se muze ztratovy ¢initel PZT pohybovat v fadech tisicin,
v zavislosti na parametrech vyrobniho procesu.

Zda se tedy, ze vysledna velikost obou méfenych parametra je uréena materialem s nizsi
hodnotou permitivity/tangenty. V sekci 4.1.2 hovofim o referen¢nim vzorku, pomoci néhoz
budou modelovany dielektrické parametry pfi vyssich dotacich apod. Na tomto misté je
ovSem s ohledem na pfedchozi argumenty nutno uvést hodnoty, jichz slinuty TiO, dosahuje.

o 1kHz: o 100 kHz: o 1 MHz:
e & -63 e & -55 e & -55
. 1g5-0.215 . 195 - 0.009 . 195 - 0.003

Vysledné dielektrické parametry jsou funkci vicero parametrt vyrobniho procesu. Na druhé
strané takto vyrobeny referencni vzorek predstavuje nejlepsi aproximaci realné hodnoty
TiO;, jenZ je v ramci této prace pouzit. Pozitivni je rovnéz fakt, ze experimentalné naméfena
data souhlasi s hodnotami uvedenymi v sekci 2.1. Relativni permitivita se pohybuje v nizsi
poloviné literaturou uvadénych hodnot. Ztratovy cinitel se pohybuje v fadu tisicin, coz
také reflektuje hodnoty uvedené v citované literature [2]. Vyjimku tvoii ztraty pfi nizkych
frekvencich, které jsou velmi pravdépodobné ovlivnény polarizaci prostorového naboje,
nebot hodnota permitivity nasledné rychle klesa k 55. Z toho plyne, ze TiO, dosahuje vyssi
permitivity nez polymerni matrice PETG a soucasné nizsich hodnot ztrat.

Uvedena myslenka je znovu pozorovatelna na obr. 4.20. Ten zobrazuje zavislost jednotlivych
filamentti na teploté pro 3 rizné frekvence. Zobrazovanou hodnotu tvofi primér 6 méfenych
vzork jako v pripadé frekvencni zavislosti (obr. 4.18).
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Obr 4.20: Teplotni zavislost vSech vzorki vytvorenych v nezakrytované tiskarné.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Pri bliz§im pohledu je zcela patrné, ze pii méfeni na frekvenci 1 kHz dosahuje z 20 hm.%
dotovany PETG nejvyssich ztrat v porovnani se zbyvajicimi filamenty. To reflektuje rovnéz
naméfena hodnota ztrat ¢istého TiO, pro tuto frekvenci (tgd - 0.215). Dalsi métrené frekvence
jiz zobrazuji nejvyse dotovany filament s nejnizsi hodnotou ztrat, blizici se 0.02 pro 1 GHz.

Nyni se podivame rovnéz na naméfené hodnoty objemové rezistivity. Obr. 4.21 zobrazuje
experimentalné ziskané hodnoty objemovych rezistivit. Lze Fici, Ze zakrytovana tiskarna ve
vSech pripadech pusobi na vzorky tak, zZe koncentruje velikosti rezistivit v mnohem uzsim
intervalu hodnot. Domnivam se, Ze to je zapfi¢inéno rozdilem porozit vzorkl vytvorenych
v tiskarné zakrytované a nezakrytované. Zda se porozity opravdu lisi bude diskutovano v
sekci 4.6.1. Naopak $irsi distribuce je patrna pro vzorky nezakrytované, s vyjimkou PETG
dotovaného 10 hm.%.

Obecné v grafu nelze nalézt korelaci mezi dotaci a rezistivitou, jako tomu bylo u permitivity a
ztratového Cinitele. Ackoliv u PETG dotovaného z 20 hm.% je patrna inkluze nékolika vzorka
v okoli 0.4E11 Qm, podobnou distribuci pozorujeme rovnéz u PETG dotovaného 10 hm.%.
Vyjimku tvofi ¢isté PETG, jez zaujima nejvétsi rozptyl hodnot, coz je pro typickym piikladem
polydisperzniho charakteru polymeri.
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Obr 4.21: Nameérené rezistivity, délené dle typu zapouzdreni tiskarny.
Zdroj: Vlastni zpracovani

4.6.1 Zakrytované & Nezakrytované

Zaveér predchozi sekce jiz naznacil zamér stavajici ¢asti, jez se zabyva komparaci vzorkt
vyrobenych v tiskarné zakrytované a nezakrytované. Cilem je popsat diference mezi
naméfenymi hodnotami vzorka obou typt tiskaren. Také vsak nalézt korelaci, ktera by mohla
lépe vysvétlit, pro¢ jeden, ¢i druhy typ dosahuje lepsich parametri.

Z obr. 4.22 1ze usoudit, Ze zakrytovana tiskarna ve vsech pfipadech zvysuje velikost relativni
permitivity. Mizeme konstatovat, ze u vSech filamentt dochazi ke zvysSeni permitivity v
pruméru o 1. Lze vsak dosdhnout navyseni az o 1.5. Coz ovsem také vyzdvihuje problém, jimz
je rozsifeni oblasti naméfenych hodnot oproti vzorkiim vyrobenym v tiskarné nezakrytované.
Na jedné strané vyssi teplota uvniti boxu zjevné prispiva k vyssim hodnotam dielektrické
konstanty. Na druhé strané vychylky teplot v ramci vyrobniho procesu ovliviiuji vysledné
chovani vzorka.

Nejvyssi teplotni rozdily se velmi pravdépodobné vyskytovaly pfi tisku PETG dotovaného
z 10 hm.%. Teplotni rozdily mohly byt zptisobeny neuplnym uzavienim boxu, vétsim
teplotnim gradientem mezi vnitfkem boxu a okolim, nebo otevienim krytu v prabéhu tisku z
diavodu kontroly vyrobniho procesu. Je zcela zjevné, Ze tento teplotni gradient je v ramci
nezakrytované tiskarny eliminovan, nebot namérené hodnoty permitivit lezi ve velmi uzkém
rozmezi.
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I v pfipadé ztratového cinitele doslo ve vsech pfipadech zakrytovanych vzorka k mirnému
rustu a soucasné se zvétsil interval naméfenych hodnot. Rovnéz v tomto ptipadé 1ze pozorovat
uzky interval hodnot pro tiskarny nezakrytované. S ohledem na ziskané vysledky lze usoudit,
ze volbou teploty uzité pfi vyrobnim procesu je mozné ovlivnit pozadované parametry. Obecné
se vSak zda Ze: udrzovani vyssi teploty uvnitf boxu v prabéhu tisku zvysuje velikost relativni
permitivity a rovnéz se promita na velikosti tgd.

Cisté PETG PETG + 10hm.% TiO, PETG + 20hm.% TiO;
45 45 45

4.0 4.0 40 /\/\’\’\__\’\_\'\
35 35 35
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Obr 4.22: Frekvencni zavislosti €, a tgd pro zakrytované a nezakrytované tiskarny.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Kromeé teploty lze predpokladat, ze faktorem ovliviiujicim chovani vyslednych dielektrickych
parametr je rovnéz porozita. Za ucelem korelace porozity na dotaci keramické vyplné byly
vytvofeny vzorky zobrazené v sekci III. Naméfené hodnoty jsou patrné na obr. 4.23.

Z grafu je patrné, ze pro Cisté PETG a PETG dotované z 20 hm.% dosahuje zakrytovana
tiskarna mensi porozity, v porovnani s tiskarnou nezakrytovanou. Naopak vyssi porozitu lze
sledovat pro tiskarnu zakrytovanou v pfipadé 10hm.%. Tato hodnota se vSak s ohledem na
hodnotu naméfenou a uvedenou v sekci vyhrazené pouze PETG dotovanému z 10hm.% (kde
je uvedena hodnota 3.0) zda byt diskrepanci.
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Obr 4.23: Zavislost porozity na dotaci keramické vyplné pro zakrytovanou a nezakrytovanou tiskarnu.
Zdroj: Vlastni zpracovani

S ohledem na tyto ziskané hodnoty je tudiz mozné spatfit uréitou korelaci mezi porozitou
a vyslednymi hodnotami dielektrické konstanty. S vyjimkou PETG dotovaného z 10hm.%
dosahuji vSechny filamenty vyssich hodnot permitivit pro zakrytované tiskarny a rovnéz
tyto vzorky maji nizsi porozitu. Jak jiz bylo feceno, vzorek s 10hm.% je vyjimkou a navzdory
vys$si hodnoté permitivity, také dosahuje vyssi porozity. Zavér plynouci z obr. 4.22 a 4.23 je
nasledujici: nizsi porozita do jisté miry koreluje s vyssi hodnotou dielektrické konstanty, coz
koresponduje s citovanou literaturou [18]. Na druhé strané porovitost vzorku se nejevi jako
majoritni faktor ovliviiujici dielektrické chovani. To je patrné naptiklad z nejvyse dotovaného
filamentu, ktery se v porozité vzorku lisi velmi malo, hodnoty permitivit jsou vsak celkem
odlisné.

Navic se zda, ze se zvysujici se dotaci se zmensuji rozdily v naméfené porozité. Nejvétsi rozdil
porozit je patrny pro Cisté PETG, kde zakrytovana tiskarna dosahuje porozity pfiblizné 2.5 %,
naopak nezakrytovana témér 3.5 %.

Korelace mezi porozitou a rezistivitou z obr. 4.21 a 4.23 neni zcela zfejma. Jedinym poznatkem
je diference mezi zakrytovanou a nezakrytovanou tiskarnou u ¢istého PETG. Nezakrytovana
rezistivitami. Jinymi slovy, u poréznéjsich vzorkth maze dochazet k ionizaci malych dutin, coz
muze ovlivnit vyslednou hodnotu rezistivity.

4.6.2 Vliv zihani na dielektrické parametry
V zavérecné ¢asti této sekce se zaméfim na porovnani vzorkt zihanych a nezihanych. Zihani
ma dle [23] pozitivni vliv na mechanické parametry kompozitnich materialtt vyrobenych

technologii 3D tisku. Proto jsem se rozhodl ovérit, zda bude tepelné zpracovani rovnéz pusobit
na parametry elektrické. Ziskané namérené hodnoty jsou uvedeny na obr. 4.24.
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Obr 4.24: Vliv zZihani na dielektrické parametry.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Vsechny vzorky byly vyrobeny standardné, jak je uvedeno v sekci 4.1. Rozdilem je, Ze
vzorky zihané byly vystaveny teploté 86°C po dobu 1 hodiny (s ohledem na [23]), nasledné
pak pfirozenym chlazenim dosahly teploty okoli. Vysledek nepotvrdil zavéry namérené
citovanou literaturou, respektive zihani neprokazalo zlepseni dielektrickych parametrt. Ke
zméné parametr by pravdépodobné byla nutna vyssi teplota, ta by nicméné mohla zapficinit
napiiklad zménu velikosti vzorka.

4.6.3 Shrnuti

V ramci této sekce jsou komparovany jednotlivé typy filamentd. Znovu byla potvrzena
myslenka, Ze dotace prispiva ke zvyseni dielektrickych parametrii a zaroven mirné snizuje
dielektrické ztraty. Majoritnim faktorem zapricinujicim toto chovani se zdaji byt dielektrické
parametry keramického plniva. Za predpokladu, Ze plnivo dosahuje vyssi relativni permitivity
a nizsi tangenty nez polymerni matrice, tak obdobnym zplsobem ovlivni parametry
vysledného kompozitu.

Dale jsou v této sekci porovnavany rezistivity jednotlivych filament. S ohledem na obr.
4.21 neni ovsem vliv dotace pozorovatelny jako v pripadé dielektrickych parametrt.. Ackoli
se dotace nepromita do vyslednych rezistivit, vyrobni technologie - tj. zakrytovana a
nezakrytovana tiskarna zna¢né chovani kompozitu méni. Ve vsech ptipadech lze sledovat
zvyseni permitivity a ztratového ¢initele pro zakrytovanou tiskarnu. Regulaci teploty uvnitf
boxu, tak velmi pravdépodobné 1ze dosahnout vyrazného zlepseni parametri. Vliv porozity
vzorku, s vyjimkou PETG + 10 hm.%, koreluje s naméfenymi dielektrickymi parametry.
Vysledné chovani se vSak timto parametrem nezda byt determinovano.

Poslednim bodem bylo ovéreni vlivu zihani dle [23]. Tato myslenka vsak nebyla potvrzena a
nelze prokazatelné pozorovat zlepseni dielektrickych parametrt (viz obr. 4.24).
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4.7 Matematické modelovani

V této sekci budou nejprve uvedeny jednotlivé matematické modely a jejich popis. Nasledovat
bude komparace vysledkt experimentalnich a teoreticky ziskanych. Cilem sekce je nalézt
model, jehoz hodnoty budou v souladu s experimentalné ziskanymi a bude je mozné taktéz
vyuzit pro predikci vzorka s vyssimi dotacemi.

Vsechny modely pouzité v této praci jsou zalozeny na materialu tvofeném dvéma komponenty
a vyskytuji se v nich nasledujici parametry [34]:

eeff - vysledna hodnota permitivity kompozitu

€1 - permitivita polymerni matrice

€, - permitivita keramického plniva

tgderf - vysledna hodnota ztratového €initele kompozitu
tgd, - ztratovy Cinitel polymerni matrice

tgd, - ztratovy Cinitel keramického plniva

¢1 - podil objemu zastoupeného polymerni matrici

¢, - podil objemu predstavujici keramicky material

4.7.1 Raleigh model

Raleigh model je jednim z nejcastéji pouzivanych modelt pro predikci chovani kompozitu
polymer-keramika. Model predpoklada valcovity tvar keramickych zrn a je definovan jako
[34]:

eff =1 _ a(ea—&1)
Eeff T €1 &+ &

(4.16)

4.7.2 Hanai-Bruggeman model

Dalsim uzivanym modelem je rovnice definovana Hanai-Bruggemanem (HB). Vyhodou HB je,
ze ve svém odvozeni respektuje efekt inkluzi keramického plniva uvnitt objemu kompozitu.
HB plati za predpokladu, ze ¢, < 50 obj.% a uvnitf kompozitu neni vytvoren perkola¢ni prah
[34].

— 3
€27 Ceff (5_1) —1-g, (4.17)
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4.7.3 Maxwell-Garnett model

Maxwell-Garnett (MG) se sklada ze tfi casti. Prvni je v zasadé definovana sériovou kombinaci
dvou kondenzatord, z nichz jeden vyuziva polymerni matrici jako dielektrikum a druhy
keramické plnivo. Z toho lze vyvodit nasledujici rovnici [34]:

&162
£ = — 4.18
of 1S €12 + €201 (4.18)

Druhou ¢ast tvofi naopak kombinace paralelni, jez je definovana jako [34]:

Eeff,p = €101 + €202 (4.19)

Dle teorie pak MG model musi spadat do téchto mezi, tudiz musiplatit e.r 7,5 < €erfMG < €eff,p-
Predpokladem MG modelu je kulovity tvar zrn. Vysledek zaroven neni ovlivnény rozdilnymi
rezistivitami polymeru a keramiky. Rovnice je definovana jako [34]:

3¢2(e2 — €1)
(1 —2) (&2 — €1) + 3¢

Eef MG = €1 (4.20)

4.7.4 Jaysundere-Smith model

Poslednim takzvanym smésovacim pravidlem pro permitivitu, jak se modelovaci rovnice
kompozitl nékdy nazyvaji, je pravidlo pojmenované jako Jaysundere-Smith (JS). Vyhoda
JS spociva v respektovani interakce castic pfi vyssich dotacich. Model dle JS je definovan
nasledujici rovnici [34]:

3
€191 + E2027,; ilg [1 + 302 (?jezlfflz)]

Eef f = (4.21)

(e2=¢1)
01+ P27 [1+3<P 2§1+§2]

4.7.5 Raju model

V ptipadé ztratového Cinitele je nejznaméjsi model Raju, ktery je definovan jako [34]:

(p2€1tg52 + (p1€2t951(1 + tg252)
Q261 + @162(1 + £g%52)

tgSeff = (4.22)
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4.7.6 Vstupni hodnoty a ziskané modely

Vzhledem k tomu, Ze pro vypocty je nutné znat podil objemu jednotlivych komponent. Budou
v této sekci prepocitana hm.% na obj.%, ta pak budou dale pro ucely celé ¢asti vyuzivana. Pro
uplnost je pied modely nize uvedena tabulka 4.4 prezentujici data, jez budou nasledné vyuzita
pro vypocty.

Zakrytovana  Nezakrytovana

Parametr
1kHz 1MHz 1kHz 1MHz
&[] 3.1 2.7 2.1 1.9
&[] 63 55 63 55

tgd1[-] 0.010 0.050 0.008  0.040
tgd,[-] 0.215 0.003 0.215 0.003

Tabulka 4.4: Prehled vstupnich parametrii pro matematické modelovani.
Zdroj: Vlastni zpracovani

V tabulce je patrné rozdéleni dle typu tiskarny na zakrytovana a nezakrytovana. Kromé
toho se déleni dale vétvi dle velikosti frekvence. Timto délenim zajistim, Ze modely
budou pravdépodobnéji smérodatné pro $irsi frekvenéni spektrum, nikoli pouze pro jednu
selektovanou frekvenci. Je také dobré zminit, Ze velikosti ztratového cCinitele a permitivity
pro keramicky vzorek (e; a tgd,) nejsou pfimo udavany pro zakrytovanou a nezakrytovanou
tiskarnu, nebot Cisté keramicky vzorek byl vytvofen slinovanim. Pro uplnost jsou ovsem
hodnoty v tabulce uvedeny spole¢né se zbyvajicimi parametry, jenz vstupuji do smésovacich
pravidel.

Zbyvajicimi parametry je mnozstvi keramického prasku v kompozitu, vyjadieno v objemovych
procentech. To se piepocte ze zndmého hmotnostniho procenta a ze ziskanych hustot
naméfenych pomoci Archimédovy metody. Pro PETG dotované z 10 hm.% vychazi, ze
keramicky material v tomto pripadé zastava 4 obj.%. PETG s 20 hm.% po pfepoctu vychazi
na 9.9 obj.%. Na prvni pohled je ihned patrna nelinearita mezi hmotnostnim a objemovym
procentem, je vSak nutno si uvédomit, Ze vyssi podil keramickych zrn se poji s vyssi porozitou
kompozitu.
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Nejprve se podivame na obr. 4.25, v némz lze pozorovat dva grafy, tvofené pro zakrytovanou
tiskarnu. V grafech lze vidét svétle modrou zénu, jez je ohranicena paralelnim a sériovym
modelem, respektive maximalni a minimalni moznou hodnotou. Zbyvajici modely se vyskytuji
uvniti ohranicené plochy. Pro snazsi odecet hodnot je v grafu navic vytvoren mensi graf
zobrazujici pouze Ctyii hlavni modely.

(a) f =1kHz (b) f =1 MHz

Obr 4.25: Matematické modelovani relativni permitivity pro zakrytovanou tiskarnu.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Jakym zptsobem koreluji naméfené hodnoty s matematickymi modely lze pozorovat na obr.
4.26. Obrazek je znovu rozdélen na dva graty, kde kazdy reprezentuje jinou frekvenci. Z
obou graf lze vyvodit dva zavéry. Prvnim je, Ze se zvySujici se dotaci oba grafy inklinuji ke
kfivkam danym MG a JS. Jinymi slovy grafy nasleduji nejrychleji rostouci kfivky. Druhym
zavérem je neménné chovani pro obé frekvence. Lze se tudiz domnivat, Ze i pro odlisné
frekvence budou naméfené hodnoty (zobrazena namérena hodnota je dana primérem 6
naméfenych vzorki) korelovat s témito dvéma modely. Prestoze se naméfené hodnoty
pohybuji pro vyse dotovany vzorek mezi dvéma ktivkami, pro obé frekvence vice inklinuji k
MG modelu.

Dle [19] autofi uspésné dosahli az na dotaci 35 obj.% BaTiOs. Vytvofili ovsem i vzorky 40+
obj.%, ty se jim vsak nepodafili kvili nizké vnitini integrité vzorku zdarné vytisknout. V [16]
se podafilo vytisknout (SLA) ze 40 obj% dotovany vzorek Al,Os. Z toho vyplyva, ze aktualné
1ze dosdhnout dotace az 4x vy$si, v porovnani s filamenty méfenymi v této praci. Jinymi slovy
1ze dle potieb vytvaret vzorky v relativné sirokém rozpéti parametra.
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(a) f =1kHz (b) f =1 MHz

Obr 4.26: Porovnani experimentalné namérenych hodnot s hodnotami matematickych modelil.
Graf navazuje na obr. 4.25. Zdroj: Vlastni zpracovani

Obdobné grafy jsem zaroven vytvofil pro vzorky vytvorené v nezakrytované tiskarné. Premisa
spociva v tom, Ze by zménou varianty tisku nemélo dojit k ovlivnéni, ke kterému modelu
budou namérena data inklinovat. Z obr. 4.26 a 4.28 je zfejma zména velikosti permitivity.
Ta jiz vsak byla diskutovana v predchozich sekcich. Kromé toho vsak lze potvrdit vyse
uvedeny predpoklad. V ptipadé obou frekvenci se naméfené hodnoty opét vyskytuji v oblasti
mezi JS a MG. Pro vyssi dotaci hodnoty kopiruji chovani zakrytovanych vzorki - pro 1 kHz
se hodnota velmi pfesné blizi hodnoté MG modelu, pfi 1 MHz naméfena hodnota lezi mezi
JS a MG. Rozdilna je velikost hodnot pro nizsi dotaci, ve které nezakrytované vzorky vice
nasleduji trend jiz zminénych modelt JS a MG v porovnani se zakrytovanymi vzorky. Nicméné
zakrytované vzorky, jak jiz bylo uvedeno (viz obr. 4.22) zaujimaji §irsi rozmezi hodnot a
prumérna hodnota mtze byt zkreslena, statisticky odlehlou hodnotou.

=+ Paralel & Sériovj Model
X Maxwell-Gamelt

(a) f =1kHz (b) f =1MHz

Obr 4.27: Matematické modelovani relativni permitivity pro nezakrytovanou tiskarnu.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Nyni se podivame na modely ztratového cCinitele, jako v predchozich situacich, i zde jsou
uvedeny modely pro 1 kHz a 1 MHz. Obdobn¢ jako v pfipadé permitivity, i zde v grafech
4.29 a 4.30 mUzeme pozorovat porovnani mezi vzorky tvofenymi v tiskarné zakrytované a
nezakrytované. Z modelt je s urc¢itou odchylkou patrna navaznost na namérené hodnoty:.
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(a) f =1kHz (b) f =1 MHz

Obr 4.28: Porovnani experimentalné namérenych hodnot s hodnotami matematickych modeli pro
nezakrytovanou tiskarnu. Graf navazuje na obr. 4.27. Zdroj: Vlastni zpracovani

Pfi méfeni na frekvenci odpovidajici 1 kHz je s rostouci dotaci patrny mirny rostouci trend.
S ohledem na model ziskany pfi 1 MHz, jenZ ma naopak mirnou zapornou smérnici a rovnéz
dle [34] Ize predpokladat, ze realné vsak dochazi se zvysujici se dotaci k mirnému snizovani
ztratového Cinitele. Vyssi hodnota ztratového cCinitele pfi frekvenci 1 kHz v tomto pfipadé
zkresluje redlnou hodnotu. To muzZe byt zapfi¢inéno tim, Ze referen¢ni keramicky vzorek
ma zna¢né porézni charakter (dle naméfené hodnoty se porozita rovna 21%) a velikost zrn
pohybujici se okolo 20 um. Vyssi porozita a vétsi velikost zrn obecné koreluje s vyssim
ztratovym Cinitel - coz muiZe byt spjato s polarizaci prostorového naboje [35].

0.040 0.040
—=- Raju - zakrytovana === Raju - nezakrytovana
& Naméfena data & Naméfena data
0.035 € Primérna hodnota 0.035 4 Pramérna hodnota
0.030 0.030
0.025 0.025
© 0.020 0.020
2
0.015 < 0 ————————— 0.015
oot0{ —=77777 § 0.010 § __________________
0.005 0.005
0.000 0.000
0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 5 10 15 20 25 30 35 40
obj.% TiO, 0bj.% TiO;

Obr 4.29: Model ztratového cinitele pro 1 kHz. Vlevo je vyobrazena zakrytovana tiskarna,
vpravo tiskarna nezakrytovana. Zdroj: Vlastni zpracovani

Dle [34] je navic model ztratového Cinitele aplikovatelny i pro vyssi dotace - citovana literatura
uvadi dotaci az 38 obj.% pro TiO,. Je tedy mozné predikovat, Ze ztratovy ¢initel navzdory
zvysujici se dotaci zistane neménny, tj. bude se vyskytovat v fadech setin.
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0.06 1 0.06
—== Raju - nezakrytovana
<o < Naméfena data
0.05 2 ° 0.05 € Primérna hodnota
8 o
0.04 1 s 0.04
- . §
© 0031 0.03
0.02 0.02
0.011 --- Raju - zakrytovana 0.01
<$ Nameéfena data
€ Prumérna hodnota
0.00 0.00

0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 5 10 15 20 25 30 35 40
0bj.% TiO, 0bj.% TiO,

Obr 4.30: Model ztratového cinitele pro 1 MHz. Vlevo je vyobrazena zakrytovana tiskarna,
vpravo tiskarna nezakrytovana. Zdroj: Vlastni zpracovani

Na zavér sekce zabyvajici se matematickym modelovanim se podivame na citlivostni
analyzy relativni permitivity a ztratového Cinitele. Vzledem k tomu, Ze naméfené hodnoty
nejlépe odpovidaji modelu Maxwell-Garnett, je analyza vypracovana specificky pouze pro
tento model. Citlivostni analyza relativni permitivity zobrazuje zavislost e.rr = f (&),
kde ¢ € < 15,170 > (meze stanovené citovanou literaturou) a znaci relativni permitivitu
keramického plniva. Zaroven je také vypracovana citlivostni analyza pro ztratovy Cinitel, jez
predstavuje zavislost tgd.rr = f(ex). Citlivostni analyza permitivity je patrna na obr. 4.31.

+50bj. %
+100bj. %
+150bj. %
+200bj. %

7 I I U 1A
s 3.0 O L
X 0

20 40 60 80 100 120 140 160 20 40 60 80 100 120 140 160
&[] &[]

Obr 4.31: Citlivostni analyza relativni permitivity pro 1 kHz (vlevo) a 1 MHz (vpravo).
Zdroj: Vlastni zpracovani

Z obr. 4.31 plyne nékolik zavéra. Vyssi permitivita keramického plniva implikuje vyssi
permitivitu kompozitniho materialu. Z graf je navic ziejmé, Ze permitivita nartsta strméji
priblizné do & = 40 a poté se narast zpomaluje. Zajimavy je rovnéz fakt, ze se zvysujici se
dotaci polymerni matrice markantnéji roste efektivni permitivita (tj. permitivita kompozitu).
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Prikladem muiZze byt dotace zobrazena ¢ernymi trojuhelniky (5 obj.%), jeZ napfi¢ celym
spektrem permitivity keramického materialu vzroste o pfiblizné 0.2. Na druhé strané dotace
zobrazena zelenymi trojuhelniky (20 obj.%) vzroste o 1. S ohledem na referen¢ni keramicky
vzorek, jenz ma permitivitu 55 (po mleti na mensi zrnitost) se tedy nachazime lehce za oblasti
prvotniho strmého riistu. Kromé toho grafy implikuji, Ze zvysovani dotace se promitne do
chovani permitivity v zavislosti na frekvenci. Z grafi frekvenc¢nich zavislosti (napf. 4.18) je
totiZ patrna zaporna smérnice permitivity (permitivita s rostouci frekvenci klesa). Pro vyssi
dotace (20 obj.%) a vyssi hodnoty ¢, vsak obé frekvence (1 kHz a 1 MHz) limituji k ptiblizné
stejné hodnoté, jiz je 5.25.

0.01100
0.020

0.01075

0.018 1 0.01050

T

0.01025

g
2
=

0.01000

tgberr [-]

0.014 0.00975

+50bj. %

+100bj.%
+150bj. %
+200bj.%

0.00950
0.012
0.00925

0.00900
20 40 60 80 100 120 140 160 20 40 60 80 100 120 140 160

&[] &[]

Obr 4.32: Citlivostni analyza ztratového cinitele pro 1 kHz (vlevo) a 1 MHz (vpravo).
Zdroj: Vlastni zpracovani

Citlivostni analyza ztratového cinitele je patrna na obr. 4.32 a opét ji dale délime dle frekvenci
tj. 1 kHz (vlevo) a 1 MHz (vpravo). V tomto pfipadé jsou zajimavé rozdilné trajektorie kiivek
obou grafi. To je zpisobeno relativné velkym ztratovym c¢initelem respektujicim referen¢ni
keramicky vzorek na 1 kHz a naopak nizkou tangentou reflektujici vyssi frekvenci. Z grafa
lze navic interpretovat minimalné dva zavéry. Pti nizsi kvalité keramického prasku a tedy
vys$sim ztratovém ciniteli, je vzdy Zadouci, aby byl zvolen prasek s vyssi relativni permitivitou.
Vsechny dotace totiz pro vyssi permitivitu keramickych zrn konverguji k podobné velkému
ztratovému ciniteli. Pokud je ztratovy c¢initel keramického plniva dostate¢né nizky (jako v
ptipadé 1MHz), fadové tisiciny, tak je tgd. s (tangenta kompozitu) na velikosti permitivity
plniva nezavisla.
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4.7.7 Shrnuti

V sekci byly nejprve popsany jednotlivé matematické modely a byla nalezena korelace
s modelem Maxwell-Garnett. Pozitivni navic je, Ze korelace se neméni ani pro odlisnou
technologii vyroby - tj. pfi pfechodu z nezakrytované na zakrytovanou tiskarnu a opacné.
Technologie aditivni vyroby tak poskytuje velmi flexibilni vyrobni technologii, ktera umoziuje
vytvofit vzorky pozadovanych parametrt, které 1ze predikovat napi. dle obr. 4.25 a 4.30.
V nasem piipadé lze s vyuzitim stejného keramického prasku vytvorit kompozitni material,
jehoz permitivita lezi v rozmezi < 3 — 6 > pro zakrytovanou tiskarnu, respektive < 2 — 4.5 >
pro nezakrytovanou tiskarnu (Crio,e < 0 — 30 >, kde Crio, je dotace keramického plniva v
0bj.%).

Dale bylo naznaceno, Ze keramicka zrna majici vyssi dielektrickou konstantu by mohla
zajistit témeér frekvencni nezavislost relativni permitivity (viz dotace pfi 20 obj.% na obr. 4.31).
Velikost ztratového cinitele na rozdil od permitivity nelze vyraznéji upravit. Nastavitelnost je
mozna pouze, pokud keramické plnivo dosahuje vyssich hodnot ztratového Cinitele (fadove
desetiny). Pfi vyuziti materialu, jenz ma nizkou tangentu (v fadu setin/tisicin) ovsem ztraty
upravit nelze. Obecné vsak z vysledka plyne - vys$si permitivita vyplné mirné snizuje velikost
ztratového Cinitele.

4.8 Vyuziti kompozitu PETG-TiO; v elektrotechnice

ZavérecCna kapitola diplomové prace se zabyva uplatnénim kompozitu polymer-keramika v
elektrotechnické praxi a poukazuje na problémy s materialem spojené. Dle [36] byl podil
trhu pasivnich soucéastek v roce 2012 v USA tvofen z témér 70 % kondenzatory. Ty jsou dnes
vyuzivany v Sirokém spektru aplikaci, ptiklady uZiti jsou patrné v tabulce 4.5.

Aplikace Velikost kondenzatoru Pozadovana stabilita Pozadovana tolerance
Filtr 1 pF - 100 nF Pfiméfena Pfimérena
A/D prevodnik 1 pF - 10 nF Velmi vysoka Velmi vysoka
Decoupling 1-100 nF Nizka Nizka
Ulozisté energie >1 pF Nizka Nizka
Tabulka 4.5: Priklady aplikaci kondenzatorii.
Zdroj: [36]

Prvni potencialni uplatnéni tedy lze najit v kapacitorech. S ohledem na tab. 4.5 lze Fici, ze
kapacitory vyuzivajici kompozit polymer-keramika jako dielektrikum se nabizi pro A/D
prevodniky, jenz vyzaduji velmi vysokou stabilitu kapacity. Zaroven pro tuto aplikaci neni
nutna tak vysoka kapacita, jako v porovnani s kondenzatory uzivanymi pro tlozisté energie.
S ohledem na frekvencni i teplotni stabilitu relativni permitivity a tudiz kapacity vytvorenych
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kompozitnich materialti 1ze proto predpokladat, Ze by material pro aplikaci analogové-
digitalnich pfevodniki mohl slouzit. Uplatnéni by se dalo nalézt také pro kondenzatory
uréené k filtraci vyssich harmonickych. Pro tuto aplikaci rovnéz neni nutné vyzadovana
vysoka kapacita, nicméné je zadouci mit stabilni Groven permitivity, respektive kapacity:.

Aplikace vyzadujici vyssi kapacitu - kondenzatory pro Decoupling (jejichz tkolem je udrzovat
konstantni napétovou hladinu napf. pro integrované obvody), ¢i Glozisté energie nepozaduji
vysokou stabilitu kapacity. Na druhé strané musi byt schopny udrzet velké mnozstvi naboje,
coz je pro material s takto nizkou hodnotou permitivity téméf nerealizovatelné. Jak je
naznaceno na obr. 4.33 - abychom byli schopni vyrobit kondenzator s kapacitou >1 nF, bylo
by nutné vytvorit kondenzator o rozmérech piiblizné t € < 5—-10 mm >ad € < 40—-50 cm >
(za predpokladu, Ze ¢, = 6). Z toho je patrné, zZe takto objemny kondenzator neni absolutné
vhodny.

C [nF]

Obr 4.33: Zobrazeni C = f(t,d), kde t je tloustka kondenzatoru, d je jeho diametr.
Zdroj: Vlastni zpracovani

Uziti kompozitniho materialu, jakoZzto vyplné kapacitoru, je tedy mozné predevsim pro
filtrovaci kondenzatory a kondenzatory vyuzité v A/D prevodnicich. Vyhodou je moznost
vyroby v zasadé jakéhokoli tvaru o teoreticky libovolnych rozmérech. Nedostatkem mize byt
teplotni stabilita, jejiz vrchni hranice je ohranicena teplotou skelného prechodu tj. ptiblizné
80°C.
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Poté dojde ke zméné stavu materialu a velmi pravdépodobné simultanné ke zméné chovani
dielektrickych parametrt. Takovéto kondenzatory by tedy nutné musely mit kvalitni chlazeni.
Kromé standardnich kondenzatort je aktualné zajimavou variantou taktéz vyuziti technologie
3D tisku pro vyrobu tzv. zabudovanych pasivnich komponent (z anglického Embedded
Passive Components - EPC). Standardné jsou desky plosnych spojii osazeny pasivnimi prvky
pomoci povrchové montaze (Surface Mount Technology), ¢i TH (Through-Hole) technologie.
Tyto technologie vS§ak vzhledem k neustalému zmensovani jednotlivych komponent, vyzaduji
komplexnéjsi zatizeni a také snizuji plochu, jez mize byt vyuzita pro aktivni prvky. EPC tak
prinasi variantu, v niz jsou pasivni prvky zabudovany do desky plosného spoje a umoznuji
tak celkové zmenseni daného systému a rovnéz snizeni hmotnosti [36].

Tato technologie se dale typicky déli na technologii tenkych a tlustych vrstev. FDM je
v tuto chvili, s odkazem na [9], z divodu rozliSeni tisku (50-200 pm) pro tenké vrstvy
nerealizovatelné. Na druhé strané kondenzatory tlustych vrstev by takto teoreticky mohly
vznikat. Vyhodou by byla jednoducha a levna technologie pro vyrobu kondenzatort
zabudovanych do desky plosného spoje (PCB). Nevyhodou by zcela jisté bylo vyuzitelné
teplotni rozmezi, jenz je Gzce spjato s proudovou hustotou. Pokud by navic doslo k poskozeni
pasivnich komponent, tak by takto vytvorené desky plosnych spoji nemohly dale fungovat.
Dle [36] vsak tato technologie obecné dosahuje nizsi poruchovosti nez PCB osazena pasivnimi
komponenty. V pripadé PETG-TiO; by navic urcité byla nutna vyssi dotace keramiky, aby
zabudované kondenzatory dosahovaly pozadované kapacity. Vyssi dotace s sebou ale prinasi
také vyssi drsnost povrchu, ktera miaize komplikovat adhezi vytvorené vrstvy k substratu
[36].

Kromé vyuziti kompozitu polymer-keramika jako kondenzatoru, lze najit uplatnéni v oblasti
velmi vysokych frekvenci (1 GHz < f < 40 GHz) pro tzv. dielektrické rezonanc¢ni antény (z
anglického Dielectric Resonator Antenna - DRA). Vyhodou DRA oproti konvené¢ni anténé
tvorené kovovym materialem, je pfedevsim vys$si ucinnost a také vétsi sirka impedancéniho
pasma. V kazdém pripadé vybér dielektrického materialu (pfedevsim relativni permitivita
a ztratovy Cinitel) je pro DRA stéZejni, nebot ma vliv na Q faktor(reprezentujici ztraty),
resonan¢ni frekvenci, i¢innost radiace , ¢i zminénou impedancni $ifku pasma (ta reprezentuje
frekvence, na nichz jsou ztraty pro dany systém stale prijatelné) [37].

Dle [37] ptedstavuji dielektrické parametry zasadni stupen volnosti v navrhu dielektrickych
rezonatorl.. Zaroven nelze fici, Ze vyssi permitivita nutné znaci kvalitnéjsi DRA, nebot muze
znacné snizovat uc¢innost radiace, ¢i impedancni $itku pasma (simulaci dle [37] 1ze spatfit na
obr. 4.34). Za stupen volnosti lze povazovat rovnéz rozméry DRA. Vzhledem k tomu, Ze DRA
jsou vyrabény z keramickych materiald, je tak tiprava rozméra problematicka. Kompozit
PETG-TiO; proto v tomto ohledu nabizi alternativu, jez témér neni limitovana geometrii DRA.
Rovnéz navic s ohledem na pfedchozi sekci (4.7) umoziniuje vhodnou volbou keramického
plniva - tj. jeho mnozZstvim a velikosti dielektrickych parametrt vytvofit stabilni material
pozadovanych vlastnosti. S odkazem na [38], by navic v pfipadé DRA teplota ani nemusela
byt limitujicim faktorem. Pfinosem by také mohla byt vétsi elasticita kompozitu, v porovnani
s keramickym vzorkem.
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4.8. VyuZziti kompozitu PETG-TiO; v elektrotechnice 4. Experimentalni cast
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Obr 4.34: Simulace ucinnosti radiace a impedancni $itky pasma v zavislosti na &, a tgd.
Zdroj: [37]

Nevyhodou mutze byt dotace kompozitu keramickou vyplni, jez aktualné dosahuje priblizné
400bj.%. To omezuje pozadovanou velikost dielektrické konstanty, respektive zuzuje rozmezi,
v némz se relativni permitivita mtze vyskytovat. Navic by teoreticky mohlo dochazet k
nehomogennimu rozlozeni elektromagnetického pole v objemu kompozitu, z davodu tisku
vrstvy po vrstve.

V neposledni fadé by kompozit PETG-TiO, mohl byt vyuzit pro takzvané FGM materialy (z
anglického Functionally Graded Materials). Jedna se o materialy, které méni své vlastnosti
s ménici se vzdalenosti od povrchu. Prikladem by mohly byt mikrovlnné susceptory, ¢i
stinici kryty, v nichz dochazi ke zméné absorpce mikrovln se zvétsujici se vzdalenosti
od povrchu daného susceptoru/stiniciho krytu. Dosazeni odlisné absorpce v jednotlivych
vrstvach kompozitu by bylo zapfi¢inéno zménou velikosti dotace polymeru. Omezeni by opét
mohlo spocivat v pouzitelném teplotnim rozmezi. Problematicky by rovnéz mohl byt vyrobni
proces, ktery by vyzadoval fizeni dotace odliSnym mnozstvim plniva v ramci filamentu.

Vyhodou by jako v pfipadé DRA byla moznost tisku téméf libovolné geometrie [39, 40].
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5 Zaver

Diplomova prace se zabyva vyuzitim technologie FDM, jakozto vyrobni metody kompozitu
polymer-keramika. Ve spolupraci s Prusa Polymers a.s byly vytvofeny tfi filamenty -
¢isté PETG a PETG dotované z 10 a 20 hm.% TiO,. Cilem prace bylo zjistit, zda dotace
polymerni matrice keramickymi zrny bude modifikovat dielektrické parametry a zda tato
velmi rychla a energeticky nenaro¢na technologie (v porovnani s konvenénimi metodami
vyroby keramickych materialtt) ma potencial tyto konvenéni technologie nahradit.

V ramci prace bylo pro méfeni dielektrickych parametrt vytvoreno 54 vzorkt technologii
FDM a z naméfenych vysledki vyplyvaji nasledujici zavéry:

Relativni permitivita:

1. Vykazuje frekvenéni (10% — 10° Hz) i teplotni (25 - 60°C) stabilitu, a¢ s mirnou zapornou
smérnici.

2. Se zvySujici se dotaci dochazi ke zvyseni dielektrické konstanty. Z 20 hm.% dotovany
PETG dosahuje v porovnani s ¢istym polymerem zvyseni permitivity o 1, napfi¢ celym
frekvenc¢nim spektrem.

3. Permitivita navic muze byt jesté navySena pouzitim zakrytované tiskarny.

4. Pri¢inou vyssi permitivity pro vzorky vytvofené v zakrytované tiskarné jsou 2 faktory -
teplota a porozita.

5. Analyza distribuce zrn indikuje, ze statisticky odlehlé hodnoty velikosti zrn neméni
vyslednou hodnotu permitivity. Zaroven nedochazi k jeji zméné v ptipadé rozdilnych IQR
a tedy $ir$im, ¢i uzsim charakteru distribuce zrn.

6. Nebyla nalezena zadna korelace mezi zihanim a velikosti dielektrické konstanty, jak uvadi
[23].

Ztratovy cinitel:

1. Vykazuje mirné zvysSeni v oblasti 1 MHz, nasledné se opét snizuje. V ramci celého
frekvenc¢niho spektra se pohybuje v fadech setin-tisicin.

2. Napfi¢ teplotnim rozmezim je stabilni.

3. Se zvysujici se dotaci mirné klesa jeho velikost. Toto chovani je pfic¢itano nizkému
ztratovému Ciniteli keramického plniva.

4. Pouzitim zakrytované tiskarny se témef nemeéni.
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5. Zaver

5. Obdobné jako v pripadé permitivity, nedochazi k modifikaci ztratového Cinitele v zavislosti
na distribuci zrn.

Rezistivita:

1. S dotaci polymeru keramickou vyplni se zd4, Ze se rezistivita koncentruje v oblasti kolem
101 Qm.

2. Velikost dotace na hodnotu mérného odporu nema vliv. Lze ovsem predpokladat, ze se
pohybujeme hluboko pod perkola¢nim prahem, jehoz prekroc¢enim pravdépodobné ke
zménam dojde.

3. Na rozdil od permitivity a tangenty nelze fici, Ze by pouziti zakrytované tiskarny meénilo
velikost rezistivity.

4. Lze pozorovat jistou korelaci mezi porozitou a velikosti rezistivity. To je pfedevsim patrné
pro Cisté PETG, kde rozdil porozit v nezakrytované a zakrytované tiskarné ¢ini 1 %. Nizsi
porozita se pak projevuje uzsim intervalem naméfenych hodnot.

Zavéry z matematického modelovani:

1. Ziskané dielektrické parametry (relativni permitivita a ztratovy cinitel) nejvice inklinuji k
modelim Maxwell-Garnett a Jaysundere-Smith.

2. S ohledem na literaturu [19] lze dotaci navysit az 4 nasobné. Tato skute¢nost je velmi
pozitivni, nebot umoznuje velkou variabilitu v chovani tisténych vzorki.

3. Z obr. 4.31 navic plyne, zZe volbou TiO; s vyssi permitivitou by mélo byt mozné dosahnout
jesté vyssi dielektrické konstanty.

4. Efekt navyseni permitivity je jesté umocnény zvysujici se dotaci (opét patrné na obr. 4.31).

5. Obr. 4.32 indikuje nezavislost ztratového cinitele se zménou velikosti permitivity
keramického plniva.

Technologie FDM s ohledem na vyse uvedené body nabizi atraktivni vyrobni technologii s
velkym potencialem. Pozitivni je bez pochyby rovnéz mnoho proménnych, které 1ze ménit
v zavislosti na kyzenych parametrech. Mezi zminované proménné patii kvalita keramické
vyplné, velikost dotace, ¢i pouziti zakrytované/nezakrytované tiskarny. S ohledem na sekci 4.7
navic je mozné efektivné vyuzit matematickych modeld a modifikovat kompozit v zavislosti
na pozadovanych vlastnostech.

Vytvorené kompozity by pak mohly najit uplatnéni jako kondenzatory pro A/D prevodniky, ¢i
filtracni kapacitory. Aktualné velmi diskutovanou aplikaci je rovnéz vyuziti pro dielektrické
resonancni antény, jeZ se vyuzivaji v oblasti GHz. Chovani dielektrickych rezonatora je
obecné definovano dielektrickymi parametry a bézné se pro toto uziti pouzivaji keramické
materialy. Ty jsou ovSem limitovany geometrii vzorkt, z davodu vysoké kiehkosti. Tento
faktor je pro technologii FDM v zasadé eliminovan a nabizi tak pro dielektrické rezonatory,
kromé moznosti ménit dielektrické chovani, dalsi stupen volnosti. Zajimavou a nad¢asovou
aplikaci by taktéz mohlo byt vyuziti kompozitu vytvoreného pomoci 3D tisku pro ucely FGM
(Functionally Graded Materials) materialt.
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5. Zaver

Na zavér bych rad provedl porovnani této diplomové prace s aktualné publikovanym
vyzkumem. Napiiklad na obr. 3.4 l1ze pozorovat dotaci ABS keramickym BaTiOs, pficemz
pti 10 obj.% dosahuje kompozit permitivity 4 (f e < 102 — 10> Hz >). Ackoli pti vyssich
dotacich tento kompozit dosahuje hodnot vyssich, tak je jisté pozitivni, ze TiO, pti shodné
dotaci miize dosahovat i vyssich hodnot dielektrické konstanty (viz 4.22). Dalsim prikladem
je pryskytice dotovana Al,O3 ze 40 obj.%. Tyto vzorky ve frekvenéim spektru 10* — 10°Hz
dosahuji permitivity 6.5-5.5. Opét je tudiz pozitivni, Ze navzdory vcelku nizké dotaci
filamentd méfenych v této praci, dosahuji filamenty jen o méalo nizsi permitivity, i pfesto ze
nejvice dotovany filament ma 4x niz$i mnozstvi obj.%. Tato pryskyfice navic byla vytvorena
technologii SLA a doba vyroby tak jisté byla vyssi. Je proto zcela zfejmé, ze TiO, jakoZto
keramicka vypln je velmi vhodnou volbou. TiO; je navic velmi dostupnym a levnym
materialem [41].
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