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L'OBTENTION ET LA CARACTERISATION DU
COMPORTEMENT ELECTRIQUE DE COMPOSES
POLYMERIQUES A INCLUSIONS INORGANIQUES

Le papier présente la modalité de réalisation de certains diélectriques
non homogenes en verre/polymeére ou rutil/poymére. On indique les valeurs
des permittivités relatives et des résistivités électriques pour plusieurs
mélanges congus et on a mis en |'évidence I'influence du diamétre des billes
de verre sur ces propriétés.

Mots-clés: diélectriques, polymeres composites, la permittivité relative,
le volume de concentration, le facteur de perte

Cuvinte cheie: dielectrici, compozite polimerice, permitivitate relativa,
concentratie volumica, factor de pierderi

1. Introducere

Realizarea de noi materiale, cu performante superioare,
raméane o preocupare mereu actuala pentru specialistii care lucreaza in
domeniul stiintei si ingineriei materialelor. Un astfel de obiectiv poate fi
atins numai pe baza unei cunoagteri aprofundate a proprietétilor de
material. Explicarea corectd a acestora reprezintd cheia intelegerii
comportarii materialelor in decursul proceselor tehnologice de fabricatie
a echipamentelor si dispozitivelor, si, mai ales, Tn decursul exploatarii
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lor. Numai pe baza unei bune intelegeri a comportarii materialelor, se
pot alege sau propune solutii corecte la diversele probleme ivite in
exploatarea acestora [2, 3, 6, 7].

Materialele polimerice sunt folosite tot mai des in diverse
campuri de activitate si studiul proprietatilor lor constituie un subiect de
mare interes in domeniul materialelor utilizate in sistemele de izolatie.

Dintre acestea, o mare amploare a luat folosirea materialelor
compozite ale caror proprietati mecanice deosebite (combinatia unica
de densitate mica si rezistentd mecanica mare) a dus nu numai la
studierea proprietatilor lor mecanice, dar si la o tehnologie de fabricatie
foarte avansata. Prin comparatie, s-a acordat putind atentie altor
proprietati fizice care au afectat folosirea lor ca materiale izolante. in
prezent ele au inceput sa fie folosite ca izolanti electrici in sistemele de
izolatie, inlocuindu-se materialele izolante traditionale (ulei, hartie,
sticla, ceramici etc) cu materiale compozite bazate pe polimeri. Acestea
sunt mai ieftine si polueaza mai putin mediul ambiant. De aceea, ele
sunt foarte studiate de multi cercetatori pentru a se descoperi alte
materiale mai rezistente la solicitarile electrice si cu pret de cost mai
scazut [1, 4, 5, 6]. Avantajul principal al materialelor compozite este
posibilitatea de a le modela pentru scopuri speciale. Totusi, folosirea lor
se datoreazd mai mult imbunatatirii tehnologiilor care permit obtinerea
unei precizii ridicate in fabricarea lor decat unei mai bune intelegeri a
proprietatilor lor, ca functie univoca de natura componentelor.

Modelarea numerica [1, 4, 5, 8] ce poate fi utilizata pentru
determinarea permitivitatii efective trebuie neaparat insotita de serioase
studii experimentale. Un studiu privind proprietatile lor de conductie,
realizat pe baza analizei curentilor de absortie si resorbtie intregeste
cunoasgterea in domeniul proprietatilor electrice ale acestor materiale
care sunt utilizate ca izolanti electrici.

2. Obtinerea compozitelor pe baza de polimeri

Amestecurile studiate au fost realizate dintr-un polimer (o
rasina sintetica cu intarire la temperatura camerei) cu umplutura
anorganica. Drept componenta de baza (matrice) a fost aleasa o rasina
epoxidica Dinox 010 sau un poliester, cu durificator (in faza lichida), iar
componentele de umplere au fost bile de sticla cu diverse diametre (de
la ® = 63 um pana la ® = 1 mm) obtinute prin macinare si cernere
succesiva prin site de finete maritd sau pulbere de rutil. Compozitia
obtinutd din rasina, durificator in stare lichida si componenta de
umplere a fost amestecata (manual), in vederea omogenizarii, timp de
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10 minute si apoi a fost turnata in matrite. S-au obtinut astfel discuri cu
diametrul de aproximativ 100 mm si grosimi intre 2 si 4 mm. Pentru
masuratori in fnaltd frecventd, cu Q-metrul, din acestea s-au debitat
esantioane cu diametrul de 50 mm. Obtinerea suprafetelor plan
paralele ale esantioanelor pentru masuratori s-a realizat prin slefuirea
pe piatra de polizor sau pat granular abraziv urmatd de o curatare a
suprafetelor cu alcool tehnic. Controlul grosimii epruvetelor s-a facut
prin masurare cu micrometrul Tn cinci puncte. S-au turnat cel putin trei
esantioane din fiecare compozitie rezultatele experimentale fiind media
aritmetica a determinarilor pe cele trei epruvete. Deoarece umpluturile
ceramice prezintd muchii ascutite, dure, ceea ce nu permite obtinerea
de suprafete destul de fine, s-au depus pe acestea armaturi metalice
din argint coloidal, cu uscare in aer. In ceea ce priveste concentratiile
volumice ale pulberilor inglobate nu s-a putut merge mai sus de 42 % la
sticla, respectiv 45 % la TiO, in rasina epoxidica si 65 % la sticla in
poliester.

Pentru masuratorile Tn joasa frecventa s-a utilizat o punte RLC
tip HM 8018 — Hameg, cu gradul de precizie de 10 % si o punte
Schering TR 9701 cu o precizie de 3,5 %, iar pentru cele la inalta
frecventa s-a utilizat un Q-metru tip Tesla BM 409 G cu o eroare de
masura de 10 %z 5-10° in intervalul 16-100 MHz. Condensatoarele de
masura au fost cele aflate in dotarea puntii sau a Q-metrului. Curentii
de absorbtie si resorbtie au fost masurati cu un electrometru Keithley
model 6571A, conectat la un calculator PC Pentium pentru
inregistrarea valorilor masurate. Probele au fost introduse in celula de
masura din dotarea electrometrului, supuse la o tensiune continua de
500 V la incarcarea dielectricului (timp de o ora) si dupa deconectarea
tensiunii, s-a inregistrat curentul de resorbtie (timp de doua ore).

a compozitelor la diverse concentratii ale incluziunilor

S-a luat in studiu atat cazul amestecurilor dielectrice binare cu
permitivitatile relative ale celor doud componente apropiate (tip I) cét
si cel cu permitivitati mult diferite (tip Il). Determinarile experimentale
s-au facut pe epruvete turnate din urmatoarele compozitii:

- tip I: rasina epoxidica (g1 = 4) sau poliester (g = 3,04) cu bile de
sticla (g2 = 6,4) — RS, respectiv — PS;

- tip II: ragina epoxidica sau poliester cu pulbere de rutil (g, = 100),
RR, respectiv PR.
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Variatia permitivitatii efective a compozitelor RS cu concentratia
volumica a incluziunilor este redata in figurile 1 si 2 - la joasa si
respectiv, inalta frecventa.
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Fig.1 Variatia eef @ amestecului RS cu concentratia la joasa frecventa:
1-0,1kHz; 2-0,5kHz; 3 - 1 kHz; 4 - 100 kHz
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Fig. 2 Variatia eef @ amestecului RS cu concentratia la Thalta frecventa:
1-16 MHz; 2 - 51 MHz; 3 - 74 MHz; 4 - 123 MHz
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Fig. 3 Variatia permitivitatii amestecului PS cu concentratia volumica a bilelor
de sticla la frecvente joase: 1 - 0,1 kHz; 2 - 0,5 kHz; 3 - 1 kHz; 4 - 10 kHz
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La compozitul poliester/sticla — PS s-au facut masuratori la
joasa frecventa, rezultatele fiind ilustrate in graficele din figura 3.

Pentru a ilustra influenta dimensiunilor incluziunilor asupra
permitivitatii efective s-au turnat epruvete cu aceeasi concentratie a
incluziunilor (g = 9,8 %), din rasina epoxidica si bile de sticla, RS cu
diametre diferite (® < 63 um — RS1, RS2.si RS3; 63 um <® <200 pm —
RS4, RS5, RS6; 200 um <® < 530 um — RS7, RS8, RS9 si 530 um <@
<1000 pm — RS10, RS11, RS12. Rezultatele experimentale obtinute in
urma masuratorilor efectuate cu puntea RLC — Hameg, la patru valori
ale frecventei (f = 0,1; 1; 10 si 25 kHz), precum si valorile medii ale
lotului de trei epruvete cu acelasi diametru al bilelor de sticla sunt
redate Tn tabelul 1 (Permitivitatea efectiva a compozitelor RS cu diverse
diametre ® ale bilelor de sticla).

Tabelul 1
Tip D, &ref, 1a frecventele, in [kHz]: | err, la frecventele, in [kHz]:
epv um 0,1 1 10 25 0,1 1 10 25

RS1 o< [ 424 | 3,89 3,71 3,65

RS2 | 63 [452| 422 | 402 | 393 | 39 |365]349 | 342

RS3 294 | 2,83 2,73 2,68
RS4 | 63.. | 3,96 | 3,70 3,53 3,46
RS5 200 [ 312 | 294 2,83 2,79 3,81 | 3,56 3,34
RS6 4,35 | 4,06 3,87 3,78

RS7 | 200... | 2,16 | 2,103 | 2,038 | 2,01

RS8 530 | 3,63 | 3,391 | 3,238 | 3,175 | 2,74 | 2,62 | 2,51 | 2,46

RS9 2,43 | 2,387 | 2,251 | 2,222

RS10 | 530 | 3,95 3,604 | 3,416 | 3,346

RS11 | 1000 | 4,30 | 3,806 | 3,545 | 3,466 | 3.58 | 3,24 | 3,07 | 3,01

RS12 2,49 | 2,329 | 2,251 | 2,221
Tabelul 2
Amestec RR Amestec PR
conc. frecventa, in [kHz] conc. frecventa, in [kHz]
% 0,1 1 10 25 » % 0,05 0,1 0,5 1

8 3,48 | 3,34 | 3,18 | 3,11 5,1 2,69 | 2,65 | 263|259

13,2 3,96 | 3,72 | 3,52 | 3,45 12,5 2,79 | 2,78 | 2,37 | 2,37

19 536 | 506 | 461 | 449 | 1595 | 3,44 |342]290 | 2,87

234 405 | 3,74 | 351 | 344 | 1798 | 3,81 | 3,77 | 3,73 | 3,71

26,2 4,58 | 435|401 | 3,89 | 20,50 | 4,35 | 432 | 431|431

; ; ; - - | 2212 | 4,82 | 4,43 | 4,42 | 4,41
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S-au studiat si amestecuri de tip Il cu permitivitati mult diferite
ale componentelor: amestec de rasina epoxidica cu rutil (TiO,) — RR si
poliester/rutil — PR, valorile medii ale permitivitatii efective, masurate pe
cele cinci epruvete,— la diferite frecvente - fiind date in tabelul 2
(Permitivitatea efectiva a compozitelor cu rutil).

4. Studiul proprietatilor de conductie

La compozitele turnate s-au facut determinari foarte precise de
rezistivitate prin inregistrarea curbelor curentilor lor de absorbtie. si de
resorbtie. Pentru un compozit RS cu 14,9 % sticla este redata curba
curentului de absorbtie in figura 4,a si pentru unul PS cu 15,4 % sticla
sunt redate curbele acestor curenti (figura 4, b) si variatia rezistivitatii in
timp (figura 5).
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Fig. 4 Curbele curentilor de absorbtie/resorbtie la compozitele:
a— RS cu 14,9 % sticla; b — PS cu 15,4 % sticla
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Fig. 5 Variatia rezistivitatii in timp la compozitul PS cu 15,4 % sticla
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5. Discutii

Asa cum se poate observa din figurile 1 si 2 — ridicate pentru
compozitul RS, variatiile permitivitatii efective cu concentratia la diferite
frecvente au aluri destul de apropiate, abateri mai mari aparand la
frecvente foarte Tnalte, explicabile prin erorile de masurare ce pot
aparea in acest domeniu de frecvente.

Se constata atat la compozitul RS cét si la cel PS (figura 3) ca
existd o valoare a concentratiei g la care apare o anomalie
(permitivitatea efectiva a compozitului, e,s scézand cu concentratia),
aceasta valoare critica fiind mai mare la compozitele PS (q = 36 %)
decat la RS (q = 20 %), ceea ce se poate explica prin vascozitatea mai
mica a poliesterul, ceea ce determina o incorporare mai usoara a
umpluturii de sticla.

Din analiza datelor inscrise in tabelul 1 se observa ca, in
general, prin cresterea diametrului bilelor de sticla scade permitivitatea
(pentru f = 0,1 kHz, de la 3,9 la 3,58) cu o exceptie pentru diametre
intre 200 si 500 pum (g=2,74).

Datele din tabelul 2 indica faptul ca exista si in cazul
amestecurilor cu componente de permitivitdti foarte diferite o
concentratie criticad la care permitivitatea scade (24,3 % la RR ), ea
nefiind evidentiatd la compozitul PR péna la concentratiile cu care s-a
lucrat.

Curentii de absorbtie si resorbtie inregistrati indica variatii mari
in timp, chiar si cu douéa ordine de marime, variatii care se regasesc i
la curbele de variatie ale rezistivitatii in timp.

6. Concluzii

m Realizarea de materiale compozite polimerice cu proprietati
electrice foarte bune ramane o problema de mare actualitate datorita
faptului ca ele prezintd avantajul unui pret de cost redus si a unei
tehnologii de obtinere la indemana.

m Se remarca existenta unei concentratii critice la care
permitivitatea efectivd a compozitului scade desi concentratia
incluziunilor creste. Rezultatele experimentale indica si o influenta a
marimii bilelor de sticla asupra proprietatilor electrice ale acestuia.

m Analizénd graficele de variatie ale rezistivitatii in timp se
desprinde recomandarea ca, la masuratorile de rezistivitate sa se
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indice Tntotdeauna timpul dupa care s-a facut citirea curentilor de
conductie (din curba de evolutie a curentului de absorbtie) din
momentul aplicarii tensiunii continue.
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