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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest komponent do produkcji wiéknistych kompozytéw warstwowych,
zbrojonych wysokowytrzymatym grafenem metalurgicznym oraz sposéb wytwarzania tego komponentu,
zwtaszcza do zastosowania w budownictwie, w technice lotniczej i astronautyce, w przemy$le $rodkow
transportu kotowego i szynowego, w produkcji czeSci maszyn i urzadzen, sprzetu sportowego itp.

Z opisu US2013/0090193 znana jest koncepcja wykorzystania kompozytu z matrycg polimerowa,
zbrojonego wibknami weglowymi oraz grafenem do konstrukcji sprzetu sportowego, a w szczegélnosci
rakiety tenisowej. W rozwigzaniu tym, grafen jest stosowany w postaci ptatkéw lub czastek jako napet-
niacz matrycy polimerowej lub/i jako miedzywarstwa materiatu grafenowego w postaci ptatéw jedno
i wielowarstwowych albo papieru grafenowego, wprowadzana pomiedzy kolejne warstwy prepregéw.
Sposbb wykonania takiego zbrojenia jest czasochtonny i zwigzany z dos¢ duzymi kosztami.

Z literatury znany jest kompozyt zbrojony wibknem weglowym z matrycg z zywicy epoksydowej na-
petionej tlenkiem grafenu (A. Ashori, H. Rahmani, R. Bahrami, Preparation and characterization of functio-
nalized grapheme oxide/carbon fiber/epoxy nanocomposites, Polymer Testing 48 (2015) 82-88). Znane sg
réwniez doniesienia o wszczepianiu tlenku grafenu do wtdkien weglowych (R.L. Zhang, B. Gao, Q.H. Ma, J.
Zhang, H.Z. Cui, L. Liu, Directly grafting graphene oxide onto carbon fiber and the effect on the mechanical
properties of carbon fiber composites, Materials and Design 93 (2016) 364-369), 0 wykorzystaniu pianki
polimerowej jako napetniacza w kompozytach witbknistych (Y .-H. Zhao, Y -F. Zhang, S.-L. Bai, X.-W. Yuan,
Carbon fibre/graphene foam/polymer composites with enhanced mechanical and thermal properties, Com-
posites Part B 94 (2016) 102—-108), a takze 0 wykorzystaniu nanorurek weglowych jako napetniacza w kom-
pozytach epoksydowo-widknistych (E. Bekyarova, E. T. Thostenson, A. Yu, H. Kim, J. Gao, J. Tang, H. T.
Hahn, T.-W. Chou, M. E. likis, R. C. Haddon, Multiscale Carbon Nanotube-Carbon Fiber Reinforcement for
Advanced Epoxy Composites, Langmuir 2007, 23, 3970-3974).

Ze zgtoszenia patentowego US2015079340A1 znany jest wielowarstwowy panel kompozytowy,
czyli finalny wyréb w postaci materiatu konstrukcyjnego lub funkcjonalnego o ostatecznie uksztattowa-
nych wtasciwosciach, w ktérym faza zbrojgca jest grafen wielkopowierzchniowy (LAG). Wedtug opisu
US2015079340A1 LAG posiada nanoperforacje o wymiarach od 0,5 nm do 500 nm, korzystnie od 1 nm
do 200 nm w celu wywotania nanozdefektowania krawedziowego umozliwiajgcego funkcjonalizacije kra-
wedzi i przez to tworzenie wigzan kowalentnych z matrycg polimerowg, niemniej 0 nanometrycznym,
czyli praktycznie punktowym wymiarze poprzecznym, ktéry determinuje bardzo niskg wytrzymato$é ta-
kiego potgczenia.

Opisany w US2015079340A1 panel kompozytowy zawiera trzy materiaty: osnowe polimerowa,
warstwe lub warstwy LAG oraz opcjonalnie dodatkowe elementy. Powszechnie wiadomo, ze materiaty
kompozytowe o charakterze laminatu (a obecno$é grafenu wielkopowierzchniowego LAG zdecydowa-
nie wskazuje na taki rodzaj kompozytu) zawierajg od kilku do kilkudziesieciu sekwencji wymienionych
powyzej trzech rodzajéw materiatdw bazowych (tj. osnowy polimerowej, warstwy lub warstw LAG oraz
opcjonalnie dodatkowych elementéw) tworzacych panel. Zgodnie z Fig. 2 US2015079340A1 panel kom-
pozytowy 30 zawiera liczne warstwy materiatu 40, a kazda z warstw materiaty zawiera polimerowy ma-
teriat matrycowy 50 [0015].

Opisana w US2015079340A1 struktura panelu kompozytowego wskazuje, ze warstwa wielkopo-
wierzchniowego grafenu zanurzona jest w warstwie materiatu. Zanurzenie warstwy wielkopowierzchnio-
wego grafenu w warstwie materiatu powoduje, ze obie strony arkusza grafenu wielkopowierzchniowego
LAG maijg styk z polimerowg matrycg. Wyklucza to mozliwosé bezposredniego styku LAG z opcjonal-
nymi innymi sktadnikami panelu np. wiéknami zbrojgcymi.

Dodatkowo opisana w US2015079340A1 warstwa LAG zawiera nanoperforacje (o wymiarach od
0,5 nm do 500 nm). Wadg zastosowania nanoperforaciji jest brak mozliwos$ci tworzenia mostéw polime-
rowych podczas wytwarzania kompozytdéw, stanowigcych istotne wzmocnienie laminatu w kierunku po-
przecznym do jego struktury warstwowe;j.

Z opisu CN105161803A znana jest powierzchnia selektywna zawierajgca miedzy innymi warstwe
folii grafenowej o grubosci od 10 do 100 um, zawierajgcej system otworéw o ksztaitcie okregu. Aczkol-
wiek z uwagi na przedziat grubosci folii grafenowej nie jest to ani grafen monowarstwowy (0 grubo$¢
0,35 nm) ani wielowarstwowy (5 warstw to max ok. 2 nm). Zatem zastosowana folia grafenowa bedgca
materiatem tréjwymiarowym (z uwagi na przedziat grubosci), moze zawiera¢ rozne morfologiczne formy
grafenu — np. sprasowany grafen ptatkowy.
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Tym samym, z uwagi na strukture tej folii, a w konsekwencji jej niskg wytrzymato$é wzgledng na
jednostke przekroju, nie ma mozliwosci zastosowania folii grafenowej opisanej w CN105161803A do
wytworzenia komponentu do produkcji wtdknistych kompozytéw warstwowych, zbrojonych wysokowy-
trzymatym grafenem metalurgicznym.

Z opiséw patentowych US 9,284,640 B2 oraz EP 13005122.0 znana jest metoda wytwarzania
grafenu z ciektego metalu. W metodzie tej grafen wytwarzany jest na wielowarstwowej matrycy formu-
jacej, ktérej zewnetrzna warstwa ulega stopieniu podczas procesu technologicznego. Tak wytworzony
grafen posiada niskozdefektowang, monowarstwowg strukture quasimonokrystaliczng, co skutkuje wy-
sokg wytrzymato$cig mechaniczng. Tak wytwarzany grafen nazywany jest grafenem metalurgicznym
o wysokiej wytrzymatosci HSMG (High Strength Metallurgical Graphene). Jest to qusimonokrystaliczny,
mono lub lokalnie dwuwarstwowy materiat dwuwymiarowy o grubo$ci nominalnej 0,35-0,7 nm.

Wadg tego sposobu wytwarzania grafenu jest dos¢ ztozony proces technologiczny transferu gra-
fenu na docelowe podtoza funkcjonalne.

Poszukiwane sg zatem alternatywne rozwigzania umozliwiajgce szybsze, bezposrednie i bardziej
efektywne sposoby wytwarzania wtdéknistych kompozytéw zbrojonych grafenem.

Celem wynalazku jest odpowiednie opracowanie komponentéw umozliwiajgcych szybkie
i sprawne wytwarzanie kompozytéw zbrojonych grafenem, a takze opracowanie sposobu wytwarzania
takich komponentow.

Komponent do produkcji kompozytéw warstwowych, zbrojonych wysokowytrzymatym grafenem
metalurgicznym, w postaci prepregu z wiékien weglowych, szklanych, metalowych, aramidowych lub
ceramicznych, o wiéknach splecionych lub jednokierunkowych, lub w postaci niespolimeryzowanej war-
stwy polimeru chemo- lub termoutwardzalnego, zawierajgcy materiat grafenowy, charakteryzuje sie tym,
ze powierzchnia komponentu w postaci jednej warstwy prepregu lub jednej cienkiej warstwy polimeru
chemo- lub termoutwardzalnego, korzystnie zywicy epoksydowej, potgczona jest, jednostronnie lub
dwustronnie, z grafenem metalurgicznym, zawierajgcym system otworéw o wymiarach od 0,01 do
1 mm.

Komponent stanowi wytgcznie jednowarstwowy prepreg (zestaw réwnolegtych lub splecionych
wibkien nasyconych niespolimeryzowang zywicg polimerowa) lub jedng i tylko jedng cienkg warstwe
niespolimeryzowanej zywicy polimerowej, na ktére jedno lub dwustronnie naniesiono grafen metalur-
giczny HSMG, zawierajgcy miliperforacje.

Zatem, w komponencie wedtug wynalazku, grafen metalurgiczny HSMG pokrywa jedno lub dwu-
stronnie prepreg lub cienkowarstwowg zywice pozostajgc w styku z nimi tylko jedng strong — nie jest
zatopiony w nich (ang. embedded), a jedynie je pokrywa (ang. covers).

Korzystnie jest, gdy gesto$¢ otworéw zawiera sie w przedziale od 1 do 100 na jeden cm?.

Korzystnie jest, gdy otwory majg ksztatt okregdw.

Korzystnie jest, gdy otwory majg ksztatt elips.

Korzystnie jest, gdy otwory majg ksztatt wielokatéw.

Sposéb wytwarzania komponentdéw do produkcji wiéknistych kompozytéw warstwowych, zbrojonych
wysokowytrzymatym grafenem metalurgicznym wedtug wynalazku, charakteryzuje sie tym, ze potgczenie
komponentu w postaci prepregu lub cienkiej warstwy polimeru chemo- lub termoutwardzalnego, korzystnie
zywicy epoksydowej, z grafenem metalurgicznym, znajdujgcym sie na powierzchni perforowanej matrycy
formujgcej, odbywa sie poprzez obnizenie cisnienia pod matryca do zakresu 1-950 hPa na okres 5-300 s.

Korzystnie jest, gdy proces realizowany jest w zakresie temperatur 0 do +30°C w atmosferze
suchego powietrza, azotu lub argonu.

Zaletg rozwigzania wedtug wynalazku jest mozliwos¢ szybszego, tafnszego i bardzo efektywnego
wytwarzania komponentéw do produkcji wibknistych kompozytéw warstwowych, zbrojonych grafenem.

Komponent do wytwarzania kompozytéw warstwowych (zawierajgcy jedynie dwie lub trzy war-
stwy — niespolimeryzowany prepreg lub folie polimerowg spolimeryzowang, czesciowo pokryte jedno
lub dwustronnie grafenem metalurgicznym o wysokiej wytrzymatosci HSMG, wediug wynalazku jest
pétproduktem do wytwarzania kompozytéw warstwowych — o nieuksztattowanych ostatecznie wtasci-
wosciach konstrukcyjnych i funkcjonalnych.

Rozwigzania wedlug wynalazku mogg byé w szczego6Ilnosci zastosowane jako materiaty konstruk-
cyjne miedzy innymi w budownictwie, w technice lotniczej i astronautyce, w przemysle $rodkéw trans-
portu kotowego i szynowego, w produkcji czesci maszyn, urzadzen i wyrobdéw.

Przedmiot wynalazku w nieograniczajgcych przyktadach wykonania przedstawiony zostat na ry-
sunku, na ktérym fig. 1 przedstawia schemat ideowy podcisnieniowego uktadu do naktadania powtoki
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nosnej na powierzchnie grafenu, fig. 2 przedstawia schemat ideowy rozmieszczenia otworéw na ma-
trycy formujacej wraz z grafenem, fig. 3a przedstawia przyktady otworéw wykonywanych w matrycy
formujacej oraz w grafenie: w ksztatcie okregow (a), w ksztaicie elips (b), w ksztatcie wielokgtéow (c).

Komponent do produkcji kompozytéw warstwowych wedlug wynalazku charakteryzuje sie tym,
ze powierzchnia komponentu, w postaci warstwy prepregu wiéknistego lub niespolimeryzowanej cien-
kiej warstwy polimeru chemo- lub termoutwardzalnego, potgczona jest, jednostronnie lub dwustronnie,
z grafenem metalurgicznym 2 o wysokiej wytrzymatosci, z systemem otwordéw o wymiarach od 0,01 do
1 mm.

Komponenty do produkcji widknistych kompozytéw warstwowych wedtug wynalazku wytwarzane
sg przy pomocy podcisnieniowego uktadu, stanowigcego komore 3 z umieszczong w niej komorg pod-
ciSnieniowa 4.

W pierwszym etapie realizacji sposobu wedtug wynalazku, w wielowarstwowej metalicznej ma-
trycy formujgcej 5, pokrytej grafenem metalurgicznym 2 o wysokiej wytrzymato$ci, wykonuje sie system
przelotowych otworéw 6. Tak przygotowang matryce formujgcg 5 umieszcza sie na uszczelce 7 poéto-
twartej komory podci$nieniowej 4, wyposazonej w zawo6r dozujgcy 8, umozliwiajgcy kontrole atmosfery
i temperatury tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otworéw 6 znajdowata sie na
zewnatrz komory podci$nieniowej 4. Na matrycy formujacej 5 umieszcza sie kompozyt warstwowy
1 w postaci prepregu widknistego lub niespolimeryzowanej cienkiej warstwy polimeru chemo- lub ter-
moutwardzalnego. Nastepnie, za pomoca systemu pompowego, zawierajgcego pompe proézniowa
9 oraz co najmniej jeden zawdr odcinajacy lub dtawigcy 10, odpompowuje sie powietrze w komorze
podciénieniowej 4 do ciSnienia absolutnego z zakresu 1-950 hPa na okres od 10 do 300 s. Po tym
okresie wyrdéwnuje sie ci$nienia po obu stronach uszczelnienia, otwierajac zawo6r zapowietrzajgcy 11.

Nastepnie, uzyskany komponent oddziela sie od matrycy formujgcej 5, poprzez jego oddzielenie
elektrochemiczne lub chemiczne odtrawienie matrycy 5. Tak wykonany komponent, jednostronnie po-
kryty grafenem metalurgicznym 2 o wysokiej wytrzymato$ci, moze byé bezposrednio wykorzystany we
wibknistym kompozycie warstwowym, lub tez procedura opisana powyzej moze zostaé powtérzona dla
naniesienia warstwy grafenu metalurgicznego 2 na drugg strone komponentu przed jego wykorzysta-
niem w kompozycie witbknistym.

Korzystnie jest, gdy proces uzyskiwania komponentu realizowany jest w zakresie temperatur 0 do
+30°C w atmosferze suchego powietrza, azotu lub argonu.

Przyklady realizacji sposobu wytwarzania komponentéw do produkcji wtéknistych kom-
pozytéw warstwowych wedtug wynalazku.

Przyktad 1

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi, pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 15000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kota i srednicy 0,2 mm oraz gestosci 50 otwo-
row na 1 cm?2. Tak wstepnie sperforowang matryce 5 umieszczono na uszczelce 7 pototwartej komory
podciénieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego powietrza
i temperaturze 5°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otworéw 6 znajdowata sie
na zewngtrz komory podciénieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie przygotowano prepreg ze splecio-
nych witékien weglowych o wymiarach 120 x 250 mm grubosci 0,15 mm, sprawdzono poprzez przyto-
zenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi on pradu elektrycznego, a nastepnie
utozono go na matrycy formujacej 5, pokrytej grafenem metalurgicznym 2, po czym odpompowano ko-
more podcisnieniowg 4 do ci$nienia 800 hPa na okres 60 s i ponownie wyréwnano ci$nienia po obu
stronach komory podci$nieniowej 4. Po tym zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicz-
nym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza w tem-
peraturze 4°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego
grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornosci 10 kQ.

Przyktad 2

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 24000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kwadratowym i $rednicy okregu opisanego na
nim 0,1 mm oraz gesto$ci 80 otworéw na 1 cm?2. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na
uszczelce 7 pototwartej komory podcisnieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w at-
mosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z syste-
mem otworéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory podci$nieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie
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przygotowano prepreg z jednokierunkowych witdkien weglowych o wymiarach 120 x 250 mm grubosci
0,2 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi
on pradu elektrycznego, a nastepnie utozono go na matrycy formujacej 5 pokrytej grafenem metalur-
gicznym 2, po czym odpompowano komore podci$nieniowg 4 do ciSnienia 600 hPa na okres 120 s i po-
nownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podcisnieniowej 4, otwierajgc zawér 11. Po tym
zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej
odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza w temperaturze 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu
tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy
opornosci 25 kQ.

Przyktad 3

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 9000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kwadratowym i $rednicy okregu opisanego na
nim 0,4 mm oraz gestosci 30 otworéw na 1 cm2. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na
uszczelce 7 pototwartej komory podcisnieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w at-
mosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z syste-
mem otworéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory podcisnieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie
przygotowano prepreg ze splecionych witékien weglowych o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci
0,15 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi
on pradu elektrycznego, a nastepnie utozono go na matrycy formujacej 5 pokrytej grafenem metalur-
gicznym 2, po czym odpompowano komore podci$nieniowg 4 do ciSnienia 700 hPa na okres 100 s i po-
nownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podcisnieniowej 4, otwierajgc zawér 11. Po tym
zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej
odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza posiadajgcego temperature 15°C. Po wyptukaniu
i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu, przewodzit on prad
elektryczny przy opornosci 20 kQ.

Kolejny etap polegat na tym, ze w bimetalicznej matrycy formujgcej 5 o wymiarach 120 x 250 mm
i grubosci catkowitej 0,12 mm, sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej proce-
sowo grafenem metalurgicznym 2, wykonano 9000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kwadratowym
i $rednicy okregu opisanego na nim 0,4 mm oraz gestosci 30 otworéw na 1 cm2. Tak wstepnie sperfo-
rowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pototwartej komory podci$nieniowej 4, umieszczonej do-
datkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa
grafenu metalurgicznego 2 z systemem otwordéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory podci$nieniowe;j
4. Nastepnie komponent prepreg z naniesionym grafenem utozono na matrycy formujgcej 5 pokrytej
grafenem metalurgicznym 2, strong bez grafenu, po czym odpompowano komore podcisnieniowg 4 do
ci$nienia 700 hPa na okres 100 s i ponownie wyréwnano ci$nienia po obu stronach komory podci$nie-
niowej 4, otwierajgc zawor 11. Po tym zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicznym
2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajg-
cego temperature 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie na-
niesionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornosci 26 kQ.

Przyktad 4

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 18000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kwadratowym i $rednicy okregu opisanego na
nim 0,2 mm oraz gesto$ci 60 otworéw na 1 cm2. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na
uszczelce 7 pototwartej komory podcisnieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w at-
mosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z syste-
mem otworéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory podci$nieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie
przygotowano prepreg ze splecionych witékien weglowych o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci
0,1 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi
on pradu elektrycznego, a nastepnie utozono go na matrycy formujgcej 5, pokrytej grafenem metalur-
gicznym 2, po czym odpompowano komore podci$nieniowg 4 do ciSnienia 800 hPa na okres 120 s i po-
nownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podcisnieniowej 4, otwierajgc zawér 11. Po tym
zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej
odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza w temperaturze 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu
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tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy
opornosci 25 kQ.

Nastepnie w bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej
0,12 mm, sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem meta-
lurgicznym 2, wykonano 18000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kwadratowym i $rednicy okregu
opisanego na nim 0,2 mm oraz gestosci 60 otworéw na 1 cm?2. Tak wstepnie sperforowang matryce
umieszczono na uszczelce 7 pétotwartej komory podci$nieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wne-
trzu komory 3, w atmosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalur-
gicznego 2 z systemem otwordéw 6 znajdowata sie na zewngtrz komory podci$nieniowej 4. Nastepnie
komponent prepreg z naniesionym grafenem metalurgicznym 2 utozono na matrycy formujgcej 5 pokry-
tej grafenem, strong z grafenem, po czym odpompowano komore podcisnieniowg 4 do ci$nienia
800 hPa na okres 120 s i ponownie wyréwnano ci$nienia po obu stronach komory podci$nieniowej 4,
otwierajgc zaw6r 11. Po tym zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalurgicznym 2 od ma-
trycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajgcego tem-
perature 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego
grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornosci 13 kQ.

Przyktad 5

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 3000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kotowym o $rednicy 0,5 mm oraz gestosci
10 otworéw na 1 cm?. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pétotwartej
komory podcisnieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego po-
wietrza i temperaturze 15°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otwordéw 6 znaj-
dowata sie na zewnatrz komory podci$nieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie przygotowano cienkg
warstwe polimeru —termoutwardzalnej zywicy epoksydowej w postaci filmu o wymiarach 120 x 250 mm
i grubosci 0,06 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie
przewodzi on pradu elektrycznego, a nastepnie utozono go na matrycy formujgcej 5 pokrytej grafenem
metalurgicznym 2, po czym odpompowano komore podci$nieniowg 4 do ci$nienia 800 hPa na okres
80 s i ponownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podci$nieniowej 4, otwierajgc zawo6r 11.
Po tym zabiegu oddzielono warstwe polimeru pokrytego grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formu-
jacej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajgcego temperature
20°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu,
przewodzit on prad elektryczny przy opornosci 30 kQ.

Przyktad 6

W bimetalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 30000 przelotowych otworéw 6 o przekroju eliptycznym o $rednicy 0,1 i 0,2 mm oraz ge-
stosci 100 otwordéw na 1 cmZ. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na uszczelce 7 poto-
twartej komory podcisnieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze su-
chego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otwordw
6 znajdowata sie na zewnatrz komory podci$nieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie przygotowano
cienkg warstwe polimeru — termoutwardzalnej zywicy epoksydowej w postaci filmu o wymiarach
120 x 250 mm grubosci 0,19 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach
5 x 40 mm, ze nie przewodzi on pradu elektirycznego, a nastepnie utozono go na matrycy formujacej
5 pokrytej grafenem metalurgicznym 2, po czym odpompowano komore podcisnieniowg 4 do cisnienia
800 hPa na okres 250 s i ponownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podci§nieniowej 4,
otwierajgc zawor 11. Po tym zabiegu oddzielono warstwe polimeru pokrytego grafenem metalurgicznym
2 od matrycy formujgcej poprzez jej odtrawienie w 1M roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajgcego
temperature 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie naniesio-
nego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornosci 35 kQ.

Kolejny etap polegat na tym, ze w bimetalicznej matrycy formujgcej 5, o wymiarach 120 x 250 mm
i grubosci catkowitej 0,12 mm, sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej proce-
sowo grafenem metalurgicznym 2, wykonano 30000 przelotowych otwordw 6 o przekroju kwadratowym
i $rednicy okregu opisanego na nim 0,1 mm oraz gestosci 100 otworéw na 1 cm?. Tak wstepnie sperfo-
rowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pototwartej komory podcisnieniowej 4, umieszczonej do-
datkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby warstwa



PL 234 904 B1 7

grafenu metalurgicznego 2 z systemem otworéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory podcisnieniowej
4. Nastepnie komponent termoutwardzalnej zywicy epoksydowej w postaci filmu o wymiarach
120 x 250 mm grubosci 0,19 mm z naniesionym grafenem utozono na matrycy formujacej 4, pokrytej
grafenem metalurgicznym 2, strong bez grafenu, po czym odpompowano komore podcisnieniowg 4 do
ci$nienia 800 hPa na okres 250 s i ponownie wyréwnano cisnienia po obu stronach komory podci$nie-
niowej 4, otwierajagc zawér 11. Po tym zabiegu oddzielono warstwe polimeru pokrytego grafenem me-
talurgicznym 2 od matrycy formujacej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza
w temperaturze 20°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie nanie-
sionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornos$ci 15 kQ.

Przyktad 7

W metalicznej matrycy formujacej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
zawierajgcej podtoze niklowe pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym 2, wykonano 24000 prze-
lotowych otworéw 6 o przekroju kofa i $rednicy 0,1 mm oraz gesto$ci 80 otworéw na 1 cm?2. Tak wstepnie
sperforowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pétotwartej komory podci$nieniowej 4, umieszczo-
nej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego powietrza i temperaturze 10°C tak, aby
warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otworéw 6 znajdowata sie na zewngtrz komory podci-
Snieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie przygotowano cienka warstwe polimeru — termoutwardzalnej
zywicy epoksydowej w postaci filmu o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci 0,19 mm, sprawdzono po-
przez przytozenie ptaskich elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi on pradu elektrycznego,
a nastepnie utozono go na matrycy formujgcej 4 pokrytej grafenem metalurgicznym 2, po czym odpom-
powano komore podcisnieniowg 4 do ci$nienia 600 hPa na okres 300 s i ponownie wyréwnano ci$nienia
po obu stronach komory podci$nieniowej 4, otwierajac zawér 11. Po tym zabiegu oddzielono warstwe
polimeru pokrytego grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M
roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajgcego temperature 15°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak
przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu przewodzit on prad elektryczny przy
opornosci 35 kQ.

Kolejny etap polegat na tym, ze w metalicznej matrycy formujgcej, o wymiarach 120 x 250 mm
i grubosci catkowitej 0,12 mm, zawierajgcej podtoze niklowe pokrytej procesowo grafenem metalurgicz-
nym wykonano 30000 przelotowych otworéw 6 o przekroju kofa i Srednicy 0,1 mm oraz gestosci 100
otworéw na 1 cm?2. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pototwartej komory
podciénieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze suchego powietrza
i temperaturze 10°C tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otworéw 6 znajdowata
sie na zewnatrz komory podcisnieniowej. Nastepnie komponent termoutwardzalnej zywicy epoksydo-
wej, w postaci filmu o wymiarach 120 x 250 mm i grubo$ci 0,19 mm z naniesionym grafenem, utozono
na matrycy formujgcej 5 pokrytej grafenem metalurgicznym 2, strong z grafenem, po czym odpompo-
wano komore podcisnieniowg 4 do ci$nienia 600 hPa na okres 300 s i ponownie wyréwnano cisnienia
po obu stronach komory podci$nieniowej 4, otwierajac zawér 11. Po tym zabiegu oddzielono warstwe
polimeru pokrytego grafenem metalurgicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M
roztworze wodnym chlorku zelaza posiadajgcego temperature 20°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak
przygotowanego komponentu po stronie naniesionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy
opornosci 15 kQ.

Przyktad 8

W bimetalicznej matrycy formujgcej 5, o wymiarach 120 x 250 mm i grubosci catkowitej 0,12 mm,
sktadajgcej sie z niklu oraz warstwy przetopionej miedzi pokrytej procesowo grafenem metalurgicznym
2, wykonano 1800 przelotowych otworéw 6 o przekroju kota o $rednicy 1 mm oraz gestosci 6 otwordw
na 1 cm?2. Tak wstepnie sperforowang matryce umieszczono na uszczelce 7 pétotwartej komory podci-
Snieniowej 4, umieszczonej dodatkowo we wnetrzu komory 3 w atmosferze azotu i temperaturze 20°C
tak, aby warstwa grafenu metalurgicznego 2 z systemem otwordéw 6 znajdowata sie na zewnatrz komory
podciénieniowej 4. Nastepnie poprzez wyciecie przygotowano prepreg z jednokierunkowych wiékien
weglowych o wymiarach 120 x 250 mm i grubo$ci 0,2 mm, sprawdzono poprzez przytozenie ptaskich
elektrod o wymiarach 5 x 40 mm, ze nie przewodzi on pradu elektrycznego, a nastepnie utozono go na
matrycy formujgcej 5 pokrytej grafenem metalurgicznym 2, po czym odpompowano komore podci$nie-
niowg 4 do cisnienia 150 hPa na okres 200 s i ponownie wyréwnano ci$nienia po obu stronach komory
podci$nieniowej 4, otwierajac zawdér 11. Po tym zabiegu oddzielono prepreg pokryty grafenem metalur-
gicznym 2 od matrycy formujgcej 5, poprzez jej odtrawienie w 1M wodnym roztworze chlorku zelaza
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w temperaturze 5°C. Po wyptukaniu i wysuszeniu tak przygotowanego komponentu po stronie nanie-
sionego grafenu, przewodzit on prad elektryczny przy opornos$ci 32 kQ.

N
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Zastrzezenia patentowe

. Komponent do produkcji kompozytéw warstwowych, zbrojonych grafenem, w postaci pre-

pregu z widkien weglowych, szklanych, metalowych, aramidowych lub ceramicznych, o wiok-
nach splecionych lub jednokierunkowych, lub w postaci niespolimeryzowanej warstwy poli-
meru chemo- lub termoutwardzalnego, zawierajgcy materiat grafenowy, znamienny tym, ze
powierzchnia komponentu (1) w postaci jednej warstwy prepregu lub jednej cienkiej warstwy
polimeru chemo- lub termoutwardzalnego, korzystnie zywicy epoksydowej, potgczona jest,
jednostronnie lub dwustronnie, z grafenem metalurgicznym (2), zawierajgcym system otworéw
(6) o wymiarach od 0,01 do 1 mm.

Komponent wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze gesto$¢ otworéw (6) zawiera sie w prze-
dziale od 1 do 100 na jeden cm?2.

Komponent wedtug zastrz. 1 lub 2, znamienny tym, ze otwory (6) majg ksztatt okregdw.
Komponent wedtug zastrz. 1 lub 2, znamienny tym, ze otwory (6) majg ksztatt elips.
Komponent wedtug zastrz. 1 lub 2, znamienny tym, ze otwory (6) majg ksztatt wielokgtdw.
Sposob wytwarzania komponentéw do produkcji wibknistych kompozytow warstwowych, zbro-
jonych wysokowytrzymatym grafenem metalurgicznym, znamienny tym, ze potgczenie kom-
ponentu (1) w postaci prepregu lub cienkiej warstwy polimeru chemo- lub termoutwardzal-
nego, korzystnie zywicy epoksydowej, z grafenem metalurgicznym (2), znajdujgcym sie na
powierzchni perforowanej matrycy formujgcej (6), odbywa poprzez obnizenie ci$nienia pod
matrycg formujgcg (5) do zakresu 1-950 hPa na okres 5-300 s.

Sposob wedtug zastrz. 6, znamienny tym, ze potgczenie komponentu (1) w postaci prepregu
lub cienkiej warstwy polimeru chemo- lub termoutwardzalnego z grafenem metalurgicznym (2)
realizowane jest w zakresie temperatur 0 do +30°C, w atmosferze suchego powietrza, azotu
lub argonu.
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