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kovych vldken na bazi PAN, a primyslovych
dehtli nebo ropnych asfaltli /v¢etné& synte-
tickych derivatii/, které maji teplotu taveni
m.p.=80 aZ 350°C. Syrové predlisky mohou
byt pfiptaveny ze smési uhlikovych vldken a
dehtu, a ziskana smés je formovana do valco-
vitého tvaru syrového ptedlisku. Syrovy
predlisek je vloZen do kovové formy, kde je za-
h#ivan, stabilizovan, stlatovan po urdité ¢aso-
vé obdobi a chlazen.
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Zpisob rychlé vyroby vlaknitych predlisku

Oblast technikv:

Piedlozeny vynalez se tvka obeene rvehlé vyroby kompozitu s velkou
hustotou uhlik-uhlik nebo predliski, krere se pouzivaji pro tieci materidly
a pro svstémy tepelného vedeni v automobilovveh, leteckyeh a kosmickych

aplikacich.

Dosavadni stav techniky:

Tednou z cest ke zlepSeni efektivnosti vyroby uwhlik-uhlik
kompozitnich materialld je vyvoj postupi, které vyuzivaji vyhod
prekurzori dehtovych matrie. Hlavni vyhody dehtovveh matric spoéivaji v
jejich vysokém obsahu uhliku (90 % a vice), relativné kratkvch
zpracovatelskych krocich, stejné jako ve specifickych viastnostech
materialu, které vyplyvaji z jejich vysoke grafitizace, kterd zajistuje

o

tepelnou vodivost, hustotu a dobré tieci G&inky a opotiebeni.

Je velice potiebné rychle posiytnout piedlisek nebo kompozit s
vysokou hustotou (1,2 g/cm3 a vyse) pred zhuétéﬁim uhlikovych prekurzort
b&znymi postupy: usazovanim nebo zhusténim uhlikovyeh par (,,CVD™) a
také tak zvanou infiltraci uhlikovveh par (,CVI®), dehtd nebo pryskyfic a

jejich kombinaci.

Podstata vyvnalezu:

Predlozeny vynalez pfedklada feSeni vyse uvedeného tim, Ze
poskytuje zpisob rychlé vyroby uhlik-uhlik kompozitu vyrobeného ze
syrového piedlisku obsahujictho uhlikova viakna a alespoh jeden dehet,

zahrnujiciho kroky:
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(a) zahfivdn{ syrového piedlisku na tepletu ptiblizné 450 °C, potom
zvySovani teploty mens$i rychlosti do pFfiblizné 320 °C;

tb) udrzovdni teploty v rozmez{ pfiblizné 450-520 °C po Sasové
obdobi;

Y

(c ) lisovani predlisku p¥i pfiblizné 520 °C nebo vyse;
(d) zahfivani predlisku v rozmezi 520 °C az 1000 °C, a nasledné
vyrovnavani teploty; a

(e) ochlazeni za vzniku kompozitu.

Objevili jsme metodu termomechanického lisovani (,TMP*) pro

rychlé ziskdni uwhlik/uhlik kompozitniho materialu pouzitim jakychkoliv
uhlikovych vladken vietnd uhlikovych vidken na bazi polvakrylonitrilu
(»PAN™) a primyslového &ernouhelného dehtu neboe ropnych asfaltd
(véetné syntetickvch derivatl), které maji tepletu tani (m.p.) = 80-350 °C.
Obecné muze byt syrovy predlisek pripraven ze smési sekanveh uhlikovych
vldken a dehtu, nap¥iklad smési pfipravené z 1 dilu hmotnostniho
whlikovych vldken sekanych na délku Lf=10-50 mm a 1-3 dild hmotnostnich
dehtu. Vysledna smés je slisovana za ziskani valcovitého tvaru syrového
ptfedlisku. Syrovy piedlisek je naplnén do kovové formy, kde je zahfivan,

lisovan, stabilizovan a ochlazen.

Popis obrazkt na vvkresech:

Vvnalez je ddle podrobné popsan s odkazem na obrazky, v nichz:

Obrazek 1 je graf tepelného rozkladu uwhelného dehtu ropnyeh asfalti

a smesi;

.

Obrazek 2 je graf tepelného rozkladu smési dehtd nizkoteplotnich
uhlikovych vlaken;

Obrazek 3 je graf tepelného rozkladu smési dehti a vysokoteplotnich
uhlikovych vlaken;

Obrdzek 4 je graf profilu teploty/tlaku/¢asu, pouzivanych v priubéhu
TMP postupu.
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Mezi postupy vedoucimt ke zlepSeni u¢innosti vyroby uhlik-ullik
kompozitnich materialt na bazi dehtd jsme zjistili, Ze s ohledem na
poZadavky na tfeci materialy je vyhodné pouzit metody tepelné stabilizace
v kombinaci s nucenow mechanickou kontrakei nebo lisovanim materialu
béhem pyrolyzy. Vyvinuty postup je oznadovan jako termomechanické

lisovani (,,TMP*).

Pro TMP postup byla vvbriana dehtova matrice a PAN ztuzZujici
vlidkna. V soucasné dobé& maji komeréné dostupné kamenné smoly bod
méknuti Ts= 65-75 °C resp. Ts=135-140 °C, a obsah nerozpustny v
toluenu (c-frakce) 20-25 % hmotn. resp. 45-54 % hmotn., pro stiedni resp.

vysokoteplotni dehty.

Sttedni dehty umozZhuji ptipravu vysoce kvalitnich ,,syrovych™ téles s
nizkvm vytéZkem koksu. Vysokoteplotni dehty maji vy§si zbytkovy koks
kolem 35-60 %, ale jejich pouZiti pfinasi obtize, nebot pfi teplotiach 120-
280 °C nesmadeji uhlikové substraty a takto brani pouZiti b&Znych postupa

pii lisovéani ,,syrovych® téles.

Proto bylo v zdjmu stanovit, zda primyslovy ropny asfalt s Ts=140
*C mizZe byt v TPM postupech pouzit. Takové asfalty maji zbytkovy koks
o néco nizsi nez vysokoteplotni kamenouhelné smoly, ale zna¢né vy3$si nez
stfedni dehty a experimentalni kamenouhelné smoly s Ts=101 °C a obsahem
a-frakce 33,6 % hmotn. Bylo zjidténo, Ze prumyslovy ropny asfalt
vykazuje lep8i schopnost smacéeni ve srovnani s vysokoteplotnimi

kamenouhelnymi smolami.

Dale, vysokoteplotni ropné asfalty a stfedni kamenouhelné smoly
byly smiseny spoleénym tavenim a ziskana smés byla studovana ve snaze
zlepdit smadeci charakteristiky bez podstatnych ztrat vytézku zbytkového

koksu.
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Na zdkladé laboratornich vysledki byly pfipraveny smési

vysokoteplotniho ropného asfaltu a stiednich kamenouhelnych smol

spolednym mletim, a teplota méknuti smési asfalti byla primérné 100-

110 °C.

9

[

méknuti, vytéZku zbytkového koksu, obsahu frakce nerozpustné v toluenu.

(o N N

Byly zkoumany nasledujici dehty a asfalty a jejich smési:

°C.

Ts=101 °C.

Ts=140 °C.

asfalt, Ts=140 “C.

Smés dehtt 1 a 4 v poméru

. Smés dehtit 1 a 4 v poméru
Smés debtli 1 a 4 v poméru
Smés dehtli 1 a 3 v poméru

SloZeni a vlastnosti dehtd byly charakterizovany pomoci teploty

. Dehet stupné ,A“ GOST 10200-83,

kamenouhelna smola, Ts=74

. Expertmentalni kamenouhelnad smola se zvySenou teplotou méknuti,

. Dehet stupné& ,I* druh 14-6-84-72, vysokoteplotni kamenouhelna smola,

. Dehet stupné ,ITHII CB™ druh 48-4807-287-94, vysokoteplotni ropny

(,5:0,5 laboratorni vzorek

(

)

o)

0

-

L3

0

,7 laboratorni vzorek

A45:0,55 primyslovy vzorek

,5:0,5 laboratorni vzorek.

Dale byla stanovena distribuce molekulovych hmotnosti, chovani pii

tepelném rozkladu v teplotnim rozmezi od 200 do 800 *C a poéatek teploty

smadeni uhlikového substratu (pii kontaktnim ahln 90 stupfn).

Charakteristiky dehtu jsou uvedeny v tabulce A.
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TABULKA A
SloZzeni a vlastnosti dehtn
Cislo dehid
Vlastnosti L2 3 4 5 } 6 7 8
Teplota méknuti ; i
74 101 140 | 140 | 120 | 118 | 1o | 99
(krouzek a tvé) ' i
Zbytk. koks %% 36,3 48,0 60,0 52.6 44,5 47,6 | 48[ 30,0
Frakce latek
nerozpustnych v 220 33,6 54,0 293 25,6 27.1 238 38,0
toluenu, v %
Niastup teploty 103 140 - 260 205 230 -
smaceni, °C
Tepelnd analyza:
Zirata
hmotnosti(%s)
v rozmez{
do 360 °C 21,0 9,0 0,5 8,4 14,8 13,0 11,3 12,9
360-480 °C 32,6 24,8 23,7 254 27,5 28,2 28,3 28,8
480-620 °C 3,0 9,7 0,5 8.7 3 3.8 9.3 75
Zbytkovy koks pfi | 394 52,1 63,3 36,0 46,9 46,8 19,6 30,2
800 °C, %
Teplota tvofeni 320 500 310 305 515 510 495 315
mezifize °C
Distribuce mol.
hmotn:
a) Mw, pr.ekv.hm. 327 554 421 551
5) Mn, pr.ekv.hm, 234 329 297 359
Obsah latek s
mol.hmotn.pod 300
pr.mol.j. % $00 | 26,1 | 284 | 218
Mw/Mn 140 0 1,58 | 139 1 1,53 ;

* Neni pozorovano smacéeni pii 120-280 °C.

Jak je z tabulky A patrné, ropny asfalt je podobny kamenouhelné
smole v obsahu «-frakee, zdkladnich rozmezich teplot hmotnostnich ztrat,
distribuci molekulovych hmotnosti a teploté tvofeni mezifaze, vvnikajici
je ve vvtézku zbvikového koksu a o néco hordi ve smadecich
charakteristikdch. Pridani stiedniho dehtu v mnozstvi 30-50 % hmotn. do
ropného asfaltu ziep§i smaceci charakteristiky, ale odrazi se ve ztraté
zbytkového koksu. Viastnosti primyslovych smési dehti 1 a 4 ( vytézek

zbvtkoveho koksu, obsah a-frakce. teplota mezifazového prechodu,
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chovani pfi tepelném rozkladu) jsou podobné smesi laboratorailo vzorku 6
a experimentalni kamenouhelné smoly 2, ale jsou hordi nez tyto jmenované
ve smacecich charakteristikach, protoZze mechanické michdni p¥i semleti

brani umoznéni primérovani sloZeni smési.

Souc¢asné je distribuce molekulovych hmotnosti ropného asfaltu dosti
blizko distribuci molekulovveh hmotnosti experimentalni kamenouhelné
smoly 2, stejné i obé hodnoty primérné molekulové hmotnosti (Mw a Mn) a
frakce nizkomolekularnich sloucenin v celkoveé hmoté. Chovani pri
tepelném rozkladu (Obr.1) a teplotni rozmezi mezifdzového pfechodu jsou u
téchio dehtld rovnéz tésné mezi nimi, coZ ndm umozZiuje predpokladat
pouziti ropného asfaltu jako takového v TMP postupu, bez piidavani

stfednich dehtd.

Ve snaze studovat vliv povahy dehtd na tvorbu struktury a vlastnosti
~primdrni® matrice v TMP postupu byly zkoumany interakce mezi vzorky
ropnych asfalti a kamenouhelnych smol a jejich smési s uhlikovymi vidkny
tepelné zpracovanymi pfi 1000 °C a VPR-19C uhlikovymi vldknv tepelné
zpracovanymi pfi 2800 °C. Pro vyzkum byly pouzity dehty 2 a 4 a smési 5
az 8. Hmotnostni frakce vlaken v kompozici byly 60%. Charakteristiky

kompozic jsou uvedeny v tabulce B.

Index spekini, definovany jako zbytkovv koks vvtéieny v
kompozici (AK%) ve vztahu k vytéZku zbytkového koksu z nevvztuzeného
dehtu, byl méfen jako indikace interakce mezi vlidknem a dehtem. Zmény
ztrat hmotnosti v teplotnim rozmezi od 20 do 800 °C byly stanoveny také a

srovnavany s témito hodnotami u &istveh dehtd.

Jak je z tabulky B zfejmé, vy3si vytézek zbytkového koksu (viz
AK%) za ptitomnosti karbonizovanych vlaken byl ziskan v kompozici
obsahujici experimentdini kamenouhelnou smolu 2, zatimeo vy§si vvtéZek
zbytkového koksu (viz zbytkovy koks %) byl dosazen v kompozici na bazi

ropné¢ho asfaltu. Mezi dehtovymi smésmi byly ziskanvy npejlepsi vysledky v




ukazatelich vytézku zbytkového koksu v kompozicich ptipravenych s

dehtovou smési 6. V kompozicich obsahujicich VPR-19C grafitizovana

uhlikova vlakna a dehet 4 byl vzhledem ke zvySené ztrdté hmoty v

teplotnim rozmezi do 360 °C a od 480 do 620 °C vytéZek zbyvtkového
cx: : . ‘

koksu vy$8i neZ u Cistého dehtu, ale niz8i neZ v kompozict s

karbonizovanymi vlakny.

Ie tieba uvést, Ze pouzZiti smési kamenouhelné smoly 8 jako matrice
v kompozici pfipravené s karbonizovanvmi vidkny poskytuje snizeni bodu
méknuti, sniZzeni obsahu «-frakce a zlepSenou smacivost dehtu, ale
neposkytuje vytéZeny zbytkovy koks ve srovnami s ropnym asfaltem a

smésmi (tabulka B, Obr.2).

V kompozicich vyztuZenych grafitizovanym PAN vldknem VPR-19C
vykazuje smé&s 8 kamenouhelné smoly vyss$i vvtdzek zbytkového koksu a

3\

index spékani ve srovnan{ s dehtem 4 a dehtovou smési 7 (viz obr.3).
Tyto vysledky naznaduji, Ze experimentiini kamenouhelnd smola se
zvy§enym bodem méknuti ( dehet 2), ropny asfalt s Ts=140 °C a vytéikem
zbytkového koksu alespon 56 % hmotn. (dehet 43, a smés tohoto asfaltu s
se stfedni kamenouhelnou smolou v poméru kolem 60:40 (dehtovd smés 7),
vykazuji zajimave vlastnosti, pokud se smisi s karbenizovanymi a
grafitizovanyvmi uhlikovymi vlidknyv za podminek TMP postupu. Smés 8 lze

pouzit v kompozicich s grafitizovanymi viakny.

|
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TABULKA B
Vlastnosti dehtovych kompozici s vlakny
Vlastnosti Kompozice s dehtovymi vzorky
2 A
Karbonizovana vldkna typu VPR-
19C AK% 172 1 80 | 157 1 120 | 108 | 113
Tepelnd analyza: ,
Ztrata hmoty, %, v tepl, rozmezi, °C :

do 360 15,9 9.3 21,0 173 17,5 213

360-480 154 1196 | 177 1 17.8 | 181 | 174

480-620 6.2 62 | 40 | 44 82 | 74

Zbytkovy koks pi 800 °C, % 61,1 2,8 1 550 | 385 | 342 | 514

Grafitizovana vldkna typu VPR-19C,AK% 7,2 11,6 14,7

Tepelna analyza:
Ztrata hmoty, %, v tepl. rozmezi, °C

do 360 154 18,1 20.4

360-480 17,1 16,6 | 13,1

480-620 9,3 8,5 53

Zbytkovy koks pit 800 °C, % 57,3 563 | 59,6

Optimalni slozeni syrov¥ch predliskd pouzitveh v TMP postupu

vyzaduje zhodnoceni u¢innosti tfeni a opotfebeni findiniho produktu stejné

.

jako zvazZen{ po technické a ekonomické strance.

Pfedchozi vyzkumy naznadily, Ze nejvy33i tfeci chrakteristiky jsou
dany vysokymi moduly grafitizovanych vlaken. Nicméné pouziti
karbonizovanych vldken je vyhodné diky jejich nizke cené. Proto byla
pouZita nasledujici viakna jako ztuZujici plnivo pro modelovy tfeci uhlik-
uhlik kompozitni material:

Typ L. PAN vlakno VPR-19C, teplota tepelného zpracovani To=2800
°C, pramérna hustota a:l,92g/cm3, délka vlakna L.<0,5 mm A

Tvp 2. PAN vladkno VMN-4, teplota tepelného zpracovani To=2000
°C, primérna hustota «=1,70g/cm’, délka vldkna L=30-40 mm.

Typ 3. KarbonizovanaPAN vlakna, teplota tepelného zpracovani

To=1000 °C, prumérna hustota af-l,77g/cm3, délka viakna L=20-30 mm.

Viechna vidkna byla odvozena z PAN vilaken. Pro vvvo] TMP byla

peouZita ,syrovd télesa™ Termar-typu materiali. .Termar” je obchodni
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nazev pro uhlik-uhlik kompozitni tfeci materidl vyvinuty v Nllgrafit a

vyrabény v Electrode Plant, oba v Moskvé, Rusko.

Bylo vyrobeno $est typi syrovych téles z vybranych tvpt vidken a
dehtl a jejich smeési pouZitim béZnych vyrobnich postupt. Hmotnostni
pomér pojiva (dehet) : plnivu (vlakno) byl u premixu 0,40:0,60 v pfipade
kratce nasekanveh viaken (typ 1), a 0,5:0,5 v pfipadé dlouhyveh vidken.
Stanovit okamzity pomér uhlikového vidkna: dehtové matrici v syrovém
télese se zdal byt obtiZny. Vzorky ve tvaru kotouce o priméru 126 mm a
tloudfce 25-40 mm byly nafezdny z kotoucd béZné velikosti z materialu
typu Termar o rozmérech: vn&j3{ primér 490 mm, vnitini praimér 230 mm,
tloudtka 25-40 mm. Osm vzorku bylo vyrobeno z jednoho provozniho
kotoude. Zdanliva hustota a objem vzorku byly stanoveny hydrostatickym

vazenim.

Potom byly vzorky podrobeny termomechanickému lisovani (,,TMP™)
jak popséno dale, ve specidlnim kovovém trnu vybaveném vnéj$im

elektrickym ohfevem. Kapacita trnu pro jednu davku byla 5-6 vzorki.

Vzorky syrového predlisku byly zahfaty libovolnou rychlosti (jako 3
*C/min.) na piiblizné 470 °C, potom byla teplota zvySena rychlosti ohfevu

1 *C/min. Z divodu tepelné stabilizace dehtu byl pfedlisek udrzovan na

.

stabilizaéni teploté v rozmezi 450-520 °C po dobu ohfevu, napf. ptil hodiny

aZ jednu hodinu, ke sniZeni té¢kavého obsahu a zvy§eni viskozity dehtové
matrice b&hem aplikace tlaku. Obsah tékavych latek v dehtu mizZe byt
stanoven teplotou ohfevu a dobou. Tepelna stabilizace se provadi pii
nizkém tlaku (napf. kolem 1-3 MPa). Po dosaZeni piiblizné 520 °C byly
vzorky podrobeny mechanickému lisovani v rozmezi 25-40 MPa (toto
zvySeni tlaku se maze napfiklad provést v 10-20 minutach). Déle
pokradovalo zahfivani vzorku na teplotu 600420 *C a udrzovani na teto
eploté po Sasovou periodu, napiiklad 1,5-2 hodiny ohfevu, specificky tlak
bvl 25-37,5 MPa, aby se odstranily tékavé slozky a dehet se pfeménil na

pevny uhlik. Teplota, pti které je predvidan ohfev, je v rozmezi 520-1000
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“C.Béhem chlazeni vzorku byl udrzovan tlak, ktery byl jako prirozené
chlazeni. Viz obr. 4, ktery doklada typickou teplotu, tlak a Easovy profil

TMP postupu.

Vzorky byly odebrany z trnu, a byla zméfena jejich hmotnost, objem,

a zjevna hustota.

Ztrata hmotnosti béhem TMP bvla vvpoctena nasledujicim zplisobem:
A P = (Pi-Pf) *100% / Pi, kde (1)
Pi je puvodni hmotnost vzorku,

Pf je kone&néd hmotnost vzorku po TMP,

a zmendeny objem po TMP byl vypocten nisledujicim zpusobem:
AV = (Vi-VE) *100% / Vi, kde (1)
Vi je puvodni objem vzorku,

Pf je konedny objem vzorku po TMP.

Vysledky jsou uvedeny dale v tabulce C
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TABULKA C
Charakterizace ruznveh typu kompoziti po TMP
SloZeni materidlu | Prim.hustota | Prim. hustota | Ztrdta hmoty Objem
Technologicke znaky TMP | pavod.vzorku vzorku po smriténi
dk.g/em’ T™P AP, % AV, %

3
dk, g/ecm

Verze 1

Typ vidkna 1+ deht. smé&s 8 | 1,334 £ 0,075 | 1,44 £ 0,026 158+ 38 12221+ 43
P= 235 MPa |

bez tepelné stabilizace 5

Verze 2
Typ vidkna 1+ dehet 2 1,400+ 0,051 1 1,457+ Q0200 21,3+ 29 1244+ 25

P=25MPa
bez tepelnd stabilizace

Verze 3
Typ vldkna 1+ dehet 2
P=25MPa
s tepelnou stabilizaci

1,434

(V5]
I+
+
[9%]
~3
2
iy
1+
[#5]
O

0,028 | 1,55+ 0,025 211 ¢

Verze 4

Typ vidkna 1+ dehet 2 1,437 £+ 0,01 | 1,638+ 0,029 17,§+248 | 279+1,7
P=37,5 MPa

s tepelnou stabilizaci

Verze 5

Typ vidkna 2+ dehet 2 1,391 £ 0,031 | 1,470 0,019 ] I188+758 | 23233
P= 25 MPa

s tepelnou stabilizaci

Verze 6

Typ vldkna 3+ smés? 1,256 £ 0,09 + 00331 19,6 06398 ¢ 26,1 264
P=25MPa ,
s tepelnou stabilizaci i ;

2
[}
]
i+
—
-
[¥5)
o
2
+
=
o
@I
(73]

3

Hlavanim G&elem této priace bylo vyvinout a utdit a¢innost TMP
postupu, a zvazit vliv riznych parametrii postup a materidlu na TMP
postup. Provedené experimenty prokazaly, Zze TMP je realizovatelny, napf.
je moZné ziskat, pfi zvySené rychlosti, kompozitni materidly uhlik-uhlik o
hustotd 1,5-1,65 g/cm’ pouzitim nemodifikovanych aditiv a s relativné
levnym vybavenim. PiedloZeny vynalez zahrnuje kompozity nebo predlisky
s vysokou hustotou 1,2 g/cm’ nebo vy§8i, které mohou bvt ziskany podle
pozadovaného koneéného vvuziti. Tyto predliskyv mohou obsahovat uhlik-
ahlik kompozit, s nebo bez tepelného zpracovani grafitizaci, jako koneény

produkt pro poZadovana pouZiti.

Porovnanim verzi kombinaci uhlikovveh vidken s dehtovvmi
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matricemi, z hlediska ziskani syrovyceh t&les, bylo zjisténo, Ze smés pro

verze 2, 3, 4 ( viakno typu | a dehet 2) je nejpouzivanéjsi kompozici.

Zména hustoty syrového télesa je v rozmezi 2-4%.

Dale je tieba zdliraznit, Ze vliastnosti puvodniho dehtového materialu
a pouzitého plniva, jak bylo uvedeno vySe, znaéné ovhivau}i kvalitu
kompozitniho materidlu uhlik-uhlik a hustotu po TMP. Nejlepsi vysledky
byly ziskany pouzZitim jemné disperze vlaknitého plniva (tvp 1), které ma
nejen vy$8i hustotu a vEtsi povrech diky mleti, ale také vvssi plochu
specifického povrchu podminénou vysokou teplotou tepelného zpracovani.
Tyto parametry se zdaji byt dilezité pro zpisob kombinovaného

(vlakno/matrice) spékani pfi TMP.

Porovnani experimentalnich vysledkt ukazalo, Ze TMP s tepelnou
stabilizaci dehtu (verze 3-5) je vzhledem k zabrdnéni nadouvani mnohem
(¢innéj8i neZ postupy bez pievainé tepelné stabilizace. Jak vyplyva z
dusledku tohoto jevu, vytézek koksu po TMP s tepelnoun stabilizaci neni v
podstaté odlidny pfi porovnéni s kontrolnimi postupy bez tepelné
stabilizace. To je zfejmé z indexu ztraty hmoty A P, ktery nepifimo odraz{
uhlikovy pevny zbytek. Blizkost A P hodnot pro v8echny verze
zkoumanych sloZeni a podminek zpracovéani je vysvétlena faktem, ze
podminky TMP nebrani volnemu uvolfiovani tékavyeh latek pti
polykondenzaci a pyrolvze kazdého typu dehtu. Proto vytéZek koksu béhem

TMP zavisi pfevainé na vlastnostech pouzitého plivodniho dehtu a vldken.

Podle nagseho minéni d&innost expozice tepelné stabilizaci nebo
smadeni spo&iva ve zvySeni viskozity vzorku. ZvySeni viskozity béhem
termochemickveh piemén umozZhuje snizit mnozZstvi dehtu, které je
vytlagovano ze vzorku pod tlakem, sniZit hladinu porozity kompozitu, a

takto zabranit nadouvani.

Dale byvlo Gkolem optimalizovat TMP postup a naiézt teplotné-

gasovou oblast v prubéhu nebo po tepelné stabilizaci dehtu, kdy pouziti
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tlaku nezpusobuje vyvtlacovani pojiva z predlisku a milze byt aplikovano na
material, ktery neztratil svou schopnost s¢ spekat. Vysledky testu
dokladaji, Ze tohoto cile je nejlépe dosaZeno u kompozici zaloZenych na

dehtu 2 (verze 3-31.

Co se tyka vliivu tlaku na kvalitu materialu bylo zjisténo, ze
optimalni vysledky bvly ziskany pfi pouziti tlaku kolem 25 MPa. Zvyseni
tlakn v TMP vede ke zvy8eni hustoty, jak je patrné z tabulky B (verze 4),
nicméné soucasné pocet defektd ve findlnim materialu rostl ve formé
trhlin, rozvrstveni a dutin, které mohou byt vysvétleny extremnim

zvy8enim obsahu vldken a napé&tich vznikajicich v podstaté v deformacich

ztuzZujicich vldknitych plniv s vysokym modulem.

Pouziti TMP pro sloZeni: vlidkno tvypu 3 a smés 7 (verze 6) by mélo
bvt hodnoceno oddélené. Chovani svrovvceh piedliskid slozenveh ze smési
ropného asfaltu a kamenouhelnych smol a karbonizovanvch vldken
pouzivanych jako plnivo ¢ini nemoZnym ziskat vysoce kvalitni syrové
poloprodukty béZnvmi postupy. Pivodni nizka hustota syrovych pfedliskt
(u n&kterych vzorkd 0,9 -1,0 g/cm?), kterd je vlastni nedostatedné
impregnaci dehtu, vnasi do postupu TMP dal§i obtiZe. JelikoZ verze 6
zahrnuje dehty rlizného pivodu, vyplyvaji téZkosti z nekompatibility
dehtovych pyrolyz a charakteristik tepelné stabilizace. To branilo ziskani
vysledkl zohledfujicich moZnosti verze 6. Pro verzi 6 jsou poZadovany
nové pristupy, které by umoznily ziskat syrové vvrobky a optimalizovat

teplotni stabilizadni podminky béhem TMP.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob rychlé vyroby vysokohustotniho pfedlisku vyrobeného ze
syrového predlisku obsahujiciho uhlikova vldkna a alespon jeden dehet,
zahrnujici kroky:

{a) zahtivani svrového predlisku na teplotu ptiblizné 450 “C, potom
zvySovani teploty mensdi rychlosti do piiblizné 320 °C,

(b) udrZzovani teploty v rozmezi priblizné 450-520 °C po Zasové
obdobi;

(¢ ) lisovani ptedlisku pFi ptiblizné 520 °C nebo vyse;

(d) zahfivani ptedlisku v rozmezi pfiblizné 320 °C az 1000 °C, a
nasledné vyrovnavani teploty; a

(e) ochlazeni ptedlisku.
2. Zpisob podle naroku 1 vyznadujici se tim,zZe

zahfivani ve stupni (d) je na pribliZné 600 £ 20 °C.

3. Zpusob podle ndroku 1 vyznadcujici se tim, Ze
plniva zahrnuji PAN vldkna.
4. Zptusob podle narokn 1 vyznacdujici se tim, Ze

dehet zahrnuje kamenouhelnou smolu se zvySenou teplotou méknuti nad

90 “C.

5. Zpusob podle ndrokul vyznacujici se tim, Ze

ptedlisek s vysokou hustotou mé hustotu v rozmezi 1,2 az 1,65 g/cm

6. Zplusob podle ndroku 1l vvznadujici se tim, Ze se

teplota ve stupni (b) udrZzuje po piiblizné pil az jednu hodinu.

7. Zpisob podle naroku 1 vvznacd¢ujici se tim,Zeseteplota

~

zvySuje rychlosti 1 “C/minutu do rozmezi, v nédmZ se teplota udrzuje ve

PV 3%35-48
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stupnt (b).
8. Zplsob podle ndroku 1 vyznac¢ujici se tim,Ze sepredlisek

lisuje ve stupni (¢ ) na tlak v rozmezi 25 aZ 40 MPa.

9. Zpusob podle ndroku 8 vvznacujici se tim, Zesetla

adrZzuje v pribéhu chlazeni v rozmezi 25 az 40 MPa.

10. Zplsob podle ndroku 1 vvznadujici se tim,Ze vyrovnavani
teploty ve stupni (d) je ptiblizné 1,5 a2 2 hodiny.

11. Zpisob podle naroku | vyznadujici se tim,Ze syrovy
predlisek se vyrobi z kombinace uhlikovych vlidken a dehtu pted zahfivanim

ve stupni (a).

12. Kompozitni pfedlisek s vvsokou hustotou uhlik-uhlik vyrobeny podle
naroku 1 termomechanickym lisovanim, obsahujici spojeni uhlikovych
vlidken a dehtu za vzniku ptedlisku, pfi¢emZ pfedlisek je zahfivan a
udrZovan po Casové obdobi v teplotnim rozmezi piiblizné 450 aZ 520 °C a
potom lisovan 1 zahfivan a udrZovan po ¢asové obdobi v teplotnim rozmezi
pfiblizné 520 aZz 1000 °C pied chlazenim, a piedlisek ma hustotu v rozmezi

- - 3 3
1,222 1,65 g/em™.
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