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@ 1. Spos6b wytwarzania kompozytu wegiel-wegiel z udzialem wiokien weglowych,
znamienny tym, ze polimerowa widkning organiczna poddaje si¢ wstepnej obrdbee utle-
niajacej w temperaturze 230-280°C w czasie 2,5-8 godzin, po czym tak przygotowana
widkning nasyca si¢ zywica fenolowo-formaldehydows rozcienczong alkoholem, z kolei
przesycona widkning suszy si¢ w temperaturze 30-70°C przez 10-30 godzin, a nastepnie
formuje pod cisnieniem 2-30 kPa i poddaje utwardzaniu w atmosferze powietrza ogrzewa-
jac z szybkoscig 30-100°C/godz. do temperatury 150-80°C, a uzyskana kompozycje orga-
niczng poddaje si¢ procesowi karbonizacji, ogrzewajac ja do temperatury 1000-1600°C
z szybkoscig 50-100°C/godz. w atmosferze ochronne;.
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Sposob wytwarzania kompozytu wegiel-wegiel

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania kompozytu wegiel-wegiel z udzialem widkien weglowych,
znamienny tym, Ze polimerowa widkning organiczna poddaje si¢ wstepnej obrébee utleniaja-
cej w temperaturze 230-280°C w czasie 2,5-8 godzin, po czym tak przygotowana widkning
nasyca si¢ zywica fenolowo-formaldehydowa rozcienczona alkoholem, z kolei przesycong
widknine suszy si¢ w temperaturze 30-70°C przez 10-30 godzin, a nastgpnie formuje pod ci-
$nieniem 2-30 kPa i poddaje utwardzaniu w atmosferze powietrza ogrzewajac z szybkoscia
30-100°C/godz. do temperatury 150-80°C, a uzyskana kompozycj¢ organiczng poddaje sig
procesowi karbonizacji, ogrzewajac ja do temperatury 1000-1600°C z szybkoscig 50-
-100°C/godz. w atmosferze ochronne;.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako widkning organiczng stosuje sig
widknine z kopolimeru akrylonitrylu i metakrylanu metylu lub czystego poliakrylonitrylu.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze Zywicg rozciencza si¢ alkoholem ety-
lowym w stosunku wagowym 1:1 do 2:1.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze w celu poprawienia odpornosci na utle-
nianie karbonizacje¢ prowadzi si¢ do temperatury 2000°C z szybkoscia 3-15°C/min.

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania kompozytu wegiel-wegiei, znajdu-
jacego zastosowanie jako material konstrukcyjny o malej przepuszczalnosci dla gazdw,
o zwigkszonej odpornos$ci chemicznej, obojetnosci biologicznej i korzystnych wiasciwosciach
mechanicznych.

Dla celéw techniki prOZHIOWC_] poszukiwane sa materialy, ktore mogiyby pracowac
w podwyzszonej temperaturze i w warunkach obcigzen mechamcznych zapewniajac proéznosz-
czelnos¢ uktadu. Obecnie do takich zastosowan wykorzystuje si¢ beryl lub wegiel szklisty. We-
giel szklisty charakteryzuje si¢ matg przepuszczalnoscig dla gazow, a jednoczesnie jest odporny
chemicznie, dzieki czemu mozna go zastosowaé¢ w ukladach prézniowych w warunkach koro-
zyjnych, jednak z uwagi na niskie parametry mechaniczne nie jest w petni wykorzystany.

Z polskiego opisu patentowego nr 166 256 znany jest sposéb wytwarzania wegla szkli-
stego z materialu prekursora, zwlaszcza zywicy fenolowo-formaldehydowej, polegajacy na
tym, ze proces karbonizacji prowadzi si¢ w prozni dynamicznej rzedu 100 Pa, stosujac pred-
kos$¢ grzania do temperatury karbonizacji 20-100K/godz. Po osiagnigciu temperatury karboni-
zacji nalezy material prekursora wygrzaé w temperaturze 1200-2300K przez okres nie krétszy
niz 8 godzin. Po wygrzaniu w temperaturze karbonizacji nastgpuje chlodzenie z szybkoscia
150-400K/godz., stosujac prézni¢ dynamiczng az do osiagnigcia temperatury co najmniej
670K. Po przekroczeniu tej temperatury mozna schtadza¢ materiat w atmosferze utleniajace;.

Z opisu patentowego USA nr 4 958 998 znany jest kompozyt z wegla szklopodobnego,
’t(:‘ci'y j&kO matcrial vvmuauua_]&‘LCy Zawicra quau\l ceramiczne. Zastosowarnie qu,_bLCk cCra-
micznych jako elementu wzmocnienia nie podnosi zasadniczo parametréw mechanicznych
otrzymanego materiatu.

Réwniez z amerykanskiego oplsu patentowego nr 4 198 382 znany jest material kompo-
zytowy wegiel-wegiel skiada]qcy si¢ z matrycy weglowej zbrojonej widknami weglowymi.
Matryca weglowa skiada si¢ z optycznie anizotropowego wegla, natomiast zbrojace widkna
zbudowane sa z optycznie izotropowego wegla. Metoda produkcji tego kompozytu, zawiera-
jacego matryce weglowa zbrojong widknami weglowymi obejmuje proces obrobki termicznej
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widkien typu ,,novolac” w zakresie temperatur 250-500°C w atmosferze ochronnej, a nastep-
nie proces formowania kompozycji skladajacej si¢ z 30-90% wagowych widkien po obrébce
termicznej i 10-70% wagowych zywicy fenolowej. Produkt ogrzewa si¢ nastgpnie w taki spo-
sob, aby w zakresie temperatur 200-500°C szybko$¢ nie byla wigksza niz 60°C/godz.,
po czym doprowadza si¢ do koficowej temperatury wypalania.

Celem wynalazku jest rozszerzenie mozliwosci zastosowania wegla szklopodobnego
poprzez poprawienie jego parametréw mechanicznych przy réwnoczesnym zachowaniu jego
wiasciwodci fizycznych i chemicznych.

Sposdb wedlug wynalazku polega na tym, ze polimerowa widknine organiczng, ko-
rzystnie z kopolimeru akrylonitrylu i metakrylanu metylu lub czystego poliakrylonitrylu pod-
daje si¢ wstepnej obrobce utleniajacej w temperaturze 230-280°C w czasie 2,5-8 godzin,
do momentu uzyskania koncentracji tlenu w strukturze widkna od 10-50% wagowych.
Tak przygotowana wiokning nasyca sie zywica fenolowo-formaldehydowa rozcieficzong alko-
holem, korzystnie etylowym w stosunku wagowym 1:1 do 2:1. Przesycong widkning suszy sie
w temperaturze 30-70°C przez 10-30 godzin, formuje pod ciénieniem 2-30 kPa, a nastepnie
utwardza, ogrzewajac w atmosferze powietrza do temperatury 150-180°C, z szybkoscia
30-100°C/godz. Uzyskana kompozycjg organiczng poddaje si¢ procesowi karbonizacji, ogrze-
wajac jg do temperatury od 1000°C do 1600°C z szybkoscia 50-100°C/godzing w atmosferze
ochronnej, a nastgpnie korzystnie, w celu poprawienia odpornosci na utlenianie, karbonizacje
prowadzi sig do 2000°C z szybkoscig 3-15°C/minute.

Otrzymany sposobem wedtug wynalazku kompozyt wegiel-wegiel z ciagta warstwa we-
gla szklopodobnego na powierzchni jest w calosci materialem weglowym, a wzmocnienie
z widkien weglowych otrzymanych z obrébki widkien organicznych podnosi w sposéb zasad-
niczy parametry mechaniczne warstwy wegla szklopodobnego, nie zmieniajac przy tym jego
wlasciwosci takich jak wysoka gazoszczelnoéé, odpornosé na dziatanie czynnikow chemicz-
nych. Laczy wigc on w sobie korzystne wlasciwoéci mechaniczne materialow kompozyto-
wych z bardzo dobrymi whasciwo$ciami w warunkach wysokiej prézni jakie posiada wegiel
szklopodobny. Materiat jest nietoksyczny i obojetny biologicznie moze wiec zostaé zastoso-
wany w medycynie jako implant konstrukcyjny.

Przyktad I

Wi6kning poliakrylonitrylowa stanowiaca kopolimer 94% wagowych akrylonitrylu i 6%
wagowych akrylanu metylu, poddaje si¢ procesowi utleniania w temperaturze 230°C, w czasie
2,5 godziny, w atmosferze powietrza, do momentu uzyskania koncentracji tlenu w strukturze
wiokna 12% wagowych. Przygotowana w ten sposéb widkning nasyca si¢ zywica fenolowo-
formaldehydowa rozcieficzong z alkoholem etylowym w stosunku wagowym 1,5:1. Przesyco-
ng wiokning suszy si¢ celem usunigcia rozpuszczalnika w temperaturze 50°C przez 20 godzin.
Przesycong i wysuszona kompozycj¢ formuje sie pod ciénieniem 8 kPa, a nastgpnie utwardza
w atmosferze powietrza, ogrzewajac do temperatury 160°C z szybkoscia 70°C/godzing. Kom-
pozycjg przetrzymuje si¢ w temperaturze 160°C przez okres 2 godzin. Uzyskana w ten sposéb
kompozycj¢ poddaje si¢ nastgpnie procesowi karbonizacji, ogrzewajac ja do temperatury
1000°C z szybkoscia 100°C/godz., w atmosferze ochronnej argonu. Nastepnie w celu popra-
wienia odpornosci na utlenianie, karbonizacje prowadzi sie do 2000°C z szybkoscig
10°C/min. w atmosferze czystego argonu. Otrzymano kompozyt typu wegiel-wegiel, w kto-
rym wegiel wystepuje w postaci szKlistej matrycy, zaréwno w objetoéci materiatu, jak i w po-
staci jednorodnej warstwy na jego powierzchni. Materiat kompozytowy moze pracowaé w wa-
runkach utieniajacych w temperaturze do 600°C.

Przyktad II

Widkning poliakrylonitrylows stanowiaca czysty poliakrylonitryl, poddaje si¢ procesowi
utleniania w temperaturze 250°C w czasie 8 godzin w atmosferze powietrza. Tak przygotowa-
ng widkning nasyca si¢ zywica fenolowo-formaldehydows rozcienczong z alkoholem etylo-
wym w stosunku wagowym 1,7:1. Przesycong widkning suszy si¢ celem usunigcia rozpusz-
czalnika w temperaturze 50°C w czasie 20 godzin. Powstatg kompozycje¢ formuje si¢ pod ci-
Snieniem 10 kPa, a nastgpnie utwardza, ogrzewajac do temperatury 160°C z szybkoscia
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70°C/godz, w atmosferze powietrza przetrzymujac w temperaturze 160°C przez okres 2 go-
dzin. Uzyskany material poddaje si¢ nastgpnie procesowi karbonizacji, ogrzewajac go do tem-
peratury 1000°C z szybkoscig 100°C/godz. w atmosferze czystego argonu. Powstaly kompo-
zyt typu wegiel-wegiel pokryty ciagla warstwa wegla szklopodobnego moze pracowaé w wa-
runkach utleniania do temperatury 400°C.
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