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Abstrakt

Clanek pojednava o vyztuzeni epoxidové pryskyfice pomoci rtiznych uhlikovych &astic vyuzitych jako plniva.
Plniva byla aplikovana ve Skale koncentraci a jejich vliv byl vyhodnocen srovnanim elektrické vodivosti,
tvrdosti a také schopnosti podstoupit chemické a nasledné elektrochemické pokoveni. Ze srovnani vyplyva,
Z7e na vS8echny sledované parametry ma pozitivni vliv pfitomnost pfedevSim vicesténnych uhlikovych
nanocastic v fadu procent.
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Uvod

Epoxidové pryskyfice patfi do rodiny nizkomolekularnich latek s vice neZ jednou epoxidovou skupinou. Jako
polymery jsou oznaCovany slougeniny s opakujici se strukturou tvofenou jednim nebo vice monomery —
zakladnimi stavebnimi jednotkami polymer(i. Polymery se déli na termoplasty a termosety. Termoplasty
mohou byt vlivem tepla opakované tvareny do novych tvard, kdezto termosety jsou po zesitovani
vytvarovany do finalni podoby. Epoxidové pryskyfice byly objeveny v roce 1909 panem Prilecschjewem.
Mohou byt snadno vytvrzeny pomoci variace tvrdidel, jejichz vhodnou kombinaci lze dosahnout
poZadovanych vlastnosti vysledného materialu. Epoxidové pryskyfice vykazuji velmi dobré materialové
parametry jako jsou vyborna tuhost, chemicka a tepelna odolnost, pfilnavost k mnoha povrchim, nizkou
roztaznost a toxicitu, funkce elektrického izolantu atd. Napf. mez Unavy je vy$Si nez u béznych hlinikovych
slitin. Tyto vlastnosti pryskyfice predurily k Sirokému vyuziti jako matrice pro vlakny vyztuzené kompozity,
povlaky proti silnému opotfebeni a obecna adhesiva, navic snesou teplotu az 175 °C. Dale je nutné zminit i
jejich vybornou kompatibilitu s dlouhou fadou bé&zné& pouzivanych plniv. Jistou nevyhodou epoxidovych
pryskyfic je delaminace spolu s vnitfni kifehkosti a nizkou lomovou houZevnatosti. [1,2] Jak bylo zminéno
vyse, pryskyfice se Casto vyztuzuji plnivy, jejich vhodna kombinace s matrici vede k novym materialim s
unikatnimi vlastnostmi. V pfipadé pouziti nano€astic a vlaken jako plniv vznikaji nanostruktury vyuZivané jak
v pramyslu, tak ve vyzkumu pro svoje Siroké pole a potencial aplikaci. Nanoplniva (obvykle 1-100 nm) diky
kvantovym omezenim, ktera se v této velikostni kategorii projevuji, ovliviuji optické, teplotni, a elektrické
vlastnosti. Mezi dal$i dalezité parametry nanomateridld patfi velké tfeci sily mezi atomy na povrchu,
indukujici asymetrické povrchové napéti, které zpusobuje zmény vazebnych vzdalenosti v krystalovych
mriZkach vedouci k dalSimu ovlivnéni teplotnich, elektrickych a mechanickych vlastnosti. [3] JelikoZ jsou
pryskyfice redlnymi izolanty a zaroven vykazuji vyborné mechanické vlastnosti, snaze o jejich zvodivostnéni
se vénuje velka pozornost. Napf. pfidani 0,5 — 1 w % grafenovych €astic snizi vyznamné jejich rezistivitu bez
ovlivnéni pevnosti v tahu vysledného materialu. Rezistivita se takto snizi o vice nez dva fady. [4] V pfipadé
studii zaobirajicich se epoxy-grafenovymi a epoxy-uhlikovymi-vlaknitymi kompozity je vliv na mez
stlagitelnosti zanedbatelny.[5] Vyznamny vliv na vodivost, a to aZ o 13 fadu v porovnani s €istou pryskyfici,
mél uhlikovou pénou pinény a grafenem obaleny nanokompozit. [6] V ramci porovnani byla vyzkouSena
uhlikova vlakna a nanoclastice jako plniva pro epoxidovou pryskyfici, kde pro dispergaci nano&astic byly
vyuzity rizné techniky michani, nebo aplikace ultrazvuku. Vliv téchto plniv byl sledovan pfedevSim pomoci
elektrické vodivosti, respektive rezistivity. Obsah plniv se pohyboval od 0,03 do 0,5 %. Bylo zjisténo, ze prah
se soustfedil na ovlivnéni elektrické vodivosti pomoci grafenovych nanoc&astic jako plniva pro pryskyfici. | zde
se pfi koncentraci €astic 1,38 % (objemovych) vodivost zvysila o 7 Fadu oproti Cisté pryskyfici. [8] Tato studie
pojednava o vlivu uhlikovych viaken a nanocastic jako plniv na elektrickou vodivost kompozitl z epoxidové
pryskyfice. Tyto pryskyfice nasledné prosly procesem metalizace.

Experimentalni ¢ast

Jako pryskyfice byla vyuzita tekutad smés Araldite® LY5052 a tvrdidlo Aradur® 5052 (oba Huntsman Advanced
Materials GmbH, Svycarsko). Plniva zastupovala dvé volby: komeréné dostupna uhlikova vilakna,
CARBOBYK-9810 (BYK-Chemie GmbH, Némecko), a vicetisttnné uhlikové nanotrubice (MWCN)
NANOCYL® NC7000™ (Nanocyl SA, Belgie, pfipravené procesem naparovani - Catalytic Chemical Vapor
Deposition (CCVD). Rizné typy michani byly porovnany pro dosazeni optimalni disperze €astic v pryskfici a
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také co nejvyssi vodivosti. Castice Nanocyl byly dispergovany ultrazvukem (ponorna Ti sonda s vykonem
300W, 2 minuty, 4 opakovani pulsni sekvence), Thinky mixer (Thinky Mixer ARE-310, dvakrat pfi 2000 rpm
20 s + odpénéni 1000 rpm 10 s, ultrazvuk 2 minuty), a dispergator (Dispermat CA60-M1, 9600 rpm 30 min,
chlazeny vodou na 7 °C, odpénéni). 2, nebo 3 mm platy o rozméru 10x10 cm byly pfipraveny nalitim smési
do forem a odpénénim pomoci vakuové pumpy. Po 24 h byly vzorky vytvrzeny pfi 70 °C po dobu 5 h. Plniva
byla aplikovana se stoupajici koncentraci od 0,5 do 2 %. V textu jsou vzorky oznaceny jako MCF (mleta
uhlikova vlakna), MWCN (vicesténné uhlikové nanotrubice), techniky dispergace: S-ultrazvuk, TM-thinky
mixer, D-dispergéator. Cislo za oznaenim symbolizuje koncentraci plniva, napf. D 0,5 znamena disperze
MWCN s 0,5 % plniva.

Hodnoty rezistivity byly zméFfeny pomoci pfistroje Keysight B2980A s rezistivitni celou N1424A (Keysight
Technologies, USA). Pfistroj byl naprogramovan, aby méfil hodnoty rezistivity v jednotkach Q.cm
prepocitanych podle rozméra elektrod. VSechny vzorky byly v rezistivitni cele fixovany pfitlakem 3 kg. Méfeni
byla opakovana alespon 30 x.

Pristroj Keysight B2980A s rezistivitni celou Shore D tvrdomér
N1424A

Obr. 1 llustraéni obrazky méficich zafizeni.

Tvrdost vzorkd byla testovana pomoci tvrdoméru Shore D (TQC, Némecko) podle ISO 868. Méfeni byly
provedena alespon 30 x.

Vzorky byly aktivovany jak je popsano v tzv. Shipleyho procesu. Jako prvni krok se vzorky odmasti béhem 1
minuty v lehce kyselém roztoku detergentu. V druhém kroku se aktivuji kyselym leptanim v kyseliné sirové
fluorovodikové, v kazdé pfi laboratorni teploté po dobu 1 minuty. V kazdém kroku se vzorky dikladné
oplachnou deionizovanou vodou. Nasleduje aktivace roztokem PdCl. s pfidavkem redukéniho €inidla SnCly,
NaCl a okyseleného HCI po dobu 3 minut. Naockované vzorky byly chemicky povlakovany v lazni
CuS04.5H20, EDTA, NaOH (pH 8-10) s pfidavkem NaH2PO2 po dobu 20 minut. Po oplachu byly vzorky
upevnény do galvanické 1azné CuS0O4.5H20 s NaCl po dobu 20 min. Jako anody byly vyuzity nerezové platy
a cely galvanicky proces byl proveden pfi 1,8 A/dmz2.

Vysledky a diskuze

Povrchova rezistivita
Po zméfeni povrchové rezistivity byly porovnany vysledky pro Cistou pryskyfici a pryskyfici vyztuzenou
nékolika typy uhlikovych piniv ve zvoleném rozsahu koncentraci.
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Obr. 2 Povrchova rezistivita Cisté epoxidové pryskyfice a vzorku MCF 100, 2 %
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Obrazek 2 porovnava povrchovou rezistivitu Cisté epoxidové pryskyfice, jejiz hodnota je 4,69-1016 Q.cm —
nejvyssi a referenCni pro ostatni, se vzorkem vyztuzenym 2 % mletych uhlikovych vlaken, u kterého
rezistivita klesla o signifikantnich 7 Fadu.
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Obr. 3 Povrchova rezistivita vzorkd MCF 100, 5 %; S 2; T12; D 0,5;aS 0,5

Z obrazku 3 je patrné, ze vySSi pridavek plniv ve formé& mletych uhlikovych vilaken, nebo vicesténnych
nanotrubic v koncentracich od 0,5 do 5 % vedl k sniZeni povrchové rezistivity k hodnotam v fadu MQ, coz je
oproti €isté pryskyfici hodnota o 9 fadu nizsi (PQ). Jako nejlepSi se z nami srovnavanych vzorkl jevi MCF
100 s 5 % mletych uhlikovych vlaken, ktery vykazuje rezistivitu 7,82-106 Q.cm.

Objemova rezistivita
Z méfeni tzv. skrze vzorky byly ur€eny hodnoty objemové rezistivity.
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Obr. 4 Objemova rezistivita Cisté pryskyfice, MCF 100, 0,5 %; MCF 100, 2 %; a MCF 100 5 %

Hodnoty objemové rezistivity isté pryskyfice v obrazku 4 odpovidaji materialu &istého izolantu. Pokud se do
matrice vlozi plniva ve formé uhlikovych vlaken, hodnoty rezistivity se Fadové blizi t&ém pro Cistou pryskyfici a
nedochazi tedy k signifikantnimu ovlivnéni objemové rezistivity na rozdil od povrchové rezistivity.

23



LovE+Je 1,59747°8

160E+0E

!:-
<
.
&

1206108

LO00C+2E 1638407

2,008+07 ! }

2,708407

emova rezistivita [£2.cm]
w
<

1, 4E+07
4,006407 — !

|

Ob

2,00€+07

2,008 100
$? T2 nos S0t

Vzorek

Obr. 5 Objemova rezistivita vzorkl S2; T12; D 0,5;a S 0,5

Z obrazku 5, kde je zobrazeno srovnani objemové rezistivity dalSich vzorkd, vyplyva, Ze pro dosazeni

dosazeno poklesu rezistivity o 7 fad{l oproti Cisté pryskyfici.

Tvrdost Shore D

Testy tvrdosti vzorkd mohou snadno ur€it, jakym zplsobem plniva ovliviuji vnitfni strukturu a mechanické
vlastnosti.
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Obr. 6 Tvrdost Shore D vzorku &isté pryskyfice, MCF 100 0,5 %; MCF 100, 2 %; MCF 100, 5 %; S 2; T12; D
0,5;80,5
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Z obrazku 6 je patrné, ze vyztuzeni epoxidové pryskyfice vicesténnymi uhlikovymi nanotrubicemi udéluje

mletych uhlikovych vlaken, byly dosaZeny vySsich hodnot tvrdosti.

Zaveér

Z naSich pozorovani vyplyva, Ze koncentrace nanocastic jako plniv nebyla v nasem pfipadé dostate¢na pro
pfimé galvanické pokoveni. Z méfeni vychazi, ze 0,5 % pfidavek MWCN pfi spravné dispergaci ¢astic (D —
dispergace ultrazvukem) je dostateCné pro saturaci vodivosti a zaroven pro zvySeni tvrdosti. Takto

pfipravené vzorky vykazovaly jak vhodnou vodivost, vy$si tvrdost, tak jistou jednoduchost vyroby vzorkd,
ktera byla €asto u vy3Sich koncentraci obtiZna.

Podékovani
Tohoto vysledku bylo dosazeno v ramci isntitucionalni podpory MPO na rozvoj vyzkumné organizace.
Literatura

[1] BELLO, Sefiu A., AGUNSOYE, Johnson O., HASSAN, Suleiman B., ZEBASE KANA, Martiale M. and
RAHEEM, A. Isiaka. Epoxy Resin Based Composites, Mechanical and Tribological Properties: A Review.
Tribology in Industry. 2015. vol. 37, no. 4, pp. 500-524.

[2] JIN, Fan-long, LI, Xiang and PARK, Soo-Jin. Synthesis and application of epoxy resins: A review. Journal
of Industrial and Engineering Chemistry. 2015. vol. 29, pp. 1-11.

[3] LIU, Shan, CHEVALI S. Venkata, XU, Zhiguang, HUI, David and WANG Hao. A review of extending
performance of epoxy resins using carbon materials. Composites Part B. 2018. vol. 136, pp. 197-214.

[4] WENTZEL, Daniel, MILLER, Sandi and SEVOSTIANQV, Igor. Dependence of the electrical conductivity
of graphene reinforced epoxy resin on the stress level. International Journal of Engineering Science. 2017.
vol. 120, pp. 63-70.

[5] GOVOROV, Alexey, WENTZEL, Daniel, MILLER, Sandi, KANAAN, Ahmed and SEVOSTIANOV, Igor.
Electrical conductivity of epoxy-graphene and epoxy-carbon nanofibers composites subjected to
compressive loading. International Journal of Engineering Science. 2018. vol. 123, pp. 174-180.

[6] LI, Shuang, HAN, Xiao, ZHAO, Xiaoran and ZHAO, Yan. High-efficiency enhancement on thermal and
electrical properties of epoxy nanocomposites with core-shell carbon foam template-coated graphene.
Composites Part A. 2019. vol. 120, pp. 95-105.

[71 ZHANG, Yuxuan, LI, He, LIU, Peng and PENG, Zongren. Study on Electrical Properties and Thermal
Conductivity of Carbon Nanotube/Epoxy Resin Nanocomposites with Different Filler Aspect Ratios. 2016
IEEE International Conference on High Voltage Engineering and Application (ICHVE) [online]. 2016. [viewed
2019-04-035]. Available from: DOI: 10.1109/ICHVE.2016.7800771

[8] ZHENG, Wankun, CHEN, Wen'ge, ZHAO, Maiqun, REN, Shuxin and FU R. Yongqing. Interfacial
structure and mechanism for strengthening and enhanced conductivity of graphene/epoxy nanocomposites.
Polymer. 2019. vol. 163. pp, 171-177.

25





