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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unui
compozit polimeric cu conductivitate electrica ridicata,
utilizat ca matrice pentru materiale compozite armate.
Procedeul, conform inventiei, constd in etapele de
incalzire a rasinii epoxidice constituite din 25...50%
bisfenol-A-(epicorhidrind), respectiv bisfenol-F-
(epiclorhidrind) si 10...25% 1,6-bis-(2,3-epoxipropoxi)
hexan, viscozitate la 25°C de 380 mPa s, la tempe-
ratura de 60°C, adaugarea carbonului activ sub form&
de pulbere, in raport masic de 5:1, omogenizarea
amestecului timp de 5 min la 1400 rot/min, adaugarea

intaritorului uzual cu mentinerea omogenizarii timp de
3 min, dupa care amestecul a fost turnat in tuburi de
polipropilena pentru polimerizare, rezultand un compozit
solid, avand un modul de elasticitate la incovoiere de
3,97 GPa, respectiv, la compresiune, de 2,54 GPa, sio
conductivitate electricd superioard polimerului, de
1,05E-04 S/m.
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COMPOZIT POLIMERIC CU CONDUCTIVITATE ELECTRICA RIDICATA

Este cunoscut faptul ca unul dintre cele mai mari inconveniente ale materialelor compozite
cu matrice polimerice este valoarea redusa a conductivitatii electrice, valoare determinata de
prezenta polimerului insusi. Acest inconvenient, de naturad oarecum teoretica, este dublat de
un inconvenient de natura practica: materialele izolatoare (cum sunt polimerii si majoritatea
compozitelor acestora) se electrizeazd conducand la valori ale sarcinii electrice acumulate
foarte mari ceea ce poate conduce la descarcarii electrice incontrolabile si cu efecte uneori
distructive ale materialului insusi. Acesta este unul dintre motivele principale pentru care
aplicabilitatea compozitelor polimerice este oarecum limitata.

Exista multe cercetari referitoare la solutii pentru cresterea valorii conductivitatii electrice a
polimerilor dar cele mai atractive, mai ales din perspectiva polimerilor termorigizi, se refera la
adaugarea in matricea polimerului a unui agent (de cele mai multe ori pulverulent). Acesta
este un demers foarte simplu atata vreme céat singura dificultate este legata de dispersarea
uniforma a pulberii in masa lichida a pre-polimerului. Existd multe studii, mai ales teoretice,
referitoare la utilizarea nano-tuburilor de carbon pentru cresterea conductivitatii electrice a
polimerilor insa aceste studii pleaca de la ipoteza unei relative ordonari a nano-tuburilor de
carbon stiut fiind faptul ca proprietatile electrice ale acestora au un caracter anizotropic
(conductivitatea in lungul generatoarei este mai mare decéat conductivitatea in directie
radiala).

Plasarea nano-tuburilor in matrice polimerice nu poate fi realizata, in acest moment, decat
prin dispersarea acestora in faza lichida a polimerului. Acest demers prezinta dificultati
majore atat in cazul polimerilor termoplastici (caz in care faza lichida este topitura
polimerului) cat si in cazul polimerilor termorigizi deoarece nano-tuburile de carbon formeaza
agregate de dimensiuni mari care afecteaza integritatea materialului (mai ales din punct de
vedere mecanic). O altd dificultate este legata de faptul ca nano-tuburile de carbon absorb
cantitati mari de lichid ceea ce, in cazul polimerilor termoplastici — care se obtin in urma
mixarii a doua lichide, au efecte asupra proportilor de amestec ale celor doua componente
lichide ale pre-polimerului.

Materialul propus este un compozit in care faza dispersata este carbonul activ iar matricea
este o anumita rasina epoxidica (au fost efectuate teste pe alte doua rasini epoxidice fara a
avea, insa, aceleasi rezultate). Carbonul activ sau carbonul activat este un produs utilizat pe
scara larga (in diverse forme) la filtrarea apelor datorita capacitati mari de absorbtie.
Proprietatile generale ale celor doud componente ale compozitului adicé rasina epoxidica si
carbonul activ sunt date in tabelele 1 si 2. Trebuie mentionat faptul ca cercetarea este pur
empiricd deoarece niciun producator de rasini epoxidice nu pune la dispozitia utilizatorilor
reteta exacta a produsului comercializat.

O alta problema legatd de demersul dispersarii unor pulberi in fazele lichide ale polimerilor
sau ale pre-polimerilor este legat de imposibilitatea obtinerii unor concentrati mari ale
agentilor utilizati, concentratii care sa fie semnificative din perspectiva aplicarii legii
amestecurilor.

Materialul propus este un compozit cu matrice epoxidica Epoxy Resin HT2 a.de R&G
Gmbh Waldenbuch si carbon activ utilizat in industria alimentara mtr—un/fépﬁWS‘%\(p[ [
masica). Cantitatea de rasina epoxidica este cantitatea totala de am f imeri
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polimerizarea are loc fara emisii gazoase). Sistemul epoxidic utilizat — Epoxy Resin HT2 —
este un sistem epoxidic relativ rapid (cu timp de gel de aproximativ 10 minute). Tncercari
efectuate cu alte doua sisteme epoxidice nu au condus la aceleasi rezultate.

Cantitatea necesara de rasina (componenta de baza a sistemului epoxidic) a fost incalzita
(pe baie de termostatare) la temperatura de 60°C pentru a reduce vascozitatea. A fost
adaugata cantitatea necesara de carbon activ si amestecul a fost omogenizat tip de 5 minute
cu un mixer electric la o viteza de rotatie a paletei de 1400rot/min. Dupa omogenizare a fost
adaugata cantitatea necesara de intaritor si a continuat omogenizarea (in aceleasi conditii)
timp de 3 minute. Amestecul obtinut a fost turnat in tuburi de polipropilena (¢=8mm,
I=200mm) pentru polimerizare si obtinerea materialelor solide. Dupa 24 de ore toate probele
au fost supuse unui tratament termic de opt ore la temperatura de 80°C care sa permita
consolidarea materialului format.

Compozitul fig. 1b a fost testat din punct de vedere mecanic (incovoiere in trei puncte,
compresiune), termic (caldura specificd), termomecanic (coeficient de dilatare liniara) si
electric (determinarea rezistentei electrice prin metoda rezistentei de izolatie) comparativ cu
materialul de baza adica rasina epoxidica fig. 1a. Rezultatele sunt prezentate in tabelul 3.
Analiza datelor prezentate confirma superioritatea compozitului cu carbon activ fatda de
polimerul de bazd din aproape toate punctele de vedere. Modulele de elasticitate la
incovoiere si compresiune au valori superioare ceea ce inseamna ca materialul poate fi
folosit la incarcari mai mari decat polimerul. Coeficientul de dilatare liniara este mai mic ceea
ce inseamna o stabilitate dimensionald mai buna a compozitului raportat la polimerul de
baza. Doar in cazul caldurii specifice se constatd o reducere a valorii parametrului ceea ce
inseamna ca incalzirea compozitului este mai rapida decat cea a polimerului de baza. In
acest context insa trebuie precizat faptul ca, probabil, conductivitatea termica a compozitului
este superioara celei a polimerului. Cel mai spectaculos rezultat se obtine in cazul
conductivitatii electrice (este vorba de cinci ordine de marime). Toate rezultatele prezentate
sunt mediate pe cate zece seturi de masuratori.

Tabelul 1a. Proprietati fizice si chimice ale rasinii HT2.

bisfenol-A-(epiclorhidring) 25 - 50%

compozitia chimica bisfenol-F-(epiclorhidrind) 25 - 50%
1,6-Bis (2,3-epoxipropoxi) hexan 10 - 25%

stare fizica lichid

culoare galben deschis

miros caracteristic

pH nedeterminat

punct de topire nedeterminat

punct de fierbere 200 °C

punct de aprindere 300 °C

solubilitate in apa insolubil

viscozitatea la 25 °C 380 mPas

densitatea 1,137 g/em’
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Tabelul 1b. Proprietati fizice si chimice ale intaritorului HT2.

compozitia chimica

3-aminometil-3,5,5-trimetilciclohexilamina 25 - 50%
alcool benzilic 25 - 50%
fenol, styrenated 2,5 - 10%

stare fizica lichid

culoare galben deschis
miros aracteristic aminelor
pH nedeterminat

punct de topire nedeterminat

punct de fierbere >200 °C

punct de aprindere >100 °C
solubilitate in api insolubil
vascozitatea la 25 °C 202 mPa s
densitatea 0,997 g/cm’

Tabelul 2. Caracterizarea pulberii de carbon activ.

solubilitatea in apa
solubilitatea in acid
solubilitatea in etanol
pierdere prin uscare
cenusa sulfatati

fier (Fe)

metale grele (ca Pb)
zinc (Zn)

clorura

sulfat

titrare cu albastru de metilen

punctul de aprindere

conductivitatea termica

caldura specifici

conductivitatea electrica

0,2 %

1,0 %

0,2 %

8 %

0,5 %

0,02 %
0,005 %
0,02 %

0,01 %

0,01 %
minim 10
200 - 500 °C
0,17-0,28 W/mK
1,062 J/g K
3,484 Qm

Tabelul 3. Proprietati ale rasinii epoxidice si ale materialului compozit (comparativ)

Rasina epoxidica Compozit
Modul de elasticitate la incovoiere [GPa] 293 3.97
Modul de elasticitate la compresiune [GPa] 1.93 2.54
Coeficient de dilatare liniara [pm/m°C] 0.0673 0.0621
Caldura specific [J/gK] 2.346 2.269
Conductivitate electrici [S/m] 6.18E-09 1.05E-04
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Revendicari

Compozit cu conductivitate electrica ridicatd este un material realizat pe baza
unui sistem epoxidic relativ rapid — Epoxy Resin HT2 cu carbon activ utilizat in
industria alimentard. Poate fi folosit atat in forma prezentatd cat mai ales ca
matrice pentru materiale compozite armate realizate prin procedee specifice
compozitelor cu matrice termorigide (in special lay-up) pentru ca, in secvente
proiectabile ale straturilor de armaturd, sd asigure o conductivitate electrica
ridicata alaturi de alte proprietati pentru care materialele compozite sunt atat de
apreciate — densitate mica, rezistentd mare la tractiune, incovoiere sau soc.
Odata cu o conductivitate electrica ridicatad — efect al prezentei electronilor liberi
din carbon — este posibila o conductivitate termica ridicata (in raport, evident, cu
alte compozite armate la care matricele sunt constituite din polimerul de baza).
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Figuri

Fig. 1. Epruvete de rasina epoxidica (stanga) si compozit cu carbon activ (dreapta)
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