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1 Predmét a cil prace

Kompozity uhlik-uhlik (C-C) sestavaji z uhlikovych vldken a uhlikové matrice; tedy
jejich slozky jsou na bazi jednoho prvku. Navzdory tomu, vlastnosti tohoto druhu kompozita
jsou velmi rozmanité a zavisi nejen na druhu uhlikovych vlaken, ale i na typu vyztuze, jejim
objemovému podilu, ale také na druhu prekurzoru matrice a predevsim na podminkach
ptipravy téchto kompozitl [2]. Ta je pomérné slozitd, pfevazné mnohastupiiova a je v zdjmu
kazdého vyrobce ¢i vyzkumného pracovnika ovétovat vysledek kazdého kroku pripravy
téchto materialt. Kvalita kompoziti uzce souvisi s jejich pdrovitosti, kterd ovliviiuje jeho
dalsi pozadované vlastnosti. Systém pori a trhlin v kompozitu ma z hlediska vyroby a podle
nasledného pouziti kompoziti své vyhody i nevyhody, oteviené pory napiiklad umoznuji
vhodnou reakci jejich povrchu s buitkami v piipadé vyuziti kompozitu jako biomaterialu
[18]. Oteviené pory a trhliny je mozné dale impregnovat. Zasadni problém nastava u tzv.
delaminacnich trhlin na sty¢nych plochach jednotlivych vrstev pouzité textilie, které mohou
byt rozsahlé a vést k iplnému rozpadnuti kompozitu i pfi minimalnim zatizeni.

Cilem této prace je ovéfit moznost pouziti obrazové analyzy nejen ke kontrole
postupnych krokid ptipravy kompozitnich materidlt uhlik-uhlik ale zejména k hlubSimu
objasnéni vztahu mezi strukturou a mechanickymi vlastnostmi téchto kompoziti. Tato prace
mé za ukol detailné rozpracovat stanoveni porovitosti C-C kompozitu metodou obrazoveé
analyzy, a to po kazdém jednotlivém kroku piipravy. Korelace stanovenych porovitosti
s mechanickymi vlastnostmi by méla ovétit izkou souvislost mezi mechanickymi vlastnostmi
C-C kompozitt a slozitym systémem port a trhlin v tomto materialu.

Obrazova analyza prochazi neustalym vyvojem a zaméfuje se zejména na vytvareni
obecné pouzitelnych algoritmi, zvySovani rychlosti zpracovani obrazu a zautomatizovani
zpracovani velkého mnozstvi dat, které zdokonaluje statistickou spolehlivost méteni [1].
Z4dny z téchto algoritmil viak doposud nefesi specifickou problematiku sloZitého porézniho
systému C-C kompoziti.

2 Prehled soucasného stavu reSené problematiky

V soucasné dobé jsou pro stanoveni podrovitosti C-C kompoziti pouzivany metody
fyzikéalné-chemické, které vychazeji ze stanoveni skutecné a zdanlivé hustoty porézniho
materidlu. Skute¢na hustota se stanovuje pyknometricky, kdy penetraénim médiem mohou byt
jak pyknometrické¢ plyny, tak kapaliny. Zdanliva hustota se stanovuje pomoci rtutové
pyknometrie. Dal$i moznosti je velmi ndrocnd, a proto zfidka pouzivanad metoda
stereometrického stanoveni, zalozend na pfimém geometrickém proméieni dokonale
pravidelného télesa.

Pti ptipravé C-C kompozit je v soucasné dob¢ standardné pouzivana metoda stanoveni
porovitosti dle ASTM C20-87, kde je penetracnim médiem voda [50].

Z piehledu metodiky vyplyva, ze doposud pouzivané metody zavisi na schopnosti
penetratniho média proniknout do slozit¢ho systému pori a trhlin v kompozitu, ¢imZz jsou,
kromé¢ dalSich omezeni, z méteni zcela vylouceny uzaviené pory a trhliny. Tato prace si proto
klade za cil tuto mezeru doplnit pfipravou metody pifimého méfeni porovitosti pomoci
svételné mikroskopie, kde zna¢né zjednoduseni prace a zdokonaleni méteni ptindsi obrazova
analyza.

Detailnim kvalitativnim popisem typt trhlin a dutin 2D kompozitu a jejich
kvantitativnim vyhodnocenim pomoci obrazové analyzy se zabyvali napiiklad Gao et all. [39,
40], kteti ve své studii rozdélili vady ve 2D kompozitu do ¢tyt zakladnich skupin podle toho,
mezi jakymi Grovnémi (stavebnimi jednotkami kompozitu) se nachdzeji a podle jejich
velikosti a orientace. Jsou to trhliny mezi vrstvami a trhliny mezi svazky, které jsou



orientovany v rovin€é nebo kolmo k jednotlivym vrstvam prepregu; a trhliny ve vldknech a
pory uvnitt vlaken, které jsou popsany jako vady materidlu [39, 40].

U kompozitl na bazi pryskyiic a smol dochdzi pii piipravé ke vzniku pért vsech
velikosti v disledku unikani pyrolytickych plynt, zejména kysliku a vodiku jako vedlejSich
produktt pii karbonizaci prekurzoru matrice [8]. Jortner ve své praci [28] oznacuje tyto pory
jako ,,bubble pores“. Rozsahly systém trhlin v kompozitu je zplsoben rGznou tepelnou
roztaznosti uhlikovych vldken a matrice a velkou pyrolyzni ztrdtou hmoty matrice pfi
karbonizaci [29]. Trhliny v kompozitu vznikaji jak pfi zahtivani tak pti chladnuti produktu.

3 Pouzité metody

Tato prace se zamétuje zejména na kvantitativni stanoveni porovitosti C-C kompozitu
po jednotlivych krocich pfipravy. Detailn¢ popisuje ptipravu kompoziti a mechanismus
vzniku trhlin a pori pti zpracovani. Metoda obrazové analyzy co do rozsahu méfeni neni jako
jedina omezend pouzitym penetraénim médiem pouzivanym v ostatnich metodach. Umoznuje
na fezu materidlem zméfit veskerou porovitost, jak otevienou, tak uzavienou a zastoupeni
port a trhlin ve velikostnich tfidach [38].

3.1 Obrazova analyza

Metoda obrazové analyzy spociva v sejmuti obrazu a jeho ptevedeni do digitalni
podoby a nasledné analyze. Opticky systém, v tomto piipadé mikroskop s kamerou, sejme
opticky signal, ktery je pomoci CCD sensoru transformovan na elektricky, a tento analogovy
signal je pfeveden pomoci video-digitizéru do podoby digitadlniho obrazu, ktery je dale
zpracovavan a nasledné analyzovan. Na vystupu poskytuje vysledky v podobé dat a nebo
v podobé nazorného zobrazeni, kterym je zpracovani namétenych hodnot do grafu [45].

Metodika klasifikace a méfeni byla zpracovana na vzorcich primyslové vyrabéného
kompozitu SIGRABOND CC 1501 D, teplota karbonizace do 1000°C, némecké firmy Sigri
Great Lakes Carbon GMBH, D86400 Meitingen s dvaceti vrstvami vyztuze z textilie tkané z
prament vysokomodulovych uhlikovych vldken.

2D C-C kompozity pro analyzu byly piipraveny v laboratofich USMH AV CR
klasickou prepregovou technologii z textilni vyztuze Cramer z komercnich uhlikovych vlaken
TORAYCA T800H (Toray Industries Inc., Japonsko) v platnové vazb¢é a matrice z
fenolformaldehydové pryskyfice UMAFORM LE (SYNPO, Ceska republika) [8]. Nabrusy
pro snimani obrazii byly pofizeny standardni technikou. Obraz fezu C-C kompozitem
potizeny pomoci mikroskopu a obrazového analyzatoru Lucia v celkovém pohledu a v detailu
znazornuje obr. 1.

Obr.1. Rez 2D C-C kompozitem. Obraz sloZeny z 20-ti obrazovych
poli + detail. Zvétseni se fidi poctem skladanych obrazovych poli a
nasledné velikosti detailu. Je znazornéno vlozenym métitkem.




Byly proméfeny kompozity po jednotlivych krocich ptipravy, které jsou strucné
popsany v tabulce 1, spolu ozna¢enim vzorkl zavedenym v této disertacni praci.

Tabulka 1. Oznadeni a popis vzorkl

Oznaceni Popis

P Vytvrzeny vzorek

C1 Vzorek po 1. karbonizaci

11C2 Vzorek po 1. opakované impregnaci a 2. karbonizaci

12C3 Vzorek po 2. opakované impregnaci a 3. karbonizaci

13C4 Vzorek po 3. opakované impregnaci a 4. karbonizaci

13C4G Vzorek po 3. opakované impregnaci, 4. karbonizaci a grafitizaci

I3C4GPyC Vzorek po 3. opakované impregn‘aci,’ 4. karjbonizaci a grafitizaci, pokryty
pyrolytickym uhlikem

Pro obsazeni celého systému péru a trhlin od nejmensich az po nejvétsi bylo nutné
rozdelit méfeni do Ctyf intervalll s pouzitim rGznych zvétSeni, a to dle velikosti méfenych
dutin. Tyto intervaly spolu s po¢ty méfeni jsou popsany v tabulce 2.

Tabulka 2. Rozd¢€leni dutin pro méfeni v pouzitych zvétSenich

Plocha dutiny [1m’] (0,37-10) | (10-200) | (200 —50.000) (50.000, )
Pouzity objektiv 100x 20x 5x 5x
Celkové zvétSeni 1000x 200x 50x Skladané obrazy

Nejmensi méritelny detail 0,37um 1,53um 6,1pm -
Pocet méienych poli na nabrusu 50 20 5 1
Pocet nabrusu jednoho vzorku 4 4 6 4
Celkovy pocet méreni na vzorku 200 80 30 4

Pro zachovéni standardnich podminek snimani obrazli byl sestaven interaktivni
inicializacni makroprogram, ktery vede wuzivatele jednotlivymi kroky. Nejprve je
kontrolovano nastaveni kamery, nasledné je pomoci sond intenzity zelené slozky obrazu
upraveno nastaveni aperturni clony mikroskopu. Intenzita zelené slozky obrazu je méfena na
ttech kruhovych sondéch vynesenych libovolné v obraze, program vypocte primérnou
hodnotu intenzity zelené slozky obrazu, vysledek je u spravného setizeni mikroskopu
vrozmezi 210 — 215. Pokud tomu tak neni, vyzve program uZivatele k upraveni clony
mikroskopu.

Pro kazdy material v kazdém jednotlivém zvétSeni muselo byt sestaveno vlastni
inicializacni makro pro maximalni odliSeni dutin v kompozitu. Jako nejvhodnéjsi byl zvolen
obraz v odrazeném polarizovaném svétle, v némz dutiny vyrazné kontrastuji s pozadim, tj.
v tomto piipad¢ svlakny a matrici. V inicializaénim makru je mozné souCasné proveést
nastaveni piiznaki méfeni (méfenych vlastnosti), méeficiho ramce, masky a restrikénich
kritérii. To je vSak vhodné pouze v piipadé, kdy je inicializaéni makro piimo soucasti
makroprogramu pro méieni a po sejmuti kazdého obrazu dochazi piimo k jeho proméfeni.
Vzhledem k rozsahu vlastniho méfeni, byly v tomto pfipadé¢ snimky nejprve nasnimany a
nasledn¢ analyzovany. Inicializacni makro pro sniméni obrazkl bylo pouzito samostatné.

Pro sniméni obrazli byl k dispozici objektiv s nejmensim zvétSenim 5x, se kterym
nebylo mozné sejmout nabrus kompozitu jako celek. Z méfeni by tak byly vylouceny velké
delaminac¢ni trhliny prochézejici po celé délce nabrusu a velké dutiny nedostatecné prosycené
matrici. Syst¢tm LUCIA 4.60 umoziuje skladani obrazi z vice zabérti. Cely nabrus je po




jednotlivych obrazovych polich nasniman s objektivem 5x a slozen, v tomto ptipadé az z 38
obrazll. Analyza dutin soume¢ftitelnych s velikosti jedné vrstvy kompozitu je provadéna piimo
v tomto obraze, popft. v jeho jednotlivych navazujicich sekcich.

Dalsi transformace obrazu a jeho proméfeni bylo zpracovano do hlavniho
makroprogramu pro méfeni porovitosti. Obraz byl nejprve pieveden do odstint $edé. Sedé
obrazy jsou specialnimi pifipady barevnych obrazili, jedna se o obrazy odvozené. Hodnoty
obrazovych bodt (pixeld) Sedého obrazu se méni od 0 do 255, jsou vsak stejné pro vSechny tii
slozky v kazdém obrazovém bodu. Plivodnimu obrazu u vSech sledovanych materiali nejlépe
odpovidala transformace separaci jedné z barevnych slozek obrazu. DalSim krokem bylo
zvyseni kontrastu pomoci linedrni bodové transformace obrazu. Separace jednotlivych slozek
obrazu a zvyseni kontrastu je u jednotlivych materiali a zvétSeni rizné vzhledem k odlisnosti
materidll jako takovych a vzhledem k rozdilnym optickym podminkdm pro snimani
nastavenym jednotlivymi inicializa¢nimi makry. Obrazy v odstinech Sedé byly dale
pfevedeny do binarni podoby — segmentovaného obrazu. Segmentované neboli binarni obrazy
maji jen dvé mozné hodnoty, 0 pro pozadi a maximalni hodnotu 255 pro objekty a struktury
[46]. Vysledkem naprahovéni je tedy ,,dvoubarevny obraz* kde jsou na pozadi vldken a
matrice znazornény dutiny v kompozitu, viz obr. 2.
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Obr. 2. Obraz grafitizovaného C-C kompozitu sejmuty kamerou a obraz v odstinech §edé po naprahovani

Matrice i vlakna kompozitu vykazuji vysokou optickou odrazivost, jak dokumentuje
tabulka 3., svétlej$i uhlikovd vldkna a uhlikovd matrice jsou v obrazu pomérné snadno
odlisitelné od tmavych pora a trhlin. K pfesnému vykresleni dutin pfispivaji 1 jiz diive
provedené Upravy obrazu — vytazeni jedné z barevnych slozek a zvySeni kontrastu. Vysledny
ptekryvovy obraz odpovidé vyobrazeni dutin v ptivodnim zdrojovém obraze.

Tabulka 3. Opticka odrazivost R vliken a matrice v C-C kompozitech stanovena podle CSN ISO 7404-5

VLT 800 Vytvrzeny kompozit | C-C karbonizovany C-C grafitizovany

vlakna vlakna matrice vlakna matrice vlakna matrice

R

[%] 4,02 +£0,16 | 4,01+0,16 | 1,42 +£0,14 | 5,35 +£0,23 | 4,46+0,36 | 4,24+0,11 | 4,82 +0,24
(1]

V nékterych meznich situacich, naptiklad pfi okraji nabrusu nebo v ptipadé vyskytu
velkych trhlin nedojde k dokonalému piekryti segmentovaného a ptivodniho obrazu. Tuto
skute¢nost je v daném piipadé nutné posoudit subjektivné porovnadnim plvodniho obrazu
s bindrnim pomoci nedestruktivniho ptekryti obou obrazii. Po posouzeni nasleduje uprava a
zpracovani binarniho obrazu pomoci morfologickych operaci, které jsou soucésti systému
Lucia 4.60.



Pro méfeni charakteristik dutin v kompozitu byly pro dal§i zpracovani ptedvoleny
ptiznaky popisujici zastoupeni dutin co do velikosti a z hlediska ptipadného rozliSeni port a
trhlin i co do tvaru méfenych utvarti. Pory jsou z hlediska tvaru ptednostné eliptické az
kruhové, kdezto trhliny ve vSech velikostnich tfidadch jsou protahlé. Tento faktor by bylo
mozné vyuzit v nastaveni restrikénich kritérii minimalni kruhovosti nebo elongace méfenych
utvart.

Mg¢éfeni v binarnim obraze bylo provedeno automaticky, na aktudlnim bindrnim obrazu
byl zméfen soubor nadefinovanych ptiznakd, a to pouze na objektech, jejichz velikost
odpovida nastavenému restrikénimu kritériu, viz tab. 2. Naméfend data byla postupné
automaticky ukladana do pfedem pftipravenych souborli v programu Microsoft Excel, spolu se
zéakladni statistikou vytvofenou programem Lucia.

Po sefazeni dle pouzitych zvétSeni byly hodnoty plochy dutin rozdéleny do
ekvidistantnich tiid. Cetnost dutin v jednotlivych velikostnich tfidach byla vztazena k celkové
proméiené plose pro kazdé zvétseni. Vysledkem je Getnost dutin dané velikostni tiidy na pm?
a jejich plosny podil, resp. porovitost.

3.2 Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti zkoumanych vzorkd byly méfeny metodou resonanc¢nich
frekvenci bézné pouzivanou v USMH AV CR [49]. Z rezonanéniho spektra podélnych kmiti
ortotropniho deskového pasu je urCovan podélny modul v tahu, Poissonova konstanta a
piipadné pficny modul v tahu. Z rezonanc¢niho spektra pticnych kmitd je potom mozno ziskat
smykovy modul. Pfednostmi této metody jsou piredevSim vysoka piesnost ziskanych
vysledkl, experimentdlné snadné a pomérn¢ rychlé uréeni resonancnich frekvenci,
jednoduchost a relativné nizkd pofizovaci cena méficiho zafizeni. Tato metoda je zcela
nedestruktivni, coz ji pfedurcuje pro pouziti pii vyvoji nakladnych materialii [49].

Me¢teni rezonancnich frekvenci mechanickych kmitd vzorkd byla provedena na
ptistroji Erudite (resonant frequency tester) CNS Electronics Ltd., London, UK. Na budici
elektrodu je pfivedeno stfidavé napéti harmonického prubéhu s amplitudou 400 V o
pozadované budici frekvenci 10 Hz az 100 kHz. Na elektricky vodivy vzorek, ktery je
uzemnén, pusobi elektrostatickda sila vyvoland timto napétim. Tato sila potom budi
mechanické kmity. Elektrodynamické poméry na kontaktu vzorku s elektrodou jsou obdobné
jako na kondenzétoru a pfti stfidavém napéti vzorkem protéka elektricky proud. To umoznuje
snimani signalu mechanickych kmitli vzorku na stejném principu jako buzeni.

Mechanickd pevnost studovanych materidli byla méfena v tfibodovém ohybu pfi
rozpéti podpor 40 mm. Pro tento experiment bylo pouzito zafizeni Inspekt 50 kN (fy.
Hegewald & Peschke, SRN) se silomérem 5 kN [49].

4 Piehled dosaZenych vysledkii

Omezeny rozsah tezi nedovoluje hodnotit a diskutovat vSechny dosazené nové
vysledky popsané systémem graft, ktery dokumentuje vyvoj cCetnosti poérti a trhlin
v jednotlivych velikostnich tfidach po postupnych krocich ptipravy sledovaného kompozitu.
Pribéhy poérovitosti jednotlivych vyrobnich kroki C-C kompozitu byly spolecné zakresleny
do souhrnného grafu obr. 3. Stupeii po prvni karbonizaci C1 neni v grafu uveden, jelikoz
kompozit po 1. karbonizaci se ukdzal pro méteni metodou obrazové analyzy nepouzitelny. Po
tepelném zpracovani doslo k velkému hmotnostnimu Ubytku matrice, a v kompozitu jsou
rozsahlé trhliny vSech velikosti. Nebyly méfeny ani mechanické vlastnosti tohoto kompozitu
vzhledem k nedostate¢né soudrznosti tramkua ur¢enych pro méteni.

Ze srovnani vysledkll vykazujicich pokles porovitosti ve vSech krocich opakované
impregnace a karbonizace dochazi k postupnému zapliiovani port a trhlin matrici. Zastoupeni
dutin v jednotlivych velikostnich tfidach s dalSimi kroky impregnace a karbonizace postupné



klesa. Obecné je Cetnost dutin v nejmensich velikostnich tfidach nejvyssi, avSak tyto drobné
dutiny se na celkové stanovené poérovitosti kompozitu vyrazné€ neprojevuji.
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Obr. 3. Prehled porovitosti méfenych obrazovou analyzou

Porovitost vzorkl vyrazné klesa az do faze trikrat karbonizovaného C-C kompozitu.
Zde byla hodnota pdrovitosti stanovena na 20,81%. Pokles pdrovitosti po ctvrté karbonizaci
JiZ neni vyrazny, klesd pouze na 19,79%. Porovnani celkové porovitosti a pribéhu
kumulativni kiivky porovitosti kompoziti 12C3 a 13C4  dokazuje minimalni vliv 3.
impregnace a 4. karbonizace na porovitost kompozitu. Po 4. karbonizaci vSak dochazi
k dvojnasobnému zvyseni podilu velkych dutin méfitelnych pouze ve skladaném obraze.
Zacina se projevovat vyrobni vada a pocinajici delaminace. Pfi skladani kompozitu v prvnim
kroku ptipravy pravdépodobné doslo k pfesyceni materidlu prekurzorem matrice. Jednotlivé
vrstvy po té po sobé pfi lisovani sklouzly a doslo ke vzniku ,,kapes®, ve kterych byla pouze
matrice. Vzhledem ke zna¢né objemové zméné matrice pii pyrolyze (tzn. objemovému
smrsténi okolo 40% [12, 16], zplisobenému jak pyrolyzni ztratou vlastni hmoty, tak zvySenim
objemové hmotnosti pii pyrolyze) doslo v mistech presyceni ke vzniku velkych dutin. Vzniklé
dutiny zistaly castecné uzaviené dalSim impregnacim a vedly k selhani kompozitu po
grafitizaci.

U grafitizovaného kompozitu doslo v misté pfesyceni k delaminaci né€kterych vzorka.
Pti pokusu o pokryv a infiltraci pyrolytickym uhlikem v nésledujicim kroku ptipravy vzorek
delaminoval. Byl pouzit vzorek z jiné fady piipraveny stejnym postupem, ktery byl pokryt
pyrolytickym uhlikem a byla na ném zméfena porovitost a mechanické vlastnosti. Hodnoty
stanovené na tomto vzorku I3C4GPyC odpovidaji hodnotam pifedpoklddanym u vzorkl
pokrytych pyrolytickym uhlikem. Pyrolyticky uhlik zcela zapliiuje mensi oteviené pory a
trhliny do okamziku uzavieni usti téchto dutin postupnym ukladdnim PyC. V¢Etsi oteviené
dutiny jsou po infiltraci zaplnény ¢aste¢né.



4.1 Porovnani s hodnotami porovitosti dle ASTM C20

V nasledujicim grafu obr. 4. a tabulce 4. je provedeno porovnani hodnot pérovitosti
vzorkd metodou obrazové analyzy a dle normy ASTM C20. Hodnoty porovitosti dodatecné
ptipravené¢ho vzorku pokrytého pyrolytickym uhlikem jsou v grafu zobrazeny pterusovanou
¢arou, v tabulce jsou tyto hodnoty uvedeny oddéleng.
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Obr. 4. Hodnoty pérovitosti podle obrazové analyzy a ASTM C20
Hodnota porovitosti u vSech krokt ptipravy C-C kompozitu metodou obrazové analyzy
je dle predpokladi vyssi, nebot’ se stanovi celkova hodnota poérovitosti (uzaviend i oteviena

porovitost), metodou ASTM C20 se stanovi pouze pdrovitost oteviena.

Tabulka 4. Hodnoty porovitosti obrazovou analyzou a dle ASTM C20

Viastnost / Vzorek P Cl | 11C2 | 12C3 | 13C4 [13C4G 13C4GPyC
Porovitost obrazovou analyzou [%] | 7,29 26,72 | 20,81 | 19,79 | 26,82 9,94
Porovitost ASTM C20 [%] 54112741 21,34 15,7 12,18 | 9,04 5,43
Rozdil [%] 1,88 5,38 5,11 7,61 17,78 4,51

Z porovnani rostouciho rozdilu hodnot pérovitosti naméfenych obéma metodami u
Ctytikrat karbonizovaného vzorku (7,61 %) a grafitizovaného vzorku (17,78%) vyplyva, zZe pfi
méteni porovitosti dle ASTM C20 se pocinajici delaminace vzorkli neprojevila, hodnota
porovitosti stanovend touto metodou po grafitizaci kleséd a kompozit je mozno povazovat za
strukturné idedlni. Naslednou delaminaci pfi pokryvu pyrolytickym uhlikem pak neni mozné
vysvétlit.

Stanoveni porovitosti dle normy ASTM C20 vychazi z vazeni vzorkt suchych, vzorkt
ponotenych do vrouci vody a vzorkd po vyjmuti. Pfed vazenim po vyjmuti z vrouci vody jsou
vzorky zlehka otirany vlhkou bavinénou tkaninou [50]. Pfi tomto otirdni pravdépodobné doslo
k odsati vody z velkych delaminac¢nich trhlin v grafitizovaném kompozitu a jejich zastoupeni
se na porovitosti zmétené dle ASTM C20 neprojevilo.

4.2 Mechanické vlastnosti
Na vzorcich kompozitu byly po jednotlivych krocich ptipravy méifeny mechanické
vlastnosti. Byl méfen Younglv modul E, smykovy modul G a pevnost v ohybu Rm.



Mechanické vlastnosti byly méfeny v sérii vzorkli pocinaje vzorkem po druhé karbonizaci.
Hodnoty vzorku s pokryvem pyrolytickym uhlikem jsou v tabulce uvedeny oddélene.

Tabulka 5. Mechanické vlastnosti analyzované série vzorki

Vzorek / Viasmost E [GPa] G[GPa] | Rm[MPa]
11C2 60,3 5,36 93,94
12C3 76,47 6,89 109,34
13C4 74,58 8,70 84,56
13C4G 54,89 5,09 76,68
Nahradni vzorek

13C4GPyC | 10008 | 908 | 24425

Sledovana série vzorkii vykazuje oc¢ekdvanou tendenci vyvoje elastickych konstant
(Youngliv modul, smykovy modul) v jednotlivych stupnich impregnace. Po grafitizaci vSak
zde dochazi k snizeni zhruba o 30 %. Tento vysledek neni typicky. Také pevnost v ohybu se
snizila, pfestoze pti spravné technologii vyroby dochazi po grafitizaci k jejimu zvySeni.

4.3 Korelace porovitosti a mechanickych vlastnosti

Na grafech obr. 5. a 6. a ve zdrojové tabulce 5. je porovnan pribéh namétenych
porovitosti na jedné stran¢ a mechanickych vlastnosti na strané¢ druhé. Hodnoty odpovidajici
dodate¢né pfipravenému vzorku s pokryvem pyrolytickym uhlikem 13C4GPyC jsou v grafu
vzdy doplnény pieruSovanou carou v barvé odpovidajici zobrazované veli¢in€é. Tato
pferuSovand cara zarovenn dokumentuje, jaky je predpoklddany vyvoj dané veliCiny
s vylouenim technologické chyby pii ptipravé. Hodnoty grafitizovaného vzorku 13C4G
s delaminaci jsou v grafu vyneseny samostatnymi body v barvé odpovidajici zobrazované
veli¢iné a jsou pro piehlednost doplnény popiskem. V tabulce jsou hodnoty odpovidajici
vzorku s pokryvem pyrolytickym uhlikem I3C4GPyC uvedeny oddélené.
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Obr. 5. Korelace porovitosti a elastickych konstant E a G



Vyvoj Youngova a smykového modulu vykazuje ptredpokladanou tendenci az do
ctvrté karbonizace, ¢tvrtou karbonizaci se hodnoty Youngova a smykového modulu, stejné
jako porovitost stanovena metodou obrazové analyzy, vyrazn¢ neméni. Po grafitizaci dochazi
k prudkému zlomu pribchu jak elastickych konstant tak podrovitosti méfené obrazovou
analyzou, jak je dokumentovano samostatnymi body jednotlivych veli¢in v obou grafech.
Ptedpoklddand tendence dalSiho vyvoje jednotlivych veli€¢in u bézného vzorku bez
delaminace je znadzornéna pferusovanou carou.
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Obr. 6. Korelace pérovitosti a pevnosti v ohybu

U hodnot pevnosti v ohybu dochézi ke zlomu v tendenci vyvoje jiz u méteni po Ctvrté
karbonizaci u vzorku I3C4, hodnota tohoto méfeni pevnosti v ohybu je v grafu také vynesena
samostatnym bodem. Negativné se zde projevuji nové vzniklé velké dutiny ve ctyfikrat
karbonizovaném kompozitu métitelné pouze v padesatinasobném zvétSeni, jejichz zastoupeni
je v tomto vzorku dvakrat vyssi nez u predchozich kroki ptipravy. U grafitizovaného vzorku
dochazi k dalSimu poklesu pevnosti v ohybu.

Tabulka 6. Souhrnna tabulka porovitosti a mechanickych vlastnosti

Viastmost / Vzorek P | c1|1c2 | 12¢3 | 13¢4 |13C4G|  |13C4GPYC
zsz;’;zizzstfﬁgraz"v°“ 7,29 26,72 | 20,81 | 19,79 | 26,82 9.94
Porovitost ASTM C20 %] | 541 [27:4| 2134 | 15,70 | 1218 | 9.04 5.43
E [GPa] 60,3 | 76,47 | 74,58 | 54,89 100,08
G [GPa] 536 | 6,89 | 8,70 | 5,0 9,08
Rm [MPa] 93,94 | 109,34 | 84,56 | 76,68 244,25




5 Zhodnoceni vysledkii a novych poznatkii

V této disertacni praci byla podrobné zpracovana problematika ptipravy C-C kompoziti
a vzniku poérovitosti jako tieti faze kompozitu, ktera vyznamnym zptisobem ovliviiuje uzitné
vlastnosti materidlu. Byl vypracovan detailni postup stanoveni porovitosti materiali metodou
obrazové analyzy, a to po jednotlivych krocich pfipravy, kdy se kromé mechanickych a
strukturnich vlastnosti méni 1 opticka odrazivost materidlu. Vlastni snimani a analyza
jednotlivych mikrosnimkii byla zcela zautomatizovana vytvofenim komplexniho systému
pofizovéani, analyzy a archivace obrazli pomoci makroprogramii. Vytvofenim téchto
uzivatelskych makroprogramti byla vyfeSena casova naro¢nost provadénych méteni a zejména
standardnost stanoveni porovitosti v ramci této metody. Pfipravend metoda umoziluje také
stanovit zastoupeni dutin v jednotlivych velikostnich tfidach, coz je praktické naptiklad
v piipad¢ ovétovani vhodnosti pouziti kompozitu jako biomaterilu.

Nové bylo zjisténo, ze po druhé impregnaci a tieti karbonizaci se jiz kompozit dalsi
opakovanou impregnaci a karbonizaci vyrazn€ neméni a tento krok z ptipravy C-C kompozitl
v naSich podminkach je mozné vyloucit. Cela pfiprava materidlu pro dal$i pouziti se tim
urychli a také zlevni. Porovitost stanovena metodou obrazové analyzy klesa u vzorku po treti
impregnaci a Ctvrté karbonizaci jiz pouze o 1,02% (pii stanoveni dle ASTM C 20 je tento
rozdil 3,14%), tomu odpovidaji i sledované mechanické vlastnosti, jejichz hodnoty se pfi
srovnani téchto dvou vzorkl také vyrazné neméni. Z toho vyplyva, ze tieti impregnace a
ctvrtd karbonizace kompozitu jiz nejsou pro maximalni zlepSeni uzitnych vlastnosti
kompozitu nijak vyznamné, pievazna cast porézniho systému je jiz uzaviena a prekurzor
matrice do materidlu nepronikne natolik, aby se jeho pérovitost vyrazn€é zmeénila.

Jiz dfive zminénou vyhodou stanoveni pdrovitosti metodou obrazové analyzy je
moznost obsazeni porovitosti celé — oteviené 1 uzaviené, coz doposud pouzivané metody
neumoziuji. V tomto konkrétnim piipadé se projevilo zejména neodhaleni delaminace u
grafitizovaného vzorku, dle ASTM C 20 je tento vzorek idedlni a hodnoty porovitosti
odpovidaji ptedpokladanému vyvoji po grafitizaci. Metodou ASTM C 20 neni mozné zméfit
velké delaminac¢ni trhliny, ze kterych voda jako penetraéni médium bud'to samovolné nebo po
otfeni vytéka. Pii pouziti metody obrazové analyzy je tato delaminace zfetelné patrna jiz na
skladaném obraze pofizeném jen v padesatindsobném zvétSeni. Pocinajici delaminace
sledovaného materialu je pozorovatelna jiz u vytvrzeného materialu. Pti pfipravé jednotlivych
vrstev kompozitu pravdépodobné doslo k pfesyceni prepregli prekurzorem matrice a jejich
naslednému vzajemnému posuvu pii skladani a lisovani. Metoda obrazové analyzy umoznuje
odhaleni této technologické chyby jiz na samotném pocatku ptipravy.

Korelace porovitosti stanovenych metodou obrazové analyzy se zjiSténymi
mechanickymi vlastnostmi kompozitu po jednotlivych stupnich piipravy potvrdila zlom
v pribehu elastickych konstant (Youngova a smykového modulu) u grafitizovaného vzorku
s pocinajici delaminaci. Pevnost v ohybu klesa jiz u vzorku po tieti impregnaci a Ctvrté
karbonizaci, projevuji se zde nove vzniklé velké dutiny popsané u vzorku 13C4.

Porovndni se standardné¢ méfenymi hodnotami poérovitosti dle ASTM C 20, podle
kterych je kompozit zdanlivé idedlni, tento pokles vSech sledovanych hodnot mechanickych
vlastnosti nevysvétluje, stejné jako nasledné selhani a uplnou delaminaci vzorki pii pokusu o
pokryv pyrolytickym uhlikem.

Nezpochybnitelnou piednosti metody obrazové analyzy je 1 moznost detailniho popisu
porézniho systému v kompozitu co do velikosti, orientace a uspofadani dutin v materialu.
K dal§imu studiu této problematiky je jiz nyni k dispozici rozsahly soubor dat pofizenych
v ramci analyzy jednotlivych mikrosnimkii. Zpracovani téchto dat mize byt dalSim cilem
vyuziti metody obrazové analyzy pii podrobném popisu systému pért a trhlin v kompozitu.
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8 Summary

V této disertacni praci z oboru materidlového inzenyrstvi byla podrobné zpracovana
problematika piipravy C-C kompoziti a vzniku poérovitosti jako tieti faze kompozitu, ktera
vyznamnym zpusobem ovliviiuje uzitné vlastnosti materialu. Byl vypracovan detailni postup
stanoveni porovitosti materialli metodou obrazové analyzy po jednotlivych krocich ptipravy.
Byly vytvofeny uzivatelské makroprogramy, které feSi Casovou naro¢nost provadénych
méfeni a zejména standardnost stanoveni porovitosti v ramci této metody. Piipravena metoda
umoziuje také stanovit zastoupeni dutin v jednotlivych velikostnich tfidach, coz je praktické
napiiklad v pfipadé ovéfovani vhodnosti kompozitu jako biomateridlu. Vyhodou stanoveni
porovitosti metodou obrazové analyzy je moznost obsazeni porovitosti celé — oteviené i
uzaviené, coz doposud pouzivané metody neumoznuji. Pdrovitosti stanovené metodou
obrazov¢ analyzy byly korelovany se zjisténymi mechanickymi vlastnostmi kompozitu po
jednotlivych stupnich pfipravy. Prabeéh elastickych konstant (Youngova a smykového
modulu) odpovida predpokladanému vyvoji .

The present dissertation thesis from a material engineering field deals in detail with
the problems of preparation of C-C composites and creation of porosity as the third phase of a
composite, which significantly affects utilizable properties of a material. A detailed procedure
for determination of material porosity by the method of image analysis has been worked out
following separate preparation steps. User defined macros were prepared by which; time
demandingness of measurements performed and namely a standard way of porosity
determination within this method have been solved. The method developed allows also
determination of cavity distribution into individual size classes, which is practical, e.g., in
case of checking suitability of using a composite as a biomaterial. The advantage of the
porosity determination by the image analysis method is a possibility to include the complete
porosity - open and closed, which has not been enabled by the previously used methods.
Correlation of the porosities determined by the image analysis method with the mechanical
properties of a composite observed after single preparation steps was done. The course of
elastic constants (Young and shear modulus) follows supposed development.
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