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Degree of graphitization of carbon fibers
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Abstract

In the new textile composite technology the carbon fibres
are being frequently used. Their properties are being deter-
mined trough their structure. The best mechanical proper-
ties are having the fibres approximating with their structure
to the structure of graphite having the Young modulus as
far as 1000GPa. The degree of the graphitisation as well as
of Young modulus is being determined through the struc-
ture od carbon fibres. In the contribution it is being pro-
posed, how to determine and mesure quantitatively the
degree of grafitisation and carbonisation from the Rontgen
diffractometry technique.

Abstrakt

V novych technologiich textilnich kompoziti se Casto
vyuziva uhlikovych vldken (UV). Jejich vlastnosti urcéuje
jejich struktura. Nejlepsi mechanické vlastnosti nabyvaji ty
struktury UV, které se blizi struktufe grafitu namahané ve
sméru bazalnich rovin. BliZi se pak napt. modulu pruznosti
v tahu grafitu 1000GPa. Mechanické vlastnosti zaviseji na
stupni grafitizace (karbonizace) UV a na ném zaviseji i
mechanické vlastnosti UV. Problém je jak definovat a
urovat stupen grafitizace Dg. Ponévadz jde o strukturni
veli¢inu, nabizi se moznost definovat a urovat stupen
grafitizace rentgenovou difrakci, coz je prokazano v tomto
prispévku.

Uvod

Pro mnoho textilnich kompoziti s polymerovymi,
kovovymi a uhlikovymi maticemi se uzivaji uhlikova
vlakna (UV). Uzivaji se jak vysokomodulova (HM) tak i
vysokopevnostni (HS). Tyto vyznamné vlastnosti pro
konstrukci kompoziti zaviseji na struktuie UV, hlavné

Osa vlékna

Obr. 1. Turbostraticka struktura UV.

vSak na stupni grafitizace UV. Struktura UV je turbo-
straticka, coz znamena, ze bazalni roviny jsou ve sméru
vlaken zprohybané, jak ukazuje obr. 1.

Bazalni grafitové roviny (001) jsou zprohybané a
odklonéné od osy vldkna. Pouze pro takto orientované a
dokonalé bazalni roviny, rovnob&zné s osou vlaken mohou
vznikat HM a HS vlastnosti UV. Tyto strukturni tdaje
urcuji strukturni veli¢inu nazvanou stupen grafitizace UV,
Dg , ktera je pfedmeétem toho ¢lanku.

Difraktometrickd méieni

V rozséhlé literatufe bylo dokazano, ze urcité projekce

krystalové struktury ve Fourierové prostoru, je mozné

dosahnout rentgenovou difrakci. Rentgenovych difrak-

¢nich car grafitu a UV je mozné proto vyuzit k definici a

meéfeni stupné grafitizace Dg v relativnich jednotkach.

K ur¢eni Dg pouzijeme tohoto postupu:

1. namétime difrakéni kiivky v celém rozsahu (nékdy se
staci omezit pouze na prvni difrakéni ¢ary).

2. Difrakéni ¢ary oindexujeme (pfifadime jim Millerovy
indexy krystalovych rovin).

3. Vybereme nejsilngjsi difrakeni cary .

4. Ur¢ime maximalni hodnotu I, a polositku W, téze
difrakéni ¢ary. Absolutni stupen grafitizace Dg je pak
definovan vztahem

DG = Iyax ! Wi (1)

méfeny v relativnich jednotkach. Stupen grafitizace je
zavisly na krystalovych rovinach, tj. na Millerovych
indexech. To znamena, Ze je principialné mozné urcovat i
anizotropii Dg. Vétsinou se pro UV uziva nejintenzivnéjsi
difrakéni ¢ara (002). Hodnoty Dg lezi v intervalu <0,00>.
Proto je 1épe vztahovat Dg (vlaken) na Dg (grafitu), ¢imz
dostavame relativni stupen grafitizace UV Dggr

Dgr = (Dg(vlakno)/ Dg (grafit).100 (%) 2)

Tim se zbavujeme v definici (1) nepfijemné veliCiny oo.
Néasobime-li relativni index Dggr stem, dostavame jeho
vyjadieni v %.

Piiklady uréovani D¢ a Dgr
Nyni budou uvedeny piiklady urovani stupné gerafitizace
uhlikovych vlaken a jejich soustav. Pfitom se vyuzije
¢tyfbodového algoritmu 1. az 4., vyjadieného vyse a defi-
nici stupné grafitizace (karbonizace) ve vztazich (1) a (2).
Pro porovnani bude urcen i stupen grafitizace grafitu a
uhlikového spektralniho prasku.

Nejprve vyjdeme z difraktogramu grafitu, ktery pou-
zijeme také jako referen¢ni vzorek. Difraktogram grafitu je
na obr. 2.
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Obr. 2. Difraktogram grafitu.

Z ného byla vybrana jako nejintenzivnéjsi difrakéni
cara Braggovska reflexe (002). Na ni byla naméfena
maximalni hodnota intenzitni kiivky v relativnich
jednotkach a jeji polositka (obé v mm). Obé& veliCiny
souviseji s krystalovou dokonalosti méteného vzorku, ato :
Cim je vétsi vyska tim je dokonalejsi struktura a &im je
veétsi polosifka tim méné je vzorek dokonaly a jsou v ném
zastoupeny roviny s velkou desorientaci. Pomér vysky
maxima k polosifce urCuje absolutni stupen grafitizace
grafitu. Uzijeme-li grafit jako referencni material
k urcovani relativniho stupné grafitizace (viz vztah (2)),
pak v % je relativni stupen grafitizace grafitu 100%. Ostat-
ni vzorky se pak vztahuji k tomuto normalu. Nyni jiz bude
vénovana pozornost dal§im vzorkiim. Prvnim z nich je
uhlikovy spektralni prasek, jehoz difraktogram je na obr. 3.
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Obr. 3 Difraktogram spektralniho uhliku.
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Obr. 4. Difraktogram uhlikovych vlaken Turnov.

Jeho relativni stupen karbonizace (grafitizace) byl
uréen na hodnotu % .

Za dal8i vzorky k urCovani stupné grafitizace byla
zvolena uhlikova vldkna vyrobena V Turnové, uhlikova
vlakna Toray, kratka uhlikova vladkna pfipravena ze smoly
ve Svitu a tatdz vlakna v epoxidové pryskyfici. Jejich
difraktogramy jsou postupné na obr.4, 5, 6 a 7.
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Obr. 5. Difraktogram uhlikovych vlaken Toray.
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Obr. 6. Difraktogram kratkych uhlikovych vlaken Svit.

Naméfené a vypoctené hodnoty k urceni stupné

grafitizace jsou uvedeny v tab.1

Tab 1. Naméfené hodnoty z difraktogramti a z nich uréené
relativni stupné grafitizace

Materidl Ly Dgc Wi (Dg,c)rer %
Grafit 49 49 1 1 100
Uhlik 110 73,33 1,5 1 100
UV Turnov 33 3,66 9 0,07 7
UV Toray 33 3,66 9 0,07 7
UV kratkavlakna 20 0,66 30 0,013 1,3
UV kratka vlakna 25 0,5 50 0,01 1

v epoxidové pryskyfici.

I kdyz urCeny stupen grafitizace (karbonizace) pro
bézné vyrabéna vlakna se zda byt nizky, presto maji UV
vlakna Turnov a Toray mechanicky i elektricky vynikajici
vlastnosti [1], které take zaviseji na dokonalosti struktury
vlaken a daji se rovnéz k jejimu hodnoceni pouzivat.

To, co snizuje strukturni hodnotu vldken a jejich vlast-
nosti, jsou dutiny uvnitf jejich turbostratické struktury. Ta
je tvofena grafitovou strukturou a dutinami mezi grafito-
vou strukturou. Objem dutin je pak mirou grafitizace,
karbonizace struktury UV. Objem dutin je mozné urcit
méfenim hustoty vlaken a tim je mozné urCovat i stupen
grafitizace. Ten se da urcivat i méfenim elektrického
odporu vldken a grafitu.

Stupen grafitizace lze definovat i z elektrickych
vlastnosti , a to mérnych vodivosti nebo odporu jako Sg =
Gv/GG :pG/p V= pVLpG/ RL MzL = K/RL = nyUy / ng Ug, nje
hustota ¢astic s nabojem, p pohyblivost ¢astic s nabojem.
Je mozné hodnotit i stupenn grafitizace pomérem modulil
Ev/ Eg.
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Obr. 7. Difraktogram kratkych uhlikovych vlaken Svit
v epoxidové matrici.

Zhodnoceni a zavér

Definovany stupen grafitizace je veliina strukturni. Je
mozné jej hodnotit také vlastnostmi jako je objemova
hmotnost, mechanické vlastnosti a elektrické vlastnosti. Na
zji§ ovani souvislosti rizn¢ definovanych velicin je tfeba
pracovat jak teoreticky tak i experimentalné. Méfeni elek-
trického odporu UV bylo vyuzito k méfeni jejich stejno-
mérnosti [2]. Z urCeni stupné grafitizace kompozitu
s kratkymi UV vldkny a vypoctenych hodnot stupné grafi-
tizace z difraktogramu na obr. 7 je vidét, Ze stupen
grafitizace je shodny se stupném grafitizace samotnych
kratkych UV uréenym z difraktogramu na obr. 6. Epoxido-
va matrice stupen grafitizace neovlivnila, i kdyz pfispéla ke
tvaru difraktogramu na obr. 7.
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