II.I{2 mechanika kompozitnich

materidld a konstrukci 2023

ZPUSOBY MERENI PERMEACE KOMPOZITNICH
MATERIALU

Ondfej Uher*, Milan Rtzicka, Jifi Teichman, Jaromir Kucera
Fakulta strojni CVUT v Praze, Technicka 4, Praha 6
Abstrakt

Standardni navijené kompozitni nadrze typu 3 nebo 4 vyuzivaji vnitini nepropustnou kovovou
nebo polymerni vrstvu tzv. liner, ktery sice dobfe zabraiiuje pronikani plynu nebo média z nadoby
jeho sténou, zvysuje v§ak hmotnost nadoby. Proto roste zajem o nadrze typu 5. Jejich znakem je,
ze jsou schopny udrZet uchovavany plyn uvniti bez pouziti lineru. Dostate¢nou nepropustnost
kompozitni stény je tieba prokazat experimentaln€. V soucasné dobé se vyuziva ne¢kolika metod
pro méfeni propustnosti tzv permeace. Hlavni nevyhodou je jejich naroc¢nost na vybaveni a
realizaci. Proto byla navrzena nova, zjednodusena prvotni metodika, ktera pracuje se vzduchem.
To umozni porovnavat permeabilitu riznych kompozitnich materiali a skladeb relativné mezi
této metody pro uZziti i jinych plynd a pro mozZnosti porovnani vysledkd se standardnimi
metodami.

1. Motivace

Z duvodu rostouci poptavky po bez emisnich pohonech, roste zajem o tlakové nadoby slouzici
jako nadrZe na plynna paliva jako je vodik. Standardné uzivané nadrze jsou az na vyjimky nadrze
typu 3 nebo 4. Tedy vyuzivajici vnitini bariérovou vrstvy pro zabranéni tniku plynu skrze sténu
nadrze a vn&j$i kompozitovy ovin pro zajisténi pevnostnich parametrii. Nevyhodami téchto nadrzi
jsou vyssi technologické naroky a vyssi hmotnost. Z téchto diivodil je obecna snaha o vyvoj
nadrzi typu 5, které vyuzivaji technologicky pokrocilé materialy a samotna kompozitni vrstva
zabrafuje priniku plynu skrze sténu nadoby. Tyto nadrze tedy ve své konstrukci nevyuzivaji
zadnou aditivni bariérovou vrstvu a dostatecnad neprostupnost plynu sténou musi byt zajisténa
pouzitim vhodné matrice i vyrobni technologie. Aby bylo mozno certifikovat a vyrabét takové
nadrze, je nutné jejich vlastnosti prokazat experimentalné, tj. realizovat zkousky prostupnosti
plynu skrze sténu nadoby tzv. zkousky permeace. Obecné se jednd o zkousku naro¢nou na
vybaveni a jeji provedeni je ndkladné. Provedeni zkous$ek stanovuji napt. mezinarodni standardy
BS EN 16523, 1SO 6529 nebo ASTM F739. Naklady takovych zkousek jsou obzvlasté vysoké,
zejména pokud je zkouskou tieba porovnat vice vzorkt riznych materiald.

2. Permeace a metody jejiho méieni

Permeace je proces priniku molekul plynu skrze pevné latky, je vyjadiena pomoci koeficientu
permeace P a lze jej vy¢islit pomoci rovnice (1), viz lit. [1], kde Q je normalizovany objemovy
tok pracovni plynu skrze vzorek, t je tloustka vzorku, A je plocha vzorku, pp je tlak pracovniho
plynu a p2 je tlak na druhé strané vzorku.
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Metody vyuzivané v soucasné dobé se nejéastéji déli dle [1] na metody s tlakovou diferenci a
na metody s rovnosti tlaku. Pro ptipady tlakovych nadob je vhodngjsi vyuzivat metody s tlakovou
diferenci, protoze 1épe koresponduji s redlnym problémem. Je mozné je dale délit dle tlakové
diference na nizkotlaké (tlakova diference kolem 0,1 MPa) a vysokotlaké (tlakova diference az
100 MPa) [2]. Principem téchto metod je ptivést na jednu stranu vzorku (nejéastéji desky)
pracovni plyn pod vysokym tlakem, druhd strana vzorku je ofukovéana plynem, ktery slouzi pro
ptenos molekul, které prosly skrze vzorek, k detektoru. Detektorem byva nejéastéji hmotnostni
spektrometr [1],[2],[3] a [4]. Jednim z potencialnich problémd zminénych metod méfeni za
zvySeného tlaku je deformace vzorku vlivem zatizeni tlakového gradientu. Toto zatiZeni
zpusobuje vznik a riist mikrotrhlin v matrici, tim se ovliviiuje stav namahani skofepiny, a tedy i
vysledek méfeni. V literatufe se vyskytuji popisy metod [5], které pfi méfeni zatéZuji vzorek
tahem, viz Obr. 1, pro rovnomérné rozlozeni mikrotrhlin.
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Obr. 1 Schéma experimentu se zatézovanim vzorku [5]

V ptipadé nehomogeniich materialt se pii permeaci vyskytuje tzv ,,labyrintovy efekt”, ktery
popsal a dokazal Kloppfer a kolektiv [6], ktery zkoumal vliv tohoto efektu na permeaci polyamidu
aruzna plniva. DoSel k zavéru, ze permeace je siln€ ovlivnéna nejen hustotou plnéni, ale i tvarem
a typem plniva [6], [7] a [8]. Tento efekt je patrny z Obr. 2 nize.
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Obr. 2 Schéma labyrintového efektu [9]

Z vyse uvedeného piehledu je ziejmé, ze realizace permeacnich experimentd je ndrocné na
vybaveni i provedeni. Pro potfeby porovnani vét§siho mnozstvi riznych vzorki jsou tyto klasické
metody nakladné.
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3. Navrhovana metoda méieni

Pracovnim médiem navrzené metody je vzduch. Principidlné se jedné o metodu s nizkou tlakovou
diferenci. Je zalozend na vycCerpani objemu vzduchu z testovaci komory a méfeni natékani skrze
stény méfeného vzorku. V soucasnosti jsou méfeny kompozitové trubkové vzorky opatfené
kovovymi piirubami, viz. Obr. 4 Pti experimentu je méfen ¢as a zaznamenavana zména tlaku
uvnitt pracovniho prostotu. Testovaci aparatura sestava z rota¢ni (Lavat VRO 4/21) a turbo-
molekularni vyvévy (Pfeiffer vacuum TPU 050), vakuové mérky (KJILC® 275i) a vzorku
samotného. Nejprve se od¢erpa cely objem plynu z celého aparatu bez vzorku. VVzorek je v tomto
kalibra¢nim méteni nahrazen nadobou o obdobném objemu. Provede se méfeni zmény tlaku
v Case, aby se zjistil tzv. ,,natok* méfici soustavy, zptisobeny moznymi netésnostmi soustavy.
V dal§im kroku je nutné nejprve samostatné vy¢erpat méfeny trubkovy vzorek, aby se odplynil a
uvolnily se plyny z matrice. Nasleduje méfeni natékani vlastniho trubkového vzorku piipojeného
k méfici soustavé. Po skonéeni méfeni se koriguji hodnoty natékani soustavy se vzorkem
kalibracnim méfenim samotné méfici soustavy, ¢imz se ziskaji hodnoty priutoku sténou
trubkového vzorku. Na Obr. 3 je zobrazena méfici soustava s trubkovym vzorkem. Cerna trubka
predstavuje méfeny kompozitovy vzorek, dole na stole se nachazi turbomolekularni vyvéva, ze
které vychazi hadice k rotacni vyveévé, v horni &asti je &islicovy displej digitalniho tlakoméru.

S .

Obr. 3 Méreni natékani skrze sténu vzorku

Mgfeni bylo realizovano podle popisu v ptedchozim odstavci. Méteny vzorek byl vyroben
z uhlikového vlakna Toray T700 a epoxidové pryskyfice LG275. Navin sestava z jedné vrstvy
pod thlem 90° vici ose trubky a poté dvou £ 45°vrstev. Jedna se o trubku s vnitinim primérem
108,8 mm a vn&jsim 111,3 mm. Vzorek byl vypoctove navrZzen tak, aby nedoslo po vakuaci k jeho
zhrouceni. Ke kompletaci vzorku byly k trubce pftilepeny lepidlem LOCTITE EA 9394 viko a
priruba ISO K100 z hlinikové slitiny. Po vytvrzeni lepidla byla zkontrolovana tésnost lepenych
spoju ponofenim do vody a pietlakovanim vzorku na 0,2 MPa. Na obrazku nize (viz Obr. 4) je
vidét vzorek pfipraveny k méteni.
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Obr. 4 Pripraveny vzorek
4. Vysledky méreni

V grafu Obr. 5 jsou vidét 2 k¥ivky, horni (oranzova) zobrazuje pribéh natékani méfici aparatury
véetné vzorku a spodni kiivka (modrd) reprezentuje priibéh natékani pouze méfici soustavy, tedy
kalibraéni méfeni. Natékani Q Ize vy¢islit dle rovnice (2), kde Ap je zména tlaku, V je objem
méfené soustavy a At je zména Casu. Vysledky jsou uvedeny viz Tabulka 1, kde ve tfetim fadku
je uvedena hodnota natékani pro méfeny vzorek. Ta je vypoctena prostym odectem piedchozich
hodnot. Je tfeba pocitat s hodnotami az v ustaleném stavu, tedy v piimkové ¢asti kiivek. Kiivka
méfeni se vzorkem za¢ina na niz$i hodnoté tlaku, protoze se podafilo vycerpat vzorek na nizsi
tlak, nasledny narGst je pravdépodobné zpiisoben zbytkovym odplynénim a poté nasleduje
ustaleny stav.

Prabeh natékani
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Obr. 5 Priibéh natékani

Q= "5 @)
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Tabulka 1 Vysledky méieni

Natok [Pa*m3*s?]
Kalibra¢ni méfeni 4,762*10°
Meéfeni se vzorkem 2,443*10°
Vzorek 1,967*10°

Hodnotu koeficientu permeace P lze ziskat dosazenim do rovnice (1), kde tloustka stény
vzorku je t = 1,25 mm, pro vypocet plochy vzorku byla pouzita stfedni hodnota praiméru d =
110,05 mm a délka 250 mm, tlak pracovniho plynu je atmosféricky tlak dle mezindrodni
standardni atmosféry p, = 101325 Pa a tlak na druhé stran¢ vzorku byl zvolen z pfimkové Casti
kiivky natékani p, = 300 Pa.

1,967e-5+1,25

pP= = 2,816 * 1072 m?/s 3

0,0864+(300—101325)

5. Diskuse

Zjisténa hodnota koeficientu permeace se pfiblizuje hodnotdim vyskytujicim se v odborné
literatufe [10] a tudiz Ize navrzenou metodu povazovat za validni. Nevyhodou navrzené metody
je, ze nelze jeji vysledky porovnavat s metodami zminénymi v kapitole 2. Je to zejména z dvodu
jinych pracovnich plynt, kdy vodikové medium bylo nahrazeno vzduchem. Lze totiz ocekavat,
ze permeace vodiku bude podstatné vyssi. Popsand metoda vSak byla navrzena k prvotnimu a
levnéjSimu porovnavani riznych typti vzorkli mezi sebou (napf. riznych typt vlaken, skladeb
kompozitu a zptisobu pokryti povrchu pfi navijeni). To umoziuje snazsi vybér vhodnych vzorka
se také nabizi moznost modifikace této zkousky, a to umisténim méfeného vzorku s aparaturou
do vétsi vnéjsi komory naplnénou odpovidajicim pracovnim plynem (vodik, helium) a realizovat
experiment v tomto médiu. Zminéna komora, vSak musi byt dostatetné objemnd, aby se
minimalizoval pokles vngjsiho tlaku pfipadnym pruchodem sténou do vakuovaného trubkového
vzorku.
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