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Jazyk vysledku: CZE

Hlavni obor: Cl
Uplatnén: ANO
PoznamKka:

Nazev vysledku ¢esky:

Funkcni vzorek - Granuldt pro vyrobu vodivych kompozitnich desek

Nazev vysledku anglicky:
Functional specimen — Granulate for the production of conductive composite plates

Zadani z navrhu projektu TACR ALFA TA04011373 :
Vysledkem bude funkéni vzorek

Abstrakt k vysledku ¢esky:

Predstavujeme funkcni vzorek kompozitniho granulatu pro pripravu elektricky vodivych
kompozitnich desek pro aplikaci v oblasti elektrochemickych ulozist energie. Vysledny
material kombinuje dobrou zpracovatelnost a mechanické viastnosti polymerni matrice
S elektrickou vodivosti uhlikovych plniv. Granulat byl optimalizovan s ohledem na vlastnosti
pouzitych uhlikovych plniv, obsah jednotlivych slozek a podminky kompaundace smési
V laboratornim hnétaci. Kompozitni desky byly pripravovainy lisovanim granuldtu ve formé
nastavitelné tloustky v rozmezi 1 — 5 mm. Desky pripravené z optimalizovaného granulatu
vykazovaly nizké hodnoty rezistivity (pod 0,7 mOhm m) a dobré mechanické viastnosti.

Abstrakt k vysledku anglicky:

The presented functional specimen represents a composite granulate for the preparation of
electrically conductive composite plates for the application in energy storage technology.
The resulting material combines good processability and mechanical properties of the
polymer matrix with the electric conductivity of carbon-based fillers. Granulate was
optimized with respect to the properties of the conductive fillers used, the content of the
individual components and conditions of compounding in laboratory kneader. Composite
plates were prepared by pressing granulate in the mold of the adjustable thickness in the
range of 1 — 5 mm. The composite plates based on the optimized granulate show low
resistivity (lower than 0.7 mOhm m) and good mechanical properties.

Klic¢ova slova Cesky:

Kompozitni granulat, grafit, polypropylen, vodivost
Kli¢ova slova anglicky:

Composite granulate, graphite, polypropylene, conductivity



Vlastnik vysledku:

IC vlastnika vysledKku:

Stat:

Lokalizace:

Licence:
Licen¢ni poplatek:

Ekonomické parametry:

Technické parametry:

Kategorie nakladu:

Vysoka skola chemicko-technologicka v Praze
(jako hlavni vlastnik, na tomto vysledku se rovnym dilem
podilely a spoluvlastniky tedy jsou VSCHT Praha,
TIU-PLAST, a.s., a ZCU Plzet)
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Ceskd republika

Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze,
Ustav chemického inzenyrstvi,
Laborator akumulace energie
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Granulat umozZnuje vyrobu vysoce vodivych
kompozitnich desek o vysoké pridané hodnoté za
pouZziti cenové dostupnych surovin. Cena hlavni
slozky granulatu (uhlikovych plniv) nepresahuje
350 K&/m? kompozitni desky, piicems trini cena
srovnatelneho komercniho produktu presahuje
9000 K¢/m®. Vyrobni ndklady a zpracovatelnost
V prumyslovych hnétacich a extrudérech bude
overena v nasledujicim obdobi Feseni projektu.

Kompozitni granulat optimalizovany s ohledem na
jeho slozeni a metodu hnéteni umoZnuje pripravit
kompozitni  desky o rezistivite niz§i nez
0,7mOhmm a mechanickych  vlastnostech
dostatecnych pro aplikaci v priitocnych bateriich.

vySe nakladu <=5 mil.



Popis funk¢éniho vzorku

Kompozitni granuldt na bazi termoplastického polymeru a uhlikovych plniv pro vyrobu
vodivych kompozitnich desek byl vyvinut v ramci projektu TA04011373 ve spolupraci
s dal§imi ¢leny fesitelského tymu, jmenovité TIU Plast a Zapadoéeskou univerzitou v Plzni.
Aplikacni pole kompozitnich desek pfipravenych z vyvinutého granulatu je ptedevSim
v perspektivni oblasti elektrochemickych ulozist’ elektrické energie (pritocné baterie,
palivové cClanky), kde jsou tyto materidly pouzivany k oddéleni jednotlivych
elektrochemickych ¢lankl bateriového svazku (tzv. stacku), jako tzv. bipolarni desky. Ty jsou
obvykle zapojovany v sériovém uspotadani, jak je schematicky naznaceno na Obr. 1. Z tohoto
uspofadani vyplyvaji i zakladni pozadavky kladené na material kompozitnich desek, kterymi
jsou vysoka vodivost a dostate¢né mechanické vlastnosti. V piipad€ pratocnych baterii musi
soucasn¢ material odolat agresivnimu prostfedi kyselych elektrolytii a vysokym potencialim,
na anodické strané piesahujicim 1,5 V vs. SHE. Zvolena kombinace matrice termoplastického
polymeru (polypropylen) a uhlikovych plniv na bazi grafitu a uhlikovych sazi umoziiuje
ptipravit kompozitni vyrobky o vysoké elektrické vodivosti a dobrych mechanickych
vlastnostech a dobré zpracovatelnosti za vyuziti standardnich technologii.
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Obr. 1 Schématické znazornéni svazku priitoéné baterie: 1 — kompozitni bipolarni desky, 2 — iontové vyménna
membrana, 3 — proudovy sbéra¢ kladné (a) a zaporné (b) koncové elektrody, 4 — kladna (a) a zaporna (b) vétev
elektrolytického obvodu.

Zpusob pripravy granulatu a kompozitnich desek

Vzorky granulatd byly pfipravovany na pracoviiti spolufesitele (TIU Plast). Granulat byl
optimalizovan s ohledem na vlastnosti uhlikovych pojiv, obsah jednotlivych slozek a
podminky hnéteni a tvarovani. Ke kompaundaci slozek granulatu byl pouzit laboratorni
hnéta¢ Plasticorder Brabender PL2000 s komorou W50H, viz Obr. 2. Metoda hnéteni byla
optimalizovana s ohledem na teplotu, dobu a frekvenci otacek hnétace. Uhlikova plniva byla
postupné davkovéna do taveniny polymeru. Optimalizovany granulat mél nasledujici sloZeni:

i) Polymerni matrice polypropylen 0 indexu toku taveniny v rozmezi 0-20 g/10 min
(méfteno pii 230°C, 2,16kg)
i) Plnivo na bazi grafitovych c&astic o velikosti Castic v rozmezi 2 - 25 um.

Optimalizovany obsah grafitu ve vzorku byl v rozmezi 50-70 hm.%
iii) Plnivo na bazi uhlikovych sazi o mé&mém povrchu v rozmezi 50 - 800 m%/g.
Optimalizovany obsah sazi ve vzorku byl v rozmezi 2-20 hm.%.

Tvarovani kompozitnich desek bylo provadéno lisovanim granuldtu ve formé& pomoci
laboratorniho temperovaného lisu Landou — Pfalz. Byla vyvinuta metoda lisovani vzorkd.



Byly navrZeny a vytvoteny lisovaci formy, umoziujici pfipravu kompozitnich desek riznych
tlousték v rozmezi 1 —5 mm.

Obr. 2: Snimek laboratorniho hnétate Plasticorder Obr. 3: Snimky vzorki kompozitnich desek z granulatu
Brabender PL2000, komora W50H. piipravené na laboratornim lisu Landau — Pfalz.

Metody charakterizace kompozitnich desek

Kompozitni desky byly charakterizovany s ohledem na rezistivitu v podélném a pficném
sméru k roviné desky za vyuziti méficich sestav navrzenych a realizovanych na pracovisti
hlavniho fesitele.

Rezistivita v podélném sméru byla méfena ve Ctyfelektrodovém uspofadani pomoci
linearizovaného méfeni dle van der Pauowy metody. Pro méfeni odporu byl pouzit ohmmetr
BS407 od Aim-TTi Instruments.
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Obr. 4: Aparatura na méreni podélné rezistivity.
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Rezistivita v pficném sméru byla méfena ve dvouelektrodovém uspotfadani pomoci méfici
cely, jez je zobrazena na Obr. 5. Méfena bipolarni deska je z obou stran obklopena uhlikovou




plsti pro snizeni ptechodového odporu. Pritlak méfené cely byl realizovan pomoci Sroubu
zabudovaného v konstrukci aparatury. Hodnota pfitlaku byla méfena pomoci vah umisténych
pod métici celou. Aparatura byla nakalibrovana na odpor uhlikové plsti méfenim odporu
uhlikové plsti pfi riznych stlacenich. Mechanické vlastnosti kompozitni desky byly
charakterizovany méfenim razové houzevnatosti metodou Charpy pii teploté 23 °C a
potencialni energii kladiva 4 J.

Obr. 5: Aparatura na méieni pri¢ného odporu.

Vnitini struktura vybranych vzorki dodanych kompozitnich desek byla pozorovana pomoci
radkovaci elektronové mikroskopie (SEM) JCM-5700 SEM (JEOL) na tezech vzorki. Ty
byly pfipraveny optimalizovanou procedurou fezani kapalnym dusikem podchlazenych
vzorkd diamantovym nozem v ultramikrotomu Leica UC7. Timto ¢asové naro¢nym postupem
ptipravy vzorkl bylo docileno hladkého povrchu vzorkl nutné pro méteni bez artefaktii, které
mohou byt standardnim fezanim zpusobeny. Morfologie kompozitnich desek byla soucasné
pozorovana pomoci rentgenové mikrotomografie (uCT) (X-radia MicroXCT 400).

Vlastnosti kompozitnich desek na bazi granulatu

V Tab. 1 jsou shrnuty vlastnosti kompozitnich desek pfipravenych z optimalizovaného
granulatu, které jsou srovnany s vlastnostmi komeréné dostupného kompozitniho materidlu
PPG86 (Eisenhuth). Z tohoto srovndni je patrné, Ze optimalizovany granulat umoziuje
pfipravu kompozitnich desek srovnatelnych parametri s témi komerénimi a to i pfi niz§im
celkovém obsahu uhlikovych plniv. To je podstatné s ohledem na skutecnost, Ze snizeni
obsahu plniv je umoznuje snizit vyrobni naklady kompozitnich desek a rozsitit Skalu
zpracovatelskych metod. Dosazeni nizkych hodnot rezistivity (nizsich nez 0,7 mOhm m) pfi
nizkém celkovém obsahu uhlikovych plniv bylo umoznéno diky synergickému ptsobeni
grafitu a uhlikovych sazi, coz vedlo k posunu perkola¢niho prahu vodivosti kompozitniho
materidlu smérem k niz§im hodnotdm obsahu plniv. Z tomografického snimku vyvijené
kompozitni desky (Obr. 6a) je patrna dobra dispergace castic grafitu v plnivu. Homogenni
distribuci ¢astic grafitu v kompozitnim materialu dokladaji i SEM snimky fezu deskou, jez
jsou zobrazené na Obr. 8.



Tab. 1: Vlastnosti funkéniho vzorku:

Vzorek tloustka podélna pti¢na rezistivity Razova
vzorku rezistivita (mOhm m) houZevnatost*
(mm) (mOhm m) (kJ m?)
Vyvijena deska 2,0 0,67 6,53 2,5
PPG86 (Eisenhuth) 2,0 0,22 3,41 neméfeno
* Charpy,(+23°C, 4J])
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Obr. 6: uC

Obr. 7: SEM snimky fezu komozitm’ desky na bazi optimalizovanéhranulétu p¥i riznych zvé§em’ch.

Funkéni vzorek granuldtu umozituje pfipravu kompozitnich desek o dostate¢né vodivosti a
mechanickych vlastnostech pro pouziti v prato¢nych bateriich. Nizky obsah plniv a cenova
dostupnost jednotlivych slozek je pfedpokladem dobré zpracovatelnosti granuldtu béznymi
prumyslovymi metodami. Vysledny materiadl vykazuje vysokou miru ptfidané hodnoty, coz
doklad4 srovnani materidlovych nakladi slozek granulatu (350 K&/m? kompozitni desky)

S trzni cena srovnatelného komeréniho produktu (9300 Ké/mz).





