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Streszczenie

W artykule przedstawiono sposdb kondycjonowania probek wedtug stosowanych na $wiecie
regulacji dotyczacych kwalifikacji kompozytowych materialéw lotniczych (FAA — Federalna
Administracja Lotnictwa — Federal Aviation Administration, EASA — Europejska Agencja
Bezpieczenstwa Lotniczego — European Aviation Safety Agency, MIL-HNBK — Podrecznik
Wojskowy — Military Handbook). Przeprowadzono proces kondycjonowania probek w komorze
klimatycznej o zadanej temperaturze oraz wilgotnosci zgodnie z normg ASTM D5229.
Przeprowadzono obliczenia w celu doboru parametréw klimatyzowania oraz dokonano weryfikacji
stanu nasycenia probek. Wykonane obliczenia zwrdcily warto$¢ wspotczynnika dyfuzji, dla badanych
probek wytworzonych w technologii bezautoklawowej z prepregu weglowo-epoksydowego CYTEC
MTM46. Znajomos¢ wspdtczynnika dyfuzji pozwolita zmniejszy¢ czas interwalowego wazenia
0 30 %. Dokonano takze selekeji rodzajow substancji chemicznych, ktore moga mie¢ wplyw na trwatos¢
materiatu kompozytowego. Podsumowano i poréwnano stosowane procesy kondycjonowania wedtug
regulacji stosowanych do kwalifikacji materiatow lotniczych, oraz przeprowadzony proces
klimatyzowania wedlug normy ASTM D 5229.

Stowa kluczowe: kondycjonowanie, klimatyzowanie, kwalifikacja kompozytowych materiatow
lotniczych

1. WSTEP

Srodowisko ma ogromny wplyw na trwato$¢ materiatow. Wilgotnos¢, temperatura, pierwiastki
chemiczne oraz réznego rodzaju promieniowania (np. ultrafioletowe) wptywaja niekorzystnie na
strukture materiatéw powodujac procesy korozyjne, a w materiatach polimerowych takze takie
zjawiska jak depolimeryzacja, czy degradacja [1]. W trakcie eksploatacji materiatow ich
wytrzymato$¢ na obcigzenia mechaniczne oraz chemiczne moze male¢ ze wzgledu na procesy
zachodzace na ich powierzchni, takie jak korozja czy starzenie, lub w calej objetosci np.: petzanie.
Istotne zatem jest, aby okresli¢ wptyw czynnikéw zewnetrznych na material. Nalezy zatem
sprecyzowac, w jakich warunkach dany materiat bedzie pracowat i na tej podstawie dokonac¢ selekcji
czynnikow, na dziatanie ktorych nalezy wystawi¢ probki materiatu przed badaniami lub
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przeprowadzi¢ odpowiednie symulacje. Proces kwalifikacji materiatu stosowanego do wytwarzania
struktur lotniczych sktada si¢ z szeregu testow. Bardzo istotne jest, aby okresli¢ wptyw srodowiska
na materiat kompozytowy, i z tego wzgledu nalezy zasymulowa¢ warunki pracy przysztej struktury
lotniczej wykonanej z badanego materiatu [2]. Kazdy material kompozytowy przeznaczony do
wytwarzania struktur lotniczych przed dopuszczeniem do obrotu handlowego musi uzyskaé
odpowiedni certyfikat [3]. Dokument taki za§wiadcza, ze dany material ma parametry zgodne
z przedstawionymi przez dostawce. Proces poprzedzajacy procedury certyfikacyjne to kwalifikacja
materiatu. W stosunku do materialéw o lotniczych zastosowaniach zostato wydanych kilka regulacji
przez jednostki certyfikujace materialy oraz struktury lotnicze.

Podczas eksploatacji kompozyty sa narazone na dziatanie czynnikow srodowiskowych, ktore
mogg wplywac na ich struktur¢. Wplyw tych czynnikow na kompozyty CFRP odznacza si¢ przede
wszystkim pogorszeniem potaczenia widkien z osnowa ze wzgledu na zmiany wlasciwosci osnowy.
Skutkuje to zapoczatkowaniem delaminacji, czyli rozwarstwien w strukturze. W podwyzszonej
temperaturze i wilgotnosci kompozyty te wykazuja znaczne zmniejszenie wytrzymalosci, np.
w stosunku do metali (Rys. 1) [4].

W celu okreslenia wplywu $rodowiska pracy na material kompozytowy nalezy si¢ skupi¢ na
procesach zachodzacych w polimerowej osnowie w kontakcie z czynnikami zewngtrznymi.
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Rys. 1. Zalezno$¢ wytrzymatosci kompozytu polimerowego i metali w funkcji
temperatury: srodowisko: 1 —o normalnej wilgotnosci (30 %), 2 — o wysokiej wilgotnosci (60 %);
temperatura utwardzania kompozytu: 3 —90°C, 4 —180°C [4]

Degradacja materiatéw polimerowych polega na cz¢éciowym rozpadzie makroczasteczek na
mniejsze fragmenty. Zmiany w budowie wewngtrznej kompozytu wptywaja na wilasciwosci
materiatu, a w niektorych przypadkach zdarza si¢, ze w poczatkowej fazie degradacji nastgpuje
poprawa wlasciwosci — w szczegdlnosci mechanicznych. Dzieje si¢ tak za sprawa czynnika
degradujacego, ktory moze powodowaé sieciowaniec makroczasteczek w osnowie polimerowe;j.
W dalszej fazie nadmierne sieciowanie lub zmniejszenie masy czasteczkowej wplywa na pogorszenie
wiasciwosci materiatu polimerowego. Problemy wynikajace z degradacji przektadaja si¢ na trwatosé
kompozytow - obnizenie badz utrata adhezji migdzy osnowa a zbrojeniem. Mozna rozrézni¢ kilka rodzajow
degradacji ze wzgledu na czynnik ja wywotujacy: mechaniczna, zmeczeniowa, cieplna, atmosferyczna,
fotochemiczna, biologiczna, chemiczna, wysokoenergetycznego promieniowania [1, 5].
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W procesach kwalifikacji materiatdéw kompozytowych do zastosowan lotniczych skupiono si¢
na wplywie wilgoci i temperatury oraz czynnikéw chemicznych. Dilugotrwate oddzialywanie
wysokiej temperatury na polimer moze prowadzi¢ do rozpadu wigzan w makroczasteczkach, zar6wno
gtéwnego tancucha, jak i pgkania grup bocznych. Procesowi rozrywania tancucha gléwnego
towarzyszy zjawisko powstawania wolnych rodnikéw. Zjawisko takie moze rowniez wystapi¢ na
skutek dlugotrwalego dziatania wilgoci. Makrorodniki mogg ulega¢ depolimeryzacji, czyli rozpadowi
na monomery, co prowadzi do zmniejszenia stopnia polimeryzacji. Wolne rodniki maja tez tendencje
do rekombinacji — wprowadza to najczesciej nieodwracalne zmiany w strukturze polimerow.
Niekorzystnym zjawiskiem, w podwyzszonej temperaturze i wilgotnosci, jest hydroliza, czyli
przyjmowanie i oddawanie wody podczas reakcji chemicznej. Absorpcja wody prowadzi do
pecznienia materialu polimerowego, w ktérym to w momencie wysychania zaczynaja powstawac
naprezenia rozciggajace zwickszajace podatnos¢ na pekanie. Proces degradacji wynikajacy z kontaktu
kompozytu z woda oraz zmienng temperatura (wynikajaca z warunkow atmosferycznych, pracy, czy
wystawienia struktury na dziatanie promieni stonecznych) nazywany jest starzeniem [7]. Sztuczne
starzenie jest stosowane w laboratoriach, aby zasymulowa¢ w przyspieszonym tempie procesy
naturalnego rozktadu w warunkach atmosferycznych. W dokumentach FAA, EASA, MIL oraz
normie ASTM D5229 okreslono parametry wyzej wymienionego procesu dla materialow
kompozytowych stosowanych na struktury lotnicze — temperatura 71°C + 2°C oraz 85 % + 5 %
wilgotnosci. Wspomniane warunki wynikaja z zalezno$ci Arrheniusa dla wspdtczynnika dyfuzji
(Rys. 2) [6, 7+9].

Wiasciwosci mechaniczne kompozytu ulegaja
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Rys. 3. Wytrzymatos$¢ na rozciaganie kompozytow i stopu
aluminium w funkcji temperatury [7]
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Wraz ze wzrostem temperatury znacznie bardziej spada wytrzymatos¢, na obcigzenia Sciskajace,
suchego materiatu niz mokrego (Rys. 4).
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Rys. 4. Wytrzymato$¢ na $ciskanie kompozytow
i stopu aluminium w funkcji temperatury [7]

Projektujac strukture lotnicza, nalezy zwrdci¢ uwage na czynniki chemiczne, z jakimi bedzie
miata ona styczno$¢. Wszystkie stosowane ptyny na lotniskach, w tym do konserwacji samolotow,
muszg spetnia¢ standardy MIL-STD. MIL-HNBK jednoznacznie wskazuje na okre$lone ptyny,
ktérych dziataniu musi zosta¢ poddany kompozytowy material do zastosowan lotniczych w ramach
testow kwalifikacyjnych i certyfikujacych:

1. Paliwo lotnicze (JP-4) — zgodne ze specyfikacja MIL-T-5624;
2. Ptyn hydrauliczny (Tri-N-butyl phosphate ester);
3. Rozpuszczalnik (Methyl Ethyl Ketone).

Nalezy wystawi¢ badany material takze na dziatanie innych ptynéw stosowanych podczas
eksploatacji struktur lotniczych, takich jak: ptyny odladzajace na bazie glikolu propylenowego oraz
mocznika, antyoblodzeniowe na bazie zasadowej oraz glikolu propylenowego, inhibitory korozji.
Istotnym $rodowiskiem, ktorego wplyw nalezy sprawdzi¢ jest stona woda. W celu sprawdzenia
wplywu wyzej wymienionych srodowisk na kwalifikowany material wykonuje si¢ testy na $cinanie
krotkiej belki po wczesniejszej ekspozycji probek w wybranych ptynach [7+9].

2.WYNIKI BADAN

Regulacje prawne, dotyczace kwalifikacji materiatdw kompozytowych na struktury lotnicze,
w sprawie kondycjonowania probek odnosza si¢ do normy ASTM D5229/D5229M oraz MIL-
HNDB-17-1F. Norma ASTM D5229 to podstawa do opracowania procedur dotyczacych
klimatyzowania probek wytworzonech z CFRP. Norma ta zawiera podstawowe wymagania
dotyczace procesu suszenia oraz wymuszonego starzenia. Na jej podstawie mozna okresli¢ czas
interwatowego wazenia probek klimatyzowanych w celu okreslenia stopnia nasycenia. Gdy nie jest
znany wspotczynnik dyfuzji dla danego materiatu, czas ten wynosi 7 dni. Probki mozna uzna¢ za
nasycone, gdy réznice zmiany masy pomiedzy interwatowymi wazeniami sa mniejsze niz 0,020 %.
Wspotczynnik dyfuzji mozna obliczy¢ na podstawie wcze$niejszych pomiaréw masy. Na tej
podstawie do poézniejszych probek z tego samego materialu mozna wyliczy¢ indywidualny
interwalowy czas migdzy wazeniami.
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Do badan wykorzystano probki wykonane

probek swiadkow, na ktérych byty wykonywane pomiary masy.

Tab. 1. Zestawienie grubos$ci probek [opracowanie wlasne, 2015]

z jednokierunkowego preimpregantu
weglowo-epoksydowego MTM46/HTS40(12k)-150-35%RW o uktadzie warstw [0/90/0/90/02/45/-
452/452/-452/45/02/90/0/90/0] w technologii bezautoklawowej. W tabeli 1 zestawiono wymiary

Oznaczenie probki

Grubos¢ [mm)]

Szerokos¢ [mm]

Dlugos¢ [mm]|

Masa poczatkowa [g]

LK15-13

2,976

25,70

76,43

8,92258

LK15-14

2,764

25,74

76,40

8,41326

Probki byty klimatyzowane w warunkach zgodnych z FAA, EASA oraz MIL-HNDB-17-1F:

w temperaturze 71°C i1 wilgotnosci 85 %.

Na podstawie normy ASTM D5229 materiat jest w petni nasycony, gdy zmiana masy pomi¢dzy
cyklicznymi wazeniami jest mniejsza niz 0,02 % (Rys. 5). Na rysunku 5 przedstawiono réznice

procentowg nasycenia probek pomiedzy kolejnymi wazeniami.

Na podstawie wykresu (Rys. 6) mozna wykona¢ szereg obliczen dla kondycjonowanego materiatu

0,60

0,50 ﬂ
0,40

0,30

0,20

0,10

Procentowa zmiana masy, %

0,00

0

20 40
Czas, dni

60

Rys. 5. Zmiana masy probek pomigdzy wazeniami
[opracowanie wiasne, 2015]

kompozytowego, aby usprawni¢ proces jego kondycjonowania.
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-1
czasow odpowiadajacym nasyceniu M,, M, Js o

Na podstawie wzoru 1 obliczono wspoélczynnik dyfuzji dla badanych probek kompozytowych
(MTM46/ HTS40(12k)-150-35%RW) i wyniost on 4,15*10'mm?*'s. Wykorzystujac obliczony
wspotczynnik dyfuzji mozna wykona¢ dalsze obliczenia, ktore przyczynia si¢ do usprawnienia
procesu kondycjonowania.

5 B 4/3
L —_lln(l_wj o

7,3 M, -M,

z

gdzie: t —minimalny czas interwalowego wazenia, s; D, — wspotczynnik dyfuzji, # — grubo$¢, mm,
M,, — efektywna warto$¢ nasycenia, %; M, — poczatkowa warto$¢ nasycenia probki, %.

Dzi¢gki wykonanym obliczeniom wedlug wzoru 2 okre$lono minimalny czas pomig¢dzy
wazeniami, po osiagni¢ciu efektywnego poziomu nasycenia materiatu, ktéry dla badanych probek
wynosi 452137 s (5 dni).

3. WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonego przegladu literaturowego oraz wykonanych obliczen dla badan
eksperymentalnych sformutowano nastepujace wnioski:

1. Selekcji parametrow kondycjonowania probek z kompozytéw polimerowych nalezy wykona¢ na
podstawie dokumentéw wydanych przez jednostki certyfikujace materiaty kompozytowe do
zastosowan lotniczych oraz zatozone warunki pracy docelowej konstrukcji kompozytu.

2. Proces starzenia probek przeprowadzony w $cisle okreslonych warunkach, przez jednostki
certyfikujace materialy kompozytowe do zastosowan lotniczych oraz norm¢ ASTM D5229, daje
nasycenie probek weglowo-epoksydowych po 60 dniach.

3. Proces klimatyzowania w okreslonej temperaturze i wilgotno$ci mozna usprawni¢ poprzez
wykonanie obliczen wedtug wzoréw z normy ASTM D5229. Obliczenia te mozna wykonad
jedynie po przeprowadzeniu procesu kondycjonowania na probce testowej, ktora determinuje
czas pomigdzy cyklicznymi wazeniami oraz wspotczynnik dyfuzji.

4. Przeprowadzone testy pozwolity na wykonanie obliczen, dzigki ktéorym usprawniono proces
klimatyzowania probek (czas interwatowego wazenia zostat skrécony o 30 %).
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SELECTION OF SAMPLES CONDITIONING PROCESS IN
ACCORDANCE WITH THE REQUIREMENTS OF
QUALIFICATION POLYMER MATRIX COMPOSITES FOR
USE IN AIRCRAFT CONSTRUCTION

Abstract

Kind of the samples conditioning, used on the world according to the regulations of the
qualifications of composite aecrospace materials (FAA — Federal Aviation Administration,
EASA — European Aviation Safety Agency, MIL-HNBK — Military Handbook), is presented in this
article. The process of conditioning the samples in a climate chamber set temperature and humidity
in accordance with the ASTM D5229 was carried out. Calculations were carried out in order to select
the parameters of conditioning and a verification of the saturation of the samples. Types of chemicals
that may affect the durability of the composite material have also been selected. The processes of
conditioning according to the regulations applicable to the qualification of acrospace materials and
conditioning process according to the ASTM D 5229 were summarized and compared.

Keywords: samples conditioning, qualifications of materials, composite, acrospace.



