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@ Getemperte Rovings, textile Flaichengebilde und Monofilamente aus vernickelten Kohlenstoffasern.

@ Vernickelte, graphitische Kohlenstoffasern werden
durch eine Temperung bei Temperaturen bis 1500°C modifi-
ziert. Sie zeigen danach sowohl bei 25°C eine wesentlich
verbesserte als auch eine mit der Temperatur stark anstei-
gende elektrische Leitfihigkeit. Textile Fidchengebilde aus
diesem Material zeigen bei Blitzeinschlag gegeniiber dem
ungetemperten Material eine verbesserte Standfestigkeit.
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Getemperte Rovings, textile Flichengebilde und Monofila-

mente aus vernickelten Kohlenstoffasern

Die Erfindung richtet sich auf getemperte Rovings und
textile Fl&achengebilde aus vernickelten, graphitischen
Kohlenstoffasern, ein Verfahren zur Erzeugung von bei
hohen Temperaturen best@ndigen leitfd&higen RoVings, tex-
tilen Flédchengebilden und Monofilamenten und deren Ver-
wendung.

Faserverstédrkte Kunststoffe, insbesondere auch kohlen-
stoffaserverstarkte Kunststoffe (KFK), werden zur Ver--
minderung des Gewichts in zunehmendem MaBe beim Bau von
Luft- und Raumfahrzeugen verwendet. Im Gegensatz zu den
bisher fiir die AuBenhaut verwandten Materialien, bei-
spielsweise Aluminium- und Titanlegierungen, bieten
Kunststoffe aber nicht ausreichend Schutz gegen elek-
tromagnetische Einstreuungen und insbesondere gegen
Blitzschlag. Selbst wenn man diinne Aluminiumnetze oder
Kupfergitter in die Verbundmaterialien einlaminiert
oder metallisierte Kunststoff- bzw. Kohlenstoffiasern
oder mit Aluminium {iberzogene Glasfasern verwendet,

besteht bei einem Blitzeinschlag die Gefahr der Zer-
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stérung der AuBenhaut und die Beeintrédchtigung wichtiger
innerer Installationen.

Reine Kohlenstoffasergewebe werden bei.Blitzeinschlag
durch mechanische elektrodynamische Kré&fte bei gleich-
zeitiger thermischer Belastung zerstdrt. Auch wenn sie
durch eine starke Metallisierung, beispielsweise mit
Kupfer, erheblich leitfdhiger werden, wird doch noch
eine lokale, thermisch und mechanisch bedingte Zer-
stdrung beobachtet.

Es wurde nun gefunden, daB durch eine Temperung Rovings,
textile Flichengebilde und Monofilamente aus vernickelten
graphitischen Kohlenstoffasern eine erheblich bessere
thermische Bestidndigkeit und héhere Leitfihigkeit bis in
hohe Temperaturbereiche haben.

Gegenstand der Erfindung sind getemperte Rovings, textile
Flachengebilde und Monofilamente aus vernickelten graphi-
tischen Kohlenstoffasern. Bevorzugt sind solche Gebilde,
deren Nickelschichtdicke auf dem Kohlenstoffmonofil 1

bis 10 % des Durchmessers des Kohlenstoffmonofils be-
trdgt. Neben Nickel kann in der Schicht bis 5 Atom-%

Bor enthalten sein. Neben dem.Bor k6nnen in der Schicht-
einzeln oder zusammen bis zu 5 Atom-% Kobalt oder Ei-

sen enthalten sein.

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur

Erzeugung von bei hohen Temperaturen bestdndigen, leit-
fihigen Rovings, textilen Fl&ichengebilden, und Monofila-
menten, das dadurch gekennzeichnet ist, daB naBchemisch

stromlos vernickelte Rovings, textile Fl&chengebilde

Le A 21 934




0111139

oder Monofilamente unter Inertgas oder im Vakuum getempert
werden. Bevorzugt werden sie bei Temperaturen bis 1500°C
zwischen 0,1 und 10 Minuten getempert. Nachtrdglich kann
auf den getemperten Rovings, textilen Fl&chengebilden und
Monofilamenten naBchemisch stromlos oder galvénisch eine
weitere Nickelschicht aufgebracht werden. Die Schichtdicke
dieser weiteren Nickelschicht betrédgt vorzugsweise 0,5 bis
5 % des Durchmessers des Kohlenstoffmonofils. Eine solche
Schicht dient der Verbesserung der Korrosionsbestdndig-

keit, insbesondere wdhrend der Dauer der StromstoBbe-
lastung.

In der DE-PS 2 743 768 oder in der DE-OS 2 739 179 ist
beschrieben, wié Filamente und textile Fl&chengebilde
naBchemisch stromlos vernickelt werden k&nnen. Die so
metallisierten Filamente bzw. textilen Fl&chengebilde
sind sehr gleichmdBig mit einer Metallschicht umgeben.
Bei der Temperung werden sie unter SauerstoffausschluB
im Inertgas oder im Vakuum iiblicherweise durch Strom-
belastung auf Temperaturen bis 1500°C erhitzt. Nach
wenigen Minuten hat sich bei ca. 1500°C eine stabile
neue Phase gebildet. Durch den Tempervorgang hat sich
die elektrische Leitfdhigkeit bei 25°C um einen Fak-
tor 3 bis 5 erh8ht. Bei den erfindungsgem&Ben Fila-
menten bzw. Rovings und textilen Fl&chengebilden
nimmt die elektrische Leitfdhigkeit reversibel, nihe-
rungsweise exponentiell, mit der Temperatur zu. In

der nachfolgenden Tabelle ist der an einem aus mehre-

ren Monofilen bestehenden Multifilamentgarn der Wider-
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standsverlauf als Funktion der Stromstdrke bei einer Garn-
ldnge von 20 mm dargestellt:

Widerstand (Ohm) 33 30 22 17,5 15 14
Strombelastung (3) 0,03 0,1 0,27 0,57 1,0 1,34

Die getemperten Materialien zeigen bei 1500°C einen ca.
10-fach niedrigeren Fldchenwiderstand als die ungetem-
perten vernickelten Gewebe bei 25°C. In diesem Beispiel
betrug bei einem Durchmesser des Monofils von 30um die
Nickelauflage ca. 1,5pm. Die textiltechnische Konstruk-
tion hat EinfluB auf die Stromverteilung. Es hat sich
beispiélsweise herausgestellt, daB ein Kohlenstoff-Fila-
mentgarngewebe in Leinwandbindung L 1/1 den Blitzstrom
vorzugsweise in Richtung der Kettfdden leitet. Dagegen
zeigt ein Satin der Konstruktion l—————f7 (3), ein Satin
L 7 (7) oder mit K&per é——————g Z eine gleichméB8ige
Flichenverteilung des Blitzstroms iber das gesamte Bau-
element.
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Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel)

Ein Kohlenstoff-Filamentgarngewebe ist naBchemisch strom-
los verkupfert worden. Die abgeschiedene Kupfermenge ent-
spricht 190 g Kupfer/mz. Das Gewebe wurde einem 100 kA
Blitzeinschlag ausgesetzt; eine Zone von etwa 1 cm Durch-
messer wurde dabei stark zerstdrt. (Die Priifverfahren
unter realistischen Bedingungen sind beschrieben in
Report of SAE Committee AE 4 L vom 20.6.1978, Lightning
Test Wareforms and Techniques for Aerospace Vehicles and
Hardware.)

Alle im folgenden beschriebenen erfindungsgemdfen Fld-
chengebilde zeigen dagegen beim Blitztest unter &hnli-
chen Bedingungen eine praktisch unzerstdrte Gewebestruk-
tur.

Beispiel 2
Ein Kohlenstoff-Filamentgarngewebe in Satinbindung (Satin

7 (2)), 75 Kettfdden/10 cm und 75 SchuBfiden/10 cm
wird 10 Sekunden in einer L&sung von 0,01 g/l Butadien-

-palladiumchlorid aktiviert, getrocknet und anschlieBend

80 Minuteh in einem Metallisierungsbad, das 30 g/l Nickel-
chlorid 6 H,0, 10 g/l Zitronensdure und 3 g/1 Dimethyl-
aminboran enthdlt, bei einem pH 8,5 vernickelt. Das Koh-
lenstoff-Filamentgarngewebe hat 120 g Ni/m2 aufgenommen
und besitzt einen Oberflédchenwiderstand, gemessen nach

DIN 54 345, in SchuB- und in Kettrichtung von 0,05 Ohm.

Das vernickelte Gewebe wird anschlieBend 10 Minuten

lang einer Temperung unter Argon unterworfen.
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Beispiel 3

Ein Kohlenstoff-Filamentgarngewebe in K&perbindung (Kdper
3 = (2)), 49 Kettfdden/10 cm und 41 SchuBfaden/10 cm,
wird 10 Sekunden in eine L&sung von 0,01 g/l Butadienpal-
ladiumchlorid aktiviert, getrocknet und anschlieBend 90
Minuten in einem Metallisierungsbad, das 30 g/l Nickel-
chlorid 6 H,0, 10 g/1 Zitronensdure und 3 g/1 Dimethyl-
aminboran enthdlt, bei einem pH 8,5 vernickelt. Das Koh-
lensteoff-Filamentgarngewebe hat 188 g Ni/m2 aufgenommen
und besitzt einen Oberfldchenwiderstand sowohl in Kett-
als auch in SchuBrichtung von 0,04 Ohm.

Das vernickelte Gewebe wird anschliefiend 10 Minuten lang

einer Temperung unter Argon unterworfen.

Beispiel 4

Ein Kohlenstoff-Filamentgarngewebe in Satinbindung (Satin
1 — (7)), 59 Rettf#den/10 cm und 62 SchuBfiden/10 cm
wird 10 Sekunden in eine LSsung von 0,01 g/l Butadien-
palladiumchlorid aktiviert, getrccknet und anschlieBend
90 Minuten in einem Metallisierungsbad, das 30 g/1 Nik-
kelchlorid 6 H,0, 10 g/1 Zitronensdure und 3 g/l Dime-
thylaminboran enthdlt, bei einem pH 8,5 vernickelt. Das
Kohlenstoff-Filamentgarngewebe hat 154 ¢ Ni/m2 aufge-
nommen und besitzt einen Widerstand pro Quadrat sowohl

in Kett- als auch in SchuBrichtung von 0,05 Ohm.

Das vernickelte Gewebe wird anschlieBend 10 Minuten lang

einer Temperung unter Argon unterworfen.
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Beispiel 5

Ein Kohlenstoff-Filamentgarn einer Hochmodulfaser aus ver-
kohltem Polyacrylnitril (tex 220 £ 6000) wird 10 Sekunden
in einer Ldsung von 0,01 g/l Butadien-Palladiumchlorid
aktiviert, getrocknet und anschlieBend 80 Minuten in

einem Metallisierungsbad, das 30 g/l Nickelchlorid 6 Hzo,
10 g/1 Zitronensdure und 3 g/l Dimethylaminboran enthdlt,

bei einem pH von 8,5 vernickelt. Das Kohlenstoff-Filament-
garn hat, als Gewebe gewebt, 140 g Ni/m2 aufgenommen.

Dieses Filamentgarn wird unter Argon 10 Minuten lang bei
1500°C einer Hitzebehandlung unterworfen, Eine 20 mm

lange Faser zeigt im Vakuum bei 10”% Torr folgenden Wider-
standsverlauf in Abhdngigkeit von der Stromstédrke:

Widerstand (Ohm) 33 30 22 17,5 15 14
Strombelastung (3) 0,03 0,1 0,27 0,57 1,0 1,34
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Patentanspriiche

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Getemperte Rovings, textile Fldchengebilde und Mono-
filamente aus vernickelten, graphitischen Kohlenstoff-
fasern.

Getemperte Rovings, textile Fl&chengebilde und Mono-
filamente nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
da8 die Nickelschichtdicke auf dem Kohlenstoffmonofil
1 bis 10 % des Durchmessers des Kohlenstoffmonofils
betragt.

Getemperte Rovings, textile Fldchengebilde und Mono-
filamente nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB in der Nickelschicht 0 bis 5 Atom-%
Bor enthalten ist.

Getemperte Rovings, textile Fl&achengebilde und Mono-
filamente nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB in der Nickelschicht 0 bis 5 Atom-%
Kobalt und/oder Eisen enthalten sind.

Verfahren zur Erzeugung von bei hohen Temperaturen
best&ndigen leitf&higen Rovings, textilen. Flichen-
gebilden und Monofilamenten, dadurch gekennzeichnet,
daB naBchemisch stromlos vernickelte Rovings, tex-
tile Fl&chengebilde und Monofilamente unter Inertgas

oder im Vakuum getempert werden.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet,
daB sie bei Temperaturen bis 1500°C getempert wer-
den.
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7) Verfahren nach Anspriichen 5 und 6, dadurch gekenn-

zeichnet, daB sie zwischen 0,1 und 10 Minuten ge-

tempert werden.

8) Verfahren nach Anspriichen 5 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die getemperten Rovings, textilen
Fldchengebilde und Monofilamente mit einer weiteren
Schicht aus Nickel, deren Schicht vorzugsweise 0,5

bis 5 % des Durchmessers des Kohlenstoffmondfils
betrdgt, versehen werden.

9) Verwendung der getemperten Rovings, textilen Fl&-
chengebilde-und Monofilamente nach Anspriichen 1 bis
8 als elektrisch leitfdhiges Material in Verbundwerk-
stoffen. '

10) Verwendung der getemperten Rovings und textilen Fl&-
chengebilde nach Anspriichen 1 bis 8 als Blitzschutz-
material, bevorzugt beim Bau von Flug~- und Raumfahr-
zeugen.
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