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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob i urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych w cie-
czach, w szczegdlnosci znajdujgce stosowanie do wytwarzania kompozytow polimerowych. Nanorurki
weglowe sg jedng z alotropowych odmian wegla. Charakteryzujg sie unikatowymi wiasciwosciami
elektrycznymi, mechanicznymi oraz cieplnymi. Szczegdlnie wysoka przewodnos¢ elektryczna oraz
przewodnos$¢ cieplna nanorurek weglowych sprawia, ze sg one potencjalnym materiatem do zastoso-
wan, jako wypetniacz w polimerowych kompozytach elekirycznie badz cieplnie przewodzacych. Sku-
teczne wykorzystanie wiasciwosci nanorurek weglowych, jako materialu wypetniacza kompozytow
polimerowych wymaga wysokiego stopnia ich zdyspergowania w strukturze polimeru. Nanorurki
wprowadza sie do struktury polimeru gtéwnie w formie uktadu dyspersyjnego w rozpuszczalnikach
takich jak woda, aceton, alkohole itp.

Z publikacji M. Heimann, at al., Investigations of Carbon Nonotubes Epoxy Composites for Elec-
tronics Packaging, materiaty konferencyjne: ECTC2008 Conference, USA, 2008 r., s. 1731-1736, M.
Wirts-Ruetters, et al., Carbon nanotube (CNT) filled adhesives for microelectronic packaging, materia-
ty konferencyjne: ESTC2008 Conference, Greenwich, UK, 2008 r., s. 1057-1062 i [3] F. Du, K. I. Wi-
ney, Nanotubes in Multifunctional Polymer Nanocomposites, w: Nanotubes and Nanofibers, edytor: Y.
Gogotsi, Taylor&Francis, Philadelphia, Pensylvania, USA, 2006 r., znane sg sposoby dyspersji nano-
materiatéw o duzym wspotczynniku ksztattu tj. nanorurki weglowe, nanowidkna itp., w cieczach gtéw-
nie w wodzie dejonizowanej, acetonie, alkoholu itp., poprzez rozbijanie ultradzwiekowe czyli sonifika-
cje. Sonifikacja polega na poddawaniu zawiesiny wibracjom wywotywanym przez fale ultradzwiekowe,
ktére zwiekszajg efektywnos$¢ penetracji czastek materiatu przez ciekly rozpuszczalnik. Z reguty wy-
konuje sie je w tazniach ultradzwiekowych lub przy uzyciu dezintegratoréw ultradzwiekowych, ktore
w odréznieniu od tazni ultradzwiekowej posiadajg trzpien emitujacy fale ultradzwiekowe umieszczany
W naczyniu zawierajgcym rozbijany materiat oraz rozpuszczalnik. Gtéwnym problemem dyspersji na-
norurek w cieczach jest tworzenie sie aglomeratow o wymiarach submikrometrowych trudnych do
rozdyspergowania.

Znane sg tez z publikacji J. T. Y. Lin, W. Wan, J. T. W. Yeow, Working towards a Sample Prep-
aration Device with Carbon Nanotubes, materiaty konferencyjne: 7th IEEE International Conference
on Nanotechnology, J. Zhang, et al., Efficient Fabrication of Carbon Nanotube Point Electron Sources
by Dielectrophoresis, Adv. Mater. 2004, 16, No. 14, July 19, s.1219-1222, J. Tang, et al., Assembly of
ID Nanostructures into Submicrometer Diameter Fibrils with Controlled and Variable Length by
Dielectrophoresis, Adv. Mater. 2003, 15, No. 15, August 5, s.1352-1355 i U. C. Wejina, et al., Control-
ling The Orientation of Carbon Nanotubes in Nano Assembly, materiaty konferencyjne: International
Conference on Nanotechnology 2007, Hong-Kong, Sierpien 2007 r., s.383-386, sposoby dyspersiji
nanorurek weglowych polegajace na przemieszczaniu nanorurek weglowych wykorzystujgce zjawisko
dielektroforezy w niejednorodnym polu elektrycznym. Dielektroforeza jest zjawiskiem polegajagcym na
wywotaniu ruchu oérodka dielektrycznego na skutek niejednorodnosci pola elektrycznego.

Sposdb przygotowania stabilnej dyspersji nanorurek weglowych w cieczach znany ze zgtosze-
nia patentowego USA nr US2005025694, polega na tym, ze dyspergatorem mechanicznym rozprasza
sie nanorurki weglowe w cieczy w postaci roztworu wody i ropy naftowej. Dodatkowo zawiesine nano-
rurek weglowych i wody lub oleju poddaje sie dziataniu ultradzwiekow.

Sposdb dokonywania poprawy wiasciwosci zawiesiny nanorurek weglowych, zwlaszcza popra-
wy ich dyspersji w cieczy na bazie oleju, znany jest z miedzynarodowego zgtoszenia patentowego nr
W02009153576, polega na tym, Ze stosuje sie tacznie mieszanie mechaniczne, dzwiekowe i ultradz-
wiekowe. Otrzymuje sie jednolitg dyspersje nanorurek w cieczy, ktére sg oddzielone od siebie co naj-
mniej jedng warstwa rozcienczalnika.

Znane ze stosowania urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych w cieczach, to typowa taz-
nia oraz dezintegrator ultradzwiekowy dziatajgcy w zakresie od 20 kHz do 150 kHz, przy czym dys-
pergowang zawiesing umieszcza sie w zbiorniku, a w niej zanurza przetwornik ultradzwiekowy.

Istota sposobu, wedlug wynalazku, polega na tym, ze zawiesine nanorurek w cieczy umiesz-
czong w komorze, jednoczesnie miesza sie ultradZzwiekami wytworzonymi przez przetwornik ultra-
dzwiekowy osadzony w dnie komory i poddaje dziataniu pola elektrycznego przytozonego pomiedzy
elektrody oraz kontroluje sie stopien dyspers;ji i aglomeracji nanorurek.

Korzystnie, zawiesine nanorurek w cieczy jednoczesnie miesza sie ultradzwiekami o regulowa-
nej mocy i czestotliwosci powyzej 1 MHz.
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Korzystnie, stopien dyspersji i aglomeracji nanorurek kontroluje sie szybkozmiennym polem
elektrycznym przylozonym pomiedzy elektrody, o natezeniu powyzej 1000 V/cm i czestotliwosé od
10 kHz do 10 MHz.

Korzystnie, zawiesine nanorurek w cieczy poddaje sie dziataniu ultradzwiekéw z przetwornika
ultradzwiekowego i/lub zawiesine nanorurek w cieczy poddaje sie dziataniu szybkozmiennego pola
elektrycznego wigczanym cyklicznie pomiedzy elektrody.

Korzystnym jest réwniez to, ze temperature zawiesiny nanorurek w cieczy mierzy sie i reguluje
sie ukladem kontroli i regulacji temperatury.

Istota urzadzenia, wedtug wynalazku, polega na tym, ze komora od dotu, zamknieta jest prze-
twornikiem ultradzwiekowym korzystnie, o gestosci mocy powyzej 10 W/cm?® roztworu, natomiast od
gory uszczelniong pokrywa, w ktérej w izolowanych przepustach osadzona jest co najmniej jedna
elektroda poditgczona do uktadu zasilajgcego wysokiego napiecia, przy czym elektrody te zanurzone
sg czesciowo w zawiesinie nanorurek w cieczy.

Korzystnie, na sciankach komory osadzony jest uktad kontroli i regulacji temperatury, ktéry mo-
ze by¢ wyposazony w ukfad chtodzenia.

Korzystnie, pokrywa wykonana jest z materiatu o dobrych parametrach izolacyjnych, odpornego
na dziatania uzywanego rozpuszczalnika, najkorzystniej z politetrafluoroetylenu (PTFE).

Korzystnie, komora wykonana jest z materiatu o wysokiej przewodnosci cieplnej, w szczegdélno-
Sci z metalu, najkorzystniej ze stali.

Korzystnym jest rowniez, gdy do uktadu zasilajgcego elektrody podtgczona jest co najmniej jed-
na elektroda oraz komora stanowigca drugg elektrode.

Zaletg wynalazku jest znaczne zwiekszenie jednorodnosci dyspersji nanorurek weglowych
w cieczach, poprzez potgczone pobudzanie ich polem elektrycznym o regulowanym napieciu i czesto-
tliwosci oraz ultradzwiekami o regulowanej mocy i czestotliwosci. Ponadto istnieje mozliwos¢ kontro-
lowania dyspersji nanorurek weglowych w cieczy, ktéra polega na jednoczesnym pobudzaniu roztworu
ultradzwiekami o regulowanej mocy i czestotliwosci oraz polem elektrycznym o regulowanym napieciu
i czestotliwosci. Ultradzwieki o czestotliwosci powyzej 1 MHz, zwane megadzwiekami, odpowiadajg za
skuteczne rozbijanie submikrometrowych klastrow nanorurek weglowych. Kontrola stopnia dyspers;ji
odbywa sie poprzez dobdr czestotliwosci oraz wartosci napiecia na elektrodach wprowadzonych do
roztworu, a dobér parametréw pola elektrycznego umozliwia kontrolowanie stopnia dyspersji, oraz
w szczegblnym przypadku aglomeracji nanorurek weglowych. Ponadto zastosowanie ultradzwiekow
o czestotliwosciach w zakresie megahercow zwieksza skutecznos¢ interakcji rozpuszczalnika z czast-
kami statymi o submikrometrowych wymiarach charakterystycznych.

Przedmiot wynalazku objasniony jest w przyktadzie wykonania i odtworzony na rysunku, na kto-
rym fig. 1 przedstawia urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych w cieczach z elektrodami zanu-
rzonymi w zawiesinie, a fig. 2 - urzadzenie z jedng elektroda zanurzong w zawiesinie i komorg stano-
wigcg drugg elektrode.

Przyktad 1

Sposdb dyspersji nanorurek weglowych w cieczach polega na tym, ze zawiesine 1 nanorurek
W cieczy umieszczong w komorze 6 zamknietej od dotu przetwornikiem ultradZzwiekowym 2, miesza
sie ultradZzwiekami o regulowanej mocy i czestotliwosci 1,65 MHz i jednocze$nie poddaje dziataniu
pola elektrycznego o natezeniu 1000 V/cm i nominalnej czestotliwo$ci 1 MHz, przytozonego pomiedzy
elektrody 3 osadzone w pokrywie 8, ktéra zamyka od gory, z uszczelnieniem, komore 3. Ponadto sto-
pien dyspersji i aglomeracji nanorurek kontroluje sie zmiang czestotliwo$ci pola elektrycznego.

Przyktad 2

Sposdb dyspersji nanorurek weglowych w cieczach przebiega jak w przykifadzie pierwszym z tg
réznica, ze zawiesine 1 nanorurek w cieczy miesza sie ultradzwiekami o regulowanej mocy i czestotli-
wosci 2 MHz i jednoczes$nie poddaje dziataniu pola elektrycznego o natezeniu 1500 V/cm i czestotli-
wos$¢ 10 MHz, przytlozonego pomiedzy elektrody 3.

Przyktad 3

Sposdb dyspersji nanorurek weglowych w cieczach przebiega jak w przyktadzie pierwszym albo
drugim z tg réznica, ze zawiesine 1 nanorurek w cieczy miesza sie ultradzwiekami wtgczanym cyklicz-
nie, przy czym przetwornik ultradZzwiekowy 2 wigczony jest przez 1 s i wytaczony przez 2 s, jednocze-
$nie ciecz poddaje sie dziataniu szybkozmiennego pola elektrycznego przylozonego pomiedzy elek-
trody 3. Temperature zawiesiny 1 nanorurek w cieczy mierzy sie i reguluje sie uktadem kontroli i regu-
lacji temperatury 7.
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Przyktad 4

Urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych ma komore 6, od dotu zamknietag przetwornikiem
ultradzwiekowym 2 o mocy 15 W/cm®, natomiast od gory uszczelniong pokrywg 8, w ktorej w izolowa-
nych przepustach osadzone sg dwie elekirody 3 podtagczone do ukfadu zasilajgcego elektrody 4. Elek-
trody 3 zanurzone sg w zawiesinie 1 nanorurek w cieczy. Komora 6 wykonana jest z ceramiki o wyso-
kiej przewodnosci cieplne;j.

Przyktad 5

Urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych wykonane jak w przyktadzie czwartym z tg réz-
nicg, ze do uktadu zasilajgcego elektrody 4 podtgczona jest jedna elektroda 3 oraz komora 6 wykona-
na z metalu stanowigca drugg elektrode. Komora 6 wykonana jest ze stali. Ponadto elektroda 3 osa-
dzona jest bezposrednio w pokrywie 8 wykonanej z politetrafluoroetylenu (PTFE).

Przyktad 6

Urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych wykonane jak w przyktadzie czwartym z tg réz-
nica, ze na sciankach bocznych komory 6 osadzony jest uktad kontroli i regulacji temperatury 7 wypo-
sazony w uktad chiodzenia.

Urzadzenie do kontrolowanej dyspersji nanorurek weglowych w cieczy, ma przetwornik ultradz-
wiekowy 2 o mocy powyzej 10 wicm?®, Czestotliwosé pracy przetwornika ultradzwiekowego jest regu-
lowana w zakresie od kilkuset kHz do kilkudziesieciu MHz, uktadem sterujgcym 5. W zawiesinie 1
zanurzone sg elektrody wysokiego napiecia 3 zasilane z uktadu zasilajgcego elektrody 4 zapewniaja-
cego regulowane natezenie pola elektrycznego powyzej 1000 V/cm i czestotliwosé od 10 kHz do 10 MHz.
Dobdr parametrow pola elektrycznego umozliwia rozpraszanie lub skupianie nanorurek weglowych.
Komora 6 wykonana jest z materiatdw o wysokiej przewodnosci cieplnej, takich jak Al, Cu, ceramika,
stal itp., skutecznie odprowadza ciepto wydzielane w zawiesinie 1 zaréwno w wyniku dielektroforezy,
jak i wytwarzane przez przetwornik ultradzwiekowy 2. Konstrukcja komory 6 przewiduje mozliwosé
wykorzystania ukfadu kontroli i regulacji temperatury 7, na przyktad ogniwa Peltiera. Znajdujace sie
w pokrywie 8 komory 6 izolowane przepusty umozliwiajg wprowadzenie dwoch lub wiecej elektrod 3 wyso-
kiego napiecia. Ze wzgledu na silne sprzezenia pojemnosciowe w zakresie wysokich napiec
o czestotliwo$ci rzedu pojedynczych MHz i wyzszych, mozliwe jest wykonanie komory 6 w catoSci
z materiatu o dobrych parametrach dielektrycznych, odpornego na dziatanie rozpuszczalnikéw orga-
nicznych, ale jednoczesnie wystarczajgco dobrze przewodzacego ciepto. Takim materiatem moze by¢
ceramika.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb dyspersji nanorurek weglowych w cieczach polegajacy na tym, ze zawiesine nanoru-
rek w cieczy miesza sie ultradZzwiekami, znamienny tym, Zze zawiesine nanorurek w cieczy umiesz-
czong w komorze (6), jednoczesnie miesza sie ultradzwiekami wytworzonymi przez przetwornik ultra-
dzwiekowy (2) osadzony w dnie komory (3) i poddaje dziataniu pola elektrycznego przytozonego po-
miedzy elektrody (3, 6) oraz kontroluje sie stopien dyspersji i aglomeracji nanorurek.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Zze zawiesine nanorurek w cieczy jednoczes$nie
miesza sie ultradzwiekami o regulowanej mocy i czestotliwosci powyzej 1 MHz.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze stopien dyspersji i aglomeracji nanorurek kon-
troluje sie szybkozmiennym polem elektrycznym przytozonym pomiedzy elektrody (3), o natezeniu
powyzej 1000 V/cm i czestotliwosé od 10 kHz do 10 MHz.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, Zze zawiesine nanorurek w cieczy miesza
sie ultradzwiekami wigczanym cyklicznie przetwornikiem ultradzwiekowym (2).

5. Sposdb wedtug zastrz. 1 albo 3, znamienny tym, Zze zawiesine nanorurek w cieczy poddaje
sie dziataniu szybkozmiennego pola elektrycznego wigczanego cyklicznie pomiedzy elektrody (3).

6. Sposdb wediug zastrz. 1, znamienny tym, Zze temperature zawiesiny nanorurek w cieczy
mierzy sie i reguluje sie uktadem kontroli i regulacji temperatury (7).

7. Urzadzenie do dyspersji nanorurek weglowych w cieczach wyposazone w komore z prze-
twornikiem ultradzwiekowym podtaczonym do zasilacza, znamienne tym, Zze komora (6) od dotu za-
mknieta jest przetwornikiem ultradzwiekowym (2), natomiast od goéry uszczelniong pokrywa (8),
w ktdrej w izolowanych przepustach osadzona jest, co najmniej jedna elektroda (3) podigczona do
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uktadu zasilajacego elektrody (4), przy czym elektrody (3) zanurzone sg czesciowo w zawiesinie nano-
rurek w cieczy (1).
8. Urzadzenie wedlug zastrz. 7, znamienne tym, ze na $ciankach bocznych komory (6) osa-
dzony jest uktad kontroli i regulacji temperatury (7).
9. Urzadzenie wediug zastrz. 8, znamienne tym, ze uktad kontroli i regulacji temperatury (7)
wyposazony jest w uktad chtodzenia.
10. Urzadzenie wedtug zastrz. 7, znamienne tym, ze przetwornikiem ultradzwiekowym (2) jest
przetwornik o parametrach pozwalajgcych uzyskac gestosé mocy ultradzwiekéw powyzej 10 W/ecm®,
11. Urzadzenie wedlug zastrz. 7, znamienne tym, ze pokrywa (8) wykonana jest z materiatu
o dobrych parametrach izolacyjnych, odpornego na dziatania uzywanego rozpuszczalnika, najkorzyst-
niej z politetrafluoroetylenu (PTFE).
12. Urzadzenie wediug zastrz. 7, znamienne tym, ze komora (6) wykonana jest z materiatu
0 wysokiej przewodnosci cieplne;.
13. Urzadzenie wedtug zastrz. 12, znamienne tym, ze komora (6) wykonana jest z metalu, ko-
rzystnie stali.
14. Urzadzenie wedtug zastrz. 12, znamienne tym, ze do uktadu zasilajgcego elektrody (4)
podigczona co najmniej jedna elektroda (3) oraz komora (6) stanowigca drugg elektrode.
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