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A B S T R A C T

Thi s  w o r k  i n v o l v e d  t he  d e v e l o p m e n t  o f  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  
m a t e r i a l s  f o r  s p a c e  a p p l i c a t i o n s .  Spe c i f i c a l l y ,  a m o r p h o u s  b o r o n  
p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  w e r e  i n c o r p o r a t e d  i n t o  t he  
p o l y m e r  m a t r i x e s  o f  t w o  p o l y i mi d e s .  T h e s e  t w o  p o l y i m i d e s  w e r e  
N A S A  L a R C  P E T I - 5  and D u p o n t  K3B.  Th e  r e s u l t i n g  s a mp l e s  
w e r e  c h a r a c t e r i z e d  p hys i c a l l y ,  t h e r ma l l y ,  and  m e c h a n i c a l l y .  
P E T I - 5  wa s  s u c c e s s f u l l y  f a b r i c a t e d  wi t h  b o t h  a m o r p h o u s  b o r o n  
p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .  A d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  
b o r o n  p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  did no t  a f f e c t  t he  
t h e r m a l  p e r f o r m a n c e  o f  t he  p o l y me r s .  Th e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  
c a r b i d e  w h i s k e r s  e n h a n c e d  t he  c o m p r e s s i v e  p r o p e r t i e s  o f  t he  
P E T I - 5 .  P E T I - 5  wi t h  t he  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  
s h o w e d  g r e a t  p r o m i s e  as a c a n d i d a t e  f o r  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  
s p a c e  a p p l i c a t i o n s .



Chapter  I.

Introduct ion

1.1. B a c k g r o u n d

As we  a p p r o a c h  t h e  t w e n t y - f i r s t  c e n t u r y ,  w o r l d w i d e  

i n t e r e s t  in s p a c e  e x p l o r a t i o n  is at  a p e a k .  W i t h  i n c r e a s e d  

c o o p e r a t i o n  b e t w e e n  n a t i o n s  in t h e i r  p u r s u i t  t o  b r o a d e n  t he  

g l o b a l  h o r i z o n ,  s p a c e  t r a v e l  and  s p a c e  e x p l o r a t i o n  is e x t e n d i n g  

b e y o n d  t he  mo o n .  J o i n t  p r o j e c t s ,  s uc h  as t he  M i r  s p a c e  s t a t i o n ,  

n o w  a l l o w  h u m a n s  to s t ay  in s p a c e  f or  e x t e n d e d  p e r i o d s  o f  

t i m e .

As  s uch ,  r a d i a t i o n - s h i e l d i n g  m a t e r i a l s  a r e  s i g n i f i c a n t  f o r  

f u t u r e  s p a c e  e n d e a v o r s .  T h e s e  r a d i a t i o n - s h i e l d i n g  m a t e r i a l s  

wi l l  p r o t e c t  h u m a n s  and  e l e c t r o n i c  e q u i p m e n t  f r o m  h i g h l y  

p e n e t r a t i n g  r a d i a t i o n  d u r i n g  s p a c e  t r a v e l .  C o s m i c  r a d i a t i o n  can  

h a v e  a d v e r s e  e f f e c t s  on b o t h  h u m a n s  and  e l e c t r o n i c s .  F i g u r e

1.1 s h o w s  t he  e f f e c t s  o f  h i g h l y  p e n e t r a t i n g  g a l a c t i c  c o s m i c  r a y s  

on t he  s p a c e  h e l m e t s  w o r n  by A p o l l o  12 a s t r o n a u t s . 1

A l t h o u g h  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  m a t e r i a l s  a r e  o f  p r i m a r y



i m p o r t a n c e  to s p a c e  e x p l o r a t i o n ,  t h e y  a r e  a l so  v i t a l  in s e v e r a l  

o t h e r  a r e a s  s u c h  as n u c l e a r  e n e r g y  r e l a t e d  a p p l i c a t i o n s  a n d  h i gh  

a l t i t u d e ,  h i g h  s p e e d  a i r c r a f t .  T h e y  c o u l d  be  u t i l i z e d  in n u c l e a r  

e n e r g y  p l a n t s  in c o n t a i n i n g  r a d i a t i o n  f r o m  n u c l e a r  d i s a s t e r s  

s u c h  as C h e r n o b y l .  T h e y  c o u l d  a l so  be  u s e d  in h i g h - s p e e d  

c o m m e r c i a l  p l a n e s .  S i n c e  t h e s e  a i r c r a f t  f ly at  a l t i t u d e s  n o t a b l y  

h i g h e r  t h a n  t h o s e  o f  n o r m a l  a i r c r a f t ,  t h e y  e x p e r i e n c e  e n h a n c e d  

c o s m i c  r a d i a t i o n .  In s h o r t ,  w h e r e v e r  h a r m f u l  r a d i a t i o n  e x i s t s ,  

t h e r e  wi l l  be  a n e e d  f o r  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  m a t e r i a l s .

I . I I .  C o s m i c  R a d i a t i o n

Th e  t w o  m a j o r  s o u r c e s  o f  h i g h l y  d a m a g i n g  a nd  

p e n e t r a t i n g  s p a c e  r a d i a t i o n  a r e  s o l a r  p a r t i c l e  e v e n t s  a nd  

g a l a c t i c  c o s m i c  r a y s . 2 S o l a r  p a r t i c l e  e v e n t s  ( s o l a r  f l a r e s )  

c o n s i s t  p r i m a r i l y  o f  p r o t o n s  w i t h  e n e r g i e s  l e s s  t h a n  1 Ge V .

T h e  t o t a l  r a d i a t i o n  f l u x  f r o m  s o l a r  e v e n t s  is d e p e n d e n t  on  s o l a r  

a c t i v i t y  c y c l e s .  T h e s e  c y c l e s  i n f l u e n c e  t h e  l e v e l s  o f  s u n s p o t  

a c t i v i t y  a n d  m a g n i t u d e  o f  s o l a r  f l a r e  e n e r g i e s . 3

G a l a c t i c  c o s m i c  r a y s  a r e  t he  s o u r c e  o f  t he  m o r e  

d e l e t e r i o u s  s p a c e  r a d i a t i o n .  T h e y  c o n s i s t  o f  n u c l e i  w i t h



e n e r g i e s  as h i g h  as  1 0 10 G e V . 4 G a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n  c o m e s  

f r o m  t w o  p r i m a r y  s o u r c e s ,  e x t r a g a l a c t i c  s p a c e  r a d i a t i o n  and  

i n t r a g a l a c t i c  s p a c e  r a d i a t i o n .  T h e y  a r e  c o m p o s e d  o f  h i g h l y  

d a m a g i n g  c h a r g e d  p a r t i c l e s ,  w i t h  t h e  m o r e  i n t e n s e  o f  t h e  t w o  

b e i n g  i n t r a g a l a c t i c  r a d i a t i o n .

G a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n  ( G C R )  c o n s i s t s  p r i m a r i l y  o f  

p r o t o n s ,  e l e c t r o n s ,  p o s i t r o n s ,  and  a l p h a  p a r t i c l e s .  P r o t o n s  

m a k e  up 7 0 % o f  G C R  w h i l e  a l p h a  p a r t i c l e s  m a k e  up  2 0 %.  

H o w e v e r ,  0 . 6 %  o f  G C R  c o n s t i t u t e s  h e a v i e r  p a r t i c l e s  w h i c h  can  

i n f l i c t  t he  m o s t  d a m a g e  to l i v i n g  s y s t e m s  as we l l  as  e l e c t r o n i c s  

on b o a r d  s p a c e c r a f t . 5 T h e s e  h e a v i e r  p a r t i c l e s  c a n  i n t e r a c t  w i t h  

t he  a t o m i c  n u c l e i  o f  t he  s p a c e c r a f t  and  t r a n s f e r  e n e r g y  by 

C o u l o m b i c  p r o c e s s e s .  Th e  e n e r g y  t r a n s f e r r e d  by s u c h  

C o u l o m b i c  p r o c e s s e s  i n c r e a s e s  as t h e  s q u a r e  o f  t h e  a t o m i c  

n u m b e r  o f  t h e  c h a r g e d  p a r t i c l e .  Th i s  is w h y  t h e s e  h e a v i e r  

c h a r g e d  p a r t i c l e s  c a n  t r a n s f e r  e n o r m o u s  a m o u n t s  o f  e n e r g y  to  

p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  t h a t  c o m p r i s e  s p a c e c r a f t .  S i n c e  t h e s e  h i g h  

e n e r g y ,  h i g h  c h a r g e  p a r t i c l e s  h a v e  a p r e f e r e n c e  f o r  l i g h t e r  

n u c l e i ,  h y d r o g e n - c o n t a i n i n g  p o l y m e r s  s uch  as p o l y e t h y l e n e  are  

v e r y  e f f e c t i v e  as  s h i e l d i n g  m a t e r i a l s .

G a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n  p a r t i c l e s  r e a c t i n g  w i t h  

s p a c e c r a f t  n u c l e i  a l so  c a u s e  c a s c a d e  r e a c t i o n s .  T h e s e  c a s c a d e



r e a c t i o n s  g i v e  r i s e  t o  s e v e r a l  s e c o n d a r y  p a r t i c l e s ,  s u c h  as 

p r o t o n s  and  n e u t r o n s .  T h e s e  p a r t i c l e s  c an  t h e n  r e a c t  w i t h  t he  

s p a c e c r a f t  m a t e r i a l s . 6 F i g u r e  1.2 i l l u s t r a t e s  t he  c a s c a d e  

r e a c t i o n s  c a u s e d  by p r o t o n s  and  a l p h a  p a r t i c l e s .  P o s i t i v e l y  

c h a r g e d  s e c o n d a r y  p r o t o n s  a r e  s t o p p e d  e f f e c t i v e l y  by 

C o u l o m b i c  i n t e r a c t i o n s  w i t h  m a t t e r .  H o w e v e r ,  u n c h a r g e d  

s e c o n d a r y  n e u t r o n s  o n l y  l o s e  e n e r g y  by i n e l a s t i c  c o l l i s i o n  or  by 

r e a c t i n g  w i t h  an a t o m i c  n u c l e u s .  A t o m i c  n u c l e i  c an  t h e n  

f u r t h e r  r e d u c e  t h e  e n e r g y  o f  t h e s e  n e u t r o n s  by e l a s t i c  c o l l i s i o n .  

A t o m i c  n u c l e i  a b s o r b  t h e s e  s l o w or  t h e r m a l  n e u t r o n s ,  w i t h  a 

p r o b a b i l i t y  c a l l e d  t he  c r o s s  s e c t i o n . 7 L i g h t e r  n u c l e i  a b s o r b  a 

l a r g e r  p e r c e n t a g e  o f  t he  k i n e t i c  e n e r g y  f r o m  n e u t r o n s  d u r i n g  

e l a s t i c  c o l l i s i o n s .  Th i s  is w h y  h y d r o g e n  c o n t a i n i n g  p o l y m e r s  

are  v e r y  e f f e c t i v e  m a t e r i a l s  in r e d u c i n g  t h e  e n e r g y  o f  n e u t r o n s  

in a d d i t i o n  t o  i n t e r a c t i n g  w i t h  h i g h  e n e r g y ,  h i g h  c h a r g e  n u c l e i .  

O n c e  h i g h l y  e n e r g e t i c  n e u t r o n s  a r e  s l o w e d  t o  t h e r m a l  e n e r g i e s ,  

t h e r e  is a h i g h  p r o b a b i l i t y  o f  n e u t r o n  c a p t u r e  r e a c t i o n s  w i t h  

t a r g e t  n u c l e i .  T h i s  is s i g n i f i c a n t  s i n c e  t he  p r o d u c t s  o f  s u c h  

r e a c t i o n s  a r e  o f t e n  r a d i o a c t i v e . 8

S e c o n d a r y  p a r t i c l e s  c an  c a u s e  s i g n i f i c a n t  d a m a g e  to 

s p a c e c r a f t  m a t e r i a l s  a nd  h u m a n s .  Wi t h  t he  a d v e n t  o f  t he  M i r  

s p a c e  s t a t i o n ,  e x t e n d e d  e x p o s u r e  t o  g a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n



and  s e c o n d a r y  p a r t i c l e s  f r o m c a s c a d e  r e a c t i o n s  c o u l d  i n c r e a s e  

t he  l i k e l i h o o d  o f  c a n c e r  r i s k  in h u m a n  b o d i e s .  C a l c u l a t i o n s  

s h o w  t h a t  a d e e p  s p a c e  j o u r n e y  to  Ma r s  w o u l d  d e s t r o y  0 . 1 %  o f  

t he  c e r e b r a l  c o r t e x . 9 The  t h e r m a l  and  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  

p o l y m e r s  w h i c h  c o m p r i s e  s p a c e c r a f t  h u l l s  c o u l d  a l s o  be  

c o m p r o m i s e d .  In a d d i t i o n ,  s e n s i t i v e  e l e c t r o n i c  d e v i c e s  in 

s p a c e c r a f t  c o u l d  u n d e r g o  s i n g l e  e v e n t  u p s e t s . 10

S i n c e  t h e  e f f e c t s  o f  g a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n  c a n n o t  be 

e x p e r i m e n t a l l y  d e t e r m i n e d  w i t h o u t  e x t e n d e d  m i s s i o n s  t o  t he  

o u t e r  r e a c h e s  o f  s p a c e ,  s c i e n t i s t s  at  t he  L a n g l e y  R e s e a r c h  

C e n t e r  o f  N A S A  and  c o o p e r a t i n g  u n i v e r s i t i e s  d e v e l o p e d  

c o m p u t e r  m o d e l s  and  t r a n s p o r t  c o d e s  t o  e s t i m a t e  t h e  f l u x  o f  

s p a c e  r a d i a t i o n  a n d  i t s  i m p a c t  on m a t e r i a l s .  E m p l o y i n g  a h e a v y  

i o n / n u c l e o n  t r a n s p o r t  c o d e  f or  s p a c e  r a d i a t i o n  ( H Z E T R N ) ,  Ki m 

c a l c u l a t e d  t h e  e f f e c t s  o f  h e a v y  i o n s  on a v a r i e t y  o f  s h i e l d i n g  

m a t e r i a l s .  In her  d i s s e r t a t i o n ,  Ki m c o n c l u d e d  t h a t  s h i e l d i n g  

m a t e r i a l s  s h o u l d  p r o v i d e  a d e q u a t e  s h i e l d i n g  f r o m  g a l a c t i c  

c o s m i c  r ays .  In a d d i t i o n ,  s he  d e t e r m i n e d  t h a t  b o r o n - c o n t a i n i n g  

p o l y m e r s  s h o w e d  p r o m i s e  in t h e i r  a b i l i t y  t o  a b s o r b  s e c o n d a r y  

n e u t r o n s  f r o m  c a s c a d e  r e a c t i o n s  o f  i n c i d e n t  g a l a c t i c  r a d i a t i o n . 11

5



I . I I I .  N e u t r o n  I n t e r a c t i o n  T h e o r y

N u c l e a r  r e a c t i o n s  o c c u r  w h e n  an i n c o m i n g  p a r t i c l e  

i n t e r a c t s  w i t h  a t a r g e t  n u c l e u s .  The  r e s u l t i n g  r e a c t i o n  c o u l d  

g i v e  r i s e  t o  e l a s t i c  or  i n e l a s t i c  s c a t t e r i n g  o f  t h e  p a r t i c l e ,  

t r a n s f o r m a t i o n  o f  t h e  t a r g e t  n u c l e u s  t o  a n o t h e r  n u c l i d e  

i n v o l v i n g  g a i n  or  l o s s  o f  s u b a t o m i c  p a r t i c l e s ,  and  a v a r i e t y  o f  

o t h e r  p o s s i b i l i t i e s .  T h e  p r o b a b i l i t y  t h a t  s u c h  a r e a c t i o n  wi l l  

o c c u r  is r e l a t e d  to t he  c o n c e p t  o f  r e a c t i o n  c r o s s  s e c t i o n  

s i g n i f i e d  by t he  G r e e k  l e t t e r  s i g ma ,  a .  In o r d e r  f o r  n u c l e a r  

r e a c t i o n s  to o c c u r ,  t he  i n c o m i n g  p a r t i c l e  m u s t  c o m e  w i t h i n  

c l o s e  p r o x i m i t y  to t he  t a r g e t  n u c l e u s .  In s o m e  c a s e s  t h e  c e n t e r s  

o f  t he  p r o j e c t i l e  and  n u c l e u s  m u s t  c o m e  w i t h i n  a d i s t a n c e  Rtarget 

f r o m  e a c h  o t h e r  f o r  a r e a c t i o n  t o  o c c u r .  In t h i s  c a s e ,  t he  

g e o m e t r i c a l  c r o s s  s e c t i o n  o f  t he  t a r g e t  n u c l e u s  c an  be  

c a l c u l a t e d  w i t h  t h e  s i m p l e  e q u a t i o n  s h o w n  b e l o w .

^ g e o m e t r i c  ^ ( R t a r g e t )

In t h i s  w a y  t he  c r o s s  s e c t i o n  o f  t he  t a r g e t  n u c l e u s  is r e l a t e d  t o

6



t he  s i ze  o f  t he  t a r g e t  n u c l e u s  ( R t a r g e t ) .  Th i s  s i m p l i f i e d  e q u a t i o n  

p r o v i d e s  a g o o d  e s t i m a t e  o f  c r o s s  s e c t i o n ,  a l t h o u g h  m o r e  

a c c u r a t e  c r o s s  s e c t i o n s  t a k e  i n t o  a c c o u n t  o t h e r  f a c t o r s  s u c h  as 

t a r g e t  n u c l e u s  s t a b i l i t y ,  p r o j e c t i l e  s i ze ,  p r o j e c t i l e  e n e r g y ,  and  

p r o j e c t i l e  i d e n t i t y .  T h e  g e o m e t r i c  c r o s s  s e c t i o n  u n i t s  a r e

2 4 2r e p o r t e d  in b a r n s ,  w h i c h  a r e  e q u i v a l e n t  to 1x10" cm . C r o s s  

s e c t i o n s  ma y  r e p r e s e n t  t he  o v e r a l l  p r o b a b i l i t y  o f  r e a c t i o n  o f  t he  

t a r g e t  n u c l e u s  or  t h e y  ma y  r e p r e s e n t  s p e c i f i c  r e a c t i o n  

c h a n n e l s . 12

D a t a  f o r  t a r g e t  n u c l e u s  c r o s s  s e c t i o n s  a r e  u s u a l l y  r e p o r t e d  

f or  t h e r m a l  n e u t r o n  c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n s .  Th i s  is t h e  c a p t u r e  

o f  t h e r m a l  ( s l o w )  n e u t r o n s  by t a r g e t  n u c l e i .  S i n c e  t h e y  a r e  

s l o w m o v i n g ,  t h e r m a l  n e u t r o n s  h a v e  t he  h i g h e s t  c r o s s  s e c t i o n s  

o f  al l  n e u t r o n  s p e c i e s .  F o r  n e u t r o n  i n t e r a c t i o n s ,  n e u t r o n  

c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n s  b e c o m e  l o w e r  w i t h  i n c r e a s i n g  n e u t r o n

1 3e n e r g y .  Th i s  is i l l u s t r a t e d  in F i g u r e  1.3.

In F i g u r e  1.3,  r e s o n a n c e  s p i k e s  c an  a l s o  be  s ee n .  T h e s e  

r e s o n a n c e  s p i k e s  c o r r e s p o n d  to s p e c i f i c  e n e r g y  l e v e l s .  

F o r t u i t o u s l y ,  10b o r o n  has  a r e s o n a n c e  f or  t h e r m a l  n e u t r o n s ,  

s i n c e  it is at  e x a c t l y  one  o f  t he  r e s o n a n c e  l e v e l s .  T h e r e f o r e ,  it 

has  an u n u s u a l l y  h i g h  n e u t r o n  c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n .

In t h i s  w o r k ,  n e u t r o n s  ac t  as i n c o m i n g  p r o j e c t i l e s  w h i l e



b o r o n  is t h e  t a r g e t  n u c l e u s .  T h i s  is f o r t u i t o u s  s i n c e  t h e  d a t a  

f o r  t a r g e t  n u c l e i  c r o s s  s e c t i o n s  a r e  u s u a l l y  r e p o r t e d  f o r  t h e r m a l  

n e u t r o n  c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n s .  Th i s  m e a n s  d i f f e r i n g  t a r g e t  

n u c l e i  a r e  b o m b a r d e d  w i t h  a f l u x  o f  t h e r m a l  n e u t r o n s .

S i n c e  t h e r m a l  n e u t r o n s  h a v e  h i g h  c r o s s  s e c t i o n s ,  t h e r e  is 

a h i g h  p r o b a b i l i t y  t h a t  t h e y  wi l l  i n t e r a c t  w i t h  m a t t e r  o n b o a r d  

s p a c e c r a f t  a n d  s u b s e q u e n t l y  c a u s e  d a m a g e .  D i r e c t  i n t e r a c t i o n s  

o f  t h e r m a l  n e u t r o n s  a n d  t a r g e t  s p e c i e s  o f t e n  r e s u l t  in t h e  

e m i s s i o n  o f  a y ray.  I n  t h i s  t y p e  o f  r a d i a t i v e  c a p t u r e ,  t h e  

t h e r m a l  n e u t r o n  is c a p t u r e d  by  a n u c l e u s  r e s u l t i n g  in an e x c i t e d  

s t a t e  t h a t  d e - e x c i t e s  by  e m i s s i o n  o f  t h e  y r ay.  T h i s  w o r k  

c o n c e n t r a t e s  on t he  u s e  o f  10B,  w h i c h  is an i s o t o p e  w i t h  1 9 . 8 % 

n a t u r a l  a b u n d a n c e .  In  p a r t i c u l a r ,  it ha s  a h i g h  t h e r m a l  n e u t r o n  

c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n ,  l i s t e d  as  3 83 8 b a r n s . 14 In t h i s  n e u t r o n  

i n t e r a c t i o n ,  10B r e a c t s  w i t h  a n e u t r o n  to f o r m  n B.  n B o r o n  t h e n  

s p o n t a n e o u s l y  b r e a k s  a p a r t  t o f o r m  an e x c i t e d  s t a t e  o f  7Li  a nd  

4He.  A g a m m a  r ay  is a l s o  r e l e a s e d  as  l i t h i u m  d e - e x c i t e s  f r o m  

i t s  e x c i t e d  s t a t e .  Th i s  is s h o w n  in F i g u r e  1.4.



I . I V ,  B o r o n  C a r b i d e  W h i s k e r s

In t h i s  w o r k ,  t h e r e  w e r e  t w o  m a t e r i a l s  u s e d  f o r  t h e  

i n c l u s i o n  o f  b o r o n  i n t o  t he  p o l y m e r  ma t r i x .  B o t h  m a t e r i a l s  

w e r e  p u r c h a s e d  f r o m J o h n s o n  M a t t h e y .  T h e  f i r s t  m a t e r i a l  w a s  

a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r .  It  w a s  a 325 m e s h  m a t e r i a l  w i t h  

9 9 . 9 9 %  p u r i t y .  Th e  s e c o n d  m a t e r i a l  w a s  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s .  T h e s e  w h i s k e r s  w e r e  3 0 0  m i c r o n s  in l e n g t h  a n d  5-8 

m i c r o n s  in d i a m e t e r .

Th e  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  w e r e  o f  p a r t i c u l a r  i n t e r e s t  

s i n c e  t h e y  a r e  t h e  u l t i m a t e  in s h o r t  f i b e r  r e i n f o r c e m e n t s .  Th e  

t e c h n o l o g y  o f  w h i s k e r s  a nd  s h o r t  f i b e r s  is o n e  t h a t  c o u l d  

p o s s i b l y  a f f o r d  a d v a n t a g e s  in r e t a i n i n g  or  e v e n  i m p r o v i n g  t he  

m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  w h i l e  e n h a n c i n g  

t h e i r  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  c a p a b i l i t i e s .  Th e  f o l l o w i n g  is an 

o v e r v i e w  o f  w h i s k e r  t e c h n o l o g y .

W h i s k e r s  a r e  t h e  p r e m i u m  in s h o r t  f i b e r s  s i n c e  t h e y  are  

s i n g l e  c r y s t a l  f i b e r s  w i t h  a h i g h  d e g r e e  o f  c r y s t a l l i n e  

p e r f e c t i o n .  C o m p a r e d  to  p o l y c r y s t a l l i n e  f i b e r s  and  

p o l y  c r y s t a l l i n e  r o d s ,  t h e y  h a v e  f e w e r  s u r f a c e  a n d  i n t e r n a l



i m p e r f e c t i o n s  a nd  l o w e r  v o i d  c o n t e n t .  F o r  a c o m p a r i s o n ,  s ee  

F i g u r e  1 . 5 . 15 As s uch ,  t h e y  o f f e r  h i g h e r  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  

and  a h i g h  d e g r e e  o f  n o n f r i a b i l i t y  a nd  t o u g h n e s s .  Th i s  

t o u g h n e s s  is n e e d e d  f or  p r o c e s s i n g  p u r p o s e s .

W h e n  f i b e r s  a r e  c h o p p e d ,  mi l l e d ,  b l e n d e d ,  or  m i x e d  t h e y  

a r e  u s u a l l y  s e v e r e l y  w e a k e n e d .  Th i s  r e d u c e s  t h e i r  a s p e c t  r a t i o ,  

or  l e n g t h  to d i a m e t e r  r a t i o .  A s p e c t  r a t i o s  in t h e  r a n g e  o f  30 to 

50 a r e  p r e f e r r e d . 16 G e n e r a l l y ,  t h e  s m a l l e r  t he  w h i s k e r  t h e  

s t r o n g e r  it is.  H o w e v e r ,  i f  t h e  w h i s k e r  is t o o  s ma l l ,  t h e r e  wi l l  

be  a s i g n i f i c a n t  i n c r e a s e  in s u r f a c e  a r ea .  T h e r e f o r e ,  it ma y  be  

d i f f i c u l t  t o we t  and  e v e n l y  d i s t r i b u t e  t he  f i b e r s .  I d e a l l y ,  s ma l l  

w h i s k e r s ,  4 t o  6 m i c r o n s  in d i a m e t e r  a r e  be s t .

I . V.  P o l y i m i d e s

P o l y i m i d e s  a r e  a g r o u p  o f  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r s  

e x h i b i t i n g  e x c e l l e n t  t h e r m a l  and  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  a l o n g  

w i t h  o x i d a t i v e  s t a b i l i t y .  T h e y  a r e  f o r m e d  f r o m  t h e  r e a c t i o n  o f  

b i f u n c t i o n a l  c a r b o x y l i c  a c i d  a n h y d r i d e s  w i t h  p r i m a r y  d i a m i n e s .  

Th e  i m i d e  g r o u p  c a n  be e i t h e r  h e t e r o c y c l i c  or  l i n e a r  a l o n g  t h e  

p o l y m e r ’ s b a c k b o n e .
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P o l y i m i d e s  a r e  f o u n d  in a w i d e  v a r i e t y  o f  a p p l i c a t i o n s .  

T h e s e  i n c l u d e  t h e  e l e c t r i c a l ,  a u t o m o t i v e ,  a n d  a e r o s p a c e  

i n d u s t r i e s .  T h e y  a r e  c o n s i d e r e d  s p e c i a l t y  p l a s t i c s  d u e  t o  t h e i r  

r e m a r k a b l e  p r o p e r t i e s  and  s t a b i l i t y .

D u p o n t  w a s  a m a j o r  p r o p o n e n t  d u r i n g  t h e  i n v e n t i o n  and  

d e v e l o p m e n t  o f  p o l y i m i d e s  d u r i n g  t he  1 9 5 0 ’ s. O n e  o f  t h e i r  

f i r s t  s u c c e s s f u l  p o l y i m i d e s  w a s  a f i l m b a s e d  on O D A  

( o x y d i a n i l i n e )  a n d  P M D A  ( p y r o m e l l i t i c  d i a n h y d r i d e ) .  By  t he  

mi d  1 9 6 0 ’ s D u p o n t  had  d e v e l o p e d  t h r e e  m a j o r  p o l y i m i d e  

p r o d u c t s ,  K a p t o n  (a f i l m) ,  P y r e - M L  ( w i r e  i n s u l a t i o n ) ,  and  

V e s p e l  ( m o l d i n g ) .

C u r r e n t l y ,  s c i e n t i f i c  and  c o m m e r c i a l  i n t e r e s t  in 

p o l y i m i d e s  has  s t i m u l a t e d  c r e a t i v e  r e s e a r c h  in t h e  f i e l d .  In 

a d d i t i o n  t o  D u p o n t ,  s uch  c o m p a n i e s  as O c c i d e n t a l ,  M i t s u i -  

T o a t s u ,  and  g o v e r n m e n t  a g e n c i e s  s uch  as N A S A  h a v e  m a d e  

v a l u a b l e  c o n t r i b u t i o n s .

In t h i s  w o r k ,  t w o  d i f f e r e n t  p o l y i m i d e s  w e r e  u s e d .  Th e  

f i r s t  wa s  a p h e n y l e t h y n y l  t e r m i n a t e d  p o l y i m i d e  f r o m  t h e  N A S A  

L a n g l e y  R e s e a r c h  C e n t e r  ( L a R C ) .  It  is d e s i g n a t e d  L a R C  PET1 -  

5. In t he  p a s t  f e w y e a r s ,  r e s e a r c h e r s  h a v e  s t u d i e d  e t h y n y l  

t e r m i n a t e d  o l i g o m e r s  and  u s e d  t h e i r  c u r e d  r e s i n s  in a n u m b e r  o f  

a p p l i c a t i o n s .  N A S A  L a n g l e y  s c i e n t i s t s  r e c e n t l y  d e v e l o p e d



p h e n y  1 e t h y n y  1 e n d c a p s ,  w h i c h  o f f e r  d i s t i n c t  a d v a n t a g e s  o v e r  t he  

e t h y n y l  e n d c a p s .  Th e  p h e n y l e t h y n y l  g r o u p  is b e t t e r  a b l e  to 

e n d u r e  h a r s h  c o n d i t i o n s  d u r i n g  s y n t h e s i s  d u e  to i t s  t h e r m a l  and  

c h e m i c a l  s t a b i l i t y . 17 P E T I - 5  is b a s e d  on B P D A  ( 3 , 3 ’ , 4 , 4 ’- 

b i p h e n y l t e t r a c a r b o x y l i c  d i a n h y d r i d e ) ,  an 8 5 / 1 5  r a t i o  o f  O D A  

(3 , 4 ’ - o x y d i a n i l i n e )  to AP B ( 1 , 3 - b i s ( 3 - a m i n o p h e n o x y ) b e n z e n e ) ,  

and  P E P A  ( 4 - p h e n y l e t h y n y l p h t h a l i c  a n h y d r i d e )  as  an 

e n d c a p p e r . 18 F i g u r e  1.6 i l l u s t r a t e s  t he  s y n t h e t i c  r o u t e  f o l l w e d  

in m a k i n g  P E T I - 5 .

Th e  s e c o n d  m a t e r i a l  w a s  a t h e r m o p l a s t i c  p o l y i m i d e  

p r o v i d e d  by D u p o n t .  F r o m  a p a t e n t  on t he  c h e m i c a l  

f o r m u l a t i o n  o f  t he  p o l y m e r ,  it w a s  d i f f i c u l t  t o  o b t a i n  

i n f o r m a t i o n  on t h e  s y n t h e s i s  a n d  s t r u c t u r e  o f  t h e  p o l y i m i d e .  

H o w e v e r ,  D u p o n t  r e p o r t e d  t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  o f  

t he  t h e r m o p l a s t i c  t o  be  4 5 9 ° F .  In a d d i t i o n ,  t h e  d e n s i t y  o f  t he  

m a t e r i a l  wa s  r e p o r t e d  to be 1 . 336  g / c m 3.
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F i g u r e  1.1 
R a d i a t i o n  E f f e c t s  on H e l m e t s  W o r n  

by A p o l l o  12 A s t r o n a u t s
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F i g u r e  1.2  
C a s c a d e  R e a c t i o n s
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Chapter  II. 

Exper imental  Studies

I I . I .  B o r o n  I n c l u s i o n

In  t h e o r y  t h e r e  a r e  at  l e a s t  t w o  w a y s  o f  a d d i n g  b o r o n  to 

p o l y m e r s .  Th e  f i r s t  w a y  i n v o l v e s  t h e  s y n t h e s i s  a n d  a d d i t i o n  o f  

b o r o n - c o n t a i n i n g  g r o u p s  i n t o  t he  p o l y m e r  b a c k b o n e .  B o t h  

G l a s g o w  and  O g u r a  a t t e m p t e d  t h i s  m e t h o d .  In  hi s  r e s e a r c h ,  

G l a s g o w  s y n t h e s i z e d  m - c a r b o r a n e  p o l y a m i d e s .  S u c c e s s f u l  

d u r i n g  t h e  s y n t h e s i s  o f  t h e  c a r b o r a n e  p o l y a m i d e s ,  G l a s g o w  

e n c o u n t e r e d  p r o b l e m s  w i t h  l o w m o l e c u l a r  w e i g h t  y i e l d s  u p o n  

c h a r a c t e r i z a t i o n . 1 O g u r a  e n d e a v o r e d  t o  s y n t h e s i z e  c a r b o r a n e -  

b a s e d  p o l y s u l f o n e s .  U n f o r t u n a t e l y ,  he r  v a r i o u s  a t t e m p t s  at  

c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r i z a t i o n  u s i n g  1, 2 - b i s ( h y d r o x y m e t h y l ) - 0 -  

c a r b o r a n e  ( B H M C )  as  a m o n o m e r  a nd  u s i n g  d i s o d i u m  s a l t s  w e r e  

u n s u c c e s s f u l .  S o m e  o f  h e r  l a t e r  a t t e m p t s  at  s y n t h e s i s  u s i n g  

p h a s e  t r a n s f e r  c a t a l y s t s  s h o w e d  p r o m i s e  n e a r  t he  e n d  o f  her  

r e s e a r c h . 2

T h e  s e c o n d  m e t h o d  o f  a d d i n g  b o r o n  to  p o l y m e r s  i n v o l v e s
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t he  p h y s i c a l  m i x i n g  o f  b o r o n  w i t h  p o l y m e r s .  Th i s  is d o n e  

b e f o r e  c r o s s l i n k i n g  or  m o l d i n g  o f  t h e  p o l y m e r  a nd  i n v o l v e s  t he  

i n c o r p o r a t i o n  o f  b o r o n  i n t o  t he  p o l y m e r  ma t r i x .  G l a s g o w  

s u c c e s s f u l l y  f a b r i c a t e d  b o r o n - c o n t a i n i n g  e p o x y  m a t e r i a l s  in hi s  

r e s e a r c h . 3 In t h i s  w o r k ,  t h i s  l a t t e r  m e t h o d  o f  p h y s i c a l  m i x i n g  

wa s  t h e  c h o s e n  m e t h o d  o f  b o r o n  i n c l u s i o n .

In t h i s  w o r k ,  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  a nd  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  w e r e  i n c o r p o r a t e d  i n t o  p o l y i m i d e s .  B o t h  m a t e r i a l s  

w e r e  p u r c h a s e d  f r o m J o h n s o n  M a t t h e y  C o r p o r a t i o n .  E l e m e n t a l  

b o r o n  ha s  a m e l t i n g  p o i n t  o f  2 1 0 0 ° C  a nd  a b o i l i n g  p o i n t  o f  

2 6 0 0 ° C .  I t s  d e n s i t y  is 2 . 3 4 g / c m 3. I t s  c r y s t a l  s t r u c t u r e  is 

h e x a g o n a l .  T h e  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  p u r c h a s e d  f r o m  

J o h n s o n  M a t t h e y  w a s  r e p o r t e d  to be  o f  9 9 . 9 9 %  p u r i t y .

T h e  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  h a d  a b o r o n  c o n t e n t  o f  77-  

7 8%.  T h e y  w e r e  t y p i c a l l y  5-8 m i c r o n s  in d i a m e t e r  a n d  3 0 0  

m i c r o n s  in l e n g t h .  T h e  a s p e c t  r a t i o  wa s  50,  and  t h e  p u r i t y  w a s  

r e p o r t e d  as 99 + %.  Th e  m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  w h i s k e r s  w a s  

r e p o r t e d  as 2 3 5 0 ° C .



I I . I I .  P r o c e s s i n g  a n d  F a b r i c a t i o n

Th e  p o l y i m i d e s  P E T I - 5  a nd  K 3 B  w e r e  b o t h  p u r c h a s e d  in 

p o w d e r  f o r m.  P E T I - 5  wa s  p u r c h a s e d  f r o m  I m i t e c  C o r p o r a t i o n ,  

and  K 3 B  w a s  p u r c h a s e d  f r o m D u p o n t .  B o t h  p o w d e r s  w e r e  o f  a 

y e l l o w i s h  hue .  O n c e  r e c e i v e d ,  t h e  p o w d e r s  w e r e  v a c u u m  d r i e d  

f o r  f o r t y - e i g h t  h o u r s  at  1 00° C.  Th e  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  

and  t h e  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  w e r e  a l so  v a c u u m  d r i e d  f or  

f o r t y - e i g h t  h o u r s  at  100°C.

A m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  w a s  a d d e d  t o  P E T I - 5  p o w d e r  in 

w e i g h t  p e r c e n t a g e s  o f  t en  and  t w e n t y  p e r c e n t .  Th e  p o w d e r s  

w e r e  t h o r o u g h l y  m i x e d  in a g l a s s  b o t t l e  t o  e n s u r e  u n i f o r m  

d i s t r i b u t i o n .  The  r e s u l t i n g  m i x t u r e  t u r n e d  g r a y  d u e  t o  t h e  b l a c k  

h u e  o f  t h e  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r .  Th i s  m i x t u r e  w a s  t h e n  

t r a n s f e r r e d  t o  a 3.5 x 0 . 75  i n c h  s t ee l  m o l d  u s e d  to  m a k e  

s a m p l e s  f o r  t e s t i n g .  Th e  m o l d  wa s  c o a t e d  w i t h  t w o  l a y e r s  o f  a 

h y d r o c a r b o n - b a s e d  r e l e a s e  a g e n t ,  F r e e k o t e  4 4 N,  b e f o r e  t h e  

m i x t u r e  o f  p o w d e r s  w a s  a d d e d .  Th e  m o l d  w a s  r a p i d l y  h e a t e d  in 

a p r e s s  t o  3 5 0 ° C ,  at  w h i c h  p o i n t  2 0 0  ps i  w a s  a p p l i e d .  F o r  t h i s  

mo l d ,  r o u g h l y  524 p o u n d s  o f  p r e s s u r e  w e r e  n e e d e d .  The  

t e m p e r a t u r e  wa s  r a i s e d  to 3 7 1 ° C  and  h e l d  c o n s t a n t  f o r  1 h o u r  

w i t h  t he  p r e s s u r e  a p p l i e d  w h i l e  t h e  t h e r m o s e t  c r o s s l i n k e d .  T h e



t e m p e r a t u r e  w a s  l o w e r e d  a nd  t he  p r e s s u r e  w a s  r e l e a s e d  a f t e r  t he  

t e m p e r a t u r e  r e a c h e d  1 5 5 ° C.  F o r  a h e a t i n g  p r o f i l e  o f  P E T I - 5  

r e f e r  t o  F i g u r e  2 . 1.  T w o  s a m p l e s  o f  t h i c k n e s s  0 . 1 2 5  i n c h  w e r e  

m a d e  f o r  e a c h  o f  t he  a f o r e m e n t i o n e d  c o n c e n t r a t i o n s  o f  

a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  a n d  f o r  t he  p u r e  p o w d e r .  T h e s e  

s a m p l e s  w e r e  u s e d  f o r  t h e r m a l  t e s t s .  T w o  a d d i t i o n a l  s a m p l e s  

o f  e a c h  t y p e  w i t h  a t h i c k n e s s  o f  0.3 i nc h  w e r e  m a d e  f or  

m e c h a n i c a l  t e s t s .  Th e  s a m e  p r o c e d u r e  w a s  r e p e a t e d  u s i n g  

b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  i n s t e a d  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r .

Th e  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  

w e r e  a l s o  a d d e d  to  D u p o n t  K3 B in w e i g h t  p e r c e n t a g e s  o f  t e n  

and  t w e n t y  p e r c e n t .  T h e  K3 B and  b o r o n  p o w d e r  ( o r  b o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s )  w e r e  t h o r o u g h l y  m i x e d  in a g l a s s  b o t t l e  to 

e n s u r e  u n i f o r m  d i s t r i b u t i o n .  Th e  s a me  3.5 x 0 . 75  i n c h  s t e e l  

m o l d  w a s  u s e d  t o  m a k e  s a m p l e s  f o r  t e s t i n g .  A g a i n ,  t h e  m o l d  

wa s  c o a t e d  w i t h  F r e e k o t e  4 4 N  b e f o r e  t h e  a d d i t i o n  o f  t he  

m i x t u r e .  T h e  h e a t i n g  p r o f i l e  o f  t he  K3 B d i f f e r e d  f r o m  t h a t  o f  

t he  P E T I - 5 .  As  a t h e r m o p l a s t i c  i n s t e a d  o f  a t h e r m o s e t  l i ke  

P E T I - 5 ,  a s t op  w a s  n e e d e d  to p r e v e n t  t he  m e l t e d  m a t e r i a l  f r o m  

b e i n g  f o r c e d  o u t  o f  t he  mo l d .  A f t e r  a d d i t i o n  o f  t h e  m i x t u r e ,  t he  

m o l d  w a s  r a p i d l y  h e a t e d  to 3 50° C.  At  t h i s  p o i n t ,  p r e s s u r e  wa s  

a p p l i e d  u n t i l  t he  s t o p s  w e r e  r e a c h e d .  T h e n  t h e  m o l d  w a s  c o o l e d



u n d e r  p r e s s u r e  t o  r o o m  t e m p e r a t u r e .  F o r  a h e a t i n g  p r o f i l e  r e f e r  

to F i g u r e  2. 2.  Th e  s a me  f o u r  s a m p l e s  ( p e r  c o n c e n t r a t i o n  o f  

a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  a nd  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s )  w e r e  

m a d e  u s i n g  t h i s  p r o c e d u r e .  In a d d i t i o n ,  s a m p l e s  o f  p u r e  K 3 B  

w e r e  ma d e .

I I . I I I .  P h y s i c a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

U l t r a s o u n d

Th e  s a m p l e s  w e r e  a n a l y z e d  by u l t r a s o u n d  at  N A S A  

L a n g l e y .  Th e  u l t r a s o n i c  d a t a  p r o v i d e d  i n f o r m a t i o n  on t he  

s t r u c t u r a l  i n t e g r i t y  o f  t he  s a m p l e s .  T h e  s c a n s  r e v e a l e d  t he  

p r e s e n c e  or  a b s e n c e  o f  v o i d s  in t he  m a t e r i a l s .

Th e  u l t r a s o u n d  s c a n s  w e r e  m a d e  by u s i n g  a P a n a m e t r i c s  

u l t r a s o n i c  C - s c a n  a n a l y z e r .  Th e  a n a l y z e r  w a s  c o u p l e d  t o  S o n i x  

s o f t w a r e .  T h e  t r a n s d u c e r  f r e q u e n c y  w a s  set  at  5 Mh z .  The  

t r a n s d u c e r  had  a f o c a l  l e n g t h  o f  4 i n c h e s  a nd  a d i a m e t e r  o f  0.5 

i n c h e s .  It  w a s  f o c u s e d  o f f  t h e  b a c k  s u r f a c e  o f  t h e  s p e c i m e n .

Th e  a t t e n u a t i o n  w a s  se t  i n i t i a l l y  at  2 4 d B .  A R a s t e r  s c a n  

p a t t e r n  w a s  u s e d .  Th e  s c a n  l e n g t h  w a s  2 i n c h e s ,  a nd  t h e  s c a n



w i d t h  w a s  1 i nch .  D a t a  w e r e  o b t a i n e d  f o r  e v e r y  0 . 01  i n c h e s  

a l o n g  t h e  s c a n  l e n g t h ,  and  t h e  t r a n s d u c e r  w a s  i n d e x e d  0. 01 

i n c h e s  b e t w e e n  t h e  s c a n  l e n g t h s .  F i g u r e  2.3 i l l u s t r a t e s  t he  

t r a n s d u c e r  s e t - u p .

P h o t o m i c r o g r a p h s

A l i g h t  m i c r o s c o p e  w a s  u s e d  to  v i e w  t h e  cu t  a n d  u n c u t  

s u r f a c e s  o f  t he  m o l d e d  s a m p l e s .  Th e  m i c r o s c o p e  w a s  c o n n e c t e d  

to a d a t a  a c q u i s i t i o n  s y s t e m ,  a nd  t he  i m a g e s  w e r e  s a v e d .  

P o l a r o i d  53 f i l m wa s  a l s o  u s e d  t o  d e v e l o p  p h o t o m i c r o g r a p h s .  

Th e  p h o t o m i c r o g r a p h s  p r o v i d e d  a c l o s e r  l o o k  at  t h e  s u r f a c e  o f  

t he  s a m p l e s .

I I . I V .  T h e r m a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

A s e r i e s  o f  t h e r m a l  t e s t s  w a s  c o n d u c t e d  on t h e  s a m p l e s  to 

e x a m i n e  t h e  t h e r m a l  s t a b i l i t y  o f  t he  m a t e r i a l s  b e f o r e  a nd  a f t e r  

a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  or  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .  

As  p e r  A S T M  E 4 7 3  a nd  I C T A C  ( I n t e r n a t i o n a l  C o n f e d e r a t i o n  f or  

T h e r m a l  A n a l y s i s  and  C a l o r i m e t r y ) ,  t h e r m a l  a n a l y s i s  r e f e r s  t o  a



g r o u p  o f  t e c h n i q u e s  in w h i c h  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t y  o f  a 

m a t e r i a l  is m e a s u r e d  as  a f u n c t i o n  o f  t i m e  or  t e m p e r a t u r e  w h i l e  

t he  m a t e r i a l  is s u b j e c t e d  t o  a c o n t r o l l e d  t e m p e r a t u r e  p r o g r a m . 4

T h e r m o  g r a v i m e t r i c  A n a l y s i s

T h e r m o g r a v i m e t r i c  a n a l y s i s  ( T G A )  wa s  p e r f o r m e d  on t he  

s a m p l e s  t o  i n v e s t i g a t e  s t a b i l i t y  o f  t h e  m a t e r i a l s  u n d e r  t he  

d u r e s s  o f  h i g h  t e m p e r a t u r e s .  S a m p l e s  w e r e  t e s t e d  in a i r  on  a 

S h i m a d z u  T G A - 5 0  a p p a r a t u s  at  t h e  C o l l e g e  o f  W i l l i a m  a n d  

Ma r y .

In t h e r m o g r a v i m e t r y ,  a c h a n g e  in s a m p l e  w e i g h t  is 

m e a s u r e d  w h i l e  t he  s a m p l e  is h e a t e d  or  c o o l e d  at  a c o n s t a n t  

r a t e .  Th e  m a s s  o f  t he  s a m p l e  is m o n i t o r e d  by a t h e r m o b a l a n c e .  

F o r  t h e  S h i m a d z u  T G A - 5 0  i n s t r u m e n t ,  t he  t h e r m o b a l a n c e  w a s  o f  

t he  s u s p e n s i o n  t y p e .  Th e  s u s p e n s i o n  m e c h a n i s m  w a s  o f  l o w  

m a s s  to e n s u r e  h i g h  s e n s i t i v i t y  and  r e s i s t a n c e  t o  v i b r a t i o n .

Th e  s a m p l e s ,  r o u g h l y  10 mg,  w e r e  p l a c e d  on  p l a t i n u m  

p a n s  a nd  s u b j e c t e d  to  a t e m p e r a t u r e  p r o g r a m .  T h e  T G A  c u r v e s  

w e r e  c o n s t r u c t e d  f r o m t h e s e  h e a t i n g  p r o f i l e s .  T h e  c u r v e s  

i l l u s t r a t e d  t he  r e s i s t a n c e  o f  t h e  m a t e r i a l  t o h e a t  by t r a c k i n g  t he
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p e r c e n t  w e i g h t  l o s s  o f  t he  m a t e r i a l  v e r s u s  t e m p e r a t u r e .  T a b l e  

2.1 s h o w s  t h e  h e a t i n g  p r o g r a m  u s e d  f o r  al l  s a m p l e s .

T a b l e  2.1
T G A  h e a t i n g  p r o f i l e  f o r  P E T I - 5  a nd  K 3 B

Rate

(C/min)

Hold
T em pera ture

(C)

Hold
Time
(min)

1 0 .0 2 0 0 . 0 3 0 . 0
5 .0 4 0 0 . 0 0 .0
2 . 0 7 0 0 . 0 0 .0

2 0 . 0 8 0 0 . 0 0 .0

D i f f e r e n t i a l  S c a n n i n g  C a l o r i m e t r y

D i f f e r e n t i a l  s c a n n i n g  c a l o r i m e t r y  ( D S C )  w a s  u s e d  t o  

d e t e r m i n e  t h e  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  s a m p l e s .  

S a m p l e s  w e r e  t e s t e d  by u s i n g  a S h i m a d z u  D S C - 5 0  i n s t r u m e n t  

l o c a t e d  at  N A S A  L a n g l e y .  T h e  t e s t  m e t h o d o l o g y  w a s  in 

a c c o r d a n c e  w i t h  t he  p r o c e d u r e  o u t l i n e d  in A S T M  E 1 3 5 6 . 5

In t h i s  w o r k ,  g l a s s  t r a n s i t i o n  w a s  d e f i n e d  as  t he  c h a n g e  in
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an a m o r p h o u s  m a t e r i a l  or  in a m o r p h o u s  r e g i o n s  o f  p a r t i a l l y  

c r y s t a l l i n e  m a t e r i a l s  t o  ( o r  f r o m )  v i s c o u s  or  r u b b e r y  c o n d i t i o n s  

to ( o r  f r o m )  a b r i t t l e  and  r e l a t i v e l y  h a r d  s t a t e .  T h i s  d e f i n i t i o n  

wa s  t a k e n  f r o m  A S T M  E 1 1 4 2 . 6

F o r  D S C ,  t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  is d e r i v e d  f r o m  

p l o t s  o f  h e a t  c a p a c i t y  v e r s u s  t e m p e r a t u r e .  I t  is t he  t e m p e r a t u r e  

r a n g e  at  w h i c h  t h e r e  is a s t ep  in h e a t  c a p a c i t y .  T h i s  “ s t e p ” in 

h e a t  c a p a c i t y ,  w i t h  no h e a t  a c c o m p a n y i n g  it ,  is s i m i l a r  t o  a 

t h e r m o d y n a m i c  s e c o n d  o r d e r  t r a n s i t i o n .  H o w e v e r ,  s i n c e  it 

d e p e n d s  on t i m e  it is n o t  t r u l y  a t h e r m o d y n a m i c  t r a n s i t i o n .

T h e  D S C  o p e r a t e d  on a p o w e r  c o m p e n s a t e d  nu l l  b a l a n c e  

p r i n c i p l e .  Th i s  p r i n c i p l e  i n v o l v e s  t he  c o m p e n s a t i o n  o f  e n e r g y  

a b s o r b e d  f r o m  a s a m p l e  s p e c i m e n  by a d d i n g  or  s u b t r a c t i n g  an 

e q u i v a l e n t  a m o u n t  o f  e n e r g y  f r o m  t h e  s a m p l e  h o l d e r .  T h e  

c o n s t a n t  a d j u s t m e n t  o f  t he  h e a t e r  p o w e r ,  w h i c h  m a i n t a i n s  t h e  

s a m p l e  h o l d e r  t e m p e r a t u r e  e q u a l  t o  t h a t  o f  t h e  r e f e r e n c e  pan ,  

a l l o w s  a f l u c t u a t i o n  in e l e c t r i c a l  s i g n a l  w h i c h  is u s e d  t o  

a n a l y z e  t h e  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e .  T h i s  e l e c t r i c a l  s i g n a l  

is p r o p o r t i o n a l  t o  t he  h e a t  c a p a c i t y  o f  t h e  s p e c i m e n .

S i n c e  t h e  t h e r m a l  h i s t o r y  o f  t h e  s a m p l e  a f f e c t s  i t s  D S C  

c u r v e ,  e a c h  s a m p l e  wa s  r un  t w i c e .  B o t h  r u n s  w e r e  m a d e  at  a 

r a t e  o f  2 0 ° C  p e r  m i n u t e  to 4 0 0 ° C .  Th e  f i r s t  h e a t  p r o v i d e d  a



r e p r e s e n t a t i v e  c u r v e  o f  t he  s a m p l e ’ s t h e r m a l  h i s t o r y .  A f t e r  t h i s  

f i r s t  h e a t  t h e  s a m p l e  wa s  q u e n c h e d ,  and  a s e c o n d  h e a t  wa s  

p e r f o r m e d .  T h i s  r e h e a t  p r o v i d e d  r e p e a t a b l e  b a s e l i n e  r e s u l t s  

w h i c h  a d d e d  r e l i a b i l i t y  t o  t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  m e a s u r e m e n t s .  

Th e  a c t u a l  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e s  w e r e  t a k e n  as t he  

m i d p o i n t  t e m p e r a t u r e  i n s t e a d  o f  t he  e x t r a p o l a t e d  o n s e t  

t e m p e r a t u r e .  P e r  A S T M  E1 3 56,  e i t h e r  t h e  e x t r a p o l a t e d  o n s e t  

t e m p e r a t u r e  (Tf)  or  t h e  m i d p o i n t  t e m p e r a t u r e  ( T m) c o u l d  

r e p r e s e n t  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o v e r  w h i c h  t h e  g l a s s  t r a n s i t i o n  

t o o k  p l a c e . 9 R e p r e s e n t a t i v e  g r a p h s  a r e  in t h e  R e s u l t s  and  

D i s c u s s i o n  s e c t i o n .

T h e r m o m e c h a n i c a l  A n a l y s i s

T h e r m o m e c h a n i c a l  a n a l y s i s  ( T M A )  w a s  c o n d u c t e d  on t he  

s p e c i m e n s  t o  d e t e r m i n e  t he  s o f t e n i n g  p o i n t  o f  t h e  s a m p l e s .  

S a m p l e s  w e r e  t e s t e d  on a S h i m a d z u  T M A - 5 0  a p p a r a t u s  l o c a t e d  

at  t he  C o l l e g e  o f  W i l l i a m  and  Ma r y .  T h e  t e s t  m e t h o d o l o g y  wa s  

in a c c o r d a n c e  w i t h  A S T M  E1 5 4 5 . 10

F o r  t h e  T M A ,  a c h a n g e  in d i m e n s i o n  o f  t h e  s a m p l e  is 

r e p o r t e d  w h e n  t h e  s a m p l e  is s u b j e c t e d  to  a c o n s t a n t  h e a t i n g  

r a t e .  Th i s  d i m e n s i o n a l  c h a n g e  is o b s e r v e d  as t h e  m o t i o n  o f  t he
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s e n s i n g  p r o b e  w h e n  it  c o m e s  in d i r e c t  c o n t a c t  w i t h  t h e  s a mp l e .  

The  d e t e c t i o n  p r o b e ,  w h i c h  is a l i g n e d  w i t h  t h e  d i f f e r e n t i a l  

t r a n s f o r m e r  a nd  f o r c e  co i l ,  e n s u r e s  a h i g h  d e g r e e  o f  a c c u r a c y  in 

d e t e c t i n g  d i m e n s i o n a l  c h a n g e s .  Th e  s o f t e n i n g  p o i n t  o c c u r s  at  

t he  i n t e r s e c t i o n  o f  s l o p e  o f  t he  p r o b e  d i s p l a c e m e n t  c u r v e  b e f o r e  

and  a f t e r  t h e  t r a n s i t i o n . 11

T M A  can  be  set  up in a n u m b e r  o f  d i f f e r e n t  m o d e s .  I f  a 

f l a t - t i p p e d  e x p a n s i o n  p r o b e  is u s e d  w h i l e  a n e g l i g i b l e  s a m p l e  

l o a d  is a p p l i e d ,  t h e  p r o c e d u r e  is o f t e n  r e f e r r e d  t o  as l i n e a r  

t h e r m o d i l a t o m e t r y . W h e n  t he  s e t - u p  is t h i s  wa y ,  t h e  

t e m p e r a t u r e  d e r i v e d  f r o m t h i s  p r o c e d u r e  is c o n s i d e r e d  t he  g l a s s  

t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e .  Th e  T M A  can a l s o  be  se t  up  in 

p e n e t r a t i o n  or  c o m p r e s s i o n  mo d e .  I f  t he  T M A  is in p e n e t r a t i o n  

m o d e ,  t h e  l o s s  o f  r i g i d i t y  o f  t h e  m a t e r i a l  is c o n s i d e r e d  t h e  

s o f t e n i n g  p o i n t . 12

In t h i s  w o r k ,  t he  T M A  w a s  se t  up in p e n e t r a t i o n  mo d e .

The  s o f t e n i n g  t e m p e r a t u r e ,  T s, w a s  t a k e n  by  c o n s t r u c t i n g  

t a n g e n t s  to t he  s l o p e  o f  t he  p e n e t r a t i o n  c u r v e  a nd  m a r k i n g  t he  

i n t e r s e c t i o n  o f  t h e  t a n g e n t s .  T h e  h e a t i n g  p r o f i l e  f o r  t h e  P E T I - 5  

s a m p l e s  is s h o w n  in T a b l e  2 . 2.  Th e  h e a t i n g  p r o f i l e  f o r  t he  K 3 B  

s a m p l e s  is s h o w n  in T a b l e  2 . 3.  R e p r e s e n t a t i v e  g r a p h s  a r e  in 

t he  R e s u l t s  and  D i s c u s s i o n  s e c t i o n .



A S T M  E 1 5 4 5  s t a t e s  t h a t  t he  s o f t e n i n g  t e m p e r a t u r e  is 

c l o s e  to t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  m e a s u r e d  by  e x p a n s i o n

T a b l e  2 . 2
T M A  h e a t i n g  p r o f i l e  f or  P E T I - 5  S a m p l e s

Rate Hold Hold
Tem pera ture Time

(C/min) (C) (min)
5 . 0 1 8 0 . 0 3 0 . 0
2 . 0 3 0 0 . 0 0 . 0

T a b l e  2 . 3
T M A  h e a t i n g  p r o f i l e  f or  K 3 B  S a m p l e s

Rate Hold Hold
Tem pera ture Time

(C/min) (C) (min)
5 . 0 1 8 0 . 0 3 0 . 0
2 . 0 2 4 0 . 0 0 . 0



m o d e  or  by D S C .  It  is c o m m o n  p r a c t i c e  f o r  p o l y m e r  

l a b o r a t o r i e s  to r e p o r t  t he  T s as t he  T g. 13

I I . V .  M e c h a n i c a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

C o m p r e s s i o n  T e s t s

C o m p r e s s i o n  t e s t s  w e r e  c o n d u c t e d  on t h e  s p e c i m e n s  to 

d e t e r m i n e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t h e  s a m p l e s  u n d e r  

c o m p r e s s i o n  at  u n i f o r m  r a t e s  o f  l oad .  Th e  c o m p r e s s i o n  t e s t s  

w e r e  c o n d u c t e d  at  N A S A  L a n g l e y .  Th e  t e s t  m e t h o d  w a s  in 

a c c o r d a n c e  w i t h  t he  p r o c e d u r e s  o f  A S T M  D 6 9 5 . 14

F r o m  t he  t w o  b a r s  ( p e r  s p e c i m e n )  m o l d e d  f o r  m e c h a n i c a l  

t e s t i n g ,  s i x  s a m p l e s  w e r e  m a c h i n e d  p e r  s p e c i m e n  t o  d i m e n s i o n s  

o f  1 i n c h  x 0.5 i n c h  x 0.3 i nch .  E a c h  s a m p l e  w a s  f i t t e d  wi t h  

f o u r  s t r a i n  g a g e s .  T w o  s t r a i n  g a g e s  w e r e  a x i a l  a n d  t w o  w e r e  

t r a n s v e r s e .  In a d d i t i o n ,  an e x t e n s o m e t e r  w a s  a t t a c h e d  to  t he  

s a m p l e .  Th e  s a m p l e s  w e r e  t e s t e d  by u s i n g  a B a l d w i n - T a t e -  

E m e r y  1 2 0 - k i p  ( 1 2 0 , 0 0 0  lb.  ful l  s c a l e )  u n i v e r s a l  t e s t  p l a n t .

T h i s  w a s  c o u p l e d  w i t h  a S A T E C  s y s t e m s  c o n t r o l l e r  a n d  an
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A n a l o g i c  A N D S  5 4 0 0  d a t a  a c q u i s i t i o n  s y s t e m  t o  r e c o r d  t h e  d a t a  

f r o m  t h e  e x t e n s o m e t e r  and  s t r a i n  g a g e s .

Th e  p r o c e d u r e  f o r  t he  t e s t i n g  o f  t h e  s p e c i m e n s  f o l l o w s .  

A f t e r  m e a s u r i n g  t h e  w i d t h  a nd  t h i c k n e s s  at  s e v e r a l  p o i n t s  a l o n g  

t he  s a m p l e ,  t h e  m i n i m u m  c r o s s - s e c t i o n a l  a r e a  w a s  c a l c u l a t e d .  

Th e  l e n g t h  w a s  a l s o  r e c o r d e d .  Th e  s a m p l e s  w e r e  t h e n  l o a d e d  

b e t w e e n  t h e  s u r f a c e s  o f  t h e  c o m p r e s s i o n  t oo l .  C a r e  w a s  t a k e n  

to e n s u r e  c o r r e c t  a l i g n m e n t  o f  t h e  s a mp l e .  T h e  c r o s s h e a d  o f  

t h e  c o m p r e s s i o n  t o o l  w a s  t h e n  a d j u s t e d  un t i l  it  c o n t a c t e d  t h e  

s p e c i m e n .  No  f i x t u r e s  or  g r i p s  w e r e  u s e d .  T h e  s t r a i n  g a g e s  

and  e x t e n s o m e t e r  w e r e  t h e n  a t t a c h e d  t o  t he  d a t a  a c q u i s i t i o n  

s y s t e m.  F i n a l l y ,  t he  s p e e d  c o n t r o l  w a s  set  at  0 . 05  i n c h  p e r  

m i n u t e  a nd  t h e  l oad  w a s  a p p l i e d .

R e a l  t i m e  s t r e s s  vs.  s t r a i n  c u r v e s  f r o m  t he  s t r a i n  g a g e s  

and  e x t e n s o m e t e r  w e r e  o b s e r v e d  w h i l e  t h e  t e s t  wa s  c o n d u c t e d .  

Th e  d a t a  a c q u i s i t i o n  s y s t e m  r e c o r d e d  d a t a  f r o m  s e v e n  c h a n n e l s  

d u r i n g  e a c h  t e s t .  C h a n n e l s  1 and  3 r e c o r d e d  d a t a  f o r  a x i a l  

s t r a i n ,  a n d  c h a n n e l s  2 and  4 r e c o r d e d  d a t a  f o r  t r a n s v e r s e  s t r a i n .  

C h a n n e l  5 r e c o r d e d  d a t a  f o r  l oa d .  C h a n n e l  6 r e c o r d e d  d a t a  f o r  

c r o s s h e a d .  C h a n n e l  7 r e c o r d e d  d a t a  f r o m  t h e  e x t e n s o m e t e r .

T h e  y i e l d  p o i n t  f o r  e a c h  s p e c i m e n  wa s  n o t e d  f r o m  t h e  r ea l  t i m e  

s t r e s s - s t r a i n  c u r v e s ,  and  t h e  t e s t  wa s  s t o p p e d .



Al l  d a t a  w e r e  c o p i e d  a nd  a n a l y z e d .  D a t a  r e d u c t i o n  

i n v o l v e d  t h e  u s e  o f  M i c r o s o f t  E x c e l .  S t r e s s  vs.  s t r a i n  c u r v e s  

w e r e  c r e a t e d  f r o m  t h e  r a w  d a t a  f o r  e a c h  o f  t h e  s ix  s a m p l e s  at  

d i f f e r i n g  c o n c e n t r a t i o n s  o f  b o r o n  a d d i t i v e s .  F r o m  t h e s e  c u r v e s ,  

c o m p r e s s i v e  y i e l d  s t r e n g t h  w a s  c a l c u l a t e d .  In a d d i t i o n ,  

m o d u l u s  o f  e l a s t i c i t y  wa s  c a l c u l a t e d .
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Chapter  III.  

Resul ts  and Discuss ion

I I I . I .  P r o c e s s i n g  a nd  F a b r i c a t i o n

S a m p l e s  o f  P E T I - 5  and  K3 B w e r e  f a b r i c a t e d  by t he  

m e t h o d s  d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .  T a b l e  3.1 s h o w s  

t he  v a r i o u s  c o n c e n t r a t i o n s  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  and  

b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  a d d e d  t o  e ach  s a mp l e .  T w o  s a m p l e s  at  

e a c h  c o n c e n t r a t i o n  w e r e  m a d e  f o r  t h e r m a l  t e s t i n g  a nd  a n o t h e r  

t w o  s a mp l e s  w e r e  f a b r i c a t e d  f o r  m e c h a n i c a l  t e s t i n g .  Al l  f o u r

T a b l e  3.1  
Te s t  S p e c i m e n s

Material Molded Samples Weight Percent
PETI-5 Pure NA
PETI-5 Amorphous Boron Powder 10%
PETI-5 Amorphous Boron Powder 20%
PETI-5 B4C Whiskers 10%
PETI-5 B4C Whiskers 20%

K3B Pure NA
K3B Amorphous Boron Powder 10%
K3B Amorphous Boron Powder 20%
K3B B4C Whiskers 10%
K3B B4C Whiskers 20%
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s a mp l e s  w e r e  m a d e  by u s i n g  t he  mo l d  d e s c r i b e d  in t h e  

e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .

Th e  a c t u a l  c o n c e n t r a t i o n s  o f  b o r o n  in t he  s a m p l e s  w e r e  

7 . 9 %  a m o r p h o u s  b o r o n  f o r  K3 B and  7 . 8 %  a m o r p h o u s  b o r o n  f or  

P E T I - 5  in t he  10% c a t e g o r y .  F o r  2 0 % t he  a c t u a l  a m o r p h o u s  

b o r o n  c o n t e n t  wa s  1 4 . 8 % f o r  K 3 B  and 16. 2 % f o r  P E T I - 5 .  Thi s  

m e t h o d  o f  a n a l y s i s  wa s  i n d u c t i v e l y  c o u p l e d  p l a s m a  

m e a s u r e m e n t s .  Th e  I CP  m e t h o d  c o u l d  no t  be  u s e d  f o r  t he  b o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s ,  s i nce  t h e y  p r o d u c e d  no r e s i d u e  a f t e r  d i g e s t i o n .

Th e  P E T I - 5  s a mp l e s  w e r e  f a b r i c a t e d  wi t h  t h e  t e m p e r a t u r e  

p r o f i l e  d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .  M o s t  o f  t he  

s a mp l e s  w e r e  m a d e  wi t h  r e l a t i v e  ease .  The  p u r e  P E T I - 5  s a mp l e s  

t u r n e d  d a r k  b r o w n  a f t e r  c r o s s l i n k i n g .  Th e  ma t e r i a l  w a s  so l i d  

and  s e e m e d  t o  ha v e  no v o i d s  u p o n  i n s p e c t i o n .

Th e  a m o r p h o u s  b o r o n  P E T I - 5  s a mp l e s  w e r e  d i f f i c u l t  t o  

r e l e a s e  f r o m t he  mol d .  V a r i o u s  m e t h o d s  w e r e  u s e d  t o  r e l e a s e  

t he  s a mp l e s  f r o m t he  mo l ds .  T h e s e  i n c l u d e d  t he  us e  o f  p r e s s u r e ,  

w a t e r ,  and  a d d i t i o n a l  c o a t s  o f  F r e e k o t e  r e l e a s e  a g e n t .  Th e  mo s t  

e f f e c t i v e  m e t h o d  wa s  t he  a d d i t i o n  o f  a l aye r  o f  K a p t o n  f i lm 

b e t w e e n  t he  s a mp l e  and  t he  mo l d  p l us  c o a t i n g  wi t h  t w o  l a y e r s  o f  

F r e e k o t e  r e l e a s e  a gen t .  Th e  m o l d e d  s a mp l e s  c o n t a i n i n g  

a m o r p h o u s  b o r o n  s e e m e d  m o r e  b r i t t l e  t h a n  t he  p u r e  P E T I - 5



s a mp l e s .  Th e  s a mp l e s  t u r n e d  b l a c k  a f t e r  m o l d i n g ,  and  b l a c k  

p o w d e r  p a r t i c l e s  c a me  o f f  on c o n t a c t .  Vi s u a l  i n s p e c t i o n  s h o w e d  

t h a t  t h e  s a mp l e s  had  smal l  p i n h o l e  v o i d s  on t he  s u r f a c e .  T h e s e  

v o i d s  w e r e  t h o u g h t  t o  r e s u l t  f r o m t he  a c r i m o n i o u s  a t t e m p t s  at  

r e l e a s i n g  t h e  s a mp l e s  f r o m  t he  mo l d .

Th e  b o r o n  c a r b i d e  P E T I - 5  s a mp l e s  w e r e  m o l d e d  w i t h  t he  

s a me  t e c h n i q u e  u s e d  f o r  t he  a m o r p h o u s  b o r o n  s a mp l e s .  Wi t h  t he  

a d d i t i o n  o f  K a p t o n  f i lm a r o u n d  t he  s a mp l e s  and  t w o  l a y e r s  o f  

F r e e k o t e ,  t he  s a mp l e s  w e r e  eas i l y  r e m o v e d  f r o m t h e  mo l d s .  Th e  

f i n i s h e d  s a mp l e s  l o o k e d  d a r k  b r o w n  u p o n  v i s u a l  i n s p e c t i o n .

Sh i n y  p o i n t s  b e l i e v e d  t o  be b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  c o u l d  be  s een  

on  t h e  s u r f a c e .  Th e  s a mp l e s  w e r e  so l i d  and  c o n t a i n e d  no v i s i b l e  

v o i d s  on  t he  s u r f a c e .  T h e y  s e e m e d  to be  m o r e  f l e x i b l e  t h a n  t he  

p u r e  P E T I - 5  s a mp l e s  and  t he  b r i t t l e  a m o r p h o u s  b o r o n  s a mp l e s .

Th e  D u p o n t  K3 B s a mp l e s  w e r e  m o l d e d  wi t h  t he  t e c h n i q u e  

d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .  T h e r e  w a s  g r e a t  d i f f i c u l t y  

in o b t a i n i n g  s a mp l e s  w i t h o u t  v o i d s  or  i m p e r f e c t i o n s .  Th e  p u r e  

K 3 B  s a mp l e s ,  a l t h o u g h  by no m e a n s  p e r f e c t ,  s e e m e d  t o  y i e l d  t he  

b e s t  r e s u l t s  u p o n  v i sua l  i n s p e c t i o n .  T h e s e  s a m p l e s  w e r e  f i r m 

wi t h  on l y  m i n o r  p i n h o l e  v o i d s  on t he  s u r f a c e .

Th e  a m o r p h o u s  b o r o n  K3 B s a mp l e s  w e r e  t h e  m o s t  d i f f i c u l t  

t o  f a b r i c a t e .  U p o n  a d d i t i o n  o f  10% a m o r p h o u s  b o r o n ,  t he



m o l d e d  s a m p l e s  a d h e r e d  t i g h t l y  t o  t he  mo l d .  Th i s  h a p p e n e d  

d e s p i t e  t he  us e  o f  a K a p t o n  f i lm and  t w o  l a ye r s  o f  F r e e k o t e  

r e l e a s e  a g e n t .  Wh e n  t he  s a mp l e s  w e r e  f i na l l y  f r e e d  f r o m  t he  

mo l d ,  p i e c e s  f r a c t u r e d  f r o m t h e  c o r n e r s .  Th e  r e s u l t i n g  s a mp l e  

wa s  v e r y  f r i ab l e .  N u m e r o u s  i m p e r f e c t i o n s  w e r e  a p p a r e n t  on t he  

s u r f a c e  as w e r e  v o i d s  o f  v a r i o u s  s i zes .

C o r r e s p o n d e n c e  wi t h  t he  D u p o n t  C o r p o r a t i o n  e n s u e d  a f t e r  

d i f f i c u l t y  in p r o c e s s i n g  t he  t h e r m o p l a s t i c .  R e p r e s e n t a t i v e s  at  

D u p o n t  did n o t  o f f e r  any h e l p f u l  a d v i c e  a nd  w e r e  r e l u c t a n t  to 

d i v u l g e  any i n f o r m a t i o n  a b o u t  t he  K3 B ma t e r i a l .  T h e y  s a i d  t h a t  

h e a t i n g  t he  t h e r m o p l a s t i c  u n d e r  v a c u u m  wa s  n o t  n e c e s s a r y .

T h e y  a l so  s en t  a c o p y  o f  p r o c e s s i n g  i n s t r u c t i o n s .  H o w e v e r ,  

t h e s e  p r o c e s s i n g  i n s t r u c t i o n s  on l y  d e s c r i b e d  t he  e x a c t  w a y  t h a t  

t he  s a mp l e s  h a d  b e e n  ma de .

A d d i t i o n a l  a t t e m p t s  w e r e  m a d e  at  f a b r i c a t i n g  b o r o n  l o a d e d  

s a mp l e s  w i t h o u t  v o i d s  or  i m p e r f e c t i o n s .  An e f f o r t  w a s  m a d e  to 

p a c k  m o r e  p o w d e r  i n t o  t he  mo l d .  Wi t h  s o me  s a mp l e s ,  so m u c h  

m a t e r i a l  w a s  a d d e d  t o  t he  mo l d  t h a t  u p o n  r e a c h i n g  t he  s o f t e n i n g  

po i n t ,  m o r e  t h a n  h a l f  o f  t he  l o a d e d  ma t e r i a l  o v e r f l o w e d  f r o m  t he  

s ides .  U n f o r t u n a t e l y ,  t he  f i n i s h e d  s a mp l e s  st i l l  c o n t a i n e d  f l aws .  

O t h e r  a t t e m p t s  w e r e  a l so  f r u i t l e s s  in o b t a i n i n g  v o i d - f r e e ,  

f l a wl e s s  s a mp l e s .



W h e n  l o a d i n g  t he  K3 B p o l y m e r  w i t h  2 0 %  o f  a m o r p h o u s  

b o r o n ,  t he  c u r e d  s a mp l e s  w e r e  eve n  m o r e  d i f f i c u l t  t o  r e m o v e  

f r o m t h e  mo l d s .  W h e n  t he  s a mp l e s  w e r e  f i na l l y  p r i e d  f r o m  t he  

mo l d ,  s o me  o f  t h e  s a mp l e s  c r a c k e d  in hal f .  T h e  s a m p l e s  w e r e  

e x t r e m e l y  b r i t t l e  and  ea s i l y  b r e a k a b l e .  B o r o n  p o w d e r  r u b b e d  o f f  

t h e  s a mp l e s  u p o n  p h y s i c a l  c o n t a c t .  M o s t  o f  t h e  s a m p l e s  

c o n t a i n e d  s u r f a c e  i m p e r f e c t i o n s  and  vo i d s .

A t t e m p t s  w e r e  a l so  m a d e  to i n c o r p o r a t e  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  i n t o  t he  t h e r m o p l a s t i c .  The  s a me  d i f f i c u l t y  in a d h e s i o n  

t o  t h e  mo l d ,  a l t h o u g h  t o  a l e s s e r  e x t e n t ,  o c c u r r e d  wi t h  t he  b o r o n  

c a r b i d e  s a mp l e s .  Th e  m o l d e d  b o r o n  c a r b i d e  s a m p l e s  w e r e  n o t  as 

b r i t t l e  as t he  a m o r p h o u s  b o r o n  s a mp l e s .  I n s t e a d  o f  a b l a c k  

f i ni sh,  t he  b o r o n  c a r b i d e  l o a d e d  s a mp l e s  w e r e  d a r k  b r o w n .  L i k e  

t he  P E T I - 5  s a mp l e s ,  t he  K3 B s a mp l e s  c o n t a i n i n g  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  s e e m e d  to  be m o r e  p l i ab l e .  U n f o r t u n a t e l y ,  t h e y  did 

a p p e a r  t o  h a v e  s u r f a c e  vo i ds .

S i nc e  we  w e r e  u n a b l e  t o  f a b r i c a t e  s a m p l e s  w i t h o u t  s u r f a c e  

i m p e r f e c t i o n s  and  vo i d s ,  t he  b e s t - l o o k i n g  s a m p l e s  i d e n t i f i e d  wi t h  

v i sua l  i n s p e c t i o n  w e r e  c h o s e n  f o r  t h e r m a l  and  m e c h a n i c a l  

t e s t i n g .
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I I I . I I .  P h y s i c a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

P h o t o m i c r o g r a p h s

A l i ght  m i c r o s c o p e  wi t h  m a g n i f i c a t i o n  up t o  1 5 0 0 X  wa s  

u s e d  to  e x a m i n e  t he  cu t  a nd  u n c u t  s u r f a c e s  o f  t he  m o l d e d  

s a mp l e s .  A t t e m p t s  w e r e  m a d e  t o  f i nd v o i d s  on t h e  m a t e r i a l s  and  

t o  d i s c r i m i n a t e  c l u m p i n g  o f  t he  a m o r p h o u s  b o r o n  or  b o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s  in t he  s a mp l e s .

Th e  D u p o n t  K 3 B  s a mp l e s  w e r e  e x a m i n e d  f i r s t  t o  see  h o w  

t he  s u r f a c e  i m p e r f e c t i o n s  and  v o i d s  l o o k e d  u n d e r  a m i c r o s c o p e .

A m a g n i f i c a t i o n  o f  2 0 0 X  r e v e a l e d  v o i d s  e v e n l y  d i s t r i b u t e d  o v e r  

t he  s u r f a c e  o f  t he  c u t  and  u n c u t  s a mp l e s .  T h e s e  v o i d s ,  i nv i s i b l e  

t o  t he  n a k e d  eye,  w e r e  c l e a r l y  v i s i b l e  u n d e r  a m a g n i f i c a t i o n  o f  

2 0 0 X .  U n d e r  h i g h e r  m a g n i f i c a t i o n s  t he  m i c r o s c o p e  w a s  ab l e  to 

f o c u s  in and  o u t  o f  t he  vo i ds .  F i g u r e  3.1 i l l u s t r a t e s  t h e  p r e s e n c e  

o f  p o r o s i t y  in t he  p u r e  K3 B s a mp l e s .

P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  K3 B s a mp l e s  c o n t a i n i n g  a m o r p h o u s  

b o r o n  s h o w e d  t he  s a me  e v i d e n c e  o f  v o i d s  a c r o s s  t h e  s u r f a c e  o f



t he  ma t e r i a l .  A t t e m p t s  w e r e  m a d e  to  i d e n t i f y  t h e  p r e s e n c e  o f  

a m o r p h o u s  b o r o n  p a r t i c l e s  and  t o  o b s e r v e  i f  c l u m p i n g  h a d  

o c c u r r e d .  U p o n  ini t i a l  i n s p e c t i o n  o f  t he  s a mp l e s ,  b o r o n  p a r t i c l e s  

w e r e  n o t  i m m e d i a t e l y  i d e n t i f i a b l e .  C o l l e a g u e s  at  N A S A  L a n g l e y  

R e s e a r c h  C e n t e r  h e l p e d  t o  i d e n t i f y  smal l  c r y s t a l l i n e  s t r u c t u r e s  

u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e .  S o m e  d e b a t e  e n s u e d  as t o  w h e t h e r  t he  

c r y s t a l  s t r u c t u r e s  w e r e  b o r o n .  Th e  smal l  c r y s t a l  s t r u c t u r e s  w e r e  

no t  p r e s e n t  in t he  p u r e  K 3 B  s a mp l e s .

Th e  a d d e d  b o r o n  wa s  d e s c r i b e d  as a m o r p h o u s  by J o h n s o n  

M a t t h e y .  S u b s e q u e n t l y  a cal l  w a s  m a d e  t o  J o h n s o n  M a t t h e y  to  

f i nd o u t  t he  m e a n i n g  o f  t h i s  t e r m i n o l o g y .  J o h n s o n  M a t t h e y  sa id  

t h a t  t h i s  m e a n t  t h a t  t h e  b o r o n  p o w d e r ,  w h e n  s u b j e c t e d  t o  an X-  

r ay  d i f f r a c t i o n  m i c r o s c o p e ,  s h o w e d  no s i gns  o f  c r y s t a l  

f o r m a t i o n .  T h e y  a l so  sa id  t h a t  t he  - 325  m e s h  d e s c r i p t o r  m e a n t  

t h a t  smal l  b o r o n  p a r t i c l e s  c o u l d  fi t  t h r o u g h  a m e s h  i f  t h e y  w e r e  

l ess  t h a n  44  m i c r o n s  in s ize.

In any  c a s e ,  i f  t he  smal l  c r y s t a l s  w e r e  b o r o n ,  t h e y  d i d  no t  

a p p e a r  t o  be  c l u mp i n g .  A f e w c r y s t a l s  w e r e  s c a t t e r e d  in a 

r a n d o m  f a s h i o n  a c r o s s  t he  s u r f a c e  o f  t he  s a mp l e s .  In F i g u r e  3 . 2  

t h e r e  is a c r y s t a l  p a r t i c l e  in t h e  l o w e r  l ef t  q u a d r a n t  a l o n g  wi t h  

p o r o s i t y .
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P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  D u p o n t  K 3 B  w i t h  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  w e r e  a l so  t a k e n .  C i r c u l a r  a r e a s  o f  p o r o s i t y  w e r e  

a p p a r e n t  t h r o u g h o u t  t he  s ampl e .  F i g u r e  3.3 g i v e s  an e x c e l l e n t  

v i e w  o f  t h e s e  c i r c u l a r  a r e a s  o f  p o r o s i t y .  In t he  b a c k g r o u n d ,  

b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  a re  a l so  v i s i b l e .  H o w e v e r ,  a b e t t e r  l o o k  

at  t he  w h i s k e r s  is a v a i l a b l e  f o r  t h e  P E T I - 5  s a mp l e s .

T h e  P E T I - 5  s a mp l e s  w e r e  o b s e r v e d  u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e  

at  v a r i o u s  m a g n i f i c a t i o n s .  P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  t he  p u r e  P E T I - 5  

s a m p l e s  i n d i c a t e d  t he  a b s e n c e  o f  vo i d s .  F i g u r e  3 . 4  is a 

p h o t o m i c r o g r a p h  o f  p u r e  P E T I - 5 .  N o  v o i d s  or  s u r f a c e  

i m p e r f e c t i o n s  a r e  v i s i b l e .

Th e  P E T I - 5  s a mp l e s  l o a d e d  wi t h  a m o r p h o u s  b o r o n  a l so  

y i e l d e d  p o s i t i v e  p h o t o m i c r o g r a p h s .  On l y  a f e w  t i ny  p i n h o l e  

v o i d s  w e r e  v i s i b l e  a c r o s s  t he  s u r f a c e .  In l o o k i n g  at  t h e  s a mp l e s ,  

t he  s a me  c r y s t a l  s t r u c t u r e s  p r e s e n t  in t he  a m o r p h o u s  b o r o n  K3 B 

s a mp l e s  w e r e  o b s e r v e d  in t h e  a m o r p h o u s  b o r o n  P E T I - 5  s a mp l e s .  

T h e s e  w e r e  r a n d o m l y  s p r e a d  a c r o s s  t he  cu t  s u r f a c e  o f  t he  

s a mpl e .  F i g u r e  3.5 is a p h o t o m i c r o g r a p h  f o c u s e d  on o n e  o f  

t h e s e  c r y s t a l  s t r u c t u r e s .  A d e f i n i t e  c r y s t a l  l a t t i c e  s t r u c t u r e  is 

v i s i b l e  wi t h  a m a g n i f i c a t i o n  o f  50 0 X.
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Fi na l l y ,  t he  P E T I - 5  s a mp l e s  l o a d e d  w i t h  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  w e r e  e x a m i n e d  u n d e r  t he  m i c r o s c o p e .  T h e r e  a p p e a r e d  

t o  be no v o i d s  u n d e r  m a g n i f i c a t i o n s  up t o  2 0 0 X .  U p o n  

i n s p e c t i o n  at  2 0 0 X ,  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  w e r e  v i s i b l e  a c r o s s  

t he  s u r f a c e  o f  t he  cu t  s a mpl e .  T h e s e  w h i s k e r s  w e r e  r a n d o m l y  

d i s p e r s e d  and  did n o t  exh i b i t  any c l u mp i n g .  F i g u r e  3 . 6 is an 

e x c e l l e n t  i l l u s t r a t i o n  o f  t he  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  f o u n d  in t he  

P E T I - 5  s a mp l e s  and  a l so  in t he  D u p o n t  K 3 B  s a mp l e s .

U l t r a s o u n d

U l t r a s o n i c  C - s c a n  a na l ys i s  wa s  p e r f o r m e d  on t h e  s a mp l e s  

to e x a m i n e  t h e i r  s t r u c t u r a l  i n t e g r i t y .  Th e  t e c h n i q u e  and 

a p p a r a t u s  w e r e  d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .

The  P E T I - 5  s a mp l e s  y i e l d e d  u l t r a s o n i c  s c a n s  w h i c h  b a c k e d  

up t he  r e s u l t s  f o u n d  wi t h  t he  m i c r o s c o p e .  S t r o n g  s i gna l s  

r e s o n a t e d  f r o m t he  s a mp l e s ,  i n d i c a t i n g  t h a t  t he  s a m p l e s  w e r e  

so l i d  t h r o u g h o u t  and  c o n t a i n e d  no vo i d s .  F i g u r e  3 . 7  is an 

u l t r a s o u n d  s can  o f  p u r e  P E T I - 5 ,  wh i l e  F i g u r e  3. 8 is an 

u l t r a s o u n d  s can  o f  P E T I - 5  wi t h  2 0 %  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .

U l t r a s o u n d  a n a l y s i s  wa s  a l so  p e r f o r m e d  on t he  D u p o n t  

K3 B s a mp l e s .  U n f o r t u n a t e l y ,  t he  u l t r a s o n i c  d a t a  b a c k e d  up t he



n e g a t i v e  r e s u l t s  f r o m  an a l y s i s  by m i c r o s c o p e .  T h e  w o r s t  s a mp l e s  

e i t h e r  did n o t  r e t u r n  n o i s e  t o  t he  t r a n s d u c e r  o r  r e t u r n e d  n o i s e  at  

v e r y  f a i n t  s i gna l s .  Th e  s o u n d  wa s  be i n g  l o s t  w i t h i n  t h e  s a mpl e .  

Th e  s a mp l e s  w e r e  n o t  so l i d  t h r o u g h o u t ,  and  t he  n o i s e  w a s  

p r o b a b l y  l o s t  w i t h i n  v o i d s  in t h e  ma t e r i a l .  F i g u r e s  3 . 9  and  3 . 10  

s h o w  e x t r e m e  e x a m p l e s  o f  K 3 B  s a mp l e s  w i t h  v o i d s .  F i g u r e  3 .9 

is an u l t r a s o u n d  s can  o f  p u r e  K 3 B  and F i g u r e  3 . 1 0  is an 

u l t r a s o u n d  s c an  o f  K 3 B  wi t h  2 0 % a m o r p h o u s  b o r o n .

I I I . I I I .  T h e r m a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

D i f f e r e n t i a l  S c a n n i n g  C a l o r i m e t r y

D S C  wa s  p e r f o r m e d  on t he  s a mp l e s  in a c c o r d a n c e  w i t h  t he  

p r o c e d u r e s  d e s c r i b e d  in t h e  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .  T h e  g l a s s  

t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e s  w e r e  c a l c u l a t e d  by o b s e r v i n g  t he  

m i d p o i n t  t e m p e r a t u r e s  ( T m) on t he  g r a p h s .  T w o  s a m p l e s  at  e ach  

c o n c e n t r a t i o n  in Ta b l e  3.1 w e r e  t e s t e d  f o r  t h e i r  g l a s s  t r a n s i t i o n  

t e m p e r a t u r e s .  Th e  a v e r a g e  o f  t he  r e s u l t s  f o r  t he  t w o  s a mp l e s  

wa s  t a k e n .  T a b l e  3 .2 s h o w s  t he  r e s u l t s  o f  t h e  D S C  t e s t s .  F i g u r e
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3 .11 and  F i g u r e  3 . 12 a r e  t h e r m o g r a m s  o f  p u r e  P E T I - 5  a nd  p u r e  

K3 B r e s p e c t i v e l y .

On a c l o s e r  e x a m i n a t i o n  o f  Ta b l e  3 . 2 ,  it w a s  a p p a r e n t  t h a t  

t he  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  to  t he  P E T I - 5  e n h a n c e d  t he  

g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  by a f e w d e g r e e s .  T h e  a d d i t i o n  o f  

b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  did n o t  h a v e  a s i g n i f i c a n t  i m p a c t  on t he  

g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e .  T h e s e  t r e n d s  a r e  a p p a r e n t  in 

F i g u r e  3 . 13 .

T a b l e  3 . 2  
D S C  D a t a

Compound Tg Avg. Tg
PETI-5 Pure 268.6 268.6

268.6
PETI-5 10% Amorphous Boron 274.4 271.8

269.1
PETI-5 20% Amorphous Boron 274.4 274.7

275.0
PETI-5 10% B4C Whiskers 270.1 269.6

269.0
PETI-5 20% B4C Whiskers 268.6 269.4

270.1

K3B Pure 234.3 235.0
235.7

K3B 10% Amorphous Boron 251.3 251.0
250.6

K3B 20% Amorphous Boron 243.8 243.9
243.9

K3B 10% Boron Carbide Whiskers 238.6 238.8
238.9

K3B 20% Boron Carbide Whiskers 239.1 239.8
240.5
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Th e  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  to t he  K3 B r a i s e d  t he  

g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  to a g r e a t e r  e x t e n t  t h a n  s e en  f o r  t he  

P E T I - 5 .  I n t e r e s t i n g l y ,  t he  a d d i t i o n  o f  10% a m o r p h o u s  b o r o n  

r a i s e d  t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  a b o u t  7 d e g r e e s  m o r e  

t h a n  t h e  a d d i t i o n  o f  2 0 % a m o r p h o u s  b o r o n .  An a m o u n t  o f  b o r o n  

l o a d i n g  s o m e w h e r e  b e t w e e n  10% and 2 0 %  is p r o b a b l y  t h e  l imi t  

o f  a m o r p h o u s  b o r o n  t h a t  can  be a d d e d  w h i c h  d o e s  n o t  h a v e  a 

d e t r i m e n t a l  e f f e c t  on t he  p o l y m e r  m a t r i x  o f  K 3 B .  Th i s  is n o t  

t r u e  f o r  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .  B o t h  l eve l s  o f  l o a d i n g  did no t  

h a v e  a s i g n i f i c a n t  i mp a c t  on t h e  g l a s s  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  K3 B .  

T h e s e  t r e n d s  are  i l l u s t r a t e d  in F i g u r e  3 . 14 .

T h e r m o  g r a v i m e t r i c  An a l y s i s

T h e r m o g r a v i m e t r i c  a n a l y s i s  wa s  p e r f o r m e d  on t he  s a mp l e s  

f o l l o w i n g  t he  p r o c e d u r e s  i n d i c a t e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .  

T w o  s a m p l e s  at  e a c h  c o n c e n t r a t i o n  f r o m Ta b l e  3.1 w e r e  t e s t e d .  

Th e  t e m p e r a t u r e  f o r  f i ve  p e r c e n t  w e i g h t  l os s  o f  all s a m p l e s  wa s  

r e p o r t e d .  Th e  a v e r a g e s  o f  t he  d a t a  f o r  t he  t w o  s a m p l e s  at  e a c h  

c o n c e n t r a t i o n  w e r e  t h e n  t a k e n ,  and  t h e i r  s t a n d a r d  d e v i a t i o n  wa s  

c a l c u l a t e d .  Ta b l e  3 .3 s h o w s  t he  r e s u l t s  o f  t h e  t h e r m o g r a v i m e t r i c  

a n a l y s i s  on all  s a mp l e s .  R e p r e s e n t a t i v e  g r a p h s  o f



t h e r m o g r a v i m e t r i c  a n a l y s i s  f o r  P E T I - 5  and  K3 B wi t h  10% b o r o  

c a r b i d e  w h i s k e r s  a r e  s h o w n  in F i g u r e s  3 . 15  and  3 . 16 .

F r o m  t he  r e s u l t s  o f  t he  t h e r m o g r a v i m e t r i c  a na l y s i s ,  it is 

a p p a r e n t  t h a t  t he  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  t o  t he  

p u r e  P E T I - 5  d o e s  n o t  i m p e d e  t he  t h e r m a l  s t a b i l i t y  o f  P E T I - 5  

a c c o r d i n g  to  t h e r m o g r a v i m e t r i c  ana l ys i s .  In f ac t ,  F i g u r e  3 . 1 7

T a b l e  3 . 3  
T G A  D a t a

Compound 5% Weight 
Loss

Average 5% 
Weight Loss

PETI-5 Pure 529.6 526.3
523.0

PETI-5 10% Amorphous Boron 550.8 551.6
552.4

PETI-5 20% Amorphous Boron 584.0 585.6
587.2

PETI-5 10% Boron Carbide Whiskers 520.6 523.3
526.0

PETI-5 20% Boron Carbide Whiskers 515.5 517.0
518.5

K3B Pure 507.6 508.4
509.2

K3B 10% Amorphous Boron 542.2 535.7
529.2

K3B 20% Amorphous Boron 553.4 552.6
551.7

K3B 10% Boron Carbide Whiskers 514.6 513.2
511.7

K3B 20% Boron Carbide Whiskers 514.7 516.9
519.1



s h o w s  t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  t o  P E T I - 5  i n c r e a s e s  

t he  t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  l os s  o f  P E T I - 5 .

Wi t h  t h e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  t o  P E T I - 5 ,  t he  

t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  l os s  d o e s  n o t  c h a n g e  s i g n i f i c a n t l y .  

L o o k i n g  at  F i g u r e  3 . 1 7 ,  one  s ees  t h a t  t he  t e m p e r a t u r e  f o r  5% 

w e i g h t  l os s  o f  P E T I - 5  d e c r e a s e s  by on l y  a f e w d e g r e e s  w i t h  t he  

a d d i t i o n  o f  10% b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .  A p o s s i b l e  r e a s o n  f or  

t h i s  s l i gh t  d e c r e a s e  in w e i g h t  l os s  is t h a t  t h e  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  o x i d i z e  b e t w e e n  5 0 0 ° C  and 6 0 0 ° C .  S i n c e  o x i d a t i o n  

o c c u r s  at  s uch  h i gh  t e m p e r a t u r e s  f o r  t he  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s ,  

t h e i r  a d d i t i o n  d o e s  no t  r ea l l y  a f f ec t  t he  t h e r m a l  s t a b i l i t y  o f  t he  

P E T I - 5 .  In f ac t ,  t he  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  p r o v i d e  o x i d a t i o n  

p r o t e c t i o n  f o r  p o l y m e r s  by o x i d i z i n g  in c a r b o n  m a t r i x e s  and  

f o r m i n g  g l o s s y  o x i d e  p r o t e c t i v e  l ayer s .

Th e  e f f e c t s  o f  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  to p u r e  K3 B 

a r e  s h o w n  in F i g u r e  3 . 18 .  As  wi t h  t he  P E T I - 5 ,  t h e  a d d i t i o n  o f  

t he  a m o r p h o u s  b o r o n  d o e s  n o t  d e c r e a s e  t he  t h e r m a l  s t a b i l i t y  o f  

t he  K3 B.  I t  i n c r e a s e s  t he  t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  l os s  o f  t he  

p o l y me r .

T h e  t e m p e r a t u r e  f or  5% w e i g h t  l os s  o f  K 3 B  d o e s  no t  

c h a n g e  t o  a g r e a t  e x t e n t  wi t h  t he  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e



w h i s k e r s .  I n t e r e s t i n g l y ,  t he  t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  l os s  

i n c r e a s e s  by a f e w d e g r e e s  i n s t e a d  o f  d e c r e a s i n g  by a f e w 

d e g r e e s ,  as s een  in t he  P E T I - 5 .  Wh e n  c o m p a r i n g  t he  t h e r m a l  

s t a b i l i t y  o f  p u r e  K3 B and P E T I - 5 ,  it is a p p a r e n t  t h a t  t he  

t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  l os s  o f  P E T I - 5  is a b o u t  2 0 ° C  h i g h e r  

t h a n  t h a t  o f  K 3 B .  P u r e  P E T I - 5  has  a t e m p e r a t u r e  f o r  5% w e i g h t  

l os s  o f  r o u g h l y  5 2 6 ° C ,  wh i l e  f o r  p u r e  K 3 B  t h i s  t e m p e r a t u r e  is 

r o u g h l y  5 0 8 ° C .  T h e r e f o r e ,  t he  o x i d a t i o n  o f  t h e  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  p r o b a b l y  o c c u r s  s o m e w h e r e  b e t w e e n  t h e  5 0 8 ° C  and  

5 2 6 ° C .

T h e r m o m e c h a n i c a l  An a l y s i s

T h e r m o m e c h a n i c a l  a n a l y s i s  wa s  p e r f o r m e d  on all  s a mp l e s  

in a c c o r d a n c e  wi t h  t he  p r o c e d u r e s  d e s c r i b e d  in t h e  e x p e r i m e n t a l  

s e c t i o n .  T w o  s a mp l e s  f r o m  e a c h  c o n c e n t r a t i o n  in T a b l e  3.1 we r e  

t e s t e d .  Th e  s o f t e n i n g  p o i n t  wa s  t a k e n  f o r  e a c h  s a mp l e ,  and  t he  

a v e r a g e s  o f  t he  d a t a  f o r  t h e  t w o  s a mp l e s  at  e a c h  c o n c e n t r a t i o n  

w e r e  c a l c u l a t e d .  T h e s e  a r e  r e p o r t e d  in T a b l e  3 . 4 .

R e p r e s e n t a t i v e  T M A  c u r v e s  f o r  P E T I - 5  and  K 3 B  w i t h  2 0 %  

a m o r p h o u s  b o r o n  a r e  s h o w n  in F i g u r e s  3 . 1 9  and  3 . 2 0 .



I t  is i m p o r t a n t  t o  n o t e  t h a t  t he  s o f t e n i n g  p o i n t s  a r e  

s i g n i f i c a n t l y  l o w e r  t h a n  t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e s  

o b t a i n e d  w i t h  d i f f e r e n t i a l  s c a n n i n g  c a l o r i m e t r y .  I t  is t r u e  t h a t  

g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e s  c an  v a r y  s i g n i f i c a n t l y  w h e n  o ne  is 

d e t e r m i n i n g  t h e i r  v a l u e s  w i t h  d i f f e r e n t  t e c h n i q u e s .  H o w e v e r ,  t he  

T M A  a p p a r a t u s  u s e d  in t e s t i n g  t h e  s a mp l e s  h a d  a p r o b l e m  w i t h  

i t s  t e m p e r a t u r e  c a l i b r a t i o n .  Th i s  p r o b l e m  c a u s e d  r e s u l t s  t o  be  

c o n s i s t e n t l y  2 0 ° C  l o w e r  t h a n  n o r m a l  T M A  v a l u e s .  Th i s  wa s

T a b l e  3 . 4  
T M A  D a t a

Compound Tg Average Tg
PETI-5 Pure 232.6

232.4
232.5

PETI-5 10% Amorphous Boron 237.2
234.9

236.1

PETI-5 20% Amorphous Boron 236.1
240.2

238.2

PETI-5 10% Boron Carbide Whiskers 234.1
232.3

233.2

PETI-5 20% Boron Carbide Whiskers 232.8
231.7

232.3

K3B Pure 206.6
206.4

206.5

K3B 10% Amorphous Boron 215.9
218.1

217.0

K3B 20% Amorphous Boron 211.9
211.0

211.5

K3B 10% Boron Carbide Whiskers 208.6
206.7

207.7

K3B 20% Boron Carbide Whiskers 209.0
208.9

209.0
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a p p a r e n t  in r e - t e s t i n g  p r e v i o u s l y  r un  T M A  s a mp l e s .  Th i s  

p r o b l e m  had  n o t  ye t  b e e n  c o r r e c t e d  at  t h e  t i me  o f  t h i s  

p u b l i c a t i o n .  H o w e v e r ,  s i nce  t he  ma i n  p u r p o s e  o f  t he  t e s t s  wa s  

t o  d e t e r m i n e  t he  q u a l i t a t i v e  e f f e c t s  o f  t h e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  

a d d i t i v e s  to p o l y m e r s  and  n o t  to d e t e r m i n e  t h e  q u a n t i t a t i v e  

v a l u e s  f o r  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e ,  t h e s e  d a t a  wi l l  s t i l l  be 

r e p o r t e d .  I n s t e a d ,  f o r  q u a n t i t a t i v e  d a t a  f o r  g l a s s  t r a n s i t i o n  

t e m p e r a t u r e s ,  r e f e r  t o  t he  D S C  da t a .

T h e  s o f t e n i n g  p o i n t s  o f  t he  P E T I - 5  s a mp l e s  m e a s u r e d  by 

T M A  s h o w e d  t he  s a me  t r e n d s  as t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  

t e m p e r a t u r e s  d e t e r m i n e d  by D S C .  F o r  P E T I - 5  s a m p l e s  

c o n t a i n i n g  a m o r p h o u s  b o r o n ,  t he  s o f t e n i n g  p o i n t s  i n c r e a s e d  a 

f e w d e g r e e s  wi t h  t he  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n .  B o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s  did no t  c h a n g e  t h e  s o f t e n i n g  p o i n t s  o f  t he  

P E T I - 5  s a mp l e s .  T h e s e  t r e n d s  a r e  i l l u s t r a t e d  in F i g u r e  3 . 2 1 .

Th e  s o f t e n i n g  p o i n t s  o f  t he  K3 B s a mp l e s  a l so  s h o w e d  t he  

s a me  t r e n d s  as t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e s  d e r i v e d  f r o m  t he  

D S C  da t a .  Th e  a d d i t i o n  o f  10% a m o r p h o u s  b o r o n  t o  K3 B 

i n c r e a s e d  t h e  s o f t e n i n g  p o i n t  by a g r e a t e r  e x t e n t  t h a n  t he  

a d d i t i o n  o f  2 0 %  a m o r p h o u s  b o r o n .  Th i s  s a me  p h e n o m e n o n  wa s  

s een  wi t h  t he  D S C  runs .  Th e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s
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did n o t  a f f e c t  t he  s o f t e n i n g  p o i n t  o f  K3 B to any  g r e a t  e x t e n t .  

T h e s e  t r e n d s  a r e  d i s p l a y e d  in F i g u r e  3 . 22 .

I I I . I V .  M e c h a n i c a l  C h a r a c t e r i z a t i o n

C o m p r e s s i o n  T e s t s

C o m p r e s s i o n  t e s t s  w e r e  p e r f o r m e d  on al l  s a m p l e s  

a c c o r d i n g  to  t he  p r o c e d u r e s  d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  

s e c t i o n .  T w o  b a r s  w e r e  m o l d e d  f o r  e a c h  o f  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  in 

T a b l e  3 . 1.  F r o m  t h e s e  t w o  ba r s ,  six s a mp l e s  w e r e  m a c h i n e d  to 

A S T M  s p e c i f i c a t i o n s .  T h e s e  s a mp l e s  w e r e  t h e n  f i t t e d  wi t h  s t r a i n  

g a u g e s  as d e s c r i b e d  in t he  e x p e r i m e n t a l  s e c t i o n .

A f t e r  m a c h i n i n g  t he  s a mp l e s ,  it wa s  a p p a r e n t  t h a t  t h e  K 3 B  

s a mp l e s  c o n t a i n e d  s i g n i f i c a n t  a m o u n t s  o f  p o r o s i t y  on t h e  cu t  

s u r f a c e s .  Thi s  c o n d i t i o n  w o u l d  p r o b a b l y  a f f e c t  t h e  r e s u l t s  o f  t he  

c o m p r e s s i o n  t e s t s .  H o w e v e r ,  it wa s  h o p e d  t h a t  t he  r e s u l t s  w o u l d  

st i l l  y i e l d  u s e f u l  i n f o r m a t i o n .  Th e  P E T I - 5  s a m p l e s  did n o t  ha v e  

any vo i ds .

Af t e r  o b s e r v i n g  s e v e r a l  c o m p r e s s i o n  r uns ,  it w a s  a p p a r e n t  

t h a t  t he  s t r a i n  g a u g e s  h a d  g o n e  b e y o n d  t h e i r  l imi t  o f  d e t e c t i o n



( 3 % t o  4 %) .  T h e r e f o r e ,  t he  c o m p r e s s i v e  y i e l d  s t r e n g t h  c o u l d  

no t  be e v a l u a t e d  w i t h  t he  r a w  da t a .  I t  w a s  t h e n  d e c i d e d  t h a t  an 

e x t e n s o m e t e r  w o u l d  be  a t t a c h e d  t o  t he  t e s t  s p e c i m e n s  t o  r e c o r d  

s t r a i n .  F o r  e a c h  t e s t  r un,  t he  s t r a i n  g a u g e s  c o n t i n u e d  t o  r e c o r d  

d a t a  t o  t h e i r  l imi t  o f  d e t e c t i o n  wh i l e  t he  e x t e n s o m e t e r  r e c o r d e d  

d a t a  b e y o n d  thi s .

Af t e r  a c q u i s i t i o n  o f  all da t a ,  s t r e s s  vs.  s t r a i n  c u r v e s  w e r e  

f o r m u l a t e d .  A r e p r e s e n t a t i v e  c u r v e  f o r  p u r e  P E T I - 5  is s h o w n  in 

F i g u r e  3 . 2 3 .  Th e  c o m p r e s s i v e  y i e l d  s t r e n g t h  wa s  t a k e n  as  t he  

f i r s t  p o i n t  at  w h i c h  s t r a i n  i n c r e a s e d  w i t h o u t  a c o r r e s p o n d i n g  

i n c r e a s e  in s t r e s s .  T h e s e  v a l u e s  w e r e  c a l c u l a t e d  f o r  f i ve  s a mp l e s  

at  e a c h  c o n c e n t r a t i o n  o f  b o r o n  a d d i t i v e .  Th e  a v e r a g e s  w e r e  t h e n  

t a k e n  and  t he  s t a n d a r d  d e v i a t i o n  c a l c u l a t e d .  T a b l e  3.5 s h o w s  

t he  r e s u l t s  o f  t h e s e  a n a l y s e s  f o r  P E T I - 5  s a mp l e s .

Af t e r  e x a m i n i n g  t he  K3 B da t a ,  it wa s  d e t e r m i n e d  t h a t  t he  

d a t a  did n o t  p r o v i d e  any u s e f u l  i n f o r m a t i o n .  C o m p r e s s i v e  y i e l d  

s t r e n g t h s  f o r  t h e  s a me  s a mp l e  c o n c e n t r a t i o n s  d i f f e r e d  by as  mu c h  

as 100%.  Th i s  p r o b l e m  wa s  d ue  in p a r t  t o  t h e  p o r o s i t y  o f  t he  

m a t e r i a l  s h o w n  by t h e  p h y s i c a l  c h a r a c t e r i z a t i o n .

Th e  c o m p r e s s i v e  c h o r d  m o d u l u s  o f  e l a s t i c i t y  w a s  a l so  

c a l c u l a t e d .  Th i s  wa s  t a k e n  as t he  s l ope  o f  t h e  i n i t i a l  l i n e a r  

p o r t i o n  o f  t he  s t r e s s  vs.  s t r a i n  cu r ve .  Th e  a v e r a g e s  o f  d a t a  f o r



f i ve  s a m p l e s  w e r e  c a l c u l a t e d  and  t he  s t a n d a r d  d e v i a t i o n  

r e p o r t e d .

T a b l e  3 . 5  
C o m p r e s s i o n  Y i e l d  S t r e n g t h  D a t a

Average

Specimen
Min. Area 
(sq.in.)

Load at 
Yield Point 

(lbs)

Compressive
Yield

Strength
(ksi)

Compressive
Yield

Strength
(ksi) Std. Dev.

1-1 (Pure) 0.1517 3601.2 23.74 23.20 1.18
1-2 0.1525 3676.2 21.11
1-3 0.152 3473.0 22.85
1-4 0.1522 3740.2 24.58
1-5 0.1502 3564.4 23.73

2-1 (10% A.B.) 0.1525 2692.5 17.66 18.24 2.26
2-2 0.1514 2365.6 15.63
2-3 0.1519 3414.1 22.47
2-4 0.1521 2696.3 17.73
2-5 0.1519 2692.7 17.72

3-1 (20% A.B.) 0.1527 2959.0 19.38 16.51 2.23
3-2 0.1523 2419.5 15.89
3-3 0.1521 2413.9 15.87
3-4 0.1526 1984.7 13.01
3-5 0.1523 2806.2 18.42

4-1 (10% Whis.) 0.1513 3726.7 24.63 24.61 0.12
4-2 0.1512 3693.3 24.43
4-3 0.1518 3741.9 24.65
4-4 0.1513 3749.4 24.78
4-5 0.1519 3728.9 24.55

5-1 (20% Whis.) 0.1522 3971.0 26.10 25.35 0.83
5-2 0.1522 3902.9 25.64
5-3 0.152 3907.0 25.71
5-4 0.1522 3894.0 25.58
5-5 0.1515 3998.3 23.74
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Th e  r e s u l t s  o f  t h e s e  a n a l y s e s  a r e  in T a b l e  3 . 6.

Th e  u l t i m a t e  c o m p r e s s i v e  s t r e n g t h ,  c a l c u l a t e d  f r o m  t he  

u l t i m a t e  c o m p r e s s i v e  l o a d  v a l u e s ,  wa s  n o t  r e p o r t e d .  I t  is 

b e l i e v e d  t h a t  t h e s e  v a l u e s  w e r e  c l o s e  t o  t h e  c o m p r e s s i v e  y i e l d  

s t r e n g t h .  Wi t h  t he  u t i l i z a t i o n  o f  t he  e x t e n s o m e t e r ,  c o m p r e s s i v e  

l o a d s  w e r e  n o t  e x t e n d e d  b e y o n d  t he  l i mi t s  o f  t h e  y i e l d  p o i n t  o f  

t he  m a t e r i a l s  in f ea r  o f  b r e a k i n g  t he  e x t e n s o m e t e r .

Th e  a n a l y s i s  o f  t h e  r e s u l t s  s h o w e d  t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  

a m o r p h o u s  b o r o n  t o  t he  P E T I - 5  d e c r e a s e d  t h e  c o m p r e s s i v e  y i e l d  

s t r e n g t h  o f  t he  p o l y i mi d e .  Th e  yi e l d  s t r e n g t h  d e c r e a s e d  wi t h  

i n c r e a s i n g  c o n c e n t r a t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n .  Th i s  t r e n d  is 

i l l u s t r a t e d  in F i g u r e  3 . 24 .  The  c o m p r e s s i v e  c h o r d  o f  e l a s t i c i t y  

d e c r e a s e d  w i t h  t h e  a d d i t i o n  o f  10% a m o r p h o u s  b o r o n ,  b u t  

i n c r e a s e d  w i t h  t he  a d d i t i o n  o f  2 0 % a m o r p h o u s  b o r o n .

T h e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  i m p r o v e d  t he  

c o m p r e s s i v e  p r o p e r t i e s  o f  t he  P E T I - 5 .  Th e  c o m p r e s s i v e  yi e l d  

s t r e n g t h  i n c r e a s e d  wi t h  i n c r e a s i n g  c o n c e n t r a t i o n  o f  b o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s .  Th e  c o m p r e s s i v e  c h o r d  o f  e l a s t i c i t y  a l so  

i n c r e a s e d  w i t h  i n c r e a s i n g  c o n c e n t r a t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s .



T a b l e  3 . 6  
C o m p r e s s i v e  C h o r d  M o d u l u s  D a t a

Specimen

Compressive 
Chord Modulus 

of Elasticity 
(Msi)

Average 
Compressive 

Chord Modulus 
of Elasticity

(Msi) Std. Dev.

1-1 (Pure) 1.6530 1.6950 0.1222
1-2 1.5850
1-3 1.7650
1-4 1.8980
1-5 1.5740

2-1 (10% A.B.) 1.0230 1.5666 0.4066
2-3 1.3510
2-4 2.0450
2-5 1.3780
2-6 2.0360

3-1 (20% A.B.) 1.8270 1.8396 0.2846
3-3 1.4260
3-4 1.9990
3-5 1.6790
3-6 2.2670

4-1 (10% Whis.) 2.5800 2.4128 0.1024
4-2 2.4430
4-3 2.3080
4-4 2.4310
4-5 2.3020

5-1 (20% Whis.) 3.2750 2.9780 0.2596
5-2 2.5090
5-3 3.0030
5-4 3.1450
5-5 2.9580
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F i g u r e  3.1 P h o t o m i c r o g r a p h  of  
D u p o n t  K 3 B  ( P u r e )

P o r o s i t y  is s een  in t h i s  p h o t o m i c r o g r a p h  
o f  D u p o n t  K3 B.  ( 2 0 0 X )
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F i g u r e  3 . 2  P h o t o m i c r o g r a p h  o f  D u p o n t  K 3 B  
w i t h  2 0 % A m o r p h o u s  B o r o n

P o r o s i t y  is s een  in t h i s  p h o t o m i c r o  g r a p h  o f  
D u p o n t  K3B.  Al s o ,  a c r y s t a l l i n e  t y p e  

s t r u c t u r e ,  b e l i e v e d  to be  b o r o n ,  is a p p a r e n t .  ( 2 0 0 X )
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F i g u r e  3 . 3  P h o t o m i c r o g r a p h  o f  D u p o n t  K 3 B  
w i t h  2 0 % B 4C W h i s k e r s

P o r o s i t y  is a p p a r e n t  in t hi s  p h o t o m i c r o g r a p h  o f  
D u p o n t  K3 B as a r e  B 4C w h i s k e r s .  ( 2 0 0 X )
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F i g u r e  3 . 4  P h o t o m i c r o g r a p h  o f  
P E T I - 5  ( P u r e )

( 2 0 0 X )
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F i g u r e  3 . 5  P h o t o m i c r o g r a p h  o f  P E T I - 5  
w i t h  2 0 % A m o r p h o u s  B o r o n

A c r y s t a l l i n e  s t r u c t u r e ,  b e l i e v e d  t o  be  a 
b o r o n  c r y s t a l ,  is a p p a r e n t  in t h i s  p h o t o m i c r o g r a p h .

( 5 0 0 X )



F i g u r e  3 . 6  P h o t o m i c r o g r a p h  o f  P E T I - 5  
w i t h  2 0 % B 4C W h i s k e r s

B o r o n  C a r b i d e  w h i s k e r s  a r e  s een  in t h i s  
p h o t o m i c r o g r a p h  o f  P E T I - 5 .  

( 2 0 0 X )
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F i g u r e  3.7  
U l t r a s o u n d  S c a n  
o f  P E T I - 5  Pur e

6



F i g u r e  3. 8  
U l t r a s o u n d  S c a n  
o f  P E T I - 5  wi t h  

2 0 % B o r o n  C a r b i d e  W h i s k e r s
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F i g u r e  3. 9  
U l t r a s o u n d  S c a n  

o f  K 3 B  Pur e
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F i g u r e  3 . 10  
U l t r a s o u n d  S c a n  

of  K 3 B  wi t h  
2 0 % A m o r p h o u s  B o r o n
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Chapter  IV.  

Conclus ions  and Future  W ork

In  t h i s  w o r k ,  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  w e r e  a d d e d  t o  t w o  p o l y i m i d e s  to e n h a n c e  t h e i r  

r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  c a p a b i l i t i e s .  Wi t h  an u n u s u a l l y  h i gh  t h e r m a l  

n e u t r o n  c a p t u r e  c r o s s  s e c t i o n ,  10B p r o v i d e s  p r o t e c t i o n  a g a i n s t  

t h e  d e s t r u c t i v e  e f f e c t s  o f  g a l a c t i c  c o s m i c  r a d i a t i o n  by o f f e r i n g  

s h i e l d i n g  f r o m n e u t r o n s .

T w o  d i f f e r e n t  p o l y i m i d e s  w e r e  c h o s e n ,  N A S A  L a R C  P E T I -  

5 and  D u p o n t  K3 B.  P E T I - 5  is a p h e n y l e t h y n y l  t e r m i n a t e d  

t h e r m o s e t ,  wh i l e  K 3 B  is a t h e r m o p l a s t i c .  L i t t l e  w a s  k n o w n  

a b o u t  t h e  c h e m i c a l  f o r m u l a t i o n  o f  t h e  D u p o n t  K3 B.

Th e  P E T I - 5  wa s  s u c c e s s f u l l y  p r o c e s s e d  w i t h  t h e  a d d i t i o n  

o f  b o t h  a m o r p h o u s  b o r o n  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s .  T h e  

a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  

di d  n o t  c h a n g e  t he  t h e r m a l  p r o p e r t i e s  s i g n i f i c a n t l y .  In f ac t ,  

a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  e n h a n c e d  t h e  t h e r m a l  s t a b i l i t y  o f  t he  

p o l y m e r  as we l l  as t he  g l a s s  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e .

Th e  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  and  b o r o n  

c a r b i d e  w h i s k e r s  did a f f e c t  t he  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t h e



p o l y me r .  A m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  l o w e r e d  t h e  c o m p r e s s i v e  

y i e l d  s t r e n g t h  o f  t he  P E T I - 5 .  H o w e v e r ,  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  

e n h a n c e d  t he  c o m p r e s s i v e  y i e l d  s t r e n g t h  as we l l  as t h e  

c o m p r e s s i v e  c h o r d  m o d u l u s  o f  e l a s t i c i t y .

Th e  D u p o n t  K3 B ma t e r i a l  wa s  n o t  s u c c e s s f u l l y  p r o c e s s e d  

w i t h  t he  a d d i t i o n  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  p o w d e r  a nd  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s .  Th e  m o l d e d  s a mp l e s  c o n t a i n e d  v o i d s  and  s u r f a c e  

i m p e r f e c t i o n s .  Th e  a m o r p h o u s  b o r o n  s a mp l e s  w e r e  e s p e c i a l l y  

b r i t t l e .  D i f f e r e n t  a p p r o a c h e s  w e r e  t a k e n  t o  s o l v e  t h e s e  

p r o b l e m s ,  b u t  t h e s e  d i f f i c u l t i e s  c o u l d  no t  be  o v e r c o m e .  Th e y  

a f f e c t e d  t he  m e c h a n i c a l  d a t a  o b t a i n e d .  H o w e v e r ,  t h e y  did n o t  

a f f e c t  t he  t h e r m a l  d a t a  g e n e r a t e d .

Th e  m e c h a n i c a l  d a t a  f o r  t he  K3 B p o l y m e r  did n o t  p r o v i d e  

any u s e f u l  i n f o r m a t i o n .  Th e  r e s u l t s  d i f f e r e d  by as m u c h  as 1 0 0 % 

f o r  t w o  s a mp l e s  wi t h  t he  s a me  c o n c e n t r a t i o n  o f  b o r o n  a d d i t i v e .  

T h e r e f o r e ,  t he  d a t a  w e r e  n o t  i n c l u d e d .  The  t h e r m a l  a n a l y s i s  did 

p r o v i d e  u s e f u l  i n f o r m a t i o n .  As  wi t h  t he  P E T I - 5 ,  t h e  a d d i t i o n  o f  

a m o r p h o u s  b o r o n  and  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  d i d  n o t  c h a n g e  t he  

t h e r m a l  p r o p e r t i e s  o f  t he  p o l y m e r  s i gn i f i c a n t l y .

In t he  f u t u r e ,  m e c h a n i c a l  t e s t i n g  wi l l  be c o n t i n u e d  on b o t h  

p o l y i mi d e s .  F l e x u r e  t e s t s  and  t e n s i l e  t e s t s  wi l l  be  c o n d u c t e d  to 

d e t e r m i n e  t he  e f f e c t s  o f  a m o r p h o u s  b o r o n  and  b o r o n  c a r b i d e



w h i s k e r s  on t h e s e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s .  Th e  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  s h o w  g r e a t  p r o m i s e ,  as t h e y  a r e  t he  u l t i m a t e  in 

s t r u c t u r a l  r e i n f o r c e m e n t .  N e u t r o n  a b s o r p t i o n  s t u d i e s  wi l l  a l so  

be m a d e  to  d e t e r m i n e  t he  l eve l  o f  r a d i a t i o n  s h i e l d i n g  p r o v i d e d  by 

t he  b o r o n  a d d i t i v e s .

In c o n c l u s i o n ,  P E T I - 5  wi t h  t he  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  

w h i s k e r s  s e e ms  t o  be v e r y  p r o m i s i n g  f o r  s p a c e  a p p l i c a t i o n s .  Th e  

b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  a r e  ea s i l y  i n c o r p o r a t e d  i n t o  t h e  p o l y m e r  

ma t r i x .  Th e  a d d i t i o n  o f  t h e  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  d o e s  n o t  

c h a n g e  t h e  e x c e l l e n t  t h e r m a l  p r o p e r t i e s  o f  t he  p o l y i mi d e .  Th e  

h i gh  h y d r o g e n  c o n t e n t  c o u p l e d  w i t h  b o r o n  p r o v i d e s  r a d i a t i o n  

s h i e l d i n g .  F i na l l y ,  t h e  a d d i t i o n  o f  b o r o n  c a r b i d e  w h i s k e r s  

i m p r o v e s  t he  c o m p r e s s i v e  p r o p e r t i e s  a nd  h o p e f u l l y  o t h e r  

m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t he  p o l y i m i d e  as wel l .
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