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9 PROCEDEU DE OBTINERE A UNEI PULBERI COMPOZITE
DE GRAFIT ACOPERIT CU CUPRU

(57) Rezumat:

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unei
pulberi compozite de grafit acoperit cu cupru, utilizata la
obtinerea de compozite hibride, cu matrice de aluminiu,
pentru piese antifrictiune, din industria transporturilor.
Procedeul conform inventiei cuprinde urmatoarele
etape: sortarea pulberii de grafit cu granulatie ntre
20...63 pm; curatarea suprafetei particulelor de grafit
prin reducere cu hidrogen; sensibilizarea suprafetei par-
ticulelor de grafit in solutie de SnCl, x 2H,0, la o tem-
peratura de 70...90°C; activarea suprafetei particulelor
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de grafit in solutie de AgNO,; cementarea la o tempe-
raturd de 15..25°C, prin reducerea cuprului dintr-o
solutie care contine CuSO,, folosind, ca agent reduca-
tor, aldehida formic3; filtrarea pulberii acoperite, urmata
de spélare, uscare si tratare termica, cu hidrogen, la
300...350°C, pentru reducerea oxizilor superficiali.

Revendicari: 1
Figuri: 1

Orice persoand are dreptul sd formuleze in scris si motivat,
la OSIM, o cerere de revocare a brevetului de inventie, in
termen de 6 luni de la publicarea mentiunii hotararii de
acordare a acesteia
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Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unei pulberi compozite de grafit
acoperit cu cupru, utilizat in obtinerea de compozite hibride cu matrice de aluminiu, pentru
aplicatii la obtinerea pieselor antifrictiune, utilizate in industria transporturilor.

Sunt cunoscute procedee chimice si electrochimice pentru depunerea straturilor
metalice pe miezul pulverulent de grafit, care au ca dezavantaje dependenta de conduc-
tibilitatea si densitatea miezului pulverulent, ceea ce conduce la depunerea unor straturi
metalice neuniforme.

Problema tehnicé pe care o rezolva inventia este realizarea unui procedeu de
obtinere a unei pulberi compozite de grafit acoperit cu cupru, care permite obtinerea unor
straturi metalice continue, de grosime variabild, pe suprafata particulelor de grafit.

Prin aplicarea compozitiei conform inventiei, se inlaturd dezavantajele mentionate,
prin aceea ca se sorteazd pulberea de grafit cu granulatie intre 20 si 63 ym, se curata
suprafata particulelor de grafit prin reducere in curent de hidrogen la 800...900°C, timp de
2 h, apoi urmeaza sensibilizarea suprafetei particulelor de grafit, intr-o solutie de SnCl, x
2H,0 de concentratie 16...30 mg/l, cu accelerator HC| de concentratie 30 g/, timp de
30s...1min, latemperatura cuprinsain intervalul 70...90°C, apoi se face activarea suprafetei
particulelor de grafit intr-o solutie de AgNQO; in concentratie de 5...10 g/l intr-un amestec
etanol:apa 1:1, timp de 30 s...1 min; reactia de cementare are loc la tempratura de 15...25°C,
prin reducerea cuprului dintr-o solutie continand: CUSO,,x 5H,0 in concentratie 110...130 g/l,
NaOH in concentratie 110...130 g/, glicerina in concentratie 110...130 g/l si Na,CO, anhidru
in concentratie 30...40 g/l, folosind ca agent reducator aldehida formica de concentratie
35...37% in exces, sub agitare continua cu viteza de 300...500 rot/min, pulberea acoperita
se filtreaza si se spald cu apa distilata pe palnie filtranta, se usuca in etuva la 70...90°C si
se trateaza termic in hidrogen la 300...350°C, timp de 60...90 min, pentru reducerea oxizilor
superficiali.

Prin aplicarea procedeului conform inventiei, se obtin urmatoarele avantaje:

- uniformitatea si continuitatea stratului de cupru, ce permite incorporarea grafitului
in structura metalica a matricei compozitelor hibride;

- procedeu simplu si necostisitor, care conduce la obtinerea de performante
superioare la fabricarea pieselor antifrictiune pentru industria de transporturi;

- asigura o buna reproductibilitate a produselor finite.

Se prezintd, in continuare, un exemplu de realizare a inventiei, in legatura cu figura
care reprezinta o pulbere compozita grafit-cupru (35:65), conform inventiei.

Se utilizeaza o pulbere de grafit cu granulatia intre 20 gi 30 ym.

Pentru curatarea suprafetei particulelor, respectiv indepartarea impuritatilor
superficiale si a urmelor de grasimi, pulberea de grafit este supusa unui tratament termic la
850°C, in curent de hidrogen, timp de 2 h.

Sulfatul de cupru, hidroxidul de sodiu, glicerina, carbonatul de sodiu etc. sunt reactivi
pentru analiza, cu o puritate de minimum 99%.

Se calculeaza mai intai cantitatile stoichiometrice de grafit si reactivi chimici necesari
pentru obtinerea pulberii finale. Astfel, pentru o cantitate de 100 g pulbere acoperita, sunt
necesare 35 g pulbere de grafit si 65 g cupru depus pe suprafata ei. Cele 65 g de Cu provin
dintr-o solutie ce contine 255 g CuSO, x 5H,0, 255 g glicerina i 76,5 NaCO, anhidru, intr-un
volum de 2320 ml.

Prepararea solutiei se face prin dizolvarea in apa distilata a substantelor mentionate,
intrucét reactia este exoterma, vasul este tinut sub apa rece, timp de cel putin o ora, pana
la racirea solutiei la 20°C. Aceasta deoarece se constata ca temperatura este un parametru
important in depunerea chimica. Astfel, o temperatura ridicata duce la o depunere rapida si
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o acoperire neuniforma a pulberii. Scaderea temperaturii de placare ajuta la cresterea mai
uniforma a depunerilor metalice, totusi daca temperatura este prea scazutd, reactia redox
superficiald va avea o perioada lunga de demarare.

Inainte de introducerea in baia de depunere, pulberea de grafit tratatata termic in
hidrogen la 850°C timp de 2 h si este prelucrata prin sensibilizare si activare superficiala.

Sensibilizarea se face in solutie de clorurd stanoasa SnCl x 2H,0 16 g/l, cu
accelerator HCI concentrat, 30 ml/l.

Solutia este proaspat preparata de fiecare data, pentru a nu se produce oxidarea in
timp a Sn*" la Sn*.

Dupa o perioada de sensibilizare de 1 min, pulberea de grafit este spalata usor cu
apa distilatad si introdusa in solutia de activare, formata din azotat de argint dizolvat in
proportie de 5 g/l intr-un amestec etanol:apa 1:1. Perioada de activare este de 1 min, urmata
de o spalare usoara cu apa distilata.

Apoi, pulberea este introdusa in solutia de depunere (avand 20°C), aproape simultan
cu adaugarea reducatorului, sub agitare continua cu viteza de 400 rot/min.

Reducéatorul folosit este aldehida formica cu o concentratie de 37%, volumul adaugat
este de 250 ml, pentru a asigura un exces suficient de reducator.

Reactia dureaza %2 h, timp in care solutia, care initial era albastru deschis, devine
incolora, demonstrand depunerea totald a cuprului din solutie. Acest fapt este confirmat si
de reactia de identificare cu amoniac a ionului de cupru in filtrat.

Pulberea obtinuta, de culoare rosu sclipitor, este filtrata si spalata cu apa distilata pe
palnie filtrantd. Dupa uscarea la etuva la 80°C, au rezultat 102 g pulbere de culoare rosu
inchis. Intrucat aceastd culoare este un indiciu al oxidarii superficiale a cuprului depus,
pulberea este tratata termic in hidrogen la 350°C, 1 h, pentru reducerea oxizilor, capatand,
in final, un aspect rogcat stralucitor. La cantarire, se obtin 99,8 g pulbere acoperita, ceea ce
demonstreaza ca depunerea cuprului din solutie s-a produs integral. De altfel, acest lucru
este confirmat si de analiza chimica efectuatd pe pulbere cu rezultatul: grafit 35,1%;
Cu 64,9%.

Pentru verificarea calitatii depunerii, pulberea obtinuta se studiaza la microscopul
optic in lumina polarizata, la 0 marire de 600 ori. Analiza metalografica aratd ca stratul de
cupru depus este continuu si uniform, cu o grosime medie de 2 ym, asigurand acoperirea
completa a particulelor de grafit (figura).
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Revendicare

Procedeu de obtinere a unei pulberi compozite de grafit acoperit cu cupru, carac-
terizat prin aceea ca acesta cuprinde urmatoarele etape:

- sortarea particulelor de pulbere de grafit cu o dimensiune de 20...63 um;

- curatarea suprafetei particulelor de grafit prin reducere in curent de hidrogen la o
temperatura de 800...900°C, timp de 2 h;

- sensibilizarea particulelor de grafit, intr-o solutie de SnCl, x 2H,0 de concentratie
16...30 mg/l, cu accelerator HCI de concentratie 30 g/I, timp de 30 s...1 min, la o temperatura
de 70...90°C;

- activarea particulelor de grafitintr-o solutie de AQNO, de concentratie 5...10 g/l, intr-un
amestec etanol:apa de 1:1, timp de 30 s...1 min;

- uscarea particulelor filtrate si spalate in etuva la o temperatura de 70...90°C si
tratarea termica a acestora in atmosfera de hidrogen la o temperatura de 300...350°C, timp
de 60...90 min;

- cementarea cu o solutie de CuSO, x 5H,0 de concentratie 110...130 g/l si Na,CO,
anhidru de concentratie 30...40 g/I, utilizdnd ca agent reducétor aldehida formica de
concentratie 35...37%, la o temperatura de 15...25°C, sub agitare continua cu o viteza de
300...500 rot/min.
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