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499 MATERIALE DE CONTACT ELECTRIC PE BAZA
DE WOLFRAM-CUPRU-OXID DE GRAFENA $1 PROCEDEU

DE OBTINERE A ACESTORA

(57) Rezumat:

Inventia se refera la materiale de contact electric pe
baz& de wolfram - cupru - oxid de grafend W-Cu-GO si
la un procedeu de obtinere a acestora, materialele fiind
folosite pentru realizarea contactelor electrice de arc
cum sunt inelele de protectie si varfurile de contact,
destinate echiparii unei game largi de aparate de
comutatie de medie si Thaltéd tensiune. Materialele
conform inventiei au urmatorul continut exprimat in
procente masice: 75...80% W si 20...25% Cu, aditivate
cu 0,5% GO si se prezinta sub forma de semifabricate
cilindrice cu diametrul cuprins intre 20..60 mm si
inalfimea de 3...10 mm. Procedeul conform inventiei are
urmatoarele etape:

a) dozarea in proportie stoichiometrica a
pulberii de W cu particule microcristaline poliedrice
avand diametrul mediu Fisher de 4,2 um si densitatea
aparent& de 3,55 g/cm®, a pulberii de Cu cu granulatia
< 63 um si densitatea aparentd de 16 g/cm® si a
pulberii de GO compusa din GO multistrat avand
dimensiunea laterald de 5..15 nm si nalfimea de

10...15 nm cu un continut masic de 73..75% C,
23..24% O si 1,3...1, 7% N si densitatea aparenta de
0,24 g/em®,

b) o cantitate cuprinsa intre 500...1000 g din
pulberile compozite de W-Cu-GO se introduc intr-o
solutie de alcool etilic p.a. cu volumul de 450...900 ml si
se omogenizeaza la temperatura camerei cu un agitator
mecanic cu turatia de 300...350 rpm, timp de 2...3 ore,
dupa care se usuca timp de 6...8 h intr-o etuva vidata,
la temperatura de 80...90°C,

c) dupa uscare pulberile de W-Cu-GO se
introduc n stare negranulata intr-o matrita de grafit de
inalta densitate, cu diametrul interior al oalei de
20,8...60,8 mm, utilizand folii de grafit cu grosimea de
0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial si se sinterizeaza
intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scéanteie in
vid, rezultand la final semifabricate cilindrice sinterizate
cu o densitate cuprinsa intre 13,59..14,41 g/em® si
duritatea indentata de 3,23...4,08 GPa.
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MATERIALE DE CONTACT ELECTRIC PE BAZA DE WOLFRAM-CUPRU-OXID DE
GRAFENA S| PROCEDEU DE OBTINERE A ACESTORA

Inventia se refera la materiale de contact electric pe baza de wolfram-cupru-oxid
de grafena (W-Cu-GO) cu proprietati fizico-mecanice performante si procedeu de
obtinere a acestora pentru realizarea de contacte electrice de arc (inele de protectie si
varfuri de contact) destinate echiparii unei game largi de aparate de comutatie de medie
si Tnaltad tensiune cu functionare in ulei mineral electroizolant sau hexafluorura de sulf
(SFs), cum ar fi intreruptoarele de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFe.

Materialele de contact electric pe baza de W-Cu-GO, conform inventiei, sunt
obtinute din pulberi compozite de W-Cu-GO, avand un continut masic de 75-80 % W si
20-25 % Cu, aditivate cu 0,5 % masice de GO, care se omogenizeaza pe cale umeda
intr-o solutie de alcool etilic, apoi se usuca si se consolideaza rapid printr-un procedeu
modern al metalurgiei pulberilor, de sinterizare in plasma de scanteie, sub forma de
semifabricate cilindrice sinterizate cu diametrul de 20-60 mm si inaltimea de 3-10 mm,
cu proprietati fizico-mecanice performante, care se prelucreaza mecanic pentru
realizarea de contacte electrice de arc (inele de protectie si varfuri de contact) destinate
echiparii intreruptoarelor de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFe.

Se cunoaste faptul ca materialele de contact pe baza de W-Cu se obtin prin
tehnici ale metalurgiei pulberilor, deoarece W si Cu prezinta diferente semnificative intre
proprietatile fizico-mecanice. W este un element refractar, in timp ce Cu este un
element moale, maleabil si ductil. La temperatura de 20°C, densitatea W (19,32 g/cm?)
este de circa 2,2 ori mai mare decat cea a Cu (8,96 g/cm®), coeficientul de dilatare
termicd a Cu (16,6 x 10°/K) este de circa 3,7 ori mai mare decat cel al W (4,5 x 10°°/K),
conductivitatea termica a Cu (403 W/(mK)) este de circa 2,3 ori mai mare decét cea a
W (174 WI/(mK)), conductivitatea electrica a Cu (59,8 MS/m) este de circa 3,3 ori mai
mare decat cea a W (18,2 MS/m), modulul de elasticitate al W (411 GPa) este de circa
2,8 ori mai mare decét cel al Cu (145 GPa), iar rezistenta mecanica a W (550 MPa)
este de circa 4,6 ori mai mare decat cea a Cu (120 MPa). De asemenea, temperatura
de topire a W (3410°C) este de circa 3,2 ori mai mare decat cea a Cu (1083°C),
structura cristalina a W este cubica cu volum centrat (CVC), iar cea a Cu este cubica cu
fete centrate (CFC). Conform diagramei de faze in sistemul W-Cu, materialele
compozite pe bazd de W-Cu nu prezintd solubilitate reciprocd a componentilor
sistemului in stare solida, solubilitatea W in Cu lichid este neglijabila (<10 % atomice),
nu se formeazad compusi intermetalici, iar udabilitatea W de catre Cu lichid este
neglijabila in conditii standard si redusa in vid ultra;t
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Avantajul major al tehnicilor metalurgiei pulberilor consta in obtinerea de
materiale compozite prin combinarea si pastrarea proprietatilor componentelor
individuale. Astfel, materialele compozite pe bazad de W-Cu pot sa prezinte atat
rezistenta mére la eroziunea arcului electric, rezistenta mare la soc termic $i mecanic i
coeficient scazut de dilatare termica (datorita W), cat si conductivitate termica si
electrica buna (datorita Cu), proprietati care variaza functie de compozifia chimica a
materialelor W-Cu.

Proprietatile materialelor de contact pe bazd de W-Cu sunt influentate de
continutul elementelor componente, proprietatile pulberilor initiale i a celor compozite
(puritatea, dimensiunea si forma particulelor) care depind de metoda de sintetizare,
precum si de metodele de consolidare si densificare a pulberilor compozite prin tehnicile
metalurgiei pulberilor.

Pulberile compozite pe baza de W-Cu se pot produce prin metode mecanice
(omogenizare mecanica sau aliere mecanica si macinarea in mori cu energie inalta),
metode chimice si cele termo-chimice. Metodele de sinteza chimica pe cale umeda
includ metode de co-precipitare, poliol, sinteza hidrotermala, sol-gel, sinteza prin
combustie la temperatura joasa, etc. [2]. Metodele mecanice sunt utilizate mai des,
deoarece permit obfinerea mai facila a unor cantitati mai mari de pulberi compozite, la
preturi de cost mai reduse.

Se cunoaste faptul ca metodele de realizare a pulberilor compozite si a
materialelor de contact electric pe baza de W-Cu variaza semnificativ intre producatori
[1-16]. Ca urmare, materialele de contact prezinta valori diferite ale proprietatilor fizico-
mecanice, care conduc la valori diferite ale proprietatilor functionale, cum ar fi rezistenta
la eroziunea arcului electric, rezistenta la soc termic si mecanic, rezistenta de contact si
rezistenta la sudura in serviciu.

in scopul obtinerii de materiale de contact pe bazi de W-Cu sunt cunoscute
urmatoarele procedee clasice ale metalurgiei pulberilor [1-6]:

- presarea de compacte (schelete) poroase pe baza de W, sinterizarea acestora
in stare solida la temperaturi de pana la 2200°C si infiltrarea scheletelor poroase de W
cu o anumita cantitate de Cu topit la temperaturi de 1150-1400°C in atmosfera
controlata, preferabil in hidrogen;

- sinterizarea activata in stare solida la temperaturi de sinterizare mai mici decat
temperatura de topire a Cu (1083°C), cand in compozitele pe baza de W-Cu se introduc
cantitati mici (de regula 0,5-1 % masice) de elemente de adaos, cum ar fi elemente de

tranzitie (uzual Ni, Co, Fe, etc.);
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- sinterizarea cu faza lichida a compactelor presate din pulberi compozite pe
bazad de W-Cu la temperaturi de sinterizare mai mari decat temperatura de topire a Cu
(1083°C) in atmosfera controlata preferabil in hidrogen;

Procedeul care consta in presarea, sinterizarea si infiltrarea scheletelor poroase
de W cu topitura de Cu este cel mai des utilizat procedeu pentru realizarea pe scara
larga de materiale de contact pe baza de W-Cu, avand un continut masic de 50-85 %
W, restul % Cu. Dezavantajul acestui procedeu consta in faptul ca este un procedeu de
duratd mare si energofag, sinterizarea avand loc la temperaturi inalte, timpul de
mentinere pe palierul de sinterizare fiind de cateva ore, iar vitezele de crestere si racire
a temperaturii sunt scazute (maxim 10-15°C/min), care conduc la durate mari de
procesare, de peste 8 h. Folosirea gazelor de lucru in timpul proceselor de sinterizare si
infiltrare (hidrogen, azot, argon) contribuie la cresterea pretului de cost al materialelor
de contact. De asemenea, obtinerea compozitelor cu microstructura omogena si
densitate inalta este dificila, mai ales in cazul compozitelor cu un continut ridicat de W,
iar microstructura materialelor de contact poate fi neomogena datoritd insolubilitatii
reciproce dintre W si Cu si a unghiului mare de contact dintre Cu lichid si W. In plus, in
timpul infiltrarii la temperaturi inalte poate avea loc scurgerea Cu lichid din scheletele de
W si segregarea unei cantititi de Cu pe suprafetele de contact ale materialelor
compozite, care necesita prelucrari mecanice ulterioare.

Avantajul procedeului de sinterizare activata in stare solida consta in faptul ca
elementele de adaos de tip elemente de tranzitie (uzual Ni, Co, Fe, etc.) imbunatatesc
sinterabilitatea, prin reducerea energiei de activare a sinterizarii si permit folosirea unor
temperaturi de sinterizare mai mici decat in cazul sinterizarii neactivate. Desi
elementele de tranzifie contribuie la cresterea densitatii, astfel incat se pot obtine
densitati relative mai mari decat 95-97 % din densitatea teoretica, precum si la
cresterea duritatii, dezavantajul consta in inrautatirea conductivitatii electrice si termice
a compozitelor, care conduc la scaderea performantelor functionale.

Sinterizarea cu faza lichida se realizeaza in trei etape principle, care constau in
(1) rearanjarea particulelor, (2) aducere in stare lichida, difuzia si precipitarea Cu si
(3) sinterizarea in stare solida a W. Dezavantajul acestui procedeu consta in faptul ca
se pot realiza materiale de contact pe baza de W-Cu, avand doar un continut redus de
Cu de 5-15 % volumetrice [1].

in timpul proceselor clasice de sinterizare in fazi solidd sau lichida are loc
cresterea dimensiunii particulelor compozitelor pe bazd de W-Cu datorita aparitiei
gradientilor mari de temperatura, de peste 10°C, care contribuie la contractii

semnificative ale compozitelor, aparitia defectelor (fisuri, deformari), o densificare mai
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scazutd (densitatea relativa de 90-95 % din densitatea teoretica) si microstructuri
neomogene, care inrautatesc proprietatile compozitelor.

Procedeele moderne ale metalurgiei pulberilor de realizare materiale de contact
pe baza de W-Cu includ: (i) presarea izostatica la rece urmata de sinterizare si infiltrare,
(ii) presarea izostatica la cald, (iii) sinterizarea cu microunde, (iv) sinterizarea cu laser,
(v) sinterizarea la presiune ultra inalta, (vi) extrudarea la cald, (vii) extrudarea
hidrostatica la cald, (viii) sinterizarea in plasma de scanteie (sinterizarea asistata de
camp electric) [7-14].

Avantajele procedeelor moderne, cum ar fi sinterizarea in plasma de scanteie si
sinterizarea cu microunde constau in faptul ca se pot realiza materiale de contact pe
baza de W-Cu cu microstructura omogena, densitate inalta si duritate mare, intr-un mod
controlat si rapid in tot volumul materialului procesat, cu presiuni de presare mai mici,
temperaturi de sinterizare inferioare si viteze mai mari de incalzire si de racire decat
cele utilizate in procedeele clasice, dar selectarea parametrilor de procesare este de
mare importanta pentru obtinerea de materiale performante.

Dezavantajul procedeelor moderne consta in faptul ca obtinerea de materiale de
contact pe baza de W-Cu se face in general pe scara mica, la nivel de laborator, pentru
compozite sinterizate de dimensiuni mici, deoarece necesita -echipamente specifice,
etape tehnologice complexe si uneori costuri financiare mai mari decat costurile
aferente procedeelor clasice.

Prin documentul RO 2017-01033 [12] sunt cunoscute materiale de contact
electric pe baza de W-Cu si un procedeu de realizare a acestora prin sinterizarea in
plasma de scanteie a unor amestecuri mecanice de pulberi microcristaline pure de W,
Cu si Ni, cu un continut masic de 70-75 % W, restul fiind % Cu si 0-1 % Ni, care au fost
omogenizate mecanic timp de 16 h, apoi introduse in stare negranulata intr-o matrita de
grafit, presate si sinterizate in vid de 10 kPa, la presiunea de presare de 60-70 MPa
mentinutd constantd pe palierul de sinterizare, temperatura de sinterizare de 1045-
1055°C, viteza de crestere a temperaturii de 75-100°C/min, timpul de mentinere pe
palierul de sinterizare de 10-30 minute, viteza de racire de 50-100°C/min, sub actiunea
a 12-24 impulsuri de curent continuu generate pe segmentele de crestere si mentinere
a temperaturii de sinterizare, cu durata unui impuls de 2-4 ms, pauza intre impulsuri de
1-2 ms si pauzad suplimentara de 6-12 ms, obtinandu-se semifabricate cilindrice
sinterizate cu diametrul de 30-60 mm si inaltimea de 3-10 mm, densitatea de 14,19-
14,75 g/cm3, densitatea relativa de 96,5-99 %, duritatea Vickers HV1/15 de 279-354,
modulu!l de elasticitate de 164-192 GPa si rezistivitatea electricad de 3,64-7,14 uQcm,

care prezinta prelucrabilitate mecanica buna pentru realizarea de -contacte de arc cu
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forma complexa de tip inele de protectie si varfuri de contact destinate echiparii unor
intreruptoare de medie si inalta tensiune, cu comutatie in ulei sau gaz SFe.

Folosirea grafenei sau derivatilor acesteia, cum ar fi oxidul de grafena (GO) si
oxidul de grafena redus (rGO) ca elemente de adaos in materialele de contact electric
pe baza de W-Cu in vederea imbunatatirii performantelor acestora constituie preocupari
recente ale specialistilor din domeniu. in literatura de specialitate sunt doar cateva studii
referitoare la obtinerea de materiale de contact electric pe baza de W-Cu aditivate cu
grafene, GO sau rGO si consolidate prin sinterizare si infiltrare sau prin sinterizare in
plasma de scanteie [13-16].

Prin articolul [15] sunt cunoscute materiale compozite pe baza de W-Cu aditivate
cu grafene si un procedeu de realizare a acestora pornind de la pulberi compozite de
W-Cu, avand un continut masic de 70 % W si 30 % Cu, aditivate cu 0,1 %, 0,5 % si 1 %
masice de grafene, diametrul mediu al particulelor de W de 5-7 pm, diametrul
particulelor de Cu de 48 ym si grafene multistrat cu un continut de 95,89 % atomice C si
4,11 % atomice O, la care pulberile compozite de W-Cu au fost introduse intr-o solutie
de alcool etilic si omogenizate cu un agitator mecanic timp de 30 minute, iar cantitatea
necesara de grafene a fost dispersatda in alcool etilic si ultrasonata timp de
5 minute, dupa care suspensia de grafene a fost adaugata in suspensia de W-Cu si
agitata timp de 20 minute, apoi slamul de pulberi compozite de grafene/W-Cu a fost
omogenizat intr-o moara planetara de inalta energie, cu bile din otel inox cu diametrul
de 0,5 mm, 2 mm si 5 mm, timp de 8 h cu 800 rpm, cu un raport masic de bile la pulberi
de 5:1, dupa care slamul rezultat a fost uscat in vid, la temperatura de 50°C, timp de
24 h, rezultdnd pulberile compozite de grafene/W-Cu, care au fost compactate sub
forma cilindrica cu diametrul de 11 mm si Tnaltimea de 5 mm, cu un grad de compactare
de 85 %, apoi au fost sinterizate si infiltrate in atmosfera de hidrogen, la temperatura de
sinterizare de 1350°C, timpul de mentinere pe palierul de sinterizare de 90 minute,
obtinandu-se piese cilindrice sinterizate cu densitatea de minim 12,859 g/cm?®,
densitatea relativa de 97,2-98,4 % din densitatea teoretica, duritatea Brinell de maxim
208 si conductivitatea electrica de 22,2-26,7 MS/m. Testarea functionald in vid a
materialelor de contact W-Cu 70-30 aditivate cu 0,5 % grafene a relevat un
comportament bun la stingerea arcului electric si rezistentd mare la eroziunea arcului
electric [16].

Prin articolul [13] sunt cunoscute materiale compozite pe baza de W-Cu aditivate
cu 0,8 % masice de cupru acoperit cu un strat de grafene (Cu@Gr) si un procedeu de
realizare a acestora, pornind de la pulberi compozite de W-Cu, avand un continut masic

de 80 % W si 20 % Cu, aditivate cu 0,8 % masice de Cu@Gr, diametrul particulelor de
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W de maxim 53 nm, diametrul mediu al particulelor de Cu de 5-7 pm si Cu@Gr obtinute
printr-o metoda de placare electrolitica, cu grosimea grafenei de 1,5 nm, la care
pulberile compozite de W-Cu si Cu@Gr au fost omogenizate mecanic timp de 24 h, cu
bile din agat cu diametrul de 2 mm, in atmosfera de argon, dupa care pulberile
compozite Cu@Gr/W-Cu au fost compactate cu presiunea de presare de 600 MPa sub
forma cilindrica cu diametrul de 11 mm si inaltimea de 4 mm, apoi au fost sinterizate in
plasma de scanteie intr-o matritd de grafit, in atmosfera de argon, cu presiunea de
presare de 30 MPa, temperaturi de sinterizare de 1280-1350°C cu gradient de
temperatura de #5°C, timpul de mentinere pe palierul de sinterizare de 10 minute si
viteza de crestere a temperaturii de 10°C/min, obtinandu-se piese cilindrice sinterizate
cu densitatea relativa de 99,1 % din densitatea teoretica, microduritatea Vickers
HV0,5/10 de 278, conductivitatea electrica de 38,512 MS/m si conductivitatea termica de
264 W/(mK). Schema de impulsuri, viteza de racire si presiunea gazului de lucru nu au
fost precizate, desi sunt parametrii importanti in procedeul de sinterizare in plasma de
scanteie, care influenteaza caracteristicile tehnice ale materialelor de contact. De
asemenea, caracteristicile functionale ale materialelor de contact obtinute nu au fost
studiate.

Prin articolul [14] sunt cunoscute materiale compozite pe baza de W-Cu aditivate
cu rGO si un procedeu de realizare a acestora pornind de la pulberi compozite de
W-Cu, avand un continut masic de 80 % W si 20 % Cu, aditivate cu 2 % volumetrice de
rGO, diametrul mediu al particulelor de W de 20 pym, diametrul mediu al particulelor de
Cu de 5-7 pm si fulgi de GO cu lungimea de 0,6-4,8 ym si grosimea de 2-7 nm, la care
pulberile compozite de W-Cu au fost omogenizate mecanic timp de 10 h, cu viteza
omogenizatorului de 300 rpm si un raport de bile la cantitatea de pulberi de 20:1, iar
cantitatea necesara de GO a fost dispersata in 500 ml alcool etilic si ultrasonata timp de
30 minute, dupa care pulberile compozite de W-Cu au fost adaugate in suspensia de
GO, apoi au fost agitate mecanic timp de 1 h la temperatura de 40°C, dupa care slamul
de GO/W-Cu a fost uscat la temperatura de 50°C, timp de 24 h si redus in atmosfera de
hidrogen, la temperatura de 350°C, timp de 2 h, rezultdnd pulberile compozite de
rGO/MW-Cu care au fost sinterizate in plasma de scanteie intr-o matritd de grafit cu
diametrul interior de 40 mm, in vid, cu presiunea de presare de 80 MPa, temperatura de
sinterizare de 1050°C, timpul de mentinere pe palierul de sinterizare de 10 minute si
viteza de crestere a temperaturii de 100°C/min, obtinandu-se piese cilindrice sinterizate
cu densitatea relativa de 98,8 % din densitatea teoretica, duritatea Vickers HV0,2/10 de
365, limita de curgere de 435 MPa si rezistenta la intindere de 601 MPa. Schema de

impulsuri, viteza de racire si inaltimea piesei rezultate nu au fost precizate, desi sunt
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factori importanti care influenteaza caracteristicile tehnice ale materialelor de contact.
De asemenea, caracteristicile electrice si functionale ale materialelor de contact obtinute
nu au fost studiate.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in obtinerea de materiale de
contact electric pe baza de W-Cu-GO, prin consolidarea si densificarea rapida a
pulberilor compozite fine de W-Cu-GO, avand un continut masic de 75-80 % W si
20-25 % Cu, aditivate cu 0,5 % masice de GO, sub forma de semifabricate cilindrice
sinterizate cu diametrul de 20-60 mm si inaltimea de 3-10 mm, cu proprietati fizico-
mecanice performante, printr-un procedeu de sinterizare in plasma de scanteie, pentru
realizarea de contacte electrice de arc (inele de protectie si varfuri de contact) necesare
echiparii unor intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFe.

Materialele de contact electric pe baza de W-Cu-GO si procedeul de obtinere,
conform inventiei, inlaturd dezavantajele mentionate, prin aceea ca sunt realizate din
pulberi compozite fine de W-Cu-GO, avand un continut masic de 75-80 % W si 20-25 %
Cu, aditivate cu 0,5 % masice de GO, constituite din pulbere de W cu particule
microcristaline de forma poliedrica, diametrul mediu Fisher de 4,2 ym si densitatea
aparentd de 3,55 g/cm® pulbere de Cu avand particule microcristaline de forma
dendriticd cu dimensiunea maxima de 63 um si densitatea aparenta de 1,6 g/cm® Si
pulbere de GO compusa din GO multistrat, cu dimensiunea lateralda de 5-15 nm si
inaltimea de 10-15 nm, cu un continut masic de 73-75 % C, 23-24 % O si 1,3-1,7 % N si
densitatea aparents de 0,24 g/cm?®, care se dozeazi in proportia stoechiometrica dorit,
dupa care pulberile compozite de W-Cu-GO se introduc intr-o cantitate de 500-1000 g
intr-o solutie de alcool etilic p.a. cu volum de 450-900 ml si se omogenizeaza la
temperatura camerei cu un agitator mecanic cu turatia de 300-350 rpm, timp de 2-3 h,
dupa care se usuca intr-o etuva de vid, la temperatura de 80-90°C, timp de 6-8 h, apoi
se introduc in stare negranulata intr-o matritad de grafit de inalta densitate, cu diametrul
interior al oalei de 20,8-60,8 mm, utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoiv se
preseaza uniaxial si se sinterizeaza rapid intr-o instalatie de sinterizare in plasma de
scanteie dotata cu o sursa de putere inalta (tensiune nominala maxima de iegire de 8 V,
curent nominal maxim de iesire de 8 kA, putere de incalzire maxima de 60 kW)
generatoare de impulsuri in curent continuu, in vid de 80-120 hPa, cu presiunea de
presare initiala de 1,8-15,9 MPa, crescuta liniar cu 6-16 MPa/min pana la cea finala de
50-65 MPa, care a fost mentinuta constanta pe palierul de sinterizare la temperatura de
1040-1060°C, timp de 5-10 minute, sub actiunea a 1-15 impulsuri de curent continuu
generate pe segmentele de crestere si mentinere a temperaturii de sinterizare, cu

durata unui impuls de 1-15 ms, pauza intre impulsuri de 0-5 ms si pauza suplimentara
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de 0-10 ms, dupa care se indeparteaza folile de grafit si se slefuiesc suprafetele
materialelor sinterizate, astfel incéat la final rezultd semifabricate cilindrice sinterizate cu
diametrul de 20-60 mm si inaltimea de 3-10 mm, densitatea de 13,59-14,41 g/cm?®,
densitatea relativa de 97-99 % din densitatea teoretica, duritatea indentata de 3,23-4,08
GPa, duritatea Vickers HV0,03/10 de 297-378, modulul de elasticitate de 238-289 GPa,
conductivitatea electrica de 14-23 MS/m si rezistivitatea electrica de 4,35-7,14 pQcm,
care se prelucreaza mecanic la forma si dimensiunile dorite pentru realizarea de
contacte electrice de arc (inele de protectie si varfuri de contact), care prezinta un
comportament functional bun, cu rezistentd de contact de maxim 0,20 mQ, in operarea
in intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFs.

Procedeul, conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- permite consolidarea si densificare rapida a pulberilor compozite fine de
W-Cu-GO negranulate, fara a se produce cresteri semnificative ale
dimensiunilor particulelor materialelor compozite sinterizate;

- este eficient prin realizarea unor consumuri energetice reduse, deoarece
procesarea pulberilor compozite de W-Cu-GO se realizeaza in vid, la presiuni
de presare, temperaturi de sinterizare si durate de procesare reduse
substantial fata de procedeele clasice ale metalurgiei pulberilor;

- permite obtinerea de materiale de contact electric pe baza de W-Cu-GO cu
proprietati fizico-mecanice superioare materialelor pe baza de W-Cu obtinute
prin procedee clasice ale metalurgiei pulberilor;

- permite realizarea de contacte electrice de arc (inele de protectie si varfuri de
contact) cu caracteristici functionale performante  in exploatarea 1in

intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFe.
Se prezinta in continuare doua exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1

Conform inventiei, pentru obtinerea de materiale de contact electric pe baza de
W-Cu-GO prin procedeul de sinterizare in plasma de scanteie se porneste de la pulberi
compozite fine de W-Cu-GO, avand un continut masic de 75 % W si 25 % Cu, aditivate
cu 0,5 % masice de GO, constituite din pulbere de W cu particule microcristaline de
forma poliedrica, diametrul mediu Fisher de 4,2 pm si densitatea aparentad de
3,55 glcm?®, pulbere de Cu avand particule microcristaline de forma dendritica cu
dimensiunea maximé de 63 pym si densitatea aparenti de 1,6 g/cm® si pulbere de GO

compusa din GO multistrat, GO multistrat, cu dimensiunea laterald de 5-15 nm_ si
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inalfimea de 10-15 nm, cu un continut masic de 73-75 % C, 23-24 % O si 1,3-1,7 % N si
densitatea aparenta de 0,24 g/cm3, care se dozeaza in proportia stoechiometrica dorita,
dupa care pulberile compozite de W-Cu-GO se introduc intr-o cantitate de
1000 g intr-o solutie de alcool etilic p.a. cu volum de 900 ml si se omogenizeaza la
temperatura camerei cu un agitator mecanic, cu turatia de 300 rpm, timp de 3 h, dupa
care se usuca ntr-o etuva de vid, la temperatura de 80°C, timp de 8 h, apoi se introduc
in stare negranulata intr-o matritd de grafit de inalta densitate, cu diametrul interior al
oalei de 50,8 mm, utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial
si se sinterizeaza intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scanteie dotata cu o sursa
de putere nalta (tensiune nominald maxima de iesire de 8 V, curent nominal maxim de
iesire de 8 kA, putere de incalzire maxima de 60 kW) generatoare de impulsuri in curent
continuu, n vid de 110 hPa, cu presiunea de presare initiala de 2,5 MPa, crescuta liniar
cu 10 MPa/min pana la cea finala de 60 MPa, care a fost mentinutd constanta pe
palierul de sinterizare la temperatura de 1050+5°C, timp de 10 minute, sub actiunea a
12 impuisuri de curent continuu generate pe segmentele de crestere si mentinere a
temperaturii de sinterizare, cu durata unui impuls de 2 ms, pauza intre impulsuri de
1 ms si pauza suplimentara de 6 ms, dupa care se indeparteaza folille de grafit si se
slefuiesc suprafetele materialelor sinterizate astfel incat la final rezulta semifabricate
cilindrice sinterizate cu diametrul de 50 mm si inaliimea de 6 mm, densitatea de
13,87 glcm®, densitatea relativa de 99 % din densitatea teoretica, duritatea indentata de
3,23-3,55 GPa, duritatea Vickers HV0,03/10 de 297-329, modulul de elasticitate de
238-254 GPa, conductivitatea electrica de 22,5-23 MS/m si rezistivitatea electrica de
4,354,44 uQcm, care se prelucreaza mecanic la forma si dimensiunile dorite pentru
realizarea de contacte electrice de arc (inele de protectie), care prezintd un
comportament functional bun, cu rezistenta de contact de 0,14-0,18 mQ, in operarea in

intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFs.

Exemplul 2

Conform inventiei, pentru obtinerea de materiale de contact electric pe baza de
W-Cu-GO prin procedeul de sinterizare in plasma de scanteie se porneste de la pulberi
compozite fine de W-Cu-GO, avand un continut masic de 80 % W si 20 % Cu, aditivate
cu 0,5 % masice de GO, constituite din pulbere de W cu particule microcristaline de
forma poliedrica, diametrul mediu Fisher de 4,2 pm si densitatea aparenta de
3,55 glcm®, pulbere de Cu avand particule microcristaline de forma dendritica cu
dimensiunea maxima de 63 pm si densitatea aparenta de 1,6 g/em® si pulbere de GO

compusa din GO multistrat, GO multistrat, cu dimensiunea laterala de 5-15 nm S)
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inalfimea de 10-15 nm, cu un continut masic de 73-75 % C, 23-24 % O si 1,3-1,7 % N si
densitatea aparents de 0,24 g/cm?®, care se dozeazi in proportia stoechiometrica dorita,
dupa care pulberile compozite de W-Cu-GO se introduc intr-o cantitate de de 500 g intr-
o solutie de alcool etilic p.a. cu volum de 450 ml si se omogenizeaza la temperatura
camerei cu un agitator mecanic, cu turatia de 350 rpm, timp de 2 h, dupa care se usuca
intr-o etuva de vid, la temperatura de 90°C, timp de 6 h, apoi se introduc in stare
negranulata intr-o matrita de grafit de inalta densitate, cu diametrul interior al oalei de
20,8 mm, utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial si se
sinterizeaza intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scanteie dotata cu o sursa de
putere inaltd (tensiune nominala maxima de iesire de 8 V, curent nominal maxim de
iesire de 8 kA, putere de incalzire maxima de 60 kW) generatoare de impulsuri in curent
continuu, in vid de 100 hPa, cu presiunea de presare initiala de 15,9 MPa, crescuta
liniar cu 9 MPa/min pana la cea finala de 50 MPa, care a fost mentinuta constanta pe
palierul de sinterizare la temperatura de 1055+5°C, timp de 5 minute, sub actiunea a
2 impulsuri de curent continuu generate pe segmentele de crestere si mentinere a
temperaturii de sinterizare, cu durata unui impuls de 5 ms, pauza intre impulsuri de
1 ms si pauza suplimentara de 1 ms, dupa care se indeparteaza folile de grafit si se
slefuiesc suprafetele materialelor sinterizate, astfel incat la final rezultd semifabricate
cilindrice sinterizate cu diametrul de 20 mm si inaltimea de 10 mm, densitatea de
14,38 glcm®, densitatea relativa de 98,4 % din densitatea teoretica, duritatea indentata de
3,74-4,01 GPa, duritatea Vickers HV0,03/10 de 346-371, modulul de elasticitate de
270-285 GPa, conductivitatea electrica de 14-14,5 MS/m si rezistivitatea electrica de
6,90-7,14 pQcm, care se prelucreazd mecanic la forma si dimensiunile dorite pentru
realizarea de contacte electrice de arc (varfuri de contact), care prezintd un
comportament functional bun, cu rezistenta de contact de 0,16-0,20 mQ, in operarea in

intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFe.
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Revendicari

Materiale de contact electric pe baza de W-Cu-GO, avand un continut masic de
75-80 % W si 20-25 % Cu, aditivate cu 0,5 % masice de GO, sub forma de
semifabricate cilindrice sinterizate cu diametrul de 20-60 mm si indltimea de
3-10 mm, cu proprietadti fizico-mecanice performante, pentru realizarea de
contacte electrice de arc (inele de protectie si varfuri de contact) destinate echiparii
intreruptoarelor de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFeg,
caracterizate prin aceea ca sunt constituite din compacte cilindrice dense,
presate din pulberi compozite fine de W-Cu-GO si consolidate rapid, in vid, prin
sinterizare asistatd de camp electric, fara a se produce cresteri semnificative ale
dimensiunilor particulelor materialelor compozite sinterizate;

Materiale compozite din W-Cu-GO, avand un continut masic de 75-80 % W si
20-25 % Cu, aditivate cu 0,5 % masice de GO, conform revendicarii 1,
caracterizate prin aceea ca materialele compozite se realizeaza din pulberi
compozite fine de W-Cu-GO, constituite din pulbere de W cu particule
microcristaline de forma poliedrica, diametrul mediu Fisher de 4,2 pm si
densitatea aparenta de 3,55 g/cm®, pulbere de Cu avand particule microcristaline
de forma dendritica cu dimensiunea maxima de 63 pm si densitatea aparenta de
1,6 g/cm3 si pulbere de GO compusa din GO multistrat, GO multistrat, cu
dimensiunea laterala de 5-15 nm si inaltimea de 10-15 nm, cu un continut masic
de 73-75 % C, 23-24 % O si 1,3-1,7 % N si densitatea aparenta de 0,24 g/cm3,
care se dozeaza in proportia stoechiometrica doritd, dupa care pulberile
compozite de W-Cu-GO se introduc intr-o cantitate de 500-1000 g intr-o solutie
de alcool etilic p.a. cu volum de 450-900 ml si se omogenizeaza la temperatura
camerei cu un agitator mecanic, cu turatia de 300-350 rpm, timp de 2-3 h, dupa
care se usuca intr-o etuva de vid, la temperatura de 80-90°C, timp de 6-8 h;
Procedeu de obtinere materiale de contact electric pe baza de W-Cu-GO,
conform revendicarilor 1 si 2, caracterizat prin aceea ca materialele compozite
sinterizate se realizeaza prin sinterizarea in plasma de scanteie a pulberilor
compozite fine de W-Cu-GO, care dupa ce se omogenizeaza intr-o solutie de
alcool etilic p.a. si se usuca, se introduc in stare negranulata intr-o matritd de
grafit de inalta densitate, cu diametrul interior al oalei de 20,8-60,8 mm, utilizand
folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial si se sinterizeaza
intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scanteie dotata cu o sursa de putere
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inalta (tensiune nominala maxima de iesire de 8 V, curent nominal maxim de
iesire de 8 kA, putere de incalzire maxima de 60 kW) generatoare de impulsuri in
curent continuu, in vid de 80-120 hPa, cu presiunea de presare initiala de
1,8-15,9 MPa, crescuta liniar cu 6-16 MPa/min pana la cea finala de 50-65 MPa,
care a fost mentinutd constantd pe palierul de sinterizare la temperatura de
1040-1060°C, timp de 5-10 minute, sub actiunea a 1-15 impulsuri de curent
continuu generate pe segmentele de crestere si mentinere a temperaturii de
sinterizare, cu durata unui impuls de 1-15 ms, pauza intre impulsuri de 0-5 ms si
pauza suplimentara de 0-10 ms, dupa care se indeparteaza folile de grafit si se
slefuiesc suprafetele materialelor sinterizate, astfel incat la final rezulta
semifabricate cilindrice sinterizate cu diametrul de 20-60 mm si inaltiimea de
3-10 mm, densitatea de 13,59-14,41 g/cm3, densitatea relativa de 97-99 % din
densitatea teoretica, duritatea indentatd de 3,23-4,08 GPa, duritatea Vickers
HVO0,03/10 de 297-378, modulul de elasticitate de 238-289 GPa, conductivitatea
electrica de 14-23 MS/m si rezistivitatea electrica de 4,35-7,14 pQcm, care se
prelucreaza mecanic la forma si dimensiunile dorite pentru realizarea de contacte
electrice de arc (inele de protectie si varfuri de contact), care prezintd un
comportament functional bun, cu rezistentd de contact de maxim 0,20 mQ, in

operarea in intreruptoare de putere cu ulei putin sau cu volum redus de gaz SFs.
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