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(54) Способ получения порошков латуни
(57) Изобретение относится к области порошковой металлургии и может быть использовано в машино-, автомобиле-, авиа- и приборостроении в качестве метода утилизации лома и отходов медных сплавов для получения порошков латуни и их использования преимущественно в качестве высокотемпературных припоев. Задача изобретения - упрощение электроэрозионной технологии получения порошков латуни с пониженным испарением цинка при высоких температурах. Задача решается способом получения порошков латуни, включающем электроэрозионную обработку металла в жидкой среде с отделением порошка сплава центрифугированием или фильтрацией с последующей сушкой, где в качестве жидкой среды используют водный раствор метанола или этанола, или их смеси при концентрации спиртовой фракции не менее 80%. Предлагаемое изобретение расширяет технологические возможности электроэрозионного способа получения металлических порошков на получение плакированных тонкодисперсных порошков латуни с пониженным испарением цинка при высоких температурах и пригодных в качестве высокотемпературных припоев. 3 пр., 3 табл.
Данное изобретение относится к области порошковой металлургии и может быть использовано в машино-, автомобиле-, авиа- и приборостроении в качестве метода утилизации лома и отходов медных сплавов для получения порошков латуни и их использования преимущественно в качестве высокотемпературных припоев.
Известен способ получения порошков сплавов, включающий электроэрозионное диспергирование металла или сплава в проточной воде между двумя алюминиевыми электродами с последующей очисткой пульпы от алюминия обработкой раствором щелочи или кислоты, фильтрацию и сушку порошка (А.с. SU №833377, кл. B22F 9/14, 1979).
Недостатками аналога являются: применение алюминиевых токоподводных электродов, приводящее к загрязнению порошков латуни нежелательной примесью алюминия, необходимость применения щелочи или кислоты для удаления примеси алюминия, приводящее в случае обработки латуни к селективному вытравливанию цинка из порошковых частиц, применение воды в качестве жидкой диэлектрической среды, что приводит к формированию сильно окисленных латунных порошков, непригодных для применения в качестве припоев.
Прототипом является способ получения порошков электроэрозионной обработкой в криогенной диэлектрической среде, включающий электроэрозионную обработку материала (в качестве электродов используется распыляемый материал) в среде чистого жидкого аргона или с добавкой 15% жидкого азота или кислорода с последующим испарением среды после получения необходимого количества порошка и его извлечение (Патент US №4731515, кл. B23H 1/00, B23H 1/08, 1988).
Этим способом получают порошки металлов, их нитридов и оксидов. Полученные порошки металлов или сплавов обладают уникальной структурой и высокой чистотой.
Недостатком прототипа является сложность аппаратурного оформления процесса (необходимость применения специального реактора для работы с криогенной жидкостью), применение дорогостоящей криогенной инертной среды (жидкий аргон), безвозвратно теряющейся после проведения обработки в результате испарения, осуществление процесса в малопроизводительном двухэлектродном варианте электроэрозионной обработки. Латунный порошок, изготовленный данным способом в среде жидкого аргона, характеризуется заметным испарением цинка при температурах выше 500°C, что приводит к смещению температуры плавления сплава в область более высоких температур и затрудняет его применение в качестве припоя.
Задача изобретения - упрощение электроэрозионной технологии получения порошков латуни с пониженным испарением цинка при высоких температурах.
Данная задача решается способом получения порошков латуни, включающим электроэрозионную обработку металла в жидкой среде, с отделением порошка сплава центрифугированием или фильтрацией с последующей сушкой, где в качестве жидкой среды используют водный раствор метанола или этанола, или их смеси при концентрации спиртовой фракции не менее 80%.
Сущность изобретения заключается в том, что проводят электроэрозионную обработку гранул латуни между двумя токоподводящими латунными электродами в жидкой среде водного раствора метанола или этанола или их смеси при содержании спиртовой фракции не менее 80%, отделяют получаемый порошок латуни центрифугированием или фильтрацией с последующей сушкой на воздухе. Существенным отличием предлагаемого способа от прототипа является применение в качестве жидкой диэлектрической среды водного раствора метанола или этанола, или их смеси с содержанием спиртовой фракции не менее 80%.
Это позволяет значительно упростить аппаратурное оформление процесса - применяется обычный электроэрозионный реактор гранульного типа, изготовленный из органического стекла или металла, покрытого электроизоляционной резиновой или полимерной пленкой.
Получаемый порошок имеет дисперсность преимущественно 1-40 мкм, частицы сферической формы с однородной мелкокристаллической внутренней структурой, плакированы тонкими пленками окиси цинка, причем окислы меди рентгенофазовым анализом не обнаруживаются, характеризуется однородным плавлением при 970 ± 10°C, практически отсутствием испарения цинка в условиях высоких температур, пригоден для пайки и обладает самофлюсующимися свойствами. Рабочая жидкая смесь готовится из дешевых доступных реагентов.
Пример 1.
Гранулы латуни марки Л62 помещают в электроэрозионный реактор с латунными токоподводными электродами, подключенными к тиристорному генератору электрических импульсов (питающее напряжение установки 220 В, емкость разрядного контура 10 мкф, частота импульсов 50 Гц). Наливают выше уровня гранул водный раствор этанола, изготовленный смешиванием дистиллированной воды и этанола пищевой марки ректификат (плотностью 0.803 г/см3), взятых в соответствующих пропорциях (таблица 1). Раствор концентрации 98.2% готовят обработкой спирта обезвоженным прокаленным медным купоросом с последующей перегонкой.
Проводят процесс электроэрозионной обработки. Полученный порошок сплава отделяют центрифугированием или фильтрованием, сушат на воздухе.
Затем порошок тестируют на поведение при высоких температурах в инертной среде и на испарение цинка. Штабик полученного порошка диаметром 4 мм и высотой 3-5 мм помещают в корундовую кювету и далее в кварцевую трубку, помещенную в трубчатую печь, продуваемую инертным газом (аргоном), и нагревают до температуры 980-1000°C. Выдерживают при указанной температуре 10-15 мин и наблюдают за поведением сплава.
Для проверки применимости полученных порошков латуни в качестве высокотемпературных припоев готовят паяльную пасту. Порошок смешивают с ксилолом, содержащим 0.1-0.2% вес, полистирола для приготовления паяльной пасты. Пасту наносят на паяемые поверхности стальных пластин, изделие скрепляют и подвергают пайке в печи электросопротивления на воздухе при температуре ~980°C. Данные по пайке латунными порошками, полученными при различных соотношениях компонентов рабочей среды, приведены в таблице 1.
Полученные данные показывают, что при содержании в смеси этанола 80-96% достигается положительный наибольший эффект. При этом наблюдается полное однородное плавление порошкового сплава в узком интервале температур, высокая смачиваемость поверхностей паяемых изделий, самофлюсуемость и высокое качество пропайки, практически отсутствует испарение цинка при пайке. Кроме того, смеси указанного диапазона составов характеризуются низкой электропроводностью, обеспечивая эффективную производительность электроэрозионной обработки сплава.
Пример 2.
Гранулы латуни марки Л62 помещают в электроэрозионный реактор с латунными токоподводными электродами, подключенными к тиристорному генератору электрических импульсов (питающее напряжение установки 220 В, емкость разрядного контура 10 мкф, частота импульсов 50 Гц). Наливают выше уровня гранул водный раствор метанола, приготовленный смешиванием дистиллированной воды и метанола (плотностью 0.788 г/см3), взятых в соответствующих пропорциях (таблица 2).
Проводят процесс электроэрозионной обработки. Полученный порошок сплава отделяют центрифугированием или фильтрованием, сушат на воздухе.
Затем порошок тестируют на поведение при высоких температурах в инертной среде и на испарение цинка. Штабик полученного порошка диаметром 4 мм и высотой 3-5 мм помещают в корундовую кювету и далее в кварцевую трубку, помещенную в трубчатую печь, продуваемую инертным газом (аргоном), и нагревают до температуры 980-1000°C. Выдерживают при указанной температуре 10-15 мин и наблюдают за поведением сплава.
Для проверки применимости получаемых порошков латуни в качестве высокотемпературных припоев приготовляют паяльную пасту. Порошок смешивают с ксилолом, содержащим 0.1-0.2% полистирола для приготовления паяльной пасты. Пасту наносят на паяемые поверхности стальных пластин, изделие скрепляют и подвергают пайке в печи электросопротивления на воздухе при температуре ~980°C. Данные по поведению при высоких температурах и пайке латунными порошками, полученными при различных соотношениях компонентов рабочей среды, приведены в таблице 2.
Полученные данные показывают, что при содержании в смеси метанола 80-98% достигается наибольший положительный эффект. При этом наблюдается полное однородное плавление порошкового сплава в узком интервале температур, высокая смачиваемость поверхностей паяемых изделий, самофлюсуемость и высокое качество пропайки, практически отсутствует испарение цинка при пайке. Кроме того, смеси указанного диапазона составов характеризуются низкой электропроводностью, обеспечивая эффективную производительность электроэрозионной обработки сплава. При содержании спирта менее 80% качество пайки ухудшается, наблюдается неоднородность плавления, ухудшается смачиваемость и растекаемость порошков при плавлении, и при концентрации ниже 75% получаемые порошки совсем не проявляют припойных свойств.
Пример 3.
Проводят электроэрозионную обработку латуни аналогично примерам 1-2 в различных жидких углеводородных средах.
Проводят приготовление паяльной пасты и пайку на воздухе аналогично примерам 1-2. Полученные данные приведены в таблице 3.
Из полученных данных следует, что углеводороды и высшие спирты не дают возможности образования порошков латуни с приемлемыми припойными свойствами.
Применение технических сортов спирта и смесей метанола с этанолом позволяет получать порошковый латунный припой с необходимыми свойствами.
Преимуществом предлагаемого способа по сравнению с прототипом является возможность получения порошков латуни с однородным плавлением в узком интервале температур, полное плавление порошков сплавов при температурах ниже 1000°C, высокая смачиваемость и растекаемость расплава, простота аппаратурного оформления процесса.
Предлагаемая жидкая среда отличается тем, что приготовляется из дешевых и доступных тоннажно-производимых исходных реагентов, позволяет получить тонкодисперсный порошок сплава с температурой плавления ~960°C, с однородным плавлением в условиях пайки, практическим отсутствием испарения цинка в условиях пайки и самофлюсующимися свойствами.
Электроэрозионный метод обработки металла позволяет проводить эффективное диспергирование металла в жидкой среде, обеспечивая получение плакированных микропорошковых частиц сплава с однородной мелкокристаллической структурой.
Способ предназначен для утилизации отходов и лома латуней и получения тонкодисперсного латунного порошка, преимущественно для применения в качестве высокотемпературного припоя и фабрикации паяльных паст на его основе.
Таблица 1

Характеристики латунных порошков, полученных в смесях этанол-вода
	№
	Концентрация этилового спирта, в %
объёмн.
	Концентрация воды, в % объёмн. 
	Поведение при высоких температурах в инертной среде
	Поведение при пайке 

	1
	98.2
	0.8
	Сплавляется в слиток. Испарение цинка не наблюдается. Небольшое количество отфлюсовки окиси цинка.
	Очень хорошо паяется 

	2
	96.4
	3.6
	-//-
	Очень хорошо паяется

	3
	80.5
	19.5
	-//-
	Очень хорошо паяется

	4
	75
	25
	Образование спеченного конгломерата медных частиц. Большое количество отфлюсовки 
	Не паяется 

	5
	50
	50
	Не сплавляется. Образование непрочных спеченных конгломератов медных частиц оксида меди. Большое количество отфлюсовки. 
	Не паяется 

	6
	0
	100
	-//-
	Не паяется 


Таблица 2

Характеристики латунных порошков, полученных в смесях метанол-вода
	№ 
	Концентрация метилового спирта, в % объёмн. 
	Концентрация воды, в % объёмн. 
	Поведение при высоких температурах в инертной среде
	Поведение при пайке 

	1
	98
	2
	Сплавляется в слиток. Испарение цинка не наблюдается. Небольшое количество отфлюсовки окиси цинка
	Очень хорошо паяется 

	2
	90
	10
	-//-
	Очень хорошо паяется 

	3
	80
	20
	-//-
	Очень хорошо паяется 

	4
	75
	25
	Плохо сплавляется. Образование спеченных конгломератов медных частиц. Большое количество отфлюсовки
	Не паяется 

	5
	50
	50
	Не сплавляется. Образование непрочных спеченных конгломератов медных частиц и оксида меди. Большое количество отфлюсовки
	Не паяется 

	6
	0
	100
	-//-
	Не паяется 


Таблица 3
Характеристики латунных порошков, полбенных в различных средах
	№
	Жидкая среда
	Поведение при пайке и высоких температурах 

	1
	Изопропиловый спирт 
	Не паяется. Образуется черный налет и выделение медных частиц

	2
	Гексан
	Не паяется. Наблюдается образование черного налета неопределенного состава и выделение медных частиц

	3
	Керосин 
	Не паяется. Происходит интенсивное испарение цинка 

	4
	Метанол +этанол (1:1) 
	Хорошо паяется 

	5
	Этиловый спирт технический 89% (до 2% высших спиртов, альдегидов и эфиров, 9% воды)
	Хорошо паяется 

	6
	Этанол + 2% гексана
	Не паяется. Выделение черного налета

	7
	Метанол + 2%гексана
	Не паяется. Выделение черного налета


Формула изобретения
Способ получения порошков латуни, включающий электроэрозионную обработку металла в жидкой среде с отделением порошка сплава центрифугированием или фильтрацией с последующей сушкой, отличающийся тем, что в качестве жидкой среды используют водный раствор метанола или этанола, или их смеси при концентрации спиртовой фракции не менее 80%.
Составитель описания              Усубакунова З.К.
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