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DESCRIPCION
Método para preparar materiales de contacto electrénico que incluyen CNT chapados en Ag
Antecedentes de la invencion
1. Campo de la invencién

La presente invencion se refiere a un método para preparar materiales de contacto eléctrico que incluyen nanotubos
de carbono (CNT) chapados en plata (Ag), y mas particularmente, a un método para preparar materiales de contacto
eléctrico que incluyen CNT chapados en Ag, que permite que los materiales tengan excelentes propiedades
mientras que se reduce el contenido de plata.

2. Antecedentes de la invencion

En general, los materiales de contacto eléctrico son elementos de contacto para la conduccion eléctrica usados en
una parte contactada cuando se abre o se cierra un circuito eléctrico en un dispositivo eléctrico tal como un disyuntor
o un conmutador, y se aplican a conmutadores de motor, engranajes de conmutador, MCB, motores y lamparas
compactos, automoviles, electrodomésticos y similares.

Ademas, los materiales de contacto eléctrico requieren diversas propiedades, tales como un punto de fusion alto,
conductividad eléctrica y conductividad térmica excelentes, resistencia de contacto baja, resistencia de soldadura
excelente, apertura y cierre suaves, alta dureza relacionada con la resistencia a la abrasion y deformacién pequefa
en una superficie de contacto.

Los materiales de contacto eléctrico se pueden dividir en materiales de contacto para baja corriente (1 A o menos),
materiales de contacto para corriente intermedia (1 A hasta 600 A) y materiales de contacto para alta corriente (600
A 0 mas).

En general, los materiales que tienen una conductividad eléctrica excelente se usan como materiales de contacto
eléctrico para baja corriente, los materiales que tienen una conductividad eléctrica excelente, resistencia a la
abrasion alta, punto de fusién alto y similares se usan como materiales de contacto eléctrico para corriente
intermedia, y los materiales que tienen un punto de fusion alto se usan como materiales de contacto eléctrico para
alta corriente.

Ademas, los materiales de contacto eléctrico también se pueden dividir en materiales de contacto eléctricos basados
en tungsteno, materiales de contacto eléctricos basados en 6xido de plata y materiales de contacto eléctricos
basados en metales preciosos.

Entre ellos, como se ilustra en la FIG. 1, cuando los materiales de contacto eléctrico se preparan usando una
aleacion de plata-niquel, se ha usado actualmente plata con un contenido de alrededor de un 8 % en peso o mas
cuando los materiales de contacto eléctrico basados en plata-niquel se usan para baja corriente o para corriente
intermedia.

Recientemente, se ha propuesto un material de contacto eléctrico preparado afiadiendo un compuesto basado en
carbono a un metal con el fin de mejorar la resistencia a la abrasion, las propiedades eléctricas y similares del
material de contacto eléctrico, y las Patentes Chinas N° 102324335, 001624175 y 001256450 han descrito
materiales de contacto que incluyen polvo de Ag y nanotubos de carbono.

El documento “Development of a lead-free composite solder from Sn-Ag-CU and Ag-coated carbon nanotubes”, de
S. CHANTARAMANEE ET AL, JOURNAL OF MATERIALS SCIENCE. MATERIALS IN ELECTRONICS., Vol. 24, n°
10, 31 de mayo de 2013 (“013-05-31), paginas 3707-3715, ISSN: 0957-4522, DOI: 10.1007/s10854-013-1307-y,
describe la técnica anterior en la formacién de compuestos con nanotubos de carbono de pared simple recubiertos
de Ag.

No obstante, los materiales de contacto eléctrico en la técnica relacionada como se ha descrito anteriormente
incluyen CNT para mejorar las caracteristicas eléctricas de los materiales de contacto eléctrico, pero todavia tienen
altos contenidos de plata (Ag) de modo que hay problemas en que se aumentan los costes de preparacion y que se
complican los procesos de preparacion.

Compendio de la invencion

Por lo tanto, un aspecto de la descripcién detallada es proporcionar un método para preparar materiales de contacto
eléctrico que incluyen nanotubos de carbono chapados en plata, Ag, que permite que los materiales tengan
excelentes propiedades mientras que se reduce el contenido de plata.

Para lograr estas y otras ventajas y segun el propésito de esta especificaciéon, que se incorpora y se describe
ampliamente en la presente memoria, un método segun la invencion se define en la reivindicacion 1.
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Ademas, los metales que constituyen la aleacidn mezclada con los nanotubos de carbono en el paso (f) se
caracterizan por tener una conductividad de 14,3 MS/m o mas.

Ademas, la aleacion esta compuesta de uno o mas metales seleccionados del grupo que consiste en cobre, niquel y
oro.

Ademas, el método incluye ademas, después del paso (f), someter la mezcla en polvo a dispersion ultrasénica y
secar al vacio la mezcla en polvo; y (h) sinterizar la mezcla en polvo secada al vacio.

Ademas, el paso (b) se caracteriza por que los nanotubos de carbono se lavan hasta que se alcanza un pH 7.

Ademas, la solucion de acido glioxilico acuosa y la solucién de hidroxido de sodio acuosa se caracterizan por ser
lavadas con agua desionizada hasta que se alcanza un pH 7.

Ademas, el paso (a) se caracteriza por que los nanotubos de carbono se someten a dispersion ultrasénica durante 5
minutos y a tratamiento con acido durante 2 horas.

Ademas, el paso (h) se caracteriza por ser realizado mediante un método de sinterizaciéon de plasma por chispa.

Para lograr estas y otras ventajas y segun el propésito de la presente invencion, que se incorpora y se describe
ampliamente en la presente memoria, también se proporciona un método para preparar materiales de contacto
eléctrico que incluyen nanotubos de carbono chapados en Ag, el método que incluye: (a) someter a los nanotubos
de carbono a dispersion ultrasoénica y a tratamiento con acido, y luego adherir estafio y paladio a las superficies de
los nanotubos de carbono; (b) mezclar una solucion de acido glioxilico acuosa con una solucién de hidroxido de
sodio acuosa, y luego mezclar los nanotubos de carbono preparados en el paso (a) con la solucién; y (c) preparar
los nanotubos de carbono chapados en Ag mezclando una solucién de acido glioxilico acuosa con una solucion de
hidréxido de sodio acuosa, y luego preparar una mezcla en polvo mezclando los nanotubos de carbono chapados en
Ag con una aleacion donde se mezclan los metales.

Como se ha descrito anteriormente, el método para preparar materiales de contacto eléctrico que incluyen
nanotubos de carbono chapados en Ag, que es la presente invencion, tiene el efecto de dispersar uniformemente los
nanotubos de carbono en el material incluyendo Ag en los nanotubos de carbono para suprimir la agregacion de
nanotubos de carbono cuando los contactos eléctricos estan preparados.

Ademas, hay un efecto de reducir los costes totales de preparacion reduciendo el contenido de Ag usado para los
materiales de contacto eléctrico.

Ademas, hay un efecto de mejorar en gran medida las funciones de un disyuntor y similares en los que se usan los
materiales de contacto eléctrico permitiendo que los materiales de contacto eléctrico tengan excelentes propiedades
mientras que se usa una pequefia cantidad de Ag en los nanotubos de carbono.

El alcance adicional de aplicabilidad de la presente solicitud llegara a ser mas evidente a partir de la descripcion
detallada dada en lo sucesivo. No obstante, se deberia entender que la descripcion detallada y los ejemplos
especificos, aunque indican realizaciones preferidas de la invencioén, se dan solamente a modo de ilustracion, dado
que diversos cambios y modificaciones dentro del espiritu y del alcance de la invencion llegaran a ser evidentes para
los expertos en la técnica a partir de la descripcién detallada.

Breve descripcion de los dibujos

Los dibujos que se acompafian, que se incluyen para proporcionar una comprension adicional de la invencién y se
incorporan y constituyen una parte de esta especificacion, ilustran realizaciones ejemplares y, junto con la
descripcion, sirven para explicar los principios de la invencion.

En los dibujos:

La FIG. 1 es una vista de configuracion que ilustra un material de contacto eléctrico basado en plata-niquel en la
técnica relacionada;

La FIG. 2 es una vista de configuracion que ilustra el estado donde el material de contacto eléctrico segun la
presente invencion incluye nanotubos de carbono chapados en Ag;

La FIG. 3 es una imagen SEM que ilustra nanotubos de carbono incluidos en los contactos eléctricos segun la
presente invencion;

La FIG. 4 es una imagen SEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos
eléctricos segun la presente invencion;

La FIG. 5 es una imagen SEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos
eléctricos segun la presente invencion;
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La FIG. 6 es una imagen TEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos
eléctricos segun la presente invencion;

La FIG. 7 es un analisis EDS de nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos eléctricos segun
la presente invencion;

La FIG. 8 es un diagrama de flujo que ilustra el proceso de preparaciéon del material de contacto eléctrico segun la
presente invencion; y

La FIG. 9 es un diagrama de flujo que ilustra el proceso de preparacion de los nanotubos de carbono chapados en
Ag segun la presente invencion.

Descripcion detallada de la invencién

En lo sucesivo, se describira en detalle un método para preparar materiales de contacto eléctrico que incluyen
nanotubos de carbono chapados en Ag segun una realizacion ejemplar de la presente invencion con referencia a los
dibujos que se acompafian.

La FIG. 2 es una vista de configuracion que ilustra el estado donde el material de contacto eléctrico segun la
presente invencion incluye nanotubos de carbono chapados en Ag, la FIG. 3 es una imagen SEM que ilustra
nanotubos de carbono incluidos en los contactos eléctricos segun la presente invencion, la FIG. 4 es una imagen
SEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos eléctricos segun la presente
invencion, y la FIG. 5 es una imagen SEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los
contactos eléctricos segun la presente invencion.

Ademas, la FIG. 6 es una imagen TEM que ilustra nanotubos de carbono chapados en Ag incluidos en los contactos
eléctricos segun la presente invencion, la FIG. 7 es un analisis EDS de nanotubos de carbono chapados en Ag
incluidos en los contactos eléctricos segun la presente invencion, la FIG. 8 es un diagrama de flujo que ilustra el
proceso de preparacion del material de contacto eléctrico segun la presente invencion, y la FIG. 9 es un diagrama de
flujo que ilustra el proceso de preparacion de los nanotubos de carbono chapados en Ag segun la presente
invencion.

Como se ilustra en la FIG. 2, el material de contacto eléctrico preparado por el método de preparacion segun la
presente invencion incluye nanotubos de carbono 10 chapados en Ag.

En este caso, el material de contacto eléctrico estd compuesto para incluir uno o mas metales seleccionados del
grupo que consiste en plata (Ag), cobre (Cu), niquel (Ni) y oro (Au), y la plata (Ag), el cobre (Cu), el niquel (Ni) y el
oro (Au) pueden mejorar la densidad, la conductividad eléctrica, la dureza, la conductividad térmica, la relacion de
elongacion y la vida eléctrica de un material de contacto eléctrico a ser descrito a continuacioén usando aquéllos que
tienen una conductividad de 63 MS/m, 59 MS/m, 14,3 MS/m, y 45,2 MS/m o mas, respectivamente.

La plata (Ag) tiene una conductividad eléctrica y una conductividad térmica excelentes, y una resistencia de contacto
baja y, de este modo, se usa con frecuencia como material base de materiales de contacto eléctrico, y el niquel (Ni)
tiene una conductividad eléctrica y una conductividad térmica inferiores que las de la plata (Ag), pero tiene una
resistencia mecanica alta y, de este modo, se usa como material de contacto eléctrico junto con la plata (Ag).

En este caso, se prefiere que las particulas metalicas tengan un tamafio de 1 ym a 10 pm.

Ademas, el contenido de plata (Ag) en una aleacion a base de plata-niquel no esta particularmente limitado, sino que
es preferiblemente del 55 % en peso al 65 % en peso. Cuando el contenido es menor que el 55 % en peso, la
aleacion a base de plata-niquel no se puede usar como material de contacto eléctrico debido a la baja conductividad
eléctrica, y cuando el contenido es mayor que el 65 % en peso, la resistencia a la abrasion y la resistencia al
consumo se deterioran y los costes de preparacion aumentan en gran medida.

Por consiguiente, el contenido de niquel (Ni) es preferiblemente del 35 % en peso al 45 % en peso. El nanotubo de
carbono (CNT) es un nuevo material en el que los atomos de carbono estan conectados entre si a través de
adhesion sp2 para formar una estructura de panal hexagonal y tener una forma tubular, y el diametro del CNT esta
aproximadamente en el intervalo de varios a varias decenas de nanémetros (nm).

El CNT tiene propiedades eléctricas, mecanicas y térmicas excelentes y, de este modo, se puede usar como
material de refuerzo de un material compuesto, y sirve como puente eléctrico y, de este modo, puede mejorar las
propiedades eléctricas y mecanicas del material de contacto eléctrico.

A pesar de las ventajas descritas anteriormente, el CNT tiene problemas que incluyen dificultad en la dispersion y
similares cuando se adhiere al metal.

Es decir, cuando se usan nanotubos de carbono (CNT) en un material de contacto eléctrico, hay un problema en el
sentido de que es dificil dispersar uniformemente los nanotubos de carbono en el material debido al agregado entre
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los nanotubos de carbono, y hay un problema en el sentido de que las propiedades del material se ven afectadas por
la dispersién no uniforme.

Por lo tanto, la presente invencion permite que los nanotubos de carbono sean dispersados uniformemente en un
material de contacto eléctrico preparando el material usando nanotubos de carbono chapados en plata (Ag).

Es decir, como se ilustra en la FIG. 2, cuando se usan nanotubos de carbono chapados en plata (Ag), los nanotubos
de carbono se dispersan uniformemente en la interfaz entre los materiales y, de este modo, mejoran la conductividad
térmica y la resistencia a la abrasién requeridas en los contactos eléctricos.

Como se ilustra en las FIGS. 3 a 7, el estado del nanotubo de carbono (CNT) o el nanotubo de carbono (CNT) que
incluye plata (Ag) se confirma usando un microscopio electronico de transmisién (TEM) o un microscopio electrénico
de barrido (SEM), y como se ilustra en la FIG. 7, la intensidad se muestra claramente cuando se detecta cada
componente.

En lo sucesivo, el proceso de preparacion de nanotubos de carbono chapados en Ag se describira en detalle con
referencia a las FIGS. 8y 9.

Primero, se prepara una mezcla en polvo mezclando nanotubos de carbono chapados en Ag con una aleacién que
incluye plata y niquel (S101).

En este caso, para los nanotubos de carbono chapados en Ag, se ponen 0,04 g de nanotubos de carbono en una
solucién de acido nitrico de 7 M, y se someten a dispersion ultrasonica y a tratamiento con acido durante 5 minutos y
2 horas, respectivamente (S201).

A partir de entonces, los nanotubos de carbono dispersados ultrasénicamente y tratados con acido a través del paso
(S201) se lavan con agua desionizada hasta que se alcanza un pH 7 usando filtracion al vacio (S203).

A partir de entonces, los nanotubos de carbono lavados a través del paso (S203) se mezclan secuencialmente con
una solucién mezclada de cloruro de estafio (SnCly) y acido clorhidrico (HCI) y una soluciéon mezclada de cloruro de
paladio (PdCly) y acido clorhidrico (HCI), y se aplican ondas ultrasonicas, adhiriéndose por ello el estafio (Sn?*) y el
paladio (Pd?*) a las superficies de los nanotubos de carbono (S205).

A partir de entonces, una solucion de 0,3 M de nitrato de plata (AgNOs3) acuosa y una solucién de amoniaco acuosa
se ponen en un recipiente y se mezclan hasta que la solucién llega a ser incolora, y luego se mezclan con los
nanotubos de carbono producidos en el paso (S205) (S207).

A partir de entonces, una solucion de acido glioxilico de 0,1 M acuosa se mezcla con una solucion de hidroxido de
sodio (NaOH) de 0,5 M hasta que se alcanza un pH de 9, y luego la solucion mezclada se hace reaccionar a 90°C
durante 1 hora, y luego se usa filtracion al vacio para lavar los nanotubos de carbono con agua desionizada hasta
que se alcanza un pH 7, preparando por ello los nanotubos de carbono chapados en Ag (S209).

A partir de entonces, los nanotubos de carbono chapados en Ag se mezclan con la aleacion, preparando por ello
una mezcla en polvo (S211).

A partir de entonces, la mezcla en polvo preparada en el paso (S211) se somete a dispersion ultrasénica y se seca
al vacio (S103), y luego la mezcla en polvo secada al vacio se sinteriza (S105).

En este caso, la mezcla en polvo se sinteriza a una temperatura de 750°C a 830°C durante 1 minuto mientras se
mantiene la temperatura, y como el método de sinterizacion, se usa un método de sinterizacion de plasma por
chispa (SPS).

El método de sinterizacion de plasma por chispa es un método de sinterizacion que usa chispa de plasma generada
entre particulas de la materia prima como fuente principal de calor aplicando directamente un pulso de corriente a
las particulas de la materia prima mientras que se comprimen en un molde de grafito.

Mediante el método, la alta energia de la chispa de plasma se puede aplicar eficazmente a la difusion de calor, a la
accion de campos eléctricos y similares.

Ademas, dado que es posible un aumento repentino de la temperatura a una temperatura relativamente baja durante
un periodo de tiempo corto a través del método de sinterizacion de plasma por chispa, se puede controlar el
crecimiento de particulas, se puede obtener un compuesto denso durante un periodo de tiempo corto, e incluso se
puede sinterizar facilmente un material que es dificil de sinterizar (material de dificil sinterizacion).

<Ejemplo experimental>

[Tabla]
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Tipo de Densidad | Conductividad Dureza Conductividad Relacion Vida
contacto eléctrica térmica de eléctrica
elongacion
Ejemplo Ag65Ni35 9,72 57 130 216,616 4 87.927
comparativo
Ejemplo Ag65Ni35 9,737 59,2 140 227,772 7 169.266
que incluye
nanotubos
de carbono
chapados
en Ag

Como se muestra en la Tabla, se muestra que en el material de contacto eléctrico que incluye nanotubos de carbono
chapados en Ag preparados por el método de preparacion segun la presente invencion, se mejoran en gran medida
la densidad, la conductividad eléctrica, la vida util eléctrica y similares.

Por lo tanto, en la presente invencién, los nanotubos de carbono se dispersan uniformemente en un material
incluyendo Ag en los nanotubos de carbono para suprimir la agregacion de nanotubos de carbono cuando se
preparan los contactos eléctricos.

Ademas, los costes generales de preparacion se reducen reduciendo el contenido de Ag usado en los materiales de
contacto eléctrico.

Ademas, se mejoran en gran medida las funciones de un disyuntor y similares en los que se usan los materiales de
contacto eléctrico permitiendo que los materiales de contacto eléctrico tengan propiedades excelentes mientras que
se usa una pequefia cantidad de Ag en los nanotubos de carbono. Como las presentes caracteristicas se pueden
realizar de varias formas sin apartarse de las caracteristicas de las mismas, también se deberia entender que las
realizaciones descritas anteriormente no estan limitadas por ninguno de los detalles de la descripcion precedente, a
menos que se especifique de otro modo, sino que se deberian interpretar ampliamente dentro de su alcance como
se define en las reivindicaciones adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para preparar materiales de contacto eléctrico que comprende nanotubos de carbono chapados en Ag,
caracterizado por que el método comprende:

(a) someter a los nanotubos de carbono a dispersion ultrasénica y a tratamiento con acido;

(b) lavar los nanotubos de carbono sometidos a la dispersion ultrasonica y al tratamiento con acido en el paso

(a)

(c) adherir estafio y paladio a las superficies de los nanotubos de carbono mezclando posteriormente los
nanotubos de carbono lavados con una solucién mezclada de cloruro de estafio y de acido clorhidrico y una
solucién mezclada de cloruro de paladio y de acido clorhidrico, y luego aplicar ondas ultrasénicas a cada una de
las mismas;

(d) poner una solucién de nitrato de plata acuosa y una solucién de amoniaco acuosa en un recipiente y mezclar
la solucion resultante hasta que la solucion llegue a ser incolora, y luego mezclar los nanotubos de carbono
preparados en el paso (c) con la solucion;

(e) preparar nanotubos de carbono chapados en Ag mezclando una soluciéon de acido glioxilico acuosa y una
solucion de hidroxido de sodio acuosa con la solucién mezclada preparada en el paso (d) hasta que se alcance
un pH 9 y hacer reaccionar la solucion mezclada a 90° durante 1 hora, y luego lavar los nanotubos resultantes
con agua desionizada; y

(f) preparar una mezcla en polvo mezclando los nanotubos de carbono chapados en Ag con una aleaciéon donde
los metales estan mezclados.

2. El método de la reivindicacion 1, en donde los metales que constituyen la aleacion mezclada con los nanotubos
de carbono en el paso (f) tienen una conductividad de 14,3 MS/m o mas.

3. El método de la reivindicaciéon 1, en donde la aleacién esta compuesta de uno o mas metales seleccionados del
grupo que consiste en cobre, niquel y oro.

4. El método de la reivindicacién 1, que comprende ademas:
(g) someter a la mezcla en polvo a dispersion ultrasénica y secar al vacio la mezcla en polvo; y
(h) sinterizar la mezcla en polvo secada al vacio.

5. El método de la reivindicacion 1, en donde en el paso (b), los nanotubos de carbono se lavan hasta que se
alcanza un pH 7.

6. El método de cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la soluciéon de acido glioxilico acuosa y la
solucioén de hidroxido de sodio acuosa se lavan con agua desionizada hasta que se alcanza un pH 7.

7. El método de la reivindicacién 1, en donde en el paso (a), los nanotubos de carbono se someten a la dispersion
ultrasoénica durante 5 minutos y al tratamiento con acido durante 2 horas.

8. El método de la reivindicacion 4, en donde el paso (h) se realiza mediante un método de sinterizacion de plasma
por chispa.



ES 2807 795 T3

FIG. 1

00
NS5

FIG. 2




ES 2807 795 T3




ES 2807 795 T3

FIG. 5

FIG. 6

10



INTENSIDAD (a. u.)

ES 2807 795 T3

FIG. 7

1

\““"-ﬁ

1
l

EMERGIA

(KeV)

FIG. 8

( INICIO I

I

MEZCLAR NANOTUBOS DE CARBOND CHA-
FADOS EN Ag Y SIMILARES CON ALEACION

——35101

]

SECADO AL VA

DISPERSION ULTRASONICA Y

cio

——35103

i

——5105

SINTERIZACION

|

FIr

11



ES 2807 795 T3

FIG. 9

I: INICIO '

1

SOMETER NAMOTUBOS DE CARBO

MO A4 DISPERSION ULTRASONICA Y

TRATAMIENTO COM ACIDO EN SOLUCION DE NITRATO DE PLATA

—— 5201

1

LAVAR NANOTUBOS DE CARBONO
FILTRACION AL VACIO

COM AGUA DESIONIZADA USANDO

—— 5203

1

ADHERIR ESTARO ¥ PALADIO A S
CARBONO

LUPERFICIES DE MANOTUBOS DE

——35205

1

MEZCLAR SOLUCION DE MITRATO D
DE AMOMIACO ACUOSA HASTA QUE

INCOLORA, Y LUEGO ARADIR NANOTUBOS DE CARBONO A LOS QUE SE

UNEN ESTARO Y PALADIO A LAS MIS

E PLATA ACUOSA CON SOLUCION
LA SOLUCION LLEGA A SER

MAS

—— 5207

1

MEZCLAR SOLUCION DE ACIDO GLIOXILICO ACUOSA Y SOLUCION DE
HIDROXIDO DE SODIO ACUOQSA Y LAVAR LA MEZCLA USANDO

FILTRACION AL VACIO

——5<09

1

MEZCLAR CON ALEACION

—— S8Rl

FIr

12



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

