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Zpisob pasivace povrchu z tantalu a
zafFizeni k provadéni zpiisobu

Anotace:

Zpusob pasivace povrchu tantalového prasku. Obsahuje
ochlazeni tantalového kovu na teplotu 32 °C a/nebo
pasivaci povrchu tantalového kovu plynem obsahujicim
kyslik o teploté 0 °C nebo nizsi. Také je vytvofeno
zafizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu pro
provadéni zpusobu, obsahujici pec pro tepelné
zpracovani, zafizeni pro nucené chlazeni argonu a/nebo
zafizeni pro chlazeni plynu obsahujiciho kyslik.
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Popis

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu a za¥izeni k provadéni

zpusobu

Oblast techniky

PredloZeny vyndlez se tyka oblasti vyroby tantalového kovu, a
zejména zplUsobu a =zatizeni na vyrobu tantalového prasku nebo

porézniho tantalového kovu pro elektrolyticky kondenzator.

Dosavadni stav techniky

Tantalovy kov se =zejména pouziva pro vyrobu tantalovych
elektrolytickych kondenzatort. Avsak, zpusob vyroby tantalovych
elektrolytickych kondenzéatora obvykle obsahuje lisovani
tantalového préasku do vylisku, slinovani vylisku ve vakuové peci
do porézniho télesa, ve kterém jsou Castice vzadjemné spojeny,
podrobeni porézniho aglomerdtu anodické oxidaci ve vhodném
elektrolytu, aby se vytvoril homogenni, vzédjemné spojeny
dielektricky oxida¢ni film na povrchu poréznich ¢&astic, tjJ.
vytvorila se anoda, ©pokryvajici kationaktivni material na
povrchu oxidového filmu a potom se obalila a vytvorila anoda a
katoda kondenzatoru. Parametry pouziteée pro zhodnoceni
tantalovych elektrolytickych kondenzatoru zejména obsahuiji
kapacitni odpor, DC (svodovy stejnosmérny proud) a ekvivalentni
sérii odporu (ESR). Vyvojova tendence kondenzatorad je to, aby
mély vysokou kapacitu, nizky svodovy proud a nizky ekvivalent
sérii odporu (nizky tg0 anody). MnoZstvi necistot v hladiné
tantalového pradku kondenzatoru, ktery Jje hlavnim vychozim
produktem tantalovych elektrolytickych kondenzatorli, =zejmeéna
mnozstvi kysliku, m& nejvétsi wvliv na svodovy proud. Nizky
svodovy proud vyZaduje, aby tantalovy prések mél nizky obsah

kysliku.

Obvykle by mé&ly byt tantalové prasky pro elektrolytické

kondenzatory vystaveny tepelnému zpracovani, za ucelem vycisteéni
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tantalovych prask na jedné strané, a kondenzaci tantalovych
mikrocastic do poréznich <&astic na druhé strané, tak aby se
zlepsily fyzikdlni vlastnosti, Jjako Jje tekutost tantalovych
praskit a tak aby se zleps$ily vlastnosti elektrolytickych
kondenzdtord vyrobenych =z nich, jako Jje kapacita, svodovy proud
a ekvivalentni série odpord (ESR) kondenzatord. US patent US
3473915 popisuje tepelné zpracovéani tantalovych praski,
obsahujici tepelnou kondenzaci 2 az 30 um tantalovych praska pri
1200 °C az 1500 °C pod inertni atmosférou, aby se vytvorily
mnohondsobné& spojené porézni Ccéstice, aby se tak =ziskaly
kondenzované tantalové prasky. V nedé&vnych nékolika
desetiletich, vyrobci tantalovych pr&ska a vyrobci kondenzatort
provadély extenzivni studie tepelného zpracovani tantalovych
praskli béhem vyvoje tantalovych préaskd, majicich wvysokou mérnou
povrchovou plochou a malych typad kondenzatoru. Stav techniky
tykajici se aglomerace (kondenzace) tepelného zpracovani
tantalovych praskl lze najit v nasledujicich patentovych
dokumentech: JP 2-34701, US 5954856, WO 99/061184, CN 1197707A,
CN 1238251A, CN 1899730 A.

Dezoxidac¢ni  tepelné zpracovani  tantalovych praskd obvykle
obsahuje smichani prislusného mnozstvi redukéniho prostredku
obsahujiciho alkalické kovy nebo kovy vzéacnych zemin nebo jejich
hydridy s tantalovymi prasky, podrobeni tepelnému zpracovani pri
700 °C az 1100 °C ve vakuu nebo inertni atmosféfe, aby tantalové
prasky zkondenzovaly a odstranil se kyslik. Znamy stav techniky,
tykajici se dezoxidac¢niho tepelného zpracovani tantalovych
praska lze najit v nasledujicich patentovych dokumentech. US

4483819, US 4537641, CN 1052070 A, atd.

ProtozZe tantalovy kov je kov, majici silnou afinitu ke kysliku,
tantal a kyslik jsou chemicky vazany na Tay;0s, coZ je exotermicka
reakce. JestliZe povrch tantalovych praskid m& vrstvu hustého
kyslikového filmu, tantal miZe byt chrdnén proti dalSimu

zoxidovani. KdyZ se takové tantalové <castice pokryté hustym



kyslikovym filmem ohFeji na teplotu nad 300 °C, oxid tantalu
popraskda a po3kodi se, néjaky kyslik se rozpusti v tantalovém
substratu, a néjaky kyslik se rozptyli nebo koncentruje. Proto
se ohraté tantalové prasky oxiduji po ochlazeni smérem od
povrchu a ve styku s médiem obsahujicim kyslik. Pré&sky absorbuji
novy kyslik a obsah kysliku se =zvy3uje. JestliZe rychlost
absorpce kysliku nemlzZe byt ucinné fizena, tantalové prasky se
samocinné vzniti. Proto se vyvinula technologie pasivace
tantalovych préska s fizenou oxidaci. Takovd pasivace tantalu
znamena, ze kdyZ se oxidac¢ni film tantalovych préaskt posSkodi a
v kontaktu s médiem obsahujicim kyslik, rychlost pfivadéni
kysliku Jje wumeéle fizena, aby se fidila rychlost oxidace a
teplota tantalovych praskd ptri fizenych podminkéch, aby se tak
vytvoril pasivovany oxidovy film na povrchu tantalovych praskt a
zabridnilo se ©prudké oxidaci. Proto tantalové prasky majici
vysokou mérnou povrchovou plochu (mérnad povrchova plocha nad 0,1

m?/g) by mé&ly byt podrobeny pasivaci po tepelném zpracovani.

Pasivace povrchu tantalového kovu popsana v predloZeném popisu
obsahuje povrchovou pasivaci tantalovych praskdt a povrchovou
pasivaci porézniho té&lesa, vytvoreného slisovanim tantalovych

praska.

Protoze elektronické soucéasti se vyvijeiji smérem
k miniaturizaci, Jjsou potfeba tantalové mikrocédstice majici
vet3i mérnou povrchovou plochu. Pokud se tykd tantalovych
praska, majicich  vysokou mérnou povrchovou plochu, kdyz
tantalovy préasek na Jjednotku objemu vytvoril béhem pasivace vice
tepla, teplota tantalového pra3ku se béhem pasivace zvy3uje
mnohem rychleji. B&hem pasivace tantalového prasku po tepelném
zpracovéani, se cCasto zjistilo, Ze se teplota zvySi nahle. To Jje
v disledku skutecnosti, Ze tantalové prasky zacnou oxidovat
prudce, a provzdusnovaci pasivace se musi okamZité zastavit.
Potom co se teplota snizila, provzdu$Snovani pasivace mohla

pomalu pokracovat. Po pasivaci a vyprédzdnéni se zjistilo, Ze na



povrchu tantalovych praska byly bilé desticky z oxidu tantalu, a
tantalovy prasek, ktery nemél Zadny bily oxid tantalu, také mél
vysoky obsah kysliku. KdyZ se pasivace presné nefidi, tantalovy
prasek se muZe vznitit. Proto se stdvd obtiZnou pasivace
tantalového prasku a klic¢ové technologie pro vyvoj tantalovych

prasku s vysokou mérnou povrchovou plochou.

ACkoliv se povrchovd ©plocha poréznich vyliskd vytvofenych
z tantalovych praskl, majicich vysokou mérnou povrchovou plochu,
napr. tantalové vylisky na vyrobu anod elektrolytickych
kondenzatorli, sniZi po slinovani, plocha porézniho aglomerdtu se
také oxiduje a vytvari vysokou teplotu, aby se vyrobil porézni
aglomerat obsahujici nadmérny kyslik a tantalové draty krehké,
nebo i zpusobil prudkou oxidaci porézniho tantalového
aglomeratu. Tantalovd anoda vyrobend s takovym tantalovym
aglomeratem mé& vysoky svodovy proud. Tak, porézni aglomerat
vytvoreny z tantalovych préaskad s vysokou mé&rnou povrchovou

plochou by se mél podrobit pasivaénimu zpracovani po slinovani.

Znamy stav obsahujici US 6927967 B2, US 6435161 B1l, US 6238456
Bl, CN 1919508 A, CN 101404213 A, US 6992881 B2, US 7485256 B2 a
CN 1899728 A popisuji pasivaci tantalovych praska. Av3ak, tento
znamy stav techniky vyzZaduje zavedeni plynu obsahujiciho kyslik
pri pokojové teploté do vakuové ©pece vystavené tepelnému
zpracovani a ochlazené na pokojovou teplotu nebo vys$i, aby
doslo k pasivaci tantalovych préaska. Takové  zpracovani a
pasivace potfebuje dlouhou dobu a zplsobuje prudkou oxidaci
tantalovych préaskt. Cinsk& patentovad prihl&dska CN 101348891 A
popisuje zplUsob redukce kysliku tizenou pasivaci tantalového
prasku a zpracovani hofc¢iku, kde se zpracovani pasivaci provadi
s pouzitim ¢istého kysliku. Tento zptsob neni vhodny pro
pasivaci tantalovych praskt s vysokou mérnou povrchovou plochou,

a zpracovanl pasivaci spotrebuje dlouhou dobu a m& nizky vynos.

V disledku shora uvedenych problémd stavu techniky, je proto

zddouci vytvorit zplsob a zarizeni pro vyrobu tantalovych praskt



s nizkym obsahem kysliku a poréznich tantalovych aglomerdtu a
tento zplsob a zafizeni mlzZe =zabranit prudké oxidaci bé&hem

pasivace tantalového kovového povrchu.

Podstata vynalezu

Z hlediska ©problémd existujicich u stavu techniky, cilem
predlozeného vynadlezu je vytvorit zplsob pasivace povrchu
tantalového kovu, kterym se mlZe zabranit prudkd oxidace bé&hem
pasivace. Dalsim cilem vynadlezu Je vytvofrit =za¥izeni pro

provadéni zplsobu pasivace povrchu tantalového kovu.

PredloZenym vyndlezem se dosdhne shora uvedenych cild vytvorenim
zpUsobu a zaY¥izeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu. U
tohoto zplUsobu se tantalovy kov podrobi tepelnému zpracovani a
potom se ochladi, a pasivace se provadi s pouzitim plynQ

obsahujicich kyslik p¥i nizké teploté.

Zejména, predlozeny vyndlez poskytuje nésledujici technicka

Yeseni:
(1) Zptsob pasivace povrchu tantalového kovu,
charakterizovany tim, Ze obsahuje néasledujici kroky:
(a) wvytvoreni tantalového kovu, ktery Dbyl podroben
tepelnému zpracovani;
(b) sniZeni teploty tantalového kovu na teplotu 32 °C
nebo niZ3i s vyhodou pod 30 °C, a je3té& vyhodn&ji na
10 °C az 30 °C, s pouzitim ochlazenych inertnich
plynt;
(c) ptrivedeni plynu obsahujiciho kyslik, aby se
pasivoval povrch tantalového kovu;
(d) pripadné opakovani kroku (c) jednou nebo vicekrat.
(2) Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu,

charakterizovany tim, Ze obsahuje nésledujici kroky:
(a) vytvoreni tantalového kowvuy, ktery byl podroben

tepelnému zpracovani:



(b) sniZeni teploty tantalového kovu na pokojovou
teplotu;

(c) ptrivedeni plynu obsahujiciho kyslik p¥i teploté& 0 °C
nebo niz$i, s vyhodou 0 °C az - 40 °C, aby se
pasivoval povrch tantalového kovu; a

(d) pripadné opakovani kroku. (c) jednou nebo vicekrat.

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu,

charakterizovany nédsledujicimi kroky:

(a) vytvoreni tantalového kovu, ktery byl podroben
tepelnému zpracovéani;

(b) snizeni teploty tantalového kovu na teplotu 32 °C
nebo nizsi, s vyhodou pod 30 °C, a je3té vyhodnéji
10 °C az 30 °C, s pouzitim ochlazenych dinertnich
plynta;

(c) zavedeni plynu obsahujiciho kyslik p¥i teploté& 0 °C
nebo nizsi, a s vyhodou 0 °C az -40°C, aby se
pasivoval povrch tantalového kovu.; a

(d) pfipadné opakovani kroku © jednou nebo vicekrat.

Zplsob pasivace povrchu tantalového kovu podle
technického reSeni (1) nebo (2) nebo (3),
charakterizovany tim, Ze plyn obsahujici kyslik e
vzduch, smésny plyn inertniho plynu a kysliku, nebo

smésny plyn inertniho plynu a vzduchu.

Zpuasob pasivace povrchu tantalového kovu podle
technického redenil (1) nebo (2) nebo (3),
charakterizovany tim, Ze plyn obsahujici kyslik je smésny

plyn z argonu a vzduchu.

Zplsob pasivace povrchu tantalového kovu podle

technického fesSeni (1) nebo (2)nebo (3) charakterizovany
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tim, Ze koncentrace kysliku v plynu obsahujicim plyn je

21 % obj. nebo nizsi, s vvhodou 5 aZz 20 % obj.

Zplsob pasivace povrchu tantalového kovu podle
technického fe3eni (1) nebo (3), charakterizovany tim, Ze

inertni plyn je argon.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu obsahujici
pec pro tepelné zpracovani a zatrizeni pro nucené chlazeni
argonu, kde pec pro tepelné zpracovani obsahuje: nistéij,
plast s vodou chlazenym opléasténim tvorici nistéj, ptrivod
pasivacniho wvzduchu obsahujiciho kyslik, ptrivod argonu,
vstupujiciho do nistéje, vystup argonu umistény v horni
casti pece  pro tepelné zpracovani, topné téleso
uspofadané v nistéji a tyglik pro tepelné zpracovani pro
umisténi zpracovavaného tantalového kovu; =zafizeni pro
nucené chlazeni argonem obsahuje chladi¢, vyménikovou
komoru tepla, privod ochlazovaného argonu, vystup
ochlazovaného argonu a cirkulaéni cerpadlo;

kde privod ochlazovaného argonu Jje pfipojen k vystupu
argonu v horni c¢éasti nistéje pece pro tepelné zpracovani;
béhem pasiva¢niho =zpracovéni, argon o vysoké teploté
v pecl pro tepelné zpracovani vychazi 2z vystupu argonu,
prochdzi spojovacim potrubim ochlazovany chladici wvodou
na obvodu, a vstupuje do vyménikové komory z Jjedné strany
vyménikové komory; ve vyménikové komofe se vstupujici
argon ochlazuje, a potom vychazi =z vystupu argonu na
druhé strané vyménikové komory a privadi se do
cirkula¢niho ¢erpadla, ochlazeny argon se vytlacuje
cirkulac¢nim cerpadlem a prochazi spojovacim potrubim do
pece pro tepelné zpracovani z privodu argonu ve spodni

Cadsti ©pece pro tepelné zpracovédni, aby se redukoval
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pasivovany tantalovy kov na teplotu 32 °C nebo nizsi, aby

se pasivoval plynem obsahujicim kyslik.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu obsahujici
pec pro tepelné zpracovani a chladici systém pro plyny
obsahujici kyslik, kde pec ©pro tepelné =zpracovani
obsahuje: nistéj, plast s vodou chlazenym oplésténim
tvorici tuto nistéj, privod plynu obsahujiciho kyslik pro
pasivaci vnitrku nistéije, odsavaci trubky, topné téleso
usporéadané uvnitt nistéje, a tyglik pro tepelné
zpracovani pro umisténi zpracovavaného tantalového kovu;
chladici systém plynd obsahujicich kyslik obsahuje:
chladi¢, vyménikovou komoru, ptrivod plynd obsahujicich
kyslik spojeny s Jjednou stranou vyménikové komory, privod
argonu, a vystup plynt obsahujicich kyslik spojeny
s druhou stranou vyménikové komory;

kde, bé&hem zpracovani pasivaci, plyny obsahujici kyslik a
argon se privadéji ze svych pfislusnych privodd do
vyménikové komory a smichaji se, smisené plyny se ochladi
na teplotu pod 0 °C vyménou tepla s trubkou média ve
vyménikové komotre, ochlazené plyny obsahujici kyslik
vychézeji 2z jiného vystupu plynu obsahujicich kyslik =z
vyménikové komory, prochézeji tepelné izolac¢nimi
potrubimi a privaddéji se do pece pro tepelné zpracovani
z horni J&asti pece pro tepelné zpracovani pro pasivaci

pasivovaného tantalového kovu.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu obsahujici
pec pro tepelné zpracovani, zarizeni pro nucené chlazeni
argonu, a chladici systém pro plyn obsahujici kyslik, kde
pec pro tepelné zpracovéani obsahuje: nistéj, plast
s vodou chlazenym oplasténim tvofricim tuto nistéj, privod
plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci, aby se privedl do

nist&je, pfivod argonu privadéného do nistéje, vystup



argonu, umistény v horni ¢adsti pece pro tepelné
zpracovani, topné téleso uspofadané uvnit?r nistéje, a
tyglik pro tepelné zpracovani pro umisténi zpracovavaného
tantalového kovu;
zarizeni pro nucené chlazeni argonu obsahuje chladig,
vyménikovou komoru, privod ochlazovaného argonu, vystup
ochlazeného argonu a cirkulacni cerpadlo; kde pfivod
ochlazovaného argonu je spojen s vystupem argonu na horni
Cédsti nistéje pece pro tepelné zpracovani, béhem
zpracovani pasivaci, argon s vysokou teplotocu v peci pro
tepelné =zpracovéni vychédzi =z vystupu argonu, prochazi
spojovacimi potrubimi ochlazovany chladici vodou po
obvodu, a vstupuje do vyménikové komory z Jjedné strany
vyménikové komory; ve vyménikové komotre, Jje privadény
argon ochlazovan, a potom vychazi =z vystupu argonu na
druhé strané vyménikové komory a vede se do cirkulacniho
Cerpadla, ochlazeny argon se vytlacuje ven cirkulaénim
Cerpadlem a privadi se prochdzenim pfes spojovaci potrubi
do pece pro tepelné zpracovéni =z privodu argonu v dolni
C4sti pece pro tepelné zpracovani, aby se redukoval
pasivovany tantalovy kov na teplotu 32 °C nebo niz3i; a
chladici systém plynd obsahujicich kyslik obsahuje
chladig, vyménikovou komoru tepla, privod plynu
obsahujiciho kyslik spojeny s jednim koncem vyménikové
komory, privod argonu, a vystup plynu obsahujiciho kyslik
spojeny s druhym koncem vyménikové komory; béhem
pasivacéniho zpracovéani, plyny obsahujici kyslik a argon
vstupuji =ze svych odpovidajicich ptfivodi do vyménikové
komory a sméSuji se, smisené plyny se ochlazujl na
teplotu pod 0 °C vymé&nou tepla s potrubim média ve
vyménikové komote, ochlazené plyny obsahujici kyslik
vychédzeji =z vystupud na druhé strané vyménikové komory,

prochédzeji tepelné izolac¢nimi potrubimi a vstupuji do



pece z horni cCasti pece pro tepelné =zpracovanli pro

pasivaci pasivovaného tantalového kowvu.

(11) Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu podle
technického reSeni (8) nebo (10), charakterizované tim,
Ze tantalovy kov se ochladi na 10 °C az 30 °C pomoci
zarizenil pro nucené chlazeni argonu tak, aby se pasivoval

plyny obsahujicimi kyslik.

(12) Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu podle
technického feSeni (9) nebo (10) charakterizované tim, Ze
smisené plyny se ochlazuji, aby se vytvoril ©plyn

obsahujici kyslik pro pasivaci p¥i - 40 °C az 0°C.

Vyhody zplsobu pro pasivaci povrchu tantalového kovu Jjsou
bezpecnost, spolehlivost a vysoky vytéZek, a ziskané tantalové
prasky majl nizky obsah kysliku a vodiku, a anody a tantalové
elektrolytické kondenzdtory vyrobené z tantalovych préaska

vykazujl dobré elektrické vlastnosti.

Je nutno chépat, Ze shora uvedené vSeobecné popisy a nésledujici
podrobny popis ve spojeni s vykresy a podrobny popis vyhodnych
prikladad Jsou demonstrativni popisy, které Jjsou pouzZity pro

dalsi vysvétleni narokovaného vynédlezu, neomezujici vynalez.

Popis obrazku na vykrese

Obr. 1 Jje schéma zatrizeni pro pasivaci povrchu tantalového kowvu

podle stavu techniky.

Obr. 2 zndzornuje zatrizeni pro pasivaci povrchu tantalového kowvu
se zarizenim pro nucené chlazeni inertniho plynu podle

predlozZzeného vynélezu.

Obr. 3 znédzornuje ©priklad =zarizeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu s chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik

podle predlozZzeného vynalezu.
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Obr. 4 znadzornuje priklad za¥izeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu se =zafizenim pro nucené chlazeni inertniho
plynu a chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik podle

predloZeného vynélezu.

Obr. 5 =znédzorniuje Jjiné schéma =zafizeni pro pasivaci povrchu

tantalového kovu podle stavu techniky.

Obr. 6 znazornuje Jjiny priklad =zatrizeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu se zatrizenim pro chlazeni inertniho plynu podle

pfredloZeného vyndlezu.

Obr. 7 znazornuje dalsi priklad zafizeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu s chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik

podle predloZeného vynalezu.

Obr. 8 znazornuje dalsi priklad =zatizeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu se =zafizenim pro nucené chlazeni inertniho
plynu a chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik podle

pfedloZeného vynalezu.

Priklady provedeni vynalezu

PredlozZeny vynalez je dale popsédn s odkazem na vykresy a vyhodné

priklady:

V popisu, Jjednotka ppm oznacuje ,Castice na milion” zaloZené na

hmotnostnim pomégrypokud to neni jinak vyslovné uvedeno.

PfedlozZenym vynalezem Je vytvofen =zplsob pasivace povrchu
tantalového  kovu. U zplUsobu podle predloZeného vynalezu,
tantalovym kovem, ktery se m& tepelné zpracovat a pasivovat,
mohou byt chemicky redukované tantalové prasky, které nebyly
tepelné zpracovany, naptr. tantalové prasky pripravené redukci
fluoridu tantalu se sodikem, prasek surového materidlu ziskany
hydrogenaci a mletim tantalovych ingotl, a tepelné zpracované
tantalové prasky, a porézni tantalové aglomerdty vytvorené

slisovanim tantalovych praskl, atd. Pred tepelnym zpracovanim,
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jsou tantalové prasky s vyhodou peletizovany, =zejména podrobeny
sféroidizacni granulaci. Béhem granulace tantalovych pragka,
kazdou chemickou ldtku  prospé3nou  pro Yizeni rychlosti
smrstovani tantalovych prasktt pri vysoké teploté slinovani a
snizujici ztraty povrchové plochy pfi pozZadovaném pomé&ru lze
pridat jako ohnivzdorny prostfedek, jako Jje napriklad latka
obsahujici fosfor, dusik, bor, kyslik. U zplsobu podle vyndlezu,
tantalové prasky mohou byt podrobeny tepelnému zpracovani
znamymi technologiemi, naptiklad, zplsoby uvedenymi v CN 1410209
A, CN 1238251 A a CN 1899730 A, které Jjsou zde =zahrnuty

v odkazech.

U zpusobu podle vynédlezu, zarizeni pro nucené chlazeni inertniho
plynu lze pouZit pro ochlazeni tepelné zpracovavaného
tantalového kovu na teplotu pod 32 °C. Inertnim plynem miZe byt
argon, helium, xenon nebo jejich smés. AvSak z hlediska nékladu,

se pro provadéni nuceného ochlazovani pouziva prednostné argon.

Podle =zplUsobu podle predloZeného wvynadlezu, neni tvar c¢éstic
tantalovych praskd, které se maji tepelné zpracovat, omezen;
mohou byt zrnité, ploché, ve tvaru mnohouhelniku nebo jakdkoliv
jejich kombinace. Mé&rnd povrchova plocha1pantalOVYCh praskd neni
zv148t& nutna a mdZe byt 0,1 m®/g aZ 1é§?§, s vyhodou 0,2 m?/g az
5 m?/g.

Dezoxidacdni tepelné zpracovani tantalovych praska v redukéni
atmosfére lze provadét o sobé znamymi technologiemi. Obvykle lze
pridat do tantalovych praskt malé mnozstvi redukéniho
prostfedku, majici afinitu ke kysliku vétsi neZ tantal ke
kysliku, jako jsou alkalické kovy vzacnych zemin, kovy vzacnych
zemin, a Jjejich hydridy; nejobvykleji se ptridavéa do tantalovych
préaskt prések kovového horé¢iku mnozZstvi 0,5 % a Z 4 % vztaZeno

k hmotnosti tantalu.

Obr. 1 je schéma zatrizeni 100 pro pasivaci povrchu tepelné

zpracovaného tantalového kovu podle stavu techniky. Zafizeni pro
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pasivaci povrchu tepelné zpracovaného tantalového kovu obsahuje:
nistéj 110, ©plast 111 s vodou chlazenym oplasténim, majicim
pfivod 111-1 vody a vystup 111-2 vody, plédst tvori nistéj 110 a
podtlakovy tlakomér 112 spojeny s nistéji 110, ptfrivod 120
pasivacniho plynu obsahujiciho kyslik vstupujiciho do nistéje
110, privod 140 argonu, odsavaci potrubi 141, tepelné izolacni
stinitko 130, uspofédané v nistéji, topné téleso 150 usporadané
v tepelné izola¢nim stinitku 130, termoclanek 160 pro méfeni
teploty, tyglik 180 pro tepelné zpracovani a tantalovy prasek
170, ktery se ma v tygliku 180 tepelné zpracovat.

Obr. 2 Jje schéma zatizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
se zafizenim pro nucené chlazeni argonu podle predlozZeného
vynalezu. Zatrizeni pro pasivaci povrchu tantalového  kovu
obsahuje: nistéj 210, plast 211 s vodou chlazenym opléasténim,
majici privod 211-1 vody a vystup 211-2 vody, plast tvori nistéj
210, a podtlakovy tlakomér 212 spojeny s nistéji 210, pfivod
plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci, privod 240 argonu,
odsavaci potrubi 241, tepelné izolac¢ni stinitko 230, usporéadané
v nistéji 210, topné téleso 250 usporédané v tepelné izolacnim
stinitku 230, termoc¢lanek 260 pro méfeni teploty, tyglik 280 pro
tepelné zpracovani a zpracovavany tantalovy prések 270 naplnény
v tygliku 280. Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
dadle obsahuje zatrizeni 200A pro nucené chlazeni argonu; soucCasti
v za¥izeni 200A pro nucené chlazeni argonu a jejich funkce jsou
nasledujici: vystup 207 v horni Casti pece pro tepelné
zpracovani, argon o vysoké teploté vychédzi z vystupu 207 argonu,
prochdzi spojovacimi trubkami 208 ochlazovany chladici vodou na
obvodu, a ptfrivaddi se do vyménikové komory 201 =z pfivodu 202
argonu na jedné strané vymeénikové komory. Ve vyménikové komore
201 dje potrubi 204 média chlazené chladicem 200, chladic 200
umoznuje, aby chladici médium prochazelo vyménikovou komorou
201; ve vymé&nikové komote 201 se argon ochladi a potom vychéazi
z vystupu 205 a vede se do cirkulac¢niho cerpadla 209, ochlazeny

argon se vytladuje cirkula¢nim cZerpadlem 209, a privedeny
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prochdzi spojovacimi trubkami do pece pro tepelné zpracovani
z vystupu 240 argonu ve spodni &asti pece pro tepelné
zpracovani, pric¢emZz chladici voda na obvodu trubky 208 vstupuje
z 208-1 na Jjedné strané vyménikové komory vedle chladici
vyménikové komory a vychazi z 208-2 vedle jedné strany pece pro
tepelné zpracovani, pred tim neZ se tantalovy praSek pasivuje,
je nucené chlazen pomoci zatizeni pro nucené chlazeni argonu,
aby se sniZila teplota tantalového préa3ku na teplotu 30 °C nebo
niz3i, s vyhodou na 10 °C az 30 °C, aby se uc¢inné fridila oxidace
tantalového préasku a zabranilo se prudké oxidaci tantalového
prasku. Béhem nuceného chlazeni argonem, tlak systému se udrzZzuje
mezi 0,09 MPa az 0,11 MPa privadénim argonu do cirkulacniho

systému nebo odsavanim.

Obr. 3 zndzornuje zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
s chladicim systémem plynem obsahujicim kyslik pro pasivaci
povrchu  tantalového kovu. Zarizeni  pro pasivaci  povrchu
tantalového kovu obsahuje: nistéj 310, plast 311 s vodou
chlazenym oplasténim, majicim privod 311-1 vody a vystupem 311-2
vody, plast tvori nistéj 310 a podtlakovy tlakomér 312 spojeny
s nistéji 310, privod 320 plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci
v horni <&éasti nistéje, privod 340 argonu, odsavaci trubky 341,
tepelné izolac¢ni stinitko uspofrédané v nistéji, topné téleso 350
usporddané v tepelné izolac¢nim stinitku 330, termoclanek 360 pro
mé&feni teploty, tyglik 380 pro tepelné zpracovani a zpracovavany
tantalovy prasek 370 obsazeny v tygliku 380. Zafizeni pro
pasivaci povrchu tantalového kovu dale obsahuje chladici systém
390A plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci, chladici systém
390A plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci obsahuje: chladic
390, vyménikovou komoru 391, médium ochlazené chladicem prochazi
vyménikovou komorou 391; plyn obsahujici kyslik a argon vstupuje
z privodu 392 a resp. pfrivodu 393 argonu do vyménikové komory
391 a smichéd se, potrubi 394 smésného plynu obsahujiciho kyslik
a chladiciho média spojené s chladic¢em 390 se podrobi vyméné

tepla, ochlazeny plyn obsahujici kyslik vychazi z vystupu 395 na
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druhé strané vyménikové komory 391, prochédzi tepelné izolacnimi
trubkami 396 spojujicimi vystup 395 a privod 320 v horni ¢&asti
pece pro tepelné zpracovéani a vede se do nistéje 310; ve které
je tlakomér 398 spojeny s vyménikovou komorou 391, teplomér 397
je usporddan pobliz vystupu 395 plynu obsahujiciho kyslik; a
vystup 399 vody usporddany na dnu vyméniku tepla 391. KdyZ se
pasivace davky tantalového kovu dokonc¢i, kazdd soucast ve
vyméniku tepla se vycCisti s pouzitim horkého vzduchu, rozpusténa
voda proudi ven vystupem 399 vody. Plyny obsahujici kyslik se
ochladi pod 0 °C, s vyhodou pod -10 °C, je3té& vvhodnéji na -10
°C az -40 °C.

Obr. 4 Jje schéma zatrizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
se zatrizenim pro nucené chlazeni argonu a chladicim systémem
plynu obsahujiciho kyslik podle predloZeného vynalezu,
obsahujici: nistéj 410, plast 411 s vodou chlazenym oplasténim,
majici privod 411-1 vody a vystup 411-2 vody, plést tvori nisté]
410 a podtlakovy tlakomér 412 spojeny s nistéji 410, pF¥ivod 420
plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci, ptivod 440 argonu,
odsavaci trubky 441, tepelné izolac¢ni stinitko 430 uspotradané
v nistéji, topné téleso 450 usporadané v tepelné izolacénim
stinitku 430, termoc¢lének 460 pro méreni teploty, tyglik 480 pro
tepelné zpracovani a zpracovavany tantalovy prasek 470 obsaZeny
v tygliku 480, charakterizované tim, Ze =zartrizenil pro pasivaci
povrchu tantalového kovu déle obsahuje: zafizenli pro nucené
chlazeni argonu 400A a chladici systém 490A plynu obsahujiciho
kyslik, pricemZ soucasti =zarizeni 400 A pro nucené chlazeni
argonu a Jjeho funkce Jjsou nésledujici: vystup 407 argonu na
horni C&sti pece pro tepelné zpracovani, argon pfi vysoké
teploté v peci vychazi z vystupu 407 argonu, prochéazi
spojovacimi potrubimi 408 ochlazuje se chladici vodou pfivadi se
z 408-1 a vychazi z 408-2 na obvodu a privadi se do vyménikové
komory 401 z jedné strany vyménikové komory 401, ve vyménikové
komore 401 je potrubi 404 média chlazené chladicem, ve

vyménikové komotre 401 se argon ochladi, a vychédzi z vystupu 405
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argonu na druhé strané& vyménikové komory 401, prochazi potrubim
406 a vstupuje do cirkulaéniho cerpadla 409, vychlazeny argon se
vytladuje cirkulaénim cerpadlem 409, a privedeny prochazi
spojovacimi  trubkami do pece 410 pro tepelné zpracovani
z privodu 440 ve spodni césti pece pro tepelné zpracovani,
souc¢asti v chladicim systému 490A plynu obsahujiéiho kyslik a
jejich funkce Jsou nésledujici: chladici médium se ochlazuje
chladic¢em 490; ochlazené médium proudi a prochdzi potrubim 494
média do vyménikové komory 491, ve které je tlakomér 498 spojeny
s vyménikovou komorou 491; ve vyménikové komore 491, plyn
obsahujici kyslik a argon se pfivadéji ze svych pfisludnych
privoda 492 a resp. 493 do vyménikové komory 491 a smésujili se;
smiseny plyn obsahujici kyslik se ochlazuje vyménou tepla
s potrubim 494 média ve vyménikové komore 491, ochlazeny plyn
obsahujici kyslik vychédzi z jiného vystupu 495 vyménikové komory
491, prochéazi tepelné izolac¢nimi potrubimi 496 a privadi se do
pece 410 pro tepelné zpracovani z vystupu 420 v horni cCasti pece
pro tepelné zpracovani, teplomér 497 je usporadan poblizZz vystupu
plynu obsahujiciho kyslik, teplomé&r se pouzZivd pro méfeni
teploty plynu obsahujiciho kyslik; vystup vody 499 je usporadéan
na dnu vyménikové komory 491. KdyZ je pasivace davky tantalového
kovu dokoncena, kazdd soucadst ve vyméniku tepla se vysusi
s pouzitim horkého wvzduchu, rozpusténd voda proudi ven z vystupu

499 vody.

Obr. 5 Jje schéma zndmého zatizeni pro pasivaci povrchu
tantalového kovu poté, co byl tantalovy prasek podroben
dezoxidadénimu tepelnému zpracovani vnéjsim ohtivanim
(nezndzornéno), obsahujiciho: reaktor 510 pro dezoxidacdni
tepelné zpracovéani, horni kryt 511, vstupni trubku 540 argonu,
usporddanou na hornim krytu 511, odsdvaci potrubi 541, vstupni
trubku 542 dusiku, vstupni trubku 520 plynu obsahujiciho kyslik
pro pasivaci, podtlakovy tlakomér 512 pro méfeni  tlaku
v reaktoru, tantalovy tyglik 580 uspotfddany v reaktoru 510,

tantalovy prasek smiseny s hor&ikovym praskem obsazZeny v tygliku
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580, termoclanek 561, 562 a 563 pro métreni teploty horni c<&asti,
stfedni <¢asti a resp. spodni casti reaktoru, a sestavu 530

tepelné izola¢niho stinitka umisténou v horni casti tygliku 580.

Obr. © Jje schéma zarizenl pro pasivaci povrchu tantalového kovu
poté, co byl tantalovy prasek podroben dezoxidacnimu tepelnému
zpracovani vnéjsim oh¥ivadnim (nezndzornéno) se zafizenim na
nucené ochlazovadni inertniho plynu podle ptredloZeného wvynalezu,
obsahujiciho: reaktor 610 pro dezoxidacni tepelné zpracovani,
vstupni trubku 640 argonu, usporddanou na hornim krytu 611 a
protazZzenou do spodni ¢&éasti reaktoru 610, odvadéci potrubi 641,
vstupni trubku 642 dusiku, vstupni trubku 620 plynu obsahujiciho
kyslik pro pasivaci, podtlakovy tlakomér 612 pro mé&reni tlaku
v reaktoru, tantalovy tyglik 680 usporadany v reaktoru,
tantalovy préasek 670 smiseny s horcikovym praskem obsazZeny
v tygliku 680, termoclének 661, 662 a 663 pro mér¥eni teploty
v horni c¢éasti, st¥edni <&asti a resp. spodni casti reaktoru, a
sestavu 630 tepelné izola¢niho stinitka, umisténou na horni
Casti tygliku 680, charakterizované tim, Ze dale obsahuje
zatrizeni 600A pro nucené chlazeni argonu, zarizeni 600A pro
nucené chlazeni argonu obsahuje: vystup argonu 607 na horni
C&dsti reaktoru 610, argon o vysoké teploté vychdzi z vystupu 607
argonu, prochazi spojovacim potrubim 608 ochlazovany chladici
vodou privadénou =z 608-1 a vychédzejici =z 608-2 na obvodu, a
privadi se do vyménikové komory 601 z jedné strané vyménikové
komory 601, ve vyménikové komo¥e 601 Je potrubi 604 média
ochlazované chladicem, ve vyménikové komofe 601 se privedeny
argon ochlazuje a vychdzi z vystupu 605 argonu na druhé strané
vyménikové komory 601, prochazi potrubim 606 a vede se do
cirkulac¢niho  cCerpadla 609, ochlazeny argon se vytlacuje
cirkulaénim cerpadlem 609, a privadi se prochazenim spojovacimi
potrubimi do pece 610 pro tepelné zpracovani z vystupu 640 na
spodni Casti pece pro tepelné zpracovani. Nucenym ochlazovanim

argonem se teplota tantalového prasku sniZi na teplotu 30 °C
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nebo niz3i, s vyhodou na 10 °C az 20 °C, pred pasivaci

tantalového prasku.

Obr. 7 Jje schéma zafrizenl pro pasivaci povrchu tantalového kovu
poté, co byl tantalovy prasek podroben dezoxidadnimu tepelnému
zpracovani vnejsim oh¥ivanim (na obrazku nezn&dzornéno)
s chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik podle
predloZeného vynédlezu, obsahujiciho: reaktor 710 pro dezoxidacni
tepelné zpracovéni, horni kryt 711, vstupni trubku 740 argonu
usporadanou na hornim krytu 711, odsavaci potrubi 741, vstupni
trubku 742 dusiku, vstupni trubku 720 plynu obsahujiciho kyslik
pro pasivaci, podtlakovy tlakomér 712 pro métreni tlaku
v reaktoru, tantalovy tyglik 780 wusporadany v reaktoru 710,
tantalovy préasek 770 smiseny s horcikovym praSkem obsazZeny
v tygliku 780, termoc¢lénky 761, 762 a 763 pro méreni teploty
horni ¢é&sti, stredni ¢asti a resp. spodni ¢&&sti reaktoru, a
sestavu 730 tepelné izolacniho stinitka, umisténého na horni
casti tygliku 780, charakterizované tim, Ze dale obsahuje
chladici systém 790A plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci,
chladici systém 790A plynu obsahujiciho kyslik obsahuje: chladic
490 pro chlazeni chladiciho média; ochlazené médium proudi
potrubim 794 média do vyménikové komory 791, ve které Jje
tlakomér 798 spojeny s vyménikovou komorou 791; ve vyménikové
komore 791, plyn obsahujici kyslik a argon se privadéji ze svych
pF¥isludnych vstupt 792 a 793 do vym&nikové komory 791 a sm&3uji
se; smiseny plyn obsahujici kyslik je podroben reakci tepelného
zpracovani s potrubim 794 média ve vyménikové komotre 791, a tak
se ochladi, plyn obsahujici kyslik wvychazi s vystupu 795 na
druhé strané vyménikové komory 791, prochdzi tepelné izolacnimi
potrubimi 796 a privadi se do reaktoru 710 z vystupu 720 na
horni <&&sti reaktoru, teplomér 797 Jje usporéddan pobliZz vystupu
plynu obsahujiciho kyslik, teplomé&r se pouZiva pro méreni
teploty plynu obsahujiciho kyslik; vystup 799 vody je usporadan

na dnu vyménikové komory 791.
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KdyZz se pasivace davky tantalového kovu dokonc¢i, kazZzda soucast
vymé&niku tepla se vysu$i s pouZitim horkého vzduchu, rozpudténa

voda proudi ven vystupem 799 vody.

Obr. 8 Jje schéma zafizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
poté co byl tantalovy prasSek podroben dezoxidacnimu tepelnému
zpracovani se zarizenim pro nucené ochlazovani inertniho plynu a
chladicim systémem plynu obsahujiciho kyslik podle pfedloZeného
vyndlezu, obsahujiciho: reaktor 810 pro dezoxidacni tepelné
zpracovani, horni kryt 811, vstupni  trubku 840 argonu,
uspotréddanou na hornim krytu 811 a prochazejici do spodni céasti
reaktoru 810, odsavaci potrubi 841, vstup 842 dusiku, vstupni
trubku 820 plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci, podtlakovy
tlakomé&r 812 pro méreni tlaku v reaktoru, tantalovy tyglik 880
usporadany v reaktoru 810, tantalovy préasek 870 smiseny
s hot&ikovym praskem obsaZeny v tygliku 880, termocléanky 861,
862 a 863 pro méreni teploty horni c&¢éasti, stfedni casti a resp.
spodni ¢&sti reaktoru, a sestavu 830 tepelné izolacniho
stinitka, umisténého v horni Casti tygliku 880,
charakterizovaného tim, Ze d&le obsahuje zarizeni 800A pro
nucené ochlazovani argonu a chladici systém 890A plynu
obsahujiciho kyslik, soucCésti zarizeni B800A pro nucené chlazeni
argonu a Jjejich funkce Jjsou nésledujici: vystup 807 argonu
uspotradany na horni ¢a&sti reaktoru 810, argon o vysoke teploteé v
peci vychézi z vystupu 807 argonu, prochazi spojovacimi
potrubimi 808 chlazenymi chladici vodou vstupujici =z 808-1 a
vychédzejici z 808-2 na obvodu, a vstupuje do vyménikové komory
801 z jedné strany vyménikové komory 801, ve vyménikové komore
801 je potrubi 804 média ochlazované chladicem, ve vyménikové
komote, privedeny argon se ochlazuje a vychazi =z vystupu 805
argonu na druhé strané& vyménikové komory 801, prochazi potrubim
806 a privadi se do cirkulaéniho cerpadla 809, ochlazeny argon
se vytlaCuje cirkulaénim cerpadlem 809 a privedeny prochazi
spojovacimi potrubimi do ©pece 810 pro tepelné zpracovani

z vystupu 840 na spodni <&asti reaktoru. Soucédsti v chladicim
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systému 890A plynu obsahujiciho kyslik a Jjejich funkce je
nasledujici: chladici médium se ochlazuje chladiem 890;
ochlazené médium proudi potrubim 894 média do vyménikové komory
891, ve které je tlakomér 898 spojeny s vyménikovou komorou 891;
ve vyménikové komotre 891, plyn obsahujici kyslik a argon
vstupuji ze svych prisludnych privodd 892 a 893 do vyménikove
komory 891 a smé&suji se; smiseny plyn obsahujici kyslik
podstupuje vyménu tepla s potrubim 894 média ve vyménikové
komo¥e 891 a tim se ochlazuje, ochlazeny plyn obsahujici kyslik
vychdzi =z vystupu 895 na druhé strané vyménikové komory 891,
prochédzi tepelné izolaénimi potrubimi 896 a vstupuje do reaktoru
810 z privodu 820 na horni c¢éasti reaktoru, teplomér 897 je
uspotfadéan pobliZz vystupu plynu obsahujiciho kyslik, teplomér se
pouziva pro méreni teploty plynu obsahujiciho kyslik; vystup 899

vody je uspofédan na dnu vyménikové komory 891.

KdyZz se pasivace davky tantalového kovu dokonc¢i, kazd& soucCast
ve vyméniku tepla se vysusi s pouzZitim horkého vzduchu,

rozpusSténa vody proudili ven z vystupu 899 wvody.

U predloZeného vynadlezu neni davkovani tantalového prasku do
pece pro tepelné =zpracovani zv1lasté omezeno. AvSak se zretelem
k stejnomérnosti tepla, nitridaci a stejnomérnosti pasivace a
vykonnosti, tloustka tantalového prasku je s vyhodou 60 mm nebo
mens$i, a s vyhodou 40 aZ 50 mm. Za uUCelem bezpecnosti a vyssiho
vytéZzku, tantalovy prések je s vvhodou pozvolna davkovan do
tygliku a srovnén. PredloZeny vynadlez obvykle vyuzivad kruhovy
nebo c¢tvercovy tyglik s mélkou hloubkou, jako Jje tantalovy
tyglik, majici délku x 3itku x hloubku asi 350 mm x 210 mm x 75

mimn.

Teplota tepelného zpracovani a doba =zdrzeni tantaloveho prasku
je stanovena na zakladé ruznych typld tantalovych préaska a
pozadavcich, obvyklé zdrZzeni Je 30 az 90 minut pfi teploté

900 °C a# 1400 °C a podtlak je ni#si nez 1,33 x 107! Pa.
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Tepelné zpracovavany tantalovy prasek je optimdlné nitridovan

privadénim dusiku béhem chlazeni.

Poté co byl tantalovy praSek vystaven udrZovaci teploté& 900 °C
az 1400 °C, ochladi se ve vakuové peci, a potom ho lze chladit
plastém s vodou <chlazenym oplédsténim, tantalovy ©prasek se
ochladi argonem s pokojovou teplotou na teplotu asi 80 °C nebo
nizsi, a potom podrobi nucenému cirkulaénimu ochlazovadni argonem
pod pokojovou teplotu tak, aby tantalovy préasek byl ochlazen na
teplotu 30 °C nebo nizs$i, s vyhodou 20 °C nebo niZdi, naptiklad
na 10 °C aZ 20 °C, a potom podroben pasivadnimu zpracovani

privedenim plynu obsahujiciho kyslik.

Plyn obsahujici kyslik se smichd s plynem obsahujicim argon a
kyslik, s ohledem na ekonomiku, plyn obsahujici kyslik Jje
s vyhodou smésny plyn obsahujici vzduch a argon. Podle
predlozZeného vynalezu, koncentrace kysliku v plynu obsahujicim
kyslik je 21 %%bj. nebo nizZzsi; ¢im je niZsi koncentrace kysliku,
tim 0¢inné&ji mize byt rizena oxidace tantalu. ProtoZe <&im Je
mérné teplo plynu nizsi, s ohledem na uUc¢inek, Jje z&douci, aby
koncentrace kysliku v plynu obsahujicim kyslik byla co moZna
nejnizsi. Av3ak, s ohledem na vytéZek a ekonomiku, na zacatku
pasivace, s vyhodou je obsah kysliku v plynu obsahujicim kyslik

5 az 15 %obj.

Pokud se tykéd tantalového prasku, majiciho malou mérnou
povrchovou plochu, Jje dostatec¢né, aby se pasivace provadéla
jednou. Pokud se tykd tantalového prasku, majiciho znacnou
meérnou povrchovou plochu, je vyvhodné, aby se pasivace provadéla
dvakradt nebo vicekrat. Prvni pasivace se provadi s pouzitim
plynu s nizkym obsahem kysliku, a potom se koncentrace plynu

obsahujiciho kyslik postupné zvysuje, koncentrace Jje az do

v
koncentrace kysliku ve wvzduchu, okolo 21 %?bj.

Podle ©pfredlozeného vyndlezu, se plyn obsahujici kyslik a

pridavny plyn, napf. argon, privadély =ze svych pfislusnych
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privodi do vyménikové komory v objemovém pomé&ru vypocitaném z
tlaku plynu, plyny se sméSujli a prochazejli vyménou tepla ve
vyméniku tepla, teplota odvéddéného plynu obsahujiciho kyslik se
méfila na vystupu. Teplota plynu obsahujiciho kyslik popsana
v predlozeném vynalezu znamend teplotu vypousténého plynu

méfenou na vystupu.

KdyZz se tantalovy préasek pasivoval, pec pro tepelné zpracovani
se vycerpala na asi 200 Pa, a potom plyn obsahujici kyslik se
plynule nebo pferu$ované privedl do pece pro tepelné zpracovani,
aby kone¢ny tlak v peci pro tepelné zpracovani dosdhl asi

0,1 MPa.

Tepelné zpracovani zde popsané znamena pribéh ohtivéani
tantalového prasku ptri teploté& nad 300 °C ve vakuu nebo inertni
atmosfére nebo redukéni  atmosfére, a obsahuje slinovéani
porézniho tantalového vylisku, nap¥?¥. slinovéni pro vyrobu anody
tantalového elektrolytického kondenzatoru, a lze pouzit zafrizeni
podobné tepelnému zpracovani tantalového prasku, napf. zarizeni,

které je znazornéno na obr. 2 az obr. 4.

Obsah kysliku v tantalovém prasku =zde pospany byl stanoven
pomoci spole¢ného determindtoru TC-436 kyslik dusik; obsah
vodiku tantalového prasku byl stanoven pomoci determinatoru
obsahu vodiku RH-404. Udaje o elektronickych vlastnostech
tantalového pré3ku za mokra zde pospané se mérily nésledovné:
tantalovy prasek se slisoval do véalcového vylisku s hustotou
4,5 g/cm®, primérem 3,0 mm a vy3kou 4,72 mm, do kterého byl
vloZen 0,3 mm tantalovy drat, kazdy vylisek obsahoval asi 150 mg
tantalového préasku; vylisek se slinoval pfri 1320 °C po dobu 10
minut, aby se vytvoril aglomerdt; aglomerdt se vlozil do
O,l%bmogk kyseliny fosforecné pfi 80 °C, napétil bylo zvySeno na
30 V pfi hustoté proudu 60 mA/g a napéti se udrZovalo po dobu
120 minut, aby se vytvorila anoda, u které Dbyl povrch
tantalovych castic pokryt dielektrickym filmem; svodovy proud

v
anody byl stanoven v O,l%@mod& kyseliné fosfore&né pri 25 °C, a
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mérna elektrickd kapacita (mérnd Jjimavost) a ztraty byly

stanoveny v ZO%Emoth roztoku kyseliny sirové.

Aby se dale vysvétlil predloZeny vynalez, vyhodnd provedeni
predlozeného  vynalezu jsou  popsana nasledujicim  zpusobem
kombinovdnim prikladl a vykrest. AvSak je nutno chapat, Ze tyto
popisy jsou pouze dalsi vysvétleni znakl a vyhod predloZeného

vynadlezu, ale neznamenajl omezeni rozsahu vynalezu.

Priklady
Priklad 1

Vytvoril se vychozi prasek, ktery se pfipravil redukci fluoridu
draselno tantalového se sodikem; vychozi préd3ek mél mérnou
povrchovou plochu 1,82 n@/g, objemova hmotnost 0,51 g/cm% a
obsah kysliku 6200 ppm. Surovy prés3ek se smichal s 120 ppm
fosforu, vztazeno k hmotnosti tantalového préasku, byl
granulovany Zihanim na mékko, aby se =ziskaly sférické castice
s objemovou hmotnosti 1,02 g/cm’. Na mékko Zihany granulovany
tantalovy prasek se davkoval do tygliku, a tyglik se umistil do
zatizeni pro pasivaci tepelnym zpracovanim tantalového préasku
jak je zndzornéno na obr. 4, oh¥ivan ve vakuu pod 1,33 x 107 Pa
na 1200 °C a podrZzen po dobu 30 minut, a potom se ohfivani
zastavilo a teplota se snizZila na 200 °C; privedl se argon, aby
se snizila teplota na 80 °C, byl uveden v &innost systém 400A
pro nucené chlazeni argonu, argon o vysoké teploté v peci pro
tepelné zpracovani vychazel =z vystupu 407, prochazel potrubim
408 chlazenym chladici vodou, privedl se do vyménikové komory
401 z privodu plynu 402 a podstoupil vyménu tepla s trubkou 404
chladiciho média spojenou s chladic¢em; argon se ochladil vyménou
tepla, ochlazeny argon vychazel z vystupu 405, cerpal s pouzZitim
cirkula¢niho cerpadla 409, aby prochédzel potrubim 406 a pfivedl
se do pece pro tepelné zpracovani z privodu 440 plynu pece pro
tepelné zpracovani, coz pfedstavuije cirkulaci argonu.

Cirkulujici argon zpusobil, Ze se tyglik a tantalovy préasek
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v pecl pro tepelné zpracovani ochladi, po ochlazeni po dobu asi
2 hodiny se teplota v peci snizila na 25 °C, a tantalovy praSek
byl pasivovan. ZplUsob pasivace obsahuje vyprazdnéni plynu z pece
zavzduShovacim potrubim 441 na podtlak asi 200 Pa, chladici
systém 490A plynu obsahujiciho kyslik se uvede v c¢innost, aby se
vzduch a argon privedl do vyménikové komory 491 z 492 a resp.
493 za nésledujicich podminek, smichaji se podrobi vyméné tepla
s 494, a potom vychazeji =z vystupu 495, prochazeji tepelné
izolac¢nim potrubim 496 a privadéji se do nistéje 410 z privodu
420; nejprve se plyn obsahujici kyslik s koncentraci kysliku asi
5 %obj. (1 dil obj. vzduchu a 3 dily obj. argonu se zavedly
tlakomérem z privodu 492 a vystupem 493 do vyménikové komory
491) podrobil vyméné tepla s trubkou 494 chladiciho média,
spojenou s chladicem a tim se ochladil, plyn obsahujici kyslik o
teploté -10 °C do -20 °C wvychézi =z vystupu 495 plynu
obsahujiciho kyslik, prochdzi tepelné izolac¢ni trubkou 496 a
privadi se do pece pro tepelné zpracovani z pfivodu 420 plynu na
horni céasti pece pro tepelné zpracovéani, tlak se zvysil v 8
stupnich a za 3 hodiny z 200 Pa na 0,1 MPa: (200 Pa az 0,005
MPa) /30 minut, (0,005 MPa aZz 0,01 MPa)/30 minut, (0,1 MPa azZ
0,02 MPa)/20 minut, (0,02 MPa az 0,03 MPa)/20 minut, (,03 Mpa az
0,045 MPa)/20 minut, (0,045 MPa aZz 0,06 MPa)/20 minut, (,06 MPa
az 0,08 MPa)/20 minut, (0,08 MPa az 0,1 MPa)/20 minut, celkové 3
hodiny; =zadruhé, plyn obsahujici kyslik p#fi -10 °C az -20°C
s koncentraci kysliku 10 %$obj. (1 dil obj. vzduchu a 1 dil obj.
argonu se smichaly) se zvy$il z 200 Pa na 0,1 MPa za 3 hodiny k
prvnimu postupu aerace; za treti, tlak se zvysil z 200 Pa na
0,1 MPa za 3 hodiny s pouZitim vzduchu p¥i -10 °C az =20 °C
stejnym zpusobem jako u prvniho postupu; za c<ctvrté, tlak se
zvy$il z 200 Pa na 0,1 MPa ve Ctyfech stupnich celkem 2 hodiny
s pouzitim vzduchu pfi -10 °C az -20 °C: (200 Pa az 0,01 MPa)/30
minut, (0,01 Mpa az 0,03 MPa)/30minut, (0,03 MPa az 0,06 MPa)/30
minut, (0,06 MPa az 0,10 MPa)/30minut. Provedly se Ctyri

pasivace za celkem 11 hodin. Béhem celého postupu, teplota
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v peci se nejdfive postupné zvysila na 28 °C, potom byla teplota
postupné stalad a mé&néna mezi 25 °C a 28°C, a nakonec se teplota
sniZila postupné& na 25 °C. Po vyprézdnéni, se tantalovy prasek
vyjmul, a nenastala zadnd prudkd oxidace. Tepelné zpracovany
tantalovy prasSek se proséval sitem s 80 oky, aby se ziskal S-1h
tantalovy prasek. Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku se
analyzovaly, vysledky Jjsou uvedeny v Tabulce 1. 2%hmot.
ho¥&ikovy prasek vztaZeno k tantalovému présku se smichal, aby
vytvoril smiseny prasek, smiseny prasek se davkoval do reaktoru
pro dezoxidaci tantalového présku, jak je zndzornéno na obr. 6,
podrzi pri 850 °C po dobu 3 hodin, aby se provedlo dezoxidacni
zpracovani, ohtivani se =zastavilo, a teplota se sniZila, a
zpracovany tantalovy praSek se nitridoval p#i 280 °C, ochladil
argonem, kdy byla teplota tantalového prasku sniZena na 15 °C,
podle postupu pasivace podobnému shora popsanému tepelnému
zpracovani, privad&€l se plyn obsahujici kyslik pfi 31 °C a
pasivace se provadéla 4 krat s pouZitim plynu obsahujiciho
kyslik s koncentraci kysliku asi 5 %bbj., 10 Yobi., 21 ﬁ;bj., a
21 %bbj., prvni 3 pasivace se provadély kazdd po dobu 3 hodin, a
poslednl pasivace se provadéla po dobu 2 hodin, celkove 11
hodin. Po vyprédzdnéni, pasivovany tantalovy prasek se moril,
promyval vodou a su$il, aby se =ziskal S-1d tantalovy préasek.
Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku se analyzovaly,
vysledky Jjsou uvedeny v Tabulce 1. Stanovil se elektricky vykon

tantalového prasdku, a vysledky jsou znadzornény v Tabulce 2.
Priklad 2

Vychozi tantalovy préasek, ktery byl pouzit v Prikladu 1, byl
dadvkovan do pece pro tepelné zpracovani tantalového prasku se
zatizenim pro nucené chlazeni argonu, jak Jje znazornéno na obr.
2, a podroben tepelnému zpracovani za stejnych podminek Jjako
v Pfikladu 1, kdyZz se teplota tantalového pré&sSku sniZila na asi
200 °C, privedl se argon, a uvedl se v ¢innost systém 200A pro

nucené chlazeni argonu, argon s vysokou teplotou v peci pro
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tepelné zpracovéni vychézel s vystupu 207 v horni <casti pece,
prochdzel vodou <chlazenym potrubim 208, pfrivadél se do
vyménikové komory 201 s privodu plynu 202 a podrobil se tepelné
vyméné s trubkou 204 chladiciho média spojenou s chladicem 200;
argon se ochladil vyménou tepla, ochlazeny argon vychéazel
z vystupu 205, prochdzel potrubim 206, c¢erpal se s pouzitim
cirkula¢niho ¢erpadla 209, aby se privedl do pece 210 pro
tepelné zpracovani z pfivodu ©plynu 240 pece pro tepelné
zpracovani, cozZz predstavuje cirkulaci argonu; cirkulovany argon
zpusobl, Ze se tyglik a tantalovy préasek v peci pro tepelné
zpracovani ochladi, kdyZ se chlazeni provadélo po dobu 4 hodiny,
tyglik a tantalovy prasek se nucené chladil argonem na teplotu
10 °C a tantalovy pra3ek se pasivoval. Pec pro tepelné
zpracovani se vyprazdnila na asi 200 Pa; zaprvé, plyn obsahujici
kyslik pri 32 °C s koncentraci kysliku asi 5 %ébj. se zvysil v 8
stupnich a 4 hodindch =z 200 Pa na 0,1 MPa: (200 Pa az 0,005
MPa) /30 minut, (0,005 MPa az 0,01 MPa)/30 minut, (0,01 MPa az
0,02 MPa)/30 minut, (0,02 MPa az 0,03 MPa)/30 minut, (0,03 MPa
az 0,045 MPa)/30 minut, (0,045 MPa aZ 0,06 MPa)/30 minut, (0,06
MPa az 0,08 MPa)/30 minut, (0,08 MPa az 0,1 MPa)/30 minut; =za
druhé, plyn obsahujici kyslik p¥i 32 °C s koncentraci kysliku
asi 10 %&bj. se zvy$il z 200 Pa na 0,1 MPa ve 4 hodindch podle
prvniho postupu aerace; za treti: tlak se zvy3il z 200 Pa az 0,1
MPa za 4 hodiny s pouzitim vzduchu p¥i 32 °C podle stejného
postupu Jjako u prvniho postupu; =za dtvrté, plyn obsahujici
kyslik se zvysil z 200 Pa aZz 0,1 MPa ve 4 stupnich za celkem 2
hodiny s pouzZitim vzduchu pri 32 °C: (200 Pa az 0,01
MPa) /30 minut, (0,01 MPa az 0,03 MPa)/ 30 minut, (0,03 MPa az
0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa =za 0,10 MPa)/30 minut. Ctyfi
pasivace se provadély celkem 14 hodin. Béhem celého postupu,
teplota pece se nejprve zvy3i postupné na 33 °C, potom se
teplota postupné ustadlila a mé&nila mezi 28 °C a 32 °C. Po
vyprazdnéni, tantalovy praSek se vyjmul, Zadny znak prudké

oxidace nenastal. Tepelné zpracovany tantalovy prasek se nechal
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projit 80 okovym sitem, aby se =ziskal tantalovy prasek S-2h.
Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku se analyzovaly,
vysledky Jjsou uvedeny v Tabulce 1. 2%hmot. hofcikovy prasek
vztazeno k tantalovému prasku se smichal v tantalovém prasku S-
2h, aby se vytvoril smiseny prasek, smiseny prasek se davkoval
do reaktoru pro dezoxidaci tantalového préasku, jak je znazornéno
na obr. 7, podrZzel pfi 850 °C t¥i hodiny, aby se provedlo
zpracovani dezoxidaci, ohtivédni se zastavilo a teplota se
sniZila, a zpracovany tantalovy pradek se nitridoval pri 280 °C,
a potom se sniZila teplota tantalového prasSku v reaktoru na
31 °C, plyn obsahujici kyslik pfi -10 °C aZ -40 °C se pri vedl
¢tyri krat, podle postupu pasivace podobné shora popsanému
tepelnému zpracovéani, a tantalovy prések se pasivoval s pouzitim
plynu obsahujiciho kyslik s koncentraci kysliku asi 5 Hobj.,
10 %ébj., 21 %bbj. a 21 %ébj., prvni t¥i pasivace se provadély
kazdd 3 hodiny a posledni pasivace se provadéla 2 hodiny, celkem
11 hodin. Po vyprazdnéni se pasivovany tantalovy prasek moril,
promyval vodou a susil, aby se ziskal tantalovy préasek S-2d.
Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku se analyzovaly,
vysledky Jjsou uvedeny v Tabulce 1. Stanovil se elektricky vykon

tantalového prasku a vysledky jsou uvedeny v Tabulce 2.

Priklad 3

PouZilo se zafrizeni pro tepelné zpracovani zndzornéné na obr. 3,
a stejny tantalovy prasek jako v pfrikladu 1 se podrobil
tepelnému zpracovani za stejnych podminek, které byly popsany
v prikladu 1. Po tepelném zpracovani se plast ochladil vodou na
niz8i teplotu, a 12 hodin se privadél argon, aby se snizZila
teplota na 30 °C, a tantalovy préasek se pasivoval. Postup
pasivace obsahuje: odsani argonu v peci na asi 200 Pa, chladici
systém 390A plynu obsahujici kyslik se uvedl do cinnosti, aby se
vzduch a argon privedl do vyménikové komory 391 resp. z 392 a
393 pri nésledujicich podminkach, smisil a podrobil vyméné tepla

s 394, a potom se odvedl vystupem 395, prosel tepelné izolacnim
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potrubim 396, a privedl se do nisteéeje 310 z privodu 320; =za
prve, plyn obsahujici kyslik s koncentraci asi 5 %obj. se
ochladil na -20 °C az -40 °C a zvy3il v osmi stupnich z 200 Pa
az 0,1 MPa: (200 Pa aZz 0,005 MPa)/30 minut, (0,005 MPa az 0,01
MPa) /30 minut, (0,01 MPa aZz 0,02 MPa)/30 minut, (0,02 MPa az
0,03 MPa) /30 minut, (0,03 Mpa aZ 0,045 MPa)/30 minut, (0,045 MPa
az 0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa aZ 0,08 MPa)/30 minut, (0,08
MPa az 0,1 MPa)/30 minut, celkem 4 hodiny; za druhé, plyn
obsahujici kyslik pf¥i -20 °C aZ -40 °C s koncentraci kysliku asi
10 %0obj. se zvy3il z 200 Pa na 0,1 MPa za 4 hodiny podle prvniho
postupu aerace; za treti, tlak se zvy3il z 200 Pa na 0,1 Mpa za
4 hodiny s pouzitim vzduchu pfi -20 °C aZz -40 °C podle stejného
postupu jako je prvni postup; za ctvrté, tlak se zvysil z 200 Pa
na 0,1 MPa ve 4 stupnich s pouzitim vzduchu pri -20 °C aZz -40
°C: (200 Pa az 0,01 MPa)/30 minut, (0,01 Mpa aZ 0,03 MPa)/30
minut, (0,03 MPa az 0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa az 0,10
MPa) /30 minut. Ctyri pasivace se provadé&ly celkem 14 hodin.
Teplota v peci se nejprve =zvy3ila postupné& na 35 °C, potom se
postupné& ustalila a mé&nila mezi 32 °C a 35 °C. Po vyprazdnéni,
se tantalovy préasek vyjmul, Zadny znak prudké oxidace nenastal.
Tepelné zpracovany tantalovy préasSek prochédzel 80 okovym sitem,
aby se ziskal tantalovy prasek S-3h. Obsahy kysliku a vodiku
tantalového prasku se analyzoval, vysledky jsou uvedeny
v Tabulce 1. 2%hmot. horc¢ikovy préasek vztaZeny na tantalovy
prédsek se smichal v tantalovém prasku S-3h, aby se vytvoril
smiseny préasek, smiseny préasek se davkoval do reaktoru pro
dezoxidaci tantalového prasku, Jjak Jje znazornéno na obr. 8,
drZzel pri 850 °C 3 hodiny, aby se provedlo dezoxidaé&ni
zpracovéani, ohtivani se =zastavilo a teplota se snizila, a
zpracovany tantalovy pra3ek se nitridoval pf¥i 280 °C, a potom
nucené chladil argonem, kdyZ se teplota tantalového prasku
snizila na 15 °C, privedl se plyn obsahujici kyslik p#i -10 °C
az -40°C c¢tyrikrat, podle postupu pasivace podobné tepelnému

zpracovani jak bylo popsé&no shora, se tantalovy praSek pasivoval
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plynem obsahujicim kyslik s koncentraci kysliku asi 5 9obj.,
10 %obj., 21 %ébj. a 21 %@bj., prvni 3 pasivace se kazZda
provadéla 3 hodiny, a posledni pasivace se provadéla 2 hodiny,
celkem 11 hodin. Po vypréazdnéni, pasivovany tantalovy préasek se
motril, promyval vodou a sus$Sil, aby se ziskal tantalovy prések S-
3d. Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku se analyzovaly,
vysledky Jjsou uvedeny v Tabulce 1. Stanovil se elektricky vykon

tantalového prasku a vysledky jsou uvedeny v Tabulce 2.
Srovnavaci priklad 1

PouZzil se stejny tantalovy prasek jako v Prikladu 1, a tepelné
zpracovani se provadélo pfi stejné teploté, poté co se ohfivani
zastavilo, teplota se sniZila na 200 °C ve vakuu, argon se pro
ochlazovéni pfivad&l 12 hodin, kdyZ se teplota sniZila na 32 °C,
zaCala pasivace; pasivaéni postup obsahuje: odsani argonu v peci
na asi 200 Pa, zaprvé, vzduch se privedl do pece pro tepelné
zpracovani v 8 stupnich, aby se zvy3il talk v peci z 200 Pa na
0,1 MPa: (200 Pa azZz 0,005 MPa)/120 minut, (0,005 MPa az 0,01
MPa)/60 minut, (0,01 MPa az 0,02 MPa)/60 minut, (0,02 MPa az
0,03 MPa)/60 minut, (0,03 MPa az 0,045 MPa)/30 minut, (0,045 MPa
az 0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa az 0,08 MPa)/30 minut, (0,08
MPa az 0,1 MPa)/30 minut, celkem 7 hodin, kdy se teplota zvySila
ndhle 6 krat bé&hem aerace, nejvy33i teplota byla az do 60 °C;
kdyz se zjistilo, Ze se teplota zvy3ila néhle, aerace se ihned
zastavila; a poté co se teplota sniZila na asi 32 °C, aerace se
v peci provadé&la znovu. Za druhé, vzduch p¥i 31 °C se ptrivedl do
pece pro tepelné zpracovani v 8 stupnich, aby se zvysil tlak
v peci z 200 Pa na 0,1 MPa: (200 Pa az 0,005 MPa)/60 minut,
(0,005 MPa az 0,01 MPa)/60 minut, (0,01 MPa az 0,02 MPa)/60
minut, (0,02 MPa az 0,03 MPa)/60 minut, (0,03 MPa aZz 0,045
MPa) /30 minut, (0,045 MPa az 0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa az
0,08 MPa)/30 minut, (0,08 MPa aZz 0,1 MPa)/30 minut, celkem 6
hodin; pricemZ se teplota zvy3ila nahle najednou na 50 °C. Tfeti

operace 7je stejnd Jjako druhad operace, vzduch pri 31 °C se
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privedl do pece pro tepelné zpracovani a pasivace se provadéla 6
hodin. Zactvrté, tlak se zvy3il 2z 200 Pa na 0,1 MPa ve 4
stupnich s pouZitim vzduchu p¥i 31 °C: (200 Pa aZ 0,01 MPa)/30
minut, (0,01 MPa az 0,03 MPa)/30 minut, (0,03 MPa az 0,00
MPa) /30 minut, (0,06 MPa az 0,10 MPa )/30 minut, celkem 2
hodiny. Ctyri pasivace se provadé&€ly celkem 21 hodin. Po
pasivaci, se tantalovy prasek vyjmul, a skutecné vzniklo teplo.
Tepelné zpracovany tantalovy prasSek se proséval sitem s 80 oky,
aby se ziskal tantalovy prasek E-1h. Obsahy kysliku a vodiku
tantalového présku se analyzovaly, vysledky jsou uvedeny
v Tabulce 1. 2%hmot. hofc¢ikovy présSek vztaZeno k tantalovému
prasku se pfrimichal, aby se vytvoril smiseny prasek, smiseny
prasek se davkoval so reaktoru pro dezoxidaci tantalového préasku
jak je zné&zornéno na obr. 5, drzel se na 850 °C 3 hodiny, aby se
provedlo dezoxidac¢ni  zpracovani, ohrivani se =zastavilo, a
teplota se sniZila, a zpracovany tantalovy prések se nitridoval
pri 280 °C, 9pasivac¢nim postupem podobnym shora popsanému
tepelnému zpracovani, kdyZ se teplota snizila ptri 31 °C, wvzduch
pfi 31 °C se privedl 4 krat, aby se provedla pasivace. Prvni tfi
pasivace se provadély v 8 stupnich kazdy pod dobu 5 hodin, a
¢tvrtd pasivace se provadéla ve 4 stupnich po dobu 2 hodin,
celkem 17 hodin. Pasivovany tantalovy prasSek se moril, promyval
vodou a sus$il, aby se ziskal tantalovy préasek E-1d. Obsahy
kysliku a vodiku tantalového présku se analyzovaly, vysledky
jsou uvedeny v Tabulce 1. Stanovil se elektricky wvykon

tantalového prasku a vysledky jsou uvedeny v Tabulce 2.
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Tabulka 1: Obsahy kysliku a vodiku tantalového prasku

Tantalovy prasek c. o) H
S-1h 10600 70
S-1d 3800 140
S-2h 11300 78
S-2d 4100 140
S-3h 11600 60
S-3d 400 130
E-1h 16500 180
E-1d 5800 200

Tabulka 2: méreni vysledku elektrického vykonu tantalového

prasku
Tantalovy Svodovy proud | Mérna kapacita Ztraty
prasek &. nA/g pF.v/g (tg 0)%
S-1d 58 85860 30.5
S-2d 59 85800 31.1
S-3d 59 84900 32.8
E-1d 126 85000 45.2

Jak Je zrejmé z vysledkl uvedenych v tabulce 1 a 2,

predlozZeného

vynadlezu ma

vyhodu

kratké

vyrobni

zpusob podle
doby, a

pfipraveny tantalovy préSek mad nizky obsahy kysliku a vodiku a

nizky svodovy proud.
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Priklad 4

Tantalovy préasSek S-1d v Prikladu 1 byl po dezoxidac¢nim tepelném
zpracovani slisovan so valcového vylisku o hustoté 4,5 g/cm3,
praméru 3,0 mm a vySce 4,72 mm, do kterého byl vloZen tantalovy
drat 0,3 mm, kazdy vylisek obsahoval asi 150 mg tantalového
prédsku; v zarizeni zndzornéném na obr. 4, byl vylisek slinovan
pfi 1320 °C po dobu 10 minut, aby se vytvofil tantalovy
aglomerat, a potom se zahYivani zastavilo, teplota se snizila na
200 °C, pfivedl se argon, a uvedlo se v &innost zarizeni 400A
pro nucené chlazeni argonu, chlazeni se provadelo 3 hodiny, aby
se snizila teplota v peci na 20 °C, a tantalovy aglomerat se
pasivoval. Pasivacéni postup obsahuje: odsdni argonu v peci na
podtlak asi 200 Pa; zaprvé, plyn obsahujici kyslik p¥i -10 °C az
-40 °C o koncentraci asi 10 %obj. se privedl do pece pro tepelné
zpracovani v 5 stupnich za 3 hodiny, aby se zvysil tlak v peci
z 200 Pa na 0,1 MPa: (200 Pa az 0,01 MPa)/40 minut, (0,01MPa azZ
0,03 MPa)/40 minut, (0,03 MPa az 0,05 MPa)/40 minut, (0,5 MPa azZ
0,07 MPa)/30 minut, (0,07 MPa az 0,1 MPa)/30 minut. Za druhé,
vzduch pri -10 °C aZz -40 °C se privedl do pece pro tepelné
zpracovani ve 4 stupnich a za 2 hodiny, aby se =zvy3il tlak
v peci z 200 Pa na 0,1 MPa: (200 Pa az 0,01MPa)/30 minut, (0,01
MPa az 0,03 MPa)/30 minut, (0,03 MPa az 0,06 MPa)/30 minut,
(0,06 MPa az 0,10 MPa)/30 minut. Obé pasivace se provadély
celkem 5 hodin. Béhem celého postupu, teplota v peci byla
nejprve postupné& zvySena na 32 °C, potom se teplota postupné
ustalila a ménila mezi 29 °C a 31 °C, a kone&né& se teplota
snizila postupn& na 29 °C. Po vyprazdnéni, tantalovy pradek se
vyjmul a ziskal se tantalovy aglomerdt S-4. Obsahy kysliku a
vodiku tantalového aglomeratu se analyzovaly, vysledky 7Jsou
uvedeny v Tabulce 3. Aglomerdt se umistil do 0, 1%hmot. kyseliny
fosfore&né pri 80 °C, napéti se zvy3ilo pfi hustoté proudu 60

mA/g na 30 V a udrZoval na konstantnim tlaku 120 minut, aby se
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vytvorila tantalovd anoda S-4a; svodovy proud anody se stanovil
v 0,1%hmot. kyseliny fosforeiné p¥i 25 °C, a mérnd elektricka
kapacita (mérnéd kapacita) a =ztraty se stanovily v 20%hmot.

roztoku kyseliny fosforec¢né, vysledky jsou uvedeny v Tabulce 4.
Srovnavaci priklad 2

Stejny tantalovy prasek jako v Pfikladu 4 se slisoval do
stejného tantalového vylisku, a slinoval za stejnych podminek,
teplota se sniZila na 200 °C, pfivedl se argon, aby se ochladil
za asi 6 hodin, aby se sniZila teplota v peci na 33 °C, a
tantalovy aglomeradt se pasivoval. Postup pasivace obsahuje:
odsavani argonu v peci na podtlak asi 200 Pa, zaprvé, vzduch pri
32 °C se privedl do pece pro tepelné zpracovani v 6 stupnich a
za 4,5 hodiny, aby se zvys$il tlak v peci z 200 Pa az 0,1 MPa:
(200 Pa az 0,005 MPa)/60 minut, (0,005 MPa aZ 0,02 MPa)/30
minut, (0,02 MPa aZ 0,03 MPa)/30 minut, (0,03 MPa az
0,05 MPa) /30 minut, (0,03 MPa az 0,05 MPa)/30 minut, (0,05 MPa
az 0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa aZz 0,08 MPa)/30 minut, (0,08
MPa a? 0,1 MPa)/30 minut. Za druhé, vzduch pri 32 °C se pfivedl
do pece pro tepelné zpracovani ve 4 stupnich a 2 hodiny, aby se
zvy3il tlak v peci z 200 Pa az 0,1 MPa: (200 Pa az 0,01 MPa)/30
minut, (0,01 MPa az 0,03 MPa)/30 minut, (0,03 MPa az
0,06 MPa)/30 minut, (0,06 MPa aZ 0,10 MPa)30 minut. Dvé pasivace
se provadély celkem 6,5 hodiny. Béhem celého postupu, teplota
v peci se nejprve zvy$ila postupn& na 41 °C. Po vyprazdnéni se
tantalovy aglomerat se vyjmul, aby se ziskal tantalovy aglomerat
E-2s. Analyzovaly se obsahy kysliku a vodiku v tantalovém
aglomeratu, vysledky Jsou uvedeny v Tabulce 3. Aglomerat byl
vytvarovdn do anody E-2a za stejnych podminek, které byly

popsany v Prikladu 3. Stanovil se elektricky vykon aglomeratu a

vysledky jsou uvedeny v Tabulce 4.
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Tabulka 3: Obsahy kysliku a vodiku v tantalovém prasku

Tantalovy aglomerat o H
c.
S-4 5200 30
E-2 6500 70

Tabulka 4: Vysledky méfeni elektrického vykonu tantalového

aglomeratu
Tantalovy prasek | Svodovy proud | Mérna kapacita Ztrata
&. nA/g pF.v/g (tg 6) %
S-4 48 85800 30,1
E-2 93 84000 44,8

Ze shora uvedeného popisu Jje zfejmé, Ze tepelné zpracovani
tantalového prasku zpusobem podle vyndlezu Je bezpecné a
spolehlivé, ma vysoky vytéZek a tantalovy préasek nehofri, a
pripraveny tantalovy pras3ek ma nizké obsahy kysliku a vodiku, a
anoda pripravena =z tantalového pradsku mé& nizky svodovy proud a

dobry elektricky wvykon.

Ve shora uvedeném popisu, 1 kdyZ je popis hlavné smeérovan na
tantalovy préasek, odbornici v daném oboru mohou chéapat, Ze
pfedloZeny vyndlez Jje také vhodny pro dalsi aktivni kovoveé

prasky, jako je prasek niobu.
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PATENTOVE NAROKY

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu, vyznacujici

se tim, ze obsahuje nasledujici kroky:

(a) vytvoreni tantalového kovu, ktery Dbyl podroben
tepelnému zpracovani;

(b) sniZeni teploty tantalového kovu na 32 °C nebo méng,
s vyhodou pod 30 °C, a jed3té& vyhodné&ji na 10 °C az
30 °C pouzZitim ochlazenych inertnich plynQ;

(c) ptrivedeni plynu obsahujiciho kyslik, aby se pasivoval
povrch tantalového prasku; a

(d) pripadné opakovéni kroku (c) jednou nebo vicekrat.

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu, vyznacdujici
se tim, ze obsahuje nésledujici kroky:
(a) vytvoreni  tantalového  kovu, ktery byl podroben
tepelnému zpracovani;
(b) sniZeni teploty tantalového kovu na pokojovou teplotu;
(c) privedeni plynu obsahujiciho kyslik pfi 0 °C nebo
nizsi teplot&, s vyhodou 0 °C az -40 °C, aby se
pasivoval povrch tantalového kovu; a

(d) ptripadné opakovani kroku c) jednou nebo vicekrat.

- Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu, vyznacdujici
se tim, Ze obsahuje nédsledujici kroky:

(a) vytvofeni tantalového  kovu, ktery byl podroben
tepelnému zpracovani;

(b) sniZeni teploty tantalového kovu na 32 °C nebo nizsi
teplotu, s vyhodou pod 30 °C, a je3té vyhodnéji 10 °C
az 30 °C s pouzitim ochlazenych inertnich plynt;

(c) privedeni plynu obsahujiciho kyslik pfi 0 °C nebo
nizsi teploté&, a s vyhodou na teplotu 0 °C aZz -40 °C,

aby se pasivoval povrch tantalového kovu; a
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(d) pfripadné opakovéani kroku (c) jednou nebo vicekrat.

Zpusob pasivace povrchu tantalového prasku podle
nékterého z narokad 1 az 3, vyznadujici se tim, ze plyn
obsahujici kyslik je vzduch, smésny plyn z inertniho plynu

a kysliku, smésny plynu z inertniho plynu a vzduchu.

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu podle
nékterého z narokt 1 aZz 3, vyznadujici se tim, ze plyn

obsahujici kyslik je smésny plyn argonu a vzduchu.

Zpusob pasivace povrchu tantalového kovu podle

nékterého =z nadroka 1 aZ 3, vyznadujici se tim, ze
e
o)

koncentrace kysliku v plynu obsahujicim kyslik je 21 gbbj.

nebo nizsi, s vvhodou 5 az 20 %jobj.

Zplsob pasivace povrchu tantalového kovu podle
nékterého z narokada 1 aZz 3, vyznacujici se tim, Ze inertni

plyn je argon.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu
obsahujici pec pro tepelné zpracovanil, pec pro tepelné
zpracovani obsahuje: nistéj, plast s vodou chlazenym
oplésténim, tvorici nistéj, privod pasivac¢niho plynu
obsahujiciho kyslik privadény do nistéje, pfivod argonu
pfivddéného do nistéje, vystup argonu umistény v horni
Casti pece pro tepelné zpracovani, topné téleso usporadané
uvnit¥ nistéje, a tyglik pro tepelné =zpracovani pro
umisténi zpracovavaného tantalového kovu; vyznadujici se
tim, Ze zafizeni déle obsahuje =zatfizeni pro nucené

chlazeni, zarizeni obsahuje:

- privod ochlazovaného argonu, pfivod ochlazovaného
argonu spojeny s vystupem argonu na horni ¢&asti pece

pro tepelné zpracovani;
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- vyménikova komora tepla, do vyménikové komory se
privadi argon pfri vysoké teploté z pece pro tepelné
zpracovédni pomoci privodu ochlazovaného argonu a
ochlazuje ho zpusobem vymény tepla;

- vystup ochlazeného argonu, argon ochlazeny ve
vyménikové komofe je odvadén z vystupu argonu;

- cirkulac¢ni cCerpadlo, do cirkula¢niho Cerpadla se
privadi ochlazeny argon z vystupu ochlazeného argonu, a
dodavéa ochlazeny argon do pece pro tepelné zpracovani
z privodu argonu ve spodni ¢asti pece pro tepelné

zpracovani spojovacim potrubim.

Zarizeni  pro pasivaci  povrchu tantalového kovu
obsahujici pec pro tepelné zpracovani, pec pro tepelné
zpracovani obsahuje: nistéj, pladst s vodou chlazenym
opléasténim tvotricim nistéj, privod pasivac¢niho plynu
obsahujiciho kyslik do nistéje, aeracni potrubi, topné
t&leso usporadané uvnit?¥ nistéje, a tyglik pro tepelné
zpracovani pro umisténi zpracovavaného tantalového kovu;
vyznadujici se tim, Ze =zarizeni dale obsahuje chladici
systém plynu obsahujiciho kyslik, chladici systém plynu
obsahujiciho kyslik obsahuje:

- privod plynu obsahujiciho kyslik, ktery se pouzZiva pro
p¥ivéddéni plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci
tantalového kowvu;

- vyménikovou komoru tepla, plyn obsahujici kyslik se
ochlazuje ve vyménikové komofe pomoci vymény tepla; a

- wvystup plynu obsahujiciho kyslik, plyn obsahujici
kyslik opoudti vymé&nikovou komoru =z vystupu a privadi
se do pece pro tepelné zpracovani z horni casti pece

pro tepelné zpracovani tepelné izolac¢nimi potrubimi.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu obsahujici

pec pro tepelné zpracovani, pec pro tepelné zpracovani
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obsahuje: nistéj, plast s vodou <chlazenym oplasténim,
tvorici nistéj, privod pasivacniho plynu obsahujiciho
kyslik privadéného do nistéje, pfivod argonu privadéného
do nistéje, pfivod argonu umistény na horni c¢asti pece pro
tepelné zpracovani, topné téleso usporadané uvnitr
nistéje, a tyglik pro tepelné zpracovani pro umisténi
zpracovavaného tantalového kovu; vyznacujici se tim, :Ze
zatizeni dale obsahuje zarizeni pro nucené chlazeni argonu

a chladici systém plynu obsahujiciho kyslik, kde zafizeni

pro nucené chlazeni argonu obsahuje:

- ptivod ochlazovaného argonu, pfivod ochlazovaného
argonu Jje spojen s vystupem argonu na horni Césti pece
pro tepelné zpracovani argonu;

- vyménikovd komora tepla, do vyménikové komory se
privadi argon o vysoké teploté =z pece pro tepelné
zpracovani pomoci privodu ochlazovaného argonu a
ochlazuje se zpusobem vymény tepla;

- vystup ochlazeného argonu, ochlazeny argon se vypou3til
z vyménikové komory z vystupu argonu;

- cirkulac¢ni ¢&erpadlo, do cirkula¢niho potrubil se privadi
ochlazeny argon z vystupu ochlazeného argonu, a dodava
ochlazeny argon do pece pro tepelné zpracovani
z pfivodu argonu ve spodni <&&sti pece pro tepelné
zpracovani spojovacimi potrubimi;

a kde chladici systém plynu obsahujiciho kyslik
obsahuje:

- prtivod plynu obsahujiciho kyslik, ktery se pouZiva pro
privadéni plynu obsahujiciho kyslik pro pasivaci
tantalového kovu;

- vyménikovou komoru tepla, plyn obsahujici kyslik se
ochlazuje ve vyménikové komofe pomoci vymény tepla; a

- vystup plynu obsahujiciho kyslik, ochlazeny plyn
obsahujici kyslik opousti vyménikovou komoru vystupem a

p¥ivadi se do pece pro tepelné zpracovani z horni c&éasti
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pece pro tepelné zpracovani tepelné izola¢nimi
spojujicimi potrubimi.
Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu podle
naroku 8 nebo 10, vyznacujici se tim, Ze se tantalovy kov
ochladi na 32 °C pomoci zafizeni na nucené chlazeni

argonu.

Zarizeni pro pasivaci povrchu tantalového kovu podle
naroku 9 nebo 10, vyznacujici se tim, Ze chladici systém
plynu obsahujiciho kyslik ochlazuje ©plyn obsahujici
kyslik, aby se vytvoril plyn obsahujici kyslik pro
pasivaci pfi teploté 0 °C nebo niz3i, s vyhodou - 40 °C aZ

0 °c.
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