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Sposdb otrzymy}wania proszku RuO,

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania proszku RuO, o rozmiarach krystalitéw ponizej 500 A,
ktéry wykorzystywany jest zwitaszcza do wytwarzania rezystywnych elementéw uktadéw elektronicznych
technika warstw grubych.

§tosowane do tej pory sposoby otrzymywania RuO, polegaty na rozktadzie termicznym zwigzkéw rutenu
takich jak na przykfad chlorek rutenu, lub utlenianie w wysokiej temperaturze rutenu metalicznego lub tez
metoda chemiczng podang przez Mellorsa. Metoda podana przez Mellorsa charakteryzuje sie tym, ze po
stopieniu Ru metalicznego z KOH i KNO; dodaje sie tylko kilka mililitrow H, O w celu oddzielenia stopu od
tygla. Na stop dziata sie ogrzanym do 40°C alkoholem etylowym, ktdry sie nastepnie zlewa i osad rutenianu
potasu rozpuszcza sie w kwasie solnym. Po odparowaniu nadmiaru kwasu osad chlorku rutenu traktuje sie woda
i dodaje KOH lub weglany metali alkalicznych, co powoduje wytracenie wodoiotlenku rutenu. Po wytrace-
niu Ru(OH); osad prazy sie w powietrzu w temperaturze 750°C przez 1 godzine w celu uzyskania RuO,
o rozmiarze krystalitéw ponizej 500 A.

Dwutlenek rutenu otrzymany przez wielogodzinne prazenie w wysokiej temperaturze rutenu metalicznego,
posiada najczesciej nieutlenione wnetrze ziarn co mozna wykryé przez badanie rentgenograficzne. Powyzsza
cecha RuO, jest niepozadana przy wykorzystywaniu go jako surowca do otrzymywania warstw rezystywnych
technika sitodruku i wypalania o korzystnych dla mikrouktad6éw grubowarstwowych parametrach elektrycznych.
Otrzymywanie RuO, przez termiczny rozktad chlorku rutenu daje duze ziarno ze $ladami 2—3% chlorku co
réwniez jest niekorzystne z punktu widzenia wytwarzania warstw rezystywnych. Chemiczna metoda Mellorsa
otrzymywania RuO, pozwala na uzyskanie surowca do wytwarzania warstw rezystywnych o wiasciwych ’
parametrach, jednak wymaga wielu skomplikowanych zabiegéw, co wiagze sie ze stosunkowo dtugim cyklem
wytwarzania.

Celem wynalazku jest unikniecie wad dotychczas znanych i stosowanych sposobéw otrzymywania RuO,.
Dla zrealizowania wytyczonego celu postawiono zadanie opracowania sposobu otrzymywania RuO, o rozmiarze
krystalitow ponizej 500 A, charakteryzujacego sie krétkim cyklem wytwarzania.

Zgodnie z wytyczonym zadaniem opracowano sposdb otrzymywania RuQO, o rozmiarze krystalitow
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ponizej 500 A, zgodnie z ktérym metaliczny Ru stapia sie z KOH oraz KNO; w tyglu odpornym na alkaliczne
topniki utleniajace, przy czym ilo§¢ KOH oraz KNO; powinna byé przynajmniej trzykrotnie wyZsza wagowo
~ w stosunku do stapianego Ru, podgrzewajac stopniowo az do uzyskania jednolitego stopu i przetrzymuje w tym
stanie przynajmniej 15 minut. Nastepnie uzyskany stop ochtadza sie do temperatury pokojowej i ekstrahuje
z tygla woda destylowang w ilosci zapewniajacej catkowite rozpuszczenie stopu. Do otrzymanego roztworu
rutenianu potasu wlewa sie w trakcie mieszania alkohol metylowy w ilosci przynajmniej dziesieciokrotnie
wyiszej niz wynika to ze stechiometrii reakcji, powodujac wytracenie uwodnionego osadu RuO,, ktéry
podgrzewa si¢ w roztworze najkorzystniej do temperatury nie wyzszej niz 100°C celem przyspieszenia reakcji,
a nastepnie oddziela'od roztworu najlepiej przez odwirowywanie oraz przemywa kilkakrotnie woda destylowang
i suszy w temperaturze 150 a nastepnie prazy w temperaturze 600°C.

Otrzymany RuO, sposobem wedtug wynalazku posiada krystality. o rozmiarze ponizej 500 A oraz
wszystkie inne wtasnosci takie same jak RuO, otrzymany sposobem chemicznego wytracania Mellorsa. Istotna
zalety sposobu wedtug wynalazku jest skrécenie cyklu otrzymywania RuO, przez pominiecie w stosunku do
metody Mellorsa operacji rozpuszczania rutenianu potasu w kwasie solnym, a nastepnie odparowywania kwasu.
Roéwniez pomija sie rozpuszczanie otrzymanego chlorku rutenu w wodzie istracanie dopiero za pomoca

weglanéw lub wodorotlenkéw alkalicznych Ru(OH); stanowiacego surowiec poddawany prazeniu w celu otrzy-
" mania RuO,.

W przyktadowym wykonaniu wynalazku zrealizowano proces otrzymywania RuQ, stapiajac 1 g Ru
27,59 KOH oraz 1gKNO; wtyglu srebrnym ogrzewajac sktadniki stopniowo az do temperatury 500°C
i przetrzymujac w tej temperaturze 1 godzing. Uzyskany stop po ochtodzeniu do temperatury pokojowej
ekstrahuje si¢ z tygla woda destylowana w ilosci 350 ml. Otrzymuje sie roztwor rutenianu potasu o kolorze
czerwono-bragzowym, do ktérego przy ciggtym mieszaniu wlewa sie 200 ml alkoholu metylowego, co powoduje
wytracenie osadu RuO,. Wytracony osad oodgrzewa sie w roztworze na tazni wodnej przez 0,5 godziny.
Nastepnie osad oddziela sie¢ od roztworu przez odwirowywanie i przemywa kilkakrotnie woda destylowana.
Otrzymuje si¢ w ten sposéb uwodniony dwutlenek rutenu, ktéry suszy sie a nastepnie prazy przez 1 godzine
w temperaturze 600°C. ,

Otrzymany proszek RuO, posiada krystality o rozmiarze. ponizej 500 A, przy czym charakteryzuje sie
duzym stopniem czystosci.

Potozenie i intensywnosci linii dyfrakcyjnych otrzymanego proszku dwutlenku rutenu sg nastepujace:

RU02
hkl d(A) /1o
110 3,18 100
101 2,55 99
200 2,26 : 21
21 1,69 64
220 1,59 : 17
310 1,42 12
112 1,39 17
301 1,35 16

Zastrzezenie patentowe

. Sposéb otrzymywania proszku RuO, o rozmiarach krystalitéw ponizej 500 A przez topienie metaliczne-
go Ru z KOH oraz KNO; w tyglu odpornym na alkaliczne topniki utleniajace, przy czym ilos¢ KOH oraz KNO,
powinna by¢ przynajmniej trzykrotnie wyzsza wagowo w stosunku do stopionego Ru, podgrzewanie stopniowo
az do uzyskania jednolitego stopu i przetrzymywanie w tym stanie przynajmniej 15 minut, a nastepnie ochtodze-
nie do temperatury pokojowej, znamienny tym, Ze stop ekstrahuje sie z tygla woda destylowang w ilo$ci
zapewniajacej catkowite jego rozpuszczenie, po czym do otrzymanego roztworu rutenianu potasu ciagle go
mieszajac wlewa si¢ alkohol metylowy wilosci przynajmniej dziesigciokrotnie wyzszej niz wynika to ze
stechiometrii reakcji powodujac wytracenie uwodnionego osadu RuO,, ktéry podgrzewa sie w roztworze
najkorzystniej do temperatury nie wyzszej niz 100°C w celu przyspieszenia reakcji a nastepnie oddziela od
roztworuonajlepiej przez odwirowywanie oraz przemywa kilkakrotnie wodg destylowana i suszy w temperaturze -
150—-600"C.
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