e oo
o e o e
oo % oeee
L) LI

‘}D r . -
75.666/BT SR s (s

P0203436 LOzZzzZ2T Sy

omn

KIVONAT
Eljaras niobium- és/vagy tantalpor eldallitasara
Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., Tokyo, JP

Eljaras niobium és/vagy tantal por eldallitasara, amely az alabbi 1épésekbdl all:

- els6 redukcids miiveleti 1épés amelynek soran a nidbium és/vagy tantal oxidot alkali-
-fém és/vagy alkali-foldfém segitségével redukaljuk alacsony oxidacios foka,
(NbTa)Ox (ahol x = 0,06 - 0,35) 6sszetételli oxid por eldallitasa céljabol;

- az els6 redukcidos miveleti 1épés soran keletkezett alkali-fém vagy alkali-foldfém
oxidok eltavolitasa;

- masodik redukcidés miiveleti 1épés, az elsé redukciés miiveleti 1épés soran nyert
alacsony oxidacios foku oxid por redukalasara alkali-fém vagy alkali-foldfém olvadék

segitségével, nidbium és/vagy tantal por eldallitasa céljabol.

Jellemzs abra: 1. abra
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Eljaras niobium- és/vagy tantalpor el6allitasara
Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., Tokyo, JP

A jelen talalmany targya elektrolit-kondenzator anyagaként alkalmazhaté nidbium
vagy tantal por és eljaras a nidbium vagy tantal por eldallitasara, pontosabban olyan
eloallitasi eljaras, amelynek sordn a nidbium vagy tantal oxidot alkali-fém vagy alkali-

-foldfém segitségével redukaljuk.

Niobium vagy tantal oxid, illetve fluorid redukalasa utjan alkali-fémmel - mint példaul
natriummal vagy kaliummal, illetve alkali-foldfémmel - mint példaul magnéziummal
vagy kalciummal, majd az atlagosan 1,0 um atmérdjii részecskéket egyenletesen el-
osztva, nagyon finom nidbium vagy tantal por allithat6 eld, amelynek BET fajlagos

feliilete meghaladja az 5 m%/g-ot.

Niobium vagy tantdl port alkalmazva elektrolit-kondenzator anyagaként, a kapacitas
annal nagyobb, minél finomabb a por, illetve mas szavakkal: minél nagyobb a fajlagos

feliilet.

A niobium azonban konnyen oxidalodik és mivel az oxid stabil, minél finomabb a por,

annal nagyobb az oxigén mennyisége, a feliileti oxidacio kovetkeztében.

Ezen feliil, amikor 0,1 - 1,0 um primer részecske atmérdjii finom port préobalunk eléal-
litani, redukal6 anyagként alkali-fém vagy alkali-f6ldfém alkalmazéasaval, ami exoterm
reakcid, a redukal6 folyamat soran termikus egyenetlenség 1ép fel és igy nagyon finom

- 0,01 um nagysagrendii részecskék keletkeznek. Amikor ilyen nagyon finom fajtaju



részecskék vannak jelen, elvész az elektrolit-kondenzator egyenletes szinterelésének

lehetdsége.

Problémat jelent tovabba, hogy a redukal6 adalék - akar az alkali-fém vagy az alkali-
-foldfém - feloldédik, a nmidbiumban, illetve a tantalban marad és az elektrolit-
kondenzator kapacitasara és elektromos jellemzoire ellentétes hatast gyakorol. Mas
szavakkal: ha a normalis miivelet soran felhasznalt redukéalé adalék mennyisége az el-
méleti kémiai egyenértéknél nagyobb, annak egy része feloldédik a niébiumban vagy
tantalban. Az alkali-fém, illetve alkali-foldfém szilard-oldékonysagi hatarértéke kicsi,
azonban még igy is mintegy 200 - 400 ppm alkali-fém vagy alkali-foldfém is maradhat
benne. Ezért a régebbi eljarasoknal nehéz volt lecsokkenteni a redukal6 adalék, azaz
mas szavakkal az alkali-fém, illetve alkali-f6ldfém mennyiségét 200 ppm-re, avagy an-

nal kevesebbre.

Mas részrol a nidbium-, illetve tantal-oxid alkali-fémmel, illetve alkali-foldfémmel
valé redukcioja exoterm modon megy végbe és az alkali-fém vagy alkali-foldfém koz-
vetlen érintkezésbe kerill a ni6bium-, illetve tantal-oxiddal, ugy, hogy a szabalyozas

még nehezebb.

A Totukai 2000-119710 lajstromszamu japan szabadalmi leiras szerint a redukcid so-
ran keletkezett h6 szabalyozasa céljabol az alkali-foldfémmel, illetve ritka-foldfémmel
végzett redukciot két 1épésben hajtjak végbe és az elsé 1épésben végbement reakcio
soran (NbTa)Ox (ahol x = 0,5 - 1,5) Osszetételii, alacsony oxidaciés foku oxid port
nyernek. A masodik 1épést azutan az els6 1épés redukcios termékébdl a redukalé adalék
oxidjanak eltavolitasa utan hajtjak végre. Ebben az esetben azonban a masodik 1épés
redukcios reakcidjanak szabalyozasa nehézségekbe iitkozik és az a probléma, hogy a
kapott por fajlagos feliilete kicsi és a visszamaradt alkali-fém és alkali-foldfém meny-

nyisége nagy lett.

A jelen talalmany targya elektrolit-kondenzator céljara alkalmas nidobium és/vagy tantal

por, valamit ennek a pornak eléallitasa.



Részletesebben: jelen talalmany targya olyan eldallitdsi modszer, amelynek soran a
nidobium és/vagy tantal oxid redukcidjat alkali-fémmel, illetve alkali-foldfémmel két
lépésben végezziik és az igy nyert por fajlagos feliilete nagy, a fajlagos feliiletre vonat-
koztatott oxigén tartalom, valamint a visszamaradt alkali-fém vagy alkali-foldfém

mennyisége pedig kicsi.

Az 1. abra a jelen taldlmany szerinti eljards végrehajtasara szolgéalo egyik jellemzé

berendezés vazlatos keresztmetszeti nézetét mutatja.

A jelen talalmany szerinti nibbium és/vagy tantal por eldallitasi modszere a kovetkezod
muveletekbdl all:

(1) Els6 redukcios miiveleti 1€pés niobium és/vagy tantal oxid redukélasara az alkali-
-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb egyikének felhasznalasaval,
alacsony oxidacios foku, (NbTa)Ox (ahol x = 0,06 - 0,35) Osszetételu, oxid por eldal-
litasa céljabol.

(2) Az els6 lépés redukcios miivelete sordn keletkezett alkali-fém és/vagy alkali-
-foldfém oxid eltavolitasa.

(3) Masodik redukcios miiveleti 1épés, az elsé redukcidos miiveleti 1épés soran nyert
alacsony oxidacios foku oxid por redukalasara, alkali-fémek és alkali-foldfémek cso-
portjaba tartozok legalabb egyike olvadékanak felhasznalasaval 400°C és 1200°C ko-

zotti hémérsékleti tartomanyban, niobium és/vagy tantal por eléallitasa céljabol.

A maésodik 1épésben végbement redukcios milvelet sordn, amikor az alacsony oxida-
ci6s foku oxid port redukaljuk, ami az els6 1épésben alkali-fémek és alkali-foldfémek
csoportjaba tartozok legalabb egyikének felhasznalasaval tortént redukcio soran kelet-
kezett, elonyos, ha az alkali-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb
egyikét tartalmazé keverékben, annak mennyiségét az alacsony oxidaciés foku oxid
porban visszamaradt oxigén eltavolitdsdhoz sziikséges sztochiometriai arany
0,5-1,5-szoros kémiai egyenértékére allitjuk be, Ggy, hogy az alkali-fémek és alkali-
-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb egyikének visszamaradé mennyisége legfel-

jebb 200 ppm vagy annal kevesebb legyen. A masodik 1épésben lefolytatott redukcios



miivelet 400°C - 1200°C homérsékleten vald végzése ugyancsak hatasos a visszama-

radt fém mennyiségének csokkentésére.

A masodik lépésben lefolytatott redukcids miivelet soran, az alacsony oxidacios foka
oxid port kdzvetlen érintkezésbe hozva az alkali-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba
tartozok legalabb egyikével, a primer részecskéket az oxigén eltavolitasaval egyidejii-
leg ugy szabalyozzuk, hogy kialakul a jelen taldlmany szerinti egyenletes eloszlasu
- 0,1 - 1,0 um primer részecske atmérdjii - nidbium és/vagy tantal por, amelyben a BET
fajlagos feliiletre vonatkoztatott oxigén mennyisége m’/g-ban kifejezve 3100 ppm vagy
kevesebb.

A jelen talalmany szerint nidobium és/vagy tantal por eldéllitdsa céljabol a nidbium
és/vagy tantal oxid redukcioja alkali-fémekkel vagy alkali-foldfémekkel két lépésben
torténik; az elso lépésben (NbTa)Ox (ahol x = 0,06 - 0,35) Osszetételii, alacsony oxida-
cios foku oxid port nyeriink, majd a masodik lépésben az elsé 1épés redukcids reak-
cidja soran keletkezett alkali-fém és alkali-foldfém oxidokat eltavolitjuk és az elsd 1é-
pésben a redukcids reakcidval eldallitott alacsony oxidacios foka oxid port alkali-fém
vagy alkali-foldfém olvadékkal redukaljuk, niobium és/vagy tantal por eldallitasa cél-
jabol. Ebben az esetben az els6 1épés reakcidjanak szabalyozasara ajanlatos az anyago-
kat egymas utan adagolni, illetve az adagolast géz formajaban végezni. Ezeknek a

modszereknek alkalmazasakor a miiveletek tovabbi lépésekre osztva végezhetok.

Ha , x” értéke 0,06-nal kisebb a redukcio részlegesen ment végbe és a redukalo adalék-
ként alkalmazott alkali-fém vagy alkali-f6ldfém a nidbiumba vagy tantalba diffundalt
és szennyezésként maradt vissza. Ha ,x” értéke 0,35-nél nagyobb, f6los mennyiségii
oxid van jelen, igy a masodik 1épésben tobb ho keletkezik és részecskék durvak lesz-

nek.

A masodik redukcidos miiveleti 1épésben, mivel redukalé adalékként alkali-fém vagy
igy lehetséges a fajlagos feliilet csokkentésének visszaszoritasa, amikor a részecskék

egymassal kotésbe keriilnek. Az alkali-fém vagy alkali-foldfém olvadék, mint redu-



kal6 adalék, jo nedvesitd képességgel rendelkezik és igy a kapillaritds révén egyenlete-
sen tud behatolni a finom nidbium vagy tantal porba. Ennek eredményeként lehetové
valik az igen finom - 0,01 um nagysagrendii - részecskék keletkezésének visszaszorita-
sa és egyenletes eloszlasi, 0,1-1,0 um atmérdjii primer részecskékb6l allo finom por

eloallitasa.

Amikor az elso redukcios miiveleti 1€pés soran nyert alacsony oxidacioés foku oxid port
alkali-fémmel vagy alkali-fldfémmel redukaljuk, a visszamaradt alkali-fém vagy al-
kali-foldfém mennyisége 200 ppm-re vagy az ala csokkenthetd azaltal, hogy a keve-
rékben az alkali-fém vagy az alkali-foldfém mennyiségét az alacsony oxidacios foku
oxid porban visszamaradt oxigén eltavolitdsahoz sziikséges sztochiometriai arany
0,5-1,5-szor6s kémiai egyenértékére allitjuk be. Ennek az a célja, hogy amikor az alka-
li-fém vagy az alkali-foldfém érintkezésbe keriil a nidbiummal vagy tantallal, az reak-
cidba 1ép a visszamaradt oxigénnel, ami megneheziti, hogy az alkali-fém vagy az alka-
li-f6ldfém a nidébiumban vagy tantalban szilard oldat formajaban oldodjék. Ha kémiai
egyenérték kisebb 0,5-nél, a redukcié nem kielégitd, oxigén felesleg marad vissza,
amikor viszont a kémiai egyenérték 1,5-nél nagyobb, megnovekszik a visszamaradt
redukalé adalék mennyisége, azaz megndé a visszamaradt alkali-fém vagy alkali-

-foldfém mennyisége.

Emellett, noha még igy sem elegend6 a keverékben az alkali-fémnek vagy az alkali-
-foldfémnek a sztochiometriai érték 0,5-1,5-szeres kémiai egyenértékii mennyisége az
alacsony oxidacios foka oxid porban visszamaradt oxigén eltavolitdsadhoz, a visszama-
radt oxigén mennyisége 7000 ppm vagy kevesebb, a BET fajlagos feliilet m?/g-ban ki-
fejezve 0,6 vagy tobb és a visszamaradt oxigén aranya a BET fajlagos feliiletre vonat-
koztatva 3100 vagy kevesebb. Ennek oka, hogy a redukalé adalékként alkalmazott al-
kali-fém vagy alkali-foldfém jo nedvesito képességgel rendelkezik és a kapillaris jelen-
ség kovetkeztében egyenletesen be tud hatolni a finom nidbium vagy tantal porba. A
nyersanyagként felhasznalt niobium és/vagy tantal oxid nincs kiilon meghatarozva,
azonban elony0s a nidbium-pentoxid, a tantal-pentoxid, illetve azok keveréke. A nat-
rium, kalium, magnézium és kalcium egyarant eldnydsen alkalmazhatd, mint alkali-

-fém vagy alkali-foldfém redukalé adalék.



Az els6 redukcios mitveleti 1épés soran az alkali-fémet vagy alkali-foldfémet a nidbium
vagy tantal portdl elkiilénitve vissziik be, majd az alkali-fémet vagy alkali-foldfémet a
nidbium vagy tantal oxid porral g6z formaban hozzuk érintkezésbe. Ezen a modon a
redukal6 fazisban a reakcio sebessége allando lesz és lehetségessé valik az egységnyi
1d6 alatti hoképzddést visszaszoritani. A redukcid sebessége szabalyozhaté az alkali-
-fém vagy alkali-foldfém géznyomasaval és az alkalmazott hdmennyiség hémérsékle-
tével. Az els6 lépésben az alkalmazott hdmérséklet elényosen 600°C - 1400°C és a ho

alkalmazésanak ideje 1-8 ora, a részecske mérettdl fiiggden.

Magnézium esetén példaul kivanatos, hogy az alkalmazott hémérséklet 800°C vagy
tobb legyen. Ha az alkalmazott hdmérséklet kisebb, mint 800°C, a parologtatas soran
endoterm reakcio 1ép fel és igy a magnézium elgdzologtetése nem zajlik le kielégitéen.
Maés alkali-fémek vagy alkali-foldfémek esetén a homérséklet az egységnyi id6 alatt
keletkezett hGmennyiség €s a redukcié miivelet befejezéséig eltelt id6 szerint valaszt-

haté meg.

Ha a redukci6 sordn nyert alacsony oxidacios foku oxid por homérséklete meghaladja
az 1400°C-ot, szinterelés jon létre és a por durvava valik; ezért eldny6s, ha a redukciod
hémérséklete 1400°C vagy kevesebb. Masrészt, ha a hémérséklet 600°C-nal kisebb,
nem elég nagy a reakcidhoz. A redukcios reakcié 8 o6ra vagy annal kevesebb id6 alatt
befejezddik, ezért nem sziikséges a reakcidt ennél hosszabb ideig fenntartani. Ha a re-
akciot hossza ideig magas homérsékleten folytatjuk le, lehetséges, hogy a részecskék
durvak lesznek. Ha viszont a reakciot egy oranal rovidebb ideig folytatjuk le, lehetsé-

ges, hogy a redukalo6 reakciéo nem megy kielégitéen végbe.

Ha a redukciot inert gaz - példaul argon vagy nitrogén - atmoszféraban hajtva végre, a

redukal6 reakcid egyenletesebben és stabilabban zajlik le.

A masodik redukcios miiveleti 1épés abban kiilonbozik az elsé redukcios miiveleti 1é-
péstol, hogy az alacsony oxidacios foku oxid port specialis redukalé fém olvadékaval

keverjik 6ssze. Az olvadt redukal6 adalék jelenléte gatolja a niobium vagy tantal dif-

cp ey



az els6 redukcids miiveleti 1épés soran elényds, ha a masodik 1épés redukcids miivele-
tét 400°C - 1200°C hémérsékleten végezziik, amelyben a masodik 1épés hémérséklete
azonos vagy kisebb, mint az elsd lépésben €s a hontartas ideje 1-4 6ra. Normal koriil-
mények kozott a nidbiumban vagy a tantilban a szennyezd elemek szilard-
-oldékonysagi hatara a hdmérséklet emelkedésével ndvekszik és a diszperzi6 is gyor-
sabb lesz. Ha magas a hdmérséklet, mint a gézfazisu redukcional, a redukcié6 megfele-
16en végbemegy és amikor felesleges mennyiségili redukal6é fém-géz van jelen, a redu-
kéalo fém oldékonysaga nagy lesz és a visszamarad6 redukalé fém-mennyiség megndé.
Ezért a masodik lépésben a redukciot az elsé redukcids miiveleti 1épésével azonos,
vagy annal alacsonyabb homérsékleten hajtjuk végre, illetve pontosabban: a redukcio
tokéletes végrehajtasa céljabol a 400°C és 1200°C ko6zotti hdmérséklet tartomanyban

meghatarozott mennyiségii redukalé adalékot sziikséges alkalmazni.

Az elsd 1épésben a nidbium és/vagy tantal oxidot alkali-fém vagy alkali-foldfém fel-
hasznalasaval redukalva (NbTa)Ox (ahol x = 0,06 - 0,35) Osszetételil, alacsony oxida-
c10s foku oxid port nyeriink és a redukcios miivelet befejezését a redukalt anyag to-

meg-valtozdsanak mérésével allapitjuk meg.

Az elsO redukcios milveleti 1épés soran keletkezett alkali-fém és/vagy alkali-foldfém

oxidok eltavolitasara savas kilugozast alkalmazunk.

A masodik redukciés miiveleti 1épésben, ahol az els6 redukcidos miiveleti 1épés soran
nyert alacsony oxidaciés foku oxid port alkali-fém vagy alkali-foldfém felhasznalasa-
val redukaljuk, nidobium vagy tantal por eldallitasa céljabol, figyelmet kell forditani
arra, hogy olvadékot alkalmazunk redukal6 adalékként és a teljes redukciot alacsony
homérsékleten, a redukalé adalék meghatarozott mennyiségének felhasznalasaval

hajtjuk végre.

Az atlagos részecske atméré meghatarozasa lézer-diffrakcidos modszerrel (mint példaul
mikro-tracking), az oxigén tartalomé infravoros adszorpciot alkalmazo oxigén-
-analizatorral, illetve a fajlagos feliilet mérése az ISO 9277 nemzetk6zi szabvanyban

leirt mddszerrel végezheto.



Példak

Az alabbiakban példakat és 6sszehasonlito példakat mutatunk be (lasd - 1. tablazat).

1. példa

Henger alaki, niobiumbdl késziilt 2 tartalyt vertikalis tipusu 1 elektromos kemencébe
helyeztiink - mint ez az 1.4bran lathato - majd ennek a 2 reakcid-tartalynak az aljara
helyeztiik a niobiumbol késziilt 4 edényt a redukélé fém szamara, valamint a 4 edény
f616tt ugy helyezziik el a nidobiumbol késziilt 6 talcat a nyers oxid anyag részére, hogy a

4 edény és a 6 talca kozott béségesen maradjon hely.

Belehelyeztiink nyersanyagként 500 g nidbium-pentoxidot (atlagos részecske atmérd:
3,5 um) és redukalé fémként hasznalt magnéziumot (Ube Sangyo Ltd., 99,97 % tiszta-

sagh nagy darabot), az oxid porra vonatkoztatva 1,1 mol kémiai egyenértékben.

A nidbiumbol késziilt 2 reakcio-tartalyra helyeztiik a 2a fedelet és a 2a fedélen kiala-
kitott gazbevezetd nyilason at argon gazt vezettiink be 100 ml/perc sebességgel, mialatt
egyidejilleg a 2 reakcio-tartalyon beliill a hémérsékletet az 1 elektromos kemence
la fiitéeleme segitségével 1000°C-on tartottuk; a reakciot 6 oran keresztiil folytattuk.
Lehiités utdn az alacsony oxidacios foku oxid port elvettitk a 6 talcarél és 1 normal
sosavba vittiik, hogy oldassal eltavolitsuk a magnézium-oxidot, majd a port vizzel
kimostuk és megszaritottuk. Az igy kapott alacsony oxidaciés foku oxid por tdmege

360 g volt, dsszetétele NbOy 5.

Az alacsony oxidacios foku oxid port a niobiumbol késziilt 2 reakcio-tartaly 6 talcajara
helyeztiik és 0,9 kémiai egyenértékii mennyiségben magnéziumot (Kanto Chemical
Co., 99 % vagy annal nagyobb tisztasagit, darabokra vagva) adtunk és kevertiink a
6 talcan lev alacsony oxidacios foku oxid porhoz, majd 2 éran at 800°C hémérsékle-

ten folytattuk az olvadék reakciot.

Mas szavakkal: a 2a fedelet a niobbiumbol késziilt 2 reakcio-tartalyra helyeztiik és 100

ml/perc sebességgel argon gazt vezettiink be a 2a fedélen kialakitott nyilason, mialatt



egyidejiileg a 2 reakcio-tartalyban 800°C-on tartottuk az 1 elektromos kemence 1a fii-
téeleme segitségével. A reakciot 2 ora alatt folytattuk le. Lehiités utan a 6 talcan levd
port kivettiik és 1 normal sésav oldatba vittiik, hogy a magnézium-oxidot oldassal elta-
volitsuk, majd a port vizzel kimostuk €s megszaritottuk. A por tiszta nidobium por volt,
amelynek megmértiik a BET fajlagos feliiletét, atlagos részecske atmérdjét és oxigén
tartalmat és megallapitottuk, hogy a BET fajlagos feliilet 1,6 m?/g, az atlagos részecske

atmérd 0,6 wm, az oxigén tartalom 4800 ppm és a magnézium tartalom 150 ppm.

2. példa

Az 1. példa szerinti elsd redukciés miiveleti 1épés reakci6 homérséklete ebben az eset-
ben 1100°C-ra valtozott és a 6 nidbiumbol késziilt talcara helyezett - az elsé redukcios
miiveleti 1épés soran nyert - alacsony oxidaciods foku oxid porhoz magnéziumot (Kanto
Chemical Co., 99 % vagy annal nagyobb tisztasagut, darabokra vagva) 0,8 kémiai
egyenértékii mennyiségben adtunk és kevertiink. Az oxid por Osszetétele NbQy 3, t6-

mege 365 g volt.

A masodik redukcios miiveleti 1épésben a 2a fedelet a nidobiumbol késziilt 2 reakcio-
-tartalyra helyeztiik és 100 ml/perc sebességgel argon gazt vezettiink be a 2a fedélen
kialakitott nyildson, mialatt egyidejiilleg a hémérsékletet a 2 reakcid-tartalyban
750°C-on tartottuk az 1 elektromos kemence la fiitéeleme segitségével; az olvadék
reakciot 4 ora alatt folytattuk le. Lehiités utan a 6 talcan levo port levettiik és 1 normal
sosav oldatba vittiik, hogy a magnézium-oxidot kioldjuk és eltavolitsuk, majd a port
vizzel kimostuk és megszaritottuk. A por tiszta nidbium por volt, amelynek megmértiik
a BET fajlagos feliiletét, atlagos részecske atméréjét és oxigén tartalmat €s megallapi-
tottuk, hogy a BET fajlagos feliilet 2,0 m’/g, az atlagos részecske atmérd 0,5 pum, az

oxigén tartalom 5700 ppm és a magnézium tartalom 130 ppm.

3. példa
Henger alaki, niobiumbol késziilt 2 tartalyt a vertikalis tipusu 1 elektromos kemencébe
helyeztiink - mint ez az 1. abran lathaté - majd cnnck a 2 reakcio-tartalynak az aljara

helyeztik a 4 nidbium edényt a redukalé fém szamara, valamint a 4 edény folott agy
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helyezziik el a 6 niobium talcat a nyers oxid anyag részére, hogy a 4 edény és a 6 talca

kozott béségesen maradjon hely.

Belehelyeztiink nyersanyagként 500 g tantal-pentoxidot (atlagos részecske atméro:
2,4 um) és redukalo fémként hasznalt magnéziumot (Ube Sangyo Ltd, 99,97 % tiszta-

sagu nagy darabot), az oxid porra vonatkoztatva 1,0 mol kémiai egyenértékben.

A niobiumbdl késziilt 2 reakcio-tartalyra helyeztikk a 2a fedelet és a 2a fedélen kiala-
kitott gazbevezetd nyilason at argon gazt vezettiink be 100 ml/perc sebességgel, mialatt
egyidejiileg a 2 reakcio tartalyon beliil a hdmérsékletet az 1 elektromos kemence la
fiitdeleme segitségével 800°C-on tartottuk; a reakciot 6 oran keresztiil folytattuk. Le-
hiités utan az alacsony oxidacios foku oxid port kivettiik a 6 talcarol és 1 normal so6-
savba vittiik, hogy kioldjuk és eltavolitsuk a natrium-oxidot, majd a port vizzel kimos-
tuk és megszaritottuk. Az igy kapott alacsony oxidacios foku oxid por Osszetétele

TaOy,, tomege 392 g volt.

Az alacsony oxidacios foka oxid port a niobiumbol késziilt 2 reakcio-tartaly 6 talcajara
helyeztiikk és 0,8 kémiai egyenértékii mennyiségben natriumot (Kanto Chemical Co.,
99 % vagy annal nagyobb tisztasagut, darabokra vagva) adtunk és kevertiink a 6 talcan

lev6 alacsony oxidacios foki oxid porhoz.

A 2a fedelet a niobiumbol késziilt 2 reakcio-tartalyra helyeztiikk és 100 ml/perc sebes-
séggel argon gézt vezettiink be a 2a fedélen kialakitott nyilason, mialatt egyidejiileg a
2 reakcio-tartalyban a hémérsékletet 800 °C-on tartottuk az 1 elektromos kemence
l1a fiitdeleme segitségével, és az olvadék reakciot 2 ora alatt folytattuk le. Lehiités utan
a 6 talcan levd port levettiik és 1 normal sosav oldatba vittik, hogy a magnézium-
-oxidot kioldjuk és eltavolitsuk, majd a port vizzel kimostuk €s megszaritottuk. A por
tiszta nidbium por volt, amelynek megmértitk a BET fajlagos feliiletét, atlagos részecs-
ke atmér6jét és oxigén tartalmat és megallapitottuk, hogy a BET fajlagos feliilet
3,2 m’/g, az atlagos részecske atmérd 0,4 um, az oxigén tartalom 3000 ppm és a mag-

nézium tartalom 110 ppm.
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4. példa

Henger alak, niobiumbol késziilt 2 tartalyt vertikalis tipusu 1 elektromos kemencébe
helyeztiink - mint ez az 1.abran lathat6 - majd ennek a 2 reakcid-tartalynak az aljara
helyeztiik a 4 niobium edényt a redukald fém szdmara, valamint a 4 edény f6lott ugy
helyeztiik el a 6 niobium talcat a nyers oxid anyag szamara, hogy a 4 edény és a 6 talca

kozott boségesen maradjon hely.

Belehelyeztiink nyersanyagként 500 g niobium-pentoxidot (atlagos részecske atmérd:
3,5 um) ¢és redukal6 fémként hasznalt magnéziumot (Ube Sangyo Ltd, 99,97 % tiszta-

sagu nagy darabot), az oxid porra vonatkoztatva 1,0 mol kémiai egyenértékben.

A 2 niobium 2 reakciod-tartalyra helyeztiik a 2a fedelet és a 2a fedélen kialakitott gaz-
bevezetd nyildson at argon gazt vezettiink be 100 ml/perc sebességgel, mialatt egyide-
juleg a 2 reakcid tartalyon beliil a homérsékletet az 1 elektromos kemence 1a fiitdele-
me segitségével 1000°C-on tartottuk és a reakciot 4 oran keresztiil folytattuk. Lehiités
utan az alacsony oxidacids foki oxid port eltavolitottuk a 6 talcardl és 1 normal sdsav-
ba vittitk, hogy kioldjuk és eltavolitsuk a magnézium-oxidot, majd a port vizzel ki-
mostuk és megszaritottuk. Az igy kapott alacsony oxidacios foka oxid por, Osszetétele

TaOy 5, tomege 355 g volt.

Az alacsony oxidaciés foku oxid port a niobiumbol késziilt 2 reakcio-tartaly 6 talcajara
helyeztik és 0,9 mol kémiai egyenértékii mennyiségben magnéziumot (Kanto
Chemical Co., 99 % vagy annal nagyobb tisztasagit, darabokra vagva) adtunk és

kevertiink a 6 talcan levo alacsony oxidacios foka oxid porhoz.

A 2a fedelet a ni6biumbol késziilt 2 reakcio-tartalyra helyeztikk és 100 ml/perc sebes-
séggel argon gazt vezettiink be a 2a fedélen kialakitott nyilason, mialatt egyidejiileg a
2 reakcio-tartalyban 800°C-on tartottuk a hémérsékletet az 1 elektromos kemence la
fiitéeleme segitségével; a reakciot 2 ora alatt folytattuk le. Lehfités utan a 6 talcan levd
port levettilk és 1 normal sésav oldatba vittiik, hogy a magnézium-oxidot kioldjuk és
eltavolitsuk, majd a port vizzel kimostuk és megszaritottuk. A por tiszta nidbium por

volt, amelynek megmeértiilk a BET fajlagos feliiletét, atlagos részecske atmérgjét és



oxigén tartalmat és megallapitottuk, hogy a BET fajlagos feliilet 1,9 m%/g, az atlagos
részecske atmérdé 0,5 um, az oxigén tartalom 4300 ppm és a magnézium tartalom

130 ppm.

5. példa

A henger alak, niébiumbo] késziilt 2 tartalyt a vertikalis tipusi 1 elektromos kemen-
cébe helyeztiink - mint ez az 1.4bran lathaté - majd ennek a 2 reakcio-tartdlynak az
aljara helyeztiik a 4 niobium edényt a redukalé fém részére, valamint a 4 edény f6lott
ugy helyeztiik el a 6 niobium talcat a nyers oxid anyag szamara, hogy a 4 edény és a

6 talca k6zott boségesen maradjon hely.

Belehelyeztiink nyersanyagként 500 g tantal-pentoxidot (atlagos részecske atméro:
2,4 um) és a redukalo fémként hasznalt natriumot (Kanto Chemical Co., 99 % tisztasa-

gu nagy darabot), az oxid porra vonatkoztatva 1,0 mol kémiai egyenértékben.

A 2 ni6ébium reakcid-tartalyra helyeztiik a 2a fedelet és a 2a fedélen kialakitott gazbe-
vezetd nyilason at argon gazt vezettiink be 100 ml/perc scbességgel, mialatt egyide;ii-
leg a 2 reakcid-tartalyon beliil a hémérsékletet az 1 elektromos kemence la fiitéeleme
segitségével 800°C-on tartottuk; a reakciot 6 oran keresztiil folytattuk. Lehiités utan az
alacsony oxidacios foku oxid port kivettiik a 6 talcardl és 1 normal sosavba vittiik,
hogy kioldjuk és eltavolitsuk a natrium-oxidot, majd a port vizzel kimostuk és megsza-

ritottuk. Az igy kapott alacsony oxidacios foku oxid por Osszetétele TaO,, tomege
392 g volt.

Az alacsony oxidacids foku oxid port a 6 nidbium talcara helyeztik és 0,8 kémiai
egyenértékii mennyiségben natriumot (Kanto Chemical Co., 98 % vagy annal nagyobb
tisztasdgu pelletek) adtunk és kevertiink a 6 talcan levd alacsony oxidacios fok( oxid

porhoz.

A 2a fedelet a 2 nidbium reakcio-tartalyra helyeztiik és 100 ml/perc sebességgel argon
gazt vezettiink be a 2a fedélen kialakitott nyilason, mialatt egyidejiileg a 2 reakcio-

tartalyban hdmérsékletet 800°C-on tartottuk az 1 elektromos kemence la fiitéelemc se-
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gitségével, és a reakciot 2 Ora alatt folytattuk le. Lehiités utan a 6 talcan levd port le-
vettiik és 1 normal s6sav oldatba vittiik, hogy a natrium-oxidot kioldjuk és eltavolitsuk,
majd a port vizzel kimostuk és megszéritottuk. A por tiszta tantal por volt, amelynek
megmeértiitk a BET fajlagos feliiletét, atlagos részecske atmérgjét és oxigen tartalmat és
megallapitottuk, hogy a BET fajlagos feliilet 1,0 m’/g, az atlagos részecske atmérd

0,6 um, az oxigén tartalom 3000 ppm és a magnézium tartalom 48 ppm.

1. osszehasonlito példa

Az 1. példa masodik redukcios miiveleti 1épésében a magnézium kémiai egyenértékét
1,7-re valtoztattuk és a redukciot 1050°C hémérsékleten hajtottuk végre, 4 ora alatt. A
kapott redukalt anyagot 1 normal sosavba vittik a magnézium kilugozasa céljabol,
majd a port vizzel kimostuk és kiszaritottuk. A por tiszta niobium fém volt, témege
340 g. A BET fajlagos feliilet 2,1 m’/g, az atlagos részecske atmérd 0,8 wm, az oxigén
tartalom 5100 ppm és a magnézium tartalom 370 ppm volt.

2. dsszehasonlit6é példa

Az 1.példa els6 redukcids miiveleti lépésében a magnézium kémiai egyenértékét 0,85-
re valtoztattuk és a redukciot 1050°C homérsékleten hajtottuk végre, 4 ora alatt. A ka-
pott redukalt anyagot 1 normal sésavba vittiik a magnézium kiligozéasa céljabol, majd
a port vizzel kimostuk és kiszaritottuk. A por dsszetétcle NbOy 4 volt, tomege 370 g. A
masodik redukciés miiveleti 1épésben a porhoz 0,9 kémiai egyenértéknek megfeleld
mennyiségii magnéziumot adtunk és kevertiink, az olvadékban végzett reakciot 800°C
hémérsékleten 2 o6ra alatt hajtottuk végre. A BET fajlagos feliilet 0,6 m?’/g, az atlagos
részecske atmérd 2,3 um, az oxigén tartalom 7300 ppm és a magnézium tartalom
570 ppm volt. A masodik redukcids miiveleti 1épés soran a por altal fejlesztett hd nagy
volt és a részecskék durvak lettek, az is feltételezhetd, hogy a magnézium a helyi ho

fejlodés kovetkeztében Osszekeveredett a porral.

3. dsszehasonlit6 példa
Az 1. példa els6 redukcids miiveleti lépésében a magnézium kémiai egyenértékét 0,95-
re valtoztattuk és a redukciot 1050°C hémeérsékleten hajtottuk végre, 4 ora alatt. A ka-

pott redukalt anyagot 1 normal sosavba vittiikk a magnézium clvalasztasa céljabol,
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majd a port vizzel kimostuk és kiszaritottuk A por Osszetétele NbO, s volt, tdmege
355 g. A masodik redukcios miiveleti 1épésben az alacsony oxidacios foki oxid porhoz
0,3 kémiai egyenértéknek megfelelé mennyiségii magnéziumot adtunk és kevertiink, a
reakciot 800°C homérsékleten 2 oOra alatt hajtottuk végre. A BET fajlagos felilet
1,8 mz/g, az atlagos részecske atméré 0,5 um, az oxigén tartalom 29000 ppm és a mag-

nézium tartalom 67 ppm volt.

4. dsszehasonlité példa

Az 1. példa els6 redukcios miiveleti 1épésében a magnézium kémiai egyenértékét 0,95-
re valtoztattuk és a redukciot 1050°C homérsékleten hajtottuk végre, 4 ora alatt. A ka-
pott redukalt anyagot 1 normal sosavba vittik a magnézium kiltigozasa céljabol, majd
a port vizzel kimostuk és kiszaritottuk A por osszetétele NbOy s volt, tomege 355 g. A
masodik redukcios miiveleti 1épésben az alacsony oxidacids foku oxid porhoz 2,0
kémiai egyenértéknek megfelelé6 mennyiségii magnéziumot adtunk és kevertiink, a re-
akciot 800°C hdmérsékleten 2 oOra alatt hajtottuk végre. A BET fajlagos felilet 1,6
m’/g, az atlagos részecske atméré 0,6 um, az oxigén tartalom 5300 ppm és a magné-

zium tartalom 370 ppm volt.

1.tablazat
Anyag Redukalé anyag Hoémérséklet (id6)

(kémiai egyenérték, mol) X

1. 1épés 2. lépés 1. 1épés 2. lépés
1. példa Nb oxid Mg(1,1)  Mg(0,9) 0,2 1000(6) 800(2)
2. példa Nb oxid Mg(1,1)  Mg(0,8) 0,3 1100(6) 800(4)
3. példa Ta oxid Mg(1,0)  Mg(0,8) 0,2 1000(6) 800(2)
4. példa Nb oxid Mg(1,0)0  Mg(0,9) 0,15 1000(4) 800(2)
5. példa Ta oxid Na(1,0) Na(0,8) 0,2 800(6) 800(2)
1.6.péld Nb oxid Mg(1,1)  Mg(1,7) 0,2 1000(6) 1050(4)
2.6.péld Nboxid Mg(0,85) Mg(0,9) 0,4 1050(4) 800(2)
3.0.péld  Nb oxid Mg(0,95) Mg(0,3) 0,25 1050(4) 800(2)
4.6.péld Nb oxid Mg(0,95) Mg(2,0) 0,25 1050(4) 800(2)

(0.péld: osszehasonlité példa)
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A jelen talalmany eljarast ismertet niobium vagy tantal oxid redukalasra alkali-fém
vagy alkali-foldfém segitségével, amely eljaras a redukalo adalék mennyiségének sza-
balyozasaval alkalmas elektrolit-kondenzatorok készitésére felhasznalhatd, kis meny-
nyiségli maradék oxigént és redukald fémet tartalmazd, finom nidbium és tantal por

eldallitasara.
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras niobium és/vagy tantal por eldallitasara, azzal jellemezve, hogy a kovetkez6
miiveleteket hajtjuk végre:

(1) elsd redukcios mitveleti 1épés, niobium €s/vagy tantal oxid redukalasara, az alkali-
-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb egyikének felhasznalasaval,
alacsony oxidaciés foki, (NbTa)Ox (ahol x = 0,06 - 0,35) dsszetételii oxid por eldalli-
tasa céljabol;

(2) az els6 lépés redukcios miivelete soran keletkezett alkali-fém és/vagy alkali-
-foldfém oxid eltavolitasa;

(3) masodik redukcids milveleti 1épés, az els6é redukcids miiveleti 1épés soran nyert ala-
csony oxidacios foka oxid por redukalasara, az alkali-fémek és alkali-foldfémek
csoportjaba tartozok legalabb egyike olvadékanak felhasznalasaval, 400°C és 1200°C

kozotti homérsékleti tartomanyban, nidbium és/vagy tantal por eldallitasa céljabol.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras niobium és/vagy tantal por el6éllitasara, azzal jelle-
mezve, hogy a méasodik 1épésben végbement redukciés miivelet soran az els 1épésben
az alkali-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb egyikének felhasz-
nalasaval tortént redukcio utjan keletkezett alacsony oxidaciés foku oxid port redukal-
juk, az alacsony oxidacios foku oxid porban visszamaradt oxigén eltavolitasadhoz sziik-
séges sztochiometriai arany 0,5-1,5-sz6ros kémiai egyenértékére allitva be a keverék-
ben az alkali-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok legalabb egyikének
mennyiségét, ugy, hogy az alkali-fémek és alkali-foldfémek csoportjaba tartozok leg-

alabb egyikének visszamarado mennyisége legfeljebb 200 ppm legyen.

3. Az 1. és 2. igénypont szerinti eljarassal el6allitott nibbium és/vagy tantal por, azzal
jellemezve, hogy a nidbium és/vagy tantal por egyenletes eloszlasu, 0,1 - 1,0 um
primer részecske atmérdjii és benne a BET fajlagos feliiletre vonatkoztatott oxigén

mennyisége m’/ g-ban kifejezve legfeljebb 3100 ppm.
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