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Nazev ptihlasky vynalezu:
Praskovy ventilovy kov a zpisob jeho vyroby
Anotace:

PH zplisobu vyroby pradkovéhe ventilového kovu se vyrobi
prekurzor s pozadovanou morfologii, tento prekurzor se
pievede na oxid ventilového kovu, lepelnou Gpravou se
stabilizuje struktura oxidu a stabilizovany oxid se redukuje pfi
zachovani morfologic. Takto vyrobitelny praskovy ventilovy
Kov sestiva ze stérickych aglomerita se sttedni velikosti
aglomerdtd 10 az 80 um, s vyhodou 20 a2 40 um. tento
praskovy ventilovy kov je vhodny pro vyrobu kondenzatoril

s pevoym clektrolytem.
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Praskovy ventilovy kov a zpisob jeho vyroby

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplisobu vyroby praskového ventilového
kovu redukci oxidu ventilovéhe kovu, takto vyrobitelného
prasdkového ventilevého kovu a jeho  pouZitl k vyrobé

kondenzatort s pevnym elektrolytem.

Dosavadni stav techniky

Ventilové kovy, zviasdté kovy 4. ai 6. vedlejdi skupiny
periodického systemu a z nich zejména tantal a niob, jakecZ 1
jejich slitiny, majl mnohostranné pouZiti. V soucasné dobé
nejdilezit&jsi pouZitil vyse uvedenych préskovych  kovua
predstavuijl kondenzatory s pevnym elektrolytem. Vyroba
praikového tantalu pro toto pouZiti se obecné provadi
redukci fluorotantali&nanu draselného K:Tal, sodikem. Nové]jl
se pouzlivé také redukce oxida. Redukce se s vyhodou provadi
pomoci plynného redukZniho prostfedku jako mnapfiklad Hz,
alkalického kovu nebo kovu alkalickych zemin. Zejména se
csvéddily Jako  redukini prost¥edek pary hofciku (WO
00/67936, WO 00/15555). Tyto zptsoby umoifiuji vyrobu vVysoce
kvalitnich praskovych ventilovych kovil, zejména praskového
tantalu a niocbu, jejich slitin & Jejich suboxidl., V3echny
uvedené zplscby dévaji pisdnost cxidim v praskové formé,
jsou viak popsany i jiné vychozi morfologie oxidua
ventilovych kovy, které se majil redukovat. Pozadované
fyzikalni vlastnosti a morfologie pradkovych ventilovych
kov, ziskanych redukcl, se nastavujl upravou redukénich
podminek nebc s vyhocdou dodateénym zpracovanim primérnihc
prasku pochazejicihe z redukce (napf. WO 00/67936, str. 9,

Fadek 9 az 11;.
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WO 00/67936 popisuje také dvoustuphovy zplsck redukce
oxidu nicbidného a oxidu tantaliéného. V prvnim stupni se
oxid pétimocného  kovu redukuje veodikem a vznika tak
ptisludny suboxid. Suboxid se nasledné sintruje, s vyhodou
po dobu 60 aZ 360 minut pfi teplotd vys3i nei 1000 °cC,
pricdemz dochazi ke stapilizaci krystalické struktury, tzn.
priméarni struktury suboxidu. Ve druhém stupni se suboxid
pomoci par hofciku redukuje na kov. Stabilizace mocrfoleogie
oxidu, tzn. sekundarni a tercidrni struktury, nenastava. To
je =zFejmé napfiklad =z pfikladu 11, ve kterém se oxid
nicbi&ny se stredni velikosti &astic 1,7 pm podrobuje
dvoustuphovému redukiniho procesu. Vyrobeny praskovy kov

vykazuje hodnotu Dsg, stanovenou pomoci za¥izeni Mastersizer,
160,9 um, tTzn. zZe stfedni velikost &astic a tim take

morfologie se drasticky méni.

Cilené nastaveni morfologie oxidd Je dostatedné& znamo
(Heiko Thomas, Matthias Epple, Michael Froéba, Joe Wong,
Armin Reller, J. Mater. Chem., 1988, 8(6), str. 1447-1451 a
Lingna Wang, Mamoun Muhammed, J. Mater. Chem., 1998, 9, str.
5871-2978). Tak napfiklad v DE 39 18 691 Al Jjsocu popsany
zpAsoby nastavenl definovanych velikostl primdrnich castic
oxidd niobu. Rovné&Z je znamo nastaveni definovaného tvaru a
velikosti aglomerédtd. Tak napriklad jsou popsany zplsoby
vyroby oxidickych vlaken a z nich vyrobenych tkanin, vyroby
definovanych aglomeratl se zvlé&tnimi vlastnostmi  jako
napfiklad rozddlenim pora (A.D.S. Costa, L.8.M. Tragueia,
J.A. TLabrincha, J.R. Frade, F.M.B. Margues, Third EURO-
CERAMICS V.1, 1893, str. 573-578), schopnosti tadeni nebo
lisovatelnosti (T. Moritz, T. Reetz, Third FURC-CERAMICS

v.1l, 1993, str. 633-638}, jakoZ 1 vyroby desticek (Debojit

Chakrabarty, Samirzan Mahagatra, J. Mater. Chem., 129%, 9,
scr. 2953-2057) neboc sférickych Fistic (Heng Yang, Gregory

Vovk, Neil Cocmbs, IgOT sckolov, Geoffrey A. Czin, J. Mater.
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Chem., 1998, 8(3), str. 743-750). Cetné pradkové oxidy kovi
s ptisluinymi morfclogiemi oxidld Jjsou dokonce komercne
dostupné. Pouziti oxidli kovad s takovoutc definovanou
morfologii je mnohostranné a saha od stfikacich povlékacich
praskil pres pasty aZi k pouziti v nanotechnologii. PouZité
zplsocby vyroby takovychto definovanych morfologii oxidd Jsou
rovn&s mnohostranné. Jako priklady je moZno uvest vyrobu

oxidickych vlaken chemii sol-gel a naslednym spfadanim gelu.

P¥imy vztah mezl morfologii pouZitého oxidu a
praskového ventilového kovu nebo slitiny kovl nebo suboxidu,

ktery je vysledkem redukce, neni dosud popsan.

Podstata vynalezu

Ukolem wvynalezu je poskytnout zplisob vyroby praskcvych
ventilovych kovl s uzplusobenou morfologil redukci
pfislusného oxidu, pricemz poZadovana morfologie muzZze byt

ziskana bez nakladného naslednéhc zpracovani.

Tento ukol Jje vyfed3en  zpusobem, pfi kterém se
pozadovand morfologie c¢ilené vytvari v prekurzoru, tento
prekurzor se prfevadi na strukturn® stabilizovany oxid a
prostfednictvim redukénihe postupu se pri zachovanli

morfologie pfevadi na kov.

Predmdtem vyndlezu je tedy zplsob vyroby praskoveho

ventilového kovu cobsahujicl kroky:

a) vyroby prekurzoru cozadované morfolcgie,
o} prevedeni prekurzoru na 0xid ventilcovéhe kovu,
stabilizace struktury oxidu tepelnym zpracovanim a

c: redukce stabilizovaného oxidu za zachovani morfologie.
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prestfednictvim cileného ¥izenil teploty pEii tomto pfevadéni.

Dale je mozné, Ze prekurzorem je jiz oxid. V tom

pfipadé odpadéd krok b).

Morfologie takto vyrobitelného préikovéhe ventilového
kovu se vyznaluje vicestupnovou, uzpasobenou strukturcu
s primarni, sekundarni a tercidrni strukturou. Primarni
struktura Je dana velikosti primérnich castic, které
vznikajl redukci a naslednym zpracovanim. Sekundarni
struktura a tercidrni struktura je dana morfologil
prekurzoru. Ve svladtnim p¥ipadé mohou Dbyt prostfednictvim
nasledného sintrovani primarni struktury praskoveho
ventilového kovu ziskany také praskove ventilové kovy,
jejichz morfologie odpovidéa primarnil a sekundarni struktufe

prekurzoru.

Nastaveni poZadované morfologie je podle vynalezu
dosa?enc tak, Ze nejprve se vytvori prekurzor, ktery se
napf¥iklad kalcinacil ptevede na oxid. Pfevedeni na oxid maze
byt provedenc jiZ tak, e je stabilizovana morfolegie oxidu.
S vyhodou vdak je struktura oxidu stabilizovana naslednym
tepelnym zpracovanim. Takto stabilizovany oxid se redukcl

pfeméfiuie na kov pfi zachovani morfologie.

Tepelné zpracovanl Ppro stabilizaci oxidu se v pfipadé
oxidu tantalu provadi s vyhodou pfi teploté 1000 az 1800 °C,
sv143tE vyhodng 1500 aZ 1800 °c, zejména 1600 az 1750 °C.
Jestlis= se pouZije oxid niobu, provadi se tepelné
zpracovanil pro stapilizaci oxidu s vyhodcu pFi teplotd 1000

a3 1600 °C, zvl1asté& vyhodn& 1350 aZz 1550 °c, zejména 1400 aZ
1500 °C.

Tepelné zpracovani pro stapbilizaci se s vyhodou provadl
—ros—i vzduchu nebo pcd inertnim plynem, napfiklad

cod dusikem nefo argonem. V ptipadé stabilizace oxidu nichbu
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je moZnc pracovat také v pFitomnosti vodiku. Jedna-1li se
v pripadé oxidu niobu © Nb.Os, dochazi k redukci na NpOg,

+skie v tomto pfipadé je stabilizace spcjena s redukcl.

Jako prekurzory jsou vhodné sloudeniny, které mohou byt
pfevedeny na oxid, popPipadé oxidy samotne. Prekurzory oxidu
se uvadéji na pozZadovanocu morfologii technikami mleti,
granulace, koaglomerace nebo aglomerace. Jake prekurzory
jsou vhodné take sloudeniny ventilovych kovld Jjako naptiklad
hydroxidy, organokovové sloudeniny a dusi&nany. Ty mohou byt
vyrobeny s pozadovanou morfologii  pomoci sraZecich a
krystalizaé&nich procest nebo takée cilenym tvarovanim Jjako
spradanim, technikami sol-gel, tkanim, stfikéanim, technikami
vyludovani na povrchy. Tyto prekurzory se ptevadéjl na
poZadovany oxid naptfiklad kalcinaci pri zachovani
morfologie. Pro zachovani morfologie keovu se podle vynalezu
oxid stabilizuje bud cilené pfi jeho vyrobé nebo s vyhodou
pomoci tepelného dodate&ného zpracovani. Oxid se
stabilizovanou strukturou se po vyrobeni stabilizuje na kov.

Redukce se s vyhodou provadi redukci parami horiciku.

Vynalez umoZiuje nastaveni vlastnosti potfebnych pro
pradkové ventilove kovy prostfednictvim prekurzoru pEimo
v oxidu a umoziuje tak vyrcku praskovych ventilovych kovi
prc ruznd pouZitl, jako naprt. stfikaci prasek, sintrovacil
prasek nebo S vyhodou prasek pro vyrobu  kondenzatorn

s pevnym elektrolytem.

Na pradkove ventilove  XKoVYy, potfeoné pro  vyrobu
kondenzatcrd s pevnym elektrolytem, zejména pradkovy tantal
& niob, 7Jjakoi 1 jejich slitiny a subcxidy, Jsou kladeny
mnohostranné poZzadavky. Takovéto prasky musl Ppro dosaZenl
poZzadované kapacity vykazovat napfiklad pcvrchy 0,4 m*/q aZ
10 m°/g. Dale disou poZadovany dobré vlastnosti pro formovani

a2 impregnovani, ktere piedpokladaji definovane rozdélenl




velikosti &astic a velikosti poru. Krom& toho Je treba

udriet v kondenzatoru S pevnym elektrolytem <o nejniZsi

D

ztraty (svodovy proud}, co? vyZaduje vysoxou Ccistotu a
pfesnou kontrolu necistot a dopovacich ptisad. Navic musl
byt moiZné automatické zpracovani. To vyzaduje dobré

vlastnosti tedeni a dobrou lisovatelnost prasku.

V souvislosti s miniaturizacil elektronickych
konstruk&nich prvkd se zmen3ujl také k nim potFfebné pasivni
soucastky. Jejich wvykon v%ak musi =zQstat zachovan nebo
dokonce zvyden. V pfipadé kondenzatord s pevnym elektrolytem
z praskovych ventilovych kova nebo jejich suboxidd je toho
dosa’eno zmenZenim primdrni struktury a s tim spojenym
zvySenim povrchu prasku Ppro dosafeni poZadovanych kapacit.
Te v&ak zpravidla vede ke snadnému zhor3eni schopnosti
tedenl a homogenity slisovane anody. Prostrednictvim
nikladného dodate&ného zpracovanl se usiluje o medifikacil
sekundarni a tercidrni struktury tak, aby byla zvy3ena
schopnost tedeni. Tim vznikajli aglomeraty, které majl
velikost Fadu 100 um a Jejichi stfedni velikost silné
kolisa. Nevyhodou takovéhoto prasku Je, Ze piil lisovani

ancdovych téles se ziskaji nerovncmérné hustoty vyplnéni.

Zpasob  podle vynalezu umoziuje VYytTvoLrit v oxidu
naptiklad znacne mensi, sférické agleomeraty S velmi uzkym
rordé&lenim velikestli ¢&astic (stanovené pomoci za¥izenli
Mastersizer, ASTM BB82Z), Lo znamend s velmi homogennZz
terciarni strukturou, a pri -achovini morfologie ptevest
oxid na kov. To pledstavuje pozoruhodny pokrok protl stavu
techniky. Tak mohou byt ziskany sférické aglomerdty
s hodnotou Dsy, stanovenocu pomoci sarizeni Mastersizer, ASTM
8822, v rozmszi 10 aZi 80 upm, s vyhodou 20 az 40 um. Takoveto
praskové ventilové kovy nebo subcxidy ventilovych kovi
vykazujl srovnatelné povrchy a kapacity Jjako dosud zname

prasky s vysokou kapacitou. MNa rozdil od nich, sSchopncst
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redeni zUstava zachovana. Prostfednictvim homogenniho

rozdéleni velikosti castic a pomérné malé velikosti
aglomeratld Je U LZivatele dosaZeno rovnom&rné nustolty
vyplnéni v anodé a tim zlepdeni kvality a vytézku. Kromé
toho mife byt nastavena také sekundarni struktura tak, Ze
z{1st4va =zachovana dobra impregnovatelnost aglomer&tu i pril
velmi jemné primarni struktu¥e. K tomu nezbytnad struktura
poért m& bimodalnil rozdéleni, Jjemnéjsi pory odpovidajl
primarni strukture, maximum v hrub8i oblasti odpovida
sekundarni struktufe a zajidtuje dobrou impregnovatelnost
anodovéhe télesa protielektrodou, napfiklad burelem nebo

vodivym polymerem. Maximum péra sekundarni struktury pfitom

je napfiklad mezi 0,5 aZ 5 um, s vyhodou mezi 0,7 az 2 pm.

VySe uvedené mnohostranné pozadavky maji byt splnény
nejen jedinym praskem, ale je poZadovana cela paleta
morfologii pradka. Vytvorfenl potfebnych morfologii 7JiZ
v oxidu ptedem prfed redukci a jejich stabilizace pfedstavuje
zjednoduseni znamych zplisobl a nabizi podstatné vyhody. Tak
napfiklad vyroba vlaken z oxidil ventilovych kovd Jje mnohem
méné nakladnd neZ vyroba odpovidajicich kovovych vlaken,
v ptipadé mnoha oxidd nebo jeijich smési Jje lze dokonce
koupit. Takée vyrcba tkanin z oxidovych vléken Jje jednodussi
ne? vyroba kovovych tkanin. Zvlasté Jednodule Je maozZnoe
vyrokit smési oxida. Ty mohou byt ziskany na atomarni urcvni
spole&nym sraZeninm nebo postupem sol-gel, nebo makroskopicky
jednoduchym mletim a misenim, oxidd, které Jsou oprotil
pfisiudnym kovim méne houisvnaté. Také Cistota  oxidh
vyrobenych chemicky postupy v kapalne fazi, jakoz 1 Jjejich
cilené dopovani na atomarni Grovni, Jje Vv oxidu snadnéjil

kontrolova-elna ne? v o kovi.

Zpusopem podle vyna.ezu se zlska praskovy ventllovy

121 skupiny pericdicken
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systému, ze-mena tantal a niob, jakoZz 1 Jejich siitiny neoc




jejich suboxidy, pficemz pozadevand mecrfologie je vytvofena
iz v oxidu, a oxid se redukci, s vyhodou redukci za pouziti
plynného reduk&niho prostfedku, zvlaste vyhodné redukci
parami hofr&iku, prfevede na kov. K tomu dochézi p#i zachovani

morfologie pfedem vytvofené v oxidu.

Pro vyrcbu pozZadovanych morfologil oxidu mohou byt
pouzity cxidy ruznych ventilovych kovl nebo smé&si dvou nebo
vice oxidid v libovolném pome&ru s dopovacimi ptisadami nebo
bez nich. S vyhodou se pouZzije NDyOs neboc Ta»0s nebo Jjejich
smési navzajem nebo s Jjinymi ventilovymi kovy. Vyroba oxidn
se provadi obvyklymi zpusoby. Tak napfiklad oxid tantalilny
Ta,0s a oxid niobi&ny Nb,Os nebo Jjejich smési se vwvyrabil
hydrolyzou nebo spalovanim sloucenin tantalu nebo niobu nebo
jejich smési, s vyhodou vsak sréZenim kyseliny
heptaflorcotantalilné HpTal; a heptafluoroniobi&né HNbE; nebo
jejich smési z kapalného kyselého roztoku zésadou, zejména
amoniakem NH;, =za vzniku kyseliny rantalidné Ta(QH)s nebo
kyseliny niobicné Nb(OH)s nebo Jejich =smési a naslednym
tepelnym  zpracovanim. Pofadovanid morfologie miZe byt
v nastavena v hydroxidu nebo V oxidu jak c¢ilenou volbou
podminek sraZeni, tak také pozd&isim prubéhem procesu. Pfi
soucasném davkovani heptafluorokyseliny a amoniaku tak mohou
byt napfiklad v kontinualnim procesu  zlskany sféricks
aglomeraty se stejnomérnym rozdélenim velikosti <&éstic
v rozmezi 10 az 80 pm a s definovanym rozdé&lenim velikostl
péru. Vlastnosti aglomerati jsou  piitom zavislé na
koncentraci vychozich roztokl, dobé& zdrienl v reakéni néadob&
4 na hodnoté pH. Proces srazenl p¥i kontinuélni vyrobé
sférickych aglomerati se napfiklad vede s koncentracemi
heptafluorokyseliny rantaliéné nebo niocbidné nebo jeiizch

smést 10 az 300 g/l, s vyhodou 50 az 200 a/l,

a2

(X&)

s koncentracemi NH: 1 az 20 hmotn., s vyhodou 3 az

o

Q0

¢ hmotn., stfedni dobou zdrienl srid¥enych agleomeratd 0,25 az

24 hodin, s vyhocou 30 minut aZ 3 hodiny, & ¢ hodnotou ph




-
des s
seve
sees
-

A s
eeme
[ ]

pfi teploté procesu sra%eni 7 a? 12, s vyhodou 7,3 ai 8,3.
I pfi velbé odchylnych podminek sraZenil miZe byt =ziskana,

napfikiad rozpraSovacim sudenim, cilené sféricka morfologie.

Pofadovangd ¢istota mbZe byt dosa?ena prostfednictvim,
je-11 tfeba vicenascbného, gigténi heptafulorokyseliny
tantaliéné nebo niobié&né nebo jejich smé&si. Obsah nedistot

mi¥e byt v pripadé potfeby snizen az do oblasti ppb.

Takto ziskané hydroxidy se susi a kalcinuii. Je-li
ttfeba, nésleduje mechanické zpracovanli, jake napfiklad
sitovani, drceni mleti nebo aglomerace. Struktura aglomeratl
se stabilizuje zpracovanim pfi vysoké teploté, s vyhodou
v oblasti teplot >1000 °C, zvlasté vyhodné v blizkosti
teploty bodu taveni oxidt. Tim mohou byt slinuté mistky mezl
primdrnimi fasticemi zesileny a cilen& upravena struktura
péri. PEitem pouzitéd vellkost krystalitd oxidu urcuje
sekundarni strukturu vyrobeného prasdkového ventilového kovu,
a vnéjsi tvar t4stic/aglomerdtd oxidu urcuje tercidrni

strukturu.

Po zpracovani pri vysoké teplote opét miZe nésledovat
mechanicke zpracovani sitovanim, drcenim nebo mletim.
Pfipadné vnesene nedistoty Jjako napriklad uhlik mohou byt
odstranény Zihanim na vzducnhu, s vyhodou pfi teplotée BOC az

1200 °C.

Taktc vyrobené oxidy 8 definovancu morfologll — se

nislednd redukci ptevad&€ji na kov.

s vyhodou se redukce provadi Jak Je popsano ve WO
00/67936 nebo EP-Al 897 54Z2. K tomu se oxid nechava reagcvat
bud ve dvoustupfiove redukci s kapalnym hofcikem a plynnym
hcfZikem, neboc V jednostuphove vadukei s plynnym hoflilkem.

Primarni struktura praskocvens AU muie
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znémych naslednych krok jake naptiklad vakuove

vysokoteplotni aglomerace nebo desoxidace.

pragkovy ventilovy kov vyrobeny zpGsobem podle vynalezu
miZe byt po vyrobeni znamym zplscbem zpracovan. JestliZe mé&
byt prasdkovy ventilovy kov pouzit napfiklad pro vyrobu
kondenzatoru, mife byt vyhodné podrobit praskovy ventilovy
kov aglomeraci ve vysokém vakuu, napfiklad pfi teploté
1350 °C. S vyhodou se v tomto piipade nasledné provadil
dopovani fosforem prostfednictvim zpracovani H3PO4,
desoxidace hof&ikem, pricemZz se s vyhodou pouzije 1,5
nasobek stechiometrického mnosstvi hor&iku, vztaZeno na
obsah kysliku v aglomerovaném primarnim prasSku, promyvani
mineralni kyselinou, napfiklad zFedénou H,504, & néasledné

suseni a sitovani <3C0 pm.

Pfedmétem vynalezu Jjsou dale praskové ventilove kovy
vyrobitelné zpusobem podle vynalezu, jejichZz sekundarnl
struktura a terciarni struktura je dana morfologil

prekurzoru.

pPredmétem vynalezu jscu také préikové ventilové kovy
sestavajici ze sférickych aglomeratq, s hodnotou Do,

stanovenou pomoci zafizeni Mastersizer podle ASTM B822, 1C

a? 80 um, s vyhodou Z0 a? 40 um, pticemZz tento praskovy
ventilovy kov volné& proteka Hallovym trychtyfem (ASTM BZ12
resp. B417) s prumérem Otvoru trychtyfe 2/10 palce,

s vyhodou 1/10 palce.

pradkcvy ventilovy kov  podle vynalezu s vyhodou
vykazuje uzke rozdéleni velikosti &astic. Hodnota  Dsg,
stanovena pomoc: zafizeni Mastersizer podle ASTM B8z2Z,
s vyhcdou cdpovidéa nejvyde 1,5 nasobku hodnoty Dsy, stanovens
pomoci zafizent Mastersizer podle ASTM BBZZ, zv1Aa3té vyhcdnég

nejvyge 1,3 nasobku hodnoty Dsg.
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Eodnota Dyo, Stancvenid pomecl zafizeni Mastersizer pocdle

ASTM B822, s vyhodou Jje vétsl nez 5 um, zvla3té vyhodné

<

&t31 nez 10 pm.

Ventilovym kovem Jje s vyhodou tantal, niocb neboc jejich

slitiny.

prazkové ventilové kovy podle vyndlezu se vyznacujil
zejména tim, Ze z nich vyrcbend anodova télesa vykazujl
bimodalni rozd&leni pdrua, piicemi men3i maximum rozdélenil
péril odpovidéd primarni struktufe praskového ventiloveno
kovu, a vetdl maximum rozdéleni pérd odpovida sekundarni
struktufe. Tim je umcZnéna dobré impregnovatelnost ancdového

t&lesa protielektrodou.

Vyhodné jsou praSkoveé ventilové kovy, které umeoZrujl
vyrcbu anodovych téles s pimodalnim rozdélenim port, piicemZ
vetsi maximum rozdéleni poru, stanoveneé rtutovou
porozimetrii, Je mezi 0,5 aZ 5 pm, s vyhodou mezi 0,7 az

2 pm.

Praskove ventilové kovy podle vynalezu maiil
mnchostranne pouziti. S wvyhodou se pouziji k vyrobé
kondenzatort s pevnym elektrolytem, zv1asté vyhodng pro
vyrobu kondenzatoru s pevnym elektrolytem, které majl
kapacitu >50 000 CvV/g. K tomu a&elu se praskovy ventilovy
kov lisuie na anodova télesa, kterd se vyznadull zvladini

a
homogenitou, tzn. rovnomérnym rczdélenim hustoty stigfenli.

P¥ehled obrazkl na vykresecnh

Vyndlez bude dale opjasnén za pomoci pFikladd, ktere
maji usnadnit porozuméni rircipu vynalezu, anii LY el

omezovaly.
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Cbr. 1 predstavuje snimek oxidu tantalu ziskany

precstiednictvim rastrovaciho elektronového mikroskopu.
Obr. 2 pfedstavuje REM snimek praskového tantalu.

Obr. 3 predstavuje REM snimek stabilizovanéhe oxicu

tantalu s vliaknitou morfeologii.

-

Obr. 4 ©predstavuje REM snimek préaskového tantalu

s vlaknitou morfologil.

Obr. 5 ptredstavuje REM snimek stabilizovanéhe oxidu

tantalu s destickovitou morfologii.

Obr. 6 predstavuje REM snimek préskového tantalu

s destidkovitou morfologil.

P¥iklady provedeni vynalezu

V nasledujicich pfikladech vyrobené praskove oxidy kovi
resp. pradkovée kovy byly, Jak Je uvedeno v prikladech,
vysetfovany 2z hlediska raznych chemickych a fyzikdlnich
vlastnosti. Neni-1i wuvedeno jinak, bylo piitom pOStupovanc

nasledovné:

Chemické slozeni bylo zjisdtovano pomoci obvyklych

automatickych analyzatord.

Ztrata Zih&nim byla stanovovana gravimetricky
diferenénim vaZenim. Teplcta, pfi xteré Dbyla stanovena
ztrata Zihanim, ie uvedena vV jednotlivych pfikladech.

HEustoty po setfesenl byly stancveny podle ASTM B527,
rozdéleni velikosti Gastic {(hodnoty Dy, Dsg a Daa
prostiednicovinm ohbu lassrcveno sv&tla za pouzitil zaflzeni
Mzs=erSizer Su od firmy MAT.VERN (ASTM BBZZ), sitovad analyza

rné povrchy zZnamym  zdusobem ccd
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stancvena pomoci Scottova vclumetru (ASTM B329), stfedn
velikost &astic pomeci  Fishercva sitového analyzatoru
(Fisher Sub Sieve Sizer, FS55, ASTM B330), a schopnost
tedeni pomoci Hallova m&feni tefeni za pouZziti trychtyre
1/10" (ASTM B213). Pevnost v tlaku byla stanovena na vylisku
z prasku (5,1 mm délka, 5,1 mm pram&r, hustota po slisovanil
5,0 g/cm’) pomoci Chatillonova silom&ru. V ptipadé udajl
v procentech se Jedna, pokud neni uvedeno jinak, o

hmotnostnl procenta.

Priklad 1: Redukce sférického Ta:0s vyscce cisté kvality
(LT-kvalita) na sféricky praskovy Ta

analogické morfologie
a) Vyroba sférického hydroxidovéhe prekurzoru

Bylo ptedloZeno 300 1 deicnizovane H,0 a byle
kontinu&lné pridavano 6360 1 roztoku H;TaF+ © koncentraci Ta,
pocitano jako Tax0s, 80 az 120 g/1 (zne&idténi kovy <5 mg/L
pro kazdy prvek) spolu s 5655 1 &istého vodného roztoku NHi
(6%), tak, Ze hodnota pH byla 7,6x0,4. Teplota byla 35 aZ
40 °C. Takto ziskand suspenze byla vytlacena na tlakové nuli
& promyta nejprve vodnym  roztokem  NHj {3%) a poté
deionizovanou vodou. Poté byl wvihky hydroxid susen v sugfarnég
24 hodin pii 100 °C.

Analyza: ¥=0,22 %.

D) Vyroba oxidu

Sféricky hydroxid tantalu vyropeny Vv kroku &) by-
uveden do misek a Zihan asi 6 hodin pfi 1270 °C na vzduchu.

Nasledné byl procdukt proset na sité <600 um.

Vytdzek: 460 kg Ta:0s <600 um & 42 kg Ta:0: >500 um
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Al <0,2 ppm

As <G,Z ppm

Ca <0,5 ppm

Co <0,05 ppm

Cr <0,05 ppm

Cu <0,1l ppm

E <2 ppm

Fe 1 ppm

K <0,2 ppm

Mo <0,1 ppm

Na <0,5 ppm

Nb 3 ppm

Ni <0,1 ppm

Si 2 ppm

Ti <0,1 ppm

Y <0,05 ppm

Zr <0,05 ppm

Fyzikalni analyza:

7trata 2ihanim (1200 °C/2 h): <0,05 %

Hustota po setfesenl: 2,8 g/cw’

Rozd&leni velikosti &astic: Dip= 5,51 pum
Deg= 23,94 um
Dog= 49,00 pm

Sitova analyza: 97,1 & <45 um

mérny povrch: 0,41 cmz/g

c) Stabilizace oxidu

10 kg oxidu bylo po debu 4 K #indno pfi teplotd 1700

ced argenem. Bily oxid byl rozmélnén a proset na sitg

1000 pm.
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d) Redukce sférického, stabilizovaného oxidu na
praskovy Ta

1000 g stabilizcvaného oxidu tantalu vyrobeneno

v kroku 1lc) bylo poloZeno na sitovinu nachézejici se na
tantalové misce. Pod ni bylc naplnéno 300 g hof&ikovych
t¥isek. Miska byla uzaviena a Ppo dobu 6 h byla provadéna
redukce v retorté pfi 950 °C pod argcnem. PG ochlazeni byla
retorta pomalu ovétrana vzduchem prco umoZné&ni pasivace

kovovych povrchu. Materiil byl rozmé&lnén protladenim skrze

1000um sito.

Takto ziskany reakéni produkt byl vyluhovédn ve 12%
kyselin& sircvé a promyt deionizovanou vedou do neutralni
reakce. Vlhky préa3ek byl nasledné susen po dobu 24 hodin pri
teplot& 50 °C. Bylo ziskano 750 g prédkového Ta.

Viastnosti takto ziskaného priméarniho prasku:

M&rny povrch: 2,4 m/g

Sypné hmotnost: 27,0 g/palec3
Kyslik: 7680 PPM

e) Kone&né uUprava na kondenzatorovy prasek

Takto ziskany surovy pradek byl znamym zpasobem finalné

zpracovan Jako klasicky kondenzatorovy prasek:

- aglomerovanim pfi teploté 1350 °C za vysokého vakua

- dopovénim 100 ppm fosforu pomocl H:PO4

- desoxidaci hofdikem pri teploté 920 °c, pPi pouzitl 1,53
nisobku stechiometricxeno mnofstvi hofdiku, vztaiZendc na
obsah kysliku v aglomerovanemn primérnim prasku

- promytim zfed&nou H:SC:

- cugenim a prosévanim <300 pm

Takto ziskany kondenzatorovy pragkovy tantal Tykazoval

nésledulicl vlastnosti:
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Fyzikalni analyza:
Sypna hmotnost: 26,9 g/palec’
StFedni pramér &astic (FS33): 2,26 um
Pevnost v tlaku: 8 kg
Mérny povrch: 1,2 m°/g
Schopnost teceni: 26 s/25 g
Rozdéleni velikosti &astic: Dio= 13 pm
Deg= 32 Hm
Dog= 210 um
Sitova analyza: >300 pm 0 %
>212 pm 2,8 %
>150 upm 3,3 %
>106 pm 2 %
>63 um 1,9 %
>38 um 7,8 %
<38 pm 82,6 3%
Chemicka analyza:
C 24 ppm
H 99 ppnm
Mg 15 ppm
625 ppm
3183 ppm
94 ppm
Na <0,5 ppm
K <0,5 ppm
Fe 9 ppem
Cr <2 ppm
Ni <3 ppm
Clektricky test
peiZak byl slisscvan na hustoil , 75 g/cm3 a
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byla anodicky oxidovana (formovéana) v H3PCs s vodivosti 4300
ps pfi napéti 30 V. zbytkovy proud anody byl mé&ren v témZe
elektrolytu, kapacita byla méfena v 18% H280;.

Hustota po zesintrovani: 6,3 g/cm’

Mérnd kapacita: 44 828 prv/g

Zbytkovy proud: 0,32 nA/pEV

Pfiklad 2: Redukce sférického Tay0; &isté kvality (HPO-
kvalita) na sféricky préaskovy Ta analogické
morfologie

a) Vyroba sférického hydroxidoveho prekurzoru

Bylo predloZenc 10 1 deionizované H.O0 a byle kontinualné
pridavano 90 1 roztoku HpTak; © koncentraci tantalu, poditanc
jako Tas0s, asi 170 g/l (asi 20 mg/l Sb a 2 mg/l Nb) spolu se
70 1 &istého vodného roztoku NHy (6%), tak, ze hodnota pH

byla 7,6%0,4. Teplota byla 39 as? 40 °C. Takto ziskana
suspenze byla vytlacCena na tlakové nuéi a promyta nejprve
330 1 vodného roztoku NH; (3%) a poté deionizovanou vodou.

Poté byl vlhky hydroxid suden v sud&rn& 24 hodin pIi 100 °C.
b} Vyroba oxidu

Sféricky hydroxid tantalu vyrobeny v kroku a) byl

uveden do misek a Zihan asi 2 hodiny pfi 1270 °C na wvzduchu.

Nisledné byl produkt prosst na sité <600 um.
VytdZek: 1,5 kg Ta:0s <500

Chemickd analyza:
Al <0,2 ppm

As 3 pom

Y=t G,8 ppm

co <J, D5 pon




Cr 0,4 ppm

Cu 0,2 ppm

E <2 ppm

t'e 4 ppm

K 0,4 ppm

Mo <0,1 ppm

Na 0,5 ppm

Nb 14 ppm

N1 <C,1 ppm

Sb 110 ppm

Si 6 ppm

Ti 0,2 ppn

\Y <0,05 ppm

Zr <0,05 ppm

Fyzikalni analyza:

Ztrata Zihanim (1200 °C/2 h): 06,09 %

Hustota po setfeseni: 2,6 g/crn3

Rozddéleni velikostl céastic: Dig= 2,50 um
Dso= 38,09 um
Dgo= 68,50 um

Sitové analyza: 55,5 % <45 um
38,7 % <90 um

m&rny povrch: 0,58 cm’/g

cC) Stabilizace oxidu

2 kg oxidu byle po depu 10 h 7ihano pfi teplots 1600 °C
na vzduchu. Ziskany bily cxid byl rozmélndn a proset na siteé

pod 1000 um.

Obr. 1 predstavuje snimek oxidu ziskany prostifadnictvim

rastrovacine elektronového mikroskopu (REM snimek) .
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d) Redukce sférického, stabilizovaného oxidu na

praskovy Ta

400 g stabilizovaného oxidu rantalu vyrobeného v kroku
2c) bylc pcloZeno na sifovinu nachdzejicl se na tantalove
misce. Pod ni bylo naplnéno 120 g hoféikovych tfisek. Miska
byla uzaviena a po dobu 6 h byla provadéna redukce v retorte
p¥i 920 °C pod argonem. Po ochlazeni byla retorta pomalu

ovétrana vzduchem pro umoZnéni pasivace kovovych povrchil.

Materiil byl rozm&lné&n protlacenim skrze 1000um sito.

Takto ziskany reakini produkt byl vyluhovadn ve 12%
kyseliné sirové a promyt deionizovanou vodou do neutralni
reakce. Vlhky préasek byl niésledné sufen po dobu 24 hodin pIi
teploté 50 °C. Bylo ziskano 290 g préskového Ta.

Vlastnosti takto ziskanéhc primarniho prasku:

Mérny povrch: 2,8 m°/g
Sypna hmotnost: 23,5 g/palec’
Kyslik: 8960 ppm
Obr. 2 predstavuje REM snimek pra3kového tantalu.

Porovnani s obr. 1 ukazuje, zZe pfi redukci stabilizovanéhc

oxidu zustala morfologle zachovana.
e) Konedné& uprava na kondenzatorovy prasek

Takto ziskany surovy préadek byl znamym zplsobem finalne

zpracovan Jako klasicky kondenzatorovy prasdelk:

I

- aglomercvanim pZi teplote 1120 °C za vysokého vakua

- dopovanim 150 ppm fosforu pomoci H:PO4

- desoxidaci pfi teploté 850 °c pomoci 1,5 nasobku
stechiometrického nnoistvi hoféiku, vztazZeno na obsah

xvsiilku v aglomersovansem primarnim prasku
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- sudenim a prosévanim <300 pm

Takto ziskany kondenzatorovy praskovy tantal vykazoval

nasiedujici vlastnosti:

Fyzikalni analyza:

Sypna hmotnost:

25 g/palec’

Stfedni prim&r castic (EFSS3): 1,76 pm
pevnost v tlaku: 4,4 kg
Mé&rny povrch: 2,0 m*/g
Schopnost tecenli: 32 s/25 g
Rozdsleni velikosti &astic: Dig= 12 um
Dgg= 31 um
Dgg= 175 um

Sitova analyza:

Chemicka& analyza:

C 18 ppm

H 156 ppm

Mg 15 ppm
1244 ppm
5392 ppm

P 130 pom

Na <0,5 ppm
K <C0,5 pen
Fa 26 ppm
Cr : ppm

>300 pm 0,4

e

>212 pm 1,4

o\d

o@

>150 um 2,2
>106 pm 1,4

@

e

>63 Hm 2,4
>38 pm 2 %
<38 um 90,2 %




Ni <3 ppm

Elektricky test:

Prasek byl slisovidn na hustotu 5,0 g/cm® a sintrovan priil
teploté 1260 °C pod vysokym vakuem. Takto ziskana peleta
byla ancdicky oxidovana (formovéna) v H3PO4 s vodivosti 4300
us pfi napéti 30 V. Zbytkovy proud anody byl m&fen v témie
elektrolytu, kapacita byla mé&fena v 18% HzS504.

Hustota po zesintrovanil: 4,5 g/cm3

Marné kapacita: 94 570 uEV/g

Zbytkovy proud: 0,72 nA/prEv

Priklad 3: Redukce sférického NbgOs na sfericky préskovy

Nb analogické morfologie
a) Vyroba sférického hydroxidového prekurzoru

4000 1 roztoku HyNbF; © koncentraci niobu, pocitéanc jako
Nb.Os, asi 125 g/l, bylo kontinualné pfevrstvovano 10 980 1
&istého vodného roztoku NH; (6%), tak, Ze hodnota pH byla

7,6+0,4. Teplota byla 35 az 40 °C. Takto ziskana suspenze
byla wvytlacena na clakové nudi a prcmyta nejprve 4400 1
vodnéhc roztoku NHs (3%) a poté deicnizovanou vodou. FPote
byl vlhky hydroxid susen v sudarnd 24 hodin pti 100 °C.

Analyza: F<0,1 %
b} vyroba oxidu

Sféricky hydroxid nicbu vyrobeny v krcocku a) byl uvedsen

do misek a Zihan asi 4 hodiny pfi 1270 °c na vzduchu.
Vytéiek: 502 kg NpaOs

Chemickd& analyza:

Al <l opm




As <l ppm

Ca <1l ppm

Co <0,1 ppm

Cr <0,2 ppm

Cu 0,3 ppm

1) 2 ppm

Fe 4 ppm

K 3 ppm

Mo <0, 3 ppm

Na 2 ppmnm

Ni 0,8 ppm

Si 7 ppm

Ta 20 ppm

Ti <1 ppmn

V <1l ppm

Zr <0,5 ppm

Fyzikalni analyza:

Jtrata zindnim (1200 °C/2 h): <0,05 3 ‘
Hustota po setfeseni: 1,5 g/cm’
Rozdéleni velikosti castic: Dip= 6,55 pm

Dgg= 20,50 um
Dag= 34, 94 HIm
Sitova analyza: 97,5 % <45 pm

- - 2
m&rny povICh: 0,4% cm“/g

Stapilizace oxidu

1

21 kg oxidu niocbu vyrobeného v kroku 3b) byle po dobu

Q o~

4 h Zihano pPi teploté& 1400 "C pod vodikem. Cerny produkt

byl rozm&inén a preset na sité pod 300 um.

Ylastnosti taxtc ziskaneno Zastednd redukovanéno oxidu:




Kyslik:

Uhlik:

Y(Fe, Cr, Ni):
ME&rny povrch:

Rozdéleni velikosti ¢astic:

d) Redukce sférického,

praskovy Nb

S R
27,0 %
<10 ppm

<10 ppm
0,12 m*/g

D= 16,4 um
D50: 34,6 Hm

Dgo= 70,7 pm

stabilizovaného oxidu na

vzdy 500 g stabilizovaného, naredukovaného oxidu niobu

vyrobeného v kroku 3c)
se na niobové misce.

trisek.

redukce v retorté pri 975 °C pod argonem.

retorta pomalu ovétrana

kovovych povrchi.

300pm sito.
Takto ziskany reakcnl
kyseling sirové a promyt

reakce.

teploté 50 °C.

vzduchem pro

deionizovancu vedou do

bylo poloZenc na sitovinu nachéazejicl
Pod ni bylo naplnéno 267 ¢ horé&ikovych
Misky byly uzavrieny & Ppo dobu 6 h byla provéadéna

Po ochlazenl byla

umoZnéni pasivace

Materiadl byl rozm&lnén protlagenim skrze

produkt byl vyluhovédn v 8%

rneutralni

Vlihky pradek byl nasledn® suden po dobu 24 hodin pri
Bylo ziskano 579 g pragkového Nb.

Vlastnosti takto ziskaného pré3kového niobu:

M&rny povrech:

Sypna hmetnost:
Kyslik:

St¥ednil prumér Castic
Pevnost v tlaku:
Schopnost tecenl:

Rozdé&leni ve.ikosti Zéstic:

(FSS3) ¢

4,7 w/g
14,2 g/palec’

a

[

Fa)
LAY

—*

~
]

pem

3

3,0 um
1,4 kg
42 s/25 g
D-g= L7 um

D=y= 32 LI




Dgg= 56 um
Sitové analyza: >300 pm 0,0 %
>212 um 0,2 %
>150 um 0,2 %
>106 upm 0,4 %
>63 um 1,1 %
>38 um 14,0 %
<38 pm 84,1 3%

Chemick& analyza:
C 27 ppm

H 43¢ ppm

Mg 330 ppm

300 ppm
16 100 ppm
P <5 ppm
Na 2 ppm
K 2 ppm
Fe 8 ppm
Cr <2 ppm
Ni <2 ppm
F <2 ppm

Elektricky test:

7 takto vyrobeného prasku byly vyrobeny kondenzatorové anody

a byla mé&fena jejich m&rna kapacita a zbytkovy proud. K tomu

byl priZek sliscovan

ra hustotu

3,14 g/cm3

a sintrovén pfil

teplotéd 1170 °C po dobu 20 minut pod vysokym vakuem. Takto

ziskana peleta

anodicky oxideovana

us

proud ancdy

s

b

pfi napéti

1jen: £ mMinucs

byl 183

dobu

(formovéna)

formovacim prcucu

R
-

hodin pfi teplot& 80 °C

v 0, 1% H;POy

s vodivosti 3100

200 mA/g. Zbytkovy

-

.50, p¥fi teploté 23 ’C, dobé

v ;o DOrmMoTalling hEsDeEt o




kapacita byla méfena v 18% H:S04 pti teplot& 23 °C a

frekvenci 120 Hz.

Sypna hmotnost: 3,14 g/cm3

M&rna kapacita: 136 449 urv/g

Zbytkovy proud: 0,18 nA/uEV

Pfiklad 4: Redukce vlaknitého Ta;0s; na vldknity praskovy

Ta analogické morfologile
a) oxidovy prekurzor

Byl pouzZit komercné dostupny vlaknity oxidovy prekurzor

firmy Zircar.

b) Stabilizace oxidu

Q o~

500 g oxidu bylo po dobu 3 h 7ihdno pri teploté 1650 °C
pod dusikem. N&sledn& byl oxid Zihan pri 1000 °C na vzduchu
pro odstrané&ni uhlikovych necistot. Takto stabilizovany bily

oxid byl rozmé&lné&n a proset na sité poed 1000 pm.

Obr. 3 pFfedstavuje REM snimex stabilizovaného oxidu. Je

sfetelnd vidét vlaknitd morfcicgle.

) Redukce vlaknitého, stabilizovangho oxidu na

présgkevy Ta

200 g stabilizovaného oxldu tantalu vyrobenéhc v kroka

4b) bylo poloZeno na sitovinu nachazejici se na tantalove
M1z

~
983

misce. Pod ni bvlo naplnénc €79 g oFsikovych tiisek.
byla uzaviena a po dobu 8 n bvyla provadéna redukce v retortTéa
- o N - -
pfi 930 °C pod argonem. FO cchlazeni byla retorta pomalu
ovétrana vzduchem pro umoinéni pasivace kovevych povrchi.

Materizl bvl rozmélnén protialsnim S«rze 000um sito.
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kyseliné sirové a promyt deicnizovanou vodou do neutralni
reakce. Vihky praSek byl nasledné suien po dobu 24 hodin pI:

teplotd 50 °C. Bylo ziskano 140 g nraskového Ta.

Vlastnosti takto ziskaného primarniho prasku:

MErny povrch: 2,2 m*/g
Sypna hmotnost: 20,0 g/palec’
Kyslik: 7520 ppm

Obr. 4 predstavuje REM snimek ziskaného praskového
tantalu. Porovnani s obr. 3 ukazuje, Ze pri redukci

stabilizovaného oxidu zlstala vlaknita morfologie zachovana.

Priklad 5: Redukce destifkovitého Taz0s na destidkovity

praskovy Ta analogicke moerfologie
a) Vyroba destickovitého hydroxidového prekurzoru

250 ml smé&si stejného objemoveho mnoZstvi ethoxidu
tantalu Ta(OC:Hs)s a ethanolu C;HsOH bylo rovnom@rné nakapano
na hladky povrch z polypropylenu a vysuSeno za piivodu

vzduchu pfi pokojové teplote.
b) Vyroba oxidu

Destidkovity hydroxid tantalu vyrobeny v kroku a) byl

uveden do misek a #ihadn asi 4 hodiny pEi 700 °C na vzduchu.

Vf/téiek: asi 100 kg Ta-05

MErny povrcoh: 4,67 g/em’

c) Stapbilizace oxidu

O~

500 g oxidu bylo po dobu 2 h 2ihano pPi teploté& 1630 T
pod dusikem. Nasledné byl oxid inan p#i 1000 °C na vzduchu
pro odstranéni uhlikovych nedistot. Takto stabilizovany bily

cxid byl rozmélnén a proser na sitd pod 1000 pm.
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Cbr. 5 predstavuje REM snimex stabilizovaného cxidu. J=

sFeralnd vidadt destidkevita morfologie.

d) Redukce destidkoviténc, stabilizovaného oxidu n

S

praskovy Ta

200 g stabilizovanéhc oxidu tantalu vyrobeného v kroku
5c) bylo poloZeno na sitovinu nachidzejici se na tantalove
misce. Pod ni bylo napln&nc 60 g hoElikovych tfisek. Miska
byla uzaviena a po dobu © h byla provadéna redukce v retorté
pti 980 °C pod argonem. PO ochlazeni byla retorta pomalu

ovétrana vzduchem pro umcZznénl pasivace kovovych povrchu.

Material byl rozmé&lnén protlalenim skrze 1000pum sito.

Takto ziskany reak&ni produkt byl vyluhovan ve 123
kyselin& sirové a promyt deionizovanou vodou do neutralni
reakce. Vlnky pradek byl nasledné& suSen po dobu 24 hodin pri
teplot® 50 °C. Bylo ziskano 140 g praskového Ta.

Vlastnosti takto ziskaného primarniho prasku:

M&rny povrch: 2,0 m¥/g
Sypn& hmotnost: 32,0 g/palec’
Kyslik: 6370 ppm

Chr. 6 predstavuje REM snimek praskového tantalu pred
zpracovanim 12% kyselinou sirovou. Porovnani s obr. S
ukazuje, Ze p¥i redukci stabilizovaného oxidu zlistala

destickovitid morfologie zachovana.
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PATENTOVE NAROKY
1. Zplsob vyroby praskoveho ventilovéeho kovu,
cbsahujici kroky:
a) vyroby prekurzoru pofadované merfologie,
b) ptevedeni prekurzoru na oxid ventilového kowvu,
c) stabilizace struktury oxidu tepelnym zpracovanim a
d} redukce stabilizovaného oxidu za zachovani morfologie.
2. zplisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, :Ze

stabilizace struktury oxidu podle kroku c} se provadi jiz

pfi pfevadénl prekurzoru na oxid v kroku b).

3. Zzplsob podle naroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim,

e prekurzorem je JjiZ oxid, a odpadéd tak krok bj.

4. zplisob  podle né&kterého z narokd 1 az 3,
vyznadujici se tim, 5e redukce stabilizujiciho oxidu se

provadi pomcci plynného reduk&niho ¢inidla.

5. zpisob  podle nékterého z naroki 1  az 4,
vyznadujici se tim, Ze redukce stabilizovaného oxidu se
provadi reakci s alkalickymi kovy nebo kovy alkalickych

zemin nebo jeiich smeésmi.

c. 7ofisob pecdle naroku 4, znaduiici se tim, Ze jako
J¢ P J

plynné redukéni &inidlo se pouziji pary hofliku.

[
1

7. Zpusob podle naroku 1, wvyznadujici se tim,

ventilcvy kcv je ve formé sliziny ventilovych kovi.

—~

Zpisob podle néroka L, vyznadujici se tim,

[Nl
il

o
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ventilovy kov je ve formé& suboxicu ventilového kovu.

9. Zpisob  pedle neéktereého z narokl 1 az g,
vyznadujici se tim, Ze Jjako prekurzor se pouziji sféricks

aglomeraty.

10. Zpusob pedle nékterého z naroki 1 az 8,
vyznadujici se tim, Ze jako prekurzor se pouziji vlakniteée

aglomeraty nebo vlakna nebo z nich vytvorena tkanina.

11. Zplsob podle nektereho zZ narokl 1 az g8,
vyznadujici se tim, Ze jako  prekurzor se pouziijil

destiZkovité aglomeraty.

12. Praikovy ventilovy kov vyrobitelny podle nékterého
2 naroka 1 az 11, wvyznadujici se tim, 2 sekundarni
struktura a tercidrni struktura pradkcového ventiloveho kewvu

je déna morfologil prekurzoru.

13. Pradkovy ventilovy kov sestavajicl ze sférickych
aglomeratl, vyznacéujici se tim, Ze hodnota Ds;, stanovena
pomoci zatizeni Mastersizer podle ASTM B822, je 10 aZ 80 um,
s vyhodou 20 aZ 40 pm, piicemZ tento praskovy ventilcvy kov
volné protéka Hallovym trychtyiem s pruamérem oLvoru

trychty¥e 2/10 palce, s vyhodou 1/10 palce.

~

14. Praskovy ventilovy kov podle naroku 12 neboc 13,
vyznadujici se tim, Ze hednota Dag, stanovenad pomocl zatizenl
Mastersizer podle ASTM B822 odpovida nejvyse 1,5 néasobku
hodnoty Dsg, stanovené pomoci zatizeni Mastersizer podle ASTM

8822, s vyhodou nejvyse 1,3 nasobku hodnoty Dso.

15. ©Sradkovy ventilcvy kov podle néktersno z ndroxd 12

a? 14, vyznadujici se tim, Z= oocdrncta Lug, stancvand pomocl




safizeni Mastersizer podle ASTM B822, je v&€t3l neZi 5 um, 3

vyhodou vE&tsi neZ 10 pm.

16. Praskovy ventilovy kov podle nékterého z naroku 1Z

e

a? 15, vyznaduijici se tim, :I= ventilovym kovem Jje tantal

niob nebo jejich slitina.

17. Praskovy ventilovy kov podle nékterého z narokd 12
a¥ 16, vyznadujici se tim, Ze z néno vyrobend anodova télesa
vykazujl bimodalni rozdé&leni péra, pridemz mendi maximum
rozdéleni péri odpovida primérni struktufe, a veét3l maximum

rozdéleni pért odpovidé sekundarni strukture.

18. Praskovy ventilovy kov podle naroku 17,
vyznadujici se tim, Ze VELSEl maximum rozdé&leni pdry,
stanovené rtufovou porozimetrii, Je mezi 0,5 azZz & um,

s vyhodou mezi 0,7 az 2 um.

19, Pouzitl praskoveho ventilového kovu podle
nékterého z narokd 12 aZ 18 k vyrobe kondenzatorll s pevnym

elektrolytem.

20, Pouziti praskového ventilového kowvu podle

nékterého z narocki 12 a%z 18 k vyrobé kondenzatorll s pevnym

elektrolytem, které maji kapacitu >30 000 CV/g.
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