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Patsntanspruch

Vecrfahren zur Oberfléohenreinigung gedtzter Aluminiumfolie
fiur slektrolytkondensatoren unter Verwendung einer sauren

L¥sung, gekennzeichnet daduroh,

dafl die Cberfldche der elektroohemisch geltzten Aluminium-
folie im AnsohluB an den AtzprozeB ohne Zwischenspiilung

in destilliertem Wasser mit einer wiBrigen Lésung, die 0,01
bis 1 % Phosphorsfure und 1 bis 10 % OxalsHure enthdlt, bei
15 bis 25°C in einer Zeit von 30 bis 90 s behandelt wird

und ansohlieflend in bekannter Weise mit destilliertem Wasser
gespillt und weiterbehandelt wird.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Oberflaohenreiniguﬁg gedtzter Aluminiumfolie
fir Elektrolytkondensatoren

Anwendungsgebiet der _Erfindung

Die Brfindung wird angewendet bel der Herstellung geitztor
Aluminiumfolie fur Elektrolytkondensatoren.

Charakteristik des bekannten Standes der Teochnik

"

Die Oberfldohe von Aluminiumfolie fiir Elektrolytkondensatoren
wird elektrochemisch aufgerauht, um eine m8gliohst hohe spezifi-»
sohe Fldohenkapazitlt zu erzielen, die wiederunm Voraussetzung
fir die Miniaturisierung der Elektrolytkondensatoren ist. Fur
das Atzen von Katodenfolie (niedrig legiertes Aluminium) und
Anodenfolie (Al 99,99) werden gleiohermaBen wiBrige ohlorids
donenhaltige Elektrolyte verwendet. Die nach dem Atzprozef

auf der Oberfl¥vhe verbleibenden Verunreinigungen, insbesondere
aber die Chloridionen, fuhren in den nachfolgend aufzubringenden
Oxidaschiohten, mit denen dis Folien formisrt oder svabilisiert
werden, zu Fehlstellen. Damit werden das Reststromverhalten

der Kondensatoren beeintriohtigt und die Korrosion begiinstigt,
Aus diesen Grinden wird dem Ktzprozes Ublicherweise eine
Reinigungsstufe nachgesohaltet, in der die erreichten Werte

der spezifischen Fldohenkapazitit niocht verschleohtert werden
dirfen.

In einfaohster Waise werden die Folien nach dem Ktzen mit
Wasser gereinigt, Da diese Reinigung jedooh zu langsam verliuft
und nicht sioher ist, sind andere mit sauren LYsungen arbeitende
stromlose Relnigungsverfahrer, eing3fihrt worden.
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Bekannt ist aus US 2396 685 ein einstufiges Reinigungs~>
verfahren mit Salpetersiure und ans US 4432 846 ein zwei-
stufiges Reinigungsverfahren mit Salpetersiure in der ersten
und Chrom= und Phosphorsdure in der zweiten Stufe. Diese
Verfahren sind nur eingeschr#énkt anwendbar fir die Reinigung
von Folien mit grofien Ktzkapillaren, wie sie bei Hochvolt-
anodenfolle vorliegen. Bei allen anderen geHtzten Folien

sird die Atzstrukturen so fein, daB sich aus ihnen mit den
vorgesohlagenen Lésungen die Chloridionen nicht ausreiochend
entfernen lassen. Weitere Verfahrensmingel sind das Entstehen
toxischer und stark korrosiver Dimpfe und hohe Kosten fiir

die Entfernung der Nitrationen aus dem Spiilwasser. Die Ver-
wendung von Salpeters¥urs fiithrt in jedem Fall zu Umweltschiden.

In DE=AS 1546 196 und GB 1130 €27 wird die Verwendung wiBriger
phosphorsiurehaltiger L8sungen vorgeschlagen. Die Entfernung der
Chloridionen aus der aufgerauhten Oberfliche wird dabei mit
Einbufien an spezifischer FlHchenkapazitit erkauft, da durch
die Phosphorsdure die sehr feinen Atzstrukturen teilweise
wleder zersttrt werden. Insbesondere miitssen beim Verfahren
naoh DE=AS 1546 196, da hier Arbeitstemperaturen von 50 bis
100°¢ vorgeschrieben werden, die Verdunstungs=> und Aussohlep>
pungsverluste an Phosphorsiure verhindert werden, da es sonst
bei diesen Temperaturen unvermeidbar zur kapazitdtsmindernden
Bohmitbildung kommt.

Das Verfahren nach DE»PS 1227 561 zur Reinigung der OberflHche
von Chloridionen, die in schwerltsliocher Form vorliegen, sieht
die Verwendung wiBriger Salzsiure vor. Hohe Verfahrenskosten
sind erforderlich, um zu verhindern, daB bei Abweichungen

von der vorgegebenen Konzentration an SalzsHure und von der
Badtemperatur das Nachdtzen der Folie so stark ist, daB die
bereits vorhandene Atzstruktur wieder zerstdrt wird. Damit
werden die spezifisohe Fldchenkapazitit gesenkt und die
Lagerstabilitdt vermindert.
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Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung beesteht in einem Verfahren fiir die
Oberflaohenreiniggng gedtzter Aluminiumfolie fiir Elektrolyt»
kondensatoren, welches abproduktarm ist und ohne zusitzliochen
Energieaufwand mit kurzer Expositionszeit arbeitet. '

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Vsrfahren bereits
zustellen, mit dem die naoch dem elektroohemischen Ktzen von
Aluminiumfolie fur Elektrolytkondensatoren auf der OberflHdche
verbleibenden Chloridionen entfernt werden und daduroch die
spezifische ¥l¥ohenkapazitit und die Lagerstabilitdt der Folie
erhtht wird.

ErfindungsgemdB wird die Aufgabe dadurch geltst, daB die Ober»
fldche der elektrochemisoh getitzten Aluminiumfolie im AnsohluB

an den Atzprozeﬁ d.h. ohne eine Zwischensplilung in destilliers
tem Wasser, mit einer wilirigen LYsung, die 0,01 big 1 % Phosphrors
sdure und 1 bis 10 % OxalsHure enthdlt, bei 15 bis 25°C 4n

einer Zeit von 30 bis 90 s behandelt wird und ansohlieflend in
bekannter Weilse mit destilliertem Wasser gesplilt und mit Formiers
oder Stabilisierungsverfahren welterbehandelt wird. Die gemeins
same Verwendung von Phosphor> und Oxalsdure in der wHdfirigen
Lésung erm8glicht den unmittelbaren AnsohluB des Reinigungss
verfahrens an den Atzprozef, was sich vorteilhaft fur das
erfindungsgemifie Verfahren selbst ausvirkt. Es wird dadurch
verhindert, daB sioh auf der beim AtzprozeB stark aufgerauhten
Oberflédohe weitere Schichten, insbesondere aus Chloridionen

in sohwarldelioher Form, bilden. Die Verwendung des Gemisohea

von Phosphor> und OxalsHure in der wdBrigen LYsung bei den
erfindungsgemtfen Arbeitstemperaturen verhindert, daB die im
Ktzprozel erzeugten Atzstrukturen teilweise wieder abgebaut
werden, Die bel diesen Temperaturen an sich nledrige Reinigungs~>
geschwindigkeit der Phosphorséure wird durch den Zusatz von
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Oxalsfure dadurch erhtht, daB durch sie eine Aktivierung

der im Atzprozes erzeugten Sohichten bewirkt wird. Die

auf der Oberfliche haftenden Verunreinigungen, jinsbesondere
die Chloridionen, werden daraufhin mit hoher Gesohwindigkeit
und bis auf Werte <0,5 mg/m abgetragen. Das ist fir die
Ublicherweise kontinuierlioh arbeitenden Verfahren zur
Herstellung gelitzter Aluminiumfolie von Vorteil. Die hohe
Sicherheit, mit der die Chloridionen bis auf niedrige nicht
stirende Werte abgetragen werden, und die leiohte Aufarbeitungs>
m8gliohkeit der verbrauochten Reinlgungslbsung mittels Cal
machen das Verfahren umweltfreundlioch und abproduktarm,

Durch die gemeinsame Verwendung von Phoaphor» und OxalsHure

in der wifirigen.Lbsung des erfindungsgemiifen Verfahrens wird
im Vergleich zur Reiniguang mit nur phosphorsiurehaltiger
Ldsung ein Zuwachs der spezifisohen Fldchenkapazitdt erreicht,
Dartiberhinaus tritt iberrasohenderweise nach Lagerung der so
behandelten Folie kein sonst iiblioher Abfall, sondern ein
Zuwachs an spezifischer Fldchenkapazitit aut,




265 181

6

Ausfuhrungabeiagagl

Niedrig legierte Katodenfolie aus AlMg0,2Cu0,3 von 30 pum

Dioke wurde elektroohemisch gedtzt und unmittelbar danaoch,
d.h, ohns eine Zwisohensplilung, mit einer wirigen LUsung,

die 0,1 % Phosphorsiure und 5 % OxalsHure enthielt, gereinigt.
Die Reinigung erfolgte bei 25°C in einer Zeit von 90 s. Die .
Reinheit der OberflHohe beziiglich des Gehaltes an Chloridionen
wurde mittels eines Spekol 11 bestimmt.

Die Tabelle zeigt die Ergebnisse der Reinigung nach dem
erfindungsgemifen Vérfahren und vergleiohsweise dazu die
Ergebnisse der Reinigung der gleiohen Folie mii einer nur
phosphorsiurehaltigen L8sung,

Reinigungs- Gehalt an | Kapazithit (uF/qma) A
l8sung Chloridionen sofort nach 30 Tagen
(mg/m°)
0,1 % Phosphor- 4 248 198
sdure _
0,1 % Phosphor- 0,45 288 328

sBurse
+5% Oxalsaureh
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