
(57)【要約】

　タンタル粉末および他のバルブ金属粉末の生成法が記

載されている。その方法は、流体媒体中で、任意には粉

砕媒体により、高エネルギー粉砕機を用いて原料粉末を

高衝撃粉砕することを含む。本発明方法は、キャパシタ

ーアノードに形成されるとき、バルブ金属粉末のDC漏れ

を低減し、および/またはキャパシタンス能力を増加さ

せることができる。さらに、本発明の方法は高表面積バ

ルブ金属粉末を生成するのに必要な粉砕時間を減少させ

、バルブ金属における混入物含量を減少させる。その方

法は、高純度のタンタルもしくは二オブフレークのよう

な金属フレークを生成するのに好適である。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 タ ン タ ル 粉 末 で あ っ て 、 タ ン タ ル 粉 末 は 少 な く と も １ ． ５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 し 、
そ し て 該 タ ン タ ル 粉 末 が 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド に 形 成 さ れ る 場 合 に 、 ２ ０ Vの Vｆ で 形
成 さ れ 、 か つ １ ４ ０ ０ ℃ で １ ０ 分 間 焼 成 さ れ る と き 、 該 ア ノ ー ド は 少 な く と も 約 190,000C
V/gの キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る 、 タ ン タ ル 粉 末 。
【 請 求 項 ２ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 、 フ レ ー ク 状 、 こ ぶ の あ る 、 角 張 っ た 、 も し く は そ れ ら の 組 み 合 わ せ
で あ る 請 求 項 １ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 。
【 請 求 項 ３ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 190,000～ 約 285,000CV/gの キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る 請 求 項 １ 記 載 の タ ン
タ ル 粉 末 。
【 請 求 項 ４ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ .５ ～ 約 ８ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る 請 求 項 １ 記 載 の タ ン タ ル
粉 末 。
【 請 求 項 ５ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ .７ ～ 約 ５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る 請 求 項 １ 記 載 の タ ン タ ル
粉 末 。
【 請 求 項 ６ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 少 な く と も 約 ５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 し 、 そ し て 該 ア ノ ー ド が 約 20
0,000～ 約 285,000CV/gの キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る 請 求 項 １ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 。
【 請 求 項 ７ 】
　 請 求 項 １ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 を 含 む キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 ８ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ７ ５ ０ ℃ の 温 度 で 焼 成 さ れ る 請 求 項 ７ 記 載 の キ ャ パ
シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 ９ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ５ .０ ｎ A/CV未 満 の Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 ７ 記 載 の キ ャ パ シ タ ー ア ノ
ー ド 。
【 請 求 項 １ ０ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ０ ． ５ ～ 約 ２ .０ ｎ A/CVの Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 ７ 記 載 の キ ャ パ シ タ
ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ １ 】
　 請 求 項 ３ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 を 含 む キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ２ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ７ ５ ０ ℃ の 温 度 で 焼 成 さ れ る 請 求 項 １ １ 記 載 の キ ャ
パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ３ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ５ .０ ｎ A/CV未 満 の Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ １ 記 載 の キ ャ パ シ タ ー ア
ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ４ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ０ ． ５ ～ 約 ２ .０ ｎ A/CVの Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ １ 記 載 の キ ャ パ シ
タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ５ 】
　 請 求 項 ４ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 を 含 む キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ６ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ７ ５ ０ ℃ の 温 度 で 焼 成 さ れ る 請 求 項 １ ５ 記 載 の キ ャ
パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ７ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ５ .０ ｎ A/CV未 満 の Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ ５ 記 載 の キ ャ パ シ タ ー ア
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ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ８ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ０ ． ５ ～ 約 ２ .０ ｎ A/CVの Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ ５ 記 載 の キ ャ パ シ
タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 １ ９ 】
　 請 求 項 ５ 記 載 の タ ン タ ル 粉 末 を 含 む キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 ２ ０ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ７ ５ ０ ℃ の 温 度 で 焼 成 さ れ る 請 求 項 １ ９ 記 載 の キ ャ
パ シ タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 ２ １ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ５ .０ ｎ A/CV未 満 の Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ ９ 記 載 の キ ャ パ シ タ ー ア
ノ ー ド 。
【 請 求 項 ２ ２ 】
　 該 ア ノ ー ド が 約 ０ ． ５ ～ 約 ２ .０ ｎ A/CVの Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 請 求 項 １ ９ 記 載 の キ ャ パ シ
タ ー ア ノ ー ド 。
【 請 求 項 ２ ３ 】
　 原 料 粉 末 を 流 体 中 で 、 任 意 に は 粉 砕 媒 体 に よ り 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 を 用 い て 粉 砕 し て
少 な く と も 約 １ .５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る タ ン タ ル 粉 末 を 生 成 さ せ る こ と を 含 む タ
ン タ ル 粉 末 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ２ ４ 】
　 該 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 が 、 遊 星 形 ボ ー ル ミ ル 、 回 転 空 気 流 ジ ェ ッ ト ミ ル 、 も し く は 対 向
ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ５ 】
　 粉 砕 が 、 遊 星 形 ボ ー ル ミ ル 粉 砕 で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ６ 】
　 該 粉 砕 媒 体 が ス テ ン レ ス 鋼 ボ ー ル を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ７ 】
　 BET表 面 積 が 少 な く と も 約 ３ ｍ 2 ／ ｇ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ８ 】
　 BET表 面 積 が 少 な く と も 約 ５ ｍ 2 ／ ｇ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ９ 】
　 BET表 面 積 が 約 １ ． ７ ～ 約 ８ ｍ 2 ／ ｇ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ０ 】
　 該 タ ン タ ル 粉 末 が 、 フ レ ー ク 状 、 こ ぶ の あ る 、 角 張 っ た 、 も し く は そ れ ら の 組 み 合 わ せ
で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ １ 】
　 該 流 体 が 界 面 活 性 剤 を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ２ 】
　 該 流 体 が メ タ ノ ー ル を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ３ 】
　 該 粉 砕 機 が 該 粉 砕 媒 体 に 約 ０ ． ３ G～ 約 ２ ５ Gの 力 を 与 え る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ４ 】
　 該 粉 砕 機 が 該 粉 砕 媒 体 に 少 な く と も 約 ０ ． ５ Gの 力 を 与 え る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ５ 】
　 該 粉 砕 が 少 な く と も 約 ３ ０ 分 ～ １ ０ 時 間 の 時 間 行 わ れ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ６ 】
　 該 粉 砕 が 約 ８ 時 間 以 下 の 時 間 行 わ れ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ７ 】
　 該 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 が 遠 心 ミ ル を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ８ 】
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　 該 原 料 粉 末 お よ び 該 粉 砕 媒 体 の 合 計 容 積 に 対 す る 該 流 体 の 容 積 の 比 が 約 ０ ． ５ ： １ ～ 約
３ ： １ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ９ 】
　 該 原 料 粉 末 お よ び 該 粉 砕 媒 体 の 合 計 容 積 に 対 す る 該 流 体 の 容 積 の 比 が 約 ０ ． ５ ： １ ～ 約
２ ： １ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ０ 】
　 該 原 料 粉 末 お よ び 該 粉 砕 媒 体 の 合 計 容 積 に 対 す る 該 流 体 の 容 積 の 比 が 約 ０ ． ５ ： １ ～ 約
１ ： １ で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ １ 】
　 タ ン タ ル 粉 末 か ら 該 流 体 を 除 去 す る こ と を さ ら に 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ２ 】
　 該 除 去 が 蒸 発 、 加 熱 、 ろ 過 、 も し く は そ れ ら の 組 合 わ せ を 含 む 請 求 項 ４ １ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ３ 】
　 原 料 粉 末 を 流 体 中 で 、 任 意 に は 粉 砕 媒 体 に よ り 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 を 用 い て 粉 砕 し て
少 な く と も 約 １ .５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る バ ル ブ 金 属 粉 末 を 生 成 さ せ る こ と を 含 む
バ ル ブ 金 属 粉 末 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ ４ 】
　 該 バ ル ブ 金 属 粉 末 が 二 オ ブ で あ る 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ５ 】
　 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 に よ っ て 製 造 さ れ る バ ル ブ 金 属 粉 末 。
【 請 求 項 ４ ６ 】
　 該 粉 砕 が 対 向 ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル 粉 砕 で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ７ 】
　 該 粉 砕 が 約 ２ ～ 約 ３ 時 間 の 時 間 行 わ れ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ８ 】
　 該 粉 砕 媒 体 が 存 在 す る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ９ 】
　 該 粉 砕 媒 体 が 存 在 す る 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ ０ 】
　 該 流 体 が 気 体 も し く は 液 体 で あ る 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ １ 】
　 該 流 体 が 気 体 も し く は 液 体 で あ る 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ ２ 】
　 該 粉 砕 が 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル 粉 砕 を 含 む 請 求 項 ２ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ ３ 】
　 該 粉 砕 が 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル 粉 砕 を 含 む 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ ４ 】
　 該 粉 砕 が 対 向 ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル 粉 砕 を 含 む 請 求 項 ４ ３ 記 載 の 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 バ ル ブ 金 属 粉 末 お よ び そ の バ ル ブ 金 属 粉 末 を 用 い た 電 解 キ ャ パ シ タ ー な ら び
に そ の 粉 末 お よ び キ ャ パ シ タ ー の 製 造 方 法 に 関 す る 。 特 に 、 本 発 明 は 高 表 面 積 バ ル ブ 金 属
粉 末 お よ び 高 キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る キ ャ パ シ タ ー に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 タ ン タ ル 粉 末 か ら 製 造 さ れ る タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー は 、 電 子 回 路 の 小 型 化 に 大 き な 貢 献
を し て お り 、 極 端 な 環 境 下 の 回 路 適 用 を 可 能 に し て き た 。 タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー は タ ン タ
ル 粉 末 を 圧 縮 し て ペ レ ッ ト を 形 成 し 、 炉 内 で ペ レ ッ ト を 焼 成 し 、 多 孔 質 タ ン タ ル 体 （ 電 極
） を 形 成 し 、 つ い で そ の 多 孔 質 体 を 適 切 な 電 解 質 中 で 陽 極 化 し て 焼 成 体 上 に 連 続 し た 絶 縁
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酸 化 物 膜 を 形 成 す る こ と に よ り 製 造 さ れ る の が 通 常 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー を 製 造 す る の に 適 切 な 粉 末 の 開 発 は 、 高 品 質 キ ャ パ シ タ ー の 製 造
に 最 も 役 立 ち う る タ ン タ ル 粉 末 の 要 求 特 性 を 得 る た め に キ ャ パ シ タ ー 製 造 者 お よ び タ ン タ
ル 加 工 者 双 方 の 努 力 か ら 生 じ た も の で あ る 。 そ の よ う な 特 性 は 比 表 面 積 、 純 度 、 収 縮 、 加
圧 成 形 性 等 を 含 む 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 第 一 に 、 粉 末 は 多 孔 質 体 に 形 成 さ れ 焼 成 さ れ る と き に 、 適 切 な 電 極 表 面 積 を 与 え な け れ
ば な ら な い 。 タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー の μ FV/ｇ は タ ン タ ル 粉 末 ペ レ ッ ト を 焼 成 す る こ と に
よ り 製 造 さ れ る 焼 成 多 孔 質 体 の 比 表 面 積 に 関 連 し う る 。 タ ン タ ル 粉 末 の 比 表 面 積 は 焼 成 多
孔 質 体 に お い て 達 成 し う る 最 大 μ FV/ｇ に 関 連 し う る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 さ ら に 、 粉 末 の 純 度 が 考 慮 さ れ る こ と も 重 要 で あ り う る 。 金 属 お よ び 非 金 属 の 混 入 物 は
タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー に お け る 絶 縁 酸 化 物 膜 を 劣 化 さ せ 易 い 。 高 焼 成 温 度 は 揮 発 性 混 入 物
を 除 去 す る の に 役 立 つ が 、 高 温 は 多 孔 質 体 を 収 縮 さ せ 、 そ の 正 味 の 比 表 面 積 、 そ し て 得 ら
れ る キ ャ パ シ タ ー の キ ャ パ シ タ ン ス を 低 下 さ せ 易 い 。 焼 成 条 件 下 で 、 比 表 面 積 の 損 失 、 す
な わ ち 収 縮 、 を 最 小 化 す る こ と は 、 高 い μ FV/ｇ の タ ン タ ル キ ャ パ シ タ ー を 製 造 す る た め
に 必 要 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 上 述 の よ う に 、 タ ン タ ル ペ レ ッ ト の μ FV/ｇ は 、 焼 成 粉 末 の 比 表 面 積 の 関 数 で あ り う る
。 も ち ろ ん 、 比 較 的 大 き な 正 味 表 面 積 は 、 ペ レ ッ ト 当 た り の 粉 末 の 量 （ ｇ ） を 増 加 さ せ る
こ と に よ り 得 ら れ う る が 、 コ ス ト や サ イ ズ を 考 慮 す る と 、 開 発 は タ ン タ ル 粉 末 の 比 表 面 積
を 増 加 さ せ る 手 段 に 焦 点 を 当 て ら れ ざ る を 得 な い 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 タ ン タ ル 粉 末 の 比 表 面 積 を 増 加 さ せ る た め に 提 案 さ れ た 方 法 の 一 つ は 、 粉 末 粒 子 を フ レ
ー ク 形 状 に 平 た く す る こ と で あ る 。 し か し な が ら 、 比 較 的 薄 い タ ン タ ル フ レ ー ク を 製 造 す
る こ と に よ っ て 比 表 面 積 を 増 加 さ せ る 努 力 は 、 た と え ば 加 工 特 性 の 付 随 的 喪 失 に よ り 妨 げ
ら れ て き た 。 た と え ば 、 非 常 に 薄 い タ ン タ ル フ レ ー ク は 加 圧 成 形 性 に 乏 し く 、 形 成 電 圧 が
低 い と 予 測 さ れ る 。 さ ら に 、 高 表 面 積 粉 末 を 製 造 す る プ ロ セ ス に お い て 、 粉 砕 は 多 く の 時
間 を 要 す る こ と が あ り 得 、 時 間 が か か り 高 価 で あ り 、 そ し て 長 い 粉 砕 時 間 は 粉 末 が 破 壊 す
る 時 点 に 達 す る の が 通 常 で あ る 。 こ の よ う に 、 本 発 明 に 至 る ま で 、 高 キ ャ パ シ タ ン ス 粉 末
を 妨 げ る し き い が あ っ た 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 し た が っ て 、 本 発 明 の １ つ の 特 徴 は 、 フ レ ー ク 状 、 こ ぶ の あ る お よ び 角 張 っ た 形 状 を 有
す る 湿 式 粉 砕 さ れ た タ ン タ ル 粉 末 を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 本 発 明 の も う １ つ の 特 徴 は 、 タ ン タ ル 粉 末 お よ び そ の 他 の バ ル ブ 金 属 を 提 供 す る こ と で
あ り 、 好 適 に は 高 表 面 積 、 な ら び に タ ン タ ル 粉 末 を 比 較 的 高 い キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る キ
ャ パ シ タ ー に 形 成 し う る 、 他 の 特 性 、 を 有 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 本 発 明 の さ ら な る 特 徴 は 、 キ ャ パ シ タ ー に 形 成 さ れ た と き に 、 比 較 的 低 い DC漏 れ を 有 す
る タ ン タ ル 粉 末 お よ び 他 の バ ル ブ 金 属 を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 本 発 明 の さ ら な る 特 徴 お よ び 利 点 は 、 部 分 的 に は 以 下 の 説 明 に お い て 述 べ ら れ る が 、 部
分 的 に は そ の 記 述 か ら 明 ら か で あ り 、 ま た は 本 発 明 の 実 施 に よ り 学 び う る 。 本 発 明 の 目 的
お よ び 他 の 利 点 は 、 詳 細 な 説 明 お よ び 請 求 項 で 特 に 記 載 さ れ る 要 素 お よ び 組 み 合 わ せ に よ
り 認 識 し 、 得 ら れ る で あ ろ う 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
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【 ０ ０ １ ２ 】
　 こ れ ら お よ び 他 の 利 点 を 達 成 す る た め に 、 そ し て 本 発 明 の 目 的 に し た が っ て 、 こ こ に 具
体 化 さ れ 、 広 範 に 記 載 さ れ て い る よ う に 、 本 発 明 は 、 少 な く と も １ ． ５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面
積 を 有 し 、 そ し て 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド に 形 成 さ れ る 場 合 に 、 ２ ０ Vの Vｆ で 形 成 さ れ
、 か つ １ ４ ０ ０ ℃ の 温 度 で １ ０ 分 間 焼 成 さ れ る と き 、 該 ア ノ ー ド は 好 ま し く は 少 な く と も
約 190,000CV/gの キ ャ パ シ タ ン ス を 有 す る 、 タ ン タ ル 粉 末 に 関 す る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 さ ら に 、 本 発 明 は 少 な く と も 約 １ .５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る タ ン タ ル 粉 末 の 製 造
方 法 に 関 し 、 そ の 方 法 は 原 料 粉 末 を 流 体 中 で 、 任 意 に は 粉 砕 媒 体 に よ り 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉
砕 機 を 用 い て 粉 砕 す る こ と を 含 む 。 さ ら に 、 そ の 方 法 は タ ン タ ル 粉 末 か ら そ の 流 体 を 除 去
す る こ と を 含 む の が 好 適 で あ る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 前 述 の 一 般 的 な 説 明 お よ び 以 下 の 詳 細 な 説 明 の 双 方 は 典 型 的 、 説 明 的 な も の に す ぎ ず 、
請 求 項 に 記 載 さ れ る よ う な 本 発 明 を さ ら に 説 明 し よ う と す る も の で あ る こ と が 理 解 さ れ る
べ き で あ る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 添 付 の 図 面 は 、 本 出 願 に 組 み 入 れ ら れ 、 そ の 一 部 を 構 成 し 、 本 発 明 の い く つ か の 態 様 を
示 す も の で あ り 、 詳 細 な 説 明 と と も に 本 発 明 の 原 理 を 説 明 す る 役 割 を 担 う も の で あ る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ６ 】
　 本 発 明 は 、 部 分 的 に は 、 高 い キ ャ パ シ タ ン ス お よ び /ま た は 低 い DC漏 れ を 有 す る の が 好
的 な タ ン タ ル 粉 末 お よ び 他 の バ ル ブ 金 属 を 製 造 す る 方 法 に 関 す る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 本 発 明 の 目 的 で 、 バ ル ブ 金 属 は タ ン タ ル 、 二 オ ブ お よ び そ れ ら の 合 金 を 含 む の が 通 常 で
あ り 、 さ ら に Ｉ Ｖ B,Ｖ Bお よ び Ｖ Ｉ B族 の 金 属 、 な ら び に ア ル ミ ニ ウ ム お よ び 銅 お よ び そ れ
ら の 合 金 を 含 み う る 。 バ ル ブ 金 属 は た と え ば Diggleに よ る 「 Oxides and Oxide Films」 Vo
l.1,pp.94-95,1972（ Marcel Dekker, Inc., New York） に 記 載 さ れ て お り 、 引 用 に よ り す
べ て こ こ に 組 み 入 れ ら れ る 。 バ ル ブ 金 属 は 鉱 石 か ら 抽 出 さ れ る の が 通 常 で あ り 、 た と え ば
米 国 特 許 第 ６ ， ３ ４ ８ ， １ １ ３ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ る よ う に 、 一 次 金 属 加 工 者 に よ り 、 化
学 還 元 を 含 む プ ロ セ ス で 粉 末 に 形 成 さ れ る 。 一 次 金 属 加 工 者 に よ り 通 常 実 施 さ れ る 、 さ ら
な る 金 属 精 錬 法 は 、 金 属 粉 末 を 熱 凝 集 さ せ る こ と 、 ゲ ッ タ ー 材 料 の 存 在 下 に 凝 集 金 属 粉 末
を 脱 酸 素 す る こ と 、 そ し て た と え ば 米 国 特 許 第 ６ ， ３ １ ２ ， ６ ４ ２ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ る
よ う に 、 酸 浸 出 溶 液 中 で 脱 酸 素 金 属 粉 末 を 浸 出 す る こ と を 含 む 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 フ レ ー ク を 含 む タ ン タ ル 粉 末 の 例 は 、 米 国 特 許 第 ６ ， ３ ４ ８ ， １ １ ３ ； ５ ， ５ ８ ０ ， ３
６ ７ ； ５ ， ５ ８ ０ ， ５ １ ６ ； ５ ， ４ ４ ８ ， ４ ４ ７ ； ５ ， ２ ６ １ ， ９ ４ ２ ； ５ ， ２ ４ ２ ， ４
８ １ ； ５ ， ２ １ １ ， ７ ４ １ ； ４ ， ９ ４ ０ ， ４ ９ ０ ； お よ び ４ ， ４ ４ １ ， ９ ２ ７ 号 明 細 書 に
記 載 さ れ て お り 、 こ れ ら は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ る 。 二 オ ブ 粉 末 の 例 は 、 米
国 特 許 第 ６ ， ４ ２ ０ ， ０ ４ ３ ； ６ ， ４ ０ ２ ， ０ ６ ６ ； ６ ， ３ ７ ５ ， ７ ０ ４ ； お よ び ６ ， １
６ ５ ， ６ ２ ３ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ て お り 、 こ れ ら は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ る
。 他 の 金 属 フ レ ー ク 、 金 属 フ レ ー ク の 製 造 法 お よ び 金 属 フ レ ー ク の 用 途 は 次 の 米 国 特 許 に
記 載 さ れ て お り 、 そ れ ぞ れ は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ る ： 米 国 特 許 第 ４ ， ６ ８
４ ， ３ ９ ９ ； ５ ， ２ ６ １ ， ９ ４ ２ ； ５ ， ２ １ １ ， ７ ４ １ ； ４ ， ９ ４ ０ ， ４ ９ ０ ； ５ ， ４ ４
８ ， ４ ４ ７ ； ５ ， ５ ８ ０ ， ５ １ ６ ； ５ ， ５ ８ ０ ， ３ ６ ７ ； ３ ， ７ ７ ９ ， ７ １ ７ ； ４ ， ４ ４
１ ， ９ ２ ７ ； ４ ， ５ ５ ５ ， ２ ６ ８ ； ５ ， ２ １ ７ ， ５ ２ ６ ； ５ ， ３ ０ ６ ， ４ ６ ２ ； ５ ， ２ ４
２ ， ４ ８ １ お よ び ５ ， ２ ４ ５ ， ５ １ ４ 号 明 細 書 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 タ ン タ ル 粉 末 は 好 適 に は 少 な く と も １ ． ５ ｍ 2 ／ ｇ 、 も っ と 好 適 に は 少 な く と も １ ． ７
ｍ 2 ／ ｇ 、 そ し て さ ら に 好 適 に は 少 な く と も 約 ５ ｍ 2 ／ ｇ 、 さ ら に も っ と 好 適 に は 約 ５ ～ 約
８ ｍ 2 ／ ｇ 、 そ し て 最 も 好 適 に は 少 な く と も ７ ． ５ ｍ 2 ／ ｇ の BET表 面 積 を 有 す る 。 BETの 範
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囲 は 凝 集 前 タ ン タ ル 粉 末 に 基 づ く の が 好 ま し い 。 タ ン タ ル 粉 末 は 水 素 化 さ れ て も さ れ な く
て も よ い 。 さ ら に 、 タ ン タ ル 粉 末 は 凝 集 さ れ て も さ れ な く て も よ い 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 さ ら に 本 発 明 は 、 部 分 的 に は 、 バ ル ブ 金 属 フ レ ー ク な ら び に バ ル ブ 金 属 フ レ ー ク を 製 造
す る た め の 湿 式 粉 砕 も し く は 湿 式 磨 砕 方 法 に 関 す る 。 特 に 、 本 発 明 は タ ン タ ル フ レ ー ク お
よ び 二 オ ブ フ レ ー ク に 関 す る 。 本 発 明 は バ ル ブ 金 属 フ レ ー ク 、 た と え ば タ ン タ ル フ レ ー ク
を 製 造 す る た め に 湿 式 粉 砕 に 有 用 で あ る 。 さ ら に 、 フ レ ー ク 形 状 に さ れ た タ ン タ ル 粉 末 は
約 １ ～ 約 ５ ０ の ア ス ペ ク ト 比 （ 厚 さ に 対 す る 直 径 の 比 ） を 有 し う る 。 フ レ ー ク 形 状 に さ れ
た タ ン タ ル 粉 末 は そ の 形 態 に よ り 向 上 し た 表 面 積 を 可 能 に す る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 通 常 、 タ ン タ ル 粉 末 は 流 体 媒 体 お よ び 任 意 に は 粉 砕 媒 体 中 に 分 散 さ れ た 原 料 粉 末 を 、 高
エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 を 用 い て 高 衝 撃 粉 砕 す る こ と に よ り 調 製 さ れ う る 。 粉 砕 後 に 、 流 体 媒 体
は タ ン タ ル 粉 末 か ら 除 去 さ れ う る 。 原 料 粉 末 は た と え ば イ ン ゴ ッ ト 由 来 お よ び /ま た は ナ
ト リ ウ ム 還 元 粉 末 で あ り 得 、 た と え ば 米 国 特 許 第 ６ ， ３ ４ ８ ， １ １ ３ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ
て い る 。 流 体 媒 体 は 気 体 お よ び /ま た は 液 体 で あ り う る 。 流 体 媒 体 （ 水 性 も し く は 非 水 性
） は た と え ば 界 面 活 性 剤 で あ り 得 、 そ し て 流 体 は ス テ ア リ ン 酸 等 の 潤 滑 剤 を 含 み う る 。 粉
砕 媒 体 は 、 た と え ば ス テ ン レ ス 鋼 ボ ー ル で あ り う る 。 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 は 、 た と え ば 遊
星 形 ボ ー ル ミ ル 粉 砕 機 で あ り 得 る 。 タ ン タ ル 粉 末 か ら の 流 体 媒 体 の 除 去 は 、 た と え ば 蒸 発
に よ る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 さ ら に 詳 し く は 、 種 々 の BET表 面 積 が 原 料 粉 末 を 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 も し く は 高 衝 撃 粉 砕
す る こ と に よ り 達 成 さ れ う る 。 原 料 粉 末 は た と え ば イ ン ゴ ッ ト 由 来 お よ び /ま た は 化 学 還
元 粉 末 で あ り 得 、 好 ま し く は フ レ ー ク 状 、 角 張 っ た 、 も し く は こ ぶ の あ る タ ン タ ル 粉 末 、
ま た は そ れ ら の 組 み 合 わ せ で あ る 。 原 料 粉 末 は 流 体 媒 体 、 好 ま し く は メ タ ノ ー ル 、 中 に 分
散 さ れ 、 ス ラ リ ー を 形 成 し う る 。 流 体 媒 体 は た と え ば 界 面 活 性 剤 も し く は 有 機 表 面 活 性 剤
で あ り 得 、 そ し て 流 体 は ス テ ア リ ン 酸 等 の 潤 滑 剤 を 含 み う る 。 ス ラ リ ー お よ び 粉 砕 媒 体 、
好 ま し く は 金 属 製 ボ ー ル 、 が 一 緒 に さ れ る 。 金 属 ボ ー ル は コ ー テ ィ ン グ を 含 み う る 。 金 属
ボ ー ル は 粉 末 が 粉 砕 さ れ る の と 同 一 の 金 属 で 製 造 さ れ う る 。 金 属 ボ ー ル は 同 一 金 属 で 被 覆
も し く は め っ き さ れ う る 。 好 適 に は 、 粉 砕 媒 体 は ３ /16イ ン チ の ４ ４ ０ Cス テ ン レ ス 鋼 ボ ー
ル で あ る が 、 ３ /８ イ ン チ の よ う な 他 の ボ ー ル サ イ ズ 、 な ら び に 炭 化 タ ン グ ス テ ン の よ う
な 他 の 材 料 も 使 用 さ れ う る 。 如 何 な る 数 の ボ ー ル も 使 用 さ れ 得 、 粉 砕 機 の サ イ ズ に 依 存 す
る 。 た と え ば 、 約 １ ０ ０ ～ 約 ２ ０ ０ ０ で あ る 。 好 適 に は 、 少 な く と も 約 ６ ０ ０ 以 上 の ボ ー
ル が 使 用 さ れ る 。 ス ラ リ ー お よ び 任 意 の 粉 砕 媒 体 が 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 、 た と え ば 遊 星
形 ボ ー ル ミ ル 、 回 転 空 気 流 ジ ェ ッ ト ミ ル 、 も し く は 対 向 ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル 、 の
粉 砕 チ ャ ン バ ー に お い て 一 緒 に さ れ う る 。 遊 星 形 ミ ル が 使 用 さ れ る な ら ば 、 粉 砕 媒 体 が 好
適 で あ る 。 対 向 ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル の よ う な 粉 砕 機 が 使 用 さ れ る な ら ば 、 粉 砕 媒
体 が な い の が 好 適 で あ る 。 原 料 粉 末 、 流 体 媒 体 、 お よ び 任 意 に は 粉 砕 媒 体 が 所 定 の 割 合 で
一 緒 に さ れ る 。 粉 砕 質 量 に 対 す る 原 料 粉 末 の 比 は た と え ば 約 １ ： ５ ～ 約 １ ： ５ ０ で あ り う
る 。 原 料 粉 末 お よ び 粉 砕 媒 体 の 合 計 容 積 に 対 す る 流 体 の 容 積 の 比 は 約 ０ ． ５ ： １ ～ 約 ３ ：
１ で あ り 得 、 好 ま し く は 約 ０ ． ５ ： １ ～ 約 ２ ： １ 、 そ し て も っ と 好 ま し く は 約 ０ ． ５ ： １
～ 約 １ ： １ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 は い か な る 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 で あ っ て も よ く 、 た と え ば 遠 心 粉 砕
機 、 そ し て 好 ま し く は た と え ば Glen Mills,Inc.も し く は Retsch（ た と え ば PM400） か ら 商
業 的 に 入 手 し う る 遊 星 形 ボ ー ル ミ ル で あ る 。 他 の 例 は 回 転 空 気 流 ジ ェ ッ ト ミ ル の よ う な ジ
ェ ッ ト ミ ル 、 も し く は 対 向 ジ ェ ッ ト 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル （ た と え ば CCE　 Technologies, I
nc.か ら 入 手 し う る ） の よ う な 流 体 エ ネ ル ギ ー ミ ル を 含 む 。 さ ら に 、 粉 砕 機 の 例 は 、 米 国
特 許 第 ５ ， ５ ２ ２ ， ５ ５ ８ ； ５ ， ２ ３ ２ ， １ ６ ９ ； ６ ， １ ２ ６ ， ０ ９ ７ ； お よ び ６ ， １ ４
５ ， ７ ６ ５ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ て お り 、 こ れ ら は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ る 。
好 適 に は 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 は 粉 砕 媒 体 お よ び /ま た は 粉 末 に 約 ０ ． ３ G～ 約 ２ ５ Gの 高
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衝 撃 力 を 与 え る よ う に 十 分 な 速 度 で 回 転 さ れ る 。 も っ と 好 ま し く は 、 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機
は 粉 砕 媒 体 お よ び /ま た は 粉 末 に 少 な く と も 約 ０ ． ５ Gの 力 を 与 え る 。 た と え ば 、 高 エ ネ ル
ギ ー 粉 砕 機 は 約 １ ０ ０ rpm～ 約 ４ ０ ０ rpm以 上 、 そ し て 好 ま し く は 少 な く と も 約 ３ ０ ０ rpm
で 回 転 さ れ う る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 た と え ば 、 粉 砕 は 粉 砕 媒 体 を 回 転 さ せ る た め に 用 い ら れ る 回 転 軸 を 含 む 粉 砕 チ ャ ン バ ー
を 有 す る 遊 星 形 ボ ー ル ミ ル を 用 い て 達 成 さ れ う る 。 そ の 粉 砕 チ ャ ン バ ー は 好 ま し く は タ ン
タ ル 製 で あ る 内 張 り も し く は コ ー テ ィ ン グ を 備 え る の が 好 適 で あ る 。 さ ら に 、 高 エ ネ ル ギ
ー 粉 砕 機 は 、 G.Le Caer, S.Bein-Colin お よ び P.Delcroixに よ る 「 Mechanical Alloying 
and High-Energy Ball-Milling:　 Technical Simplicity and Physical Complexity for 
the Synthesis of New Materials」 （ www.ademe.fr/recherche/manifestations/materiau
x 2002/Site/file/pdf%5CCM01109.PDFで み る こ と が で き る ） 、 な ら び に H.Zoz お よ び H.Re
nに よ る 「 Processing of ceramic Powder Using High Energy Milling」 (www.zoz.de/de/
veroeff/19.htm)に 記 載 さ れ て お り 、 こ れ ら の 両 方 は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ
る 。 粉 砕 ボ ー ル は 回 転 す る ロ ー タ ー に よ り 加 速 さ れ 得 、 １ ４ ｍ /ｓ 以 上 ま で の 相 対 速 度 で
互 い に 衝 突 し う る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 高 エ ネ ル ギ ー 粉 砕 機 に よ る 粉 砕 は 所 定 時 間 行 な う こ と が で き 、 好 適 に は 約 ３ ０ 分 ～ 約 １
０ 時 間 の よ う な 約 １ ０ 時 間 以 下 、 た と え ば 約 ２ ～ 約 ３ 時 間 で あ る 。 製 造 さ れ る 粉 末 の BET
表 面 積 は 粉 砕 時 間 に 関 連 す る の が 通 常 で あ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 粉 砕 後 に 、 流 体 は 空 気 乾 燥 、 加 熱 、 ろ 過 、 蒸 発 、 も し く は そ れ ら の 組 合 わ せ の よ う な 方
法 に よ り 、 タ ン タ ル 粉 末 か ら 分 離 も し く は 除 去 さ れ う る 。 流 体 は 、 通 常 凝 集 を 生 じ さ せ る
の に 十 分 な 時 間 加 熱 し 、 好 適 に は 表 面 積 を 減 少 さ せ な い で 、 除 去 さ れ る 。 使 用 さ れ う る 熱
処 理 温 度 の 例 は 、 約 １ １ ０ ０ で 、 約 ３ ０ 分 間 で あ る 。 し か し 、 加 熱 温 度 お よ び 加 熱 時 間 は
高 BET表 面 積 が 減 少 し な い こ と を 確 実 に す る た め に 変 更 さ れ う る 。 BET分 析 は 、 実 質 的 に 、
米 国 特 許 第 ６ ， ４ ０ ２ ， ０ ６ ６ ； ６ ， １ ６ ５ ， ６ ２ ３ ； ５ ， ０ １ １ ， ７ ４ ２ ； ４ ， ９ ６ ０
， ４ ７ １ ； お よ び ４ ， ９ ６ ４ ， ９ ０ ６ 号 明 細 書 に 記 載 さ れ る よ う に 測 定 さ れ 得 、 こ れ ら は
引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み 込 ま れ る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 上 述 の 種 々 の タ ン タ ル 粉 末 は 、 本 発 明 の タ ン タ ル 粉 末 を 用 い る キ ャ パ シ タ ー の 形 成 か ら
生 じ る 電 気 的 特 性 に よ り 特 徴 づ け ら れ う る 。 通 常 、 本 発 明 の タ ン タ ル 粉 末 は 、 タ ン タ ル 粉
末 を プ レ ス し て ア ノ ー ド と し 、 プ レ ス さ れ た タ ン タ ル 粉 末 を 適 切 な 温 度 で 焼 成 し 、 つ い で
そ の ア ノ ー ド を 陽 極 化 し て 、 つ ぎ に 電 気 的 特 性 を 試 験 さ れ う る 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド
を 製 造 す る こ と に よ り 、 電 気 的 特 性 を 試 験 さ れ う る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 し た が っ て 、 さ ら に 本 発 明 は 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド に 形 成 さ れ る 場 合 に 、 ア ノ ー ド
は 少 な く と も 約 190,000CV/g、 も っ と 好 ま し く は 少 な く と も 約 200,000CV/g、 の キ ャ パ シ タ
ン ス を 有 す る 、 タ ン タ ル 粉 末 に 関 す る 。 好 適 に は 、 タ ン タ ル 粉 末 が 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ
ー ド に 形 成 さ れ る 場 合 に 、 ア ノ ー ド は 約 190,000～ 約 285,000CV/g、 も っ と 好 適 に は 約 200,
000～ 約 285,000CV/g、 そ し て 最 も 好 適 に は 約 250,000～ 約 285,000CV/gの キ ャ パ シ タ ン ス を
有 す る 。 こ れ ら の キ ャ パ シ タ ン ス は ２ ０ Vの 形 成 電 圧 （ Vｆ ） に 基 づ く の が 好 適 で あ り 、 そ
こ で は 粉 末 は 約 １ ４ ０ ０ ℃ で １ ０ 分 間 焼 成 さ れ る 。 タ ン タ ル 粉 末 は ア ノ ー ド に 形 成 さ れ 、
キ ャ パ シ タ ン ス は 実 質 的 に 次 の よ う に 測 定 さ れ う る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 ア ノ ー ド は タ ン タ ル 製 の 焼 成 容 器 を 用 い て 製 造 さ れ う る 。 使 用 さ れ る 焼 成 容 器 は 径 ０ ．
２ ０ １ イ ン チ 、 長 さ ０ ． ４ ４ ６ イ ン チ で あ り 得 、 一 端 が 開 放 さ れ 、 外 側 に 溶 接 さ れ た タ ン
タ ル ワ イ ア を 有 し う る 。 焼 成 容 器 は 低 ス コ ッ ト 密 度 タ ン タ ル 粉 末 を 自 由 充 填 さ れ 、 計 量 さ
れ 、 そ し て 焼 成 さ れ う る 。 本 発 明 の キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド 形 成 に お い て 、 焼 成 温 度 は 所 望
の 特 性 を 有 す る キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド の 形 成 を 可 能 に す る よ う に 用 い ら れ る 。 好 適 に は 、
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焼 成 温 度 は 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ７ ５ ０ ℃ 、 も っ と 好 適 に は 約 １ ２ ０ ０ ～ 約 １ ５ ０ ０ ℃ 、 そ し
て 最 も 好 適 に は 約 １ ３ ５ ０ ～ 約 １ ４ ０ ０ ℃ で あ る 。 つ い で 、 焼 成 タ ン タ ル 充 填 容 器 は 約 １
０ ～ 約 ５ ０ V、 そ し て 好 ま し く は 約 ２ ０ ～ 約 ３ ５ V、 の Vｆ を 用 い て 陽 極 化 さ れ る 。 陽 極 化
さ れ 、 焼 成 さ れ た タ ン タ ル 充 填 容 器 は 、 つ い で キ ャ パ シ タ ン ス （ μ F） を 試 験 さ れ る 。 空
の 焼 成 容 器 の キ ャ パ シ タ ン ス が タ ン タ ル 充 填 容 器 の キ ャ パ シ タ ン ス か ら 引 か れ 、 真 の キ ャ
パ シ タ ン ス 測 定 値 を 得 る 。 得 ら れ た 電 気 的 分 析 は μ FV/ｇ で 報 告 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 本 発 明 の タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ る ア ノ ー ド は 、 好 ま し く は 約 ６ ０ V未 満 、 さ ら に 好
ま し く は 約 １ ０ ～ 約 ５ ０ V、 そ し て も っ と 好 ま し く は 約 ４ ０ V、 の 電 圧 で 形 成 さ れ る 。 好 適
に は 、 本 発 明 の タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ る ア ノ ー ド の 作 動 電 圧 は 、 約 ４ ～ 約 １ ６ V、 そ
し て も っ と 好 ま し く は 約 ４ ～ 約 １ ０ Vで あ る 。 さ ら に 、 本 発 明 の タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ
れ る ア ノ ー ド は 、 好 適 に は 約 ５ .０ ｎ A/CV未 満 の Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 。 本 発 明 の 一 態 様 に お
い て 、 本 発 明 の あ る タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ る ア ノ ー ド は 、 約 ５ ～ 約 ０ ． ５ ｎ A/CV、 ま
た は 約 ２ ～ 約 ０ ． ５ ｎ A/CVの Ｄ Ｃ  漏 れ を 有 す る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 を 用 い て 、 比 較 的 高 い 形 成 電 圧 と 比 較 的 高 い 作 動 電 圧 が
使 用 さ れ 得 、 た と え ば 約 ５ ０ ～ 約 ８ ０ V以 上 の 形 成 電 圧 な ら び に 約 １ ０ ～ 約 ２ ０ V以 上 の 作
動 電 圧 で あ る 。 さ ら に 、 本 発 明 の 付 加 的 な 利 点 は Ｄ Ｃ  漏 れ の 向 上 、 た と え ば タ ン タ ル の B
ETが 増 加 す る に つ れ て 安 定 な も し く は 比 較 的 低 い Ｄ Ｃ  漏 れ 、 で あ り う る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 タ ン タ ル の 他 に 、 本 発 明 は 粉 砕 し う る い か な る バ ル ブ 金 属 、 た と え ば 二 オ ブ を 含 む バ ル
ブ 金 属 、 に も 適 用 し 得 る 。 得 ら れ る 利 点 、 た と え ば 比 較 的 高 い BET、 バ ル ブ 金 属 粉 末 か ら
形 成 さ れ る ア ノ ー ド の 比 較 的 高 い キ ャ パ シ タ ン ス お よ び /ま た は 関 連 す る 形 成 電 圧 、 作 動
電 圧 な ら び に 改 良 さ れ た 、 も し く は 安 定 な DC漏 れ 、 も 本 発 明 の 一 部 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 本 発 明 の 一 態 様 に よ れ ば 、 製 造 さ れ る タ ン タ ル 粉 末 は キ ャ パ シ タ ー を 形 成 す る の に 用 い
ら れ る 。 キ ャ パ シ タ ー は 、 た と え ば 米 国 特 許 第 ６ ， ５ ２ ７ ， ９ ３ ７ ； ６ ， ４ ６ ２ ， ９ ３ ４
； ６ ， ４ ２ ０ ， ０ ４ ３ ； ６ ， ３ ７ ５ ， ７ ０ ４ ； ６ ， ３ ３ ８ ， ８ １ ６ ； ６ ， ３ ２ ２ ， ９ １ ２
； ６ ， ６ １ ６ ， ６ ２ ３ ； ６ ， ０ ５ １ ， ０ ４ ４ ； ５ ， ５ ８ ０ ， ３ ６ ７ ； ５ ， ４ ４ ８ ， ４ ４ ７
； ５ ， ４ １ ２ ， ５ ３ ３ ； ５ ， ３ ０ ６ ， ４ ６ ２ ； ５ ， ２ ４ ５ ， ５ １ ４ ； ５ ， ２ １ ７ ， ５ ２ ６
； ５ ， ２ １ １ ， ７ ４ １ ； ４ ， ８ ０ ５ ， ７ ０ ４ お よ び ４ ， ９ ４ ０ ， ４ ９ ０ 号 明 細 書 に 記 載 さ
れ る よ う な 、 い か な る 方 法 に よ っ て も 形 成 さ れ 得 、 こ れ ら は 引 用 に よ り こ こ に す べ て 組 み
込 ま れ る 。 本 発 明 に よ り 製 造 さ れ る タ ン タ ル 粉 末 か ら 製 造 さ れ る キ ャ パ シ タ ー は 改 良 さ れ
た 電 気 的 漏 れ 特 性 を 有 す る と 考 え ら れ る 。 本 発 明 の キ ャ パ シ タ ー は 、 自 動 車 の 電 子 機 器 ；
携 帯 電 話 ； コ ン ピ ュ ー タ ー 、 た と え ば モ ニ タ ー お よ び マ ザ ー ボ ー ド 等 ； コ ン シ ュ ー マ ー 電
子 機 器 、 た と え ば TVお よ び CRT； プ リ ン タ ー /コ ピ ー 機 ； 電 源 ； モ デ ム ； ノ ー ト 型 コ ン ピ ュ
ー タ ー ； な ら び に デ ィ ス ク ド ラ イ ブ 、 の よ う な 種 々 の 用 途 で 使 用 さ れ う る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 本 発 明 は 次 の 例 に よ り さ ら に 明 ら か に さ れ る が 、 こ れ ら は 本 発 明 の 典 型 例 を 示 そ う と す
る も の に す ぎ な い 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ３ ５ 】
例 １
　 脱 気 し た KDELタ ン タ ル 出 発 原 料 粉 末 が 遊 星 形 ボ ー ル ミ ル （ Glen Mills, Inc.よ り 入 手 ）
で 処 理 さ れ た 。 そ こ で は 、 出 発 原 料 粉 末 は メ タ ノ ー ル 媒 体 に 分 散 さ れ （ 粉 末 お よ び 粉 砕 媒
体 に 対 す る 液 体 の 比 は １ ： １ で あ っ た ） 、 ３ /16イ ン チ の ス テ ン レ ス 鋼 ボ ー ル （ 試 料 ３ お
よ び ５ で 、 そ れ ぞ れ ６ ０ ０ お よ び １ ９ ９ ８ 個 の ボ ー ル ） を 用 い 、 ３ ０ ０ rpmで ８ 時 間 で あ
っ た 。 タ ン タ ル 粉 末 は 粉 砕 チ ャ ン バ ー と ロ ー タ ー 軸 の 間 で 作 り 出 さ れ る 相 対 的 回 転 運 動 の
作 用 に よ り 推 進 さ れ る ス テ ン レ ス 鋼 ボ ー ル の 衝 撃 に よ り 生 成 さ れ た 。 つ い で 、 流 体 が 除 去
さ れ 、 タ ン タ ル 粉 末 は 洗 浄 さ れ 、 乾 燥 さ れ た 。 試 料 ３ お よ び ５ ～ 製 造 さ れ た 、 い く つ か の
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粉 末 は 図 ２ か ら ０ に 示 さ れ る 。 つ い で 、 タ ン タ ル 粉 末 は ア ノ ー ド 容 器 内 で 密 度 ３ ． ５ ｇ /
ｃ ｃ に プ レ ス さ れ た 。 プ レ ス さ れ た タ ン タ ル 粉 末 は 約 １ ４ ０ ０ ℃ で １ ０ 分 間 、 真 空 中 （ １
０ － ３ Pa未 満 ） で 焼 成 さ れ 、 つ い で 形 成 電 圧 Vｆ ２ ０ Vで １ ０ ０ ｍ A/ｇ の 定 電 流 で 、 ０ ． １
％ リ ン 酸 に 浸 漬 し た ア ノ ー ド を 陽 極 化 し て 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド を 形 成 し 、 洗 浄 、 乾
燥 し た 。 キ ャ パ シ タ ー 性 能 が １ ８ ｗ ｔ ％ 硫 酸 に 浸 漬 さ れ た ア ノ ー ド に つ い て 評 価 さ れ 、 表
１ に 示 さ れ る 。 １ ２ ０ ヘ ル ツ の 周 波 数 で 測 定 さ れ た キ ャ パ シ タ ン ス は グ ラ ム あ た り の マ イ
ク ロ フ ァ ラ ド ボ ル ト 単 位 （ CV/ｇ ） で 示 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 表 1に 示 さ れ る よ う に 、 高 表 面 積 タ ン タ ル 粉 末 が 高 エ ネ ル ギ ー ボ ー ル ミ ル を 用 い る 高 衝
撃 粉 砕 に よ り 比 較 的 短 い 粉 砕 時 間 で 達 成 さ れ う る 。 図 １ ～ ９ は 異 な る 倍 率 で の 試 料 ３ も し
く は ５ の 粉 末 の SEM写 真 で あ る 。 タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ た ア ノ ー ド は 表 １ に 示 さ れ る
よ う に 比 較 的 高 い キ ャ パ シ タ ン ス を 生 じ さ せ た 。 表 １ に 示 さ れ る よ う に 、 粉 砕 媒 体 、 す な
わ ち ス テ ン レ ス 鋼 ボ ー ル 、 の 割 合 を 増 加 さ せ る と 、 粉 末 の 表 面 積 が 増 加 し 、 そ れ か ら 形 成
さ れ る ア ノ ー ド の キ ャ パ シ タ ン ス を 増 加 さ せ る 。 さ ら に 、 短 縮 さ れ た 粉 砕 時 間 は 粉 砕 プ ロ
セ ス に お け る 粉 末 の 望 ま し く な い 酸 化 量 を 制 限 す る よ う に 働 く 。
例 ２
　 KDELタ ン タ ル 出 発 原 料 粉 末 （ Cabot Corporation か ら 商 業 的 に 入 手 し う る C275を 製 造 す
る の に 用 い ら れ る 、 ナ ト リ ウ ム 還 元 Ta基 本 ロ ッ ト 粉 末 ） が 対 向 ジ ェ ッ ト ミ ル （ CCE Techno
logies,Inc.よ り 入 手 ） で 処 理 さ れ た 。 そ こ で は 、 出 発 原 料 粉 末 は ２ ０ ０ ０ rpmで 作 動 す る
分 級 機 に 導 入 さ れ た 。 ２ μ ｍ よ り 小 さ い 粒 子 は 上 方 へ 移 動 す る 分 級 空 気 に よ り ロ ー タ ー を
通 過 し た 。 オ ー バ ー サ イ ズ 粒 子 は ロ ー タ ー に よ り 拒 絶 さ れ 、 微 粉 砕 帯 域 に 向 か っ て 下 方 に
移 動 し た 。 こ の 時 点 で 、 粒 子 は 圧 縮 流 体 の 制 御 さ れ た 膨 張 に よ り 高 速 に 加 速 さ れ 、 つ い で
対 向 流 と 衝 突 し た 。 粒 子 同 士 の 衝 突 後 に 、 材 料 は 循 環 を 繰 り 返 す た め に 分 級 機 に も ど さ れ
る 。 製 造 さ れ た 粉 末 は 図 10お よ び １ ３ に 示 さ れ る 。 つ い で 、 タ ン タ ル 粉 末 （ ２ ３ ８ ｍ ｇ ）
は 密 度 ４ ． ５ ｇ /ｃ ｃ に プ レ ス さ れ ア ノ ー ド と さ れ た 。 プ レ ス さ れ た タ ン タ ル 粉 末 試 料 は
１ ２ ５ ０ ℃ で １ ０ 分 間 、 真 空 中 （ １ ０ － ３ Pa未 満 ） で 焼 成 さ れ 、 つ い で 形 成 電 圧 Vｆ ２ ０ V
、 形 成 温 度 ８ ３ ℃ で １ ０ ０ ｍ A/ｇ の 定 電 流 で 、 ０ ． ０ ６ ％ リ ン 酸 に 浸 漬 し た ア ノ ー ド を 陽
極 化 し て 電 解 キ ャ パ シ タ ー ア ノ ー ド を 形 成 し 、 洗 浄 、 乾 燥 し た 。 ア ノ ー ド 径 は ０ ． １ ５ イ
ン チ で あ っ た 。 キ ャ パ シ タ ー 性 能 が １ ８ ｗ ｔ ％ 硫 酸 に 浸 漬 さ れ た ア ノ ー ド に つ い て 評 価 さ
れ 、 表 ２ に 示 さ れ る 。 １ ２ ０ ヘ ル ツ の 周 波 数 で 測 定 さ れ た キ ャ パ シ タ ン ス は グ ラ ム あ た り
の マ イ ク ロ フ ァ ラ ド ボ ル ト 単 位 （ CV/ｇ ） で 示 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
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【 表 ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 表 ２ に 示 さ れ る よ う に 、 高 表 面 積 タ ン タ ル 粉 末 が 高 エ ネ ル ギ ー 流 体 ミ ル を 用 い る 高 衝 撃
粉 砕 に よ り 比 較 的 短 い 粉 砕 時 間 で 達 成 さ れ う る 。 図 １ ０ ～ １ ３ は 異 な る 倍 率 で の 粉 末 の SE
M写 真 で あ る 。 タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ た ア ノ ー ド は 表 １ に 示 さ れ る よ う に 比 較 的 高 い
キ ャ パ シ タ ン ス を 生 じ さ せ た 。 表 ２ に 示 さ れ る よ う に 、 タ ン タ ル 粉 末 か ら 形 成 さ れ た ア ノ
ー ド は 比 較 的 高 い キ ャ パ シ タ ン ス を 生 じ さ せ た 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 他 の 本 発 明 の 態 様 は 、 本 発 明 の 明 細 書 を 考 慮 し 、 さ ら に は こ こ に 開 示 さ れ た 本 発 明 の 実
施 か ら 、 当 業 者 に 明 ら か で あ ろ う 。 本 発 明 の 詳 細 な 説 明 お よ び 例 は 典 型 的 な も の で あ る に
す ぎ ず 、 本 発 明 の 真 の 範 囲 お よ び 精 神 は 請 求 項 お よ び そ の 均 等 物 に 示 さ れ る と お り で あ る
。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ４ １ 】
【 図 １ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ２ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ３ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ４ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ５ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ６ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ７ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ８ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 ９ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 １ ０ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 １ １ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 １ ２ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
【 図 １ ３ 】 本 発 明 の 高 キ ャ パ シ タ ン ス タ ン タ ル 粉 末 の SEM写 真 。
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【 図 １ 】

【 図 ２ 】

【 図 ３ 】

【 図 ４ 】 【 図 ５ 】
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【 図 ６ 】 【 図 ７ 】

【 図 ８ 】

【 図 ９ 】

【 図 １ ０ 】
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【 図 １ １ 】 【 図 １ ２ 】

【 図 １ ３ 】
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【 国 際 調 査 報 告 】
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