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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "PROCESSO
PARA A FABRICACAO DE POS DE METAL DE VALVULA, BEM COMO
PO DE TANTALO E PROCESSO PARA A FABRICACAO DO MESMO".

A presente invengdo refere-se a um processo para a fabricagdo
de pds de metal de valvulas de grande superficie especifica a partir dos 6xi-
dos correspondentes, por meio de metais e/ou hidretos de metais redutores
gasosos e além disso, a um processo para a fabricacao de pds de tantalo,
que é adequado como material de anodo para condensadores eletroliticos
com alta capacidade especifica.

O processo baseia-se na redugao de pds de 6xido de metal de
vélvula por meio de metais redutores em forma de vapor, tais como metais
alcalinos, aluminio, magnésio, cdlcio, bario e/ou lantanio e/ou seus hidretos,
especialmente magnésio.

De acordo com a invengao, utilizam-se como 6xidos de metal de
valvula os dxidos de titanio, zirconio, hafnio, vanadio, nidbio, tantalo, molib-
dénio e/ou wolframio, preferentemente de nidbio e/ou tantalo.

Um tal processo é conhecido da WO 00/67936 A1. De acordo
com os exemplos ali publicados, o pentéxido de tantalo de particulas peque-
nas, parcialmente sinterizado, que em uma rede de arame de tantalo forma
uma carga porosa, é reduzido no metal por meio de vapor de magnésio, que
é produzido abaixo da rede através do aquecimento de aparas de magnésio,
a 900 até 1000°C sob gas de protegdo de argdnio. A pressdo parcial do va-
por de magnésio perfaz nesta faixa de temperatura, cerca de 150 até 400
hPa (=mbar). O tempo de redugéo perfaz entre 2 até 12 horas. Sao obtidos
pds de metal com superficies especificas de 2 até 7 m?/g, em um caso (e-
xemplo 4) é indicada uma superficie especifica de 13,3 m?/g, todavia, neste
exemplo faltam os dados do periodo de redugdo e do teor de oxigénio do
produto de redugdo. Com base na temperatura de redugdo comparativamen-
te elevada, deve-se partir do fato, de que neste caso trata-se de um pé par-
cialmente reduzido com alta estrutura defeituosa, no qual a redugédo é rom-
pida apds a desintegragéo inicial do 6xido de partida em virtude do grande

encolhimento de volume e antes da vedagao cristalina e engrossamento da
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estrutura primaria que se seguem a temperatura de redugdo (diminuicdo da
superficie especifica).

De acordo com a EP 1.302.263 A2, em um primeiro estagio de
redugdo com magnésio gasoso, deve ser efetuada uma redugéo incompleta
para TaOge.035 € depois, em um segundo estagio com magnésio liquido,
uma redugdo para formar o metal. Faltam dados sobre a superficie especifi-

ca apbs o primeiro estagio de redugcdo. Um recélculo dos exemplos com a

suposi¢ao, de que o oxigénio residual do oxigénio superficial que impede a
combustdo na entrada de ar é de 3000 pg/m?, fornece superficies especifi-
cas de 6 m?/g para TaOy ou 4,5 m%/g para Tag,15. Com base na caracteriza-
¢ao como "reduzida de forma incompleta" poderiam ser porgdes essenciais
do oxigénio residual oxigénio volumétrico, de modo que a superficie especi-
fica real seja menor.

O objetivo da presente invengédo foi indicar um processo, que
permite a fabricagdo de pds de metal de valvula com alta superficie especifi-
ca, em que as particulas dos aglomerados dos pos de metal de valvula, de
acordo com a possibilidade, devem apresentar uma alta estabilidade.

Verificou-se, que no primeiro estagio de redugdo obtém-se pos
de metal de vélvula com estrutura primaria muito densa e grande superficie
especifica, cujo teor de oxigénio ndo ultrapassa o oxigénio de passivacdo
superficial necessario contra a combustao de 3000 pg/m?, quando a redugéo
do 6xido de metal de valvula, especialmente do pentéxido de tantalo, é efe-
tuada com baixa presséo de vapor do metal ou do hidreto de metal redutor e
com baixa pressao do gas portador e desse modo, também com uma baixa
presséo total no ambiente de reagéo.

Em conformidade com isso, o objeto da presente invengao é um
processo para a fabricacdo de pds de metal de valvula mediante redugdo
dos pds de 6xido de metal de valvula correspondentes por meio de metais
redutores em forma de vapor, tais como metais alcalinos, aluminio, magné-
sio, célcio, bario e/ou lantanio e/ou seus hidretos, que é caracterizado pelo
fato de que a redugao é efetuada com uma pressao parcial de vapor do me-

tal/hidreto de metal redutor de 5 até 110 hPa e a presséo total no ambiente
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de reagédo durante todo ou uma parte do periodo de reagéo perfaz menos de
1000 hPa.

A presséo de vapor do metal redutor importa preferentemente
em menos do que 80 hPa, especialmente de preferéncia, entre 8 e 50 hPa.

Como material redutor utiliza-se preferentemente magnésio e/ou
hidreto de magnésio.

Preferentemente, é reduzido na presenga de um gas portador
inerte, sendo que a pressao parcial do gas portador importa preferentemen-
te, em 50 até 800 hPa, de modo particularmente preferido, em menos do que
600 hPa, de modo especialmente preferido, em 100 até 500 hPa.

Como gas portador inerte, sdo adequados gases inertes, tal co-
mo hélio, nednio, argdnio ou suas misturas. Pequenas adi¢des de hidrogénio
podem ser vantajosas. O gas portador é preferentemente preaquecido a
temperatura do reator antes ou durante a introdugdo no reator, de modo a
evitar uma condensagao de vapor do metal redutor.

A presséo total no ambiente de reagdo compde-se de pressdo
de vapor do metal/hidreto de metal redutor e pressao parcial do gas portador
inerte e encontra-se de acordo com a invengdo, durante a redugao, pelo me-
nos de vez em quando, abaixo de 1000 hPa (1 bar). Por exemplo, a pressao
total durante pelo menos a metade do periodo de redugao encontra-se abai-
xo de 1000 hPa, preferentemente durante pelo menos 60 % do periodo de
reducéo.

A presséo total durante a redugao encontra-se preferentemente
pelo menos de vez em quando, entre 55 e 910 hPa, de modo especialmente
preferido, entre 105 e 610 hPa.

A temperatura de reagdo € mantida na ou pouco acima da tem-
peratura, na qual se ajusta a pressao de vapor do metal redutor, no entanto,
pelo menos a uma temperatura, na qual a reducdo ainda progride suficien-
temente rapida. No caso, de usar 0 meio de redugdo magnésio preferido, a
temperatura de reagdo perfaz preferentemente 680 até 880°C, preferente-
mente menos do que 850°C, de modo especialmente preferido, 690 até

800°C e de modo ainda mais preferido, menos do que 760°C.
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A invencéo é preferentemente utilizada para a fabricagdo de pé
de nidbio ou tantalo, especialmente para a reducao de p6 de pentdxido de
tantalo para p6 de tantalo ou p6 de pentéxido de nidbio para pé de nidbio.

Em conformidade com isso, 0 objeto da presente invengédo tam-
bém é um processo para a fabricagdo de pé de tantalo através da redugdo
de pentdxido de tantalo por meio de metais redutores em forma de vapor,
tais como metais alcalinos, aluminio, magnésio, calcio, bario e/ou lanténio
e/ou seus hidretos, especialmente magnésio, preferentemente sob um gés
portador inerte, que é caracterizado pelo fato de que a reducéo é efetuada
em uma pressao parcial de vapor do metal/hidreto de metal redutor de 5 até
110 hPa e a presséao total no ambiente de reagao durante todo ou uma parte
do periodo de reducdo importa em menos de 1000 hPa.

A redugéo e a produgdo do vapor do metal redutor é preferente-
mente efetuada em um reator uniforme, de modo que a temperatura do rea-
tor determine ao mesmo tempo a pressao do vapor do metal redutor.

Como p6 de pentdxido de tantalo utiliza-se preferentemente un
pd esponjoso, poroso com distribuicdo do tamanho de particulas determina-
da de acordo com ASTM B 822 (aparelho Malvern MasterSizer Sp) de D10:
3 até 25 um, D50: 15 até 80 ym e D90: 50 até 280 um e com uma superficie
(BET) determinada de acordo com ASTM D 3663 de 0,05 até 0,5 mg.

| Apos o término da reducgdo, € realizada uma passivagédo dos pés
de metal obtidos através da oxidagéo da superficie das particulas de pé me-
diante introdugéo de oxigénio gradual controlada no reator apés resfriamentc
a uma temperatura abaixo de 100°C e lavagem do 6xido formado do material
redutor por meio de acidos e agua.

Neste caso, os pos de tantalo com superficies especificas de €
até 15 m%g, preferentemente 8 até 14 m?g sdo obtidos essencialmente com
a obtenc¢do da distribuicao do tamanho da particula do 6xido de partida com
estabilidade mecénica ja destacada das particulas. O teor de oxigénio do pé
de tantalo apds a passivagdo encontra-se em cerca de 3000 pg/m?.

A invengdo permite abaixar a temperatura de redugao para 68C

até 880°C, sem prolongamento essencial do tempo de redugdo. Na utiliza-
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¢ao de pos de aglomerados de dxido de tantalo ou de niébio com tamanhos
de particulas primarias (didmetro com particulas primarias esféricas, menor
medicdo com particulas primarias nao-esféricas) de 0,1 até 5 ym, bastam
tempos de redugdo entre 6 e 12 horas, preferentemente de até 9 horas. Nao
menos, a menor temperatura de reagdo condiciona uma economia nao. in-
significante de energia e a conservagdo de aparelhos técnicos industriais
necessarios na redugéo.

Preferentemente, a pressao parcial de vapor do metal redutor é
gradualmente aumentada durante a redugdo, para compensar a taxa de re-
ducéo e a exotermia decrescente devido ao teor de oxigénio decrescente do
pé de metal de valvula usado. Por exemplo, no caso do magnésio, a tempe-
ratura que determina a pressao de vapor no inicio da reducdo pode encon-
trar-se na faixa de 700 até 750°C e até o término da redugéo, pode ser au-
mentada para uma temperatura na faixa de 750 até 850°C. Preferentemente,
a temperatura é elevada em torno de uma diferenga de 50 até 100°C.

O processo pode ser efetuado com pressao gasosa estaciondria,
isto €, em um reator fechado, que contém aquantidade de gas portador iner-
te necessaria para a presséo parcial de gas na temperatura de trabalho. No
entanto, é preferivel, que o reator e a carga porosa do oxido a ser reduzido
sejam atravessados pelo gas portador inerte. Isso pode ser efetuado pelo
fato, que em um ponto do reator o gas portador seja constantemente ou in-
termitentemente removido e em um ponto, através de uma valvula regulado-
ra de pressao correspondente, o0 gas portador inerte seja constantemente ou
intermitentemente aduzido ao reator, sendo que a fonte de evaporagdo do
metal ou do hidreto de metal a ser reduzido, localmente separada da carga
do éxido a ser reduzido em relagdo ao sentido da corrente do gas portador
inerte, esta disposta a montante devido a carga de dxido.

Segundo uma forma de realizagdo preferida da invengéo, a re-
ducéo ¢ efetuada com presséo parcial decrescente do gas portador inerte,
sendo que a pressao final importa em 50 até 250 hPa, de modo particular-
mente preferido, em 50 até 150 hPa.

Segundo uma alternativa técnica industrial, no inicio da reacéo a
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pressao de gas pode ser aumentada acima da pressao normal, de modo que
a velocidade de difuséo inicial do vapor de metal ou do hidreto de metal seja
reduzida correspondentemente ao teor de oxigénio ainda elevado do éxido.
Com isso, evita-se um aquecimento inicial do p6 de déxido através de exo-
termia. ‘

Por exemplo, a pressao do gas portador inerte pode encontrar-
se entre 1000 e 2000 hPa, preferentemente em até 1500 hPa.

Além disso, pode ser vantajoso efetuar a redugédo com pressao
parcial pulsante do gas portador inerte, sendo que a pressao parcial oscila
preferentemente em torno de uma pressdo média de 50 até 500 hPa com
uma amplitude de 100 até 150 hPa. A frequéncia de oscilagao pode perfazer
vantajosamente 20 até 300 s, de modo particularmente preferido, 30 até 120 s.
Por este meio, 0 gas portador inerte livre de magnésio é "bombeado para fora"
dos poros da carga e o gas portador inerte contendo magnésio é "bombeado
para dentro" dos poros.

Os pés de tantalo com grande superficie especifica obtidos de a-
cordo com a inven¢do sdo adequados para a fabricagdo de condensadores de
eletrélitos com capacidades especificadas na faixa de 200.000 até 300.000
uFV/g de maneira em si conhecida, mediante engrossamento da estrutura
primaria desoxidante, compressdo para formar estruturas de anodos, sinteri-
zagao das estruturas de anodos para formar corpos de anodos, moldagem e
instalac&o do contra-eletrodo.

Além disso, verificou-se, que os pds de tantalo obtidos sao ade-
quados de maneira acentuada, para a fabricagdo de condensadores com
capacidades especificas na faixa de 60.000 até 160.000 pFV/g, quando es-
tes sdo submetidos a um engrossamento da estrutura primaria em torno de
pelo menos um fator de 2,5, preferentemente em torno de pelo menos um
fator de 3, de modo especialmente preferido, em torno de um fator de 4 até
6, isto é, a superficie especifica é reduzida em torno de um fator de 2,5 ou 3,
preferentemente em torno de um fator de 4 até 6. O engrossamento da es-
trutura primaria é efetuado pela mistura dos pés de tantalo com quantidades

superestequiométricas de magnésio em relagdo ao teor de oxigénio dos poés
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e aquecimento com gas inerte.

De acordo com a invengdo, ap6s 0 engrossamento da estrutura
primdria, obtém-se pos de tantalo com uma supefficie especifica de Ov,9 até 6
m?/g, preferentemente de 0,9 até 4 m?/g, que consistem em aglomerados de
estruturas primarias com a menor medida média de 0,15 até 0,8 ym, sendo
que as particulas de aglomerados apresentam uma acentuada estabilidade,
que é atribuida as pontes de sinterizagdo entre as particulas primarias.

Os pds de tantalo com estrutura primaria engrossada de acordo
com a invengao consistem preferentemente em aglomerados com uma dis-
tribuicdo do tamanho de particulas com um valor D10 de 5 até 30 pm, um
valor D50 de 20 até 100 ym e um valor D90 de 40 até 250 pym‘segundo
ASTM B 822 (aparelho Malvern MasterSize Sp), sendo que a distribuicdo do
tamanho de particulas corresponde essencialmente a distribuigdo do tama-
nho de particulas dos pds de tantalo reduzidos com éxido.

Foi verificado, especialmente, que os aglomerados de pés apre-
sentam uma elevada estabilidade ao aglomerado comparada ao tratamento
com ultra-som, medida como quociente do valor D50 segundo ASTM B 822
(aparelho Malvern Mastersizer) e do valor D50 apés tratamento com ultra-som
(valor D50ys).

Em conformidade com isso, 0 objeto da invengéo também séo pds
de tantalo com uma estabilidade comparada ao tratamento com ultra-som, que
sdo caracterizados por um quociente D50/D50ys de menos de 2, preferen-
temente menos de 1,5. Para sua determinagdo, disperge-se em cada caso
tanto pé de tantalo em 700 ml de d4gua com 30 mg do agente de umidifica-
¢ao Daxad 11 sob agitagdo, até o enfraquecimento da luz encontrar-se na
faixa de cerca de 20 %, para evitar reflexdes mdltiplas do raio laser no méto-
do de determinagao. A concentragéo do pé de tantalo na suspensdo encon-
tra-se entéo, em cerca de 0,02 até 0,05 % em volume. Depois, o valor D50 é
determinado segundo ASTM B 822. Em seguida, com o excitador de ultra-
som do aparelho MasterSizer Sy com agitagdo adicional por 5 minutos, in-
troduz-se uma poténcia de ultra-som de 60 Watt. Nesse caso, pontes de sin-

terizagdo fracas das particulas de aglomerado sdo quebradas entre si atra-
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vés de choques das particulas. Uma duragdo mais prolongada de efeito do
ultra-som n&o provoca nenhuma outra modificagdo da distribuicdo das parti-
culas. Em seguida, determina-se novamente o valor D50 segundo ASTM B
822 (valor "D50ys").

Objeto da invengdo é também o processo para a fabricagédo de
tais pos de tantalo com alta estabilidade a aglomeragao, que é caracterizado
pelo fato‘ que em um primeiro estagio o pentéxido de tantalo é reduzido por
meio de metais redutores em forma de vapor com uma pressao parcial de
vapor de 5 até 110 hPa para metal de tantalo, o p6 é passivado apds resfri-
amento, liberado do éxido aderente do metal redutor e em seguida, através
de mistura com magnésio e aquecimento a 680 até 850°C,é engrossado
com respeito a sua estrutura primdria.

Exemplos 1 até 16

A) Redugéo de pentodxido de tantalo

E utilizado um pentéxido de tantalo de partida de particulas pe-
quenas, parcialmente sinterizado, com um tamanho médio de particulas pri-
marias de cerca de 0,01 pm (determinado visualmente por imagens REM
(REM = microscépio eletrénico de exploragédo)), com uma distribuigdo do
tamanho de particulas determinada de acordo com ASTM B 822 (aparelho
Malvern MasterSize Sp) correspondente a um valor D10 de 17,8 pm, com
um valor D50 de 34,9 pm e um valor D90 de 71,3 ym e uma superficie espe-
cifica (BET) determinada de acordo com ASTM D 3663 de 0,14 m?%/g. As par-
ticulas individuais do p6 séo altamente porosas. Das imagens REM pode ser
reconhecido, que as particulas consistem em aglomerados fortemente sinte-
rizados de particulas primarias aproximadamente esféricas com um didmetro
médio de 2,4 um. A figura 2 mostra uma imagem REM do pentéxido de par-
tida.

O pentéxido de tantalo de partida é colocado sobre um trangado
de arame de tantalo em um reator revestido com chapa de tantalo acima de
uma tigela, que contém a quantidade estequiométrica 1,1 vez maior (em re-
lagdo ao teor de oxigénio do pentdxido) de magnésio. O reator é aquecido

por um forno. Abaixo da tigela contendo 0 magnésio encontra-se no reator
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uma abertura de entrada de gés bem como acima da carga de pentdxido de
tantalo, uma abertura de saida de gas. A pressdo interna do gas do forno
pode ser medida através de um cabo de derivagao que penetra a parede do
forno. Como gas de protecdo utiliza-se argénio, que corre lentamente pelo
forno. Antes do inicio do aquécimento a temperatura de redugdo, o reator é
lavado com argbnio. Antes de alcangar a temperatura de redugéao, a presséo
de argénio é ajustada para a redugdo. Apds a conclusido da reacdo e resfri-
amento do reator, coloca-se pouco a pouco ar no reator, para passivar o pé
de metal contra combustdo. O 6xido de magnésio formado é removido atra-
vés de lavagem com dacido sulfdrico e em seguida, com dgua desmineraliza-
da até a neutralidade.

A tabela 1 mostra as condi¢Ges de redugdo e propriedades dos
poés dos exemplos 1 até 16 obtidos apds o resfriamento e passivacdo. Os
valores "Mastersizer D10, D50, D90" sdo determinados de acordo com
ASTM B 822. Na coluna a direita esta indicado, além disso, o teor de oxigé-
nio do tantalo reduzido em relagdo a superficie especifica, isto é, 0 quociente
do teor de oxigénio em ppm e da superficie especifica medida de acordo
com BET. E necessario um teor de oxigénio superficial de cerca de 3000
ppm/(m?/g), pois de outro modo, o pé de tantalo seria piréforo e queimaria
em contato com o ar ambiente.

Os exemplos 1 até 9 foram efetuados com pressédo de argénio
essencialmente constante e temperatura do reator constante. A temperatura
do reator define em cada caso, também, a pressado parcial de vapor de mag-
nésio: 8 hPa a 700°C, 19 hPa a 750°C, 29 hPa a 780°C, 39 hPa a 800°C, 68
hPa a 840°C, 110 hPa a 880°C.

A figura 3 mostra uma imagem REM do produto de acordo com
o0 exemplo 9. A figura 4 mostra uma imagem REM do produto de acordo com
0 exemplo 3.

Nos exemplos 10 até 13, foi reduzido essencialmente com tem-
peratura do reator constante de 700, 750, 800 ou 850°C, no entanto, inicialmen-
te foi reduzido por 1,5 hora com uma alta presséo de argdnio de 1,5 atmosfera
e depois, por 4,5 horas com pressdo de argénio decrescente de 850 hPa
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para 100 hPa. O decurso de pressdo e a temperatura estdo representados
na figura 1. A pressao elevada no inicio da reducdo causa um retardamento
da velocidade de redugdo no inicio da reagdo exotérmica, de modo que ao
todo, é causada uma compensacgéo da velocidade de redugao.

Os exemplos 14 até 16 foram efetuados com temperatura que
aumenta essencial uniformemente durante 7 horas de 700 para 780°C ou
720 para 800°C ou 730 para 800°C.

O tamanho do grdo primério foi mantido em todas as amostras
conservadas, do mesmo modo como a distribuicdo do tamanho do gréo, que
é reconhecivel do Mastersizer D10, D50 e D90. Mas resultou uma superficie
especifica dependente da pressao parcial de vapor do metal redutor. O teor
de oxigénio de todas as amostras encontrava-se essencialmente em cerca
de 3000 pg/m? (ppm/(m?g)) de superficie, isto &, o teor de oxigénio ultrapas-
Sou pouco o teor de oxigénio necessario, para que os pds ndo queimassem
em contato com o ar ambiente.

Em seguida, as amostras foram submetidas a um tratamento
padronizado no banho de ultra-som, sendo que pontes de sinterizagéo fra-
cas dos aglomerados foram destruidas. A determinagdo da distribuicdo do
tamanho do grdo apds o tratamento com ultra-som resultou nos valores
D10ys, D50ys e D90ys também indicados na tabela. A propor¢ao D50/D50ys
pode ser considerada como medida relativa para a estabilidade das pontes
de sinterizagdo produzidas na redugdo. Demonstra-se que as pontes de sin-
terizacdo evidentemente ja apds a reducdo sdo tanto mais estaveis, quanto
mais baixa é a temperatura na qual se realizou a reducgao.

B) Desoxidagdo dos pds de tantalo

Os pés dos exemplos 1 até 16 foram embebidos com solugéo de
dihidrogenofosfato de aménio e secados, de modo que resultou uma dopa-
gem de fosforo de 150 ppm.

Em seguida, os pds foram misturados com uma quantidade es-
tequiométrica 1,2 vez maior de magnésio em relagdo ao seu respectivo teor
de oxigénio e aquecidos sob gas de protecdo de argbnio por 2 horas a
700°C ou 800°C, resfriados, passivados, lavados até a liberagdo de éxido de
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magnésio e triturados por uma peneira com uma largura da malha de 300
um. A distribuicdo do tamanho de particulas dos pds obtidos (como valor
D10, D50 e D90 de acordo com ASTM B 822, bem como valores correspon-
dentes ap6s tratamento com ultra-som padronizado) e a superficie especifi-
ca sao indicados na tabela 2.

A partir dos pés foram fabricados corpos prensados com a me-
dida de 3 mm de diametro e 3,96 mm de comprimento com uma densidade
de compressdo de 5,0 g/cm?, sendo que na matriz de compressdo, antes do
enchimento dos pds, foi encaixado um arame de tantalo de 0,2 mm de es-
pessura como arame de contato. Os corpos prensados foram sinterizados a
1210°C no alto vacuo durante 10 minutos.

Os corpos dos anodos foram imersos em acido fosférico a 0,1 %
e formados com uma intensidade de corrente limitada para 150 mA, até uma
tensao de formacao de 16 V. Apds a queda da intensidade da corrente, man-
teve-se a tensdo por mais uma hora. Para medir as propriedades do con-
densador, utilizou-se um cétodo de &cido sulfurico a 18 %. Foi medido com
uma tensdo alternada de 120 Hz.

A capacidade especifica e corrente residual séo indicados na
tabela 2.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a fabricagdo de pds de metal de valvula medi-
ante redugéo de pés de éxido de metal de valvula correspondentes por meio
de metais redutores em forma de vapor e/ou seus hidretos, caracterizado
pelo fato de que a redugéo é efetuada com uma pressdo de vapor do me-
tal/hidreto de metal redutor de 5 até 110 hPa e a pressao total no ambiente
de reagdo durante toda ou uma parte do periodo de reagcdo importa em me-
nos de 1000 hPa.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que a pressao de vapor do metal redutor importa em menos do que
80 hPa.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado pelo
fato de que a pressao de vapor do metal redutor importa entre 8 e 50 hPa.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
3, caracterizado pelo fato de que se utilizam como éxidos de metal de valvu-
la, 6xidos de ftitanio, zirconio, héfnio, vanadio, nidbio, tantalo, molibdénio
e/ou wolframio, preferentemente niébio e/ou tantalo.

5. Processo de acordo com a reivindicagéo 4, caracterizado pelo
fato de que o pentdxido de tantalo € usado como 6xido de metal de valvula.

6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
5, caracterizado pelo fato de que a reducgéo é efetuada na presenca de um
gas portador inerte.

7. Processo de acordo com a reivindicacéo 6, caracterizado pelo
fato de que a pressao parcial do gas portador inerte importa em 50 até 800
hPa, preferentemente em menos do que 600 hPa, de modo especialmente
preferido, em 100 até 500 hPa. |

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1 a
7, caracterizado pelo fato de que a fonte do metal ou hidreto redutor € local-
mente separada do 6xido de metal de valvula redutor.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
8, caracterizado pelo fato de se utilizar como metal redutor gasoso, vapor de

magnésio.
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10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1
a 9, caracterizado pelo fato de que é usado como pé de dxido de metal de
valvula, o pentdxido de tantalo e o pd de metal de tantalo formado é mistura-
do em mais um estagio com magnésio e aquecido a 680 até 850°C, de modo
que a superficie especifica do pé de metal de tintalo é reduzida para menos
de um tergo da superficie especifica do pé de metal de tantalo antes do pré-
Ximo tratamento.

11. Processo para a fabricacdo de p6 de téntalo, a partir do qual,
mediante compressdo e sinterizagdo a 1200 até 1250°C, sdo fabricaveis
condensadores com uma capacidade especifica de 60.000 até 160.000
WFV/g, caracterizado pelo fato de que um pé de pentdxido de tantalo é redu-
zido por meio de vapor de magnésio com uma presséo de vapor de 5 até
110 hPa e com uma temperatura de menos de 880°C, de modo que se for-
ma um pé de metal com uma superficie especifica de 6 até 15 m%/g, em se-
guida, a superficie do p6 de metal é reduzida apds misturar com uma quan-
tidade levemente superestequiométrica de magnésio a uma temperatura de
680 até 850°C em torno de pelo menos um fator 3 para 0,9 até 4 m%/g.

12. P de tantalo, caracterizado pelo fato de que apresenta uma
superficie especifica de 0,9 até 6 m?/g, que apresenta uma estabilidade ao
aglomerado medida como quociente do valor D50 de acordo com ASTM B
822 e do valor D50ys medido apds o tratamento com ultra-som de menos de
2, preferentemente menos do que 1,7, de modo especialmente preferido,
menos de 1,5.

13. P4 de tantalo de acordo com a reivindicagdo 12, caracteriza-
do pelo fato de que apresenta uma superficie especifica de 1,5 até 2 m?/g e
um valor de estabilidade ao aglomerado D50/D50ys de menos do que 1,7.

14. P4 de tantalo de acordo com a reivindicagédo 12, caracteriza-
do pelo fato de que apresenta uma superficie especifica de 2,7 até 3,3 m?g
e um valor de estabilidade ao aglomerado D50/D50ys de menos do que 1,7.
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RESUMO

Patente de Invengio"PROCESSO PARA A FABRICACAO DE POS DE
METAL DE VALVULA, BEM COMO PO DE TANTALO E PROCESSO PA-
RA A FABRICACAO DO MESMO".

A presente invengéo refere-se a um processo para a fabricagdo
de pds de metal de vélvula, especialmente de pds de nidbio e de tantalo a-
través da redugdo dos pés de dxido de metal de valvula correspondentes por
meio de metais redutores em forma de vapor e/ou de seus hidretos, prefe-
rentemente na presenga de um gas portador inerte, sendo que a redugéo é
efetuada com uma presséo parcial de vapor do metal/hidreto de metal redu-
tor de 5 até 110 hPa e uma pressao total de menos de 1000 hPa e o p6 de
tantalo assim obtenivel com uma alta estabilidade das particulas de aglome-

rado em po.
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