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Vlo&kovity tantalovy prasek, obsahujici viotky o redukované
velikosti, bez podstatného zahroceni jejich obvodovych hran,
ma primé&rnou velikost ¢4stic mezi 2 aZ 55 mikrometry.
Vlogky redukované velikosti maji specificky povrch BET
mezi 0,7 a 5 m*/g a pomér stran D/T, definovany vzorcem D/T
= (K)(MPS)(BET), mezi 2 a 50, kde K = 2, konstanta, MPS =
prum&ma velikost &4stic v mikrometrech a BET = specificky
povrch podle metody BET v m%g. Zptisob vyroby
vlo&kovitého tantalového prasku, ktery je tekuty a lisovatelny,
je-li aglomerovan, zahrnuje krok pfipravy vlockovitého
tantalového praSku z chemicky redukovaného tantalového
prasku nebo z tantalového prasku pfipraveného z ingotu, krok
kiehnuti vlo&kovitého tantalového prasku a krok rozlaméni
zktehlého vlogkovitého tantalového prasku na redukovanou
velikost bez podstatného zahroceni jeho obvodovych hran za
vzniku vlogkovitého tantalového prasku majiciho niz§i
primémou velikost &astic, kterd leZi mezi 2 a 55 mikrometry.
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VloCkovity tantalovy prasek a zpisob jeho vyroby, aglomerovany vlotkovity tantalovy
prasek a zpiisob jeho vyroby, a zpisob vyroby kondenzatorové elektrody

Oblast techniky

Vynilez se tyka vlotkovitych tantalovych pradki pouzivanych Easto pro elektrické kondenzatory
a zpisobi pouZiti takovych praski pro pfipravu pelet o nizké hustots, pouzivanych pro vyrobu
kondenzétord. Konkrétn&ji se vynélez tyka vlo&kovitych tantalovych praski, majicich specificky
pomér stran, které, jestlize se aglomeruji, poskytuji dobré vlastnosti zpracovéni, naptiklad teku-
tost, pevnost vylisku a lisovatelnost. Z té&chto vloZkovitych tantalovych pragkd se mohou také
vytvafet kondenzatory majici nizky rozptyl a vysoké dirazné napéti.

Dosavadni stav techniky

Tantalové kondenzitory, vyrobené ztantalového prasku, mély hlavni podil na miniaturizaci
elektronickych obvodii a umoznily aplikaci takovych obvodi v extrémnich prostfedich. Tan-
talové kondenzitory se typicky vyrab&ji slisovanim aglomerovaného tantalového prasku do
formy pelety, sintrovanim pelety v picce za vzniku porézniho tantalového t&lesa (elektrody)
a potom podrobenim porézniho télesa anodizaci ve vhodném elektrolytu za vzniku kontinualniho
dielektrického oxidového filmu na sintrovaném télese.

Vyvoj praSka vhodnych pro vyrobu tantalovych kondenzitori vychazel zsili jak vyrobet
kondenzatort, tak zpracovatelii tantalu dosahovat charakteristik poZadovanych pro tantalové
pradky tak, aby co nejlépe slouZily pii vyrobg& kvalitnich kondenzaitort. Takové charakteristiky
zahrnuji specificky povrch, &istotu, smriténi, pevnost vylisku a tekutost.

Jako prvni znich by praSek mél poskytovat adekvatni elektrodovy povrch, je-li tvarovan do
porézniho t€lesa a sintrovan. pFV/g tantalového kondenzétoru je imérny specifickému povrchu
sintrovaného porézniho télesa pfipraveného sintrovanim pelety tantalového prasku, pfi¢emz ¢im
véti je specificky povrch pro sintrovéni, tim v&tsi je pFV/g. Specificky povrch tantalového
prasku je vztaZen k maximu pFV/g dosaZitelnému v sintrovaném poréznim t&lese.

Cistota prasku Je dileZitym poZadavkem. Kovové a nekovové kontaminace maji sklon degrado-
vat elektricky oxidovy film v tantalovych kondenzitorech. Zatimco vysoké sintrovaci teploty
slouZi k odstranéni nékterych tekavych netistot, maji vysoké teploty sklon smritovat porézni
téleso redukei jeho Cistého specifického povrchu a tim i sniZovat kapacitu vysledného kondenza-
toru. Minimalizace ztraty specifického povrchu za podminek sintrovani, tj. smriténi, je nezbytna
za ielem produkce tantalovych kondenzatord s vysokym pFV/g,

Tekutost tantalového praSku a pevnost vylisku (mechanické pevnost lisovanych nesintrovanych
praSkovych pelet) jsou také dileZitymi charakteristikami pro vyrobce kondenzatorii pro dosaZeni
efektivni vyroby. Tekutost aglomerovaného tantalového prasku je podstatna pro vhodné tlaky pti
vyrob€ pelet. Dostacujici pevnost vylisku umoZiluje manipulaci a transport lisovaného produktu,
napfiklad pelety bez nadbyte¢ného 1amani.

Pouzity vyraz ,peleta® znamena v tomto popisu porézni hmotu nebo t&leso slisovanych tantalo-
vych Castic. Pevnost vylisku se mé&fi jako mechanickd pevnost pelety. Vyraz ,lisovatelnost®
popisuje schopnost tantalového prasku byt lisovan do pelety. Tantalovy praSek, tvorici pelety,
které si udrZuji svij tvar a maji dostateSnou pevnost vylisku, aby odolaly obvyklym podminkém
zpracovani/vyroby bez vyrazného rozldmani, ma dobrou lisovatelnost.

V souCasnosti se tantalové prasky vhodné pro pouZiti ve vysoce vykonnych kondenzatorech
vyrébéji nékolika postupy. Jeden postup vyroby prasku zahrnuje chemickou redukei, napf.
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redukei fluorotantalatu draselného, K,TaF;, sodikem. V jiném postupu se prasek vyrabi hydridaci
taveného (typicky obloukem nebo elektronovym paprskem taveného) tantalového ingotu, mletim
hydridovanych Supinek a dehydridaci.

Jak bylo dfive uvedeno, uFV/g tantalové pelety je funkci specifického povrchu sintrovaného
prasku. Veétiho Cistého specifického povrchu miZe byt dosaZeno, samozfejmé, zvySenim
mnoZstvi (gramil) prasku na peletu, ale pozadavky na néklady a velikost pelety smérovaly vyvoj
na zpusoby zvy3eni specifického povrchu tantalového prasku.

Jednou z metod navrzenych pro zvy3eni specifického povrchu tantalového prasku je zplodtovani
praSkovych &astic do tvaru vlo&ek.

Usili o zvyseni specifického povrchu vyrobou tenéich tantalovych vlo&ek bylo zabranéno dopro-
vodnymi ztrtami charakteristik zpracovani; napfiklad u velmi tenké vlotky se predpoklada, e
ma Spatné tokové charakteristiky, Spatnou lisovatelnost, nizkou pevnost vylisku a nizké pracovni
napéti. Tenci vloky jsou Zédouci, protoZe by mohly poskytovat méné nakladné pelety o nizké
hustot&, které by mohly byt pouzity k vyrob& kondenzatord, majicich vysoké priirazné napéti a
malé ztrity rozptylem.

Podstata vynilezu

Ukolem predlozeného vynélezu je poskytnuti zpisobu pfipravy ldmanych viogek tantalového
praSku, majicich BET specificky povrch a primé&mou velikost &4stic predstavovanou rozsahem
poméru stran (D/T) od asi 2 do asi 50.

Dalsim ukolem tohoto vynilezu je poskytnun lamanych vlo&ek tantalového prasku s BET speci-
fickym povrchem vét§im nez 0,7 m /g a prumé&mou velikosti &astic v rozmezi vybraném pro
poskytnuti poméru stran (D/T) tak, Ze prasek ma vlastnosti vhodné pro pouZiti v ekonomickych
velmi rychlych postupech pro vyrobu tantalovych kondenzatort, s pomé&rem stran naptiklad
v rozmezi od asi 2 do 50.

DalSim tkolem ptedloZeného vynélezu je poskytnuti aglomeratu viotkovaného tantalového pras-
ku, ktery ma dobré charakteristiky tekutosti a lisovatelnosti.

DalSim ukolem piedlozeného vynalezu je poskytnuti pelet vlotkovaného tantalu o nizké hustots,
majicich vysokou pevnost vylisku.

Dal$im Gkolem piedloZeného vynalezu je poskytnuti pelet vioc¢kovaného tantalu s nizkou husto-
tou, majicich sniZenou citlivost k teplotdm sintrovéni, tj. pelet, které mohou byt sintrovany
v Sirokém rozsahu teplot, vzhledem ke stavu techniky, za vzniku elektrody pouZitelné v tantalo-
vém kondenzatoru.

Dal$im ukolem vynélezu je poskytnuti tantalové elektrody, majici sniZenou citlivost k pracov-
nimu napéti, tj. dielektrické oxidy mohou byt na elektrodach vytvofeny v Sirokém rozsahu napéti.

Dal3im tkolem vynélezu je poskytnuti tantalové elektrody, majici nizky rozptyl a vysoké priraz-
né napéti.

Uvedeny kol spliiuje vio¢kovity tantalovy prasek, obsahujici vlo&ky o redukované velikosti, bez
podstatného zahroceni jejich obvodovych hran, majici priimémou velikost &astic mezi 2 a%
55 mikrometry, podle vynalezu, jehoz podstatou Je, Ze vlotky redukovatelné velikosti maji speci-
ficky povich BET mezi 0,7 a Sm?g a pomér stran D/T, definovany vzorcem D/T =
(KYMPS)BET), mezi 2 a 50, kde K =2, konstanta MPS = priiméma velikost &stic v mikro-
metrech a BET = specificky povrch podle metody BET v m%/g.
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Pomér stran je s vyhodou v rozmezi § az 20.
Specificky povrch podle metody BET je s vyhodou men3i nez 1,5 m%/g.

Uvedeny tkol dale spliiuje aglomerovany vlogkovity tantalovy prasek pfipraveny z vlo¢kovitého
tantalového prasku podle vynalezu, pfi¢emz jeho podstatou je, Ze velikost &astic aglomerovaného
vlo€kovitého tantalového prasku je men3i ne asi 425 um (40 mesh).

Uvedeny 1kol dale spliiuje zptisob vyroby viodkovitého tantalového pradku, ktery je tekuty a liso-
vatelny, je-li aglomerovén, zahrnujici krok piipravy vio&kovitého tantalového prasku z chemicky
redukovaného tantalového pradku nebo z tantalového prasdku ptipraveného z ingotu, krok zkfeh-
nuti vloCkovitého tantalového prasku a krok rozldmani zkiehlého vlo&kovitého tantalového
praSku na redukovanou velikost bez podstatného zahroceni jeho obvodovych hran za vzniku
vlotkovitého tantalového prasku majiciho niZ3i primémou velikost &stic, kterd leXi mezi 2 a
55 mikrometry, podle vynalezu, jehoz podstatou je, Ze vlo&kovity tantalovy praSek o redukované
velikosti mé specificky povrch podle metody BET mezi 0,7 a 5 m%/g a pomér stran D/T, jak je
definovan vzorcem D/T = (K)(MPS)(BET), mezi 2 a 50, kde =2, konstanta, MPS = primérna
velikost €astic v mikrometrech a BET = specificky povrch podle metody BET v m’/g.

Vlo¢kovity tantalovy prasek ma s vyhodou pomér stran v rozmezi 5 a% 20.

Vloc”:kzovity tantalovy praSek ma s vyhodou specificky povrch podle metody BET mensi nex
1,5m’/g. :

Zpisob déle svyhodou zahrnuje krok aglomerace vloek o redukované velikosti tepelnym
zpracovanim ve vakuu nebo inertni atmosféfe pfi teploté v rozmezi 1 300 az 1 600 °C za vzniku
aglomerovaného tepelné zpracovaného prasku a krok rozl4méni uvedeného aglomerovaného
tepeln€ zpracovaného prasku za vzniku aglomerovaného vlo&kovitého tantalového prasku, maji-
ciho velikost Eastic ne vétsi neZ asi 425 um (40 mesh).

Uvedeny ukol déle spliiuje zpiisob vyroby kondenzitorové elektrody, podle vynélezu, jehoZ
podstatou je, Ze zahrnuje lisovani vloZkovitého tantalového prasku podle vynalezu do pelet
a sintrovéni pelet za vzniku pérovitého tantalového télesa.

Zpusob dale s vyhodou zahrnuje krok anodizace pérovitého tantalového télesa pro vytvofeni
dielektrického oxidového filmu na sintrovaném télese. Pfitom anodizace znamena podrobeni
kovu elektrolytickému piisobeni jako anody &lanku pro potaZeni ochrannou nebo dekorativni
vrstvou.

PfedloZeny vynilez také poskytuje aglomerét vySe popsaného tantalového vlogkovitého prasku,
majici zlepSené charakteristiky tekutosti a lisovatelnosti. Aglomerovany vloCkovity tantalovy
praSek podle predlozeného vyndlezu miZe byt pfipraven jakymkoliv obvyklym postupem pro
piipravu aglomeratii, jako je napiiklad zahfivani tantalovych vloZek, popsané- v pfedchozich
odstavcich, na teplotu asi 1300 az 1600 °C v inertni atmosféfe nebo za vakua po dobu asi 30 az
60 minut a rozldmanim vysledného produktu na velikost v rozmezi od asi 40 mesh (otvor sita
425 pm) az 60 mesh (otvor sita 250 pum).

PredloZeny vynélez také poskytuje pelety o nizké hustotg, pripravené z vlogkovitého tantalového
prasku a/nebo aglomeratu popsaného v pfedchazejicich odstavcich.

PfedloZeny vynalez také poskytuje kondenzétorovou elektrodu vytvotenou z pelet popsanych
v pfedchazejicich odstaveich. Obecné se kondenzétory pripravi sintrovanim pelet popsanych vyse
s anodizaci sintrovanych pelet.
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Piehled obrazkt na vykresech

Dal3i podrobnosti, objekty a vyhody vynilezu a zpiisobu vyroby a pouziti budou ziejmé z na-
sledujictho podrobného popisu a pfipojenych obrazki. Popis na spodni &asti skenovaciho
elektronového mikrografu (SEM) na obrézcich uvadi napéti, zvétieni, napf. 400x, a referenéni
stupnici v mikrometrech.

Obr.1  je SEM pfi zvétSeni 1000x, z ingotu ziskaného vlodkovitého tantalového prasku podle
stavu techniky, majiciho hustotu podle Scotta 13,4 g/in® (0,82 g/em’);

obr.2 je SEM pii zvétSeni 1000x, zingotu ziskaného vlodkovitého tantalového prasku,
majictho hustotu podle Scotta 59,8 g/in® (3,65 g/cm®), pfipraveného podle vynalezu;

obr.3  je SEM pfi zvétseni 1000x, vlotkovitého tantalového prasku podle stavu techniky
pfipraveného podle piikladu II, vzorek H patentu US 3 647 415 Yano a spol., a ktery je
piikladem tantalovych vloek, které nejsou pfipraveny v souladu s poznatky predloze-
ného patentu;

obr.4  je SEM pfi zv&tSeni 1000x, vlo&kovitého tantalového préasku pripraveného zpracovanim
vloek z obr. 3 zplisobem podle predloZeného vynélezu;

obr.5 je SEM pfi zvétSeni 1000x, vlo&kovitého tantalového prasku podle stavu techniky,
pfipraveného v souladu s ptikladem I, vzorek C, patentu US 3 747 415, ktery je
reprezentantem tantalovych vlo&ek, zahmutych v poznatcich tohoto patentu;

obr.6  je SEM pfi zvétSeni 500x, vlogkovitého tantalového prasku, produkovaného Zpracova-
nim vloCek podle obr. 5 zpiisobem podle vynalezu;

obr.7  je SEM pfi zvétSeni 1000x, vloZkovitého tantalového prasku pfipraveného podle vyna-
lezu a podobného prasku na obr. 2 a 4 s tim rozdilem, Ze &stice jsou mensi a maji asi
o jednu polovinu mensi tloutku; a

obr.8  je graf, pfedstavujici distribuci velikosti &4stic vlo&kovitého tantalového prasku znézor-
néného na obr. 3 az 6.

Ptiklady provedeni vynélezu

Vlockovity tantalovy prasek miZe byt pipraven deformovanim nebo zplosténim granularniho
tantalového prasku. Odbornikim obeznidmenym se stavem techniky bude zfejmé, Ze tuto
deformaci je moZno provést obvyklymi mechanickymi technikami za pouziti kulovych mlyng,
tyCovych mlynd, valcovych miyni a podobng. Viogkovity tantalovy pradek podle pfedloZeného
vyndlezu miZe byt pfipraven z konvendnim zptisobem piipraveného vlokovitého tantalového
prasku redukci velikosti vlo&kovych &astic tak, e prim&ma velikost &astic je ve vyhodném
rozmezi od asi 2 do asi 45 mikrometrii, vyhodné asi 3 a¥ asi 20 mikrometrii a BET specificky
povrch je v rozmezi od asi 0,5 do asi 5,0 m¥/g, vyhodng asi 0,5 a2 asi 5,0 m?/g. Proces redukce
velikosti miiZe byt uskutednén tak, Ze se konven&ni vlo&ky udini kiehkymi obvyklymi technikami
jako je hydridace, oxidace, ochlazeni na nizké teploty a podobn, pro zvySeni lamavosti pfi
redukei velikosti vlotkovitych Sasti mechanickymi zplisoby jako je drceni nebo Jjiné zpisoby
sniZovani velikosti. Stfedni velikost &4stic a BET specificky povrch jsou, jak zde bylo popsano,
ve vzijemném vztahu a tento vztah miZe byt vyjadfen jako hodnota, tj. pomér stran (D/T).
S ptekvapenim bylo zji§téno, ¢ BET s;z)eciﬁck}'l povrch miZe piekrogit 0,7 aZ 5,0 m¥/g a je
vyhodné v rozsahu od asi 0,5 aZ asi 1,5 m®/g bez ztrty poZadovanych vlastnosti, pokud se stfedni
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velikost Eastic upravi tak, Ze se udrzuje pomér stran (D/T) v rozsahu od asi 2 do asi 50, vyhodnéji
asi 5 az asi 20.

V predloZeném vynilezu se velikost vioSek redukuje bez podstatného za¥pitatdni perifernich
hran vloCek. V souladu s tim je viotkovity tantalovy prasek podle jednoho provedeni vynélezu
charakterizovan vlotkami v podstatd jednotné tloustky od hrany ke hrang, které zde jsou
popisovény jako ,lamané vloky“. Tloustka miiZe byt vztatena k hodnotdim BET dusikového
specifického povrchu, které jsou typicky v rozmezi od asi 0,5 do asi 1,5 m%/g. Je viak tfeba mit
na pameti, Ze poZadované vlastnosti vlotek mohou byt také dosaZeny s podstatné ten&imi
vlotkami (vys8i BET dusikové specifické povrchy, napf. v&ti{ nez 1,5), je-li stfedni velikost
Castic upravena tak, Ze udrZzuje pomér stran mensi neZ asi 50. Preferuji se pomé&ry stran v rozsahu
od asi 5 do asi 20.

Poméry stran ,D/T* vlo€kovitych tantalovych praskd mohou byt vypolteny zjejich stfedni
velikosti Castic v mikrometrech a BET (dusik) specifického povrchu v m%g v souladu s nésle-
dujicim vzorcem:

D/T = (K)(MPS)BET)
kde: K= 2, konstanta,
MPS = stiedni velikost &astic v mikrometrech,
a  BET = BET specificky povrch (dusik).
Techniky pro méfeni MPS a BET jsou detailnégji popsany dale.

Porovnani obr. 1 aZ 8 ilustruje, Ze vloZkovity tantalovy prasek podle ptedloZeného vynélezu je
tvofen podstatné menSimi asticemi neZ vioky podle zndmého stavu techniky. Tantalové vlocky
podle zndmého stavu techniky uvedené na obr. 1 byly ptipraveny ze tridénych 20 x 44 mikro-
metrovych tantalovych lupinki ziskanych z ingotu (taveni elektronovym paprskem). Lupinky
byly odplynény ve vakuové picce pro odstranéni vodiku a prosety sitem 325 mesh (otvor sita

45 pm).

Vysledny material byl pak mlet ve vibrainim kulovém mlyné po dobu 10 hodin pro zplo3téni
lupinki na vlo¢ky. Tyto vlotky se kysele louhuji nejprve ve smési HCVHNO; a })ak v HF pro
odstranéni kovovych negistot. Vysledna vlotka m4 hustotu podle Scotta 10,8 g/in° (0,66 g/cm’)
a zahfiva se na 1600 °C po dobu 30 minut za vzniku aglomerovaného materialu, ktery se potom
Celistmi drti na aglomeraty o velikosti 40 mesh (otvor sita 425 pum), které maji hustotu podle
Scotta 13,4 g/in® (0,82 g/cm®).

VioZkovity tantalovy praSek podle vynélezu, uvedeny na obr. 2, byl pfipraven z tantalovych
lupinkii o velikosti 325 mesh (otvor sita 45 um) ziskanych z ingotu (taveni paprskem elektronii).
Lupinky byly odplynény ve vakuové peci pro odstranéni vodiku a prosety sitem 325 mesh (otvor
sita 45 pm). Vysledny material byl mlet ve vibrainim kulovém mlyng po dobu 10 hodin pro
zplodténi lupinkit na vlotky. Tyto vlo&ky byly kysele louhovany nejprve ve smési HCI/HNO;
apak v HF pro odstranéni kovovych negistot. Vysledna vlotka m4 specificky povrch méfeny
metodou BET pomoci dusiku o velikosti 0,38 m’g a hustotu podle Scotta vrozmezi 10 az
15,2 g/in’® (0,61 a% 0,93 g/em?). Tyto vloZky se hydriduji a zpracuji izostatickym lisovanim za
studena pfi tlaku 207 MPa pro rozlam4ni vloSek na men3f kousky, které po slisovani maji tvar
pevné tylky. Pevna ty¢ka se drti v elistech na viotky o velikosti do 60 mesh (250 pm), které
maji specificky povrch m&feny metodou BET pomoci dusiku o velikosti 0,54 m?/g a hustotu
podle Scotta 59,8 g/in’ (3,65 g/cm?).
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Porovnéni vlogkovitého tantalsVého pra¥ku uvedeného na obr.1 (podle dosavadniho stavu
techniky) a obr. 2 (podle vynalezu) demonstruje skutednost, Ze vlotka podle vynalezu sestava
z podstatné mensich ¢4stic.

VloCkovity tantalovy praSek podle dosavadniho stavu techniky podle obr.3 byl vyroben ze
sodikem redukovaného tantalového prasku, ktery ma velikost a% do 60 mesh (<250 pm). Prasek
byl deformovan do vlotkovitého tvaru mletim ve vibraénim kulovém mlynu po 10 hodin. Vlogky
mleté koulemi byly kysele louhovany pro odstranéni kovovych negistot za pouZiti 15 % HCI
a2 % HF. Tato metoda odpovidd metod® popsané v patentu US 3 647 415 pro pfipravu vzorku H
v ptikladu II. Hustota podle Scotta vysledné vlogky byla 12,54 g/in’® (0,77 g/cm’) a 90 % vlogek
nemélo Zadny rozmér v&ti neZ 126 mikrometrd, jak je uvedeno v tabulce 1.

Vlockovity tantalovy praSek podle vynalezu je uveden na obr.4 a byl vyroben ze sodikem
redukovaného tantalového prasku do velikosti 60 mesh (<250 pum). Prasek byl deformovan do
vloZkovitého tvaru mletim ve vibradnim kulovém mlyné po dobu 10 hodin. Vlotky mleté koule-
mi byly kysele louhovany pro odstranéni kovovych nedistot za pouziti 15 % HCI a 2 % HF.
Vlocky byly potom zahtivany v uzaviené nadobé az do dosaZeni teploty asi 850 °C. Potom byly
zahfaté tantalové vlo&ky hydridovany tak, Ze se mechaly vychladnout na teplotu mistnosti pfi
udrzovani kladného tlaku vodiku +34,5 kPa. Velikost hydridovanych vlo&ek byla redukovana
mletim vlo¢kovitého materialu v ndrazovém mlynu Vortec M1 firmy Vortec Products Co., Long
Beach California, USA, pfi otalkéch 10 000 1/min. Vysledné vlotky mély hustotu podle Scotta
21,45 g/in’ (1,31 g/em®) a asi 90 % vlotek nemélo ¥adny rozmeér vetsi nez asi 37 mikrometrii.

Tantalovy vlotkovity prasek uvedeny na obr. 5 byl vyroben ze sodikem redukovaného tantalo-
vého pradku o velikosti do 60 mesh (<250 pum). Tento pragek m&l obsah absorbovaného vodiku
asi 125 ppm (125 mg/kg). Pradek byl deformovan na vlolkovity tvar mletim ve vibrainim
kulovém mlynu po dobu 6 hodin. Potom byly vlotky rozemleté koulemi kysele louhovany pro
odstranéni neistot za pouZiti 15 % HCl a 2 % HF. Vysledné vlo¢ky mély hustotu podle Scotta
12,7 g/in’ (0,78 g/em’) a asi 90 % vlogek nemélo Zadny rozmér vétsi nez asi 131,8 mikrometru.
Tato metoda odpovidd postupu popsaném v patentu US 3 647 415 pro pfipravu vzorku C
v piikladu L.

Vlockovity tantalovy praSek podle vynilezu uvedeny na obr. 6 byl vyroben ze sodikem redu-
kovaného tantalového prasku do velikosti 60 mesh (<250 um). PraSek byl deformovin na
vlotkovity tvar mletim ve vibrainim kulovém mlynu po dobu 6 hodin. Potom byly vlotky
rozemleté koulemi kysele louhovany pro odstranéni negistot za pouziti 15 % HCI a 2 % HF.
Vlo&ky pak byly zahfiviny v uzaviené nadob&, dokud teplota vlogek nedosahla 850 °C. Potom
byly zahfété tantalové vlo¢ky hydridovény tak, Ze se nechaly vychladnout na teplotu mistnosti pfi
udrZovéni kladného tlaku vodiku +34,5 kPa. Velikost hydridovanych vlodek byla redukovéana
mletim vlo¢kovitého materidlu v nirazovém mlynu Vortec M1 pfi otackach 10 000 1/min.
Vysledné viotky mély hustotu podle Scotta 28,30 g/in’ (1,73 g/em’) a asi 90 % vloek nemélo
Zadny rozmér vétsi nez asi 23,2 mikrometrd.

VioCkovity tantalovy praSek podle vynalezu uvedeny na obr. 7 byl vyroben ze sodikem reduko-
vancho tantalového prasku o velikosti 100 mesh (150 um). Prasek byl deformovén na vlo&kovity
tvar mletim v organickém rozpoustédle za pouZiti roztiractho kulového mlynu Model 158 firmy
Union Process Inc., Akron Ohio, USA, po dobu 15 hodin na specificky povrch méfeny metodou
BET pomoci dusiku vét$i neZ asi 1,0 m2/g, coZ znamena, Ze se jedna o tenkou vlodku. Potom
byly vlocky rozemleté koulemi kysele louhovany pro odstrangni nedistot za pouziti 15 % HCl a
2 % HF. Vlotky pak byly zahfivény v uzaviené nadobg, dokud teplota viogek nedosahla 850 °C.
Potom byly zahfaté tantalové vlodky ochlazeny na teplotu mistnosti a hydridovany/zkieh&eny
pod vodikem pfi tlaku vodiku +34,5 kPa. Velikost hydridovanych vlogek byla potom redukovana
mietim vlo€kovitého materidlu v nirazovém mlynu Vortec M1 pii otadkich 15000 az
20000 1/min. Vy38i otatky byly u&inné pro lamani tendich zkiehenych vlodek pro dosaZeni
pomeéri stran v poZadovaném rozmezi.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 292448 B6

Z obr. 8 a 9 a granulometrickych tidaji uvedenych v tabulce 1 je zfejmé, Ze velikost Eastic vlocky
podle vynalezu je podstatné mensi, neZ velikost vlocky podle zndmého stavu techniky. Je také
zfejmé, ze distribuce velikosti ¢astic vlockovitého prasku podle vynélezu je uZzsi nez distribuce
velikosti Eastic vlocek podle znamého stavu techniky.

Stiedni velikost &astic, specificky povrch méfeny metodou BET pomoci dusiku a hustota podle
Scotta vy$e uvedenych vlo€kovitych pragki byly méfeny tak, jak je uvedeno dale.

Stiedni velikost &astic:

Distribuce stfedni velikosti ¢astic vzorka vlockovitého tantalovitého prasku se stanovi za pouZiti
MICROTRAC II® analyzatoru velikosti &astic dodavaného na trh firmou Leeds and Northrup
Unit of General Signal Corporation, USA. Je to zafizeni urené pro meéfeni velikosti ¢astic
suspendovanych v kapaling pomoci rozptyleného svétla a laserovych optickych metod. Céstice
mezi 0,34 a 60 mikrometry se méf mnoZstvim rozptyleného laserového svétla a Castice mezi
0,12 a 0,34 mnoZstvim rozptyleného monochromatického svétla, dopadajicim na fotodetektor.
Pomoci poditaCe stanovi zafizeni distribuci stfedni velikosti Castic. Navod k obsluze pro
MICROTRAC II* dile popisuje méfici metodu.

Cisla vzorki v tabulce 1 (F3 az F6) odpovidaji vlotkim uvedenym na obr.3 aZ 6. M&feni
uvedena v tabulce 1 byla provedena na granulometru, ktery je uveden v poznamce pod &arou.
Vysledky granulometrové distribuce velikosti ¢astic jsou uvedeny v tabulce 1 a graficky znazor-
nény na obr. 8. Na obr. 8 nepferuSované ary oznaCuji vloCkovity tantalovy prasek podle
pfedloZeného vynalezu uvedeny na obr.4 a 6 a pieruSované &ary oznauji vloCkovity prasek
podle znamého stavu techniky uvedeny na obr. 3 a 5.

Piehled udaji v tabulce 1 prozrazuje, Ze velikost &astic vloéek podle pfedlozeného vynalezu je
podstatn& mensi neZ u vio&ek podle znamého stavu techniky, coZ je v souladu se porovnavacimi
méfenimi sitové distribuce. Dale kfivky na obr. 8 a 9 ukazuji, Ze distribuce velikosti Eastic vlo€ek
podle pfedloZeného vynalezu je mnohem uZ3i neZ u vlogek podle zndmého stavu techniky.

Specificky povrch méfeny metodou BET pomoci dusiku:

Specificky povrch vlockovitych tantalovych praskovych vzorki miZe byt méfen pomoci
MONOSORBR analyzitoru specifického povrchu, ktery je dodavan na trh firmou Quantachrome
Corporation, Syosset, NY, USA. Toto je zafizeni uréené pro méfeni mnozstvi adsorbati plynného
dusiku adsorbovaného na pevném povrchu snimanim zmény v tepelné vodivosti tekouci smési
adsorbétu a inertniho nosného plynu jako je helium. Metody a postupy pro provedeni téchto
méfeni jsou popsany v navodu pro obsluhu zafizeni Monosorb®. Viechna BET méfeni specific-
kého povrchu, ktera jsou zde uvadéna, byla provedena s dusikatym adsorbatovym plynem.

Hustota podle Scotta:

Tato hustota je stanovena zafizenim obsahujicim odmé&rmou nalevku pro tekouci prasek, poharek
pro stanoveni hustoty a stojan pro nalevku a pohérek, dodavanym na trh jako sada firmou Alcan
Aluminum Corp., Elizabeth, NJ, USA. Mé&feni se provadi nalitim vlockovitého vzorku nélevkou
do poharku (niklovy, objem jeden krychlovy palec) az vzorek poharek zcela naplni a pretéka pres
jeho okraje. Potom se vzorek zarovna $pachtli, bez péchovani, takZe vzorek je v roving s okrajem
poharku. Upraveny vzorek se pfenese na vahy a zvazi na nejblizsi 0,1 gramu. Hustota podle
Scotta je hmotnost kubického palce vzorku.
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Tabulka I
Vzorek ¢. F3 F4 F5 F6
(st. tech.) (st. tech.)
distribuce sitem (% zadrZeného vzorku)
% vétsi nez 325 mesh (>45 pm) 61,40 3,34 67,88 1,59
% 325/500 mesh (od 30 do 45 pum) 13,08 4,19 8,45 1,24
% mensi nez 500 mesh (<30 um) 25,52 92,47 23,67 97,18
hustota podle Scotta
(g/in’) 12,54 21,45 12,70 28,30
(g/cm®) 0,77 1,31 0,78 1,73
granulometricky souhrn*
(D) 10%" 33,5 6,7 41,6 4,6
(D) 50%™ 83,5 17,4 93,2 11,1
(D) 90%™ 126,5 37,0 130,8 23,2
Poznamky:

* Mgfeno na zafizeni Compagnie Industrielle Des Laser, Cilas Alcatel Granulometr Model

715.

Délka v mikrometrech, ktera je véti ne? zméteny primér nejmensich 10 procent objemu
Castic ve vzorku.

Délka v mikrometrech, kterd je v&t3i nez zméfeny primér nejmensich 50 procent objemu
&astic ve vzorku.

Délka v mikrometrech, kterd je v&tSi nez zméfeny primér nejmensich 90 procent objemu
Castic ve vzorku.

Aglomerace:

Vlo&kovité tantalové pradky jsou aglomerovény jakymkoliv obvyklym zpisobem za Gdelem
poskytnuti produktu, ktery je vhodny pro nasledujici tvafeni do pelet, ze kterych mohou byt
vyrabény kondenzitorové elektrody. Typicky zahruje aglomerace zpracovini vlo&ek ve vakuu
nebo inertni atmosféfe pti teplotach v rozmezi od asi 1300 do 1600 °C po dobu v rozmezi od asi
30 do 60 minut. Specificka aglomera&ni technika, ktera zde byla pouZita, Jje popsana dale.

Aglomeréty byly pfipraveny pouzitim vlo&ek uvedenych na obr. 3, 4, 5 a 6. Vlocky z obr. 3, 4, 5
a 6 byly ve vakuu zahfiviny individualng na teplotu 1440 °C po dobu 30 minut a &elistmi
rozdrceny na velikost do 40 mesh (<425 pm). Vlotky byly dopovany 100 ppm (100 mg/kg)
fosforu a potom podrobeny druhému zaht4ti na 1500 °C po dobu 30 minut a rozdrceny &elistmi
na velikost do 40 mesh (<425 pm). Vysledné vlogky byly deoxidovany smisenim s 2,5 % prasko-
vého hoi€iku a zahfivany pod tlakem argonu o velikosti 20,7 kPa na teplotu 950 °C po dobu
320 minut. Vysledné aglomeréty byly kysele louhovany pro odstranéni MgO a piebytku Mg za
pouziti 15 % HNO; a potom promyty a suseny.

Sklon k toku je velmi $patny a bylo by nepraktické komerng lisovat pelety z aglomeratd, které
netecou. :
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Vyroba pelet a pevnost v tlaku:

Aglomerovany vloZkovy tantalovy praSek se lisuje na obvyklém lisu na pelety bez pomoci pojiv
pouZitim vloZeného tantalového dratu. Dva vzorky tantalového prasku, jeden o hmotnosti 1,29 g
a druhy o hmotnosti 1,33 g byly separdtné zavedeny do lisovnice peletového lisu, majici promér
6,4 mm. Lis vylisuje peletu o délce 8,4 mm. PouZitim vySe uvedenych hmotnosti a délek se
dosahne pfiblizné hustoty vylisku 5,0 g/cm’.

Vlo€kovity tantalovy pradek uvedeny na obr. 7 byl aglomerovan a lisovan do pelet za podminek
podobnych podminkdam popsanym vy3e. Vysledné pelety m&ly pevnost vylisku véti nez 50 pi
hustoté 5,0 g/cm’.

I 'kdyZ vy3e byla uvedena vyhodnd provedeni vlotkovitého tantalového prasku podle vynélezu
a zplsobi jeho vyroby, je nutno chdpat, Ze pfedloZeny vynélez jimi neni nijak omezen a je
mozno jej diirazné v rozsahu predloZenych naroki obméiiovat.

PATENTOVE NAROKY

1. VloCkovity tantalovy praSek, obsahujici vlotky o redukované velikosti, bez podstatného
zahroceni jejich obvodovych hran, majici primémou velikost astic mezi 2 aZ 55 mikrometry,
vyznadujici se tim, Ze vlocky redukované velikosti maji specificky povrch BET mezi
0,7 a 5 m%g a pomér stran D/T, definovany vzorcem D/T = (K)(MPS)(BET), mezi 2 a 50, kde

K =2, konstanta,
MPS = priimérna velikost &astic v mikrometrech a
BET = specificky povrch podle metody BET v m%/g.

2. Vlockovity tantalovy prasek podle niroku 1,vyzna&ujici se tim,Ze pomér stran je
vrozmezi 5 az 20.

3. Vlockovity tantalovy praSek podle kteréhokoliv z naroku 1 nebo 2, vyzna&ujici se
tim, Ze specificky povrch podle metody BET je mensi ne% 1,5 m%/g.

4. Aglomerovany vlotkovity tantalovy pradek pfipraveny z vlotkového tantalového prasku
podle kteréhokoliv znarokd 1 a%2 3, vyzmnadujici se tim, e velikost &stic aglomero-
vaného vlotkovitého tantalového prasku je mensi nez asi 425 pm (40 mesh).

5. Zpisob vyroby vlotkovitého tantalového prasku, ktery je tekuty a lisovatelny, je-li aglo-
merovan, zahrnujici krok pfipravy vlo€kovitého tantalového prasku nebo tantalového prasku
z chemicky redukovaného tantalového prasku nebo z tantalového prasku pripraveného z ingotu,
krok zkfehnuti vlo€kovitého tantalového prasku a krok rozlamani zk¥ehlého viodkovitého tantalo-
vého prasku na redukovanou velikost bez podstatného zahroceni jeho obvodovych hran za vzniku
vlo¢kovitého tantalového prasku majiciho niZ$i primérmou velikost &4stic, kterd le%i mezi 2 a
55 mikrometry, vyznac€ujici se tim, Ze vlotkovity tantalovy praSek o redukované
velikosti m4 specificky povrch podle metody BET mezi 0,7 a 5 m%g a pomér stran D/T, jak je
definovan vzorcem D/T = (K)(MPS)BET), mezi 2 a 50, kde
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K =2, konstanta,
MPS = priimérna velikost &astic v mikrometrech a
BET = specificky povrch podle metody BET v m%/g.

6. Zpisob podle niroku 5, vyznaéujici se tim, e vloCkovity tantalovy prasek ma
pomér stran v rozmezi 5 aZ 20.

7. Zpisob podle naroku 5, vyznaéujici se tim, Ze vlockovity tantalovy prasek ma
specificky povrch podle metody BET mensi ne¥ 1,5 m%g.

8. Zpisob podle kteréhokoliv z narokil 5 a2 7, vyzna&u jici se tim, Ze dile zahmuje
krok aglomerace vloéek o redukované velikosti tepelnym zpracovanim ve vakuu nebo inertni
atmosféfe pfi teploté v rozmezi 1300 aZ 1600 °C za vzniku aglomerovaného tepelné zpracova-
ného prasku a krok rozliméni uvedeného aglomerovaného tepelné zpracovaného prasku za
vzniku aglomerovaného vlo&kovitého tantalového prasku, majiciho velikost &stic ne v&t§i nez
asi 425 um (40 mesh).

9. Zpisob vyroby kondenzatorové elektrody, vyzna&ujici se tim , Ze zahrnuje lisova-
ni vlotkovitého tantalového prasku podle kteréhokoliv z néroki 1 a% 4 do pelet a sintrovani pelet
za vzniku pérovitého tantalového télesa.

10. Zpisob podle ndroku 9, vyzna&ujici se tim, e zahruje krok anodizace porovi-
teho tantalového télesa pro vytvoteni dielektrického oxidového filmu na sintrovaném télese.

5 vykresi

-10-
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obr. 1 b&%Znd tantalovd vlo&ka
zvétSeni 1000x

obr. 2 ldmand tantalovd vlolka
zvétSeni 1000x
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Obr. 4
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