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pfretrzitém premisfovani hlinikové félie nad
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Zpisob a zarizeni pro nanaSeni ©poréznilo PpAvlalu tna.’ kd&ddesou folii
c°.o o.a- o..o .:.. ..0 ..'

elektrolytického kondenzatoru

Oblast techniky

Tento vynalez se tyka technologie vyroby elektrolytickych
kondenzatorn, zejména katodového filmu hlinikového elektrolytického
kondenzatoru, zpusobu jeho vyroby a zarizeni pro nanaseni poréznich
povlakl vakuovym usazovanim na nepretrZité se pohybujici péas, dana
technologie dovoluie ziskat vysoce porézni kovovy povrch na hlinikovén
filmu.

Slovo "hlinik"” bude vykladadno v popisu tohoto vynalezu jako Cisty
hlinik stejné Jjako jeho slitiny a slovo "kondenzator” bude vykladéano

jako hlinikovy elektrolyticky kondenzator.

Dosavadni stav techniky

Pro zmenSeni rozmérd a hmotnosti kondenzétord je nutné zvétsit
jejich specifickou vykonnost (kapacitu) a tudiZ zvétsit vykonnost
(kapacitu) anodovych a katodovych filmd. Specificky vykon (kapacita)
kondenzatoru Jje omezen specifickym vykonem anodového filmu. Pro
kondenzator musi byt uspokojena podminka Ck > 10 X Ca a anodovy film
se nebude 1i8it ve specifickém vykonu vice neZ o 10%, kde:

Ck Jje specificky vykon (kapacita) katody,

Ca je specificky vvkon (kapacita) anody.

Specificky vykon modernich anodovych filmd dosahuje hodnot
200-250 mkF/cm? pri napéti 6,3. Tim by specificky vykon katodového
filmu nemél byt menSi neZ 2000-2500 mkF/cm?, aby byla umoZnéna Gplnéa
realizace anodového vykonu. Komerdné dostupné katodové filmy témto
poZadavkim nevyhovuji.

Zakladnimi prostredky zdokonaleni specifické charakteristiky
katodového filmu jsou:

- zvétsSeni plochy povrchu katodového filmu;

- sniZeni ztraty, vznikajici na prechodové vrstvé
film-elektrolyt, coZ je zpusobeno zménou zpusobu vodivosti;

— =zlep3eni antikoroznich vliastnosti katodového materidlu v
rozsahu pracovnich teplot a odpovidajici zvySeni stability
specifického vykonu.

Jeden =z téchto zpasobl je pouzZivan zpravidla ve znamych
technickych feS8enich. Napr. zvy3eni specifického vykonu katody diky

zvét3Seni specifického povrchu katodového filmu bylo uvedeno Vv



publikaci EPO ¢. 0272926, IPC HO1G 9/04, 1987. Zvét3eni vykonu katody

vznikenm filmu dielektrického povlaku s vysokou dielektrickou
permeabilitou (propustnosti) nebo sniZenim +tlouStky dielektrického
povlaku je uvedeno v japonské prihlasSce &. 3-77651, IPC G 9/04, 1991.

Znama technicka reseni umoznuji vyrobu katodového filmu
kondenzatoru zplsobem vakuového nandSeni titanové vrstvy na hlinikovénm
filmu (zakladé). Povrch zakladu byl zpravidla navlih&en nebo za sucha
naleptan za UcCelem 2zvétSeni pracovniho povrchu. Titanovy povlak je
provadén v atmosféfe inertnich plynt. Av3ak titan =z povlaku je
oxidovan pfri vytahovani z vakuové komory vzduSnym kyslikem za vzniku
vrstvy oxidu titanicitého, coZ md Casem za ndsledek zapliiovani pdérid a
sniZeni specifického vykonu. Kromé toho, stabilita vykonu je nizka.

Miniaturizace elektrolytickych kondenzatord vyZaduje =zlep3eni
jejich specifickych parametrt a predev3im ze v3eho zvySeni specifické
vykonnosti (kapacity) daného filmu. U¢innym zpusobem zvySeni
specifické vykonnosti ¢i kapacity je zvét3eni specifického povrchu
filmu.

Patent USA C. 4546725, IPC C23c 13/10, 1985, ukazuje zarizeni pro
nanaSeni porézniho povliaku na péas, jeZ obsahuje odpaFovak a dva
valeCky zhotovené ve tvaru valcd a umisté&né nad odpafovadkem takovym
zpisobem, Ze Cast pasu mezi valedky Jje umisténa pod ostrym uGhlem ke
svislé ose odparovaku.

Uhel dopadu parniho proudu daného filme se méni v rozmezi 0-80°
ve znamém zarizeni. PFi proménném Uhlu kondenzace ma struktura
kovového povlaku na pasu jemnozrnnou strukturu s pFfevaZné uzavienymi
mikroskopickymi péry, JjeZ se zapliuji pFi oxidaci materidlu povlaku
vzduSnym kyslikem vné komory. Nasledkem toho m& povlak malou otevienou
porozitu, tj. maly specificky povrch, ktery nedovoluje jeho pouZiti
jako katody nebo anody elektrolytickych kondenzatord.

Zarizeni pro nanaSeni poréznich povlakd, jeZ je uvedeno v patentu
NDR DD 205.192, IPC C23¢c 13/10, 1983, miZe byt povaZovano ve své
technické podstaté jako nejbliZsi tomuto vynalezu. Obsahuje odpafovak,
vodici a prevadéci (odklanéci) valec¢ky, které jsou vyrabény ve formé
ochlazovanych valcl a které jsou umistény nad odparovakem takovym
zpisobem, Ze pas ohybajici se kolem valedkd tvori lomenou &aru nmajici
prislusné dseky (mista nana3eni) mezi vodicimi valeéky.

Znamé zarizeni dovoluje ziskdvat porézni povlak na pasu, ale
sklonéna ¢i 3ikmd4 kondenzace odpafovaného materidlu na daném pasu

neposkytuje silnou vazbu mezi povlakem a substratem, jakoZ i mezi
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8asticemi daného povlaku, v dusledku v1ivi Eékovibh:fhktéiﬁ‘ﬁgko jsou
vzduch, neéistoty a znec¢isSténi adsorbované na pasu, stinovy efekt,
teplota nedostatec¢nd pro tepelnou aktivaci, atd. Tyto faktory jsou
typické pro nan&Seni povlaku na pfislusny podklad pod ostrym Ghlem.
Redukuji procesy aktivace a chemické interakce, jeZ jsou nezbytné pro
ziskani silnych chemickych vazeb mezi pFislusnymi atomy. Kromé& toho,

studeny pés se dostava do oblasti vysoké teploty mezi dolnimi vodicimi

valecky, kde probihd jeho intenzivni ohfev. Volnému 1linedrnimu
teplotnimu roztahovani pasu mezi vodicinmi valeCky je branéno
vyznacnymi silami tFeni mezi pasem a valedky. Sila t¥eni je urcena

kontaktni plochou valecku a pasu, zvySenym tfecim faktorem ve vakuu a
napétim filnu pri previjeni. Nasledkem toho tuhost péasu neni
dostatecdnd pro samovyrovnavani (coZz je ekonomicky Zadouci k vyrobé
kondenzatorového filmu z hlinikového filmu o tlouSfce menSi neZ um a
Sirce ne mensSi neZ 200 mm) a na pasu jsou tvoreny zahyby.

Tak maji znama technicka reseni spolec¢né nevyhody:

- nizkou porozitu, a

-~ tvorbu zahybl na pasu.

Tento vyndlez odstranuje uvedené nevyhody.

Podstata vynalezu

Nasledujici problémy tvori zaklad vynéalezu:

- nanasSeni porézniho povlaku na pas, kde zména trajektorie pohybu
pasu nad odparovakem by umoZnila ziskat sloupcovitou strukturu povlaku
s maximalni otevFenou porozitou a s dobrou prilnavosti porézniho
povlaku k pasu;

- zabrafiovani vzniku za&hybl na pasu majicim 8irku vice neZ 150
mm .

Technickym vysledken tohoto vynalezu je vyroba povlaku
sloupcovité struktury S maximdlné otevfenou porozitou, dobra
prilnavost porézniho povlaku k pé&su a branéni tvorbé zahybu.

Pri vyrobé kondenzatorovych filmd nandSenim porézniho povlaku
usmérnujicich %kovi na obé strany daného filmu miZe byt maximélni-
specificky povrch povlaku dosaZzen jeho tvorbou na filmu sloupcovité
struktur majicimu maximidlné otevFenou strukturu. Povlak sloupcovité
struktury protaZenych zrn krystalitl a krystalitovych blokt (dendriti)
oddélenych pory ve formé sité rozvétvenych kanallt s prevazné
otevrenymi, ven sméfujicimi vystupy, miZe byt vyroben na hlinikovém

filmu, budou-1li dodrZovany urcité parametry prislusného postupu. Je to
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pfedeviim kondenzadni teplota, jeZ musi°by€’ v tozmezi 0,25%0,50 bodu
tani odparovaného materialu, a 1hel dopadu proudu pary na film (dhel
mezi primkou, spojujici stfed odpafovaku s jakymkoliv bodem na daném
filmu, a normdlou k tomuto filmu v +tomto bodé&), JjenZ musi d&init
50%t10°.

Proto dodatecnym technickym vysledkem tohoto vynalezu je vyroba
katodového filmu s nejvét3im moZnym povrchem, vysokou antikorozni
odolnosti v elektrolytech a nizkou elektrickou odolnosti na rozhrani
katody a elektrolytem.

Dany technicky vysledek je dosahovan pfi vyrobé katodového filmu
elektrolytického kondenzatoru, jenZ obsahuje:

- porézni titanovou vrstvu na povrchu (podkladu) hlinikového
filmu, obsahujici krystalickd zrna a krystalické bloky (dendrity) o
prumérné vysSce ne vice neZ 2 um s vypuklinami a prohloubeninami
obklopenymi poéry ve formé sité rozvétvenych kanalkd s prevainé
otevrenymi, ven sméruijicimi vystupy;

- wvrstvu nitridu titanu ve formé netésné seskupenych zrn s
vypuklinami a prohloubeninami na jejich povrchu.

Takto tloustka porézni titanové vrstvy na povrchu hlinikového
filmu ¢ini v priméru 0,5-5,0 um, celkovad poréznost - 25-50%, a
vypukliny a prohloubeniny na krystalickych zrnech a krystalickych
blocich porézni titanové vrstvy maji vysku v pruméru 0,01-1,00 um.

Tloustka vrstvy nitridu titanu &ini v primé&ru 0,05-3,00 um, &imZ
zrna nitridu titanu maji v praméru velikosti 0,01-1,00 um a vypukliny
a prohloubeniny u zrn maji v praméru vysku 0,005-0,5 pm. Takova
struktura na povrchu zakladny ¢i podloZky mUZe byt vyrobena predeviim
dislednou tvorbou porézni titanové vrstvy na daném povrchu a pak
pokrytim této vrstvy vrstvou nitridu titanu. Porézni vrstva titanu na
hlinikovém filmu mGZe byt vyrabéna pomoci odpaFovani titanového
elektronového paprsku z odparovdku a naslednou kondenzaci proudu pary
na daném filmu, JjenZ se neustale pohybuje nad odpafovakem ve
vzdalenosti od 300 do 700 mm, pri GUhlu dopadu proudu pary na film
50%10°, rychlosti kondenzace toku pary titanu na film 0,1-1,0 um/s,
tlaku vakuové komory 0,01-0,50 Pa a teploté kondenzace 300-550°.
Vrstva nitridu titanu miZe byt +tvorfena na povrchu porézni titanové
vrstvy zpisobem odparovani titanového elektronového paprsku v
atmosfére dusiku nebo amoniaku pod tlakem 0,01-0,50 Pa a naslednou
kondenzaci na porézni titanové vrstvé, zatimco dand podloZka (zaklad)
se neustile pohybuje nad odparovakem. MiuZe byt tvofena rovnéZ zplusoben

rozprasSovani titanové terdové katody (horenim elektrického nebo
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plazmového oblouku, iontovou plazmou a **.3" v Hta¥sfére dUsiku nebo
amoniaku pod tlakem 0,01-1,00 Pa a néaslednou kondenzaci na vrstvé
titanu, pricemz dand podloZka (zakladna) se neustale pohybuije v

blizkosti titanového terde.

Prehled obréazkd na vvykrese

Podstata vynalezu bude objasnéna vykresy, kde:

obr. 1 Jje prifezem porézni titanové vrstvy na hlinikovém filmu
(podlozZce);

obr. 2 je pruUf¥ezem jednoho z krystald na obr. 1;

obr. 3 je prifezem porézni titanové vrstvy s porézni vrstvou
nitridu titanu, jeZ je na ni nanesena;

obr. 4 je prufezem jednoho =z krystaltti =z obr. 3 s nanesenou
vrstvou nitridu titanu ve tvaru zrn;

obr. 5 ukazuje mikrofotografii povrchu katodové félie (povlaku);

obr. 6 ukazuije mikrofotografii priUrezu katodové folie (povlaku).

Priklady provedeni vynalezu

Katodova folie obsahuje hlinikovy film ¢&i £61ii (podloZku) 1 s
porézni titanovou vrstvou 2, jeZ je na ni nanesena (viz obr. 1).
Hlinikova fdélie o <cCistoté ne men3i neZ 98% Al bude pouZita jako
zakladna ¢i podloZka 1 pro vyrobu katodové folie. Tloustka podloZky 1
¢ini 10-30 um. PouZivani fbélie o tloudtce men3i neZ 10 um je omezeno
jeji mechanickou pevnosti a pouZivani félie o tloud¥ce vét3i neZ 30
pm nelze ekonomicky doporuéit. Porézni titanova vrstva 2 obsahuije
krystalickd zrna 3 a krystalické bloky (viz obr. 1 a obr. 5) majici
dendritovou (sloupcovitou) strukturu, ktera je vidét na obr. 2; jsou
protaZeny prevaZné ve sméru k odparovdku. Vyika dendritd H nesmi
prekroc¢it 2 uym, JjelikoZ krystalit se prfesypava v nejvétsi vysce.
Krystalickad zrna 3 a krystalické bloky 4 jsou oddéleny péry 5 ve formé
sité rozvétvenych kandlkd (viz obr. 5). Tak ¢ast pérd jsou prirozené
uzavrené pory; ty jsou tvoreny diky stinovému efektu. Avsak vét3ina
poérd 5 porézni titanové vrstvy 2 m& prevazZné oteviené, ven sméruijici
vystupy. Tloustka porézni titanové vrstvy 5 &ini v praméru 0,5-5 um.
Povlak hlinikové félie nebude kontinudlni, bude-1i jeji tloustka mensi
nez 0,5 pym. Titanova vrstva bude roz3tépena (rozloZena) pod vliivem

vnitrniho napéti (doporufena tloustka povliaku neni vy33i neZ 15%
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tloustky podloZky) nebo pod vlivenm oﬁ?ﬂéb@ho ﬁéﬁ%%i *Bri’’*previjeni
félie, bude-1i tlousStka povlaku vy33i ne? S pm. Kromé toho, uzaviena
poréznost se prudce zvétSuje a oteviend poréznost se zmensuje.

Povrch krystalickych 2zrn 3 a krystalickych blokl 4, stejné jako
vnit¥ni povrch pérd 5, je pokryt vypuklinami 6 a prohloubeninami 7
(viz obr. 2). Tyto vypukliny a prohloubeniny budou tvofit vodtinovou
strukturu v povrchu titanové vrstvy 2, ¢&imZ se celkova poréznost
zvét3uje. Vy3ka vypuklin 6 a prohloubenin 7 titanové vrstvy 2 urduje
vySku vypuklin 10 a prolaklin 11 vrstvy nitridu titanu 8 (viz obr. 3 a
obr. 4) a tim poréznost vrstvy nitridu titanu 8. Poréznost vrstvy
nitridu titanu 8 se zmensSuje, jestliZe vy3ka vypuklin 6 a prohloubenin
7 bude men3i neZ 0,01 pum, a poréznost se zvdt3i jen nepatrné, jestliZe
vySka bude vétsSi neZ 1 um. Doporudena vySka vypuklin a prohloubenin v
krystalickych zrnech a krystalickych blocich porézni titanové vrstvy
leZi v rozmezi 0,01-1 um.

Celkova poréznost titanové vrstvy ¢ini 25-30% a dané pdédry jsou
prevainé otevieny, coZ Jje podminka vyroba porézni vrstvy nitridu
titanu. Titan se dobfe odpafuje, m& vytedné adhezni vlastnosti, je
odolny proti korozi i teplu a je sluditelny s hlinikem, co se tyde
elektrochemického potencialu. Av3ak vysoky specificky elektricky odpor
titanu, Jjeho snadnd oxidace pfi odpafovani provazeném vznikem ¥Fady
nerovnovainych oxidd, vyZaduji nanasSeni dodateéného povlaku na porézni
vrstvu titanu.

Porézni titanovd vrstva na hlinikové folii (podloZce) je tvofena
pochodem odparovani titanového elektronového paprsku ve vakuu =z
odparovaku (ve formé vodou chlazeného kelimku) a naslednou kondenzaci
parniho proudu na dané f6l1ii, pridemZ danad podloZka se pohybuje
neustdle nad odpafovakem. Kondenzadéni teplota rovna 0,2-0,5 bodu tani
odpatovaného materidlu a tlak vakuové komory ne pod 0,01 Pa jsou
doporucovany pro ziskédni sloupcovité struktury s maxim&lni otev¥enou
porozitou. Cim vy3&{ teplota kondenzace, tim hustsi a seskupenéisi
dendrity. Cim vy33i +tlak, tim méné seskupenéjsi dendrity a tim mensi
hustota povlaku. Proto jsou doporudovany teplota kondenzace titanu v
rozmezi 300-500°C, tlak 0,01-0,50 Pa, rychlost kondenzace 0,1-1,0 um/s
pri dhlu dopadu proudu pary titanu na danou f6lii 50+10° a vzdalenost
mezi odparovadkem a danym zakladem (podlozZkou) 300 azZz 700 mnm.
Jemnozrnna, submikroporézni struktura titanového povlaku s pievazné
zaplnénou porozitou je tvofena na daném podkladu, je-1li teplota

kondenzace men3i neZ 300°C. Je-1li tato teplota vy33i ne? 550°C, co? se

pfibliZuje bodu tani hlinikového podkladu, pak félie ztraci pevnost
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daného kovu. Je-1i tlak komory men3i'" n€z 0.01 " "Pa, pak teplota

kondenzace vzroste a struktura povlaku se zméni. Je-li tlak Xkomory
vyS8i nez 0,5 Pa, rychlost kondenzace se podstatné sniZi a poréznost
se zmensi. Pri kondenzaéni rychlosti mensi neZ 0,1 um/s  je
produktivita nanaseni povlaku nedostatedna, zatimco realizace
rychlosti kondenzace titanu na hlinikové folii vy33i neZ 1,0 um/s je
technicky obtiZna. Je-1i uhel dopadu proudu pary titanu na podklad
mensi neZ 40° a vét3i neZ 70°, poréznost povlaku se zmendi. Pri
vzdalenosti mezi odpafovakem a podkladem men3i ne? 300 mm se dana
félie Dbude preh¥ivat a pri této vzdalenosti vé+3i ne¥ 500 mm se
i¢innost postupu zmensi.

Vrstva nitridu titanu 8 je nanédSena na porézni vrstvu titanu 2
(viz obr. 3). Vrstva nitridu titanu 8 se sklada z netésné seskupenych
zrn 9 (viz obr. 4) o velikosti b, jeZ v pruméru ¢ini 0,01-1 pum.
Tloustka vrstvy nitridu +titanu h ¢ini v praméru 0,05-3 ym. Je-1li
tloustka vrstvy nitridu titanu menSi neZ 0,05 um a velikost zrn je
mensi neZ 0,01 um, bude obtiZné ziskat souvisly povlak. Je-1i tloudtka
vrstvy veétsi neZ 3 um nebo velikost zrn nitridu titanu vét3i neZ 1 um,
poréznost povlaku se zmen3i a pevnostni vlastnosti se zhor3i. Na
zrnech 9 vrstvy nitridu titanu 8 Jjsou vypukliny 10 a prohloubeniny 11
o prumérné vysce 0,05-0,5 um, jeZ =zvét3uji skutedny povrch katodové
félie. Je-1i velikost vypuklin a prohloubenin men3i neZ 0,005 um, pak
se podminky 2zvlhCovani povrchu elektrolytem =zhor$i. Je-1li vy3ka
vypuklin vétsi neZ 0,5 pym, vrcholky vypuklin se rozpadnou a povlak se
prerusi.

Vrstva nitridu titanu na povrchu porézni vrstvy titanu miZe byt
tvofena zpusoby nanasSeni tenkého filmu ve vakuu, totiZ nanaSecimi &i
usazovacimi zpusoby nebo rozpraSovacimi zpisoby. V prvnim pripadé
probiha tvorba filmu nitridu titanu v postupu odpatovani titanu a
nasledne kondenzace z parni faze na neustdale se pohybujici hlinikovou
f6lii s porézni vrstvou titanu v atmosfétfe dusiku nebo amoniaku. Tak
je dusik omezené rozpou3tén v titanu; tvoFi systém vyznadujici se
peritektickou reakci a sekundarni f&azi nitridu titanu. Je-1i tlak
dusiku nebo amoniaku mensi neZ 0,01 Pa, bude nitrid titanu
nestechiometricky v didsledku malé koncentrace dusiku a tudi? bude
nestabilni; je-1li tlak vy33i neZ 0,5 Pa, rychlost nanasSeni dané vrstvy
se podstatné sniZi a poréznost se zmen3i.

Dalsi doporuCend varianta tvorby filmu nitridu titanu na porézni
vrstvé titanu na hlinikové f6lii spodiva v katodovénm rozprasSovani

titanového terce v atmosfére dusiku nebo amoniaku pfi tlaku 0,01-1,0
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Pa s usazovanim na podkladu, ktery %e "heustale’ péﬁ;ﬁﬁge blizko
titanového terce. Jako patfridny zpisob katodového rozpradovani jsou
doporucovany zplisoby hofeni elektrického nebo plazmového oblouku nebo
zpisob iontové plazmy.

JestliZe pf¥i nanasSeni (usazovani) vrstvy nitridu titanu je tlak
dusiku nebo amoniaku pod nebo nad doporucovanym rozsahem, bude plyn

mezi elektrodami ionizovan slabé& a rozpraSovaci postup se miZe

rozpadnout.
Pouziti nitridu +titanu Jjako ©pracovni vrstvy katodové folie
elektrolytického kondenzatoru Jje uprednostnéno predeviim dobrymi

elektrickymi a fyzikdlnimi vliastnostmi tenkych vrstev nitridu titanu.
Nitrid titanu, usazujici se na porézni titanové podvrstvé hlinikového
podkladu, se vyznacuie rozvinutym povrchem, dobrou elektrickou a
tepelnou vodivosti, tepelnou stabilitou, vytecnou antikorozni
odolnosti v elektrolytech pouZivanych v kondenzitorech a vysokou
prilnavosti k prfisluSnému podkladu.

Jako disledek toho dosahuje specificky vvykon katodové folie
hodnoty 2000~3000 uF/cm?, usazuje-1i se nitrid titanu na obou stranéach
hlinikové foélie. Mikrofotografie povrchu a prarezu této f6lie jsou

predloZeny na obr. 5 a obr. 6.
Nasleduiji konkrétni zpusoby realizace vynalezu:

Priklad 1

Porézni vrstva titanu byla nanasena zpusobem odparovani
titanového elektronového oblouku ve vakuové komoFe z vodou chlazeného
médéného kelimku (odpafovaku) na hlinikovou f61ii (podklad) o tloustce
20 pm a dcistoté 99,7% a nasledujici kondenzaci parniho proudu na
podkladé po obou stranach. Tak bylo f6lii kontinualné posunovano nad
odparovakem rychlosti 8,5 m/min s previjenim z jednoho svitku na druhy
takovym zpisobem, Ze 1Uhel dopadu proudu pary titanu na félii &inil
40-70° a wvzdalenost k odpafovaku ¢&inila 300-700 mm. Tlak vakuové
komory byl udrZovan na tvrovni 0,5 Pa. Rychlost kondenzace byla 300°C?!

Porézni vrstva titanu nand3end na obé& strany hlinikové félie pri
vySe uvedenych vyrobnich podminkdch m& tloudtfku 0,5 pm. Obsahuije
krystalickd zrna a krystalické bloky ve formé& dendritd s prumérnou
vyskou 0,3 g a vypukliny a prohloubeniny na dendritech s primérnou
vySkou 0,1 um a péry ve formé& kandlk®, obrubujicich dendritt a majici
prevainé oteviené, ven sméfujici vystupy. Celkova poréznost dané

vrstvy c¢inila 25%.
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Dale byla nanéaSena vrstva nitridu

.';f.anu.be".;akﬁbvé.komofe na
hlinikovou fél1ii pokrytou na obou strandch poréznim titanem zpisoben
rozpraSovani titanového terde v atmosfére dusiku pod tlakem 0,01 Pa a
naslednym wusazovanim na povrchu porézni vrstvy titanu. Hlinikovou
f6lii se neustale pohybuje blizko titanového terde ve vzdalenosti 100
mm rychlosti 0,2 m/min.

Pro nanaseni nitridu titanu po obou strandch félie byly pouZity
dva terce. Vysledkem toho bylo ziskani vrstvy nitridu titanu (na obou
stranach dané félie) majici tloustku 0,05 gym, primérnou velikost
netésné seskupenych =zrn 0,01 um, a vypukliny a prohloubeniny o

primérné vysSce 0,005 um.

Priklad 2

Vrstva porézniho titanu byla nanidSena odpafovanim titanového
elektronového paprsku ve vakuové komofe =z vodou chlazeného kelimku
(odparovaku) na hlinikovou félii (podklad) o tlouStce 30 um a Cistoté
99,3% a naslednou kondenzaci proudu pary na obou stranach podkladu.
Tak bylo danou f6lii neustale pohybovano nad odparovakem rychlosti 7,0
m/min pri pfevijeni =z jednoho svitku na druhy takovym zpisobem, 3Ze
uhel dopadu proudu pary titanu na danou fo6lii &inil 40-70° a
vzdalenost k odpafovdku od 300 do 700 mm. Tlak vakuové komory byl
udrZovan na drovni 0,15 Pa. Rychlost kondenzace byla 0,45 um/s a
teplota kondenzace - 420°C. Porézni vrstva titanu naneseni na obou
stranach hlinikové folie za vy3e _uvedenych vyrobnich podminek ma
tloustku 3,0 pum. Obsahuje krystalicka zrna a krystalické bloky ve
formé dendritd o primérné vysSce 1,8 um a vypukliny a prohloubeniny na
dendritech o pramé&rné vysce 0,3 pm a péry ve formé kanalkl,
obrubujicich dendritd a majici prevasné otevFfené, ven smérfujici
vy¥stupy. Celkova poréznost dané vrstvy ¢inila 50%. Pak byla vrstva
nitridu titanu nanasena ve vakuové komofe na hlinikovou fo6lii
potaZenou na obou stranadch poréznim titanem odparovanim titanového
elektronového paprsku v atmosféife amoniaku pod tlakem 0,15 Pa a
naslednou kondenzaci na povrchu porézni vrstvy titanu. Hlinikova félie
se neustale pohybuje nad odparovakem rychlosti 7,0 m/min.

Vysledkem toho je, 3e byla =ziské&na vrstva nitridu titanu (na
obou strandch dané folie), jeZ ma tloudtku 2,0 ym, prumérnou velikost
netésné seskupenych zrn 0,5 um a na nich vypukliny a prohloubeniny o

prumérné vysce 0,15 um.




Priklad 3

Porézni vrstva titanu byla nanasena zpiusobem odpafovani
titanového elektronového paprsku ve vakuové komofe z vodou chlazeného
médéného kelimku (odpaifovaku) na hlinikovou fé1lii (podklad) o tlousdtce
30 pym a cistoté 98,0% a naslednou kondenzaci proudu pary na obou
stranadch daného podkladu. Tak bylo danou fé6lii neustale pohybovano nad
odparovakem rychlosti 8,5 M/min pri previjeni z jednoho svitku na
druhy takovym zpuisobem, Ze tuhel dopadu proudu péary titanu na danou
f6lii mél hodnotu 50+10° a vzdalenost k odparovaku - 300-700 mm. Tlak
vakuové komory byl udrZovan na uGrovni 0,01 Pa. Rychlost kondenzace
byla 1,0 um a teplota kondenzace 530°C.

Porézni vrstva titanu nanesend na obou stranach hlinikové félie
pri vyse uvedenych vyrobnich podminkdch m& tlou3tku 5,0 um. Obsahuje
krystalickd zrna a krystalické bloky ve formé dendritd s pramérnou
vyskou 2,0 um a vypukliny a prohloubeniny na dendritech s pramérnou
vySkou 1,0 pym a péry ve formé kanalkud, obrubujicich dendritd a majici
prevazné oteviené, ven smérujici vystupy. Celkova poréznost této
vrstvy Cinila 37%.

Pak Dbyla nanadSena vrstva nitridu +titanu ve vakuové komofe na
hlinikovou £61ii pota¥enou na obou stranach poréznim titanem zpisoben
horeni plazmového oblouku pri rozpraSovani titanového terde v
atmosfére dusiku pod tlakem 1 Pa a néaslednou kondenzaci na povrchu
porézni vrstvy +titanu. Hlinikovou f6lii se neustale pohybuje blizko
titanového terée ve vzdalenosti 50 nmm rychlosti 0,5 m/min. Pro
nanaseni nitridu titanu na obou stranach dané félie byly pouZity dva
terce.

Vysledkem Jje, Ze byla ziskana vrstva nitridu titanu (na obou
stranach dané félie) majici tloudtku 3,0 um, pruamérnou velikost
netésné seskupenych zrn 1,0 um a vypukliny a prohloubeniny o prdmérné
vySce 0,5 um.

Vykonnost ¢i kapacita vzorkd katodové félie vyrobenych podle
prikladd 1 aZ 3 byla mé&fena v 10%-roztoku adipanu amonného majiciho
specificky odpor 15 Q/cm pfi teploté 30°C a frekvenci 100 Hz. Vysledky
méreni ve srovnani s analogickym prikladem jsou uvedeny v nasledujici
tabulce.

Pro urceni stability specifického vykonu (kapacity) byla katodova
folie testovana na hydrataci varem v deionizované vodé béhem 6 hodin.

Pouziti katodové folie a zpUscb Jjeji pripravy ve vyrobé&
elektroly\tickych kondenzatort umoZni sniit spotfebu katody a anody,

kondenzatorového papiru, zmendit rozméry a hmotnost kondenzatorad a
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zvétSit jejich specifickou elektrickou chgrayterfgtiku.

. Tloustka Specificky
C.| Zpisob vyroby filmu vykon
(gm) (uF/cm?)
1 Priklad 1 20 1300
2 Priklad 2 30 2600
3 Priklad 3 30 1900
4 Evropskd& patentova prihlaska 40 1250
¢. 0272926

Zarizeni, slouZici pro zvét3eni porézniho povlaku, obsahuje
odparovak, vodici (horni a dolni) valecCky a prevadéci odklanéci
valedky, JjeZ Jjsou vyrébé&ny ve formé& chlazenych valch a je? jsou
umistény nad odparovakem takovym zplUsobem, Ze pas, ohybajici se kolem
valeckl, +tvori lomenou <&aru majici prisludné Gseky (mista nanéaSeni)
mezi vodicimi valeCky. Dané idseky mezi hornimi vodicimi valedky jsou
umistény nad odpafovakem tak, Ze primka spojujici stfed odpatfovaku a
jakykoliv bod jakéhokoliv z téchto uUsekld tvori uhel 40-60° s normalou
k danému uUseku v tomto bodé. ﬁseky folie mezi dolnimi vodicimi valecky
jsou umistény nad odpafovékem takovym zplisobem, Ze pFimka spojujici
stred odparovaku a jakykoliv bod jakéhokoliv z téchto idsekl tvorFi uhel
0-10° s normalou k danému uUseku v tomto bodé&. Dolni vodici valedky
jsou opatreny Sipovymi draZkami na valcovitém povrchu téchto valedéku.

Usporadani valeckd =zajistuje technicky vysledek - 2zvétseni
povrchu povlaku porézniho filmu miZe byt dosaZeno diky tvorbé
sloupcovité struktury majici maximdlné otevifenou porozitu a dobrou
prilnavost povlaku k dané folii. Valecky Jjsou vyrabény ve formé
chlazenych valci a Jjsou umistén\y nad odparovakem tak, Ze ©pas se
pohybuje podél prfislusné lomené trajektorie. Tak 1hel kondenzace
proudu pary kovu 2z odparovaku ¢ini 0-10°. V té&chto podminkach &ini
teplota kondenzace vice neZ 0,5 bodu tdni odparovaného materialu,
pochody tepelné aktivace a chemické interakce mezi atomy povlaku a
podkladu jsou aktivni na dané folii a mezi atomy jsou ustaveny silné
chemické vazby, coZ zaji3tuje dobrou prilnavost povlaku k £f6lii. Na
tyto uUseky fdlie je nandSena tenkd adhezni podvrstva. ﬁseky félie mezi
hornimi vodicimi valedky jsou umistény tak, Ze proud pary Jje
kondenzovan na adhezni podvrstvé pod ostrym Ghlem 40-60°. Teplota
kondenzace <¢ini 0,25-0,5 boduA tani odpafovaného materidlu, tj. ve

spojeni se sklonénou kondenzaci zajistuje vyrobu vysoce porézni vrstvy
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sloupcovité struktury prodlouZeného kr}él&fltu.tdgﬁhri%h).gbklopenou
pory ve formé sita s rozvétvenymi kandalky s prevazné otevrenymi, ven
sméfujicimi vystupy. Vysoce porézni vrstva povlaku, jeZ mad poZadovanou
tloustku a maximalni specificky povrch, maZe byt nasledné vyrobena na
téchto dUsecich.

Usporadani dolnich vodicich valed&kd umisténych nad odpaFovakem v
oblasti primé kondenzace proudu pary kovu na dany pas zabrafiuje vzniku
zahybl na Sirokém pasu. Vyroba téchto valedku se Sipovymi draZkami na
valcovém povrchu dovoluje vyrovnavani pasu ze stfedu k okrajum na
uCet sloZky sily napéti pasu vyskytujici se pFi previjeni péasu a
smérfujici od stfedu k obvodu Sipovych dréazek.

Prace tohoto zarizeni bude objasnéna s odkazy na obr. 7 a obr. 8.

Schéma =zarizeni pro nanaseni porézniho povlaku na obé& strany
neustale se pohybujiciho pasu je ukdzano na obr. 7. Dva dolni valecCky
se Sipovymi draZkami na valcovych povrdich Jjsou ukazany ve dvou
projekcich na obr. 8.

Dane zarizeni (viz obr. 7) obsahuje vakuovou komoru (neni na
schématu vidét), odpafovak 9, horni wvodici vale&ky 10, dolni vodici
valec¢ky 11, odklanéci &i odchylovaci valec¢ky 12, odvijeci hridel i3,
navijeci hridel 14 a vale&ky 15. Vodici valecky 10, 11 a odklané&ci
valecky 12 jsou provedeny ve formé chlazenych valca a isou instalovany
nad odparovakem 9. Pas 17, ohybajici se kolem vodicich valedku 10, 11
a odklanécich valedkt 12, tvori lomenou Garu vCetné usekd pasu 17, 18,
19, 20 a dseka 21, 22, 23 a 24; posledni Useky jsou symetrické s
prvnim tUsekem s ohledem na svislou osu odparovdku 9. Tak primka od
stfedu odpafovdku 9 Xk jakémukoliv bodu isekld 17 a 20 tvori uhel s
normalou v tomto bodé pF¥isluidného useku a = 0-10°. Zv1ast thel a mezi
pFimkou OA a normdlou Xk dseku AB v bod& A ma hodnotu a = 10°. P¥imka
ze stredu odparovaku 9 k jakémukoliv bodu Usekd 18, 1%, 20, 22, 23 a

24 vytvari uahel s normélou v tomto bodé prislu3ného Gseku o hodnoté

B = 40-60°. Tak uhel mezi primkou OC a normdliou v bodé C dUseku CD ma
hodnotu B = 40° a Ghel mezi primkou OD a normé&lou tseku CD v bodé& D
¢ini B = 60°. Dolni vodici valeCky 11, +tvorici dseky 17 a 21, isou

opatreny Sipovymi dr&Zkami 25 na valcovém povrchu (viz obr. 8). Usek
pasu 16 se ohyba kolem tseku 17 mezi valecky 11. Sila napéti pasu Fu
pisobi na pas 16 pri jeho previjeni v dseku 17. Sila Fu ma sloiku
normaly Fn a axialni sloZku Fo smérovanou podéel Sipovymi draZkami.
Zarizeni pracuje néasledovné.
Odparovak 9, umistény ve vakuové komore (neni ve schématu
n

ukazana) daného zatrizeni (viz obr. 7), vytvari pod vlivem ohFevu



.
oo esee [ X4 oo

(napf. ohfevem elektronového paprsku) pféud.péry kovu rozsifujici se

na celou hemisféru nad odpafFovakem 9. Pas 16 je kontinudlné pfevijen z
odvijeciho hfidele 13 pfes dolni vodici valec¢ky 11, horni vodici
valeCky 10 s odklanécimi valeCky 12 a vale&ky 15 k navijecimu hrideli
14. Studeny pas 16 pFichazi z odvijeciho hiidele 13 k naniSeci oblasti
v useku 17 mezi chlazenymi valeCky 11. Para Xkovu z odpafovaku 9
kondenzuje v Useku 17 pod dGhlem od 0° do 10°; to wumoZhuje ziskat
adhezni podvrstvu na daném pasu. Tim, diky Sipovym draZkam 25 na
valcovitych povr3ich dolnich vodicich valedki 11, je pas 16 vyhlazovan
od stredu k okrajim plisobenim slozky Fo sily napéti pasu Fy (viz obr.
8). Dale je pas 16 ochlazovan na valedku 12 a prichdzi k nanasdeci
oblasti d4sek®G 18, 19, 20, kde para z odparovaku 9 kondenzuie pod uhlen
v rozmezi 40° aZ 60°. Velmi pevna vrstva daného povlaku je postupné
nanasena v téchto Usecich s prechodnym ochlazovani pdsu 16 na
valeccich 12, coZ zabranuje prehfati. Dale pas 16 prichézi pres
valec¢ky 15 do oblasti nanasSeni poviaku na druhé strané pasu 16.
Trajektorie pohybu pasu 16 v této oblasti a sled nanaseni vrstev jsou
analogickeée témuZ, jak bylo popsano vysSe. Po ochlazeni na valedku 12 je

pas 16 navijen na navijeci h#¥idel 14.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby katodové félie véetnés kroku nanasSeni porézni vrstvy
titanu na hlinikovou félii ve vakuu,
vyznadcuijici se tim, Ze
nanaseni je zajistovano pomoci odpafovani titanového elektronového
oblouku

pri neustalém pohybu hlinikové folie nad odpafovakem ve
vzdadlenosti od 300 do 700 nm a pod uhlem dopadu proudu pary na f6lii
50+10°,

pri tlaku vakuové komory od 0,01 do 0,5 Pa,

pri teploté kondenzace od 300 do 550°¢,

poté, <co vrstva nitridu titanu je tvorena pomoci odparovani

titanu v atmosféfe dusiku nebo amoniaku pri tlaku 0,01-0,5 Pa.

2. Zpusob vyroby katodové félie elektrolytickych kondenzatort podle
naroku 1,
vVvyznadcuijici se tim, Ze

tvorba vrstvy nitridu titanu je =zajistovana pomoci katodového
rozpraSovani titanového terde v atmosféfe dusiku nebo amoniaku pri

tlaku 0,01-1,0 Pa.

3. Zarizeni pro nanaseni porézniho povrchu na pés, obsahuijici vakuovou
komoru, odpafovak, horni a dolni vodici a odklanéci ¢&i odchylovaci
valec¢ky pro dopravu pasu, pric¢emZ vodici a odklanéci valecky Jsou
zhotoveny ve formé& chlazenych valcd a jsou instalovany nad odpaFovaken
tak, Ze péas, ohybajici se kolem valeéka, tvofi lomenou Caru,
zahrnujici Useky péasu mezi vodicimi valecky,

Vyzna<c¢cuijici se tim,

Ze Useky pasu mezi hornimi vodicimi vAleCky Jjsou umistény nad
odparovakem takovym zpisobem, Ze pirimka od stfedu odparovaku do
jakéhokoliv bodu jakéhokoliv z t&chto UseklQ vytvari s norméalou v tomto
bodé uthel 40-60°, a

useky pasu mezi dolnini vodicimi vAaledky Jsou umistény nad
odparovakem takovym zpisobem, Ze ptrimka, spojujici stred odparovaku s
jakymkoliv bodem jakéhokoliv =z t&chto Usekl, vytvari s normalou v
tomto bodé tohoto uUseku tGhel 0-10° .

4. Zarizeni podle naroku 1,
vyzna<dcuijici se tim, Ze

dolni vodici valed&ky jsou opatfeny Sipovymi draZkami na valcovém



povrchu téchto valecku.

5. Katodova félie elektrolytického kondenzatoru, obsahujici porézni
vrstvu titanu na hlinikovém podkladu,
vyznadcuiiceci se tim, Ze
je na ni nanesena vrstva nitridu titanu.
6. Katodova fo6lie podle naroku 3.
vyznacuijicli se tim, Ze

tloustka porézni vrstvy +titanu ¢&ini 0,5-5,0um, vypukliny a
prohloubeniny na krystalickych zrnech a krystalickych blocich porézni
vrstvy titanu ¢ini 0,01-1,0 um, a celkovd poréznost &ini 25-50%,
zatimco tloustka vrstvy nitridu titanu &ini 0,05-3,0 um, velikost zrn
nitridu titanu ¢ini 0,01-1,0 uym a vyska vypuklin a prohloubenin na

zrnech nitridu titanu je v rozsahu 0,005-0,5 um.
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