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PATENTE DE INVENCION

a favor de
WESTERN ELECTRIC COMPANY, INCORPORATED, domiociliada en New
York (EE. UU.) 195 Broadway
pors
"Método de fabricacidén de electrodos para.condensadores electro—

liticosy y de condensadores eleotroliticos con tales electrodos"
——r 000 S . e

Este invento se refiere a una téonioca para fabriocar
condensadores eleotroliticos de tantalio que utilizan una mésa
de tantalio como uno de los elsctrodos, una capa de Sxido de tan-
talio producido por anodigacidn, como dielécirico, y un contrae-

leoctrodo electrooonductivo; y atafie asimismo a los condensadores
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producidos de este modo. N

Los elementos electrodicos de tantalio para uso en disposi:
tivos del tipo descrito son generalmente masas porosas siniefizaw-
dasy de forma cilindrica, y de longitud dos a cuatro veces mayor
que el diédmetro, y de volumen ajustado a voluntad para obtener las

caracteristicas mequeridas de capacitencia y tensidn.

Sucintamente, un prooefimiento tipico para fabriocar
tales estructuras comprende la compresidén de polvo de tantalio con
una pequefia oantidad, del orden de 1-2% en peso, de un dxido metd~
lico finamente dividido, y una cantidad tambien pequefia, del orden
de 1 en peso, de un aglutinante, que puede ser un compuesto de po—
lietilenglicol; estos ingredientes se eligen con el fin de facili-
tar la compresidn y de que reaccionen quimicamente con las impure—
zag que existan. Los comprimidos resultantes se introducen primero
en un hormo, y se ocalientan a presiones subatmoaféricas y a tempe—
raturas del orden de 20002C durante una hora. Después de enfriar,
los comprimidos sinterizados se emplean como &nodos en condensado-

res fabricados de acuerdo con téonices corrientes.

Por desgracia, tales téenicas no estén totalmente exen—
tas de defectos. La principal dificultad hallads es una purifice—
oidén imperfecta durante el sinterizado, sobre todo con electrodos
en los que el producto de la capaciitancis por la tensidn es huy G
levadoo 9e ha deberminado gue, el sinterizar, una gran parte de log
materiales més volitiles se eliminan por evaporacidn del tantalio,
parte como sustancias elementales y parte como 6xidos volatiles; el
carbono reacciona con oxigeno, y se desprende como mondxido de car—

bonoo. El resultado neto es que el tantalio de calidad normal para
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condensadores, después de sinterizado, tiene menos de 10% de las
impurezas primitivasy pero lo suficiente pars afectar de modo ad—
verso a la corriente de fuga, a la estabilidad de las caracteris—
ticas durante la prueba de duracidn y al valor de la tensidn que
puede soportar. Ademids, la eficacia del procedimiento de purifica~
cién estd en relacidn directa con la longitud del trayecto de difu—
sidn dentro de la masa del material, lo cual explica el Pfuncionamien—

to relativamente malo de ciertos condengadores.

Otro inconveniente que suele observarse en electrodos
grandes del tipo comentado, reside en que los factores de disipa-—
cidn son excesivamente elevados, y bajas las caracteristicas de
frecuencia, a causa del alargamiento de los trayectos de conduc—

cidén eléotrica al interior, y de la elevada resistencia serie.

De conformidad con el presente invento, estasly otras
dificultades anejas se evitan fabricando los electrodos destinados
a condensadores electroliticos a partir de varios modulos parcial-—
mente sinterizados, fundamentalmente planos, gue proporcionan ele—
mentos con mejores caracteristlcas de seguridad y de alta frecuen=—

cia.

La técnica del inventc comprende la compresidén de polvo
de tantalio cen una ldmina plana, denominada en adelante mddulo, que
ge somete luego & un sinterizado parcial a elevadas temperaturas,
con objeto de ocomseguir una ligadura mecdnica saiisfactoria. Varios
médulos asi obtenidos se almacenan, para reunirlos luego en grupos
de & y formar uno de varios dnodos, y condensadores con wna capa-
citancia pn veces mayor que la de un solo médulo. El conjunto and=—

dico se obtiene apllando los médulog, comprimiéndolos y sinteri-
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zéndoloes en vacio & temperaturas altas.

El invemto sge comprenderd mejor por la sisuiente descrip-

cidn detallada, con reforencia al plano adjunto, en el cual:

La figura 1, es una vista en planta de un modulo fa—

bricado de acuerdo con el pregsente inventos;

La figura 2, es una elevacion lateral del mddulo de la

figura 13

La figura 3, es una slevacién lateral de un dnodo fa—

bricado de conformidad ocon el presente inventos

Lo figura 4, es una elevacidén frontal, parte en seccidn,
de un condensador electrolitico sdlido de tantalio, con un &nodo

segin el presente invento; y

La figura 5, es una seccidn transversal de un conden—
sador electrolitico himedo de tantalio, con un &nodo segin el pre=

sente invento.

Una técnics caracteristice conforme el invento come
prende la compresidn de una muestra pesada de polvo de tantalio,
del comercio, en una prensa hidrdulica corriente, en forma de I,
con une zona delgada, de 0,381 a 1,925 mm. de espesory y otra
gruesa terminal, de 0,254 a 0,762 mm., a cada lado de la anterior;
La cara mayor mide regularmente 2,54 a 12,7 mm. en cuadro. E1 gra=—
do de presidn aplicado durante la fase de consolidacidén pusde va—
riar segin la densidad aparente que interese, pero e¢l promedic se

aproxima a 22,77 kg./hmZo
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Los polvos de tantalio comummente empleados pars ta=—
les fines se obtienen generalmente del mineral por uno de los mu-
chos procedimientos de reduccidn conocidos, que se distribuyen en
dos grandes grupos, electrolitico y quimico.'En consecuencia, los
polvos suelen contener numerosas impurezas, que tienden a perjudi~
car las propiedades del condensador. Contaminentes metélicos, co-—
mo niquel, hierro, cobre, cromo, eto., se eliminan generalmente al
ginterizars pero elementos no metales, ocomo carbono, generalmente
no se eliminan en las condiciones ordinarias de tratamiento en au-
sencia de oxigeno. Por eso, conviene a veces afiadir un oxido metdle
lico volatil al polvo de tantalio en cantidad aproximada de Q,5%

en peso, antes de la compresidn.

También se ha compro%ado que conviene agregar 1-2% en pesc
de un compuesto orgdnico al polvo de tantalio antes de comprimirlo,
para que sirva de aglutinante o lubricante. Esto suelerhacerse disolsi
viendo el compuesto en un disolvente volatil, mezclando y evaporando

el disolvente mientras se agiba el polvo.

Bl médulo comprimido, que se ve en planta en la figura
1, ¥ en elevacidn lateral en la figura 2, se pone luego aparte, ¥
el procedimiénto descrito me repite luego n veces, para que el ni-—

mero de mbédulos sea suficiente para formar el anodo requerido.

A fin de conseguir el necesario contacto mecanico y
eléctrico en el dnodo deseado, se introduce axialmente un alambre
conductor al comprimir uno de log mbédulos, de modo que cubra apro-

ximadamente la mitad de su longitud.
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Log mddulos comprimidos se:coiooan luego mobre bande—
Jjas adecvadas, y se introducen en un horno coiriente de resisten-—
ciagy regularmente provisto de calentador y vantallas de tantalios
Degpués de evacuar el horno, la temperatura medida en el lugar re—
presentativo de un mddulo se eleva a un valor comprendido entre
180090 y 20009C, y se mentiene asi durante un lapso, regularmente
30 minutos, que asegure una ligadura mecanica satiéfactoria. Bste
sinterizacion, que se denomina previa a continuacidn, puede ser
parcial, como se describe, o total, si se gquiere, Lusgo se deja

enfriar el horno en vacio hasts menos de 2002C, y se retiran los

nodulose

Los mddulos presinterizados pueden ya reunirse, y so
apilan y comprimen en una prensa hidraulica corriente a presiones
ayroximadas de 22,77 kg/ﬁmZ. El conjunto resultante se expone en

la figura 3.

Bl oconjunto comprimide me introduce en el horno de re=—

sistencias, y se sinteriza uma hora en vacio entre 19002 y 22002G.

BEn la figura 4 se represmenta, parte en seccidn, un
condensador electrolitico sdlido provisio de un anodo 11 obtenido
conforme el presente invento; en intimo conbacto con este Znodo
hay una pelicula de 6xido 12 producida por anodizacidn. Esta pe-—
licula se halla cubierta por una capa de didxido de manganeso 13,
producida por pirdlisis de uma solucién acuosa de nitrato manga—
noso. Una capa de grafidbo 14 y una oubierta de soldante 15, cou~

pletan el condensador. El electrodo 16, forme parte integrante del
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gnodo 11y y se ha fabricado como gqueda desorito. El elsctrodo 17,

se fija regularmente a la cubierta 15 mediante soldadurs.

Un ocondensador electrolitico del tipo himedo, con un

énodo fabricado segin el presente invento, se represents en la fi-

gara 5

El recipiente 21 sme prefiere de metal, y constituye el
cétodo del oondensadory esté provisto de una expansidn tubular 22
estrecha, y contimne un electrdlito liquido 23, por ejemplo, una
golucidn acuosa de un écido débil, ocomo bérico, fosfdrico, oftri-
00y &tce Un cierre dispuesto en la expansidn 22 puede oonsistir
en un tapén 24 de oaucho u otro material elédstico, y por su ori=
Picio central 25 sobresale une prolongacidén 26 del énodo 27. la
expansidén tubular 22 estd replegada en torno del tapdn de ocaucho,
para formar con este un cierre estanco y hermético. El &nodo 27
comprende varios mddulos fabricados segin la téonica del presente
invento. En su extremo libre, el recipiente 21 presenta un cerco 28,
alrededor del cual se reWordea el Yorde 29 de la tapa 30, con in-
terposicidén de una guarnicidén 31 de material suficientemente poro-
80 para que se esoapen los gases desprendidos en el ocurso de la o=

peracidn.

Los ejemplos de condensadores representedos, se ofrecen
8010 como ilustracidn; se comprenderd que los electrodos fabricea-
dos conforme a la técnioca del presente invento, pueden emplearse

en cualquier condensador adecuado, himedo o seco.

Con fines ilustrativos, el invento se describe a con-

timacidn aplicando a la fabeicaoidn de un condensador electroliti-
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oo s6lido compuesto de 5 mddulog. Jin embargo, debe entenderse
que el presente invento, ez aplicable a la manufactura de dno—
dos de tantalio porosos, sea cualquiera la configuracidén del conden-

gador.

S I I 7 i T N« Je—

Uinco muestras de 1 g de polvo de tantalio reducido elec
troliticamente, se mezclan con 0,01 g. de pentdxido de tantalio y
0401 go de polietilenglicol en tolueno. Cada vna de las mezclag rew
sultentes se aglta, hasite que se haya evaporado todo el disolvente

glicole

Cada una de las cinco muestras se comprime por separado
en forma de I, en una prense hidraulica comerocial de doble accidn,
aplicando una presidn de 22,77 kg/hmZ.; al comprimir,y se introduce
axialmente, un alambre conductor de tantalio de 0,635 mm. de did
metro en una muestra, cubriendo aproximadamente la mitad de la lon=—

gitud del elemento comprimido.

Cada uno de los modulos comprimidos resultantes, se co-
loca sobrs una bandeja de tantalio, ¥ se introduce en un horno de
resigtencia, con calentador y pantallas de tantalio. Después de
evaouar el horno, la temperatuma se eleva a 200080, y se mantiens
asl 30 minutos. Iuego se interrumpe la corriente, y se deja enfriar

el horno en vacio & menos de 200%C, antes de retirar los mbédulos.

A continuacidn, los cinco mbédulos se apilan, dejando en
medio el del alambre conductor, se introducen en la prensa, y se¢ so-
meten a una presidn de 22,77 kg/mm2. Bl conjunto resultante se in-

trodude luego en el hommo de resistencies, y se calienta en vacio
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a 21009C durante 60 minutos. Después de enfriar a 2002C en vacio,

ge retira el &nodo resultante.

Ia fage siguiente consiste en anodizar el dnodo en
una célula electrolitica, en la que los mdédulos prensados, sirven de
dnodo, y se usa con odbtodo una ldmina de tantalio. Bl electrélito
empleado, es una solucidn acuosa de &cido nitrico al 0,4%. Segui-
damente se aplice una tensidn de anodizacidn de 100 V. c.coy ¥ s€
mantiene durante tres horas. La masa anonizada, se cubre de una
capa de didxido de manganeso, por inmersidén en una solucidn acuo=
sa que contimne en exceso 50 en peso de nitrato manganoso, ¥ se
calienta al aire un minuto a 3502C. Después de la pirdlisis, al &~
nodo se reanodiza a 100 Vo, c.C. durante 30 minutos, con densidad
de 0,035 ml, en wn electrdlito de dcido acético al 80%. El conden—
sador se completa cubriendo el didxido de manganeso con una suspen—
gidn acuoss de grafito, secando esta capa de grafito, y apliocando en-

cima otra capa soldable.

Aungue el invento se ha descrito con detalle en la des—
oripeidn que antecede, con referencia al dibujo, la intencién es
meramente ilustrativa, sin idea de limitacion. Los entendidos en la
materia, comprenderédn que los métodos aqui descritos, son aplioca=
bles & obros metales distintos del tantalio, por ejemplo, al nio=
bioy, y & la fabricacidén de condensadores de cuslquier configuracidn.
Las diversas modificaciones que pudieran sugerir los expertos, se
congideraran todas dentro del amplio alcance de este invento, re-—

ferido a lags reivindicaciones.

——msz WO T A cmme——
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we reivindica como objeto de la presente patente de

invencion;

& .~ Método de fabricacidn de electrodos para conden-~
sadores electroliticos, el cual comprende las fases de comprimir
un polvo metédlico que forma - pelicula, dindole la configuracidn
del electrodo deseado, y sinterigzarlo; caracterimado porgue el
polvo se comprime en varios modulos, que se sinterizan cada uno
en parte, se ponen unos en countacto con otros para constituir el
electrodo deseado, se comprime este conjunto, y finalnente se sin~

teriza el conjunto comprimido.

28 ;~ Método segln la reivindicacidin 1%, caracterizado pox-
qué la sinterizacidn parcisl se efectia en vacio, entre 18009 y

20008C, dursnte no menos de unos 30 minutos.

380~ Método segin las reivindicaciones 12 ¢ 22, carac-—
terizado porque la sinterizacidén final se realiza en vacio, entre
18002 y 200020, durante no menos de una hora.

A% o~ Hétodo segin las reivindicaciones 12, 22 § 38,

cgracterizado porque el metal gue forma pelicula es fantalio.

58 .~ Método meglin ocualquiera de las reivindicaciones
procedenies, caracterizado porque los médulos son sustancialmente

planos.

6% = Método seglin cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque a8l menos las caras yuxtapuestas

de los modulos en contacto, tiene forma de U,
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78~ Método de fabricacidén de condensadores eleotroliti—
cos sdlidos, el cual comprende las fases de anodizar una masa de
metal que forma pelicula, oubrir diche masa con una cape semioon—
ductora, y depositar un contraelectrodo sobre esta capa, en Intim
mo contacto con ellaj oaracterizado porgue la masa de metal es pe—
lioula se prepara por el método expuesto en cualquiera de lag rei-

vinéicaciones 18 a 6%,

82 o~ Método de fabricacidn de condensadores eleotroli-
ticos humeftos, el cual comprende las fases de reunir un odtodo, un
fnodo y un electrdlito himddo pars constituir un condensador de
forma deseadaj caracterizado porque el &nodo se prepara por el

método desorito en cualquiera de las reivindicaciones 18 a 62,

98 .~ Método de fabricacidn de electrodos para condensado:
res electroliticos, y de condensadores electroliticos con tales e-

lectrodos.

Egta memoria consta de once paginas escritas por una

sola cara.

BARCELOTA, =9 sep 1964

Po A,




WESTERPN LZLECTRIC C€O,/NC. 2HOMMS HOJL £

DA Melear 30

304048

Fi16./ FIG.2 FI6.23

S AR

I

=== D |

b2

N

SNNUNNNNNNNN

N/

\
TS

A

e %




WESTEEN ELECTRIC CO,/NC. 2HOMS HOJM 2

DA Melean S

304048

FIG., 5

ITIIIID
I

|
|
']
]
]

11

Ll
i

SHE

|
i
NN

]
|
|

HHEI
|
|

!

l
I
N

LLELTL P77 77777 777
3
i
£

L7

N
N

\ )
\\\ S NN INRRN NSNS T\&

22

24
26

=




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



