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Die Herstellung von Ta;Ng aus Tantalpulver durch Druck-
nitridierung mit Stickstoff

Kurze Mitteilung

Alfred Vendl
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Technische Universitit Wien. A-1060 Wien, Osterreich

( Bingegangen 22. Mdrz 1978, Angenommen 6. April 1978 )

The Preparation of TasNg by Nitridation of Tantalum Powder With Nitrogen
Under Pressure (Short Communication )
The reaction of tantalum powder with nitrogen under pressure of 300 bar at

a temperatgre of 1200 °C leads to Ta;Ng with hexagonal structure: @ = 5.175 A,
¢ =10.350 A.

Das bindre System Tantal/Stickstoff ist bereits wiederholt Ge-
genstand eingehender Untersuchungen gewesen!~12.

Tab. 1 gibt eine Aufstellung iiber die bisher beschriebenen
Tantalnitride zusammen mit den Herstellungsverfahren, die zu den
entsprechenden einphasigen Nitriden fithren.

Wihrend die Nitridierung von Tantal mit Ammoniak nach
bisherigen Untersuchungen nur zu den Nitriden TaNggs(2),
TaNy ¢ 5 (v) und e-TaN; ; in reiner Form fihrt und 9-TaXN; ; mit dieser
Methode nur gemeinsam mit -TaNj 5. Ta,N und TagNg auftritt?, bzw.
zu einem Gemisch von e-TaN,, und Ta;N; fuhrt!l. kann durch
Einwirken von Stickstoft auf Tantal oberhalb 1500° und Stickstoff-
driicken von etwa 30 bar kubisches 3-TaN,_, rein dargestellt werden4.
Die . Selbstausbreitende Hochtemperatursynthese (SHS), ein Ver-
fahren. bei dem die auftretende Reaktionsenergie zur Synthese in einem
Druckreaktor direkt geniitzt wird!2, fihrt zu kubischem §-TaN;_, mit
etwas Ta;Ng. Hexagonales 9-TaN, ; konnte Brawer3, durch Einwirkung
von Druck zwischen 20 und 100kbar in einem Temperaturbereich von
800—960 °C auf =TaN. rein isolieren. Teraoll erzeugte diese Ver-
bindung durch Nitridierung diinner Tantalfilme unter Stickstoff.

TazN; konnte bisher rein durch Einwirkung von Ammoniak auf
Ta 056 7. durch Zersetzung von (NH,),TaF, in Ammoniakatmosphi-
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Herstellung von TazNg 1011

rel® bzw. durch Nitridierung dinner Tantalfilme mit Ammoniak!l
erzeugt werden.

TayN; wurde bisher ausschlieBlich durch Zersetzung von TagNj in
Ammoniak- oder Argonatmosphére gewonnen3.

Durch Einwirken von Ammoniak auf diinne Tantalfilme gelang es,
TasNg rein darzustellenit, die Zersetzung von Ta, N5 in Ammoniak oder
Argonatmosphére fithrt ebenfalls zu Ta;Ng3. Diese beiden Prépara-
tionsmethoden kénnen allerdings leicht zu metastabilen Phasen fithren.
Die Nitridierung mit Ammoniak muBl (wegen der leichten Spaltbarkeit
des Reaktionsgases) bei relativ tiefen Temperaturen durchgefithrt
werden. wodurch die Gleichgewichtseinstellung problematisch wird.
Der Stickstoffabbau aus einer stickstoffreicheren Phase fihrt oft im
Sinne der Ostwaldschen Stufenregel zu einer metastabilen Phase.

igene Untersuchungen fithrten zu dem Ergebnis, dali TagNg durch
Drucknitridierung aus Tantalpulver direkt herstellbar ist.

Tantalmetallpulver wird in einem Hochtemperatur-Autoklaveni3
bei 1200°C und 300bar Stickstoffdruck etwa 50 Stunden lang
behandelt. Das gewonnene Nitrid entspricht dem bereits beschriebenen
TasNg. Der Stickstoffgehalt wurde nach Aufschluff des Nitrides mit
HEF/HCIO, in Teflonbomben nach der Methode von Kjeldakl mit
8,54 Gew ¥, bestimmt. was einer Zusammensetzung TasNg entspricht.

Die rontgenographischen Untersuchungen wurden am Pulver
(CuKa-Strahlung) durchgefiihrt. Es zeigte sich gute Ubereinstimmung
mit den bereits in der Literatur beschriebenen Werten. Die Gitterpara-
meter sind: a = 5,175 A, ¢ = 10.350 A. Die direkte Synthese von Ta;Ng
durch Einwirken von Stickstoff unter Druck auf Tantalpulver bei
1200°C zeigt, daf die Verbindung im System Tantal/Stickstoff als
Gleichgewichtsphase existiert, was aus den Dbisherigen Befun-
den? 9,11, 12 nicht eindeutig beweisbar war.
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