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Die Herstellung yon TasN6 aus Tantalpulver durch Druck- 
nitridierung mit Stickstoff 
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The Preparatio,~ of T~5N 6 by Nit'ridatio~ of Ta~#alum Powder '~{'ith Nitroye~ 
U~der Pre,~'ure (Short Commv~icatio70 

The reaction of tantalum powder With nitrogen under pressure of 300 bar at 
temperature of' 1200 ~'C leads to TasN 6 with hexagonal structure : a = 5.175 A, 

c = 10,350 A. 

Das  bin~ire System Tantal/Stiekstof] '  ist bereits wiederholt Ge- 
get,stand eingehender Untersuehungen gewesen 1-j~. 

Tab. 1 gibt eine Aufstellung fiber die bisher besehriebenen 
Tantalni t r ide zusammen mit  den Herstellungsverfahren,  die zu den 
entspreehenden einphasigen Nitriden ffihren. 

Ws die Nitridierung yon Tantat  mit  Ammoniak  naeh 
bisherigen Untersuehungen nur zu den Nitriden TaNo,os(,3), 
TaNo,4 o,5 (V) und a-TaN1, o in reiner Form fflhrt und a-TaN~.o mit dieser 
Methode nut gemeinsam mit  ~-TaN],0,, Ta2N und TasN(~ auf t r i t tL  bzw. 
zu einem Gemisch yon e-TaN1,0 und Ta:~Na i 'fhvt lI. kann dutch 
Einwirken yon Sti(:kstoff auf  Tantal  oberhalb 1500 ~ und StiekstoiL 
dr@ken yon etwa 30 bar kubisehes 8-TAN1 ~, rein dargestellt  werdenJ. 
Die ,Selbstausbrei tende Hoehtempera tu rsyn these"  (SHS), ein Ver- 
f'~hren~ bei dem die auftretende Reaktionsenergie zur Synthese in einem 
Druekreaktor  direkt gentitzt wird 1~, ffihrt zu kubisehem 3 TaNI-~. mit  
e twas  TasN~. Hexagonales ~-TaNL0 konnte Bra~er a, dureh Einwirkung 
yon Druek zwischell 20 und ]00kba r  in einem Temperaturbere ieb  von 
800--960~ auf e-TaN, rein isolieren. Terao 11 erzeugte diese Ver- 
bindung dutch Nitridierung dfinner Tantalfi lme unter  8tiekstoff. 

TaaN 5 konnte  bisher rein durch Einwirkung yon Ammoniak  auf 
Ta,()a~.v. dur('h Zersetzung yon (XH~)2TaF 2 in Amn]oniakatn]osphfi- 
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Herstellung yon TasN6 1011 

re u> bzw. dutch Nitridierung diinner Tantalfilme mit Ammoniak u 
erzeugt werden. 

Ta4X~ wurde bisher aussehlie61ieh dutch Zersetzung yon Ta:~N~ in 
Ammoniak- oder Argonatmosph/ire gewonnen 5. 

Dutch Einwirken yon Ammoniak auf dfinne Ta]~talfilme gelang es, 
TabN ~ rein darzustelten n, die Zersetzung yon Ta4N 5 in Ammoniak oder 
Argonatmosph~ire ffihrt ebenfalls zu TasN6 s. Diese beiden Pr/ipara- 
tionsmethoden k6nnen allerdings leieht zu metastabilen Phasen fflhren. 
Die Xitridierung mit Ammoniak mug (wegen der leiehten Spaltbarkeit 
des Reaktionsgases) bei relativ tiefen Temperaturen dnrchgeffihrt 
werden, wodm'ch die Oleichgewiehtseinstellung problematisch wird. 
Der Stiekstoffabbau arts einer stickstoffreicheren Phase f'iihrt oft im 
Sinne der O~s/waldschen Stufenregel zu einer metastabilen Phase. 

Eigene Untcrsuchungen f/ihrten zu dem Ergebnis, dal.~ TasN G dutch 
Drueknitridierung aus Tantalputver direkt herstellbar ist. 

Tantalmetallpulver wird in einem Hoehtemperatur  kutoklaven is 
bei 1200~ und 300bar Stiekstoffdruek etwa 50 Stunden lang 
behandelt. Das gewonnene Xitrid entsprieht dem bereits bese, hriebenen 
TasN~. Der Stiekstoffgehalt wurde nach Auf's<.hluf.~ des Nitrides mit 
HF/HCI04 in Teflonbomben naeh der Methode yon ltjeldahl mit 
8,54Gew ~o bestimmt, was einer Zusammensetzung TasXs entsprieht. 

Die r6ntgenographisehen Untersuchungen wuvden am Pulver 
(CuKa-Strahlung) durehgef/ihrt. Es zeigte sieh gute td'bereinstimmung 
mit den bereits in der Literatur besehriebenen Werten. Die gi t terpara-  
meter s i n d  a = 5,175A, c = 10.350 A. Die direkte Synthese yon TaaN 6 
dureh Einwirken yon Stiekstof'f unter Druek auf Tantalpulver bei 
1200~ zeigt, dab die Verbindung .ira System Tantal/Stiekstoff als 
G]eiehgewiehtsphase existiert, was aus den bisherigen Befun- 
denS, 9, t,, 1~_ nieht eindeutig beweisbar war. 
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