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ВВЕДЕНИЕ
Танталовые объемно-пористые конденсаторы

являются важнейшим компонентом электронной
аппаратуры различного назначения благодаря
своей надежности и возможности миниатюриза-
ции [1–4]. Параметры и качество конденсаторов
зависят от характеристик порошка тантала. Кон-
денсаторные танталовые порошки можно разде-
лить на два типа: порошки с осколочной формой
частиц и порошки с развитой формой частиц.
Первые получают методом гидрирования-размо-
ла-дегидрирования слитков тантала высокой чи-
стоты и используют в производстве конденсато-
ров высоковольтных номиналов особой надеж-
ности [3, 5]. Вторые получают в основном двумя
способами: натриетермическим восстановлени-
ем гептафторотанталата калия или восстановле-
нием пентаоксида тантала парами магния [5–8].
Последние характеризуются возможностью полу-
чения большей удельной поверхности и меньшим
содержанием примесей, что позволяет значи-
тельно уменьшить габариты конденсаторов, ис-
пользуемых в бытовой радиоэлектронной аппа-
ратуре [9, 10].

Магниетермическое восстановление пентаок-
сида тантала – процесс гетерофазный. В этом слу-
чае характеристики прекурсора существенно вли-
яют на морфологию и характеристики полученно-
го в результате восстановления металлического
порошка [5, 11, 12]. В свою очередь морфология

порошка оказывает влияние на характеристики
изготовленных из него анодов конденсаторов [13].

В последнее время в литературе появилось
значительное количество работ, посвященных
синтезу пентаоксида тантала. Но они посвящены
получению либо тонких пленок, либо нанораз-
мерного порошка Та2О5 в количестве нескольких
сотен миллиграммов для исследования его фото-
каталитических свойств и возможности примене-
ния в литий-ионных источниках тока [14–17]. На
практике используют 2 способа получения пента-
оксида тантала [18, 19]. Наиболее распространен-
ный – это осаждение Та2О5 из фторидных раство-
ров, полученных в процессе кислотной перера-
ботки танталсодержащего сырья. Размер частиц
прокаленного пентаоксида составляет около 1 мм,
удельная поверхность от 1 до 3 м2/г. Такой пента-
оксид служит, в частности, прекурсором при маг-
ниетермическом получении порошков тантала за-
рубежными производителями. Другим промыш-
ленным способом является гидролиз пентахлорида
тантала, получаемого в процессе переработки ме-
тодом хлорирования руд типа лопарита. Образо-
вавшийся гидроксид тантала прокаливают. Удель-
ная поверхность полученного Та2О5 менее 1 м2/г,
а его морфология существенно отличается от оса-
жденного из фторидных растворов с последую-
щей прокалкой [19].

Пентаоксид тантала нескольких сортов, полу-
ченный гидролизом пентахлорида, выпускает ОАО
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“Соликамский магниевый завод” (ОАО СМЗ).
По существу это единственный отечественный
продукт, который может быть использован в каче-
стве прекурсора для организации промышленного
производства магниетермических танталовых кон-
денсаторных порошков. Потенциальным прекур-
сором для этих целей может служить и пентаоксид
тантала, полученный окислением высокочистой
танталовой проволоки, обрезки которой являются
отходом производства танталовых конденсаторов.
В настоящее время эти отходы используют как сы-
рье в производстве слитков тантала.

Цель настоящей работы определить возмож-
ность получения качественных порошков тантала
с использованием этих видов Та2О5, а также ис-
следовать влияние морфологии частиц Та2О5 на
характеристики порошков и изготовленных на их
основе анодов конденсаторов.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В работе использовали 2 вида пентаоксида тан-

тала. Первый, производства Соликамского магни-
евого завода (СМЗ) (ТУ 1764-027-00545484-2000),
получен гидролизом пентахлорида. Удельная по-
верхность Та2О5 исследованных партий составля-
ла 2.6, 5.4 и 9.5 м2/г. Пентаоксид подвергали вос-
становлению как в исходном состоянии, так и
после дополнительной термообработки при тем-
пературе (tт) 1100, 1200 и 1300°С с выдержкой в
течение 2 ч. Второй вид пентаоксида получен
окислением при температуре 800°С в течение 4 ч
отходов проволоки, используемой в производстве
танталовых конденсаторов.

Восстановление парами магния проводили в
течение 5 ч при температуре 830°C и остаточном
давлении аргона в реакторе 5 кПа [20]. Для удале-
ния оксида магния продукты реакции дважды по
1.5 ч обрабатывали 15%-ным раствором HNO3,
взятым из расчета 900 мл раствора на 100 г про-
дуктов восстановления. Порошок тантала про-
мывали дистиллированной водой до нейтрально-
го состояния раствора и сушили при температуре
80°С. Образовавшийся после сушки плотный аг-
ломерат измельчали до крупности менее 400 мкм.

Величину удельной поверхности порошков (S)
измеряли адсорбционным статическим методом
БЭТ на приборе Micromeritics TriStar II 3020.
Морфологическую картину поверхности прекур-
сора и полученного порошка тантала после пред-
варительного напыления золотом изучали на ска-
нирующем электронном микроскопе (СЭМ)
SEM LEO 420 (CARL ZEISS, Германия). Насып-
ную плотность порошков (γ) определяли по
ГОСТ 19440-94, гранулометрический состав –
методом ситового анализа. Гранулометрический
состав фракции <50 мкм определяли на фотосе-
диментометре ФСХ-6.

Технологическое опробование порошков в ка-
честве материала анодов конденсаторов проводи-
ли по общепринятой в электронной промышлен-
ности методике. Из порошка прессовали аноды
массой 0.108 г, диаметром 2.7 мм с плотностью
4 г/см3. Прессованные аноды спекали в вакуумной
печи сопротивления в интервале температуры
1250–1350°С при остаточном давлении не более
5 × 10–3 Па, выдержка при максимальной темпера-
туре – 20 мин. Анодирование проводили в 0.1%-ном
растворе ортофосфорной кислоты в комбиниро-
ванном режиме: при постоянной плотности тока
150 мА/г до напряжения 16 В, затем в потенциоста-
тическом режиме в течение 5 ч. Электрические
параметры измеряли в 38%-ном растворе серной
кислоты на приборе для измерения иммитанса
Е7-20 (МНИПИ, Беларусь), частота 50 Гц, катод –
черненая платина. Ток утечки определяли при
напряжении 11 В (0.7 от формовочного) (источ-
ник питания постоянного тока Б5-50).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Исследование морфологии частиц порошков

пентаоксида производства СМЗ показало, что она
существенно отличается у разных партий продукта.
Пентаоксид с удельной поверхностью на уровне
2.6 м2/г был представлен агломератами из чешуй-
чатых частиц (рис. 1а, 1б). Порошок пентаоксида с
удельной поверхностью 9.5 м2/г представлял собой
агломераты, состоящие из равноосных частиц раз-
мером не более 1 мкм (рис. 1д, 1е). В пентаоксиде с
удельной поверхностью 5.4 м2/г имелись частицы
обоих типов (рис. 1в, 1г). Поскольку последние
более типичны, в дальнейшей работе использова-
ли пентаоксид с удельной поверхностью 5.4 м2/г.

Изменение морфологии указанного порошка
частиц в зависимости от температуры термообра-
ботки представлено на рис. 2. Видно, что в про-
цессе термообработки происходит перекристал-
лизация частиц пентаоксида с изменением их
формы и размера, степень которой увеличивается
с повышением температуры. После 2 ч термооб-
работки при температуре 1300°С пентаоксид, в от-
личие от исходного (рис. 1в, 1г), представлен в ос-
новном равноосными частицами размером около
1 мкм, собранными в агломераты (рис. 2д, 2е).

Другая морфология у пентаоксида, получен-
ного окислением проволоки (рис. 3). После окис-
ления полностью сохраняется форма прекурсора
(рис. 3а). При механическом воздействии продукт
распадается на фрагменты, морфология которых
сохраняет следы текстуры проката (рис. 3б, 3в).
Форма первичных частиц соответствует кристал-
литам металла (рис. 3г).

Характеристики пентаоксида производства
СМЗ после термообработки, а также пентаокси-
да, полученного окислением проволоки, и соот-
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ветствующих им порошков тантала приведены в
табл. 1. Обращает на себя внимание, что измене-
ние параметров пентаоксида в результате термо-
обработки до температуры 1200°С практически не
повлияло на удельную поверхность и насыпную
плотность полученных порошков тантала (образ-
цы С1–С3, табл. 1). Увеличение температуры тер-
мообработки до 1300°С привело к существенному
уменьшению удельной поверхности и насыпной

плотности порошка тантала. Такая закономер-
ность объясняется гранулометрическим составом
порошков. Порошки, полученные с использова-
нием в качестве прекурсора пентаоксида партий
С1–С3, отличаются высоким содержанием фрак-
ции менее 1 мкм. Аномальное увеличение насып-
ной плотности с уменьшением размера частиц
объясняется увеличением адгезии между влаж-
ными частицами порошка. Чем больше в порош-

Рис. 1. СЭМ-изображения Ta2O5 производства ОАО “СМЗ” с удельной поверхностью 2.6 (а, б), 5.4 (в, г), 9.5 м2/г (д, е).

(б)10 мкм

10 мкм

15 мкм

5 мкм

3 мкм

3 мкм

(в) (г)

(д) (е)

(a)
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ке мелкой фракции, тем больше плотность агло-
мерата, образовавшегося при сушке, и больше
насыпная плотность порошка, полученного его
измельчением.

СЭМ-изображения порошков тантала, пре-
курсором для которых служили пентаоксиды раз-
ного генезиса, приведены на рис. 4. Частицы по-
рошков тантала, полученных с использованием
всех рассматриваемых прекурсоров, представля-

ют собой агломераты первичных частиц, размер
которых значительно меньше частиц исходного
пентаоксида (рис. 1 и 2). При этом агломераты
порошка, прекурсором которого служил пента-
оксид типа “О”, по своей форме соответствуют
агломератам пентаоксида (рис. 3г).

Параметры анодов, изготовленных из получен-
ных порошков, приведены табл. 2, где tсп – темпе-
ратура спекания; ρ и Π – плотность и пористость

Рис. 2. СЭМ-изображения Ta2O5 производства ОАО “СМЗ” после термообработки при 1100 (а, б), 1200 (в, г), 1300°С (д, е).

15 мкм 3 мкм

5 мкм

5 мкм 3 мкм

3 мкм(б)

(в) (г)

(д) (е)

(a)
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спеченных анодов; ∆d/d и ∆V/V – радиальная и
объемная усадки; I и Q – ток утечки и удельный за-
ряд анодов; ΔQ – потери удельного заряда при уве-
личении температуры спекания на 50°С.

Из приведенных данных видно, что термооб-
работка Ta2O5 производства СМЗ, влияя на грану-
лометрический состав танталового порошка, опре-

деляет и характеристики анодов. С ростом темпе-
ратуры термообработки пентаоксида снижается
усадка анодов и уменьшается зависимость удель-
ного заряда от температуры спекания. Лучшие ха-
рактеристики по этим параметрам и току утечки у
анодов, изготовленных из порошка, прекурсором
которого служил пентаоксид, термообработанный

Рис. 3. Фото (а) и СЭМ-изображения (б–г) Ta2O5, полученного окислением танталовой проволоки.

(б)2 см 50 мкм

15 мкм 6 мкм(в) (г)

(a)

Таблица 1. Характеристики Та2О5 различного генезиса и полученных порошков тантала

Прекурсор tт, °С
Образец S, м2/г γ, г/см3 Образец S, м2/г γ, г/см3

Содержание 
фракции

<1 мкм, %

Τa2Ο5 порошок тантала

СМЗ

– С1 5.4 0.81 ПС1 9.3 2.8 82.5

1100 С2 1.33 1.55 ПС2 9.6 2.5 61.1

1200 С3 0.99 1.65 ПС3 9.5 2.2 53.0

1300 С4 0.46 1.83 ПС4 5.3 1.3 40.0

Проволока – О 0.45 2.13 ПО 4.6 1.7 12.8
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при температуре 1300°С. Пористость всех анодов
при оптимальной для данного порошка темпера-
туре спекания находится на уровне 60%.

Особый интерес представляют характеристики
анодов, изготовленных из порошка “ПО”, прекур-

сором которого служил пентаоксид, полученный
окислением танталовой проволоки. Благодаря
особой морфологии пентаоксида аноды из этого
порошка отличаются наиболее высокой стабиль-
ностью характеристик и сохраняют удельный за-
ряд при более высокой температуре спекания.

Рис. 4. СЭМ-изображения порошков тантала, полученных с использованием в качестве прекурсора пентаоксида С1 (а),
С2 (б), С4 (в), О (г).

(б)3 мкм 3 мкм

3 мкм3 мкм(в) (г)

(a)

Таблица 2. Параметры анодов, изготовленных из порошков тантала с использованием Та2О5 различного генезиса

Порошок tсп, °С ρ, г/см3 Π, % ∆d/d, % ∆V/V, % I × 103, А/Кл Q, мкКл/г ΔQ, %

ПС1
1250 6.5 61.0 10.6 26.6 1.7 135190

81
1300 10.5 36.9 24.8 55.1 1.9 25800

ПС2
1250 6.7 59.8 9.3 28.8 1.4 148310

73
1300 10.4 37.5 24.1 55.1 2.0 40510

ПС4
1250 5.2 68.8 7.8 18.9 0.6 152190

26
1300 5.9 64.6 13.3 29.4 0.6 112450

ПО
1300 6.3 62.2 10.4 24.0 0.5 144100

15
1350 6.9 58.6 14.1 31.4 0.6 122320
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Показано влияние генезиса пентаоксида тан-

тала на его морфологические особенности, ха-
рактеристики порошков тантала, полученных
магниетермическим восстановлением, и, соот-
ветственно, изготовленных из этих порошков
анодов конденсаторов. Термообработка порош-
ка пентаоксида тантала, полученного гидроли-
зом пентахлорида при температуре 1300°С, позво-
ляет получить продукт, представленный собран-
ными в агломераты равноосными частицами
размером около 1 мкм. Его морфология анало-
гична морфологии прокаленного при 1300°С
гидроксида, полученного осаждением из фто-
ридных растворов [19]. Из порошка тантала, по-
лученного восстановлением пентаоксида произ-
водства ОАО “СМЗ”, термообработанного при
температуре 1300°С, изготовлены аноды конденса-
торов с удельным зарядом на уровне 150000 мкКл/г
при значительно меньшей усадке в процессе спе-
кания.

Особенности морфологии пентаоксида, полу-
ченного окислением танталовой проволоки, поз-
воляют использовать его в качестве прекурсора
без дополнительной термообработки и получать
порошок тантала, который обеспечивает пори-
стость, усадку и удельный заряд анодов на таком
же уровне при более высокой температуре спе-
кания.
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