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ИССЛЕДОВАНИЕ СОДЕРЖАНИЯ 
ОСТАТОЧНОГО УГЛЕРОДА В ТАНТАЛОВЫХ 

АНОДАХ И ПУТЕЙ ЕГО УДАЛЕНИЯ В ПРОИЗВОДСТВЕ 
ТАНТАЛОВЫХ ЧИП-КОНДЕНСАТОРОВ  

Настоящая работа посвящена исследованию зауглероживания танталового 
анода на разных этапах производства оксидных полупроводниковых конденсаторов. 
При ее выполнении проанализированы образцы на остаточный углерод с основных 
стадий получения танталового анода, который показал: основное загрязнение угле-
родом происходит на этапе возгонки связующего. Показано, что это происходит 
вследствие подсоса распыленного минерального масла из вакуум-насосов, которое 
оседает на стенках печи и анодах. На этапе спекания часть масла улетучивается, 
а часть осмоляется и остается в анодах. 

В ходе данной работы проведен термодинамический анализ установленных 
реакций и сравнение данных из научной и патентной литературы с условиями про-
текания процесса спекания, из чего сделан вывод, что, помимо сажи, наличие кото-
рой в анодном теле имеет свои пагубные последствия, углерод находится в аноде в 
виде соединения карбида тантала, образующегося в результате спекания анодов в 
среде высоких температур при глубоком вакууме. 

Исследование научной литературы дало понять, что загрязнение анода са-
жей и карбидом тантала приводит к снижению качественных электротехнических 
показателей, поскольку слой диэлектрика, которым является аморфный пентаоксид 
тантала, формируется неравномерно, что приводит к снижению срока службы и 
потерям тока готового чип-конденсатора из-за пробития.  

При выполнении данной работы была проведена оценка способов обезуглеро-
живания и регенерации никелевых катализаторов и выбран наиболее подходящий для 
удаления углерода из объема анода после этапа спекания.  

Научный и практический интерес данной работы состоит в том, что она 
не имеет конкретных аналогов. 

Ключевые слова: карбид тантала, зауглероживание танталового анода, спо-
собы обезуглероживания танталового анода. 
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RESEARCH CONTENT OF RESIDUAL CARBON 
IN TANTAL ANODES AND WAYS HIS REMOVALS 

IN THE PRODUCTION OF TANTAL CHIP CONDENSERS  

This paper is devoted to the study of carbonization of the tantalum anode at different 
stages of the production of oxide semiconductor capacitors. During its execution, samples 
for residual carbon were analyzed from the main stages of obtaining the tantalum anode, 
which showed that the main carbon contamination occurs at the stage of sublimation of the 
binder. It is shown that this occurs due to the suction of sprayed mineral oil from vacuum 
pumps, which deposits on the walls of the furnace and anodes. At the sintering stage, part 
of the oil evaporates, and part of it is cleared and remains in the anodes. 

In the course of this work, a thermodynamic analysis of the established reactions 
was carried out and data from the scientific and patent literature were compared with the 
conditions of the sintering process, which concluded that, in addition to soot, the presence 
of which in the anode body has its detrimental effects, carbon is in the anode in the form of 
a compound of tantalum carbide formed as a result of sintering the anodes in an environ-
ment of high temperatures under high vacuum. 

A study of scientific literature made it clear that contamination of the anode with soot 
and tantalum carbide leads to a decrease in quality electrical performance, since the dielectric 
layer, which is amorphous tantalum pentoxide, is unevenly formed, which leads to a decrease in 
service life and current loss of the finished chip capacitor due to penetration. 

When performing this work, the methods for decarburization and regeneration of 
nickel catalysts were evaluated and the most suitable for removing carbon from the anode 
bulk after sintering was selected. 

The scientific and practical interest of this work is represented by the fact that it has 
no specific analogues. 

Keywords: tantalum carbide, carbonization of tantalum anode, decarburization 
method of tantalum anode. 
 

Производство танталовых оксидно-полупроводниковых конден-
саторов сопряжено с многочисленными технологическими операция-
ми, при которых возможно возникновение бракованной продукции. 
Так, при прессовании анодных таблеток важно чтобы она сохраняла 
свою форму во время прохождения последующих операций. Органиче-
ские связующие позволяют это выполнить. Помимо этого добавление 
связки позволяет нивелировать истирание частиц, поскольку важно со-
хранение свободного пространства, тело анода должно представлять 
объемно-пористую структуру [1–9]. 

После прессовки необходимо провести процесс удаления свя-
зующего возгонкой в вакууме. Однако в результате анализа было уста-
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новлено, что во время проведения возгонки углерод и углеродсодер-
жащие компоненты вовсе не удаляются, а наоборот, накапливаются, 
что противоречит логике самой операции.  

Углерод является одним из элементов, который может повлечь за 
собой нарушение функционирования готового чип-конденсатора, по-
скольку при термической обработке детали он может прореагировать с 
танталом с вероятным образованием карбидов, а также привести к об-
разованию твердых растворов внедрения [8–14]. 

Процесс зауглероживания хорошо наблюдается при обработке 
данных анализа образцов танталовых анодов на приборе LECO CS-230, 
что позволяет определить наличие примесей углерода в диапазоне 
от 0,0004 % до высоких концентраций. 

Результаты анализа образцов марки 2, 3 и 4 (таблица) показывают, 
что процесс зауглероживания наблюдается на стадии возгонки связки. 
Происходит это вследствие подсоса аэрозолей минерального масла во 
время работы вакуум-насосов и нагрева рабочего пространства печи воз-
гонки. Количество загрязнений углеродом позволяет снизить установка 
ловушки на вакуум-насос для улавливания аэрозоли масла.  

Результаты анализа образцов анодов на остаточный углерод 

Стадия  
Температура 
спекания, К 

Содержание углерода 
% ppm 

Образцы марки 1
Прессование 

1330 
0,0837 837 

Возгонка 0,0469 469 
Спекание 0,0381 381 

Образцы марки 2
Прессование 

1280 
0,0339 339 

Возгонка 0,0457 457 
Спекание 0,327 327 

Образцы марки 3
Прессование 

1280 
0,0518 518 

Возгонка 0,0650 650 
Спекание 0,0805 805 

Образцы марки 4
Прессование 

1400 
0,0574 574 

Возгонка 0,0592 592 
Спекание 0,0496 496 
 

Неизвестно, в какой форме находится углерод в объеме анода по-
сле процесса спекания помимо свободной в виде сажи, однако исходя 
из термодинамических расчетов можно сделать вывод, что при темпе-
ратурах спекания 1100–1900 °С возможно образование карбидов. Рас-
смотрим наиболее вероятные реакции, протекающие в ходе спекания: 
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 Та(т) + С(т) = ТаС(т), (1) 

 2Та2О5(т) + 9С(т) = 4ТаС(т) + 5СО2(г).  (2) 

Обработка расчетов термодинамического анализа реакций (1) и (2) 
представлена на рис. 1. 
 

 

Рис. 1. Зависимость энергии Гиббса от температуры 
процесса образования карбида тантала 

Исследования методом получения карбидов тантала путем вос-
становления его оксидов сажей, в котором описаны условия, схожие с 
условиями спекания анодов, поазали, что вероятность образования 
карбидов тантала во время спекания высока. 

После спекания следует процесс электрохимического оксидиро-
вания, при котором танталовые аноды помещают в электролит и фор-
муют слой оксидной пленки при определенном напряжении и плотно-
сти тока. Важно образование бездефектной тонкой пленки аморфного 
пентаоксида тантала, являющегося диэлектриком. Наличие примесей 
(в нашем случае – углеродсодержащих) приводит к неравномерному 
распределению напряжения при формовке, вследствие чего на участ-
ках с примесями создаются более высокие токи и наблюдается пере-
грев, из-за чего не будет достигнуто необходимое напряжение. Кроме 
того, кристаллический карбид тантала будет встраиваться в состав 
пленки аморфного пентаоксида тантала. Все это приводит к формиро-
ванию дефектов в диэлектрике и недостаточной его толщины [1, 2]. 

Примеси, дефекты и недостаточная эффективная толщина слоя 
пентаоксида тантала повысят значения токов утечки конденсатора, 
тангенсы угла диэлектрических потерь, приведут к снижению надеж-
ности и пробою конденсатора, из-за чего он выйдет из строя. 

Свободный углерод в свою очередь также может увеличить число 
дефектов в оксидном слое и, помимо этого, возможно образование уг-
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лерода в виде сажи в порах анодного тела, из-за чего значительно сни-
жается емкость готового чип-конденсатора [12]. 

Эксперимент. Анализ научной и патентной литературы [8–11] по-
казал, что наиболее подходящим и приемлемым методом обезуглерожи-
вания на примере регенерации никелевого катализатора является обра-
ботка в атмосфере водорода при нагревании до температуры порядка 
350–400 °С. Данный метод обеспечивает удаление от 60 до 100 % углерода. 

При теоретическом рассмотрении процесса обезуглероживания тан-
талового анода после спекания в токе водорода был получен ряд реакций: 

 С(т)+ 2Н2(г) = СН4(г), (1) 
 Ta2O5(т) + 5H2(г) = 2Ta(т) + 5H2O(г), (2) 
 TaC(т) + 2H2(г) = CH4(г) + Ta(т). (3) 

Проведен их термодинамический анализ на вероятность протека-
ния. Результаты термодинамического анализа представлены на рис. 2. 
Анализ показал, что термодинамически возможна реакция удаления 
свободного углерода посредством его взаимодействия с водородом (1) 
при температуре ниже 500 °С. 
 

 
Рис. 2. Зависимость энергии Гиббса от температуры 

реакций декарбонизации 

Анализы десорбции, восстановления и окисления при програм-
мируемой температуре вплоть до 1100 °С проводились с помощью 
прибора ChemiSorb фирмы Micromeritics [17]. 

Для проведения экспериментов по обезуглераживанию использова-
ли образцы танталовых объемно-пористых анодов, прошедшие этап фор-
мовки со связующим (3 мас. % камфоры + танталовый порошок) и этап 
возгонки связующего при температуре около160 °С [15–17]. Методика 
проведения данного эксперимента включала предварительное вытравли-
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вание воздуха из системы прибора инертным газом (азотом) с последую-
щим продуванием водородом при нагревании до 500 °С. 

Результатом опыта стало изменение окраски образца с черного на 
серо-белый, а анализ на приборе LECO CS-230 показал, что остаточная 
концентрация углерода в объеме анода ниже порога чувствительности 
прибора (0,0001 мас. %). 

Обсуждение результатов и выводы. Анализ образцов на оста-
точный углерод показал, что повышение концентрации углерода в 
объеме анодного тела происходит на этапах возгонки и спекания. Это 
связано с тем, что на стадии возгонки связующего под вакуумом воз-
можно протекание подсоса аэрозоли масла, образующегося в результа-
те работы вакуум-насосов. 

Термодинамический анализ реакций образования карбидов тантала 
и анализ научной и патентной литературы показали, что образование кар-
бидов тантала в объеме пористого анода вероятно, но термодинамически 
возможно только при температурах выше 1400 °С. Таким образом, опера-
цию обезуглероживания необходимо проводить до стадии спекания тан-
таловых анодов. 

Представленный метод обезуглероживания оказался достаточно 
эффективным: обработка полученных анодов после этапа возгонки 
связующего в среде водорода при нагревании до 500 °С позволила сни-
зить количество углеродных загрязнений до уровня ниже порога чув-
ствительности прибора (0,0001 мас. %), но отличен эффект наводоро-
живания, с которым можно бороться введением нормированного коли-
чества кислорода в систему и требует дальнейших исследований. 
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