
Введение
Долгое время (с 40�х гг. прошлого века по настоя�

щее время) считалось, что металлы (тантал, алюми�
ний, титан, ниобий и другие) при сгорании в воздухе
образуют только оксиды, а азот является химически
инертным веществом [1, 2]. Согласно эксперимен�

тальным данным, новым основным конечным про�
дуктом сгорания порошкообразного алюминия в
воздухе является нитрид алюминия [3].

Возможность образования нитридов допуска�
лась только в качестве промежуточных веществ,
обязательно доокисляющихся до оксидов, кроме
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Актуальность исследования. Предлагаемая новая технология получения тугоплавких нитридов имеет ряд преимуществ: низ�
кие энергозатраты, отсутствие необходимости в сложном оборудовании, для получения нитридов используется азот воздуха,
процесс синтеза осуществляется при атмосферном давлении.
Цель исследования: экспериментально определить составы продуктов сгорания смесей нанопорошка алюминия и пентаокси�
да тантала в воздухе и в жидком азоте.
Объект: продукты синтеза нитрид тантала, полученные сжиганием в воздухе смесей нанопорошка алюминия с пентаоксидом
тантала.
Методы: рентгенофазовый анализ (дифрактометр Дифрей�401), дифференциальный термический анализ (ДТА) (термоанали�
затор Q600 SDT, фирма Instrument). На основании результатов ДТА были рассчитаны четыре параметра активности смeсей: тем�
пература начала окисления (Tн.о, °C), степень окисленности (, %), максимальная скорость окисления (vmax, мг/мин), удельный
тепловой эффект (Н, Дж/г). Рентгенофазовый анализ с использованием дифрактометра «Дифрей�401», излучение рентгенов�
ской трубки FeK=0,193 нм.
Результаты. Определены параметры активности смесей нанопорошка алюминия с пентаоксидом тантала. Установлено, что тем�
пература начала окисления смесей равна или превышает 420 °С, т. е. смеси не пирофорны. Процесс горения, инициированный
открытым пламенем, протекал в две стадии: при 600–900 и при 2200–2400 °С. Изучены продукты сгорания смесей нанопорош�
ка алюминия с пентаоксидом тантала в воздухе и в жидком азоте. Впервые экспериментально показано, что при горении нано�
порошка алюминия в воздухе алюминий восстанавливает пентаоксид тантала, который взаимодействует с азотом воздуха, об�
разуя кристаллический нитрид тантала Ta2N. Максимальный выход нитрида тантала при сгорании в воздухе с образованием
кристаллической фазы Ta2N составлял 54 отн. %. Согласно РФА, также впервые в продуктах сгорания в жидком азоте смеси на�
нопорошка алюминия с пентаоксидом тантала обнаружены кристаллические фазы � и �тантала. В то же время нитрид танта�
ла не обнаружен в продуктах сгорания образца в жидком азоте. Стабилизация металлической фазы тантала при взаимодействии
нанопорошка алюминия с пентаоксидом тантала в условиях теплового взрыва подтверждает ранее сформулированное предпо�
ложение о механизме образования тугоплавких нитридов. На первой стадии алюминий восстанавливает тантал до металла, и в
условиях теплового взрыва и дезактивации кислорода (нетеплового процесса перехода триплетного кислорода в синглетный)
происходит взаимодействие восстановленного металла с азотом.
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того, согласно термодинамическим расчетам, оки�
сление алюминия в воздухе должно протекать до
оксида [4, 5]. Тем не менее химическое связывание
азота воздуха известно и происходит при сгорании
порошков ниобия и тантала с образованием нитри�
да тантала [6].

При горении в воздухе нанопорошка алюминия
(НП Аl) с оксидами тантала, ниобия и др. образу�
ются и стабилизируются соответствующие нитри�
ды [7–11]. В то же время процессы при горении и
распределении элементов в продуктах сгорания
практически не изучены: в процессе формирова�
ния кристаллических фаз происходит неравномер�
ное распределение азота. Однородность продуктов
сгорания достигается последующим их дезагреги�
рованием и измельчением. Таким образом, перс�
пективным способом химического связывания азо�
та воздуха и получения тугоплавких нитридов тан�
тала [12], ниобия, титана, циркония и др. являет�
ся синтез сжиганием в воздухе нанопорошка алю�
миния с соответствующими оксидами.

Предполагаемая технология получения туго�
плавких нитридов имеет ряд преимуществ: низкие
энергозатраты, отсутствие необходимости в слож�
ном оборудовании [13–18], наличие плавно меняю�
щихся слоев между различными кристаллически�
ми фазами. Процесс синтеза происходит в воздухе
при атмосферном давлении. Для осуществления
синтеза необходим только кратковременный ло�
кальный нагрев исходной шихты, затем процесс
протекает самопроизвольно.

Цель настоящей работы экспериментально
определить составы продуктов сгорания смесей на�
нопорошка алюминия и пентаоксида тантала в
воздухе и в жидком азоте.

Методики экспериментов 
и характеристики объектов исследования
Нанопорошок алюминия был получен с исполь�

зованием опытно�промышленной установки
«УДП�4Г», изготовленной в Научно�исследова�
тельском институте высоких напряжений ТПУ
[19]. Схема установки приведена на рис. 1.

В качестве объекта исследования выбрана
смесь НП Al с пентаоксидом тантала Ta2O5 в моль�
ном 4:1 или в массовом соотношении 0,79:3,21.

Смешивание нанопорошка алюминия с пента�
оксидом тантала проводили механическим спосо�
бом – растиранием смесей на кальке. Из получен�
ной смеси формировали цилиндрический образец
высотой 6–8 мм и диаметром 30 мм. Образец фор�
мировали в стальной пресс�форме.

Величину пористости регулировали давлением
прессования до 3 МПа. В результате был получен
высокопористый газопроницаемый образец, сох�
раняющий форму в процессе горения. Масса ком�
пактированного образца составляла 4 г. Образец
зажигали в воздухе и сбрасывали в жидкий азот
[20–25]. Фотографии процесса горения образца
представлены на рис. 2.

Горение [14–26] протекало в две стадии. Пер�
вая стадия происходила в воздухе и представляла
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Рис. 1. Схема установки УДП�4Г для получения нанопорошка алюминия по методу электрического взрыва проводника (ЭВП):
1 – блок питания; 2 – пульт управления; 3 – высоковольтные кабели; 4 – токовый шунт; 5 – камера высоковольтного
ввода; 6 – проходные изоляторы; 7 – разрядник; 8 – взрывная камера; 9 – механизм подачи проводника; 10 – венти�
лятор; 11 – фильтр�уловитель нанопорошка; 12 – сборник нанопорошка; 13 – форвакуумный насос; 14 – баллон с газом;
15 – трубопровод для сброса газа в вытяжную вентиляцию; 16 – взрывающийся проводник; 17 – заземленный электрод;
18 – вакуумметр; 19 – двигатель механизма подачи проводника; 20 – пульт управления форвакуумным насосом; 21 –
газовые краны

Fig. 1. Scheme of the UDP�4G for production of aluminum nanopowder by the method of wire electrical explosion (WEE): 1 is the
power supply; 2 is the control panel; 3 are the high�voltage cables; 4 is the current shunt; 5 is the high�voltage input chamber;
6 are the bushing insulators; 7 is the discharger; 8 is the explosion chamber; 9 is the feeder mechanism; 10 is the fan; 11 is the
filter�trap of nanopowder; 12 is the nanopowder chamber; 13 is the fore�vacuum pump; 14 is the cylinder with gas; 15 is the 
pipeline for venting gas into the exhaust ventilation; 16 is the exploding conductor; 17 is the grounded electrode; 18 is the va�
cuum meter; 19 is the feeder mechanism motor; 20 is the control panel for vacuum pump; 21 are the gas valves



собой распространение волны горения по боковой
поверхности с образованием сплошного горящего
кольца и перемещением фронта горения вглубь об�
разца.

Рис. 2. Фотографии процесса зажигания и горения таблеток
из смеси нанопорошка алюминия с пентаоксидом
тантала: инициирование горения в воздухе и горение
в жидком азоте

Fig. 2. Photos of combustion initiate and tablet burning of alu�
minum nanopowder and tantalum pentaoxide in air and
combustion in liquid nitrogen

Затем образец сбрасывали в жидкий азот, и го�
рение переходило в следующую стадию, в резуль�
тате которой достигалась максимальная темпера�
тура. Самопроизвольное быстрое увеличение тем�
пературы сопровождается увеличением интенсив�
ности свечения и соответствует тепловому взрыву.
После достижения тепловыделения и максималь�
ной температуры интенсивность излучения сни�
жалась: продукты сгорания остывали в среде жид�
кого азота.

Результаты экспериментов
После инициирования процесс горения нанопо�

рошка протекал в режиме тления при 600–900 °С с
последующим перемещением фронта горения
вглубь образца. Затем горение переходило во вто�
рую стадию уже в жидком азоте. Вторая стадия со�
провождалась резким увеличением интенсивности
свечения. Уменьшение интенсивности свечения
образца свидетельствовало об охлаждении образ�
ца. Полученные спеки дезагрегировали и просе�
ивали через сито с размером ячеек 63 мкм.

Для изучения термической устойчивости в воз�
духе нанопорошка алюминия и его смесей с пента�
оксидом тантала использовали дифференциаль�
ный термический анализ.

Дифференциальный термический анализ ис�
пользовали (рис. 3) для оценки реакционной спо�
собности исходного нанопорошка алюминия и ис�
следуемых смесей, а также были рассчитаны четы�
ре параметра их химической активности (табл. 1)
[27].

Все приготовленные смеси имели температуру
начала окисления выше 400 °С. Скорость окисле�
ния максимальна для образца № 3: она мало отли�
чалась от скорости окисления образца № 4, но в
1,5 раза выше, чем для образца № 2.

Скорость окисления минимальна для образца
без добавок. Таким образом, добавка пентаоксида
тантала оказывает каталитическое влияние на го�
рение нанопорошка алюминия. Степень окислен�
ности смесей возрастает с 53,7 до 88,9 % с увели�
чением содержания нанопорошка алюминия.

Рис. 3. Термограмма смеси нанопорошка алюминия с по�
рошком пентаоксида тантала с массовым соотноше�
нием НП Al: Ta2O5=4:1 (атмосфера – воздух, скорость
нагрева 10 °С, вес – 5,851 мг)

Fig. 3. Thermogram of aluminum nanopowder and tantalum
pentaoxide mixture with mass ratio NPAl: Ta2O5=4:1 (air,
heating rate 10 °С/min, sample weight is 5,851 mg)

Таблица 1. Параметры активности смесей нанопорошка алю�
миния с пентаоксидом тантала

Table 1. Activity parameters of aluminum nanopowder and
tantalum pentaoxide mixtures

Тепловой эффект минимален для образца
№ 1 и увеличивается с 1521,5 до 6750 Дж/г. Те�
пловой эффект сгорания смеси нанопорошка алю�
миния с пентаоксидом тантала возрастает с увели�
чением содержания нанопорошка алюминия.

Для определения фазового состава продуктов
сгорания использовали метод рентгенофазового
анализа [19]. На рис. 4 представлена рентгено�
грамма продуктов сгорания в воздухе образца ис�
ходной смеси, для которого выход нитрида танта�
ла максимальный (54 отн. %).

Согласно рентгенофазовому анализу, в состав
конечных продуктов сгорания смеси образца 3
входят: Ta2N, Al2O3 и невосстановленный Ta2O5.
Из рентгенограммы следует, что нитриду тантала
соответствует рефлекс100 % интенсивности.
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3 0,79 3,21 420 89,1 0,040 1,714
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Рис. 4. Рентгенограмма продуктов сгорания в воздухе смеси
нанопорошка алюминия с пентаоксидом тантала
(массовое соотношение НП Аl: Та2О5=4:1)

Fig. 4. X�ray diagram of combustion products of tantalum pen�
taoxide and aluminum nanopowder mixture in air (NPAl:
Ta2O5=4:1)

Таблица 2. Cостав продуктов сгорания смесей нанопорошка
алюминия с пентаоксидом тантала по данным
рентгенофазового анализа

Table 2. Composition of combustion products of mixtures of
aluminum nanopowder with tantalum pentoxide ac�
cording to X�ray analysis

Выход нитрида тантала Ta2N максимален и со�
ставляет 54 отн. %, при мольном соотношении,
равном 4:1 (массовое соотношение в шихте НП Al:
Ta2O5=0,79:3,21).

На рис. 5 приведена рентгенограмма продуктов
сгорания смеси нанопорошка алюминия с пентаок�
сидом тантала в жидком азоте.

Рентгенограмма нитрида тантала в продуктах
совпадает со штрих�диаграммой, взятой из карто�
теки PDF�260985, которая представлена на рис. 5.
Согласно РФА, в продуктах сгорания в жидком
азоте смеси нанопорошка алюминия с пентаокси�
дом тантала обнаружены кристаллические фазы
� и �тантала (рис. 5), но нитрид тантала в про�
дуктах отсутствовал.

Из рентгенограммы (рис. 5) следует, что �Та
соответствует рефлекс 100 % интенсивности, а в
перерасчете на содержание �Та составляет
89,2 отн. %, а содержание кристаллической фазы
�Та равно 10,7 отн. %.

Заключение
Результаты исследований показали, что с уве�

личением содержания (табл. 2) исходного нанопо�
рошка алюминия содержание нитрида тантала в
продуктах сгорания увеличивалось и выход дости�
гал 54 отн. %. При сжигании смеси нанопорошка
алюминия и пентаоксида тантала в жидком азоте
стабилизировались две фазы металлического тан�
тала – � и �фазы. Нитрид тантала при сжигании
смеси в жидком азоте не образовался из�за недоста�
точной температуры при горении.

Стабилизация металлической фазы тантала
при взаимодействии нанопорошка алюминия с
пентаоксидом тантала в условиях теплового взры�
ва подтверждает ранее сформулированное предпо�
ложение о механизме образования тугоплавких
нитридов. На первой стадии [27] алюминий восста�
навливает оксид тантала до металла: в условиях
теплового взрыва в воздухе и дезактивации кисло�
рода [2] происходит взаимодействие восстановлен�
ного металла с азотом.

Выводы
1. Экспериментально установлено, что макси�

мальный выход нитридa тантала в продуктах

Состав образца 
(НП Al: Ta2O5) 

Sample composition 
(NP Al: Ta2O5)

Интенсивность 100 % рефлекса фазы 
Intensity of the 100 % phase reflex

Ta2N Al2O3 AlTaO4

(2:1) 22,5 1,04 65,3
(3:1) 28,5 8,00 22,7
(4:1) 54,0 11,00 –
(5:1) 52,3 6,50 7,50
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Рис. 5. Рентгенограмма продуктов сгорания в жидком азоте смеси нанопорошка алюминия с пентаоксидом тантала (массовое
соотношение НП Al: Ta2O5=4:1) и штрих�диаграмма TA2N (карточка PDF�260985)

Fig. 5. X�ray diagram of combustion products of tantalum pentaoxide and aluminum nanopowder mixture in nitrogen liquid (Al NP:
Ta2O5=4:1) and X�ray analyses of diagram of Ta2N (card PDF�260985)



сгорания смесей нанопорошка алюминия с пен�
таоксидом тантала наблюдается в образце с ис�
ходным соотношением Al: Ta2O5, равным 4:1
(0,79:3,21), табл. 1. При этом содержание ни�
трида тантала, согласно рентгенофазовому ана�
лизу, достигало 54 отн. %.

2. Установлено, что после сгорания в воздухе
смесей нанопорошка алюминия с пентаокси�
дом тантала в продуктах сгорания содер�
жится нитрид – Ta2N, который образуется
при взаимодействии с азотом воздуха в при�
сутствии дезактивированного кислорода

(2200–2400 °С) с участием алюминия как
восстановителя.

3. Определен фазовый состав продуктов сгорания:
согласно рентгенофазовому анализу, в состав
продуктов сгорания в воздухе смесей входят:
Ta2N, Al2O3, AlTaO4.

4. Экспериментально показано, что при сгорании в
жидком азоте смеси нанопорошка алюминия с
пентаоксидом тантала в качестве конечного про�
дукта стабилизируется металлический тантал.
Работа выполнена при поддержке Государственного

задания «Наука», проект № 11.1928.2017/4.6.
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The relevance of the research. The new proposed technology for obtaining refractory nitrides has several advantages: low energy con�
sumption, no need for complex equipment, nitrogen is used to produce nitrides, synthesis is carried out at atmospheric pressure.
The main aim of the research is to determine experimentally the composition of combustion products of aluminum nanopowder and
tantalum pentoxide mixtures in air and in liquid nitrogen.
Object: tantalum nitride synthesis product obtained by burning the aluminum nanopowder mixture with tantalum pentoxide in air.
Methodsh: x�ray analysis (diffractometer Difrey�401), differential thermal analysis (DTA) (thermoanalyzer SDT Q600 Instrument com�
pany). According to the results of the DTA the authors have calculated four parameters of activity of the mixtures: oxidation onset tem�
perature (Tst.ox, °C), oxidation level (, %), maximal oxidation rate (vmax, mg/min), specific thermal effect (Н, J/g).
Results. The authors determined the parameters of activity of aluminum nanopowder with tantalum pentoxide mixtures. It is revealed
that along with nitride and aluminum oxide in the products a crystalline phase of metallic tantalum is formed. The maximum yield of tan�
talum was 54 rel. %. It was shown experimentally that at aluminum nanopowder combustion in air, aluminum recovers tantalum pento�
xide, which interacts with air nitrogen to form crystalline Ta2N tantalum nitride. According to X�ray, in the combustion products of a mix�
ture of aluminum nanopowder with tantalum pentoxide, the crystalline phases of � and �tantalum are found. At the same time, tan�
talum nitride was not detected when the sample was burned in liquid nitrogen.
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Tantalum nitride, thermal explosion, nanopowder, aluminum, gas nitrogen, liquid nitrogen, 
tantalum, tantalum pentoxide, thermodynamics, oxygen, synthesis by combustion.
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