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En el presente trabajo se estudia la reacción de oxidación del tantalio metálico a pentóxido, que posteriormente se utilizará como 
materia prima en reacciones de síntesis de compuestos cerámicos con propiedades ferroeléctricas, por ejemplo el tantalato de sodio 
o litio. La oxidación térmica del metal se ha seguido mediante diferentes técnicas: difracción de rayos X a altas temperaturas, análi
sis termogravimétrico (ATG) y calorimetría diferencial de barrido (DSC).Se ha realizado un estudio microestructural a los polvos 
de partida y al producto final mediante microscopía electrónica de barrido (MEB). 
Se llega a la conclusión de que la reacción de oxidación, que se completa totalmente, es exotérmica y no depende de la velocidad de 
calentamiento. La obtención del pentóxido de tantalio se da tras varias etapas sucesivas donde el metal se oxida progresivamente. 
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Characterization of the oxidation of tantalum to give Ta205 by XRD, TG, DSC and SEM 

In this work, the oxidation of tantalum to give tantalum pentoxide has been estudied. Tantalum pentoxide is used as a raw material 
for the synthesis of ceramic compounds with ferroelectric properties such as lithium and sodium tantalate. 
The thermal oxidation of the metal has been studied using high-temperature X-ray diffraction (XRD), thermogravimetry (TG) and 
differential scanning calorimetry (DSC). The microstructures of both the starting material and the final product were observed with 
scanning electron microscopy (SEM). 
It was found that the oxidation of the metal was exothermic and independent of the rate of heating. Tantalum pentoxide is obtained 
after successive stages in which the metal is progressively oxidized. 
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1. INTRODUCCIÓN 

El pentóxido de tantalio, Ta205, es un compuesto microcris-
talino de color blanco y es el más importante que forma el tan
talio. 

Existen, al menos, dos formas estructurales del Ta205, con 
una temperatura de transición sobre los 1360°C (1). El pentóxi
do obtenido por debajo de dicha temperatura se simboliza por 
L-Ta205 o ß-Ta205 y si se sintetiza por encima H-Ta205 o a-
Ta205.(2) 

La forma L se obtiene calentando tantalio metálico en pre
sencia de oxígeno a temperaturas de 600°C. Aunque a bajas 
temperaturas existe poca cristalinidad, ésta aumenta a partir de 
los 1350°C y la estructura del óxido depende del tratamiento 
térmico aplicado (3). 

El diagrama de equilibrio del sistema Ta-O muestra una sola 
fase estable termodinámicamente. (Figura 1) (4). 

La red cristalina del L-Ta205 está formada por cadenas cons
truidas por grupos de octahedros y bipirámides pentagonales 
que comparten vértices opuestos, de manera que el metal pre
senta un número de coordinación 6 y 7 respectivamente. 

Estas cadenas forman estructuras de tres dimensiones pues 
se unen por compartición de vértices, o por compartición de 
lados. Estudios han permitido caracterizar las posiciones de 

cada uno de los átomos de la celda unitaria del pentóxido de 
tantalio. (1),(5).(Figura 2). 

La estructura del H-Ta205 sufre aparentemente diferentes 
cambios al enfriar, aunque finalmente se estabihza la estructu
ra tetragonal. 

Al calentar Ta en presencia de oxígeno, el metal se oxida para 
formar diferentes compuestos. A partir de unos 250°C se obser
va un cambio de coloración del metal siendo éste primero de 
color gris, luego adquiere un color amarillo, luego azulado y 
finalmente un fino polvo de color blanco indicativo de la for
mación del pentóxido. La diferente tonalidad es debida a la 
variación en el grosor de la capa de óxido formado. Cuando el 
grosor de esta capa oxidada es del orden de la longitud de 
onda de la luz visible existen interferencias y se observan las 
coloraciones. 

Todos los metales, a excepción del oro, están recubiertos por 
una fina capa de óxido. La formación del pentóxido de tantaho 
se puede considerar como una sucesión de etapas (6): 
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Fig. 1. Diagramas de equilibrio del sistema Ta-0. (A) Solubilidad térmica del 
O en Ta. (B) Sistema Ta-Ta20^. 

Fig. 2. Estructura del L-Ta20^ según el plano de proyección (001). Las líne
as discontinuas (di) indican planos de distorsión. 

- Adsorción química del 0 2 . El oxígeno comparte electrones 
con el metal y hace que el tamaño de éste sea menor: Me — > 
Me^+. Este hecho genera vacantes que son ocupadas por el oxí
geno. 

- Formación de núcleos. Al irse oxidando el metal se van 
generando un conjunto de núcleos de óxido sobre la fina capa 
protectora del metal. Estos núcleos van creciendo lateralmente 
por difusión superficial del metal y del oxígeno. 

- Oxidación completa. Las colonias que crecen se unen y lle
gan a formar una capa continua de óxido sobre el metal. 

Si la fina capa de óxido que existe sobre el metal es protecto
ra, entonces la etapa que determina el proceso de oxidación es 
el de la difusión del oxígeno a través de ella. 

La obtención del pentóxido de tantaho permitirá la posterior 
síntesis de compuestos cerámicos con propiedades ferroeléctri-
cas, como por ejemplo algunos tantalatos alcalinos. 

2. PARTE EXPERIMENTAL 

El tantaho utilizado en el estudio de la reacción de oxidación 
procede de unos condensadores obtenidos en una línea de 
investigación sobre microcondensadores de tantalio desarro
llada por nuestro equipo en el Departamento de Ingeniería 
Química y Metalurgia, en los que el metal se encuentra pren
sado y sinterizado en forma cilindrica. 

Para comodidad en el estudio, se trituraron los condensado
res y se utilizó polvo de un tamaño de partícula inferior a 150 
|im, determinado con un tamiz. La reacción se siguió median
te difracción de rayos X a alta temperatura. 

En la caracterización morfológica de los condensadores de 
tantalio de partida y del producto en polvo final de pentóxido 
de tantaho se utilizó un microscopio electrónico de barrido con 
detector de estado sóhdo para los electrones secundarios. La 
corriente de sonda utilizada variaba alrededor de los 0,5 nA 
(Figuras 3 y 4). 

El difractómetro utilizado fue una cámara de alta tempera
tura. La radiación fue la Ka del Cu (1,5408 Â), a 40 kV y 30 mA, 
con un monocromador secundario curvado de grafito. Dispone 
de dos ventanas de divergencia de 1 grado y una de recepción 
de 0,15 grados. El detector usado fue de centelleo. El rango 
angular de barrido fue de 29 =15° hasta 90°, con un paso de 
0,05° y un tiempo de medida de cinco segundos en cada paso 
de ángulo. El tiempo empleado en cada espectro fue de dos 
horas aproximadamente y se adquirieron 1500 valores de 
intensidades, o número de cuentas en cada uno de ellos. 

Para la interpretación de los resultados obtenidos, se utilizó 
el software DIFFRAC-AT, equipado con el banco de datos de 
difracción de polvos JCPDS. 

El programa de temperaturas que se siguió fue el siguiente: 
- de 25° a 220°C anisotérmicamente con una velocidad de 

calentamiento de 10°C/minuto. Dos horas isotérmicamente a 
220°C mientras se realizó un espectro. 

- de 220° a 700°C, con una velocidad de 10°C/minuto y se 
tomaron espectros cada 20°C. 

- después de calentar se hevó la muestra de 700° a 25° de 
nuevo. Para ello se bajó primero de 700° a 100° con una veloci
dad de enfriamiento muy brusca, y luego hasta 25°C más len
tamente. 

La reacción de oxidación se siguió mediante las técnicas de 
calorimetría diferencial de barrido (DSC) y anáhsis termogra-
vimétrico (ATG). 

La termobalanza utilizada disponía de un crisol de alúmina 
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Fig. 3. Micrografía de MEB de electrones secundarios. Materia prima. Polvos 
de tantalio prensados y sinterizados. 

Fig. 4. Micrografía de MEB de electrones secundarios. Polvos de Ta20^ obte
nidos en la oxidación térmica. 

de 70 jLil de capacidad. El progama de calentamiento fue desde 
temperaturas inferiores a los 300° hasta 700°C a diferentes 
velocidades de calentamiento: 5 - 2 0 °C/min con un flujo de 
aire sintético de 120-150 ml/min. La masa del metal utilizada 
fue variable para cada experimento, oscilando entre 12 y 13,5 
mg. 

El dispositivo de la calorimetría de barrido diferencial estaba 
equipado con un crisol de aluminio de 40 |Lil de capacidad y 
abierto. El caudal de aire sintético fue de 80 ml/min. El calen
tamiento de las muestras fue, en este caso, desde 320°C aproxi
madamente hasta 600°C con una velocidad de calentamiento 
de 5 °C/min. Las masa metálica analizada fue de unos 0,5 mg. 

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

En los espectros de difracción de rayos X que se adjuntan 
(Figura 5) se observa que la formación del pentóxido de tanta
lio se obtiene tras previas etapas de oxidación, en las que la 
proporción de oxígeno va aumentando. 

Inicialmente y en un ampHo rango de temperaturas se obser
van únicamente los picos característicos del tantalio metálico 
(debido a que el portamuestras es de Pt, en todos los espectros 
aparecen los picos característicos de dicho metal). Estas tem
peraturas se extienden desde temperatura ambiente hasta 
aproximadamente los 300°C donde empiezan a disminuir los 
picos hasta desaparecer completamente alrededor de los 
620°C. 

Las señales características del pentóxido empiezan a apare
cer alrededor de los 540°C, y van aumentando su intensidad 
para alcanzar el máximo a la temperatura de 700°C, a pesar de 
que los últimos espectros presentan la misma morfología. 

A temperaturas alrededor de los 300°C empiezan a aparecer 
unos picos correspondientes a un óxido no estequiométrico del 
tantalio y que desaparecen a temperaturas cercanas a los 
520°C. Este óxido representado por la fórmula general TaO^ (x 
= 0,25) (Ficha de difracción de rayos-X PDF 42-1188) presenta 
el pico más intenso muy próximo a uno de los picos corres
pondientes al tantaho, lo que dificulta el estudio de la total 
desaparición del pico. 

A las temperaturas cercanas a 480°C aproximadamente se 
aprecia la aparición de nuevos picos correspondientes a un 
óxido de fórmula Ta20 (Ficha de difracción de rayos-X PDF 18-
1302). Debido a la coincidencia de los picos de éste con los del 
pentóxido es difícil determinar entre qué rangos de temperatu
ras se considera existente este compuesto, pero hacia los 640°C, 
el pico que aparece a 26 = 18,8° desaparece, lo que indica que 
el Ta20 se transforma en Ta205. 

La forma cristalina del L-Ta205 (ß-Ta205) corresponde a 
una celda unidad perteneciente al sistema ortorómbico con los 
siguientes parámetros de red (7): 

a = 6,198 Â b = 40,29 Â : 3,888 Â 

Fig. 5. Difractograma de Rayos-X a diferentes temperaturas de la reacción de 
oxidación. (1) Temperaturas: 25°C, 300°C, 360°C, 400°C, 480°C. (2) 
Temperaturas: 500°C, 540°C, 620°C, 660°C, 700°C. 

En cuanto a los resultados obtenidos en las técnicas de análi
sis térmico se observa que la oxidación del tantalio metálico es 
una reacción exotérmica e independiente de la velocidad de 
calentamiento del metal. 

Se aprecia que para diferentes velocidades de calentamiento 
la única variación es la temperatura a la cual se da la reacción. 
Cuanto mayor es la velocidad de calentamiento la temperatura 
de la reacción aumenta (Figura 6). Encontrándose los valores 
que se adjuntan en la tabla I. 
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TABLA I 

TEMPERATURAS DE REACCIÓN Y AUMENTO DE PESO DE LA MUESTRA 

DEPENDIENDO DE LA VELOCIDAD DE CALENTAMIENTO 

velocidad calentamiento 
(°C/min.) 

T reacción 
(°C) 

% aumento 
peso final 

5 580 21,8 
10 590 21,8 
15 592 22,5 
20 597 21,2 

Fig. 6. Curvas termogravimétricas a diferentes velocidades de calentamiento; 
vi : 5°C/min., vi : 10°C/min., v3 :15°C/min., v4 : 20°C/min. 

Zona I I I 

Zona I 

T(^C) 

Fig. 7. Representación de las diferentes zonas que se aprecian en una curba 
termogravimétrica. 

el inicio de la oxidación y temperaturas ligeramente inferiores 
a las temperaturas de reacción. 

En la segunda zona (II) existe un rápido aumento de peso 
alrededor de la temperatura de reacción. 

Y en la tercera zona (III) el peso de la muestra se mantiene 
constante con la temperatura y el tiempo. Este tramo coincide 
con el máximo aumento de peso que experimenta la muestra e 
indica que la reacción ha finalizado. 

Estequiométricamente el aumento de peso máximo al que 
puede llegar una muestra es del 22,1 % [1]. Si se comparan los 
resultados experimentales (Tabla I) se confirma que la reacción 
se agota totalmente. 

2 Ta + 5/2 0 2 — > Ta205 [1] 

Los resultados obtenidos en la técnica de calorimetría dife
rencial de barrido (DSC) (Figura 8) demuestran, una vez más, 
que la reacción es una sucesión de oxidaciones donde el oxíge
no difunde a través del metal y éste a través del oxígeno, for
mando una interfase de pentóxido (8). 

Se aprecian dos picos indicativos de reacciones exotérmicas 
que demuestran que la reacción de oxidación del tantalio metá
lico a pentóxido de tantalio no se da en un único paso, sino que 
existen compuestos intermedios. 

4. CONCLUSIONES 

l __¿__^ , : u f f l l l ^^ 

Fig. 8. Espectro obtenido en el análisis térmico diferencial de barrido. 

Los termogramas presentan tres zonas importantes en las 
curvas (Figura 7): 

En la primera zona (I) se aprecia un ligero, pero constante, 
aumento de peso. Este tramo corresponde a temperaturas entre 

Todo el tantalio metálico reacciona por completo para oxi
darse en la forma estable Ta205. Debido a la temperatura a la 
que tiene lugar la reacción el pentóxido de tantalio obtenido 
corresponde a la fórmula L-Ta205 o ß-Ta205. 

Los espectros de rayos-X demuestran que existen óxidos 
intermedios hasta llegar a la obtención del ß-Ta205. Según se 
observa en el ensayo termogravimétrico la reacción es inde
pendiente de la velocidad de calentamiento llegando, en todos 
los resultados, al producto final (ß-Ta205). El espectro obteni
do en la calorimetría diferencial de barrido muestra que la 
reacción de oxidación es exotérmica y que se da en varias eta
pas. 
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