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Б сборнике лубликуются т|!атериады' доло}кеннь1е па у!]! Бсесо-ю3ном совещапии по проблеме монокристалл0в тугоплавких и
Р9щ"* металлов. |{риведены результаты л:сслодо1аний ,[Б'-
ращиванию моцокристалдов тугоплавких ]1 родких металлов_сплавов и соединений, изутению особенностй "" ро"''. з!'|чительное место 3анимают ре3удьтаты исследовапия структуры,
у:: ^ "."^,^.^"-т:1 ^ 
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{1Рвдисловив

0 последние годь1 пробдема монокристаллов тугоцлавких и
редких металлов приобрела !1е только теоретический' но и большой
трактический интерес. ( момента получения в 50_60-х годах пер-
зь1х монокристаллов тугоплавких моталлов проведет1 больтпой
комплекс исследован'тйих структуры и св0йств' выявле|!ы области
.эффективного примопения' ра3работа!{ы повые методы получения в
лабораторном и промьт1пле!т}{ом мас|птабах мо1токристаллов црак_
тичеоки вс0х тугопдавких и редких металлов' а так}ке м!{огих их
сплавов и соеди}{е:тий.

Б настоящем сборнике шредставлены работьт' доло}кенные }1а
!{11 Бсесоюзном совещании по проблемв мопокриоталлов туго_
цлавких и родких металлов в 1976 г. Ат[атериальт' представле}1нь1о в
сборпике, шосвященш разработке и усовер]1тенствованию методов
{толучения монокристаллов тугоплавких и редких металлов' их
сплавов и соединений, исследовапию вл,{яния условий кристал-
ли3ации на формирование структурьт. Больптое вниманде уделе}{о
новь]м методам исследования примесей, кристаллографитеских де-
фектов. 3начительно рас!ппирен круг и3учаемых объектов. Бо"цьтшое
внимание уделяется получению и исоледованию мо}{окристаллов
окислов' карбидов, боридов, силицидов' алюмин[1дов и др. Ряд
работ посвящен исследовапию новь1х физитеских свойств моно-
кристаллов тугоп"цавких и редких металлов' которые рань!ппе}{е
исследов ал 14сь у|лу] 1.|ал о исследов ались }1а этих объекта х (вторитн а я
.электронная омиоси''1 акустическая эмиссия и т. А.).

Б свяьи о рас[[!ирением мас|птабов шримепения мо}{окристаллов
тутоплавких и редких мета.цлов ряд работ шоовящен воцросам их
п{еханической и алектроиокровой обработки. пластической ;ефор-
мац}1и.



Быход в свет ]!астоящего сборника в 113вестной степенрт будет
способствовать дальней:пему ра3вити]о работ по исследованию и
создапию новь]х монокристаллических }1атериалов, шриобретаю_
щих все больтпее значение в научно-тех}1ическом прогрессе.

Редакционная коллегия благодарит 1'1. Б. Бласову, [ . Ф. ||4льи-
н}, ?. (. (тро:тину за большую ппомощь при подтотовке сборника
к почати.

Апа0еаошн !,| . в. ?агсана.ев

вь1РАщивАнив монокРисгАллов

-ж---

РА3витив плА3мпннь|х ш|втодов
вь!РА[цивАния монокРистАллов

тугоплАвких мвтАллов и сплАвов
в,\ фвицкий, |. (..Бурханов, }(. |{. Бопдаренко,
Б. А. ,{оме|{тьев' Б. А.^}(рьмищев' г. д. ш;;рй

Б. }1. [1!итпип

|{лазменный пагрев всо больпте используотся для иптепсифи_
кации металлургических процессов и совдания повых методов цолу-чеция и рафинировапия металлов. Б последнио годы его началиприменять при выращивапии 

-монокристаллов тугоплавких метал-.'1ов. сплавов и соединепий [1].

^- 
- Р-т!:1: .м-опокристаллы тугоплавких^металлов из :т*идкой фа зыоыли получены в конце 50-х _ начале 60-х годов методом элект-

ронно-лучевой зопной плавки. 3тот метод к пастоящему време|1изнач!1тельно усовер]ценствовап и получил наибольтше' рй,р'''р^_
Ё:ч. в промы]пленности и практике цаучпых исследований.оонная плавка по3воляет вь1ращивать достаточ}{о чистые и совер-|цен1{ые кристаллы вольфрама, молибдона, рения' тантала , дру'й*метадлов' !1о она не обеспечивает получение круп}{ь]х мо}.окристал-лов' так как их диаметр ограшичивается в да}{ном методе силамиповерхностного }1атя}кения. 3лектронно-лучевая 3о11ная плавкане в9егда обеспечивает и необходи'!ю онис'ку вольфрай, 

" молиб-дена от углерода.
Развитие йлазмепных методов выращиваяия было вы3ва}!о по-требностями повой техники в крупнйх и профилированнь]х крис-таллах тугоплавких металлов. -|!р" 

этом предъ являютоя }цесткиетребования к чистоте' совер:пенотБу :1 криоталлографииеской ортт-
::11ц", монокристаллов. |1ри*е"ёние цлазменного нагрева по-3воляет расплавить сравни'Бльно больтпой объей_'у!Б{,'"*'"'металла и при необходимости а1тачительно перегреть его' од|{овре-
}:"::::11чообразующий гаа создает защи'ную а'.лосферу, , ,'*-л:е 00€€!!€{ивает дополнительное рафинирование металла за счетвзаимодействия кислорода и водорода'струи с цримесями расплава.



Разработапный в 1968 г. в ]]41!1Б1 Ан сссР пла3ме]{но-дуговой
метод получения мо|{окриоталлов тугот1лавких металлов обоспечи-
вает шолучение крупньтх мопокристаллов вольфрама диаметром до
50 мм (шри методе электро}{но-луневой зопной шлавки 20_25мм),
а так)ке глубокое рафинирование отшримесей внедре!1ия' особенно
от углерода [2]. (ак пока3ал сравпительпый анализ' содер}|{ание
углерода в монокристаллах вольфрама, получепных методом пла3-
менно-дуговой плавки в 5 -10 раэ ме1тьтпе по срав}{е|тию с исходпой
тшихтой и монокристаллами' получопными электронно-лучевой зон-
ной плавкой. |[роизводитель[1ооть метода в несколько ра3 вы1ше'
чем электро}{}то-лучевой воп:той плавки. |[ринципиальная схема

метода представлеша }та рпо, 1,
Быращиванио кристалла пачинается

с оплавле}{ия торцевой цоверхпости 3атрав-
ки пла3менной струей. [лубина со3давае-
мой:та торце затравки вапны ооставляет
примерно 2/5 диаметра вь1ращиваемого мо-
нокристалла' а темцература ванньт не ме-
нео' чем на 500'( превьттшает темппературу
плавления перекристадли3уемого метал-
да. |{осле }{аведешия ва}{ны на торце 3а-
травки исходншй материал в видо прутков
диаметром 3_10 мм шри помощи мехат]и3-
ма подачи вводится внутрь камерь1 и оп-
лавляетоя плазмешной струой, окорость по-
дачи исходного материала мож{ет варьиро-
ваться в пределах 20_400 мм/мин. |[ере_
шлавляемый материал стекает в ванцу'
обеспечивая ое нопрерь1вную подшитку.
Фдновременно !цток вместе с затравкой

0 до 100 об|мин " ."'"***#т'*^:ж*"жЁЁ;;#ът}ъ"у#
ступле}1ия переплавляемого мат0риала. Рафинирование металда
0т примосей происходит как в ванне' так и во время цадония ка_
пель 'в плазменной струе. |[ри измешо}тии расотояния ме}кду }{агре'
ватолем и затравкой и тока плазмонной дуги регулируются тепло-
вая ]\{ощность и температура нагрева' что по3воляет выращивать
монокристалличеокие слитки 3аданных ра3меров.

|!ри вь:ращивании монокристаллов вольфрама и молибдена наи-
более цолесообразно в качество плазмообра3ующего га3а исполь-
зовать омеои аргон - гелий и аргон _ водород. (остав смеси
определяется диашетром выращиваемого кристалла. |[ри шолуне-
нии мо}1окристаллов вольфрама диаметром 20_30 мм мож{но ис-
поль3овать смесь арго!т _ водород. .(обавление водорода Ё пла3му'
обрааованную арго]том' приводит к увеличению теплосодерж{ания
пл.а3мы' в то время как ее температура сни)кается [3]. Б ре3ультате
умень1пения потерь на и3лучение увеличивается }{|{.( плазменного
нагрева. |[рименение водорода }келательно так}1{е и3-3а его вооста-

]-
!

Рйо. 1. 1\{етод полувёпия ио-
вокриоталлов тугоплавких
металлов с шримепенпем
плазме,]ного ,|агрева

!а/а

Р11о. 2. монот{р1|сталль[ вольфрама вадан1!ого профиля
@_труба; б_пластина

!{овительной сшособно ст'т 14 невысокой стоимости. Фднако из-за
интенсивной эрозии электрода содор}кат{ие водорода в плазмообра-
зую]цем газе не дол'{{но превь|1пать 700А ло объему.
-^ [Р" выращивании мо}{окристаллов вольфрама диаметром 30_
о(-, мм в качестве плазмообра3ующего га3а использовалась смесь
1Р]"' -гелий (содерэканио гелия до в0% по объему). ,(обавкагелия повь]1цает темшературу плазменной дуги, т€цловую мощ_].|ость' вьтделяющуюся на аноде.

- дальнеи1п_ее ра3витие метода шривело к получению монокри.
:]:9",', вольфрама, молибдеша, ре}{ия задан}1ого профиля в форметру0 и ццластин (рис' 2).



Ршо. 3. общий вид шо||окрцотал]|ов

щ)и плавцой (а) и отупенчатой (6)

шощп(ютп плавмешой д1тп

вольфтвша пол!деннь!х
регулировпах тепловой

(овершопствовапие метода од!{овременно проводилооь в 1{ацрав-
лонии улуч|ппения качества выращиваемых кристаллов. ( этой
целью бьтла разработа1та система' по3воляющая р0гулировать кри-
ви31{у фропта криоталли3ации. }меньшепие криви3ны фронта
кристаллизащии приводило к уме]{ь1пению ра3орие}{тации блочной
структурьт. Б то эке время увеличенио кривизны 3а счет цодхола-
}кивашия краев ухуд|шило совер!ппепотво отруктуры' но по3волило.
увели11ить диамотр выращиваемых криоталлов.

3а:кцоо ашачение имоло создашие сиотемы цлавкой регулировки
тепдовой мощ11ости пда8мен}{ой дуги. плавная регулировка осу-
ществлялась с помощьб тириоторпьтх регуляторов большой мощ-
пости' управляемых шостифа3ным блоком |4], в другом варианте
исполь8уются в качестве ооповных регулирующих эломентов дрос-
соли 1{асыщения' рогулировка тока управляющих обмоток которых
осуществляетоя при помощи тиристорного рогулятора. плавная
регулировка пла3мент{ого пагрева г{озволяет стабилизировать ре-
}кимы вь!ращивания у| о6ео];:ечивает получе}тие кристаллов более
совер1ппе}|ной структурьт и геомотрии. [4[аксимальное отклоне}тие
диаметра по длице криоталла не превы|ппает 1_2%о (при баллаот-
ной регулировке шла3мецного }тагрева 10%) (рис. 3).

8

}ле кгпра/ п/та'/'?/т/а'уа

Рио. 4. охема метода получения 3атравочных криоталдов

тугопдавких карбидов

Рио. 5. [икроотруктуг1 сплава эвтектического ооотава ои_

отемьп вольфрам - угдерод' получен|{ого направленной кри_

оталлизацией, цвет||ое травление. }в. 100

|1лазная регулировка плазме}1ным нагревом по3волила не толь'
ко улуч]пить качество шолучаемых кристаллов' но и поройти к
программ}1ому управлению процеосом шри необходимости получать
кристаллы |1еременного сечения по длине.

Ё{ачестветтно новь1м |пагом яв!ц11оя переход от иопольвовавия
компактной ]пихты (пруток) к поро1пковому материалу' что сделало
процесс еще более эко}{омичпым и по3волило осуществить более
глубокое рафинирование металла.,(ля обоспочения беспрепятст-
венного поцадания ш0реплавляемого цоро1пка в ванну иоцоль3уетоя
специальпое нагревательное устройство

Развитие разработанного в имвт Ан сссР плазме}{ного метода
по3волило такн{е получить мопокристаллы тугоплавких карбицов,



шекоторые и3 которь!х име]от те},|пературу пплавления' на 600_
700' с превы]цающую температуру 1|лавле|{ия вольфрама. установ-
ле}{о' что для получения тугоплавких карбидов с монокристалли-
чоокой структурой }{еобходимо соблюдение ряда условий: неболь-
1пая скорость выращивания (0,1-0,5 мм/мин), мальтй термитеокий
градиент (200 град/см), отэкиг кристаллов'в ко}1це шлавки' мини_
мальное содер}кавие свободного углерода и других шримесой. Раз-
работанш такж{е споциальшьте методы образования 3атравоч}того
кристалла (рио. 4). Были цолучень1 достаточно круцнь|е (Аиаметром
5-20 мм) монокриоталлы карбидов \Б и 7г.

|{рименение вь1сокочастотного плазмен11ого нагрева является
восьма перспектив1{ь1м для цолучония монокриоталлов ряда туго-
плавких соединений' |{апример окислов. 3тот метод мо;кет быть
пспользован такж{е для получения многофавных сплавов с направ-
лопдой структурой' содерж.]ащих' в частности' эвтектику. 3ти ма-
т0риальт представляют интерес в свя3и с ре3ко вь!раж{енной анизо-
тропией свойств' они являютоя своего рода естественнь|ми компо-
8иционными материалами. 1ипичттая структура эвтектического
сплава' получен}{ая направле|{ной кристаллизацией и состоящая и3
вытяпутьтх п|о}|окристалличеоких волокон вольфрама и карбида
вольфрама, ||редставле1{а }{а рис. 5. Ба:к:тейтпим условием образо-
вапия паправленцой эвтектической отруктуры являотся цоотояцст_
во количества тепла' отводимого шшри направлешной кристалли-
3ации. (ущественпую роль играет такж{е величипа темпоратурного
градионта' равдомерность скорости кристалли3ации' отсутствие
вибрации и т. д.

Больтлие во3мо)хности пр'1 пла3менно-дуговой плавке имеются
для легирова}{ия расцлавленного металла компонентами плазмооб-
ра3ующего газа. Б этом направлении проводились работьт по леги-
рованию ни.обля а3отом с целью получения сверхппроводящей фазы
карбида ниобпя. (егодня получение монокристаллов тугоцлавких
моталлов с шриме1{ением пла3ме}1ного 1{агрева освоешо в промь1!ц-
лопном масцлтабо.
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влиянипвАкуумнь!хусловиивь!РА|цивА}|ия
нА стпппнь очистки монокРистАллов вольФРАмА

Б. ||. }{атрия, |' 1\4' |[уган' ?1' }1' (ахповский

,
Работа поовящена и3учению вллят1у1я вакуум1{ых условий на

отецень очиотки м'яокр"с"аллов вольфрама цри выращивании их

электронпо-лутевой зонно}"{ плавкои'
}[онокрисйаллы выращивались в сворхвысоковакуумнои уста-

,";[11 ;;;"с'аллизайио1{ная камера котооой откачивалась тремя

способами : д"ффу'''?Б;;;;;;; бБз а зотЁой защиты' диффузиоя-

нь1м насосом с а,от1{ой защитой, 1{изкотемшературным титановь11\{

;;;;";. Б послоднем случае выращивание цроводилось ппри закрь1-

том клашан' " ,'**,утом объейе' откачиваемом только азотитом'

Ёроме того' монокрис,аллы выращивались в непрогр^ев-аемой }ста_

новке' со0ра}|нои на резидовых уплотпецпях с откачкой ка}1ерь{

диффузионным }1асосом боз азотной 3ащить|'

[4онокриоталлы выращивались на 3атравках' Фтклонение кри-

"',,,'"р'фического "{,р*""'"я 
[100] от оси роста 1{е превь11шало

2_3". Б *а',е"'"е исходЁых заготовок испольвовались прутки тех-

нического "',,4р'й!-;;;й;;ъ; 
6 мм с содер)ка}{ием вольфрама

99,95 мас. %.
|[осле получения вакуума 3аготовку обезга:кивали при пред-

плавильной температуре-й скорости перемеще}{ия 3ояы дагрева

д й"7""". Ёристайлизацию проводили. двук!атнъ1м шеремеще}1ием

р'.й''!'.,хт'ой зоны со скоро'с"яш:и 0'5; \7 2 пт 4 мм/мин'
' н" рио. 1 представлепы спектры газов в камере при исполь-

,""'й#!"''й"'''"'* способов откачки. |[ри вьтращива}1ии мо}{о-

кристаллов в замкнутом объеме шарциальнше давле}1ия тя}целых

углеводородов на ,ро'яэкении всего цикла выращива1{ия не пре-

;;;;;; |.{б-'' "' $'. "'. 
Бо время пооледяего шрохода плавления

в сцектре "",'" ,р''бладали гелий и аогон' Б слутае откачки ка_

меры диффузио|1ным }тасосом 
" "''н'й 

защитой и диффуаионным

,',ЁБ"'" б.Б ''''"'й аащиты до начала обозга:кивания тяж{елые

углеводороды имели царциальные давления (1_1'5)'10-? мм рт'
ст.' одвако во время обе!ган*ивауия1т. кристалли3ации их урове1{ь

постеценно сниж{ался. 3то сниэконие, ,о-видимому' }!о)кно объяс-

'йй".!"?у'ййй. 
пр" откачке камеры диффузиопным }1асосом идут

д"' ,р''й"','''''*,^,,* процесса. [ одной стороны_' с}'ществ}'?ет 11е-

которьтй постоянный пот1к тя)кель1х углеводородов и..3 диффузион-

пото насоса в кристалли3ационную камеру! с АР}гой_;^:ч93::-9-
дит их ра3ло}кенио !1а легкие фракции о последующей откаткои'

[|'-"'д'''''у, второй процесо являлся прообладающим' т[оэтому

парциаль}1ые давл!ни" 1я:кельтх углещдородов с!{и}кались до до-

сти}кения ди1тамического равновесия' !,оп олнитель}т;,1м средством

откачки во время плавки являлись шары вольфрама' 3то приводило

к тому' что к Ёачалу шоследнего црохода кристаллизации урововь

11
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Рио. {. спектрь1 га3ов в камере вь1ращива-
ния [ри.!1опо,11ьаовавии :равличнь[х спооо-
бов откачки.

с _ откачка }{изкотемпературнь1м тита-
новым ваоооом; б _ отканка п}ФФтзион-
1тым паоосом с азотной 3ал1итои; 8 _ от_
качка диффузиот1ным паоосом без а3отпой
зап1ить]. ![унт<тир _ до обеагаттсивания;
!пло1пная _ пооледяий проход

Рцо. 2. суботр}'ктура мопокриоталлов воль-
фрама, вьтращэ:]1{ь|х со окороотьк)

' 0.5 мм,/мин

\
;/л
\
\\
\/0

/г/0
/0-4

_Б

/0-8

,,- /!

парциальных давлений тяэкелых углеводородов спи)|{ался пример-
по до 5.10-10 мм рт. ст.

1{истота мопокристаллов коптролировалась по и3мереЁию от-
во|попия сопротивлония цри комшатной темпоратуре к оопротивло-
вию при температуро ?кидкогогелия а : Р218ц| Р^,'к, Результаты
двморФпий для мовокриоталлов' выращепшых в вамкнутом объемо'
отка]!иваемом ааотитом (1), а такэке цри откачке каморы диффузи-
опвым насосом с а3отпой 3ащитой (11) и диффу3ио}1ным паоосом без
авотвой 3ащиты (.{'.|,|), продставлены в таблицо. Б пооледпей колон-
ко таблицы дапы ре3ультаты измеропий для мопокриоталлов' вы_

ращец]!ых в уота11овке о ревиновыми уплотно|{иями' откачиваомой
пиффузиоцпым дасосом боа а3отной ващшты (1и).

/|ассл/ае цаг:то

12 13

Беличппа а: &,авук| &д,2к прш рацличвьтх условпях
вь1ращива!|дя мовокршота][лов \у

0,5 99 300 95 800 в6 000 10 000

1;о 85 3оо 86 ооо 8о ооо 12 ооо

2,0 82 000 80 000 ?4 000 10 000

4''0 20 000 |1 20о 13 600 5 000

[орошо вид1{о' что мо}1окриоталлы_вольфрама, чь|ращ:нцые 
в

вь!сок;вакуумной установке' ообрапной на меднь1х уплотнениях и

'1меющей 
}!алое ""';;;;;;; 

с' ''кйкоа 
камерь1 кристалли3"111 

-1];
1пеперечисленными опособами шооло двух шроходов раот1лав]|е11нои

зоны отличаютоя по с }1е3начительно. Фднако отепе}1ь очистки моно-

коисталлов при вь1ращивании в 8амкнутом объеме вш1ше' чем в дру_

;#;ъ;;;;;"й!.Ёд'*'му' это связано с более глубокой очисткой

этих монокристаллов от углерода и га3овых примеоей' 3то цод-

твер)кдается такж{е исследо;аши!м субструктуры монокриоталлов и

измерением их микротво-рдости.
Ё, р'.. 2 цоказайа субстр3ктура монокриоталлов в цродоль}1ом

сечении в шлоскости (100). 1равленио образцов прои3водилось в

2%-ном растворо 1\аФ!{.' |]лотттость ямок травленуя.н/а моно-

кристаллах' вьтраще11}1ых в 3амкнутом объейе, 
^р_111т1-]05 

см-'?

{'[тао.2, о),'а для монокристаллов' вь1ращеннь1х цри откачке каме-

оьт ппий(ьузионнь1м насо'сом'без азотной'защи"", рав}1а 106 см-2

{;;;" {,* 6 .}]{Б"''.рдость монокристалл0в и3мерялась шрибором

Ёйт-з'"Ё" ,''"$у'*"!,2 ."" в пл6скости (100), шараллельной оси

р''', *рй"','''. ,(иагональ отпечатка была параллельна яаправ_

!.''"й'г4.оо;. \.{икротвордость монокристаллов' выраще}1нь1х в

,'й]"у''" объеме со скороотьто кр"о'алли3ации 0,5 мм/мин' равна
325 кгс/мм2.

1![икротвердость моЁокрист.аллов? выращен1{|'тх с той }ке скоро-

стью 1{ри от](ачко камеры^ диффузионный наоосом без а3отной 3а-

щитьт' равна 345 кгс/мм2.
[ледоватольшо' установка' изготовленная и3 нер}кавеющей ота_

", 
, 

''бр,"}1ая 
на медЁых уплотцениях' шовволяет проводить кри-

сталлцвациюпрималыхпарциальныхдавле}1ияхугловодородов.
|[римепеви" ш''з*о"**пературп-ого титанового яасооа-азотита в со-

четании 
" 

,р.д""рйБ;;;ы обезгаждиванием кристалли3ащио}1ной
камеры шо3воляет 

"рБ*'дй'" 
обезга;ктва11ие и плавку вольфрама в

"'**|'у''* объеме в вакууме (1-3) ' 10_9 мц !т' ст' при парциаль-

:{ь|х давле11"", у"'".й;;й;; "" 6олее |'10:10 мм рт' ст' 9то обе-

сцечивает благойриятные вакуумшь1е условия для очистки вь1ращи-

ваемого мопокристалла от гавовь1х примесей и углерода [21' |1ри



этом наряду с 3онной рафдпировкой и испарением очистка от уг'1е-
рода происходит путем удаления легколетучих со, со2, (Ё*,
образующихся на поверхности растущего кристалла.

|1птература

!. |{. |1 . [{атпршн' | . 1\/|. 11уеан, |. Б. Розен6ере ш АР.- Б кш.: монокри-
сталлы и техника' выш. 2(9). )(арьков, 7973, о,2|.

2. ||' [|. |{отпршн, [, 1|1' |!уоон, |. Б. Розенберо,_ Б кн.: 1\{еталлическио
мовокристаллы. \{., <Ёаука>, '!'976' о.34.

вАкуумнАя 3оннАя пвРпкРистАлли3Ация ниоБия
РА3личнои исходной чистоть|

Б. |. |лебовский' Б. Б. |риневич' Б. }1. 1]!ипилевский

Б настоящей работе исследовалась кинетика удале|{ия прип|е-
оёй л3 Ёпо6у.я ра3лич}1ой исходной чистоть! в цроцеосе многократ*
:той зо:тной церекристалли3ацци в вакууме 10-6 _ 10-7 тор. Б ка-
честве исходных материалов ис|1оль3овали заготовки ниобия трех
марок _ техническог-о-(1)'^электролитическо.го (1|) ц1 и водород-
ного восотаповлеЁия ( } 1 1 ) . 3лектролитическ лй нию6пй бьтл полунен
на лабораторной установке цутем электрохимического рафинирова-
ния металла технической чистоты в расплавленном солевом элект-
ролите к2шьг? * 1\а6] + кс} шо тех}1ологии' разработанцой в
имвт Ан сссР [2|. (одер:кание основных примесей (10д мас. %) в
исполь3овав}|ом для исследоваппя яцобпл представлено ни}ке:

сошА1 8!мо\т1аве
| зь 60 21 0,3 0,3 10 60 60 0,6
!| 1оо 4о 73 0,3 1 <о,\ 2о 2о <0,1
!|| 35 2|о 12 1 0,3 10 2 <о,| (0,1

]]4сходньте заготовки получали алектронно-лутевой плавкой
мелких кристаллов водородного и электролитического ниобия на
медной водоохла}1{даемой подло}кке о цоследующим двухкратнь|м
выравнива11иом стер}кпей на электрон}1о-лучевой зонной установке.
1!1табики тех}{ического ниобия цредваритель1{о переплавляли в
эдектронно-лутевой печи в слитки диаметром 100 мм и 3атем прес_
совали в ко|{тролируемой атмосфере на цилицдрические 3аготовки
ну}к1лого диаметра. Б реаультате были получены прутки диаметром
до 18 мм и длиной до 200 мм' которые подвергали многократному
переплаву в электронно-лутевой печи с пореплавляемым анодом и
кольцевым катодом в вакуумо (азотная ловутпка) 10_0 - 10-7 тор.
(корость кристаллизации составляла 2 мм|мпн, а количество 3он_
пых проходов изменяли от 1 до 30.

!4
\6

Ёонтро.тть ч!1стот1,1 получаемь1х криоталлов ниобия ппроизводи-

ли как и3меревием отнооительного остаточвого электросошротив-

;;;;; .&'''ц7Ё','6' так ш методами масс-опектрометрическим' ва-

куум-т|лав.цения и шотенциометричеоким'
\4яес-спектоометрическшй анализ металлических примесеи пио-

б"";;;;;',_,'''' *{* " 
следовало о}кицать' концентрация трудно:

;;'у";;ь';.,"..й ?а' Р и \{о в процессе перекристалли3ации

шрактически не меняется' поокольку ушругость шара перечиолен_

,'[' ,'р"*'"сей при те1\{пературе т]д'авлени я' т\иобия ниж(о упругоот[4

паоа ниоби"''п *,й''д11, а коэффициенты расг[ределения 6лизкп

,1 "д",'ц. [3, 41.

[[онщентрация алюми}1ия и кремния в пределах отшибки масс_

спектрометрического ана.циза так)ке и3меняется не3начительно'

что' по всей вероят"''!", обусловлено }{ахож{дением этих пгим-е.9е{

в ниобии в виде труднолетучих соеди!тений' |[римесь_'келе3а в

ттиобии 11 и 111 практл,нески отсутствует' а и3 ттиобля 1 усшевает

удалиться в течение шервого 3о}{ного прохода' }ровень содер-

'кания 
оотальных металлйческих цримесей оказался ни)1(е чувстви-

тольности методов.
6огласно данным работы [5], раокислепио 'тсидкого 

нио6ия мо-

2кет осущеотвляться двумя цутями: 3а счет вваимодействия кисло-

рода и углерода с образованием окиси углерода и 3а счет испа-

рония летучих о*ислов или атомарного киолорода' 1]ри этом тер-

модинамически наиболее вероятным следует очитать раскиоление
;;;;й;_"1"й.. бд"ако ушомяпутая реакция 9 "9д,'т'}хием 

оки-

си углерода идет до тех пор' цока произведение (6-) х (9) не дос-

тигнет критического 3начеяия' р*""'"'!,ян"оби' 5'10-ь (мас.%) 2

|5т._ъ;;;;'йа (с) х (о) для кристаллов ниобия 1 соотавляла при-

!|ерно 2'||0-5 (мас-%) ', крис'аллов.ниобия |1 _ 4'19-ь (мас'%) 2

[-|рй"'','о' н"об'{ 111 
^_ 6'10-5 (мас'%) 2' €ледоват",,]-':_1|1

рафинировании псследованнь1х монокристаллов :тиобия различнои
исходной чистоты взаимодействио углерода и кислорода с образо-

'""йБй ",'ообразной 
окиси углерода дол)1(но бьтть затормо}1{ено'

а удаление этих примесей, по_видимому' происходит иным путем'

}{и:тетика удаления углероца и киолорода из ниобия всох трех

марок представлена ша рис' 1' Бидъто, что в соответотвии о ре3уль-
;;;;;_Ёйты [5] содер}ка}{ие углерода в нттобип т т 11^т 

практ[1че-

ски не и3мешяется' а кислорода стшжсается от 2'10-2 цо 1'7'

'10-3 мас. ./, 
"т''оёп,т_11| 

и дБ ь.до-^ мас.% в ниобии [, вероят:тео

всего за "'"' ".,'р!!ййшьб' 
н"колько иная картина !таблюдаетоя

при рафинир'"*"йй*й'6и.я\|' 
(ак показа}{о на рис' 1' содерхсание

каккислорода'такиуглеродаониж{аетсяпочтин1шорядок'!!Р{{-
че[1 концентрация углерода.падает до 2'10-3 мас'о/о' а кислорода

до значений нижсе 10-* мао.,/о ' 
т' е' ни)т(е чувствитель}1ости иополь-

зовант{ого метода апализа.
1\{ошсно предполо}кить' что шр_о_теканию процессов обозу^глер о_

;1|ивапия и раскислеттля нио6ия 11 сцособствует водород' которыи

;;;Б;;;";е! в бо.цьтцом количестве в исходном материало п' у1тт-



тенсивно испаряется на первь]х вопнь1х проходах. 6одер:пание
азота контролировалооь в исходдых кристаллах и в кристаллах с
максимальнь1м числом проходов. 3 пиобии [, 1[ и 111 азот стли-
}кался до концет{траций 5.{0-4, 4.10-4 п 2.\0-ц мао.о/о соот-
ветстве}{но.

}'1вменение от11осительного остаточного электросопротивления
6 : -Р36611/Рц'2у \ля нло6п'я 1, [[ и 11[ в процессв многократной
3онной перекристалли3ации показат{о на рис. 2. Бидно, что для
всех трех марок ни'о6ия алектросопротивление заметно изменяется
в течение первых 5_10 зопных 11роходов и затем постецешно при-
бли:кается к стационарному 3пачению. (ак известно' при яи3ких
конце]1трациях все примеси вносят аддитивный вклад в величи]1у

где 6; _ концентрация /-примеси в металле] \; - и3менен'1е
остаточного электросопротивле|{ия чистого металла 11а процент
/-приптеси.

€ог.ттастто даннь!м [6, 7] для 1; в ниобит! и ре3ультата1!1 химиче-
ского анал113а' }|еталлические примеси ограничивают остаточное
э,{ектросопротив.цение в пределах зттачений, которь1е для всех
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исследованных нами марок ну1обля находятся на уров1{е (0'5-1)-
10д. 1аким образом, мо}кно полагать' что наблюдаемое изменеттие &
обусловлено ки|1етикой взаимодействия и удале1{ия примесей вттед-

рения' которь|е наиболее силь!{о влиятот на рассея1{ие электронов в
ниобии !|' по-вид!!мому' определяют предельнь1е а1{ачения 6.
Б таб:лиг(е сошшоставлень| результать1 химического анали3а' а такн(е
|{3меренные экспериментально и рассчитанные по (1) знатения &

7цля тттто6ия п{арок 1, 11, 111.

Рассчптанньло и п3мереннь1е 3начения от!1оситель!{ого оотаточного
алектрооопротивле]!пя ниобпя с ра3личнь|м содержан|!Фм

примесел'т внедрепия 110-+ мас. /6 )

материал

шь [в|
шь !8]
шь |8]
!0:
\ Бтт
шь [81
\ }ттт
шь [8]
шь [8]

50
51

17

25
27

9

47
27

110
5

<1
27
17

2)
1в

25
8

6
5

4
8

2

!
\

29

47
27

122
154
61

83

9о
138

а
2

:

2

<1
<1

95

\62
331
320
380
445
700

1480
6370

Бидно, что наиболеё (грязнь!й>> по оум},тарному содерн|а}ти1о
привнедрепия электролитический ниобий оказь|вается наибо.;:се
т|исть1м по отно1шению алектросопротивлений л, кромо того' рассч1|-
та}'нь1е значения 6 сильно отличаются от и3меренных. |{одобньте
расхо)кдения расчетнь1х и экспериме}{тальнь1х значений 6 отплеча_
лись ранее в работе [31. |[ринина этого' соглаоно Риду [3], аак.ц1о_
чается в том' что ощутимый вклад в электросопротивление дает
только часть примесей внедре}1ия' которая находится в ниобиевой
матрице в свободном состоянии. |{оскольку при ни3ких конщент-
рациях внедренных атомов вначительная их часть связана в комп_
лексы (клаотерьт, химические соеди}{ешия' пары вака1{оия _ при_
месь внедрения и т. А.), которь1е срав|тительпо слабо рассеиваютэлектроны' трудно ож{идать хорошей корреляции ме?кду (хими_
ческой> и (электрической) чистотой кристаллов ниоби'я.- ,(апньтета0лицы показывают' что при одипаковом содер)кашии углеродазначения 6т, 6т: и 6111 оп!е{еляютоя в ос1{овном содер2ка}{ием а3ота
!{ в мень1пей стецени содер}!{анием кислорода. Б этом-убе:кдает так-
11]е 

-сравт|ение 
с ре3ультатами Рида. |1о-видимому' кислород в

нио0ии склонец образовывать устойнивы0 комцлексьт (о природе
последних пока говорит} трудно), которые с одттой сторопы огра-.

'7



яич|1вают во3мо)к]{ость раокисления в виде шьо, как это видно

'" р,''.1 и, с шругой, дайт маль1й вкдад в наблюдаемое отно1шенше

-электросопротивлений.
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г1олучвнив монокРистАллов ш и3
РА3личнои чистоть]

-
Б. 1!1. (авйцкий, |. (. Бурханов, Б' 1\['

Б. А. $увьмищев

мАтпРиАлов

Ёириллова,

(ачоотво получаемь1х мо}{окриоталлов тугоплавких металлов
.(степень чистоты. совер|пенство структуры) во п[ногом определя-

.Ё."" '"'''той исходног1 сырья, особенно по цр'1}тесям внедрения

[1], в первую очеродь углерода и кислорода'- _'Б 
шаст_оящее вромя вольфрам мож{но подучить двумя методами:

гидрометаллургическим' осуществляемь1м вскрьттием вольфрамо'

вых ко}1центратов до волфрамовой кислоть1 и воссташовле}{иом на

шоследном "".''* '*'"й 
#о, """''м водородом в многотрубттьтх

Б''*'р',*'ах [2, 3], и восота}{овле1{ием водородо}1 или термическим

оазлож{е1{ием галоиднь]х сооди}{ении вольфрама' нацример' \[[16

или \&&Рв [2]._-_Б 
паЁ"оящей работе сдолана цопь1тка определить количество

углерода в шродуктах реакции на всех эта[ах шолучет{ия во"шьфра_

мового поро|пка гидрометаллуртическим методом'

. Фсновньпми вольфрамсодерж{ащими рудами являются вольфра-

мит (Бе1\:|птмФ'), #Ё;й;-]й;т;йб;" и 1шеелит ((а1шФ1) |3!'

Руд^ Б ,'д" р^йшх скоплений крупньтх и мелких кристаллов 3але_

"''' " 
,у"'''й шороде' в состав кот-о^рой входят кальцит' мрамор'

и3вестняк' содер)1{ащие углеро.д. 1{риста'ттльт рудь1 цра1{тически

нево3мож{1{о отделить от пустои породы да}1{е шри ручпом отборе'

.особенно в случае й".,"''. Ёаибйее чистой ''о у"лероду рудой
-является 

'',фр.*"т' 
}1о после раз}1ола в дробилках и |паровь1х

{8
|9

мельницах содер}кание углерода (мас.%) в цем становится такиш
)ке' как в 1шеелите и гюбнерите:

Руда о породой Руда без породьт г[о]ле размо]!а

Больфрамттт 0,о|7 0,009 0,27
1'юбперит ' о,27 0,|4 о,28
11]еелит 0,23 0'23 0,24

Фбогащение вольфрамовшх руд осуществляется флотацио}{нь!м ме_

тодом с применением масел и смол' чем объясняется увеличение ко-
личества углерода в вольфрамовых концентратах по сравне!{и1о с

рудами. |1ооле вскрытия самото (грязного) по углероду |пеелито_
вого концентрата (4,0 шлас.7о) в воль-фра- |2о
мовой кислоте остается 0'01 мао.% с.
Б трехокиси вольфрама и вольфрамовом
поро|пке остается до 0,001 мас.%о (:

1]1еелитовыйконцевтрат 4,0
Больфрамовая киолота 0,01
11аравольфрамат аммония 0,005
1рохокись вольфрама 0,002
Больфрамовый порошок 0,002

Фднако сохранить эту чистоту по уг-
лероду при дальнейплей обработке (прес-
сование со сширто-глицериновыми 11рисад-
ками' применение аквадага в качестве сма3-
ки) не удается: Б плтабиках и прутках (ме-
таллокераминеских) в среднем содерж{а-
пие углерода составляет сотые доли шро-
цента.

3 пастоящей работе сравниваютоя чу1-

стота и стецень совер|пе}тства монокристал-
лов вольфрама, вь1раще}{пь1х плазме}{но-
дуговым методом л3 ра3личншх видов
сырья: наиболее чисть]х цо угдероду и мо-
либдену металлокерамических прутков у1

оса?кдепием из гавовой фазы [Р6.
(одер:кание примесей в вольфраме' получеддом гидрометал-

лургическим методом п и3 фторидов вольфрама следующев
(10-3 мас.0/о):( _ 8 и 3; $1 _2;1\{о _3; остальньте примеси _50;
30_1,1 соответственд1о. условия выращивания мояокристаллов
(о : 1,5 мм/мин), орие11тация (1{0), а такя{е ра3меры (Аиаметр
25 мм, длина 150 мм) были оди:таковы во избеэкапие влияшия шо-
бочных факторов. (одерэкашие примесей в цолуче:1нь1х мопокрис-
таллах' вь|ращенных из вольфрама гидрометалдургического пере-
дела и восстановле1{ного из фторидов' следующее (10-3 мас.%):
с _ 0,5 и 0,01; $1 _ 2; 1\4о - 1,ь ут 2; остальнь|е примеси - 10
соответственно. (одер)кание углерода и других примеоей в моно*

*/0' -,'' 
' 'а 

/,"с

температура перехода моно-
криоталлов }у' вьтращен-
пь{х пла3мо|!цо-д$овь|м ме-
тодош и3 раолп||шъ|х видов
оь|рья

] _ гидрометаллургцчеоний
передеп; 2_из фторшдов
вольфрама

прутков' шолучо}|ных



кристаллах вольфраш[а цосле пла3менной плавки умень!цается в

несколько ра3 по сравнению с исходншм сь1рьем. }{оливество угле-

рода опред1лядось активацион}1ь|м методом а11али3а' моталличо_

ских примесей _ опектральнь1м методом'
Фтцосительное остаточное электросопротивление Р : Рупзк|

Ёд,ак монокристаллов' выраще|{ных из вольфрама гидрометаллур-
лического передела и восстановленного из фторидов' соотавило со-
.ответственно 1700 и 5000.

[емпература шшерехода и3 пластич1{ого состояния в хрупкое

опооделялас, ис,'-'.нием на изгиб плоских образцов ра3мером
ь{аьх1 мм. Роаультаты испытапий графитоски продставлены па

;;;';;;. ]]4спольаование в качостве исходного материапа вольфра-

ма' восстановленного из фторидов' вмеото вольфрама гидрометал-

луогического перодела цозволило сдвинуть порог хладноломкости
лл'й'*р".''лла 8 с 50" € до -100" €'__ 

т;; образом, в настоящее время наи6'олее эффективную очи-

стку вольфрйма от шримесей внедрения на стадии химичоокого пе_

р.д*,' об|ощечивает метод получония вольфрама и3 га'1оидных
.ёоБд",ен'й' в частности и3 фторидов вопьфрама'
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исслпдовАниш влияния тугоплАвких окислов
нА поРистость монокРистАллов молиБдпнА

Б. Б. 111ишков' А. (' |1етухова, Б' |{' $оровов'

д. в. }(ормилицын, 3' }{' Андриканис

Фдним из дофектов отруктуры монокристаплов моли6дона' по.

лу11снных электропной бестигельной зоттной плавкои' являетоя

.'' р' с' о с' . . 1\'1 е ханизм ва р о}|{дения, фо р мир ов 
^,'.^ _у 

п/ер емеш{ения

цор в шроцеосо плавки не исследовался' в раооте ['1] пока3ана

возмо}кноот, у.''й'й*Бго пробывания в рао1тлавах вольфрама и

молибдеЁа тугоплавких окислов' таких как окислы магния' каль-
]1ия' кромция и алюминп.я. |{риоутствие этих окислов было уста-
шовлено эксперимецталь}{о в плавлонном вольфраме [2]' 1емпера-
'тура кице|{ия тугоплавких окиолов выше темшературы расш'1тава

'""-"йо!Бй", 
,"' 

'"б'.,'.'ивает 
при эдектро}{ной бестигельттой зоттной

,';;;;;15;'д1 |рй.т'"'вие их , распла"е в копде|,сированной фазе'

ю

Б связи с этим представлядось целесообразным проверить
8озмо}кнооть образования пор в молшбдоне в процесое электроттшой
бестигельной зонной плавки окислами магния' кремния' кальция
и алюмиция. ,{ля этого в молибденовьтй порошок с содер)канием
мевее 0,001 мао.% А|, $1, 1\[3, мешее 0,005 мас.о/о (а,0,16 мас.% Ф
и 0,009 мао.о/о € д66авили по 0,1 мас.% одного и3 окислов. Равмер
чаотиц окислов бьтл опредолеп ронтгенографитооки и соотвотство_
вал для окиси кальция 10-4 _ 10-5 см, окиси маг}1ия _ 10_д см,
окиои алюминия и кремния _ 10-3 спт.

|[осле сшекания шри 1800' ( в п:табиках осталось по 0,03 мас'о/о
$|, 1\:[9, А1 и 0,05 мао.о/о (а, 0,003 мао.о/о Ф и (.

|[лавку:цтабиков вели по следующему ре}т{иму. 11ервьтй проход
со скороотью {0 мм/ми}т цроводили по всей длине 3аготовки. Бторой
шшроход на одной трети слитка шроводиди со скоростью 1 мм/мин,
ша слодующей трети - со окороотью 4 мм/миц. [корость вращения
слитка 8_10 о6/мпн. [ля сравнения по аналогичному режсиму бьлл
выпдавлен слиток моли6дена без добавок.

11ри первом проходе наблюдалось интенсивное выделение га8ов
иа расплава. [1о умень1пе}{ию интенсивности газовьтделения в 3а-
виоимости от вида введенного окисла слитки мо)1{цо располо}кить в
ряд: окиоь магния _ окиоь кальция _ окись кромния _ окись
алюминия _ молибден без добавок. |{ри втором проходе 3аметного
гааовыделения ве наблюдалооь.

}1сследование |]орис1ости проводилу! 11а металлографииеских
тплифах, приготовленпых механичеокой полировкой. |1одсяет коли_
чеотва пор проводили при уведичонци 485. ||ри этом уволичении
ра€|личимы только шоры диаметром не мень]по 1 мкм. Расиет сред-
него 1{оличества частиц в одинице объема металла цроводился по
работо [51.

Равмор пор и их средцее количество в единицо бъема в слитках'
цолучонных по исоледова1{нь1м ре}кимам' приведецы в таблицо.
}{ак видно из таблицш, наибольшая пористость наблюдается при
введе11ии окиои маг]{ия и окиси кальция в опытах цри скорости
дви}кеция зоны 10 мм/мин. ||ри этом размер пор 3начительно пре-
вы|ппает ра3мер частиц вводенпого окиола. 11ри умень1понии ско-
рости дви'кения воны шроисходит умень1шение количества пор и
умень|пается их максимальный диаметр. [1ри окорости 1 мм/мин
ра3мер пор практически но вавиоит от вида введенного окисла и от
величины его частиц. 1акой-яке размер пор при скорости 7 мм/мин
наблюдаетоя в молибдоно бе3 добавок.

}{онцонтрация моталличооких примеоей в слитках опредедя-
лась масс-спектрометричоским методом, концентрация кислоро-
да - методом вакуум-плавления. Розультаты анали3а содер)кания
примесей (мас.%) в слитках молибдена приведены ни'ке:

1\:[о с окиодамш, 10 мм/м*тн
1\{о с окислами, 4 птм/мип
$о бев добавок, 4 мм/мшн



количеотво т1ор' мм-3' при
окорооти дви'1(ения эоны'

мм,|ми!|

Равмер пор' мкм' при скоро_
ст!! движения 3опь]'

шм/ми1{
характеристика

ол1ггков

!(олпчество и ра3мер пор в елитках молшбдена

\,!о } }*{9Ф

!т{о } 6аФ
\[о } $1Ф2

йо { А1'Ф3
1\4о

8000
4000
270о
650
700

120
10

1300
1000
1000

1200
25о
300

1100
170

!-110 !-25 1-3
1-50 1-3 1-2
1-10 1-3 1-3
1;10 1-10 1-2
1--30 1-25 ,,-2

Б процессе плавки у)ке при шервом проходе сни'каотся конце}{-

траци'всех примесей и особенно магния и кальция' при втором

шроходе умень1цается конце11трация кальция и алю1|'1ивия' кон-

центрация кремния остается в пределах ошибки апалива'
!!4зменение количеотва и диаметра ццор в слитках молибдена

пока3ывает во3мо}кность действия гидростатических оил па чаоти_.

цы окислов. Расчот скорости всцльтвания га3овых цу3ырьков в

,"','''* молибдена шо формуле 6токса достаточно- хоро!по сов_

;;;;;;; "Б"у,о!.ьм" резул,йатами. Фднако, еоли. бы действовал
только механи3м всцлывания' то с уме11ь1понием скорости дви}ке11ия

;;;;;;;;;;;;;;; а' непрерь1вноо умень1пение количества пор. но

для окислов магния' кальция и алюмиция этого 11е набдюдается'

Ё',р''"', цри скорооти дви}1(е!1ия 3оны 1 мм/мип мо}кно отметить

опоеппеленную тенденцию к увеличению количеотва ццор'
^Ё'рабо'е 

[11 шоказано' что о умець|пением концентрации кис_

,'й,!-, райл}ве давление га3овои фазьт над тастицей окисла

у"Ё,й*",'"тюя. [1ри этом меняется и соотцо1цение давдения над

окислами т]о сравнению о давлением паров в свободном состоянии'

Фкисльт магния, кадьция' кремг1ия и алюминия восстанавлива_

ются молибденом' но в 3ависимости от физико-хи]шических свойств

окислов и элементов, их обра3ующих' вваимодействие имеет ра3'
личный характер. Результатьт ана]1и.з^а показывают' что концентра_

ция магни} в молибдене мень1ше 5'10-6 мао'о/.' [4агций пе раство_

р',''' в молибдене в 3аметных количествах и увеличе}1ие давления

",д 
,^""цей окисла приводит к раскрытию поры и га3овому вы-

брБсу: расцлав молибдена кипит' !{'альций' 'цо-видимому' хотя и

дёз"'ч""ельно' растворяется в молибдене' и повы1пе1{ие давления
т{ад частицами 0кислов мень1пе' шоэтому кипоние расплава имеет

"'''*' 
интенсивнь1й характер. }{адтастицами окиси кремния давле-

пие паров мень1пе' чем над окисдами магния и кальция' |[остоян_

11ая ко}1центрация кремния в расплаве показывает' что он слабо

уй""!Б'"] "Ёмол"бдЁна 
в процессе шлавки' 3ти два фактора опре_

деляют цостоянное'й'"'е,"ё и объем газовой фааы над частицами

Б'""" кремния. Б результато при умень1цении скорости дви'т(еция

,о о.)

3оны количество пор в плолибдене с окисьто кремния уме1ть]шшается7
цо-видимому' только 3а счот всплывания частиц в расплаве.

,{,авление паров 11ад частицами окиси алюминия не3начитель-
|{ое' а наличие алюми]{ия в молибдене показь1вает' что окись алю-
1|[иния находится Р равновосии с раоплавом как цо киолороду' так
и шо металлу. }меньшение окорости дви?кения аоны соадает усло-
вт,1я ц{|я удалет1ия алюминия из молибдена. |!ри этом дол'кно по_
ниаиться давл0ние паров над чаотицами окисла' а диаметр поры
дол'кен увеличитьоя. 3то объясняется тем' что давление внутри
пуаырька создается силами поворхностного натя'кения и' слодова-
тольно' его равморьт обратно пропорциональны давлению паров.
1акой характер изменения ра3меров пор, обраауемь1х окислом алю-
миния' подтвер'кдается увеличением пористости шри умень1пении
скорости движ{ения 3онь1.

1аким образом, шроводеннь1е исслодова1{ия показывают сло?ц-
ный характор образования и устойнивости пор в молибдоне. (о-
,3данио условий для шовы1!1ения чистотьт металла обеспечивает сни-
}кение пористооти. }1о имеется некоторая, для ка}кдого окисла
оцределенная предельная концентрация кислорода и шримесей,
ни'ке которой проиоходит увеличение ра3мора цор и соотвототвенно
увеличо|{ие цориотости металла. Б то:ке время увеличение ра3мера
пор увеличивает их скорость воплыва1{ия. |[оэтому увеличение по-
ристооти происходит аа счет увеличения раам0ра пор только до
1_2 мкм, пу3ырьки большего диаметра всцль1вают в расплаве.
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исслвдовАнив пРимпснои нродноРодности
в молиБдвновь|х монокРистАллАх

Ф. (. [{обяков, €. $. }1ихайлов, Б. Б. |{етушков

|1лотность и расцредоление рааличных }|есовер]шенств и неод-
т1ородностей в металлических криоталлах' полученных ив распла_
ва методом бестигельной алектронной вонной плавки, во многом
9проделяотоя стабильностью температурных условий нагрева зоны
[[, 21.



Ёи:ке и3ло?кены ре3ультать1 исоледования 1!аличия поперечнь1х
т[олос при}|есного захвата' а так?т(е характера изменения дислока-
ц"о'''ой структуры и иска}кен}1я вне:пней поверхнооти молибдено-
вых (}4о) йис'аллов' выращенных_без применения спещиальнь1х
мер стабили1ации шроцесса плавкч. 14сследовались двухпроходные
*о-"'кр'с'аллы 1![о диаметрош[ 20 мм вь|рач\ен_нь-{е без вращения
,р" сйорости 4 мм/мин в вакууме порядка 3'10-6 птм рт. от' !

(реднее содерж{ание примесей в монокртс1алда.1 составляло
1 . 101, йас. о/о 9 

' 
['4.10_3 мас. % с, |3.10-{ мас' о/о |1, 4. 10-ц птас. о/ }[.

(труктура роста вь1являлась 3амерами микротвердости }{а приборе
пмт-3 й дтлслокацио1{1]ь1}1 травлением о6разцов о последующи:\{

$

\
\

$

$

/,16

/??

/28

/20
/0 /5 0 .''0

,0л|па, пп
Р!|с. 1. изменение от1|оо|{тельной величг:!1ь{ отпечатков (м1{кротвердооти1 вдоль 1о1

1! поперек (б) оо!| молибденового мо!|о!(р'{огадла. 11лоокооть (100)

анализо1\{ 1{а металлографитеском }{икроскопе типа мим-8. }1вмере-
ния велись в плоскости (100) 

' совпадающей с продольной осью роста
кристалла' при нагру3ке 0,1 ктс и времени эксшоаиции 10 с. Ёа-
правление одной и3 диагоналей алма3ного индентора сохранялось
|1араллольным оси роста криотадла. Расстояние ме'кду отпечатка_
ми примерно в три рава превосходило длину диагонали отпечатка.
[1одг1товйа к и3мерениям проводилась шутем механической шли*
фовки и электролитического полирования обраацов. ?$'

Б результате и3мерений в направлении' совпадающем с осью

роста кристалла' обнаруэкена четкая периодичность изменен'1я от-
йоситейной величин#о',е-'а'ков (рио. 1, 0' спло1шшная линия). Фб'
л6оть, вносимая погре1пностями и3мерений, ограничена двумя
пунктирными линиями. 6реднее расстояние ме'кду 1|{иним_альными
и максимальными значе}1иями отцечатков составляло {,86 мм при
периодичнооти наблюдаемых интервалов 0,03; [ц.

}1сследования дислокационной структуры' вь1полненные на тех
эке образцах' так)ке обнару;кивают периодичность измен0ния плот_
пости дислокаций вдодь оси роста кристалла. 1'1зметтепие шлот11о_'
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сти дислокаций-повторяется примерно чере3 ка}т(дьте 2,1"" " ''_ставляет в макси1|{умах п: 3.106 см-2 п в п!инимумах п :
6.105 см-9 диолокаций.

,{,ля дополнительной проверки цолученнь1х ре3ультатов про-
ведены ц3мерения в направлении' перпендикулярном к оои роста
криоталлов. }1змерения показали полное отсутствие периодичности
и3менения величи|{ь! отшенатков (рис. 7, б).

{отя еще нет достаточно четкого объяснения мехаци3мов' вь1-

зывающих цериодичность механичоских и структурньтх свойств
кристаллов' экспери1!1ентально дока3ана прямая взаимоовязь [3]
ме'т{ду тепловь1м пполем и дислокационной структурой раотущего
кристалла. Б процессе роста кристаллов часто наблюдаются иска-
ж(ения нару;кной пповерхноотп [41 в виде воаникновения боровдок,
поретя}кек и наплывов' расцоло'кенньтх параллельно фронту крис-
талли8ации. йсследования боковой поверхности 1!1о кристаллов
длиной 380 мм, полученпь1х двумя проходами зоной без вращения,
обнаруэкивают наличие шостеценно увеличивающихся по 1пирине
и высоте паплывов и перетя'кек. 6редняя 1ширина бороздок в на-
чальном участке образца составляет 2,4 мм шри въ]соте б-оровдок
0,1{{ мм, а в конечном участке до 5,1 мм при высоте 0,5 мм. [редняя
плотнооть дислокаций' измерен1{ая на боковой поверхности и внут-
ри кристаллов, была разлитной и ооставляла 9'100 см_2 для поверх-
ноотных участков л 7.106 см-2 для внутрент{их облаотей монокри_
стадлов. |1ритем, степень загрявненнооти кристаллов ре3ко воа-

растала от цонтра к поверхности образцов, что указь1вает |1а

}{еод!1ороднос1ь температур}|ых условий роста и -ра8личие в рйс-
пределонии шримесей шо объему кристалла (рис. 2).

Формирование наблюдаомых нацлывов мо)1(ет шшроиоходить в
свявп' с чисто шоверхностным пагревом обравцов цотоком уокорен-
ных электронов' когда возмо'к0н 3начительный <<перегрев> шерифе-

рийньтх олоев расшлава. }{роме того' величина концентрации при-
ттеоей сильно влияет на темцературу плавления и параметрь1 цо-
зерхностного цатя)кения ,кидкого металла. Б условиях больших
темцературнь1х градиентов в 3оне расплава ре1пающее 3начени€
]![огут иметь температурные флуктуации нагрева 3оны' приводя-
щие к периодическим колобаниям темцературы расплава и частич-
]1ому натекацию металла.

Ёами установлено' что достаточно малые и3ме}{ения мощности'
шодводимой к 3оно 3а оравнительно короткий отрезок времени' мо-
гут сшособствовать знайитольным флуктуациям нагрева зоны. Рас-
четным путем было оценено время перехода систомы ((кристалл _
расплав) и3 одного условно стационарного тепдового ре}кима в дру-
той шод дейотвием скачка мощности' подводимой к 3оне. 1ак, на-
шример' цри плавке [4о образцов марки 1!19 диаметром 3 мм время
порохода сиотемы при изменении т[одводимой к 3оне мощности на
-! 1 Бт ооставляот величину порядка 8'10-а с.

Б связи с этим существенноо влияние на стабильность процесоов
роста могут ока3ьтвать обнару:кенные и исследованные нами им-



Рпо. 2. д|{олокационная отруктура пр'|поверх}{остнь1х (о) ш вн)п1юпяих (б) облаотей
кр1!оталла мо. плоскооть(100). ув. 900

пульс}1ь1е нестабидьности анодного тока плавки [5] и, в частности'
имцульсь1 тока сравнительно малой длительности [6] (1'со-а -
1 .10_5 с). Бремя действия импульсов сои3меримо с возмож{ншм вре-
меннь|м интервалом т1ерехода сиотемьт ((кристалл 

- {)асплав} и3
одного квазистационарного теплового ре}кима в другой. |[одтверзк-

дением вовмо}1(ного влу1яния таких ф.тлуктуащий на протццессь] роста
кристаллов является эксшериментадьно наблюдаомоо }1еоднород-

ное распределение примесей' приводящее к воаникновению порио-

дичттости 3начении [{икротвердости и дислокационной структуры
1![о кристаллов.

,[йя борьбьт с кратковременными флуктуациями нагрева 3онь!

р'.р^о,''Ё '"р",''''.ль импульсов анодного тока плавки [7]'
' Бклю"е"ие блока отабили3ащии в анодную цепь пдавилъной ка-
меры (3)1|1) позволяет полностью ликвидировать импульсь1 анод-
ного тока практ!1чеоки луэ6ой длительностй и амплитудьт. (оада*

ются условия безаварийной работы источников высокого напря}ке-
ния'даж(ешришолномкороткомзам-ыканиимеждуэдектродами
(анод 

- катод) плавильной камерь1. }стройство поаволяет устра-
нять т{орерь1вы нагрева 3оны' что существенно стабили3ирует плав_
ку и способствует получению более качественных кристаллов.- 

1аким образом, и3 проведеннь]х исследований мо,кно сделать
следующие выводы. Ф6наруэкено наличие неоднородного расцреде-
,е,й' шримесей (шоперетньтх подос примесного захвата) в виде пе-

2в
,1

риодичоского изме}{е}{ия з}{аче}1ий ми:сротвердости и дислокацион-
йой структуры [{о монокристаллов. Рассмотрень1 во3мо}кнь|о шри-

чи}ты иска'т{ения наругкной пов0рхпости кристадлов'
|1редполагаотоя' что наблюдаемая т|ериодичность своиств крис-

таллов обусловлена периодическим и3менением температурного

ре}кима вйращива{л'1я и1 в частности' колебаниями темцературы
нагрева 3оны' во3никающими из-3а нестабильности анодного тока

плавки.
Разработана и ошробована схема быстродействующего ограни-

чителя нестабильностей анодного тока' цо3воляющая значительно
стабилизировать процесс плавки и улуч1шить кач0ство т1олучаемых

монокристаллов.
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шолучвнив монокРистАлличвских осАдков \т
и3 хлоРидов с шомощью тРАнсшоРтнь]х РвАкщии

А. }}4. Бвстюхип' и. }1. |аврилов, ('-Б'{1евин,
Б. |1. (мирнов' А. Б. Рябенко, в'п''[нтур

Ёаотоящая !абота т!освящена получеци|о и3 газовой фазы моно-
криоталлических осадков вольфрама толщиной до нескольких мил-

''й*,.'р'" 
на молибденовой поййо;тске тру6натой формы. Б работе

и3учались так'ке свойства шолучоннь1х осадков и состоян]4ъ грани-

ць! ]1ары п1[о*'"' _.Р*','. |[ервое упо}[инание о во3мо)кности шо-

лучения из газовой фавьт автоэтитаксиальнь1х монокристалличе-
ских осадков вольфрама и моли6дена на-п_роволоках из мо}1окри-
оталл0в этих металЁов и*ее'ся в работе [1]. |[озднее этот процесс
иоследовался подробнее с исполь3ованием транспортнъ1х реакций в

"""'.й'* .,',,ф$'* - хлор)) и <молибден _ хлор) 121. в работо
[3] этим методом были полутены весьма совер1пенньте }{онокристал-
лы молибдена и вольфрама с плотностью дислокащий менее

10-* см2.
Фднако оведения об осажсдении с помощью транопортных реак-

ций гетероэшитаксиальных монокристаллических слоев вольфрама



}!а молибдене в литературе отсутствуют. Ёам не известнь| так)ке
сведения об оса:кдении вольфрама этим методом на образцы труб-
чатой формы. Б развитие на1ших работ шшо и3)д!ению тра}тспортных
реакций в системе <вольфрам _ хлор) [4] в данном исследовании
подробно и3учался оостав газовой фазы в 3ависимости от темпера-
турь1 и давления. }1сходя из того' что давление в оиотеме одно-
3начно определяетоя температурой конденсированной фазы хлори_
дов вольфрама' исследование шроводилось при т1остоянной те]\{шера-
туре испарителя' равной 170'с.

.(ля шовышения точности расчета состава газовой фазы уииты-
вались так}ке теплоемкости проме}куточнь!х и конечных соедине_
ттий. ?ермодинамические конотанты для расчетов равновесий
хлоридов вольфрама бьтли взяты из работьт [5]. Расчеты прои3води-
лись по ранее разработанной методике. 11ри это}1 сиотема не3ави-
симых хими11еских реакций ааписывалась в следующем виде:

\[61'=ш+6с!'
\РР(1, .: \м + 5 с|,
![(1^3ш+4с1,
шс1?=\м+2с1'

61, ;: 2 €1.

}[аэтсдой из э'и-х реакций соответствует урав}1ение' свя3ыва-
к)щее парциальное давление хлора' соглаоно 3акону действия масс:

1п Рцл61.: 6|пРс: _ 57 + # _ 3|п !,
1п Рцл51,: 51пР61 _ 38,5 + #9_ _ 2\п| ,

1::Рр61.: 4\п.Рсу_24+ :#ц _2!п| , (2}

1п Ру.1, : 2\п Рст _9,6 + #[ _ 1,51п?,

1пР61* :2\пРст_7,1 + _3ъщц _\п! 
,

Рд:.)Р; : Р\4'с|'.

(истема уравнений (2) ретшалась на 3Б]\4. Результаты расчета
представле|{ь1 на рис. |, }{ак следует и3 приведенной диаграммьт'
транопорт вольфрама т[ри температурах вытпе 1300' ( осуществля-
ется ди- и тетрахлоридами вольфрама, а не одним тетрахлоридом}
как считалось ранее [6]. ]емпература начала диссоциациу| д\1-
и тетрахлорида вольфрама' как покааывают расчеты' с ростом
общего давления таюк]э во3растает. }1з приведенпой диаграммы
так2ке следует' что в интервале температур 300_1000" 6 основным
компонентом в га3овой фазе являетоя тотрахлорид вольфрама,
который начи}!ает ваме1но ра3лагаться цри температурах вы|по
1100" с. ,(авления остальнь1х хлоридов вольфрама при высоких

(1)
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тем1|ературах на несколько порядков ниж(е давлен]1я основных
транспортирующих агентов вольфрама, || они фактически }1е'

участвуют в процессе переноса вольфрама.
1\4етодика подтотовки и проведения экспериме1{тов по оса}кде-

нию вольфрама бьтла аналогична описанной в работе [71 с тем
ли1пь отличием' ч'о в качестве поверхности осая{дения мы исполь--
вовали трубяатые подло:кки. 3ти подло;кки изготавливались !13]

прутков монокристаллического молибдена, ориентированных в на-
правлении <1|1>' |[осле механической обработки поверхность
труб подвергалась электрополировке и очистке. 1]еред ооа}кден]'1е}{
волъфрама трубы от}1{игались в безмасляном вакууме 5.10? тор
при температуре 1750_1900'( в течение 10_20 ч.

в качестве исходного сь1рья использовалась вольфрамовая
фольга (99'95 мао.0/о \{) или труба из вольфрама' полученного
восстановлением гексафторида вольфрама водородом. Фбщее мас_
совое содер)кание примесей во фторидном вольфраме' исключая
молибден, не превьт1пало 0,03 мао.о/о.

Ёа основании теоретических расчетов и предварительных
экспериментов были выбраньт ре}кимы ооа'кдепия (температура
подло'1{ки 1400_1600' 6, температура ис1|арителя _170"+5' с),
которые по3волили получать воопрои3водимые ре3ультаты по,
оса}кде!1ию монокристаллических вольфрамовь!х осадков на молиб-
деттовой подло}1(ке. (редняя скорость роста вольфрамовото слоя
при даннь!х ре}кимах составляла 3_8 мкм/штитт. Бведение шонятия
средней скорости роста слоя обусловлено тем' что при толщин0
осадка свы1пе 200 мкм 3аметно проявлялось различие в скоростях
роста вольфрамового слоя на разнь|х гранях мо}1окристаллической
подло)цки. Б результате этого исходная цилиндрическая поверх.
ность обрааца приобретала форму многогра1{ника с 1шестьто глад-
кими и 1пестью 1пероховатыми гранями. [1а поверхности гладких
граней отмечено образование фигур роста в виде усеченньтх че{ы*
рехгранных пирамид. )1ауэграммы свидетельствовали' что глад*
кие цоверхнооти соответству}от выходу грани \112\, а 1перохова-
тые - грани {110}. 11ри вьтбраннь1х ре?т(имах оса}кдения скорооть
роста грани {110} превып1ала скорость роста грани \112). |[о этой
причине рост новь1х слоев вольфрама приводил к постепенному'
вь!роя{дению грани {110}' и при толщине 0садка - 3 мм образец
приобретал фор'у ]шестигранника.

1\{еталлографитескпе исследования полученпых осадков пока*
зали' что качество монокристаллической подлоя{ки 3аметно влияет
на структуру оса)кдаемого вольфрамового слоя. Фбычно было труд-
но установить фазовую границу меж{ду подложской и осадком.
Б этошл случае фиаинеские дефектьт (поры, трещиньт' границьт зерен
ш т. п.) в осадках не обнару:кивались. 11ри нару:пении монокри--
стальности подло)кки с вь]ходом дефектов на осаждаемую поверх*
ность наблюдалось повторение дефектов в вольфрамовь1х слоях.

|1олутенные осадки хлоридного вольфрапла имели микротвер*
дость' почти в два раза мень1пую' чем микротвердость исход}1ого
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металла. } иоход'ного металлокерамического монокристаличос1!ог9
!ольфрам, она составляла 600*700 кгс/мм2, ц осадка (110)_370+
+30 ; 

-< 

| 1 1 > - 3 4о +20, < | |2>_ 2 60-12!- кгс/мм2. }1 змер ени я. ц_ик р о -

йБрй'!", ооравцБ проводились й пмт-3 при нагру3ке 100 г'
.[ля 'цейки 

адге3ии и термостабильностш биметаллические
образцы $о*'.' _.[''но от11(игались в вакууме при темшератур-е

{йбо{зо. €'} те"ение дз0ь 
". ,{ля су:кдения о распределении молиб-

дена1 вольфрама в 3оно взаимодиффузии исполь3овался микро-
анали3 алектронным 3ондом. 1\4икроструктура шошшеречного сечения
биметаллического обра3ца $о*'"' _ [*'*' после термовакуум_
ной обработки показана на рио.2' Фбнаруэкено' что шри'исполь*
3овании бездефектного мо1токри-
сталла молибдона в качестве под-
лон{ки наде}кное сцепле]{ие меж{ду
цодло;ккой и покрытием сохра-
!{яется и после длительного от}кига.
Ренгеноструктурньтй ацали3 11о_

верхност|{ ото}кж{енных образщов
свидетельствовал о сохранении вы-
сокой степен}1 совер|шенства мово-
криста"тлическшх вольфрамовьтх
слоев'

[иффузионная шористость (по-

рь1 }{иркиндалла), наблтодаемая .

црш о1}1{игах подикристалличе-
ских пар этих металлов' для мо-
|1окристаллической пары не обна-
ру}кена.

Расшределение молибдена у! _ [омопо и кодьцевь|х об1взцов

вольфрамавз0невзаимодиффузии, [омоно
ппо данным линейного микроана-
ли3а электро}{ным 3ондом' ддя
исходг|ого и ото}к}кенного биметаллических образцов 1!1о*'*' -_ Р''''' показано на рис. 3. Бидно, что 3о}1а вааимодиффувшш
для ото}т{женного образца составляет -25 мкм; 11ро}1шкновенпе
молибде:та в вольфрай не цревы1пает 10 мкм. }{а освове данных}
приведенных на рис. 3, по-методу \{атано-Бо]1ьцмана выполнек

расчет коэффициентов в3аимной диффузи'(о1 " 
интервал_е^ ко!11\ен-'

траций *'ЁйодЁ"' от 5 до 95 ат.'6/,^й" 
"."''.ратурьт_1700'(:

5 10 2о 30 40 50 60 10 80 90 95

},10-:с см2|е !'!| 2,75 4,6! 6,78 9,70 \3,7 \9,|2 24'05 27,2 21 '3 40,2'

$ратковременным механическим иошытаниям на растя}кение в"

температурном и}1тервале 800*1800" с подвергалиоь кольцевьте'
образцы йириной 2 

_мм, 
которь]е вырезались йз биметаллической'

трубы 1!1о**' _ \[*'"'. €уймарная толщина стенки биметал-
лической трубьт рав11ялась {,55 мм; поминальная толщина воль-

4,бц

" ало /200 /000 г:ь
Рио. 4. Ревудьтать1 моха!1ичеовях ис-
пыта[{цй па раотя?кение кольцевь1х_

биметалличеоких о6разцов $'о':о -

о .10_Р10
п . }10

в|



фрамового монокристаллического слоя _ 0,15 мм. ]]4спьттания
'проводились па ра3рьтвной матпи11е в вакууме 1.10-6 тор при ско-
рости перемещения актив1{ого 3ахвата..- 2,0 мм/мин. 1\4аксималь-
ная ошибка в определении предела црочности (о") " текучести
(о',') составляла *5о/о.

Реаультатьт механических испь|таний на растя)кение кольце-
вых биметаллических образцов 1!1о*''' _ !?*'"' представлены
на рис. 4. Б целях сравнения приведенш ре3ультаты для кольцевых
образцов и3 монокристалла молибделта, имеющих ооевую ориента-
цию (111). Бидно, что во всем исследуемом интервале темцератур
характериотики кратковременной шрочности биметаллической
комцозиции превы]пают приблизительно в два ра3а таковые моно-
кристалла молибдена. }величение кратковремецттой и длительной
прочности монокристаллов молибдена при нанесении сравнитель-
но тонких покрь:тий из монокристаллического вольфрама отмеча-
лосьиранеевработе.
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исслшдовАнип пРощпссА РостА монокРистАллов шьс

в. м. (авицкий, Б. (. [инольникова, [. 6. Бурханов,
в. А. }{узьмищев, т. я. }{осолапова, в. в. !\:[ацера,

ут. А. Ёекрасо'в' в. Б. €добыров

(арбид 11иобия наряду с карбидами тантала' _г1фнця' титана
относится к наиболее тугоплавким соедине|тиям [1]. ['[Б[ являетоя
фазой внедрения' имеет ре1шетку типа 1\а€1, пориод ре1петк1{ из'
йеняе'ся в 1бласти гомогъннооттт. от 4,457 А для шьс1,0 до 4,424 А
для 1\|(',72 [2|. }(арбид ниобля отличается вь1сокой твердостью'
химической стойкость1о' что свя3ано с чрезвь1чайно высокими сила_
ми метастабильного взаимодействия.

?1нформация о получепу|ц у! свойствах монокристаллов карби-
,ца ниобия в литературе практически отсутствует. Б свяаи с этим

* 2 птонокристаллы редних металлов 33

представляло несомненный интерес исследовать процесс шолуче_
ния монокриоталлов карбида ттлобу|я и изучить их структуру и
некоторые свойства.

Б настоящей работе 11роводилось исследование получения мо-
нокристаллов ка$б"да ниобия кристалли3ацией иа жсидкой фазы о

применением плазменпо-дуговото нагрева [3]. |[лавмообразующая
средасостоялаизсмесиит{ертныхга3ов_арго}{а11|!е]|у!я_всо-
о_'нотпен"и 20:1 (по объему). Рыращивапие монокристаллов прово-
дилось со скоростями 0,5; |,5; 4 мм/мин. Б качеотве исходных
материалов применяли сшшеченные стер)кни и3 поро1пка карбида
нио67я. [иайетр стер)кней 2,5_3,0 мм' длин^а _.1Ф_200 мм'
|{ористооть стерйней находилась в шределах 30_400/о. Б перво-
начальных опытах эти стор}1(1{и применялись так)ко. в качестве
затравок' в дальпей1пем затравками слу}кили плавленный и моно-
кристаллический карбид т1иобут.я._ 

1\{онокристаллический карбид нио6ця удалось получить при
скоростях выращивания 0,5 тт 1,5 мм/мин' причем т{аи6олео

блатоприятными для шолуче!{ия мо1токристаллов являлись срав_

)(пмпчеокий состав }\Б( при разпь[х ре'кпмах

иоход11ь]й шьс'
мао.оА шьс поопе ппавпепия, мас.0/

Ре:*сим плавле- | (д'',
11т['я | мас,о/, шь (овбоб6обшь

200А' 19'5в
2о0^' 25в

!80А' 19в

190А' 15в

150А' {5в

105А' 14в
,|'4б^." 15в
140А' 15в

175А' 20в

0,5 мм/мин

88,2 !1 ,2

88,5 !! ,2

88, 4 1\ ,3

87 ,9 \! ,3

1,5 мм/мип

85 ,6 !| ,в
85,4 11.,27

вв,6 11,44

4 мм/мпш

88,1 11,3

89,5 9,4
89,4 9

88,7
89,1 9,5

в3Ё п
89,8 9,8

ввр 9 
'589,0 9,0

89,2 9,6

}1ет

0,5

{

2

о

Ёет
216
5'6

Ёет

89,5 8,75 0,2
87,7 10,2 0,4
88,3 10,6 0,2

т

0,2

опитка;

88,9 9,6

вв2 9,в
86,9 9,3580А' 18в [1ет 85,6 1\,6

|| р имеча|1ие. !|иолитель _конец олитка'
ооталь1|ое - оереди}|а о]1итка.



Рио. 1. эпшграмма (@) от плоокости окода;(!00) ц микроотрукт}та (6) плФокости скола
(100) монокриоталла шьс. )лв.200

нительно мягкие (при мальтх токах дуги) реж{имы (см. таблицу).
Фбнарркено' что шшри перецлаве исцаряется. углерод' причем в
начальных и конечшых учаотках слитка оодер)капие углерода не
одипаково. (одер:кание Ре сниэкаетоя с 0,15 до 0,05 мас.о/о.Рве-
дение углерода в исходный поро1шок }\}( сверх стехиометрического
содер}кания от 0,5 до 5,6 мас.%о не3начительно увеличивает его
содер'кание в спеченных стер}княх и мало влияет на содер}кание
углерода в кон8чном продукте. Бероятно, содер}кание углерода в
монокристаллах ]\}( наиболее 3начительно зависит от ре'кима
плавле1{ия: о умень1пением тока плазменной дуги' а следовательцо'
температурь1 шлавле|{ия и объема экидкой ванпы' содер}т(ание угле-
рода в вь1ращенных монокристаллах |'{}€ увеличивается. Фдна-
ко' слодует отметить' что шри плавлении испаряется как углерод'
так и ниобий:

200А'
180А'
190А'
150А 

'

}х[в, мао.% € 
'6' 

мао. %

25 в 37,0 68,1
19 в з4,\ 56'4'
15в 25,0 66,1
15 в 29,8 66,1

34 ба 2*

€остав осадков не соотвётствует содер}ка}1ию углерода у111по6ля

в карбиде ниобия' }гле1п6д исшшаряется силь}1ое нцо6пя для всех
иоследованных роп{имов.

[[4сследование влияния скорости выращивапия монокристадлов

доказало' что состав 1.{}€ изменяется меньтше шри боль1шей скорости
(см. вытпе). }велич6ние колич0ства цереплавов' как и оледова-
л0о}кидать'ум0нь111аетсодер}каниеуглеродавмонокристаллах
шьс.

1\4онокристаллы карбида ниобия были получецы диаметром
6_8 мм гдлиной более 100 мм (рис. 1). Фпределение кристалло-
графитеской ориентации монокристаллов }.{}6 рентге!1овским мо-
тодом пока3ало' что направление предпочтцтельното роста моно-
кристаллов 1\Б( шри пройзвольной поликристаллической затравке
является кристаллографитеское направление тица (111)' а пло-
скостями скола при комнатной температуре явля11тся плоскости
типа {100}. 1!1икроструктура на плоскостях {100} выращен1{ых
монокрис"аллов ]\Б( состоит из субзереп (блоков)' образован]|ых
субгрЁницами' состоящими и3 цепочек ямок травлечия' |{оле
субзЁре:т'покрыто ямками травления шрямоугольной формы;
шшлотность - 105 см_2. ](отя в данной работе не устанавливается
по]|ноесоотв0тствиеме}кдуямкамитравленияидислокациями'
укаван1{ая ведичина хоро|по согласуется с цлотностью дислокаций,
определенной на монокристаллах карбида титана и- циркония'
шшолученнь!х метод0м Бернейля и зонной шлавко4 в работах |4,5!'

!!4змерение микротвердости мо1{окристаллов 1\5( при комнат-
ной темЁературе Ёоказ,ло, что микротвердость плоскости ({00)
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Рло. 2. 3ависцмооть микротвердооти плоо1{оотей !(100)
и (111) и цорпода {ре1пет|{и мошокристаллов шьсот оодер'
,ка1{ия угле1юда



вь]1пе микротвердости плоскости (111). 3то' по-видимому' мо}1{но

объяснить больтпей ретикулярной плотностью атомов на плоскости
(100) ре:шетки типа }{а(1 карблда нло6тхя. Ёа рис. 2 приведена
3ависимость микротвердости' ивмеренной на плоскостях (100) и
(111) карбида нло6птя в зависимости от содеря{ания углерода. }{ак
Ёледует-из графика' микротвердость 1\}( умень1пается на обеих
плоскостях с увеличением сод0р)кания углерода. 1акой характер
ш3менения микротвердости был обнаруэкен на шоликристалличес-
ких обраацах карбидов металлов !'групшы периодической системьт
в рабоБах [5, 6]. ?аким образом, ре3ультать1' полученные в этой
работе на монокриоталлах 1'{Б(, подтвер}кдают эти даннь]е.

[[4з проведенных исследований мо:кно сделать следутощие
выводы.

,{,ля полутения монокриоталлов \}( стехиометриче*ското со-
отава скорость вытягиванйя дол}кна быть равной 0,5_1,5 мм/мин,
ток цлазйенной дуги _100-150 А, введено дополнительно 6--
5 мас. о/о. |!ри этом полученнь1е монокристаллы характери3уются
плотностью ямок травления _106 ом_2 па плоскости {100}.

1\т[икротвердость' и3моренная ца плоскости (100) монокриотал-
ла 1'{Б€, вы1пе микротвердости }1а плоскости (111) и уме}{ь1пается
на обеих плоскостях с увеличением содер}1{ания углерода в карби-
де ниобия.

\.,

.).

4.
5.
6.
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[ФоРмиРовАнив стРуктуРь1 РостА монокРистАллов
2уЁ

Б. [:[. (авицкий, Б. (. (ивельшикова' |. [. Бурхацов'
Б. А. $узьмищев' [. А. Ёекрасов, 1. ![. [(осолапова

Ёарбид цирко]тия кристалли3уется ц [1{[(-ре^тпетк_е тиша 1'{а[1

и существует й области содер)кания от 33,5 до 50 ат. % утлерода,
3начения микротвердости предель}'ого оостава-2700_2900 кгс/мм2
[1]. [1екоторые оведения о шолучет{ии монокристаллов карбида
ццрко1{ия ранее былш приводепь1 в работах [1,21.

Б настоящей работе проводилось исследование условий шолу-
чения мо}1окристаллов карбида щиркопия шла3ме}1но-дуговы1\[ ме-
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Р'|о. 1. ма1!роотр}](тура пдавлен1'ого
в плазменцой дуге карбшда циркония.
ув. 4

Рис. 2. 9пиграмма (о) от плоокооти окола
и микроотрукт}та (б) ппоскоот|' .(100) мо-
нокриоталла 2г(



тодом [2.| Аляплавки ис||ользовались матер!1алы в виде стер}к-
пей диаметром 2-3 мм и длиной 100-200 мм' приготовленныо мунд-
1птучнь|м прессованием и спечен!|ь|е в среде водорода при темпера-
туре 2200' (, шри этом плот1{ость их составля[а 60-70о/о.

Б качестве 3атравок шрименялись молибден, вольфрам' гра-
фит, а так)|{е спеченные отер}кни карбида тита}{а' укрепленные
на графитовой шодставке. |[рименение ра3личных 3атравок позво-
]1яло }13менять продольньтй градиент темшературы и тем самь1м
и3менять условия кристалли3ации и структуру слитков.

(ледует отметить' что' несмотря ца дефицит овя3анпого уг-
лерода' в карбиде циркония содер)т(ится свободный углород:

2г, (об' 6о"'
мас' |о мас. о/о мао.%

14сходшый 88,3 7\ ,7 0,86

190А,29 в 88,0 10,5 0,6

100А, 15 в 89,1 10,7 0,8

1::.'э|" ,Ём" *#,};,

3,5
2260*10 6,6 2380{,*

9,9 6,7 2470

'вдоль оси роста. **поперек ооп роота

-3 результате направленцой кристалли3ации при токе пла3мен-
ной дуги 190А и напрян{ении 203 получ€нь1 слитки' содерж{ащие
песколько зерен {рис. 1). Рентгенограф:тнеские исследования
показали' что зерт1а имеют ориентацию (100)' (010), (428), (228),
(331), (52в). |{лавление карбида циркония при токе дуги -100А
и скорости вытягивания и3 я{идкой ванцы 1,5 мм/миш приводит к
росту монокристалла по всему диаметру и длине слитка. |[ри по-
луче}|ии мопокристалдов в пла3ме}{дой струе монокристаллрт
находятся в очень напрян{енном состоянии и дан{е от неболь:шого
механического воздействля скаль!ва1отся по плоскостям (100).
}|а рттс. 2 видно, что монокристалл ра3ру|шен по параллельным
плоскоотям' перпендикулярным нацравлению роста' ямки трав-
ления распределены по границам субзерен и по всему полю 3ерна
довольно неравномерно. Рассчитанная по ямкам травления плот-
пость дислокаций имеет величину -2,5.106 см-2, что согласуется
с литературными даннь|ми [31. 1!1икротвердость' и3мерепная на
плоскости (100), имеет 3начение -247о кгс/мм2 для соо-тав1 !у-(,.,в+,
коэффициен1 термического рас1пирения винтервале 20_1000" ( в
11аправлени11 (100) равен 6,5 град-1.

)1итература
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\975, 216, 3\! 6, с. [263-|2в5,
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твпРдь1в РАствоРь1 Б., 6, $! в АлюминидАх
пвРвходнь]х мвтАллов

3. Ё. |урин, 1\{. }[. }(орсукова, Ё' Ё' |{_опов,

Ф' в. Б"пи!_арова, Ё. Б. Бепоусов, 0'Б' Ёузьпла

}1нтерметаллидь1 и' в частшости' ал1оминиды переходнь1х ме-

таллов 1пироко исполь3уются в ра3личных отраслях техники'
в том числе 11 в качестве модифтткаторов структуры алюминиевых
сплавов [1].

Б пастоящей работе исследовано получение' состав' струк-
тура и некоторь|е овойства твердь!х растворов бора,-!глерода и
кремния в ал]оминидах переходт!ь1х металлов 1у_у1 грушп'_ 

[онокристалль1 твердь|х растворов бора, углерода ч кремния
вал1омицидахпереходныхметалловполучалиспоштанноикристал-
лизацией и3 растворов в расцлаве ал}оминия при охла}кдении от

{абб]сооо. ё д' за|вердевания расплава в течение 2-24 в. }1сход-

ные материаль1 имели чистоту не ме}1ее 99,9 мас. %. Фсобенностью
состава }пихть] для получения кристаллов твердь1х растворов яви-

лось увеличение содер'т{ания в ттей переходного металла цо срав-
ненито с количеством_неметалла (бора, углерода' кремния)' т' е'

иначе_увеличенияконцентрацииметаллашосравнени1осегосо-
держ{а11ием в соответствующей точке ликвидуса диаграммь1 состоя_

ния двойной системы (переходный металл_ал1омин}1й) при темпе-

Б!'уБ* "р.цесса 
[2!. 11оличество неметалла брали от 1 до 25 мас'о/о

соответствующегоалюминида'рассчитанногоизвзятогоколичес1-
ва переходного металла. наличие и3бытка переходных металлов
1у_у1 групп по сравнению с неметаллами в алюми11иевом распла-
ве приводит при охлаж{дении системы к образовавию твердь1х

растворов бора, углерода и кремния в алюминидах переходных

'."''''" '",, йЁА:'] м.А1', йеА1,' 1\4еА1', и [еА17. }(риоталлы
твердых растворов вь1деляли из алюминиевой матрицы растворе-
}1ием ее в Ё(1 (1:7, 7:3) и подвертали химическому и рентгенов-
скому анали3ам. Результатьт исследов аний полуненнь1х кристаллов
11редставлены в табл. 7 тт 2. |\з табл. 1 видно' что содер)кания не-
металлов в ал}оминидах достигатот -8, -7 тт -1 мао' о/о для Б, Б1

и ( соответственно. ?акое 3начительное количество растворенных
неметаллов дол}кпо вь13вать несколько больштее, чем это наблю-
дается' ивменение параметров ячейки алюминидов. !сли такого
малого изменения и мо)кно о}|{идать от внедрения в структуры
ал1оми11идов Б и 6, то вамещение в них А1 атомами 3! дол:жно вшз-
вать значительно больштее изменение 11араметров. Фбъяснить атот

факт, в особенности бе3 3нания точного располо)1(ения в структуре
впедреннь1х или замеще11нь]х атомов' в наотоящее время не цред-
отавляется возмо}кным.

}(роме тото' следует отметить сильную дефектность многих
твердых растворов' судя по формулам состава? полут1енным из



1аблица 2

}1пкротвердость п электроеопротивдонпе !{риоталлов твердь]х растворов

химического анализа. 1\ц[о;кно выска3ать предпполо}кение' что вслед-
ствие 113бирательного растворения шри их выделе1|у1|| и3 А1-матри-
т1ъ1 в кислоте происходит }1екоторое и3менение в соотно1пении
компонентов т!, А| и Б. 11рг: этом содерж{ание Б и 1| мож{ет
несколъко возрастать по сравнению о А1' которь1й удаляется кис-
лотой быстрее. 0то подтвердилось при проверке и3биратель1{ости
растворения пластин т;А12,вв, которые после -100 ч пребыва-
ния в Ё(1 (1:1) на холоде' содерн{али на 5 мас.% А] меньш{е' а в
и 1| соответственно на 4,5 тт 0,2 мас. % А| больтпе' чем исходные
пластинь1. Фднако црактическ!1 при вь1делении кристаллов су-
щеотвенного и3менения их состава не дол)1{но происходить' та1{
как в первую очередь растворяется А1-матрица' что длится но
более суток.

Б табл. 2 шриведень| да|тные о микротвердости и электросопро-
тивлении монокристаллов твердь1х растворов. видно' что микро-
твердость таких кристаллов вы|пе' чем чистых алюминидов. ]]{склю-
чение составляют лишь 1|А]',*Б , т|А]2,9?с0,031 } кото!ых она
ниж{е' чем у т|А13 [1], хотя 3десь мо}кно отметить сильный разброс
зцачений микротвердости ?!А|, как по литературнь1м' так и по
на1пим данным: в9413, 41, 502 [5] и 500-600 кгс/мм2. 3лектросошро-
тивление кристаллов твердых растворов мень1пе? чем у чистых
алюминидов. 3тот факт мо;кно объяснить повы11]ецием элоктронной
концентрации в ячейке алюми}1ида при внедрении в нее Б п ( цлп
3амеще|1ии А| на 5!. }}1з других свойств следует отметить боль-
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440 \!1
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2,3.10-3

0,9.10-3
8. 10-з

1,1. 10-3
3,2. 10-3
9,8. 10-3
7,7.!у4
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1,0 . 10-2
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1пое увеличение цорро3ийной стойкости кристаллов шекото]ых
твердых растворов шо сравнению с чистыми алюми}!идами' так'
кри1таллы 1аА|'(* устойвивы в смеси а3отной и ооляной кислот.
- '- и'"*''"о *одй6'цирование микроструктуры ал{)]\{иния добавка-
ми т! и Б, крист','"'" твердого раст;ора- в (0,7-1 мас' %) в

т!А|, [6]. Аналогичным обрааом бьтл обнару2кен модифицирую-
щий эффект на алюмияу!и у1 впервые _па силумиш0 эвтоктического
состава при введе}1ии в них кристаллов твердого раствора Б в

алюминиде титана т1А12.вв. Ёа рисунке отчетливо вид11о и3мель-
чающее действие кристаллов твердых растворов па микрострукту.
ру кромниево-ал}омициевой эвтейтики_(особопно при вводении 1%

кристаллов).'' 1аким обравом, полученные твердые раотвор-ы-бо-р_а' углерода
и кремния в алюминидах пероходпых металлов 1!_!1 груцп мо-

гут шредставлятьинтероо как модификаторы алюми}1ия и его спла-
вов.
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вь]РАщивАнив#3Ё!#:ж##Р# кРистАллов

А. А. Блистанов, Б. Б. Антипов, о' [(амалов,
А. в. |[ахнев

ё

1{елью настощей работы бьтло изунение во3мот19:': полу-
че}1ия оптически 'д*'Ё'д,','* 

моЁодоменных кристаллов }1иобата

л1|т1!я, легирова}{ных равличными примесями (}18'*, мо6+ \м6+)'

[Б"'"р"д.."6"''' в процессе роота. |[ри этом эффективность во3-

дейстйия ра3нь1х примесей и постоя}1ного электрического поля

Ё' ,р'ц''ё *'"'д'й."'3ации контролировалась трав"']енпе'\{' из-
йерялись спектрь! пропускания криоталлов для ра3ных дли11 волн'

остаточнь1е внутре]1пие нашря}1{ешия' $етод монодоменизации
кристаллов выращиванием в алектрическом шоле цроверялся при

ра3нь1х на11равлениях и величи1тах тока' Были найдены яеобхо-

димые для шолучения монодоменных крис!аллов интервалы к0п_

Ё""'р'ц", прийесей и величиньт плотности тока'
' 

й,у,"''"Б кр!1сталлов. }(рисФаллы пиобата дития вь1ращива-

шиоь по методу 9охральского на установке с выоокочастотпымна-

й;;". Б'рй""'"й" *р'.'.,ло} шроизводилось и3 шлатиновых

"йглей 
,''й""р'* 50 мй с толщиной'степок 2 мм па затравочно1{

кристалле 0' ориентации (вдоль оси^<(>)' |9с3.чговодился и3

конгруэнтного состава' содер}кащего 43,6 ат' ,/! |1'Ф марки <оот>

л 51,)[ ат. % ['{Б'Ф5 марки (осч). (пекание этой смеси црочодилось
в плати11овом тигле ,рй 

""*,"ратуре 
1150" с в течение 1 т' (ко^рость

вращения "'*.'','',1! от 2 до 6б об7мин, скорость роста от 2 до 9
пгм/ч. Фптимальными условиями роста являются скорость вытя-
гивания 3 мм/ч и скорость вращения 30 об/митт' 1акие параметры

роота позволяют получить^с^овертшенные монокристаллы диаметром
'1ь_эо мм и длиной Ё0_100 мй, 

"о 
имеющие йакродефектов. 1ем-

пература расшлава вблттви фропта кристалли3ации составляла
[2?5"с, фадиен' температуры на фронте кристалли3ации _
50 град/см. Фхлаждение выращенного кристалла осущеотвлялось
й 

"Б.].й* 
10_12 т.',(ля сня]пя остаточных напря}кений и обесцве-

чивания ,'р"щ"','й кр"с'алл от}кигали ца во3духе (или в токо
;;;;;;;ъ;, !р.,! соьо_ддош с в течение 10 т (подъем и снин{ение

темшературы 30 град/ч).
}}1ссйовапие йроцессо' мо1{одомо!1и3ацдп' Аля получеция

монодоменнътх кристаллов расплав легировался примесьто 1![о+6

"," ф*'' 11олоэкйтельныо ионы примеси' которые имеют коэффи-

циент распределенля Ё ( 1, создают на фропте кристалли3ациив

расшлаве 3арян{енный олой. Фбразующийся при этомизбыточпый
Ё','*"'"'ьйый заряд со3дает на гра}1ице раздела фаз постояввое
адектрическое поле' способствующее монодомецизации. 11о дитера-
турнь1м даннь1м' не было известно приме11ет1ио этото метода ддя
получения монодоменных кристаллой 0' ориентации [1]'
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мпкроопр}ттш)а эвтектичеокого оилуми1{а

(лптье в отальтлой кокпль). }в. 200

с_чистьтй оилумип; б_модифитддро-
вая|!ый, 0,1 мас. о/о т!А]2,вв; 6 _ мо_

дифитщроваттньтй, 1 мао. % т|А19,вв

о. 92.
6. ]\![агсап[оп1о !,. А., Р!опйо|о [.

1гапз., 197\' 2, 465.
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| ',, \ ф,'''''м кристалли3ации' со3давая' цо_видимому' на границе

' ;;;;;;; -'"рй6]',л большой избьтточный поло)кительный заряд'

!ББ'!о,'" 'у,*" входит в растущий кристалл 
'т 

д{!я со3дания у

"р"''йц' 
р"'д.'* фаз, эффективного для монодомени3ации шоля'

;й;й;;_-?Б',*'" степе}ть легирования исхопной п1ихты'
|Ё;;;;;;;;.й, 

"4р*д"ния 
примесей в кристалл (ат' о/6) подтвер-

ждается и данными фот_о-калориметрического анали3а расшреде-

дония ,р'*..*'_й й ш1*у'"''"'6',"'.'ь мотода _[о-2 ат'о/о),

пр0дставленными нин{е.

*
/
!
1{

Ё
ё
{

';
*
|!
{

.3

{
;

]11пхта

0,3 ат. о/6 1\4о

Ёаправпевие прппо'
,}{епного по]1я

Ёет
Фт тигдя кзатравке

Ёет
11ет

1{риоталп
начапо бередпяа Ёопец

|1/о Ё/о Б/о
|!о 0,02 0,05

0,08
0,05 0,03

]

,|,

,,|

*

{,!;

]
:1.|

,1,.

}

0'3

0,4
0,5

ат. о/, Ф
ат. о/6 1\{о

0,04
}|/о 0'02 0,08

Рио
}в.

1. ,[оменная отрукт}та монокристалла ниобата лптия; дегированного 0,05 ат'% 1!1оФз.

6

3амеяено' что с увеличением концентрации шримеси в тшихте

уменьп]ается чисдо домен]1ых гра}1иц и увелитивается-_область
доменов основпого 3}{ака. 71сследовалось влияние на монодомени-

3ацию двух 11ашравлений тока: 
-от 

3атравки (*) к тиглю (_) и от

й.?"ла,а"с*) к затравко (_). 1ок устанавливался в пределах

б,|-4,0 йА7см'. |{ри вь:ращивании с !1аправлением электри-

ческого поля от тдгля к затравке кристаллы невависимо от про-

долж{ительности цослеростового о1}т{ига получались сильно на1]ря-

;;;;;;;; дефектами в виде микротрещин и двойттиков. сшект-

ральвьтй анализ цолучет1нь|х кристаллов пока3ал' тто прититтой

}ас'рес*'ва"ия кристаллов мо)*(ет бцть вхоэкА€Б1{€т инородных

йрийесе* полоэкитБльных ионов 5|, А} и пР'
-' пр" вь!ращивании с нашравлением-электрического шоля от 3а-

травки к тиглю "']Б"! фЁ*,' не наблюдалось' 1аким.'способом

бьтли получены монодоменные кристаллы диаметром 10-12 мм

;;;;ъ;ь01_эб й'. 
';;;й 

ток;была рав!{а от 0,7 до 1'2 тлА/см2'

пр" 
""*'' 

сшособе монодоме!1и3ации в конце кристалла почти

",*'д' 
образуется ]1олидоменная область (рис' 2)'

Быращиванием в электрическом шоле нель3я шшолучить моно-

доменные кристаллы диамеъром боль;ше \0-\2 мм да?ке при даль_

|ейтпем увелитении шлотпости тока' сильное шоле шшриводит к
пастпеск!{в,''''.рй''"ллов и образованию центральното дефект-

!'''Б'."ура. }{ройе того' сильные пол.я приводят к уменъ111енит0

вхо)кде11шя в криоталл ряда шшримесей, которь!е добавля1отся в

!пихту для умень1пения внутренних ",''р"э*'"'й 
(нашример' 1![9)'

и в связи с этим ухуд1пается качество кр_исталлов'

}}{сследовани" ойтических свойств' }1змерялись сцектрь1 ошшти-

ческого шропусканшя кристаллов ниобата л'т.т11я в диашазоно

;;;;;;";'йт,5йБ ь,ь мйм. Фбравць1толщиной 5_6 мм шшредвари-

Рпо. 2. домонпая стр}'кт}та монокрпоталла ниобата лития' вь!ращен1{ого в элоктричеоком

шоле. плотнооть тока _ 1 мА/см'. ув. 5

.[,оменная структура выявлялась травлением по методике'
ошисанной в [1]. 1\4ошодоменные кристаллы обнару:кивают отсут_
ствиедоменнь|хстенок11ослетравления'атак}кецостоянство
электроот1тического эффекта по сочению образца. Ёроме тото' мо-

нодоме}{г1ость контролировалась по четкости коноскопичеокой

фитуры.
[обавление у)ке 0,03-0,05 ат.% примеси ттриводило к умень-

1пенито доли }1еосновньтх доме!{ов (рис. 1). ,{альнейшео увеличение
концентращии \{о или \!' в расшлаве по3волило т!олучать шол-

ноотью мо}1одомен}|ьте кристалльт длинттой 70-в0 мм и диаметром
до 20 мм. |[ри этом было обнару}кено' что для мо1{одомени3ащии
ниобата лития 0' ориентащии непосредственно в процессе роста'
ко}1центрация примеси [оФ, в рас11лаве дол}кна быть пор_ядка

0,2-0,3^ ат'.о/о, , "' ,р.*'какконцентрация![Ф'_не менео 0'4-
-0,5 ат. %.

Разная степень монодомёни3ации г{римесями 1![о и 8 монсет

бшть следствием неодинакового вхож(дения их в кристалл ниобата
л1т"['|я. $олибден хуж{е входит в кристалл и ска11ливается перед
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|; \,
тель11о обрабатывались до чистоты поверхности 14 класса и с
плоскопараллельностью не ху;ке 30'. |

Бид сйектров процускания с примесью 1!1оФ, представлетт на
рис. 3. }{еобходимо отметить рас1пирение области про3рачности и]
высокий процент пропускания у описываемых кристаллов по срав-
нению с кристаллами' описанными в работах [2-4]. }(ак видно
и3 рисунков' пик поглощения на длине'волны 0,34 мкм наблюдал-
ся во всех кристаллах как о примесями 1\{о, \{, 1![9, так и в чистых
кристаллах. 3тот пик поглощения не зависит от типа и концентра-
цйи примесей. Б литературе и3вестно' что шри 0,4 мкм в чистом
ниобате ]1у1тия во3шикает пик поглощения' которьтй связывается о

возникновением 1-центров. ,[обавление шримесей }4оФ3 в расшлав
приводит к умень1пению пропускапия (см. рис. 3). Бо всех исследо-
ванных кристаллах на длине волны 2,37 мкм во3никает пик цогло-
щения' который свя3ывают с вхо}кдением группь1 ФЁ- в кристалл.
Был расснийан показатель .Ё, характери3ующий концентрацию
ФБ- в кристалле [5|.

Ёам:гбьтло найдено, что примесь }4о, '\!', 1\{9 уменьптает вхо}1{-

дение ФЁ- в кристалл' а увеличение силы тока (с направ_лением
от тигля к затравке) способствует вхо}кдению группы ФЁ-. Расчет-
пь1е данные пока3аны в таблице.

Ёедичпва покаБателя й' характерпвующего концептрацито Ф!!-
- в криоталдах впобата лптия

ве;[ичина тока, мА
!1римесь |<

1,060
о,842
0,454
0,073
1,486
0,876
0,690
0, 925
\,141
0 ,268
0,172
о,412

от затравки | от тигпя к
к тиглю | ватравке

Без пршшлесей

0,5 плас. % }1вФ
!. мао. о/6 й9Ф
0,3 ат. % РФ,
0'3 ат. % 1т{оФз

0,03 ат. 0/6 йоФ3 (павало)
0,03 ат. 0/6 }4оФ' (серодива)
0,03 ат. о/6 [{оФ3
0'3 ат. о/6 }}4оФ3

0,5 ат. о/6 йоФ,
0,5 ат. % \{{Ф,

0,2
1,2
0,1
2,5
1,0

2,5
2,0
2,о
3,0

( целью контроля качества вь1ращеннь!х кристаллов' а так)ке
для оценки эффективности проведенного после роста отж{ига'
нами и3мерялись впутреннио мехат{ич0ские нашшряж(ения в ниоба-
те лития. !!.[амерения нацря)1{ений проводились цоляризационно-
оптическим методом в пдоскости' перцендикулярной оптичеокой

2

-!-!--|-.]--.|--!--!-' :!'
0,5 а/ а3 //2 ,1 4 5

1

/

ц%

70

,0

},0

/0

Рио. 4. Раопроделение напряже'
нпй в криоталлах

] _ отехиометричеокого соота-
ва;

2 _с и3бъ1тком шь (1 мол.%
шь'о5);

а _ ло вортикальпому диаме_
тру;

с _ т'о гори3онталь'{ому диа_
метру;

() _ цептр криоталла

}-х--х--

Рио. 5. РаопрФдедепие напря'ке_
ншй в щ;яоталлах впобата лв-
тшя о 1}1о0з по гориаонтальцошу
(с) и вертикаль|'ому (6) диамет_

]вп
] _ до отэяига (0,3 ат. % 1}|оФ);

2 _ до от:кига (0,5 ат.% }!оФо)]

3 _ после от?яига (0,3 ат'%
моо';

4 _ после от}кига (0'ь ат'%
мооз);

о _ цет{тр 1{риоталла

2а

2+

20

1, нкн

2 /,нн

0

ц,1

Рис.
1-

3. спектр п|юпуо1!авия криота]ш!ов 
'1иобата 

дцт|!я с прпмеоьк) шолшбдена

коягруэнтный ооетав; 2 _ 0,3 ат'% моо'] 3 _ 0'5 ат'% моов

а

/0

/2

20

х.

2,
22
1,

ё33 , кас/сп 2 662,гас/сп2
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оси. в оштически од1{оосных кристаллах' к которым шринадло}!{ит
ниобат $и1!!я, при наблюдении вдодь оптической оси обнару-
)кивается аномальное (искусственное) Авупреломление' вы3вапное
внутр енними напр я)т(е ъ|ия\|у!, воз}{икающими при р осте кристалл а

и шоследующем его охла)кдении. Беличина аномального двупре-
ломдения Ад в этом случае свя3ана с напря}ке}1ием о&' действую-
щим в плоскости' перпендикулярной оптической оси (оси 2), ъдоль
кристаллофизической осп *,, располо'1(енной в этой плоскости
следук)щим образом:

(1)

3десь ,?0 _ цока3атель преломления обьткновенного луча' $||э
$тя- пье3ооптические коэффициентьт. ,[,л^я ниоба!& |!т1иА 01:
:-2,296т [6] и птт - $ту :-\,02.!0-? см2/кгс [7|. [вупреломле-
ние определялось о помощью фотоэлектрической регистрации ин-
те|{сивности плоскополяри3ованшого световото т[учка' цро|пед-
шого образещ и анали3атор' по следующей формуле

^^:+агс5|п {-#т (2)

3десь } _ длина волнь1 света' на которой проводидось и3мерепие'
4 _ толщина образца, !* ! [..' - интенсивности света' и3ме!е11_

11ыесоответотве1{ноприскрещенныхипараллельшьтхцоляриза.
торо и анализаторе. ||олунаемая величина б* есть уср9дненное
,'''''щ'"е образца т{аг!ряж{ение! б* : б*. }1а рпс' 4, 5 приве-

деныэксшери1||ентальныере3ультатыизмеренияраспределения
вапряж{ений шо горизонтальному и вертикальноп{у диаметрам в

выращенных и ото}к}кенных кристаллах.
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вь1РАщивАнив плАстинчАть1х мо!1окРистАлп0в т1

в твпРдом состоянии
, л. [. Ёурмаова, )1. Б. (мирнов, в. А. Фокина

!.
,(ля материалов' исшь[тывающих полиморфное превращение'

в том числе и для титана' есть два способа выращивания моно-
кристаллов в твердом состоянии [1]:

1) методом <деформация - от}киг) сра3у получать мот1окри_

сталл низкотемпературной модификации;
2) полувать монокристалл в облаоти существования вь1соко-

температурной фавы, а 3атем перевости 0го в монокристалл ни3ко-
темп8ратурной ьлодификации.

3кспериментадьные даннь|е свидетельствуют' что метод (де-

формаций - от'киг,)' ]широко исцользуемый для . 
вь1ращивания

больтпих металличеоких кристаллов) не дает хоро|ших результатов
для титана. ,{лительньте (от 48 до 200 т) выдер?кки критически
деформированных образцов 1]ри темцературе несколько нц}ке точ-
ки превращения по3водяют получить 3ерн'6-11 не боль:ше 3_4 мм
, д"1'.'р. [2, 3]. 3то объясняетоя тем' что шри критической до-

формаций в материале с гексагональпой плотноупакованной ре-
йе}кой обраауются двойники., явдяющиеся эффективными места-
ми 3аро?кдения !41.

Б ряде работ [2, 5, 6] описапо вь|ращива|{ие круцных кристал-
лов с-1| методо}( фазового преврапт'овия' причем иополь3уется
термоциклирование: многократ!1ый нагрев и охла)кде}|ие в ваку-
уме с переходом чере3 точку аллотропичеокого превращопия' 3та
методика предусматривает в ка)кдом цикле длительные (до 10

суток) выдерж{ки обраацов при температуре ни}1(е точки цревра-

щения (в50-860'с).
Б настоящей работе рассмотрены условпя, о6еслечивающие

максимальное ра3витие зереп в области существования $-фазьт,
т. е. т|олученце мо1{окристалла $-11 и пер-ев_од-его в монокристалл
с-1!, мийуя длительньте выдер}кки при 850'с.

\:[атериалом ддя иссдедования слу'кил иодидный титап' про-
шедтпий зонную очистку. 1итановые црутки были проката]1ы с

подогревом до 600" ( в полосы толщиной 0,7 мм (деформация око-
ло 93%). Фт:*сиги проводились в трубнатой цечи в вакууме
10-6 мм рт. ст.

|{ооле химической шшолировки образцы в виде плоскопарал-
лельных шлаотин ра3мером 0,7 х 8 х 50 мм п_одв^ергались ре-
криоталлизационному отж(игу цри темцературе 700'с в теченио
часа. 3атем термообработка цроводилась по следующему ре}ки^му:
нагрев с печьк) д' 1100'(, в{тдер:кка при 1100'с в теиение 3 т,
охла?1{де1{ие до комнатттой темшературы в вь1двипутой и3 печи
кварцевой трубке. 3тот цикл повторяйся три}кды. }1а рис' 1 по-
ка3ано цоследовательноо и3менение макроструктуры в образцах;

|,'''
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|

\

!;,

1

ц9



|

Ршо. 
'.. 

влияппе цп|{.1ичеоко_(
го шаг|юва на роот вере|| р7
тптаца (вак!г}ш||ое трав]1е'

нпе)

о_1100'с_1 ч; ]

6_1|00о€_3чс::щк[
термообработЁи);

6 _ 2 цшнпа;
а,0_3 ц!'1к]та. ув' 2

Рпо. 2. мпкроотруктура би'
кр!{оталла' приводенного |'а

рио. !, д. ув. 200

вакуумное травлени0 дает возмо}1{ность судить об изменении ве_

личйны зерна $-1! в 3ависимости от числа циклов. ( увелииением
'1 числа циклов наблюдается равномер}{ое укр_уццпенио структуры'
| аналогичное процессунормального роста. 1{ак шравило' после

,третьего циклаъбразец состоит и3 одного _ двух верен {рио. 7, а' 0).

[|ри охлажсдении .кристалл р-т1 провращается в кристалло-
гръфически упорядоченнь1й комцлекс мартенситных пластин
с[-фа3ы, образуя монокриста{1{ь !1|0', точнее говоря' псевдомопо-
кристадл с-11. Результаты исследования микроструктурь! цод-
твер)кдают' что в образцах, подобных шриведенному на ри'о. 1' о'

гра_ницьт не обнару}киваются' в то время ка_к в бикристалле гра-
ница просле)кивается очень хоро]шо (рлс. 2).

Ёройе 3 т выдер;кки при 1100" с, проводилось термоцик[иро-
,ан'е о 2-х п 1-часовой вйтдер:ккой шри этой темшературе. Бьтло

установлено' что трехкратнь1й нагрев образцов с вь|дер)ккой в

'б',"'" существования $-4азы в течение 2т шриводит к обра3ова_
нию в них мо]{окристаллов. |[ри трехкратном нагрево с выдер;ккой
цри тем11ературе 1100" с (1 т) образць1 остаются в основном мел-
к_озернистьтми 

-(средний 
диаметр 3ерна около 2 мм).

,{,ля выяснения роли циклического нагрева в процессе вь1ра-

щивания монокристаллов обрааец титана выдер'т{ивался пр-и тем-
пературе 1100' с в точенио 12ч. |{осле от]т(ига в образце наблюда-
лась макроструктура' аналогичная приведенноЁ на р!цс. !'б, т- е.

пошрерьтв_ныЁ от:ки1 в области существоващя $_фазы не о6еспе-
чивает дол}кных условий для роста зерен. |[овторный от)киг этого
;ке образца шри 1100" 6 (2 т) приводит к образованию грубоаер-
нистой структуры. |{о-видимому' напря'т(ения' во3никающче_при'

фавовом й$евр|щении' стимулируют рост крупвых верен [21.'' 
1аким обрааом, три цикла термообработки по ре}киму: вагрев

рекриоталли3ова}|ных образцов до 1100'€, выдер:кка в течепие
2-3 н, охла}кдение - обеспечивают полученио монокристалдов
с-1| длиной 50 мм.
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т!олучвнив' стРуктуРА
и своиствА монокРистАлличвскои

молиБдпновош шРоволоки

Б. $. 6авицкий, |. [. Бурханов, Б' Б' Фттенберг'
А. 1\{. Анисимов

1\4ногие принципь1 полгтения т|1онокристаллов рекристалли3а-

цией хоротпо из)п!епь|' но их иногда трудно црименить к ко11|:-]-

;й ;;;.р"^,у [1]. €остояние металла' содерж(ание шримесеи'

ус]1овия вьтращивания сильно влияют на формирование монокри-

сталлической структуры'-_- 
т!!'.,*. .'н"й р.6'',' являлось т!олучение монокристалличе-

"*'7 
й1й"о|."'" '#,р 

оволоки больтшой длинь1' исследов ание в$ия'

ния различ'','* ,р"'1сей на рост зерен и форптирование монокри-

сталлической структурьт'
1!1онокристалйияескую цр оволоку шолу-чали }{епр ер ь1в1{ь1м пр о-

пуска1{ием чере3 горячую зо1у в вакууме' Б отличие от установки'
;;;;;;;' , $або"Ё |2], где проволока }1агревалаоь непосредствен-

дшм шропусканием тока' в да1{ном случае ооуществлялся электрон-

нолувевой нагрев. [хе#а установки шриведена ]{а рис' 1.' Ёеотожс-

ж{епну}о проволош!у, Б й'''р';. цаблю{алась текстура деформации'

цроцускали *.р." !'р"'.ую_-3о1{у' со3давая таким образом резкий

темцератур"'" "р'д?."'". 
и'",ййая проволока с 1{ату|шки '1' про-

ходя чере3 
"орятую 

3ону' сматывалась на.п_р^иемньтй барайн 2'

[корооть подачи т[роводоки изменялась от 4'36 до 40 см/ч' !'лина
горячей з',ы ре"уйировалась длишой катода и иаметтялась в цре-

де|,а* от 3 до 50 мм.
Б качестве исходного материала исшоль3овалась цроводока

п"й.{р1" б'1_.0,2 й* " молибдена ра3личных 1\1арок: проволо-

ка' полученная и3 чисть1х монокристаллов' т' е' содерж{ащая ми-

!1имальное *''".'*"',Б !римесей'']1роволока из молибдена с мик-

родобавкам, ц'р*']{й 1брв "^ё' 
у'\ и титана (0'01 мас' % )' шрово-

лока и3 спечонного молйбдена марки 1!19 и цроволока из сшшечен-

ного молибде!1а с 
-*р''""йшел'"й,'*" 

шрисадками марки \[$'
--.. 

ь;_;;;. ) ,'р","де''ь1 да}1ные т!о температурной 3ависимости ве-

личинь1 зерна в цроводоке' и3готовленттой и3 ука3а}{}1ьтх марок

;;;;_б;.;^: 1емпература и3мерялась в горятей 3от1е' 'скорость
перемотки ,'р','''6*""]_ 40 см&' [{ак видно и3 рисуцка' макси_

'!|альная 
скорость 

";;ъ'. 
паблюдается в молибдеповой цроволоке

о кремпещелочныйи присадками' п{ипи!!альпая _ в проволоке'

легир ованн"и ц"рЁ{""Ё'# ;;;;;'' \{олибденовая шшр оволока без

присадок за11имает проме)1{уточное шоло}кение (иепл чище о11а по

примесям' тем ',т,п{ 
скорость роста зерен)'*'_т]*'.''образом, 

при отэкиге с ре3ким "'1_'!:]{Р-}1ым 
градиен-

том (услов"Ё, *'''р*е оо3даются при }{епрерь|вной перемотке и

вьтсокой ,"^т,"р.'у$е в горячей зоне за счет электро1111олучевого
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Рпо. 1. схема уота!{овки для
пой протяжке
, _кату]цка с проволокой;
5 - проволока

|лоща/а зерна,г;гт2

42,0

;.тл'

,./0 '

2-/0 "

/200 /400 /000

Ри'о.2.11вме'1.енпе величицы зерна в про'

цооое |опясига в молибденовой проволоке

ра3личнь|х составов

' - 
проволока и3 монокристалла о

6.оь *,". оА 1у л 0,02 мао.% т!; 2 _ про-
волона марни мч; 3 _ проволока ив мово-

криоталла без легирующих добавои;
4 _ проволо1{а марки мк

получения моцокриоталличеокой проводокш при непрерь[в_

2_приемный барабан; 3 _редуктор; 4 _двигате]!ь;

нагрева) кремнещелоч11ь|е добавки инициируют рост 3ерен' в то

,рей' йак карбидообразующие циркопий и титан его сдер)к1|-

вают.
|[ри 2100" [ скорость роста зерен в

маркй [Ё шримерпо в 150 раз больше,
[9, и в 250 раз больтше, чем в молибдене

проволоке из молибдена
чем в молибдене 1!1арки
с микродобавками цир-

кония и титана.
Ёа рис. 3 шриведена микроструктура пголибденовой проволоки

с пликродобавк|ми циркония и]Р:9^п1 (с) и кремнещелоч|{ыми до-
с'!]'й" ]о) пооле ''й"", при 2100" 6. Б первом случае наблтода_

лась мелко3ернистая структура' во втором _ монокристалличе-
ская.

Ёаилуттпие результаты по формированию монокр_исталличе-

"*'* "'ру*'ур''-"'6,'дались 
для пройолоки марки 1\{$ при сле-

дующих ро}кимах вь1ращивания: теп1пература горячеи 3оны -
2обо:апоб' 6, скорос', ,.р.*''*и _ 40 см/н, длина зоньт - 5 см'
Б результа'е 1, в'-еописанному ре?т(иму цолучади из молибдена
;"ь;; йй ''р'"'локу 

с мот{окристаллической структурой длиной
20--50 см.



Рпо. 3. микроотр}'кт}"[}а моди6децовой шровФлоки пооде от'кига при 2100о с

о_проволона0,06мао.% 7,с,0,02 мао'% т'; б_проволот(амарки1!1Ёмо!|окриоталди_
неокой структурь]. ув. 100

71соледованио субструктуры мо11окристалдической проволоки

металлог'афитеским методом пока3ало равномер_но€_ _рас-цределе-
пие диол;каций и отоутотвие четко выраж(енных суРгр1ниц' кото-

рые имеются в мовокриоталлах алектроннолутовой зонной плав_
'ки. Аналогич}{ая субструктура наблюдалась в проволоке' получен-

ной рекристалли3ацией-прй_от}киге в статических условиях [3]'

Фрийтйия мопокристаллйчес-кой :|р-оволоки совпадала с кристал-

л6графитеским на;равлением [110]' 1\'{аксимальное отклопение от

этого направлепия составляло о-' '
[сслейванио меха1{ических свойств полуненной мон0кристал-

лической шроволоки пока3ало' что ее предел ''Р9"'#;'" 
составляет

42-45 кго/мм2, от};оситель1{оо удлинение _ бо_',-ю 
-__ 

_

Фтносительйое удли}1ение монокристаллической проволоки'

шолутенпой протяэ*ской чере3 горячую 3ону-' :]_']]:у__: 
макси-

мальпое относительное удливение полчцрйста{ливескот] тлолттб-

йе!овоа проволоки в 1,4 ра.за (6:24_26%), хотя бь|ло мень1пе'

чем у монокристалличесйой ццр9Р9гРтц_' шолутенной отж(игом в

отатических условиях (0 : 50_52'%о) \31' Бо'цьшее относитедьное

удли}1ецие у мо11окристадлической проволоки' шолученной в ста_

)

;],
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тических условиях' мож(но объяснить разной степенью чистоты
исход11ого материала. |[оследнюю получали и3 монокриоталлов'
выращеннь1х в безмасляном'вакууме._1аким 

образом, шротя:ккой через горячую зону получе11а мо-

нокристаллическая ,!''','*'. }1с?ледоБаны ее структура и свой-

".'Ё. 
ш'*'зано' ч'о кремпещелочнь!е добавки способствуют обра_

аованию монокристаллической структуры' в то время как термо-

динамически активные металлы тормовят роот зереп'

)1штература

7. €авшцтошй Б. А;!., Бурланов[, €,1!1онокриоталль1 тугоплавких и редких ме-

таллов. 1\{., <<Ёаука>' 1973.
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по][учшнишистРуктуРАэпитАксиАльнь!хплвнок
Ре п 1!|о

Б. 6. 1]остпиков' в. м. 1'1евлев, и. в. 3олотухип,
в. Ф. 1уркин

Разработка сцособов и установление оцтималь}1ых ре'1{имов
шолучения ориентировашных пленок тугоплавких металлов кон-

денЁацией в'вакууйе являотоя одним и3 церспективных путей

ре|шшепия 3адачи ]|роизводства тонких фольг (5-10 мм) для элек-
тронной техцики. Больтшинство вь1шолненншх к настоящему вре-

мени исследований структуры конде|{сирова]тных. шлепок туго-
цлавких металлов относится к 1{и3котемпературной области кон-

денсации. [нтерес к этой области в 3начительной мере овя3ан с

6'''""'' размерпым аффектом [|-4\. 14сследования структурьт
йонденсированных в вакууме эпитаксиальных пленок тугоплавких
}[еталлов предшринимались неоднократно' например [1, 5-9]'
}1о если для моталлов с невь1сокими темшературами шлавления

;;.'й;ъ;уе, !роблемьт выбора ориентирующих цодло)кек [10],

то для роста мопокристаллических пленок тугоплавкихметаллов
работие температуры этих кристаллов недостаточнь|. да?т{е при

дости)т(ении определе}{нь]х преимуществен1{ь|х ориентировок
структура их остается вь1сокодисперсной [9]. |1оэтому к настояще-
му времени весьма ограничень1 сведения о 3акономерностях фор-
мирования, субструктуре- и ориентационпых соотно1шениях для
эпитаксиальных пле}{ок больтпинства тугоплавких металлов.



Б настоящей работе шока3а}1о' что для получения эпитакси-
альшых пленок ряда тугоплавких металлов проблема вь1сокотем-

пературной шодйожски в ошределенной мере разр^е]шается шриме-

нением синтетической слюды _ фторфлогопита. $ристалльт фтор-
флогопита имеют ряд технологических доотоинств: устоичивооть
й ,а"ре'у д' 1100'с [11], совер|шенную поверхность' шр0стоту

ееподготовкирас1цешление}!ввакууменет]осредственноперед
'началом процесса конденсащии' что обесцечивает ее высокуючисто-
{у. [ цейью установления закономерностей ориентированной
кристалл и3 аци1л'.1 в о31!|ож(11о сти получения мо нокр исталлических
,]'.,'* бьтло шроведено исследованио ориентации и субструктурьт
эцитаксиальншх 11'|енок Ре и 1\{о.

14сшарение Ре (99,94%), мо (99'97%)^чроРо4члу электронЁо-
лучевым методо1\{ в высоком вакуу}1е 2.1о_в-5.40-7. тор, конде!!-

оацию 
- 

на поверхность фторфлого|1ита' подготовленную рас:

щецлением в вакууме 
''ри 

?,' : воо-доь0' (' |1ленки толщипой
;;; 0',т й*., ,""'Бдовали в электронном микроскопе эмв-100л
вместе с тонким слоем фторфлогошита. (труктуру толсть|х пленок
(до 50 мкм) контролировали шосле утонения' }1ижсе приводятся

ре3ультаты исоледования зависимости ориентации и субструктурьт
шленок от основного ]тара}1етра конденоации - темшературь1 под-

дож(ки.- 
Ф""ий. 11ри /.: 600' ( и о,. : 20-40 А/с выцастали высо-

кодисперсные т1одикристаллические цл0нки с ||{]/ структурой
ипараметрамире1петки'соответствуюд{имимассивному1\{атериалу.
[редттий $азмер зерен составдяет {,02 мкм, чаоть и3 них имеет

шреимущес''.''"у. ориентацию (001) Ре || (001) Ф' |1овы:шение

,п приводит к росту зерен и совер|пенствовани]о их а3имутальной
ориентации относитель}1о шодло)кки. |]р" этом до /п : 350'€
существуют области двух азимутальных ориентации ^:

(001), !110] Ре || (001)' [100] Ф'

(001), [1{0] Ре || (001)' |010] Ф

(1)

(2)

с Ёесоответствием параметров по ука3анншм нашравлениям около

*5 и -9% соответственно. |1овы1шение 1'' приводит к дискрими-
нации ориентации (1) и при 

'" 
> в50'(вырастаютплецки.вориен-

тации (2). €ледует отметить' что равмерьт областей одной азиму-
тальной ориентации в двухориентационных цлецках п!огут на-

мното превосходить ра3мерь1 субзерен.
Была исследовапа морфология одноори9ц11цио5ль1х пленок

Ре на рааличных стадиях роста при |,:1000" (' }становлено,
что 3акономервости ф'р*'р'',ния структуры шленок в области
вь1соких 11 апалогичньт набдюдаемым ддя металлов с низкими
/.', при соответствующих темт!ературах конденсации: 3аро}кдение
пленки цроисходит с образованием трехмернь1х островков; их

1 |:1ндицироват'ие эдектронограммы от фторфлогопита провод1{лось в осях
моноклинной структурь1.
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1' €1ботр1т<т1ра (о) тт ориентация (6) эпитакоптальной

2. суботр}т{тура (о) и ориентация (б) плеяки мо для {п

пденки пе для {{п : 1000о с

: 1000о с

срастание - путем коалесценции' в процессе которой образуются
диолокащии' границь1 3ерен' пликродвойники; совер1шенство а3иму-
{альной 

'р'еЁтаци" улуч]шается с ростом толщинь1 пленки' 6уб*
струк1ура и ориентащия ппленок толщиной 0,1 мкм, -цолученных

"$й с'"2 {000ъ с, характери3уются рисунком \,а, 6, |1ри |":
: 1000-1020" ( 6ъттти цолучены толстые эпитакоиадьнь1е конден-
сатьт Ре (ь> \0 мкм). Разориентация блоков в }1их составляла
*."*',,'*Ё й'''у'. ,(ля одной и той ?ке те}(г!ературы ра3мерьт суб_

зерен больтше в толстых пленках.
^ ][з сопоставления ориентационнь1х соотношёний, наблтодаемьтх

при ра3лич}тьтх |,, сдедует' что основная а3ип[утальная.ориента-
ция' характерная для монокристалличеоких (сплошлньтх) эпитак-



оиальныхпленок'отвечаетнеминималь|1омушесоответстви1опа-
раметров'аотрицательному'т.е.ддяпараллель1{ь1х11доскостей
сопрягающихся ре1петок ме'кшлоокост|{ые расотояния шшлецки

мень1це' чем шшодло?кки.
1!!олп6деп' в ""}'р"е [к:600-1000" 6 и о* : 1-100 А/о

"".ййй_{ййиной 
то}о,оз 

"й" 
*р"с'алли3уются с образованием

областей трех эквивале1!тных азимутальных_ ориентации шри ша-

раллельпости цлоскостей (110) 1\'{о и (001) Ф:

|001] 1\4о ш !010], или [3[0], или [3[0] Ф.

Ёа рис. 2 приведеньт микр-фотография (а) и электропограм!'1а
(6) от двухслойных обравцов $о - фторфлогоп"''^11вт'ери3ую-
й{'".уЁ.'руктуру и ориентацию пленок для [,: 1000' €' 1ак как
неооответствие параметров ре]петок шленки и шодло}кки по 1{ацрав-

]]Б"""й гбод[й гс1о: ]{о сос-тавляет около *2,5 л _[50/о' в преде-

лах областей ка:кдой ориентации }|о)кно ра3ре|цить только одну

систем у .*.-, ,''' 'Б'уЁ р ' [ 1 2-]' 
^в^оз 

ник^у5::о] .ре3у}.жте дв ой-

шой дифракциинайБЁ"Б.!"" (боа)мо и (060) Ф_|'ил{'(3з0] и (33о)

й"" Ёо}'}"'"й дру""* а3имуталь!{ь1х ориентаций!. |['словия диф-

;;;ц;;;;; !'Б6р"'*"""" на рио. 2,а- 6лагоцриятс.твуют форшли-

рова!1ию муара только в пределах области 1дной ориентАции'
ё"ободные ', 'у,ра 

соседние участки цринадле'т{ат областям дру-
;;""-;;ъ;;"ц!й й''ор"й.'й муара' а так)1(е темцопольный ана-

лиз в отра)кениях 1[0_для областей каэкдой ааимутальной ориен_

тации цока3ыва!от' что они образованы субзернами' разделеннь1ми
малоугловь1ми диолокащионными- 1р^^ч"ш|ми ( указаньт на рио' 2' о)'

[ повытпением |, '' 600 до 1050" ( средниЁ ра3мер субзерен в

тонких пленках уйел"'",ается от 0,08- до 0,2 мкм, в' толотых
(ь : 50 мкм) _до 0'5 мкм. Размеры областей }'вели-чиваются с

}]'''йБ""Б.!'с, б'''..'интенсивно. Бсли до 
'п 

:в00' € они сои3_

меримь1 с ра3мерами субзерен и на ка}кдую азимутальцу[о орие}1_

тацию в шределах любого участка образца приходится'/3 площа-

;;;;; ''р"?'''." высоких Ё! наиинает преобладать какая-либо одна

ориентация' и3меняющаяся при переходе на повые унастки об-

;;;;;. пБ'1бьъ; с области ,''б'й и^з тре* воамо,1{пь1х ориентаций

достигали 1-2 п:пт.

1акипт образом, практически ппол11ая эквивалецтность трех

азимутальн,'* 'р"."'фий 
при параллельности пдоскостей (110)

Ф{1{ металлов йоверхности подлож{ки затруд11яет получение од-

1{оорионтацион}1ых эшитаксиальных шленок' Фднако при вь|ооких

температурах поддож{ки возмож(но вначительцое увелипение об-

л*с'ей к!экдой ориентации и как следствие - умень|пение доли
,!",йу""'й}' оо1*ао1-"радусцых грациц ме}т{ду ними' Ёаблю-

даемая в такихцденках субструктура позволяет предполагать' что

по свойствап! оци б;ду' 6лцзкп к одноориентационнь1}1 эпитакси-
аль11ь1п{ пленка1\!.
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в3Аимодпиствив тонких плпнок
нвкотоРь1хтуто1ш1АвкихмптАлловиихзспдАвов

с г1одложкАми мо|1окРистАлличпского 3|

А. п. [,оотанко, в' в' Баранов

Б настоящее время вопросам' свя3а}{ным со в3аимодействием

тонких металлических шле11ок с мо}{окристаллическими подуп-ро-

водниковып|и подло}1{ками' уделяется большое внимание. Фсобый

интерес представляют эти вопрооы для шленок тугопдавких метал-

лов и их сплавов в кремниевых приборах в свя3и с ре1пением
проблемьт со3дания выоокотемпературной метадлизации, работо_
сйособной в )кестких термических условиях эксцлуатации'

3 работах 11-3] цока3ана во3мо?кность и выявдены условил
ориет1тированного |1арастания (эпитакоии) некоторых тугошлавки)(

металлов.па тугоплавких монокристаллах других металлов и поду-

провод1{иков. Б результате химичеокого взаимодействия нарастаю-

щей фазы тугоплавкого металла' нашример Р[, о монокристалличе_
ской }одло;ккой 5! проиоходит образовашие хемоэцитаксиальног()
слоя' содерж(аще"о фазы силзшйпов Р[ 141' ,{,иапазон темпера_

тто. в котором "п16"о'''' формируютоя си'ллциды Р[, ле}кит

й"Бо,".', ^,]700. (. }1ами установлено' что приблизит-елъно при
этих )1{е температурах о'э*сйга обраауются силициды \{о, пленки
которого 

"анося'оЁ 
на 5|-шодложски сублимацией в вакууме'

Фднако для м}{огих приборов такие томпературы являютоя не-

допустимо вь|оокими. |[рименение Р0 шозволяет онизить том1]ер^_а_

турьт формирования ппереходцого мецду 1]одло}ккой и 11ленкои

слоя оилицидов вплоть Ёо -280' 6 [5]. 3месте с тем' особенности
взаишлодейотвия с 3| шленок сплавов Р0, которьте целесообраано



ис11оль3овать в креп{ниевь1х шриборах для обеспечения адгезии
пленок как к 31, так и к 5|Ф', иооледошашы недостаточно.

|[ленки сг!лавов Р0 с. !, наносимь|е термическим испарениеп,!
в вакууме' не ху}ке 2,66.10-3 |{а из |[-резиотпвнь1х исшарителей о
защитнь|ми терплостойкими покрь!тиями слоем (11[г)Б', как шо-
ка3али исследования 1|1етодами рентгеновской дифрактометрии
с фокусировкой шо Брэггу _ Брентано и электронографией на
прохо?кде1{ие' имек)т однород}{ук) структуру твердшх растворов
(рис. 1). Ё}опрос о виде твердого раствора ре]пается на основа}тии
исследовация характера взаимодейотвля цденок с 51, ориегттиро-
ваннь|м в шлоскости (100). |[ленки доэвтектического состава в си-
стеме Р0-!(90мас.о/о Рё" - 10 мас.% }) реагируют с 5| при от-
}киге с образованием силицидов Р0, но при этом отра?т{ения рент-
геновского и3лучония (ц1(' от ре1петки ! отсутствуют так }1(е' как
и для эвтектики (40 мас'0/о Р0 - 60 мас. о/о \). [ля пленок 3аэвтек-
тического состава (20 мас. о/о Р6 - 30 мао. % у) отра)1{ения от
силицидов Р0 имеютоя наряду о отраж{ениями ре|шеткой !. 6ле-
довательно' в первом случае имеет место твердь:й раствор ! в Р0,
а во втором - Р0 в !. |[ри этом' нацример' для эвтектики Р0-у
за счет растворения \/ в фазе Р0151 постоянная ре1шетки умень-
1пается на 0,105 А.

|{ленки сплавов Р0 с 11, паносиь|ые аналогичь|м способом,
такж{е' по-видимому' имеют струдтуру твердь1х раотворов' причем
сильно}теуппорядойеншых (рло, 2,а), которая мало изменяется в

ре3улътате от)кига шленок на подло}кках 51 (111) и (100). (ледует
отметить' что такие пленки часто имеют небольтшие локальные утол-
щения (рио. 2,б), обусловленные спещификой процесоа ист1арения
в вакууме сцлава Р0-т1, так как среди тугошшлавких переходных
металлов 1| обладает наиболее высокой тецлоемкостью.

Аттализ результатов в3аимодействия тонких шленок Р0 и спла_
вов Р0-]/ при от)киге на шодло}кках монокристалличеокого 5!
ука3ывает на диффузионный механизм роста слоя силицидов Р0,
при этом количество его не зависит от степени диспперсности пле-
нок сплавов и ориентации шодлоэкек. |{оследний результат нахо-
дится в согласии с данными работьт [5] для пленок чистого Р0.
Ёадо подчеркнуть повь11|1ение эноргии активации процесса фор-
мирования силищидов Р0 в пленках сплавов Ра - ! по сравне-
]1ию с шленками чистого Р0. 6реди во3мо)кных 1!ричи}1 атого явле_
ния мо)кно указатьшони)кение скорооти диффузии 3| из шодложски,
ориентированной в цлоскости (111) или (100)' повь11!1оние пре-
дельной растворимости 5! в ре|]1етке Р0 о примесью ! (если до-
цустить' вто образование силицидов т]роисходит чере3 проме}ку-
точньтй эта1| растворения 5| в металлической решетке с шоследую-
щим распадом раотвора), необходимость распада твердого раствора
металлов для в3аимодействия одного и3 них с 51 и иную ак-
сиальную текстуру основного силицида Р0, иерез которьтй диф-
фундирует $|. 1ак, текстура фазьт Р0'51 для шшленок Р0 на 5| от-
вечает плоскости (002), а для сплавов Р0-[ - ттлоскости (110).
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Рис. 2. электронограмма
тура оплава Р0_!!. 7в.

пооле отжига прт: 500' с' {0 мия и отрук-
15 000



1аким образом, характер физико-химического взаимодействия
с монокристалличеокийицо длоэкками 5| (111) .т (10!) существенно
отличается для цденок Р0 и его сплавов с ! и 11, а применяя
сплавы ра3личного состава' мож{11о управлять им и добиваться
требуемйх физитеских свойств и структурь| переходных слоев

проме}+(утовчых фаз }1е}кду пленками и шодлод{кои.
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стРуктуРА и свойствА

монокРистАллов

экспРвссноп опРвдплвнив кислоРодА
в монокРистАллАх тутоплАвких и Рвдких

мптАллов }{А АвтомАти3иРовАншои устАновкв
нвитРонно-АктивАционного АнАли3А

и. м. |1ронман, А. м. }(азанцев

Большая распространенность кислорода в природе' большлое

химическое сродство й образование црочнь|х химических свя3ей
с тугоцлавклму|!1 редкими металлами' а такж(е явления адсорбции
и хемосорбции ока3ь1ва|от непреодоли1\1ь1е труд1{ости для химиче-
ских и физико-химических методов определевия кислорода на'

уровне ни3ких концентраций, характерных для т|[онокристалдов'
А'*'"""ц"'нные методы определепия кйслорода являются наибо-
лее перспективными благодаря их вьтсокой нувствительности и
правильности. Фднако применение активацион]{ых методов с ис-
поль3ованием гамма-квантов и заря}1(енных частиц' являющихся
цаиболее чувствительнь|ми' услож{нено необходимостью радиохими-
ческого вь1дедепия радиои3отопов и3 облутенньтх образцов.

}1аибодее эффективным 1\{етодом анализа монокристаллов ту-
гоплавких и редких металлов на содерж(ание кислорода при реаль-
ных копцентрациях 1{е ниж{е 3-{'10-6 мас.о/о мож{ет' цо-видимо-
му' слу1кить инструмецтальнь:й нейтрочно-активационншй метод.
Ф!1ак6 общешринятшй, иавестный метод оцределевия кис-лорода
активацией образца быстрыми нейтронами с энергией -14 [:[эБ по

реакции
16Ф (и, р)16['[ (1)

оказался 11ешри}1енимым. это объясняетоя тем' что перед и3мере-
пием наведенной активности 161\ необходимо удалить все цоверх-
11остпые 3агрязнения. |!ри этом удаление поворхностных загря3-
нений дол?к;о бьтть проведеЁо эксшрессно' за время не более 7_
8 с (так как цериод шолурасшада 16}[ равен 7,|4 о).
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14оточниками образования поверхностнь1х 3агря3нении' яв{'я-

ется адсорбция кислорода из оредь1 в цроцессе и3готовления и

хранения монокристайлов, а такж{е загряз1{ения' образующиеоя

в цроцессе транопортировки образца к источ-ни1]^--т-:|/"*""''
}{оойе того' в поверхностнь]е 3агря3нения существенныи вклад

;;;;;й ''д1*" 
,'1ч из реакцтч (]) тд;. Б результате взаимодей-

Б'""" ,.й"р'",' с энергией -14 1\{эБ с ядрами ''(,' которь1е на-

;;;;;-; Б!й'.6.р" во3духа и в прилегающих пред}1етах^ в6лизи

;;;;;;"ъ'/ 
'б'у''''''ого 

"образца] 
образующееся ядро 16[ при-

обре'ает кинетическую энергию' достаточную для пошадания на

поверхность облутаемого о0ра3ца !,!'
\4аксимальная кинетическая энергия ядра отдачи 16}{ расвитьт-

валась по формуле [3, 4]

в1/2 : Ф[мзБ1\|/2 +р!ц!ц!-!мз+ м)м40||'2,
\2)

где индексьт 1, 2, 3, 4 относятся к налетающей частице'. ядру _
;;;;;, наб'йд,е*ому продукту отдачи и ненаблюдаептой частице

;;;;;;;;';. нно;' Б - кинетическая энергия' ]|![ - маооа; 0 _
энергия реакции. .(ля реакции (1) максимальттая эчергия ядра от-

;;;_;;;"; д,в м6в. й**"'^'^,.,ны4 пробег ядра 16}\ в металлах

;;;ы";;; -1,5 '*', в во3духе -4мм' 1аким образом' 16\ как
ядро отдачи' хоъя и не являетоя в данном случае продуктом реак-

щ"й (д), взаимодействия о 16Фот собственно кислорода' цринадле?ка-

ще'' '6р^,цу'дает 
вкладв обтций ре3ультат анади3а'есди не удалить

;;;р;;;;;;'Бо"у"."йБ!о обр^зц^.на глубину |,5-? мкм [5, 6].

1\4етод активации бьтстрыми нейтронами }!ож{ет бьтть в шрин-

цице прип{епен ли!пь на автомати3ированной установке нейтрон_

но-активацион}того анали3а [1, 7, 8]'*- 
й;;;";;1ом быстрь'х нейтронов с э-{|Р|}9у--14 \{эБ в уста-

"''{Б_й"уйит 
нейтроннь:й генератор Ё[-150[ с пдаксимальнь1м

!'*'д'* йейтронов /. 10'' н/с. Фт|ичительной особенностью дапной

установкиявляетсяблокудаленият[оверхностнь!хзагрязнений
Ё''*',"'щий за время '5 с полностью удалять (поверхностный>

кислород' в том числе и (вбитые) ядра 16['{, путем химического

травле}1ия в агрессивнь1х смесях кислот при температурах' близ-

ких к температуре кице}{ия. {од анадиза 3адается блоком автома-

тически' время одного определения - 1,5-3 мин'
|1ри'ра'зработке методик оцределения кисдорода в тугоплавких

и редких металлах необходимо учить1вать свойства и особеннооти

иссл одуемого материал а или гр уцпь| матер иадов_ 
:_' ^:]"111]*и 

свой-

"''"*". 
1ак, например' при установдении уровнеи дискрими}1а-

ции при анализе 'ор']й'''"''6'",-та11тала 
и вольфрапла нижсний

уровень дискримин!ц"" р',"'. 4,5 \{эБ, а для молибдена из-за

сильной '*'",'ц"й'''р'ц., и эффекта налож{ения^ [2] необходимо

устат1авливать цижсний уровень дискри}{инации 5,3 \ц[эБ. 6войства

иссдедуе1\!ь1х материалой^ск'з,'''ются и шри вьтборе условий уда-
.т|е!1ия повер х|1ост!{ь1х загря3нении.

вц

Фдной из наибодее ва)кнь1х 3адач в проводенной работе явтя-
лось определение истинного содер}ка!{ия кислорода в объеме об-

ра3ца' а так)ке !!Флут19цц6 информации о содер'кании киолорода в

поверхноотном слое исследуемого }1атериала и расцределении
от поверх11ости на глубину.

}1етод т[озволяет, проводить нообходимое количество повтор_
нь1х определений, так как являетоя нера3рушающим' что ва}т{но

для экспериментальной проверки теоретйтеоких полоэкений в
области физики твердого тела и теории металлов.

Ёижсе приБеденьл данные по образцам тугоплавких и редких
}1еталлов' имеющим наимень|шее содор}капие киолорода.

Фбщее
содер)кавше
к[!опорода

в образце' мао. |о

шь (2 ,5 -|- 6, 31' 16-з

}4о (9 * 1)'10-4
.[а (6 -+-2).10-4

ш (9+1)'10_4
с0 (4,3-|0,5)'10-?
у (4,4+0,4)'1о-ъ

глубп1|а €одертканиевгвавлп- кпслородав_авшя в объеме'
с]тоя' мкм мае' %

5 <1.1г5
6 (4:! л1'со-а
2 (9 * з1.л9-ь
1| (6 -ь 1)'10-!
27 (4,0 4- 0,7).10-2
10 (4,0:ь 0,4).10_2

$-аквидно'содер}т(аниекислородавмопокристаллахгадоли.
[{ия и иттрия зт1ачитедьно вы|пе' че}1 в мо1{окристаллах тугоплав-
й"! й"{"",ов. 3то, !!Ф:3иА14ш161!1у, о6ъясняется тем' что гадолиний уг

сходный о ним иттрий [9], обдадающие сильными гетер]тыми овой-

ствамп и активно в3аимодействующие с кислородо}[' являются
проницаемыми в шшоверхностных слоях для атомов кислорода [101.

Бместе с тем' несмотря на сравнительно высокое содерж(ание кис-
лорода' мо]1окристалльт гадолийия и иттрия обладают всеми свой-

ствами' црисущими мо11окристаллам.
||4нтере1но отметить в'|ияние содер)ка11ия кислорода па шластич-

}1ость мо}1окристаллов вольфрама.- Ёи:ке представлены даЁные
по ошределе1{ию оодер}{{ания кислорода' азота и углерода в воль-

фраме:
о, мас. % $,мао. % с' мао' %

!1сходный порош!ок (4,7 +0,2)'10-2 (1,3+0,2)'10-3 (4,6+1'9)'10-1
ш1 (6+п).ао{- (5+1)'10 : .. (1+{)'до_.
й; (1,3цо,з;'со-с (1* 1)'со* (1,0*0,2)'10_3

й; (а , о +- о , з1' со-с (] + 1)' со-с (9 + ?) '0-:й; (з,ь -+ 0,:)':о-с (2,0-]-0,5)'10-4 (5;! 2)'10_1

[реди несколь1{их анали3ирова}1нь1х образцов наиболее пла-
ст}1чным и легко поддающип(ся механцческой обработке является
\!', затешт \{, и т. д. при этом оодер)кание углерода и азота в \['
сравнительно вь]оокое' как и в других образцах ш{онокр11ста'['1[ов

во,_т ьфрапта.
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Б работо бьтло проведе1{о исследова}1ие лроцесса эдектронно-
лупевой зонной очистки |.{}. Фшределено содерж(ание кислорода в

Б6"Б'. образца после ра3личного числа проходов зоной. 1]Ри этолг

образцы Ё'реза'ись йа разных участков монокристалла (спт' таб-

лицу).
(одержавпе квслорода в мопо1{рпсталлах !}

Берх
(ередипа
Биз
Берх
(ередина
}{пз

Берх
6ередива
Ёиз

(2'3*0'4).1г3
(2,24]'2).|о-3
(2,5+0,3).10-3
(2,3:|0'1).1г3
(2'2+0,3).1г3
(2,4:!0,1).10-3

(2,7:ь0'1). 10-3
(3,0+0,4). |0-3
(2,5+0,1).10-3

(4-|1). до-о
(3:}-1). до-ь
(1.1о-о
(0*2).10-5
(7+1).10-6
(*1)'до-в
(9+1).10-4
(2,0*0,1).10-4
(|,2-}0'1).10-д

о

;
5

4
5
ц

4
5

|[роведенн]" "'","*'ва1{ио 
пока3ь1вает 3}1ачительнь1е преишу-

щества шрименения метода и автоматизированпой установки вейт-

ронно-активационт1ого аналиаа д"я'ох_н''огических разработок
и контроля прои3водства монокристаллов тугоплавких и редких

металлов.
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совРвмвннь|в мвтодь1 АнАли3А чисть|х
тугог{лАвких и Рпдких мвтАллов

ю. А. 1(арпов, т. м. 1!1алютина1 в. в. Бедлер,
}4. |{ронман' м. [{. [улеппиков

[!1етодьт аналитической химии занимают ва)1(1!оо место в арое_

нале оредств контроля качества монокристаллов тугоплавких и

редких 1;]еталлов. [лавпой особенпостью монокристаллов как
объектов а11ализа являетоя их высокая чистота цо содер)канию
примеоей. |[оэтому основная задача при а1тали3е монокристаллов
3аключается в определении примесцого состава с максимальной
чувствительностью.

Б настоящей работе цриводится краткая характериотика сов-

ремевЁыхметодова}{али8ачистыхтугоцлавкихиредкихметаллов.
Ф,ы' цока3ывает' что максимальный эффект в иоследовании та-
ких сло)кншх и специфивпшх объектов, как чистые металды до-
стигается только цри комплекспом цримепении различных методов.
|{ри таком подходе во3мо'1(еп рациопальный выбор оптимальных
}{етодик в ка'кдом конкретном сл)д|ае' каэкдь:й метод мо)1(но
исцоль3овать в }{аиболее вь]игры!пных ре)кимах' для наиболее под_
ходящих объектов.

!( высокочувствительшым методам анализа следует отнеоти
маос-спектрометрию' активационный' химико-спектральнь1й' фото-
}1етрический, атомную абсорбцию с непламенными атоми3атора_
]\{и' вакуумную экотракцию' полярографию.

€амым универсальньтм методом а}{алива монокристаллов ред-
ких и тугоплавких металлов является иокровая масс-спектромет-
рия [11. 6 ее помощью в течение одного эксцеримешта удается
зарогистрировать 70_75 элемо}1тов-примесей с предедом обнару_

'кения 
10-0-10-8 мао.о/о ]|ри расходе на одно определение не-

скольких мидлиграммов вощества. Фсобонно целесообразно
исполь3овать мотод для и3учения полного примесного состава
образца.

9аще всего в промьпттлен1!ооти для аналитического контроля
качоотва чистых 1!1еталлов шрименяются спектральньто и химико-
сшектральные методы. 11реимущоотвом этих мотодов являютоя
во3мо'тсность од1{овроменного определения довольно большого
(15-20) числа примесных элементов с выоокой чувстви1ельноотью'
сравнительная цростота выцолнения а1!ализов.

Б то ;ке времй ошектральный анали3 тугоплавких металлов (тан-
тала, ниобия' цирко!{ия' гафния и др.) представляот з}|ачительно
ббльшие трудноо|ти, чем анализ расоеянных элементов (индия,
галлия и др.). ,(,ело в том' что оптические опектрт:т тугоплавких
металлов многолинейчать1 и восполь3оваться 11аиболее чувстви-
тельными спектральнь1ми пиниями но всегда удается и3-за помех
со отороны а|таливируемого тугоплавкого металла. }{роме того,



з спектрахтугопдавких металлов всегда наблюдается более силь"
ттый сплотш'ой 6'", так}ке ограничивающий во3мо)кность обнару-
,т(ения слабых лцний' микройримесей. |{оэтому цредеды обнару-

'кенияпримеоныхэлеме11товвтугошлавкихметаллахока3ыва-ютоя на один-два порядка вы|пе' чем в рассеянных метадлах и
полупроводниках. 1ак, например' алюминлй, ж(елезо' никель и
*р'й''"а определяются в сурьмо 1та уровне 10_5 мас. о,/о, в 1| время
*!й " нио6лш это возмо'т{но ди|пь на уровне 10-4_10_3 мас'|о'

Ёекоторых успехов удается достичь' применяя химически0

реагенты' образующие в процессе сцектрального аналиаа в элок_

тривеской дуго легколетучие ооедино1{ия о о|]ределяемы1\{и элемен-
тами. 1огда в 3ону возбужсдения опектра эти адементы поступа1от

раньц1е'чемцарь1анали3ируемых-тугоплавкпхметадлов'ипоп,{е-
хи со стороны их ошектра несколько они'каются. Фднако и этот

прием Ёе дает больп:ого вътигрьппа в чувствительности опреде-
ления.

)(ийико.сцектральные методы в пприменении к 'анали3у туго_
плавкихметалловватрудне]{ысло,т(ностьюихрастворения.
Фднако в некоторых слутаях (тантал) удалось разработать методи-
ки' по3воляющде определять 

'келезо' 
алюминий, ванадийи другие

шри содер}каниях 10_6-10-0 мао.о/о ' 
что все-таки ни}ко пределов'

достигаемыхприхимико-сппектрадьноманали3едругихметаллов." 3 части оп9оделения редко3емольных примесей в редко3емель-
ных металлах и их соодинениях наиболее эффективным методиче-
ским цриемом ока3алось концентрирование Р3-примесей методопл

экстрайционной хроматографии с исполь3ованиеп1 в качестве

,*""р'".'''' ди-(2-Бтилгекси{1 фосфорной кислоты. !(онцентрат
,'д{'р"'"'с" к'"еч.'ому сппектральному анали3у двумя способапги:

и3кратераугольногоэлектродаст{ашолнителемилиизтонкогослоя
на торце угольного алектрода. |1рец9+ обнару:кения в первом слу-

''а' "^'"'",ляет 
10-3-!0:ь мас.о/о [2]. при исшользовании этого

методаконцентрированиявактивационноманали3ечувствитель-
ность повы|пается еще на 1_2 порядка [3].

!,имические методьт' |пироко исцользуемь]е в неорга|{ическо}|

анализе'шрименительнокошшределениюпримесеиотстак)т'как
правило'почувотвительноотиу|универсальноотиотметодов
спектральшого'активациот1}{огоимасс-спектрадь}{огоа11али3а.
Б то жсе время значение химических методов 11е умет1ь|пается' так
как они' как уж{е говорилооь' исполь3у}отся на с-тадии отделения

,'р'*е'е!а о, основы в комбинированных или гибриднь|х методах

а!'ал"за. 3ту стадию называют <<отадией конце}1трирования при-
месей)).

Разработка мотодов концевтрирования находится в числе глав-
нь1х задач аналитической химйи чистых веществ [4]. }1ного вни-
мания уделяется проблеме рационального сочетания методов ко]{-

це}1трироваъ1иясметодамипооледующегоопределенияэлементов
шримесей. Ёаиболее расцространенным и ва)кньтм оотается соче-

тапио о эмиссионным спектральнь1м апалиаом.
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Б слунаях, когда интересующая примесь т|е поцадает в груп-
повой концентрат для сцектрального анали3а. или чувствитель-
ность конечного спектрального определения недостаточна для
аттестации анализируемого материала' опроделяющее значение при-
обретают методь1 }имического анали3а. ( этой целью раврабаты_
ваются методики фотометритеского и электрохимического аналиаа.

Б качестве цримеров иопользования фотометрических методов
мо)т(1]о }1а3вать оцределение ртути дитизоновым методом с чувстви-
тедьностью 10_6 мас.%. Реакции образова]{ия восстановленных
гетерополикислот исполь3уются для определения мы|пьяка и фос-
фора во многих объектах с чувствительностью 10-6 тт 70-в мас.0/о
соответственно |5].,(ля фотометрического опредедения }келе3а
больптей частью используют классическук) реакцию обрааования
роданида ,т{елева (3*) в акстракционном варианте.

Благодаря подбору экстрагентов удается при атом достичь вы-
сокого значения моляр1{ого коэффициента пога|пения и получить
предел обнарркен'1я т!а уровне _ {0-6_10-0 мас.%. ,(ля опре-
деления примеси фтора предпочтительнео ока3ался метод прямого
фотометритеского определения с али8арив-комплексоном Рзэ.
Б сочетании с пирогидролитическим вь|делением этот метод ]1ов-
воляет оцределять 10_{ мас. % фтора [6}.

1:1з методов электрохимического анали8а в церву1о очередь
на1пли применение новые ипструме}{тальнь|е варианты поляро-
графии - переменнотоковая полярография сшрямоугодьным ]д си-
нусоидальнь1м напря)т(ением' а такя{е дифференциальная импульс-
ная полярография в прямом и инверсионном вариантах.

|[олярографитеским методом определяют в ппервую очередь
неметаллические прип{еси серы' селена и теллура. [1редел о6на-
ру'кения серь1' как правило' составляет 10.0_10-? мас,0/0' селена
и теллура - 10-5-10_в мас.о/о |71.

|{ерсшективнь1м методом ат{али3а чистых материалов являеэ'оя
атом1{ая абсор6ция, которая применяется в двух основных моди-
фикациях: с пламенной и беспламен:той атомизацией пробы [81.
Бсли первьлй вариант применительно к чисть1м веществам приго-
де]| наряду с фотометрией пламену| для определения следов ще-
лоч}1ь]х и щелочно3емельных металдов' то развитие второго вариап-
та сулит 3начитель}1о большие перспективы и8-3а более высокой
чувствительнооти 10-6-10-6 тулас.0/о. Ал" выполнения этих работ
используется как и1\,|портная аппаратура' так и 'установка' 

ра3-
работанттая в |иредмете. }становка представляет собой прибор для
вь|сокочувствительного определег]ия легколетучих примесей с
6еспламеннь}м атоми3атором типа импульсной печи [9]. 3тим ме-
тодо1!1 ]\'1о}кно экспрессно определять более двадцати элементов с

. пределом обнару;кенпя 70-5_|0-7 мас.о/о.
Фдним из наибслее вь]сокочувствитель1]ь]х методов явля€тся

активационньтй анализ.
,(ля определения элементов средней части периодитеской

системьт 1пирокое при}1енет{ие получил анали3 на тепловых ней_



тооцах. 3то связано со опецифивностью реакции радиационного
;;;;;;; (а, т), высокимп эффективными сечениями активации

6ольшинства этих эдементов и налпчием ядерных реакторов' по-

3воляющих получать инте|{сивные потоки тешловых нецтронов'

ь;;;й;; 
-эффейтивттого 

ис]1оль3ования возмо?кноотей метода яв-

ляотся анали3 монокриоталдов и3 ниобия и титана'_ 
к'р''*ие пориодй полураспада осЁовных радиоактивных изо_

''"Б]йй'оия 
и;итана, образующихся при облувении этих мотал-

ловиихооедипенийвядерномроакторе'по8воляютисполь3овать-о'й"*"' 
(до {._2 г) навооки анали3ируемых материалов и прово-

дить иамере""" 
^*'"внооти 

сра3у_после окончания облутения'
^- Фднако дости)конию продепьвой чувствитольвости ацали3а мо-

1пает ивлучопио долгоэки1у-щих- р адпо и3о топо в ниоби1'- 
_с!льцо 

ак-

тивирующт|хоя примосей (1а, 'Р'), таото в аначительпых количе_

ствах содер'т(ащихся в ниобии и его соединениях' и радиоизотопов
;й;;; ;брааующихся п3 титана на быстрых нойтронах реак-
тора.

0котракционно_хроматографивеокое отделе1{ие опредоляемых

жьФъ;;;#""'-ъ#т;-"##"#Р'3%Ё"]'Ёё+]цЁъ^*^т
обпарузкеп"" р'д'__ййосой леэкат в и"тер"але 10_5_10-9 мао' %

1{01.'-- 
Ёа:кнейшим'нашравлопием в анадиае тугопдавких и редких мо_

таллов являлось и являотся со3данио аппаратцры и новых высо_

кочувствитольных мотодов определения газообразующих примо-

сей_- кЁолорода' а3ота' углерода-и водорода'
[ак, в 

"Ёстоящео 
время разработана уотановка -о_масс-опек-

тральным а1{али3аторой, основанная 11а методе "1|у{у::1экстрак-
ййй'г*с:. 11римонени1 этой уотановки с иополь,ованием 1{овых мо-

тодических приемов дает чродель1 обнару:тсения к,ислорода

а-.7о:а *^". %, Ё' ''] Б. 1б- , мас. %], углор ода 2,3' 10-6 мас' %о' водор о-

!"- ь.ю ;''й]".ъу' и производи'ельно?'ь _ 1 анализ за 5 мив'
-_ Ёщ. болоо низкого предела оокару)кевпя (10'в|о) удается до_

отигнутьшшрииоцодь3ованиигамма.активацион}1огометодавсо-
ч€тании о вакуум}{ой экотракциой [{2]' Б качество источника и3-

лучения используют линйный ускоритель' |1оследовательность

методич0оких опораций оостоит в облутении шробы'.снятии поверх-

поотного слоя' вшдолонии ошределяемых шримесей и изморении

активностей непосредствецно й газовой фазе'-'_ _ф'*"* 
образой, сущеотвующий комплокс мотодов анали3а

чистых редких и тугоплавких металлов по3воляет полутать об_

|пирную и щонную информацию, крайне 
"**"]_ч у^я__сов€ршонст-

вования научных исслод1ваний, технологии получения и приме-

нония мо}1окриоталлических материалов'

)1птература

.[цпасцн м. с,' [{рючтсова Ф, 1[.' Рамен0цн [. [4- Аналитл;чеслспе вовмо'|{_

;3;; ;;;;;";; ;;;-;й;"рочетрпи' 1\{', А19у_изп ат' |97 2' 
- - ^

[маненнова [. !,! , тт |р.1- за#од.кая' лаборатория' |972' 38, ш 9,

о. {088.
3. 7;-;;;"'а [. [/ ' щдр. _ _Р кп': .!дерво-физинеские методы анализа вещо_

ства. 1\'|., Атомиздат, /!'97|, о' 14'
4. ;;^';;'к;: д., к'{'']'""'Ё, м. 0кстракцттоявое ковцевтрпровавие. 1\{.,

<[имия>,1971.
я- гБ'Бй"/'" 3. | ', 1\/[алютпшна !' м'_ 3 клт': }спехи авалит|'1ческои хи_-' 

''". 1\'[., кЁаука>, [974' о. |7\'
6. й';;;;;,":,;-|: й.: Б''''"й. т. в., к,р,ллова 7. 1[._ в кн.: оштш[оскио

методы коптроля хим_ического соотава мит{ералов. $.' ,{ом науч'-техп'
пропаганды' 1970' с. 105.

7. Ё;"_;;; Б. н:- Ё к'.: Авалитическая хиптия редк}1х ]|'еталл,ов 11 поду-

проводвиков** "*"щ'','Б. 
м., д9* науч-техя' пропаганды' 1970' с' 99'

8. !!ъвов 6. 3. Атомв"ж;;;б;;;;йй1й.й'р'дьпьтп1 ападиз. [1., кЁаука>'

1966.
э. 6]й)ц"*"о Ф, €,, 1{узовюшн Б'[', 1|!айоров и' А'_ Б кн;-}1овые ме_

тоды коптроля матерйалов ва остаточпые 6лементы и микропримеси' й"
.[ом. нау{.-те*н. пр1пагавды, 1975, с' |74'

ю. 'й;-;'';:*й'- г. !4.-ц др.- ?$' апалитической хцп:ии' 1973' 28' с' 323'
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]',1} 2, с. 38.
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-т{ 4Р' .^Ркн': Актттва_

цттоввый авали3 
" "!б,ййБй'*Бй]'йс{"6. 

1ашкепт, кФАЁ>, 1974' с' 130'
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,

и3учвнив соввРшвнствА стРуктуРь|
мо}|окРи(1А]1[ФБ }1о

с помощью лАуэгРАмм вь!сокого РА3Рвшпния

в. м. !(олтыгин, Б. Б. 1!!и:пков, А. [. [убровский'
А. в. |[унышев, в. м. )1авров

Ё настоящему времени в литературе имеется сравнит€31ь11Ф цд-
ло данных о стецени совер1пенства мо1{окристалдов молибдена,
полученных методом электронной бестигельной зонной (эБ3)
плавки !1_5]. (овершенотво структуры мот{окриоталлов молиб-
дена диаметром 11_18 мм, и3ученншх в этих работах' оценива-
лось по макоималь1{ому углу деаориентации' которьтй соответст-
вовал 7_2" для окорости выращиванпя 4_6 мм/мип. Фднако мак-
симальный угол де3ориентации отдельных блоков позволяет ли|шь
сделать предварительную оценку и принципиально отбраковать
монокристалл от цоликриоталла.

Более объективной характеристикой степени совер|пенства
структуры монокрибталлов является коэффицпепт несовер1пенст-
ва 1(, который учитывает как угол дезориентации отдедьных бло-
ков' так и протя}кеннооть малоугловых границ в криоталле [6, 7].
|[оэтому с его помощь}о мо}кно пол)п{ить более полную и объек-
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тивт{ую характеристику степени совер!шенства структуры всего

объема кристалла.
{ель йастоящей работы состояла в том' чтобы с цомощь|о ко-

аффициента цесовер1пенотва 7( ошределить влияние разлцчнь|х
параметров процеооа выращивания монокристаллов с задаттной

крйсталлографитоокой ориентацией на их совер!пенство'
}1сходным материалом для выращива}1ия монокристаллов слу-

я{или :птабики йолибдена с содержсанием примесей Ф _ 0,1;
( _ 0,005; \[ _ 0,1; А} < 0,001; йв { 0,001; $| < 0,001; (а -
0,005 мас. %. [4онокриоталлы молибдена зь1ращень] 3а два }рохода
зоной при скороотях второго _црохода 7,4 у & 'мм/мин.-,(иаплетр
полученнь1х монокриоталйов 16 мм, длина 220_250 мм. [овортшеш-

ство 3атравок ориентации (111),-ио1толь3уемых при вьтращивации
п[онокристаллов' цодобрано шриблизительпо одинаковым. Ёа одну
3атравку с одной и той :ке скороотью выращено пять монокри-
стадлов.

,(,ля изутения совер1ценства структуры монокристаллов молиб-

д"''.' б'' ,р"ме"ен м€тод ронтгеновского топографитеского ана-

лиаа (метод 111ульца) [8]. (ъемка производилась в 1шшироко расхо-
дящемся ццучке смейа''"ого (характертстического и белого) и3лу-
*о"'" от оотрофокусной трубцц БсР-5 с молибденовь1м анодом и
пазмеоом 6окайьного 11ят}1а 40 х 40 мкм.' -Р',''''"ие 

.(<образец _ источник) составляло 100_160 п1м'

<образец - пленка,! 100_140 мм. 1ггол поворота исследуемой по-

верхности криоталла к центральной^оси расходящегося пучка

рейтгеновскйх лутей составлял 28_30",-Бремя съ^емки н^а Рентге-
новскую пленку шри напря'кении .30 кБ и токе 350 плкА 3-5 ч'
Фильтром служсила алюмйниевая ф-ольга (20 мкм). |[ленка расшо-
лагалаоь параллельно исследуемой поверхности образца, и на

ней фиксировалась картина лауэвских т[яте}{ высокого ра3ре!шения.
[1о отруктуре этих пятен оцонивался угол до3ориентации ме}кду

отдельными блоками, ооставляющими монокристалл'^.---г1.р.д 
съемкой проводилась элоктроцолировка в 10%-ном рас_

твоое серной кислоты в метиловом спирте'
го.ов"ос', образца к тошографическому исоледова1!ию опреде-

лялаоь по отоутствию астериама лауэвских пятен }1а эпигра1|{ш{ах'

Разориентировку блоков ошределяли в начале' середине и конце
криоталла. |[олутенныо ревультать| по максимально1\|у углу ра3-
ориентации 9 и коэффицйе"йу несовер!шенства структуры 1( моно-

кристаллов 
',редс'а}лены 

в таблице. [4аксимальный утол де3ори-
ейтации отдельньтх блоков на начальных участках пяти кристаллов'

полученнь1х на одну ватравку со скоростью 1 мм/мин' остается

"'"{й""й'. Аля ёкороо'" 4 мм/мптл наблюдается колебание

вначений макоимального угла дезориентации с увеличением числа
проходов зоны. 3начение максимального угла де3ориентации ко-

л_ебле'ся от 1"40' до 20'. ,(ля этой скорости выращивания монокри-
сталлов нет четкой завиоимости зттачений макоимадьт!ого угла

де3ориентации отдельньтх блоков от числа т!лавок 1{а одну 3атравку.

!!вшененпе ввачовпй макспмального угла дезорииентацпп
и кооффи:щевта весовергпенотва .&

!

{
1;

'

1

,
3
4
5

1

2

3
4
5

\
2
о
4
5

1,05
2,в! 0,87
1,Б 7,42
\ ,34 0, 79

[ ,72 0,673

1 мм/мив

7,14
1,75
!,04
4,09
1,00

4 мм/мин

2,56
0,52
1,00
!,07
7,04

8 шм/мив

о'29
3,02

о,449 0'062
0 '029 о '3440,336 0,580
0,290 0,540
0,315 о,|75

0,236 0,963
0,359 0,134
0,250 0,107
0,576 0,27в
0,287 0,116

0,318
0,280 0,616
о,\47
0,047
0,256 0,611

1,05
|12
0,69
0,95
0,95

7,32
0,80
1,24
0,26
2,03

1 ,50
0,18
3,44
2,86
2,21

0,80
1,3
0,72
0,80
!,2\

0,074
0,243
0,344
о,614
0,229

0,195
0,222
0,164
0,247
0,234

0,0523
0,588
0,231
0,246
0,296

€ увелинением скорости выращивания монокристаллов модиб-

дена до 8 мм/мин наблюдается однозначное увеличение 3начения
максимального угла де3ориентации от 1, (1 проход) до 7'40'
(5 проходов). Бсли оценивать общее с-овер]пенство структуры }1а_

чального участка монокристаллов по .|(, то мо}лсно ска3ать' что со-

вер]пецствоотруктурыпримногократномисполь3овании3атравок
ухуд1пается для скоростей вь:ращийания 1 и 8 мм/мин. Ёа скорооти
4 #'м/мп, наблюдае_тся некоторое умень|пени0 3начения |( о уве-
личением.числа плавок на одну затравку. 1акой ре3ультат явля-
ется пока аномальными не поддается теоретическому объяснению.

Ёаиболь:пий угол дезориентации (до 3'30') центральной части
монокристаллов молибден_а соо"ветс"вует окорости 1 мм/мин'
Разорйентация ?ке отдельнь|х блоков центральп^ой части кристал-
лов йолибдена' вь1ращеннь1х при скоростях 4п 8 мпл/мин, остается
цримерно постоянной и соо'6е'ствует в среднем 1'. Ёе наблю-
даотся четкой зависимости максимального угла деаориентации от-

дельнь1х блоков центральной .!асти кристалла от совер|пенства
начальной части.

Фбщее совер1пе1{ство структурь1 центральной части криоталлов'
оцениваемоо по к, так)ке наименее 3ависит от числа вьтращиваний
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на одну 3атравку для скороош! 4и 8 мм/мин шо сравнению с ско_

;;й; г ;й;. '3тот 
фа'кт говорит' по-видимому, об отоутствии-#;;' ;;;а;;;;йии электрических параметров процесса 3Б3

1ш]авки' что приводит к }{арутпению темцератур}1ого ре)кима шро-

цооса криоталли3ации слитка' |[о-видимому' такая неста0ильность

температур1{ого ре}кима наиболее четко отра'каетоя на совер-

|пенстве структурь| монокристаллов' полу{онных шшри окорооти

1 мм1мин.
6овертшенотво структурь1 конечнои чаоти кристаллов молиб-

дена соцоставимо "'йБ.''Ё",,ной 
для скоро6сти 9"'р"чт:1:ля 

1 и
' 
4 мм / мин и з !1 ачи те л ь н о ху)к е 

'' " ;:,? :,';ъ'^}#$}}; #.}#1-ъ}Ё;-

[{лейн [. !{., 1|[шсойлов (' Р[ ., !{раллалев.Б'.А' ц др'- в кн': йовокри-
сталлы тугопдавких " йй*й* й.'',ллов' 1\{- <Ёаука>| 1971' с' 63'

|';-;;;й"'; в, А., к,й] |. А.-в кн.:-Рост и.дефекты метадлических'Б;;;;;й;'йй,]"' [н^у*.'. думка)' 1972, с' 277'
Ё';;;;;;;"ъ'-й::'к;;;'^,',"Ё. 1[ .,' !1акунов м. в.- Ёаувные труды

|иредмета, !97в, в7, о. 134-138'
ъ;"";;;;;'Ё.'й'.'-'Ё,|-й],', Б. п., [!шхунов м. в._ Р кя.! 8ыращива-

\#!|'#.!":"{'}"{!'}'&"""'у''пдавких и редких металдов. 1\{., кЁаука>, 1973,

о.52. п'.*.т
2";;;р" А, 0., Бу0аеовстошй €' €', !1-шнунов-!||' Б' и др'- Б кн': Рост и

дефекты металлическ";;;;;';;;;й.-кйЁ', .н"укова ду:мка>, 
/!'97 2, о. 205.

цввтноп тРАвлвнив моно'
и шол]1кРистАлли1шского ш мгтодо1'1.окислпния

в. м. 6авицкий, |. 6. Бурхап0в' в' 1!1' Ёириллова

Фдним иа методов цветпого травления вольфрама и его спла_

вов является анодное окисление' выявляющее концентрацио}{шую

неоднородность и неметаллические включения 1|ри очень малых

соппе!}каниях примесей [7, 21.-"-Ё|й!"',лог$афитескую ориентацию плоокостей в мопокри_

сталлах и зерен в цоликристалличеоком вольфраме мо'кно опре-

делить методом окиолония нагретого в вакууйе обрааца' 0ффект

теплового окра]пивания иввестон давно и чрименяется для выяв-

леция микроструктуры чугунов [1], сталей [4] и некоторых чистых

моталлов' нацример- 
'1(елеза 

и никеля [5]'
14авестно, йто в?льфрам окисляется под действием киолорода

возпптха. в ре3ультатечего на цоверхности образуется тонкая плеп-

", Бй".й'" 16т' до толщины 160 А шлевки проарачны и оесцветны'

шшри увеличении толщины они_ _о^кра1пиваются последоватольно в

;ъ;"#'?'6б;с>, Бр'йевый (250"т), красный (300' с)' фиолото-

!"'й_рьоь 6!, 
""}'"й 

(400" €), 'голуб6й (а50" €), и :келтый цвота''

Бор"'у''щ"е такой ,т(о спектр цветов' как п при анодном окиоде-

нии [1].
(корость окислепия равлично ориентированных 3Феп неоди-

накова' поэтому толщин{ и щвет пле|1ок - рааличны' (-'днако этот

эффект обнаруэтсивается ли]пь цри окислеший вольфрама не6ольши-

ми порциям" ,''ду]]1-)ъ';б;, нагретото в вакууйе 10-8-{0-д мм

рт. ст.
)['становка для ориептационного окра1пива}{ия^ вольфрама со-

стоит и3 вакуумной и нагревательной систем (рис' 1)'

!1сследуемые обравцы Ёо'ещ"ю'ся в работуй камеру^(тварцо-

вую трубу)' ратем_со3даотся_ ^Р15уу", йалее тРубу с__о6раацом

пагревают в печи до 450_500' €, выдерживают ее неооходимоэ

;;;;" (*30 мин) в вавиоимости от раамера обравцов_ и' 
-отключив

ййооуй'"ный Ёасоо, подают порцию воздуха (остатояное давло_

4.

5.

6.

7.

8.

/0'

/0' / 4 0прт/пца

![амопение значеций коаффициевта посо'
вер1пенотва отр}!{тш)ь1 шо|{окрпоталлов мо'
лпбдена к о }'ведичевпем око1юоти вь1ра_

щпвавия
] - начало; 9 _ середина; 3 _ ко1!ец

криоталла

пой части кристалла доотигает
3'. 1акой результат бьтл объ_

ясн0н в [8].
Фбщие 3акономерности 3на-

чений коэффициента несовер-
1пенотва структуры моттокри-
сталлов молибдена ориентаций
(111) в зависимости от скоро-
сти выращивания представлены
на рпсунке. |рафик поотроен
шо средним значониям 1(от пят-
надцати монокриоталлов. 14з ри-
оунка видно' что наиболее !блиа-
кими по величине 3начониями
Ё на ра3ных участках слитка
обладают монокристалльт мо_
либдена, полученные на скоро-
стут \_4 мм/мин. ( увелитеттием
скорости кристалли3ации на-

!

{

{

}

]

'{

}

{
1

блюдается ухуд1пение совер]пе}{отва структуры кристаллов в на-
чале и в конце слитков. Фбнаруэкенное улуч|пение совер1понотва
структуры криоталла в средней части слитка объяснить пока не
представляется воамо}кным.' 1а*"'' обравом, по-видимом}, пРи сущеотвующей стабиливации
томшературного ре'т(има выращивания наиболее благоприятным
тохнологическим параметром плавки являе1ся окорооть выращи-
вания 4 мм/мпн.
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ние _ 0,1-0,5 кгс/мм2). |[осле вьтдер}т{ки (1-5 пгин) включа1от
диффузионньтй насос и быстро откачивают воздух' чтобы образцьт
оотывали в вакуум0.

'{ля полуяения тонких щветных пленок без наслоений с окрас_
кой' соответствующей определенной температуро !{агрева, необ-
ходимо тщательно готовить тплифьт и обезжсиривать их перед по-
гру'коние}{ в работую камеру. ?олщитта и цвет пленок 3ависит от
температурьт' времеЁи окисления и количества окисляющето ре-
аге}1та.

|{ри поотоянной темшературе (наприплер, 500' с), и од11ом и то1\[

,1(е количестве во3духа (оотатонное давление 0,5 кгс/п:м2) цвет пле-

Рио. 1. (хемат[1чеокоо изобраэкенп:е уотановя'| для цветного о!{рашиван,1я вольфрама оки-
одением в вак}тп[е

, _трубка о образцами; 2 -печь; 3 _латр; 4, 5 _милливольтмотр с термопарой
6_форвакутмный наоос; 7 -диффуаионньтй наооо; 8 _вактуп!}1етр; 9 _патрубок
дпя впуока воздтха; _10 - манометр для определения количеотва во3духа' подаваемого
для ониоления

нок в 3ависимости от времени моняется таким образопг: жселтьтй -2 мптт, красный _ 3, фиолетовый _ 4, спний' _ 5, голубой _ 6,
волоный _ 7 мин.

,{,анньте приведены для относительно массивного монокристал-
ла вольфраьг{ диаметром 25 мм, длиной 50 мм' |{ри уменьп10нии
количества окисляющего реагепта' ука3анное время соответствен-
но увелич}1вается.

}1аибольшей скоростью окисления характеризуется плоскость
(1{1), цвет которой быстро меняется от }келтого до 3еленого в 3а-
висимости от врем0ни окисления.

||лоскооти (100) и ({10) окраптиваютоя в те }ке цвета' но с }1е-

которьтм отстава}тием во вромени' т. е. когда пплоокость (111) -синого щвета' плоскос11 (100) _ краоного' (110) - р03ового (тем-
пература нагрова 500' с, остаточ1{оо давленио _ 0'5 кгс/мм2,
время окраски _ 4 мин). }(аэкдому ре)киму соответствует свой
цйетовой контраст ме'кду ра8личнь1ми т[лоокоотями. $еобходимо

{пц

{//01

{////

Рио. 2. цветпое о!(ра!пиваппе рав]|пчнь|х !|лоокооте|_! монокриоталла вольфрама (110)
в вавпсимоотп от ро'кцма окиолецця в ваку}0{е ?:500о (
а-\:2; б*4; в_6; а_8мит1

?6



Рис. 3. 1}1онокршоталл проиввольвой ори-
овтацип с вшходом плоскостей (!11)
ц (|00)

Рцо. &. структура прутков. во:льфрама
пооло рекрцоталлшаациопцого от'|!цга
@ _ в0леный цве[ _ плоскооть (111)' ои-

нпй - (100)' краонь!й - (110);

6_зел€ный цвот_ (11.!)' }келтый_(100)

Р!!с. б. мцкроотр!'[(тура прутка вольфрама' пощцеш|1ого

ооажде|{цом иа гааовой Фавъ!

@ 
- 

поперечное сечо|'ие (средпяя чаоть _ пруток, на которь!й

происходит оса'хденио вопьфрама; отолбчатые 3ерна -
оса?кден||ый вольфрам);

б _ продольпоо оечепио (п1елкозерниотая обдаоть ив верев

' различвой ориентации);
6 - продольное сече}1ио (облаоть столбчать1х криотаплов: томно_

в",о''.'е кристалпы ({1{), красные кристалды (100), голу-
бь1о _ (110))



подобрать такой
ншп{ (рис. 2).

}}:[зутив цоследовательность
в п{онокристаллах вольфрама,
лографитескую ориентировку

реж(им' чтобы'5тот контраст был наиболее рез-

окра1пивания основных плоскосте |т

легко установить по цвету криотал-
аерен в поликристаллическом воль-

фраьте. ,
^_ 

Рассмотренньтй метод мо)кет бьтть полезе|{ при определении
ориент1{ровки }1онокристаллов.(рис. 3), при и3учении рекриотал_
ли3ационных процессов (рис. 4), а так:ке во воех других случаях'
когда необходимо быстро определить ориентацию 3ере}1' в чаоттто_

сти при и3учении микроструктуры вольфрама' полученного осаж{_

денией ив гавовой фазы (рис. 5).
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и3мвнвниБ суБстРуктуРьт по свчпнию
монокР]4стАллов ш

ш. Ф. (идохин, л. п. т{упятова, Б. Б. 11{итпков

!,анная работа является продол?кением рапее начатого исслФ
дования оубструкт}рьт монокристаллов вольфрама, вь|ращеннь|х
'электро1{но-лутевой плавкой, методами ре1{тгеновской дифрак-
ционной топографии. Было пока3ано [1,21, что нацрав]]енная кри-
сталлизация вольфрамового слитка в условиях плавного дви2кения
расшлавленной 3оны вдоль заготовки сопровождается обра3о-
ванием раввитой субструктуры. }{ак и в других 1\{етодах выращи-
вания металлическ!{;{ мопокристаллов и3 расплава, обращает на
себя внимание разномас1птабнооть образующейся субструктуры'
обусловленная' по-видимому' неодновременноотью появления ее

ра3лич|1ь1х элементов и ра3ными причинами' вь!зь|вающими !1х

формирование. Ёаблюдается два типа блоков - дли:1|1ые' вы'гя-
нуть|е вдоль направления роста и мелкие равнооснь!е' самост()я-
тельно развивавп|иеоя в ка}кдом и3 блоков первого типа' а так'ке
дислокационная структура.

Б данной работе исследовалось изменение субструктуры вс(!х
трех мас1|1табов по сечению кристалла. !,ля исоледования был
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Рио. 1. топограммь! ореза по
пдо6коотш {110}' перпопдикуляр_
ной нацравдовпю роота

а -- по методу Берга_Барретта;
б - по методу Боршапа

Р'1о' 2. топог|}ацма орева по
плоокоотш {1!0}' паралд@льяой
нап1ввлепию роота' пол)вепная
по шетоду Берга _ Барретта

вь|ращен кристалл в 11аправлении (110). 14спопьзовались срезы по
плоскости {1 10}' перцендикулярные и шараллель!{ые ]{а11равлени1о

роста' и плёскости (ссс1, пщ:ал_лель''ой нашравлению роста' (ъем-
ку шроводил" метод*ам" реш!"е"'"окой топо}рафии (Берга'_ Бар-
ретта й аномального шрохо'кдения рентгевовских луч9и) в ва-

р"ан'е параллельного пуика, для тего исшоль3овати (у[{' лз_
йутение от рентген,вскй трубки с липейчатьтм фокуоом (0,5 х
10 мм).

Ёа рис. 1'_4 шшредставлень| топограммы наблюдаемых
оу6струк1ур. $ак мо}кшо видеть из рис. 1, блотпая-структура
наибйее р|звита, вблизи поверхвости' приием границы блоков пер-
вого тица (.А) шрактинеоки исчезают в центре кристалла' авеличива
ра3ориептировки блоков второго типа (равнооснь1х _ б) сущест-
вонпо умепь1пается. 8та ра3ница в субструктуре по сечевию кри-
оталла видца еще более отчотливо на среае цлоскости {111}' парал-
ледьпом паправлопию роста (рпс. 2).11оверхностные 6локи ]1ервого
тиша у краев топограммы 'сильно фрагментированы' в то вре-
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параллель|[ой паправлени!о роота. поду-

Рпс. 3. топограима ореаа 1|о плоокоот|{ {111}'
ченная по методу Берга _ Барретта
а и б * раз}1ь!е стороньт од::ой плаотияки

Рпо. 4. топограммь{ ореаов по 1тлоокооти {011},
ченпь|е по методу Бормат1а

с * поверхноо"1ь.1 б 
- 

оередина кристалла

||а|илледьпая нащ)авленик) !юста' полу_



мя как в центре кристалла такая фрагментация выра?кена сла6о'
Анализ топограмм покавал' что границы блоков первото тишша

имеют тенденцию располагаться блиэке к плоскостям {111}, па-
клон1!ымкнаправле1{ию.роста. Ёа рис. 3 хоротпо видно' что гра-
ницы блоков первого типа не выходят на другую сторону пластив-
ки. 9то ,од'верждает вывод о параллельнооти гра}{иц блоков пер-
вого тиша плоскости {111}. Беличина разориентировки этих гра-
ниц достигает 2'. Блоки второго типа имеют разориентировки от

долей минут до неокольких мипут' шричем о1{и умень1шшаются от
поверхности к центру кристалла.

€ъемка на просвет методом апомального прохо}1{девия рентте-
новоких лутей срезов по плоскости {111} позволила проследить
характер дислокационной структуры в объеме блоков второго т11-

,". н" $лэ. 4видно' что вблйзи шоверхности дислокации образуют
о''*у й 

'"ущ."'й, 
которые равбивают блоки (второго типф на

фраЁментьт раз""ром - Ё0 мйм, свободные от дислокаций' Разо_

рионтировка между атими областями, ограниченными стенка1!|и

с повытпевпой пдотноотью дислокаций' если и существует' то

сли|пком мала' чтобы давать контраст при съемке по Бергу -
Барретту. 1акая структура отчетливо наблтодается ли|пь на пе-

риферии кристалла. Б центральной части кристалла. плотность
й"с'6*"ц"* умень]пается и сгущепия размываются -(рис' 

4, б)'
1аким образом, совер]шенотво монокристалла вольфрама по се-

че11ию умень|пает"я от цен'ра к периферии кристалла' 0то мо'1(ет

быть свяаано с изменением отабильности теплового ре?кима во}ть!'

Б центре кристалла в глубиве расплава температура более ста-

бильпа, чем на поверхвостш. Бследствие вращения растущего кри-
сталла вбливи тройпой точки ((расплав _ кристалл _ вакуум')
происходит колебание томпературы из-ва неравномерности нагре_

ва по периметру. [1роиоходит циклическое расплавление и 3атвер_

довапие. Б результате таких колобапий мгновенная скорость кр!1'

сталли3ации мо}кет существенно отличаться от средней' }величе'
пие скорости кристаллизации приводит к ухуд1пению структуры
кристалла [3). 

_

_ 
Авторы благодарны н. А. |орбатевой ва помощь в проведении

эксперимевтов.
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влиянип концвнтРАции кислоРодА
нА суБстРуктуРу монокРи6?А/1/1ФБ 1{о'

вь|РАщвннь!х зоннои шлАвкои
с элвктРоннь!м нАгРввом

к. 1'т. Боло6,никова, [. \{. }4ихайпов, в. в. |[етугпков

Фбрааование дефектов в монокристаллах определяется цель1

рядом факторов, ив которых одним из важсттейших является ко1

центрация примесей в иоходных заготовках. Фдной и3 причи
отсутствия работ по вь1явлен'|ю в|\Б'яния примеси кислорода в з|

готовках на структуру выращенпь]х монокристаллов является н]
велирование концентрации кислорода' происходящее в реаульта:
проналивания 3аготовки до температуры цлав]|ения.

Бьтсокая реакционная способность расплавленного молибдег
ограничивает во3можвость получения точнь1х сведений о соота1
га3ов' !ь|деляющихся при вонной цлавке' так как часть этих газ(
поглощается во3гонами' а примеси в виде паров концентриру1от(
|{а стенках плавилъной камерь! и не улавливаютоя и3мерительнс
аппаратурой. |[оатому контроль концентрации примесей в иохо;

чь}х штабиках не дает однозначных сведений об их содер}1(ан!]
в монокристаллах.

9тобьт установить 3ависимость концентрации кислоРоАа в 1|{'

нокристаллах на их структуру необходимо испольаовать высок|
чувствительный метод а}]али3а концентрации кисл0ро!1а' в йолпт;

дене' а тан'ке вьтбрать метод получе11ия монокристаллов с разли
вой концентращией кислорода. Ёаиболее подходящими метода1!
определения кислорода в молибдене является активащия обра
цов быстрыми нейтронами или иопами 3Ёе. Фпределение концептр
ции кислорода активацией бьтстрыми нейтронами бс5ш1оотвляе1(
по реакции "Ф (', Р1 тоц со следующими антивационными характ
ристиками с : 49 мбар, 71-|,(шш): 7,35 о,Б, : 6,13 [,[еБ.

Ёаличие высокоэнергетических квантов у активного продук'
шо3воляет экспрессно определять содер)кание кислорода беа к
ких-либо помех от других 'элементов.

9увствительность анализа ограничивается величипой шотот
быотрых нейтроттов, которая обычно равна {010 н/ом2
соотавляет около 5.10-4 мас.о/о. Результаты анализа вав!(оят (

3агрявненности шоверхности аналиаируемых проб кислородом. Ф
нако в овязи с большой глубиной проникновения быстрых шейтр
нов вклад поверхностного к1,слорода в общую величину ивмеря
мой ковцентрации невелик и устраняется шлифовкой и электр
полировкой шоверхности образцов перед облунением.

Активацию образцов бьтстрьтми нейтронами вь1год1{о прим
нять в том случае' когда вес проб сравнителъ11о велик () 10 т

,(ля определения концентрации кислорода в малых образгт:
предпочтительнее активация бьтстрыми ионами 3Ёе.

{

|

!
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'(Фотруктура мовокрцоталдов мо о ра3личной коттцептрацией киолорода

о_2.10-в:6 _ ц.10-8;

Аналив ки0лорода в этом случае осуществляется 11о реакции
16Ф (3Ёе, Р) твр. [одробно примоняемые метод11ки описаны в ра-
ботах [1,2]. [{онокристадлы с различной концентращией кислорода
мы получали цутом ивменения содер}т(а}{ия его в исходнь1х 3аго-
-товках для з0нной пдавки. ,(ля вьтращивания мо1{окристалдов ис-
поль3ова'{иоь цор11сть1е металлокерамические тптабики. }{онцеттт-

82 83

а_ 6.10_8;0_9.10_8 мао.у0. ув.200

ращия кислорода в них составляла около 0,02 мас.%. 11рокалив:
нио таких тптабиков на воздухо при температуре 600' с по3воля€
и3менять в т|их концентрацию кислорода в 1пироких пределах в з€

виоимооти от времени прокаливания. . при этом оодер?кани
остальных примесей в штабиках оотается цостоянным' поскольк
при вьтбран!!ых темппературнь|х условиях их химическая акти]



ность мала [3]. Бремя прокал|1вания и3менялось от 10 мип до
1 ч пгакоимальное содер?1(анио кисл0рода в 3аготовках та]{им пу-
тем удается повыоить в 10 раз.

йонокр"с'аллы для иссдедования выращивались методом бес-

'игел,вой^ 
э]тектронной шлавки на лабораторной установке [4!.

..[ля плавки |1споль3овали т[ориотые металлокерамические 3аго-

''**" длиной 70 мм с круглым сечен1{ем диаметром 6 мм. ,(ля
получония чистых монокристаллов мы приме!{яли следующую ме-
тодику приготовления :птабиков' цо3воляющую умень1шить вред-
€ое влияние цоворхностного кислорода.

|[орошки дополпительно восстацавливалцсь в атмосферо водо-

рода' а 3атем спрессовывались в горячем оостоя}1ии в вакууме.
Б э'ом случае поверхвость поро|пков в апачительной мере освобояс-
.дается от пленки окислов. 1щательная очиотка исходного сыр^ья

позволяет спи3ить концонтрацию кислорода до 0,5'10-2 мао.0/о.

,{ля полутения мошокристалла иа очищенного от кислорода
"сырья достаточно одного прохода 3оной' а и3 лег}1рованных и на-
кислоро?кевпых ваго'овой необходимо два прохода зоной. Ёон-
це|{трация уг.т|ерода во всех обравцах даттпой серии оставалась
поотоявпой и составляла 0,003 мао'о/о. }1онокристаллы и3 1{акисло-

ро}кен}!ых 3аготовок ре3ко отличаются своей структурои от выра-
'ще||нь1х иа 3аготовок с малым содер}канцем кислорода. €трукту-
ра их неодпородна ппо длине образца, встрочаются зер}1а и сильно

ра3ориентированЁые фрагменты.- Ёа рису|{ке предотавлены изображсения субструктур монокри-
.оталлов с ра3личцым содер}1{анием кислорода. }1а первых двух об'
ра9цах наблюдается крупноблочная структура о углами ра3ориен-
тации' не_ превы|цаюййми 5'. |[лотноо-ть дисл9каци{ внутрп оу6-
3ерен {0' см-2. Фбразцы, оодержащие 2_4' 10_3 мас. % кислорода,
лока3ывают ре3коо ухуд1шшение общого с0вер|пенства кристаллов.

,(альпейтпее повьт|пе11ие коццентрации кислорода приводит к ско_
11лепию дислокаций' которые затем (см. рис.) образуют полигональ-
}{ую отруктуру' сопровож(дающуюся^и3мельчением блоков. и во3_

растанием углов дезориентации щ9 60', атакэке увеличениём шлот-
*'о'" дислокаций до 1010 ом-2. Ёаиболь|пая плотность дефектов
структуры формируется в образцах с наиболь|пим содер)канием
*'й'й*. Б 

_этой-слунае 
наблюдаетоя боль1пое количеотво суб-

границ оо 3!{ачит8льным углом ра3ориентировки. )['средненньте
зеличины ра3ориентировок субструктурь1 второго порядка вел11-

ч1111ы' сроднттт1 ра3мер субзерен приведены ни}ке

1.10-3 мас. % о
2.10_3 мас. % @

4.19-з ц19. о/1 Ф
6.10-3 мас. % о*
0.10_3 мао. % о*

Ё ми" Б "*-" [, мш

51052
7 106 1,2
12 |о1 !,!
\7 108 0,1
60 1о1о 0,08

" Актпвация обра3цов быотрьтмп 1{ейтроцам[д
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Бттдно, что средний угол разориентации !1 плот|1ость дислок
ций растут с увеличе}{ием примеси кислорода' а ра3мерьт субзерс
умень|паются. Ёаблюдаемые ра8личия в дислокационной стру
туре исследуемь1х монокристаллов обуоловленьт ра3ным содер'к
нием примесей кислорода' поскольку концентращия углеро'
в обравцах постоянная и не шревы:пает 0,003 мао.о/о.

|[остешенное повы]пение концентрации кислорода способству
полному ра3витию оубструктуры полиго1тизации' охвать1вающ(
весь объем кристалла. [1роцесс начинается ре3ким увеличени(
плотнооти диолокаций' которые затем выстраиваются в границ]
увеличивая углы в3аимной рааориентации фрагментов субстру
туры. ||омимо обычного эффекта сегрегации примеси 11а грани!
((кристалл 

- расплав) во3мо}1{но вьтделение дисшерсных част!
(окислов, оксидов) в самом монокристалле.

(ледовательцо примесь кислорода ока3ь1вает влияние па по
ви'кпость дислокаций и на их перерасцределение в процессе о
ла)кдепия после вонной плавки. Б молибдене блокирующие обл
ка, обусловленнь1е примесью кислорода' т1оявляются при бол,
высоких температурах' чем атмосферы, обусловлонныо други}
примесями внедрения? и формируются бьтстрее и легчо' 91Ф1 1|,

видимому' вывываот чаотичную ионизацию атомов' опособствут
щую притя'кению последних к отрицатольно заряж(енным дисл,
кационным дефектам.

Б заключепие отметим' что наличие закрецляющих атмосфе
шриводщих к 3аро)кдению частиц новой фазьт, поаволяет объя
нить образование моваичной структуры с больтпими углами р
зориентировкп, наблюдаемой в образцах о повь1|пенным соде1
?канием кислорода.

Бовникновепие крупнь1х' сильно ра3ориевтирова|1ных фра
мовтов суботруктуры в мопокристаллах с малой концентраци(
кислорода объясняется относительпо свободным движением ди
локаций, освобонсденных от закрепляющих атмосфер кислород
что повволяет им шеремещаться на большое расстояпио' опред
ляемое равморами субструктурьт первого порядка' и отекать в су
1'равицы' создавая дополнительвый разворот этой субструктур:

!' Бро0сншй [. А", }[расмалев ,."1','',,#/*||'*', ,. л. 1| др.1\{ошокриоталт
^ в-ольфрама и молибдена. 1атпкент, кФАЁ>, 1973, 12_!,в
2. 3евапшн А, А.,.|{шреев 0, А,, }1о6анов Ё. $. и др. Автоматичоокая ус1

нов}|а для опцс!деления с.одер2кания кислорода в металлах активаци0нн[

^ 
аналиаом на быстрых нейтронах. м., гнти, 1968, 3-6.о. цпр3вочник по ма1ппиностроительным материадам, т. 2, под общей реда. циой €. А. Алексеева-||огодипа. 1!{., $а#гиз, 1959.4. Бытоов в. [[ ., 3асаров м' и. - Фмм, 196в, 26, ой-оэв.
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стРуктуРА и нвмптАлличвскип включвния
в монокРистАллАх сшлАвов'

лвтиРовАннь]х свРои и утлшРодом

^. 
14. |риднев, и. п. 9абан, |. А. Федорова,

в. в. }[ороаов

?1звестно, что присутотвие серы и углерода в магнитных спла-
вах девактивирует щентрь| кристаллизации' способствуя тем
самым образованию столбчатой кристаллической структуры в про-
цесое :{а:|равленного 3атвердевания. }1звестпо так)1{е' что леги-
рование магнитных сплавов сорой и углеродом способствует повы-
[11ению'т|рочноотных овойств литых постоянных маг11итов.

Блияние вы1пеукааанных элементов на процессы крцсталли-
зации и прочностныо характеристики магнитных сшлавов очень
важ{но в производстве монокристалличеоких магнитов' так как
в больтпинс1ве шолучаемых заготовок наблюдаются А!фокты в виде
<паразитнЁо крис1аллов общей площадью от 1 до 20% площади
сечения монокристалла' а наличие высоких температурных гра-
диентов в процессе вь1ращивания и термообработки приводит к об-

разованию трещин и сколов на магнитах при их последующеи ме-
хапической обюаботке.

Б настоящей Ё'а"ье приведень| ревультаты исследований сов-
местЁого влияния добавок серы и углерода па обравовапие ((пара-

3итных)) кристаллов' распределение и состав нометаллических
в*лю.'е,и# й структуру 

_сплава' 
содерж(ащего !5 злас.% (о,

!4,5 мао, % ш1' 7,3 мас. % 
^!,4 

мас.0/о (т,5 мас. 0/о 1|, осталь-
ное - Ро

.|!риготовленйе исходпого сплава производилось в оредо ивеРт-
пого га3а о предЁаритель1{ым вакуумом {'10-1 мм рт.ст. €ера
вводилаоь в ст1лав в виде сернистого я{елеза' углерод -_ ^в9поср9д:
отвенно в твердом виде. }1ёслодовалось влияние 0,03, 0,1 и 0,2
мао.0/о $ и 0,04, 0,05 и 0,06 мас.% €. Быращивание монокристал_
лов проиаводилось с помощью специальпо разработаншого устрой-
ства |1].

,(ля определения соотава щеметаллические включопия выдоля-
лись алектрохимическим методом в электролите' ^содер?кащ€м
50 мл/л ншо3 и 35 г/л ['{а(1, при плот1тости: тока !;,74 А|ём2 п
}1родол}кительности процесса 5 т.- |[олутенный ооадок :1еметаллических включений паносилоя
с помощью щапон-лака на тонкую отеклянную нить для роптгенов-'
ского фавового аналива. (ъемка.осуществлялась па установке
}Р(-60'в камере РЁ[ при нацряжении 30 кБ и токе 3 штА для все-
лезпого анода. 3кспозиция _ 20_30 ч.

1\4акроструктура образца монокристалла' содер}1{ащего
0,03 маё. о/о 3 ш 0,04 мас. % (, показа11ная тта рис. 1, шрактитески
!!е отлдчается от структуры образцов мопокристаллов' пе содер_
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Рис. 1. макроотрррпстуга образцов мово
крпоталлов' дегцровав||ъ[х сюрой п }т
,!еродом

с_0,03 мао.% $,0'04 мас.% 6;
б _ 0,| мас.% $, 0'05 шао.о/6 €;
в - 0,2 мас.% 8, 0'06 шао.% с

?кащих серу и углерод. 9асть образцов содер}кала отдольнь1е ([

ра3итные) кристалльт.( увелитением оодерж{ания в сплаве углерода и серы макт
структура и3меняется и приобротает вид' пока8анный ша рис. 1

та |, в. Анализ образщов с такой структурой шшока3ал полноо ото]
,ствие ((цара3итных)) кристаллов'

Ёа рио. 2 показана боковая грань прямоугольных дендрит(
1токрытая стекловид1{ыми включениями 

'т{елтоватого 
оттепка.

Рентгеноструктурный анали3 11оказал' что стекловидные вкл
чения на боковых гранях шрямоуголь1{ых дендритов цродотавля.
собой карбосульфиды титана т!4с282.

Фтлоэтсение прослоек карбооульфидов титана ме)т(ду дендри!
'ми в ]1роцоосе кристаллизации сни}кает прочшооть ме'1{дендр!
яшх границ и шриводит к появлению околов при механичеокой (

работко монокристаллических магпитов.



Ршо. 2. структура карбооульфидов т!{та}!а т!а боково1! гранп де!1дрптов

|[роверка ь{аг}1!1т]]ь|х характериотик монокристаллов' выра-
щенных и3 . магн1Ётного сшлава' содер}1{ащего 0,1:. ма0.о/о 3 и
0,05 мас. % (, и термообработайнь1х шо стандартному ре'киму'
т|оказала' что цаличие пластинчатот? структуры -в количеотвах'
показаннь1х на рис. 1, б, не оказывает 3начительного влияния на
магнйтньте свойотва сплава. ";,] ."

Ёа образцах магнитов длиной 30 мм тл диаметром 15 мм бьтли
г[олучень] магнит!1ые свойства не ху}ке предусмотреннь|х гост
17в09_72 для марки сшлава юндк35т5АА.

1,аким образом, совмест1{ое летироваг|ио сплавов типа
юг1дк35т5 серой и углеродом до 0,1 и 0'$5]% соответственно п03-
воляет получать монокристаллические 3аготовни беа <паразит-
ных)) кристаллов' что особенно ва)1{но при производстве магнитов
с диаметральным нашравлением намагн11чивания.

)|итература

|, €-лоляров А. Б., |{абан и. !7., [рш0нев А. ]! . тт д|р._ в кш.: Быр.ащиванпе
монокристаллов тугоплавких и редких }тета.]|.п(!в. }![., <Ёа5'кду, 1973, с. 8.
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пАРАмвтРь| оБъпмной сА'ш1одиФФу3ии
моно-и шоликРистАлличвских \! и 1\{о

в. м. }{атлинский, ю. г. }{узнет1ов

ё-
|арантированное качество .высокотемператург]ь]х уотроиств

с исцоль3ованием мета"цл'1ческих вольфрама и ппо.цибдена дол}1(но
оциратьоя на объектив]]це данные по самодиффузии. Фднако в от-
дельных эко1]ерименталь}1ых работах приводятся сли1шком бодь-
|пие 3}{ачения'частотного мно?1{ителя порядка 40 ом2|о.

6 целью выбора оптимальных г{араметров самодиффузии авто-

рами проведена матем1тичеокая обработка дан}1ь1х' шолученнь1х

различными исследователями (см. таблицу).
(ущнооть обработки эксппериме!1тальнь]х результатов с црш-

менением математической статистики состо]1т в сдедук)щем. Бсе
оць1т}1ые точки на графике в коорд[(натах 19 о - ||т могут быть
опиоаньт набором за'твтдсимоотей.

19 2 : !9 | 
'; 

_ 0,/+34 01|ат,
3десь 2 - коэффицие}1т самодиффу3ш!1 при абсо::ютной темше_

ратуро ! ; Р - унттверсальная га3овая постоянная; |,2 п 0; _

11 арамотрьх тешцорат ур|| ых з ависпмостей коаффидиентов объемнот!
оамодиффуаип вольфрама и молпбдена

(1)

цтервал
ратур

09; 
'9м'!'о

1в .оо ;

Больфрам

-0,11919
-0 ,23657
_0,267в|

-! ,08619
о,27416
1,04139
1 ,60206
1,40002

-2,74473
1,в3144

[4олибдеп

-0,30103
-о,42022

о,25527
0,44248
о,60206

_1 
' 
00э00

Ф, , кк1л/г_атом

\7в 
'4

131 ,8
120,5
120,7
140,3
1ц0,0
133,0
151,0
93, 1

|53,1

96,9
100,8
110,0
111,0
1 15,0
92,2

л!тте !]атура,"*,'- |,.с 
!

1800-2200
2000_243о
2000-2700
1935-2500
{8ш_2Ф0
2000-2800
{900-2700
2000-2430
1748-2074
26в6_3228

1850-2300
1900-2080
2155-2540
1700-1920
18о0_2|75
1850-2345

0, 76

0 ,58
0,54

8,2.10-,
1,вв

1!
40
25,12

1,80' 10-3
42,8

0,5
0,38
1,8
2,77
4
0,1

11|

|21
|3|
121
141
|5!
|6!
17!

18!

|э!

[10]
[111

[!21
! 13!

у41
[{0]
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темцерат}тпая вавиоиш(ють кооффшциевтов объемной оамодпффрпв вольФрама п хо-
лпфеяа

частотный мно}китель и анергия активации соответственпо для
уравнепия с номером ,.

}1екоторая (оредняя) прямая Аррениуса' 11остроенпая мотодош
наимень1пих квадратов для системы 11з п уравнепий вида (1)'
будет характеривоваться шараметрами

цц
1аа : )\9о,'1п;@ :20,т".

1]осле определения сш)дних вцачений частотного мно}1(ителя
б' и энергии активации ( вытисляют их средние квадратическио
откло}1е1{ия боБ'| о'6. 3елинины .Р6; и @;, выхо,{ящие 3а соответ-
ствующие доверительные иптервалы :Ё 3б', отбрасываются. 3а-
тем расчот проводится в}{овь.

Рассчитайы объективные характерпстики самодиффу3ии ш'
для интервала температур 1700_3377' (:

Бо :0,620 -р 0,064 ом2|о;

0 : 722,9 !. 4,6 ккал/г-атом

3десь п в дальней1пем 3наками (:ь) указаны средпие квадратпче-
ские откло}1евия параметров |о л 0.

Б доверительные интервалш :Ё 3о' входят ре3удьтаты работ
г1_3]. |]р" р : 0,95 доверительные интервалы ивдпвидуальншх
значоний шараметров самодиффузии'\[' следующие:

Р о : 0,620 :[ 0,222 ом2|о;

0 : 722,9:! 15,95 ккал/г-атом.

/2, го-| ара;//

90 9|

Аналогичпо получены объективны9 хар_1ц19ртстики самодиффр
зии ]\4о для ипторва'а 

'ем,ератур 
1700_2617' (:

Бо':0,436 * 0,060 см2/с;

0 : 98,35 :ь 1,95 ккал/г-атом'

Б доворительвыо интервалы * 3о' входят^р^е3ультаты работ
110, 1т]. ,[о'ер''ельные иптервалы цри _р- 

: 0,95 индивидуаль-
ных значёйий !араметров самодиффузии 1\4о составили:

Ро:0,436 * 0,{69 см2/о;

0 : 98,85 *.5,52 ккал/г-атом.

1емпературпые зависимости коффиццентов объемной оамо-

диффузий \{ ш йо с параметрами' |о и ( представлены на ри-
сунке." |[олувонпыо в наотоящей работе характористики оамодиффу-
зии вольфрама и молибдена могут олу}кить в качестве справоч|{ых

дан}{ыхкакдляполи-'такидлямонокристаллическогоматериа-
ла чиототой до 99,99%

3начение чаототного мно)кителя' равное 0,62 ом2|о, шо3воляет
3аключить' что самодиффузия в вольфраме осуществляется обще-
принятшм вакапоионным механп3мом.

^ 
3коперимевтальные дапные по самодиффузии в мопокристад-

л'''еск"х' вольфраме у!' молибдене находятся приблизительно
на порядок пиэке объективных прямых Аррениуса' одцако они
входят в доворительный интервал индивидуальнь]х 3начений ца-

раметров оамодиффузии.

!1птература

7. Фе0оров [. Б., 1{омов Ф. !1 ., €мшрнов Б. А,_ Р ц''' \:[оталлургия и ме_

талловвдепио чистых метадлов. й., Атомизда1, 1-969' 9'-!+р' .^-^
2. к;;;;;7-._А.-,_йй','".в }1 . 0., |'авршлюп !\:!' и'- Фмм, |972,33, в' 2,

о. 295.
з. Бй"'ь''в !7._ [1е1а11. 7. 1ес}хп., [п0цз{г!е шп0 1{ап0е1, 1961, 15, н 10'

977.
4. Раше! Р. Ё., [шпёу 1. .9.- Ас0а ше1а11цг9|_са, -1969, 

17, ш 8, р' 979'
5, |ап |'1етпр[ |. А._ пес. !гау. €}1ш., \945' в4' 239.
6. Боошсов Ё. в,. | ,ц",п [1 . ,]! .. 3емспшй с. в,- Б кв.: ||роблемы металло-

,о{е'"я и ф"з?кй метадлов. й., йеталпуртття,7964, с' 3|\'
7, }1}ршнов л: !!., !ерная [. Ф,, $ценпо т. к,- Б кн.: (войотва и примене-

}{це ,каропрочных сплавов. 1\{., кЁаука>, 1966, с:29'- 'в. м'"*,"й"ё. м', 1!сгвс1ъша18 \ц._й' $а!цг[огзо}. 1966,_21 А'^н 6' Р1?_'_
9. Ап'ёе1!) п. |,.,'кйсвьЁ !,. о., &о7ъп |1 .,_ 1гапв. \4е0а11шг9. 3ос' А1мв'

1965. 233. ш 1. 19.1
{0. Ав!са!1 ,[ .''!опь!'п о. |{._ Р}п|1оз. йа9., 1963, 8, ш 90, 99?. 

_

11' |аппе\е]я Ф'. к'а,с" Б.- 7. 1\а[цг1огвс}п., 1961, 16А, н 9, 854.
12. !!авлшнов-]! , Б.. Быпов Б. !{._ Фмм, 1964, 18, в. 3, с.459.
13. Бро,нфшй й-.ъ.',ББ"ййа" с. 3., }!{]товшцйшй'А. -4.- 3аводокая лабо_

ратория' 1960, 26, )\! 7, с. 828.
14. Борйсов'в. в.; [рузшн Ё. л., ]1 авлшнов л. Б. у {Р.- йеталлургия п ме-

талловодовие чист1тх металлов' 1959, в. 1, о' 213,



мвхАничвскив и диФФу3ионнь!в своиствА
монокРистАл.т|ов тугоплАвких мвтАллов и сшлАвов

А. я. 1||иняов, ъ1. 14. }(опалейп:вили

14зменение механических свойств тугоп]!авких металлов 
']меетсло}нную 3ависимость от температуры. !4меющиеся в литературе

данные по испь|та}{ию 11рочности (о") моно- и поликристалличе-
ских образцов показывают наличие ре3ких или полог|1х спадов
значений ов' в частности в интервале те}1ператур 0,3_0,4; 0,5_-
0,55 и 0,7 т'1{, для ниобия, молибдена' тантала и вольфрама [1|.
3ти спады свидетельствуют об и3менении мехапи3ма пластической
деформации. Реакое ивме}{ение прочности в области температур
0,3-0,4 ?,, нельвя объяснить рекристаллизационными явления-
ми. }1зутение температурной 8ависимости внутрепнего трения
показало паличие 3ернограничпого пика в этой области темпера-
тур. [1а этом основании был сде]!ан вывод' что появлепие спадов
ов при таких температурах обусловлено термически активируе-
мь1ми процессами перемещения дислокаций [1|. ?ак как терми-
чески активируемые процесоы непосредственпым образом свя3а-
ны с диффузионными явлениями, были рассчитапы 3начения коэф_
фициентов объемной Р ов л ме}ккристаллитной диффувии .}"' для
области температ}р, в которой отмечается паибольптий спад на
кривых прочности:

,[,ля всех атих металлФв .Р66 : 10-1? см2/с, |', : 10-|2 см2|с.
Бидно, что 3начения |'6 и.}", имеют в областях пёрвого спада

близкие значения для вс0х мета]!лов' несмотря на 3начительноо
различие абсолютных'значений т0мператур. 1ак как диффувиов-
нь1е цроцессы замет1|ы только начиная с величины порядка
10_13 см2/с, то мо}кно сделать вь!вод' что ответственным ва первьтй
излом являотся ра3витие гранинной диффузии в металлах.

|1ри дальпейтпем повы1пении температуры до 0,48_0,50 /пл
отмечается более плавное сни)кение прочности тугоплавких ме-
таллов.

,(,ля рассматриваемых тугоплавких м0таллов отпосительт:ь|е
тем1|ературьт' при которых величина .Р характеризует начало раз-
вит11я шроцесса объемной диффузии (| = 10-тз ом2|о), следующие:

1''€ т!т л$

шь 860 0,35
]\{о 1040 0,4

т' ,с т, т[цл

ш| 1350 0,55
[о {380 0,53

т''с т!тп,л
1'а 900 , 0,3
ш 1360 о,4

г' 'с т/т т'л
1а 1550 0,53
ш 1850 0,5/+

Раввитие про|1еооов самодиффувии пачинается при о1воси-
тельнь1х температурах 0,53_0,55 ?,л, что }тескольхо гь]111е от-
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Рпс. 1. обобщея|'аякривая тем-
пертурной вавиоимости прочно-

_оти тугоплавких 1!|еталлов

Рпо, 2' энергшя активации
вааимной диффувиш (0) п прод-
акопоненциаль}|ого шно'кителя
(оо) в оплавах оистемь1 мо _та

$
\
\
5

$

ч
\
\Ё

/,10

/20

//0

/00

/,0

0

7о

/,0

носительной температурьт образовация экспериментально оцре-
деляемого сшада прочности. [о если учеоть' что вследствие пла-
стической деформации во время исцытания во3мо)к11о уокорение
процеоса диффузии до цорядка величины и что это соответствует
измененик) темппературь1 па 150_200'с (сниэкение т|'т"" до
о,45_о,4в, а| до |0-1ц ом2|с)' то мо]1(но сделать вьтвод о диффузион-
ной природе спада проч1{ости. 0тот вывод подтверн{дается расче-
том 3наченпй | для следующего сцада' относящегося к област14
относительных температур - 0'7 7''''. ,[ля этого зцаченпя | |?,*
было шолучено для всех металлов о = 70'\\ см2/о, что, согласно
исследоват|иям }каропрочньтх овойств сплавов' является }1ача-'
лом интенсивного разупрочнения материала [2].

Б работе [3] на основе анали3а литературных данных сдела]т
вь1вод' что при относ}1тельной темпер6туре 0,8 г''', происходит
изменение механизп[а диффузии в тугоплавких металлах. 3то
такх{е доля{но отразиться на иаменении прочностнь1х и других
свойств в 3ависимост!1 от темшературы. Результать1 анализа дан-
т|ых температурттой зависимости прочности тугоплавких металлов
с точки 3рения процессов диффузии обобщены на рис. 1. 3десь
отмечет1ьт четыре и3лома' которь1е обнаружпиваются экспери}!ен-
тально 11 характер1{зуют развитие ме?т{кристаллитной диффузитт
(товка 1), объештной диффузии (тотка ,1-[ ), нанало и11теноивно!Ф !а:
3упрочненця' котда скорость диффузии становится существенной
(товки |-!| и 17), характери3ующая и3менение механизма дт:ф-.
фузии. Ёет сомнения' что эти точки дол}кнь1 быть определяющ}1м1{
и для других свойств металлов. Б частност!1' удлинение (суэтсентте}
становится 3аметнь1м' когда нач!1нают ра3виваться прот1ессы дт:ф-



фузии (ме:ккристаллит|{ая диффузия) и достигают максимума
три ра3витии объемной диффузии.

3тот вывод находится в хоро1пем согласии о эксперименталь-
ными дапными. 1ак, }|апример' для вольфрама в работе [1] бьтли
эксперимет1тадьно установлены спадь| значений ов ппри 1250;
1350, 1700, 2400 и 2700" с, которые согласуются с отмеченнь1ми
вь11пе характерными точками цля температурпой зависимости
вольфрама. }( со:калению' но все и3ломь] обнару:киваются в каэкдой
'серии опь1тов' для некоторых и3нихтребуютоя более чувотвитель-
нь1е методы испытаний. Более четко обнару)кивается эксцеримен-
тально спад при т|т,, = 0,35_0,40, обусловлецный ра3витием
п{е)ккристаллитной диффузии. Фпределонно проявляется сцад
в области темцератур т|т,*= 0,5 (тотка ||)' а по высокотомпо-
ратурным спадам (тотки ![| п -[/) пока мало данпых.

$о;тсно ож(идать' что отмеченные вы1ше особенности и3мецения
механич0ских свойств тугошлавких металлов с повы]пением тем-
пературь| будут иметь место и для сплавов. !'ля их анализа нео6-
ходимо иметь наде}кпь|е данные по диффузии в сцлавах тугоплав-
ких металлов. Б овязи с этим нами бьтло т[роведено иаучение в ип-
тервало 2000_2380' [ взаимной диффузии меж{ду монокристалли-
ческими образцами яло6пя и тантала' а так}т{е молпбдена и тан-
тала. Фтэтсиг проводился в с11ециальном при?кимном уотройстве.
3начения 2 рассяитывались методом }1отано по дапным раопре-
деления комцонейтов в диффуаионной зоне' полученпым методом
рентге!1о-спектраль11ого микроанали3а.

Результаты расчета характеристик диффузии пока3али' что
в системе шь _ 1а имеет место близкая к линейной вависимость
характеристик диффузии от оостава [4], тогда как в системо 1\{о _
]а наблтодается образовапио минимума значевий 2 и максимума
энергии активащии диффузии в области 40_50 мас.о/о 1а (рис. 2)

г5!.
Результаты расчота относительньтх теуцератур в сцлавах для

значений 296, п!и которых бьтли отмечены характерт1ые спады
прочности в металлах' показывают следующее.

тц]1

1.{ь * аэ мао. о/6 1а 2530
шь + 50 мао. % 1а 2660
$ь*ть мас. /6 1а 28ю
1у|о + аь мас. о/6 1а 2680
1у1о * ьо мас. о/6 1а 2780
1у1о * ть мас. /6 1а 2850

т |т 1!1

о,50* о,?7**
о,5в{' Ф,?**
0,57* 0,75**
0,75* 0,91**
0,7* 0,89**
0,65* 0,85{'*

' !об : 10-1. ом2/с *" 2об: 10-!1 ош!/о

Ё блиаких к идеальным твердым раотворам сплавах \б-1а
и3мевение прочности от ?||,т имеет такую }ке 3ависимость' как
'и для чистых металлов. Фднако при более значитель1{ом отклоне-
1;ии от идеальности (система [4о _ 1а) образование спадов црочно_
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сти, обус:ловде}1нь1х ра3витием процессов объемной диффузии, су-
щественно сдвигается в область более вьтсоких значений относи-
тельных температур. 3та закономерность дол}кна обнар}экиться
при доотаточно тщательных исследовациях темцературной зави-
симссти прочности.

'
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получвнип и стРуктуРА монокРистАллов
А9, Р0' &! и [г

в. м. (авицкий, н. л. $ореновокий, н. Б. |орива,
в. п. |{олякова

}{астоящая работа является частью провод11мых в лабораторилт
редких и тугошлавких металлов систематических исследований по
получени1о и исоледованию структурь| и свойотв монокристаллов
благородньтх металлов и сплавов. !елью работьт ставилось полу_
чение монокристаллов благородных металлов' обладающих [1{(
ретшеткой: серебра, палладия' родия у1 у1р'|дия.

Бьтбор метода выращивания и величина полученных монокри-
сталлов определялись следующими физико-химическими пара_
метрами [1,21:

А8 Р0 пь 1г

?||д, 'с 961
?к, 'с 1963
9, ,(э+с/моль 11 304,36
1|'пругость пара,
Б|ме 3,42'!0_|
р, г/см2 10,49
о' ]{:тт/м 0,930

1552 1 966 2450
3 980 4 500 5 300
16747,2 2|77\,3в 2в37в'84

1,33 6,33.10-]
72,7в 12,45
1,600 2,050

1,47
22,41
2,400

Анализ физико-химичооких констацт металлов по3волил вь1_
б-рать для получе|1ия монокристаллов серебра и шшалладия метод
9охральского. |!ри вь|ращивании монокристаллов серебра при-
мепялся тигель из графита? а для палладия 

- 
и3 окиси алюми-

шия. ]\{онокристаллы тугоплавких металдов родия и иридия по-
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!$-ч*!#'#яп1кп травле;{ия на плоокооти (111) моно:
крг:оталла А$ (о)' (100) монокрттстал_
ла Р{ (б) и (100) монокриоталла вь (6)

лученьт методом зон}!ои плавки с электронно-лучевым нагревом.
Ре:кимьт получения монокристаллов пр!1ведены ни}ке.

А9 Р0 вь 1г

('корость роста, мм/мттп о,4 1,2 1,в !,в
(корость вращен11я затравки' о6|мин 12 \2
9лтслопроходов | 1 3 3

1\{онокристальность оценивалась визуально по полосам травле-
]тия' проявляющимся на поверхност!1 в процессе травления'
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вследс] - .'. разлитной скорости растворепия кристалла по раз-
ны 1 ' ..*м. },имическое травление монокристаллов серебра цро-
вод,,,л": в раотворе перекиои водорода с аммиаком' а шалладия _
8 €]!1€ц }нцентрирова_нньтх соляцой и шлавиковых кислот. \4оно-
криста.1!'' .т родия у! лрид\1я травились электрохимическ!1 в нась1-
щенном р]створе шов|ренной соли с соляной кислотой [3]. Фрион_
тировка нристаллографинеских плоскостей ошределялась рентге-
новским методом обратной съемки по /[ауэ. Фбравщы для
исследования структуры бьтли полутены у[з монокриоталлов
алектроэрозионной резкой с последующей механической и элек-
тролитической шолировкой.

.(ля выявления дислокащионной структуры серебра испольво-
валоя реактив' продло}ке|1ньтй в работ{[4|. |[лотность дислокаций
роста на грани ({11)' оценонная т1о ямкам травления' составляла
5-9.103 сй_'. Форма ямок травления на грани (111) имела вид
треугольников (см_. рисунок), тто характ0рно для металлов куби-
ческой структурьт. |[олутенные данные о плотпости ямок травле-
ния мо11окристаллов серебра (5_9.103 см-2) ни?т{о плотности ямок
травления (4.л0. см-2) на мовокристаллах' вь!раще1{ньтх анало_
гичным методом о макоимальной скоростью вытягивания из рас-
цлава 0,7 мм/мин [4]. Разработанный авторами реактив на ос}1ове
хлорной кислоть1 по3волил вьтявить ямки травления на грани
(\1[) и (100) Ра. 6редняя плотность диолокаций роста' оцененная
шшо ямкам травления' составила - 3.|01 ом-2.

1онкая структура родия у\ у|р:г4дия выявле11а методом электро-
химичеокого травле|{ия в реактивах' цредло)т(енных в работе [31-
|[лотность дислокаций роота' оцененная по ямкам травления'
для родия |4 \тр\тдия составляет 5-6.106 см-2.

1.

9
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4.
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получвнив' !1сслвдовАнип стРуктуРь|
\| мвхАничБских своиств

нвкотоРь1х монокРистАлличвских сшлАвов
нА основв ш

ю. с. Беломытцев, Б. 1\4. 6авицкий, л. н. [аратовский"
Б. |. \{ещоряков

,(,ля исследования во3мо'1{1{ости цовш1пения ?1{арошрочн0сти
монокристаллического вольфрама использовались легирующии
алемепт в11едре}1ия _ углерод и элементь1 замещения - тттло6лй

и молибден [1].
1\{онокристалдические с1]лавы пполучали путем зоннои плавки

без затравк". (корость дв_ия{ения этсидкой 3оны составляла
2 й"/'йЁ, чиодо ''р''|'дов 

_ 2, вакуум не ху)1(е 1.'^10-4 ?ор' Б ка-
честве заготовок применяли прутки диаметром 10 мшт из сплавов.

типа \[' - 0,05 \}_и \0 _2,5 1!1о вакуумной дуговой плавк11'

|{лавктт проводились при напря}кении на катоде 90-105 Б"
аноде 7,2_в ',в;'"'*" на *а"'де Б'2_5'в А, аноде 450-460 мА'

|[осле плавки на поверхности монокриоталлцческих пр-утков
не бьтло обнаружсено смень! ориентировок' отдельных 3ерен. }{онт-

роль мот{окрцстальности проводили металлотрафинеским }|етодом'

а так}ке путем макротравления. }(ристаллотрафическуюориенти-
ровку определяли ме"]до* обратйой съемки по )1ауэ' (плавь: о

й"о'Ё-^*й ниобий _ утлерод имели_осевуто ориентцровку [100]'
с добавками молибден _ углерод _ |110]. }го.ц отклопения от оси
не превь]|пал 10'.

Результатьт химического а}1али3а (плас. ?6 ) полуиеттных моно-

кристаллических сшлавов представле}1ь1 ни}ке'

ср ['р $[р о мо шь

,\{-шь_с 0,1 0,04 0,05 0,017 0,004 0,008
Р _ [{о _ 6 0,0| 2,5 0,05 0,016 0,020 0,003

|[ри таком методо получе}1ия сплавов происходит значитель-
ное вшгорание легирующих элементов' что объясняется боль-
тпой разйостью температур плавления этих элементов и вольф-

рама.
14в полутенньтх мо11окристаллических црутков изготовляли

образцьт для исследования структурь1' механических своиств на

разрь1в и и3мерения горятей твердости. ,[ля снятия наклепанного
ёлоя образць1 электрополировалисъ -в 700/о-ном растворе 1(ФЁ.
1олщинЁ "''й''"' слоя составляла 0,1 мм. 1\т[еталлографинеские
образт1ы после электролитической полировк1! поцве^р-галшсь эдек-
тролитичес*'*,у 'р,",ению 

в 20/о-ном растворе кон' }1зуиение
сплавов на микроскопе 1\[}1\{-8 не выявило различия в с{руктуре
сплавов и пелегированного мо1{окристаллическото вольфрама'

98 99 (!*

8ав|!оимооть горявей твордоотш мо|!о-
кршоталдичеоких опдавов вольфрама от
температ)Фь|
] _ велегированный 1ш;

2 _ сплав '\у_шь_с;
3 _ оплав \п_мо_о ,

400

.700
1\{еханичеокие свойства

сплавов и3морялись на т1я-
тикратных цилиндричеоких
образцах с диаметром рабо- 2[/]
чей части 3 мм при 20 :т

1800'с на ма1пине пРв-302
при скорости дви}кения зах-
вата 2 мм/мин в вакууме не /пп
ху;ке 1.10-{ 1ор. .(,ля срав-
нет1ия ццриведены механиче-
ские свойства чистых моно_
криоталлов вольфрама.

|,, кас/пн2

['ас'', бц' оо'2' Б' %
0с нго./мм2 нго/мм'

ш [100] 2() 98,5 . 54,5 9,0
1900 3,7 1,7 125,0

ш [110] п 95,5 77,о 73'4
ш_-шь-с [{00] 20 109,0 69,0 6,0

1800 3,9 1,9 123,7
уй - 1\{о _ с [110] 20 96,6 68,6 22,о

1800 3,3 7,3 70,0

ф'%

30,5
100
100
14,о
100
100
100

[арактерны]!{ является упрочняющее влияние добавок нио-
блй _ углерод и молибден_углерод при комнатной температуре-
[1ртт температуре 1в00'с это влийние оказалось не3начительным.
€ледует отметить' что раотя}кение сцлавов при 1800'с происхо_
дило равномерцо цо всей длине образца.

[оряная твеРдость сцлавов и3учалась в интервале 20-1600" с
в вакуум0 1 . 10-6_5. 10-6 ?ор. 1емпература ко11тролировалась
микротермопарой вблизи места внедрения индентора. }|а|рев осу-
ществлялся отушшенчато цутем повы|пе]1ия томпературы на 200"(
!1 выдер)ккой 15 мин.

|4змерение твердости црои3водилось вдавливанием сапфировой
пирамидь1 при нагру3ке 1та индентор 50 г. Результаты измерений
приведень1 на рисунке.Б результате логирования происходцт уцрочнение монокри-
сталлического вольфрама во всем интервале температур. }1аи-

-б-ольш_у_то 
твердость шри высоких темцературах показал сплав\{_1\{о_(.

)1птература
1, €авшцншй 8.0', Бу-рханов 1. 6. йонокриоталлы тугоплавких и редкихметаллов и сплавов. Р1., <Ёаука>, 1972.

+00
'//0 

/2[0 т: [



содвРжАнив углвРодА и кислоРодА
в сшлАвАх вольФРАмА с Рвнивм

Б. Б. 111илпков, |. 
1: *.ж;}Рова, 

А. и. $ладов,

?1звестно аномальное иаменение прочноствых характеристик
вольфрама при его легировапии рением. (уществует несколько
гипотез' объясняющих механи3м пластифищирующего воздействия
рения на вольфрам [1]. Фсновной прининой (рениевого эффекта>>

считают повы1пение растворимости углерода в ретпетке вольфра-
ма при замещении его атомов атомами рения [2, 3]. }1ногда
отдается предпочтение ивменени1о алектронного^_строения воль-
фрама при растворении в нем рения. !,отя в [2] показано' что
сни'кение температуры перехода металлов в хрупкое состояние
и повы1пение их пластичности свя3ано со сни}кением содер}кания
примесей, что в свою очередь изменяот электро1{ное строение ато-
мов, однако в [3] этому вопросу не уделяется внимат1ия. Б значи-
тельной стецени это объясняется недостаточной чувствительно-
стью методов анали3а' исцоль3уемь1х для определения сод0рж{ания

углерода и кислорода в метал]]ах.
Б настояще]0 время наиболее чувств!1тельным методом ошреде-

ления углерода и кислорода в вольфраме является метод акти-
вации ионами 3Ёе, которьтй позволяет определять содер}кание
этих элементов до 10-7 мао. о/о [41. |[рименение этого метода для и3у-
чеция очистки вольфрама в процессе электронной бестигельной
зонной плавки г5] шо3волило установить оцределешну1о свя3ь
условий шлавки с ко}1центрацией примесей внедре}{ия. Результа-
ты [5] показыва1от' что действительное содер)1{ание кислорода
и углерода в вольфраме не превь|шает 1'10-д мас. % пос.це его
плавки в вакууме.

Б настоящей работе с применением метода активации иот1ами
зЁе [5] проведено исследование содер}кания_т(ислорода и углерода
в вольфраме при легировании ето рением. Было выплавлено три
оер!|и оплавов с содер?каниепт 0,5; 7; 2; 5; 1_0; 15; 28 мас. % &е.
||}авку о1|лавов вели при давлении 1_5'10-5 мм рт.ст.' время
выдерн{ки металла в расплаве 5 мин.

||олуненные результать1 шока3али' что концентрация уг.1еРод1
не зависит от состава сплава и и3меняется в цределах 1-5'10-6
мас.0/о' что хоро|по оогласуется с данными работ [4, 5\. 71зменеттие
содер)кания кислорода в сплавах в 3ависимости от состава приве-
дено_ на рисунке. 

-}(ак 
видно' при введении Ре в \[ содер)т(ание

кислорода вначале умень|пается' а 3атем увеличивается. 1\4ини-

мум конщ0нтрации кислорода наблюдается при 2-5 мас. % Ре-
|[ри этих концентрациях Ре содер)кание кислорода цримерно на
порядок ни)ке' чем в чистом \{, вышлавленном цо аналоги{!ным

ре'1(имам.

100 101

}становленньтй характер изменения конце}1трации кислорода
в 

.$' в 3ависимости от оодер'капия Ре аналогичен и3менени1о коп-
центрации кислорода в Ре, }:{1 и (о при их раскислении 1\{п, 5!, [
'т другими элементами о бодьтпим сродством к кислороду
]6-в]. [ермодинамика процессов раскисления металлов рассмот-
р*''' 

-' 
рЁб''* 19], "д" 

пока3ана возмо}кность .минимального со-

пер:кания кислорода в металлах при определенной концентрации

р',*""''""ля. |[ровести расчет раскисле!1ия вольфрама ре}1ием
не представляется во-3мо}кнь]м 

п
и3_3а отсу|ствия необходимьтх ,'

термодинамических данных'
Аля оценки воамо?кности /0-'

умень1пения содер)кания кисло-
рода в вольфраме при легирова-
нии его рением расочитаем энер-
гило [иббса для реакции восста- -_-'
новления моноокиси волъфрама /0 -

рениеп{ в газовой фазо:

\{Фг*Ре1 :\[1 {РеФ;'

,(анные по теплосодер'канию
и энтропии компонецтов реак_
ции в газообразном состоянии
приведе}1ы ни}ке:

нас. "А

ш

/0о /0 / 9е , нос. "А

!1аменение концептрации кполорода в опла_
ве вольфрама о ренпем в завиоимости от
цошцент|вции ре||ия

(1)

_А Ё0.', кка]т/моль А5020в, кал/моль.град
Ре - !8в,!+2,о 45,13+0'01&сФ _ 90,0 5э,382ш _2о3,4-т|,5 :'1 ,551 -|0,002
\уо - 101 ,6 +_ 10 56 ,597

Расчет энергии |иббса рассматриваемой реакции по этим дан-
нь!м ]1ока3ь1вает' что з |широком интервале температур (298-
4000 к) е0 величина отличается от нуля в пределах точности исход-
нь1х данньтх. 3то говорит о том? что при стандартных условиях
реакция цроходить не будет.

Фднако условия т!лавки сплавов вольфрама с рением отличают-
ся от отандартнь1х' так как давление' паров вольфрама || рет;т!1я
значительно ни)т{е атмосферы. Б этом случае выра}кение для энер_
гии [иббса мо)кно 3аписать в виде

^ 
с: - п?:9]ш$:и .

'пе'шо
1ак как давление паров вольфрама и ре|{ия задается составом

сплава' \ учитывая' что константа равновесия реакции 1(:: р%"/р&, уравнение (1) мо:кно зашисать в виде

^с 
: Р? 19+ - Р| 19&. р)



$ Р'
ке

(1 _,]') Рь

|[о уравнению (2) мо?т{но вьтчислить состав сплава вольфрама
с рет{ием' когда роакция восстановле!{ия не идет. Б этом случао

^6 
: 0 ул |{: 1. Фбозначив концентрацию рения в сшлаве чере3

, получим

:1, (3)

где Р]1. и Рь _давление паров чиотых металлов в шриоутствии

ко1{денсированной фазьт'
Б рефл,'ате расчета по уравнению (3) цри темцературе на

100' превып:ающей томшшературу плавления вольфрама цолуча€м
йй,ц.,'р'цию Ро в сплаве 2б мао.о/о. |[р, этом содер'1(ании Р.е

'*"р1"''|иббса 
не и3меняется от ониж(ения давления \{ и Ре в

реальных условиях. [сли эке-содер}ка1{ие Ре больше 20 мас.о/о,

то реакция смещается влево. 11ри йеньтпем содер'кании Ро реак_
ций пойдет в сторону образования моноокиси рония и раскисле-
ния вольфрама.

1аким образом, полученные расчетом ре3ультаты хоро|шо сов-

падаютсэкспериментальнымиданнь|мииявдяютсяподтвер)кде-
}!ием во3мо}кнооти раскиодения вольфрама рением'
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нпкотоРь1в своиствА монокРистАллов Рвния
и сг!лАвов нА вго основп

в. м. [авицкий, м. А. 1ылкина, о. х. {,амидов

Рений и ето оплавьт благодаря своим уникальньтм свойствам
являются весьма персцективными маториалами для ряда областей
современной техники. 1|1ирокое применение на|пли сплавы на ос-
1|ове шереходных металлов 1у-у1 групп периодической оистемы'
легированные рением [7, 2\.

Б данной работе приведены ре3ультать1 исследовапия свойств
наименее и3ученнь!х сплавов Ре, а именно сцлавов на оонове Ре,
легированных ]\{о и \[. (войства рения и сплавов на его основе ис_
следовались как в монокристаллическом' так и в поликристалли-
ческом состояниях. Б ралтее проведеннь1х авторами исследованиях
физико-хиплического взаимодействия Ёе с переходными металла-
ми [2] было установлено' что максимальная растворимость в рении
[.{о и [ равна 12,0 л 15 ат. % соответотвен|{о.

Рений и двойные его сплавь1 с 5, 10 и 15 ат. о/о \/[о и Р вышлав-
лялись в электродутовой цечи с нерасходуемым ре}{иевым электро-
дом т1а медном водоохла'кдаемом поду в атмосфере очище1{ного ге-
лия при остаточ1{ом давлении 200 мм рт.ст.' а их моттокристаллы _
алектроннолутевой зонной рафинировкой со скоростью цереме-
щения расшлавденной воны 3-4 мм/мпн.

Ёттжсе приведеньт результаты химического и га3ового анализа
рения и некоторых сплавов на его основе цо примесям внедре}{ия
(мас. %).

0лектродровая плавка
Ф' мао. 11 н' м^с. уо с' м^о, уо

Ре 0,005 0,0001 0,008
&о } 5ат. % 1т{о* 0,004 0,0001 0,004
&е.| 10 ат. о/6 1\{о** 0,006 0,0001 0,007
&е -]- 5 ат. |,|| 0,004 0,0002 0,010
пе + 10 ат. о/9 \{ 0,006 0,0002

3лектропнолучевая ттдавка

&о 0,003 0,00005
пе + 5 ат. о/6 }1о* 0,005 0,00010
&е + 5 ат' о/о 0 0,005 0,00020

*2,6 мас. }( /т1о **5,4 мас. 79 }{о

€овертпенство монокристаллов проверялось )лектротравле-
пием' а ориентация определялась рентгеновским методом обратной
съемки по )1ауа (рис. 1).

,{,ля механических исшыта}{ий из|'отовлялиоь микрообразцы
диаметром 2_3 мм и длиной рабовей части 20 мм м0тодом электро_
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Рио' 1. Рентгенограммь!' полу-
ченнь!е о монокриоталла реяия
до (о) и после (б) ра3рь|ва

Рио. 2. влиянио отопени дофор-
маци1! [1а твердооть рения элек_

трод1товой плавки (7) и алек-
троннол1невой зонной рафини_
ровки (2)

литичеокой полировки' не вь]аь!вающей нару]пений монокристад-
лической струк;уры исходного монокриоталла. [4икрообразцы
г{еред иопь1та}|ием }1а растя)1{ение на шрессе |аг.арина (шкала 1,
скърость хода 0'5 мм/мйн, температура ко1!{натная) от;кигались при
1в00" с в теченио 1 т в вакууме 10_5 мм рт.ст. Фпроделение макси-
мально допустимой стет|ени об)катия т1ри комнатной темшературе
ииоследованиенакдепьтваемостиренияисплавовнаегооснове'
ото)т0ке;ных шри 1500' ( в течение 30 мин в вакууме 10_6 мм рт'ст''
проводились на вертикальном копре.

!,анньте по механическим характеристикам приведены }1иж{е

(рло. 2)'
6равнивая механичеокие свойства рения и сплавов на его ос-

ново в монокристаллическом и шоликристалличеоком соотояниях'
видно' что их пластичность ре3ко различается. 1ак, удлиноние
рения электродуговой плавки равно 25о/о, а монокристалла ре}1ия
превьт1пает 100%' }[ак виднб, Ре мо;кно сравнить с такими вь1соко-
шшлаотичными металлами' как 7п, 5п и другие' относительноо уд_

;6

104 105

3лентродуговая электровволучсваяплавка плавка

8е
&е { 5ат. % ]у1о

Ре { 10 ат. о/6 1{хо

&е { 15 ат. о/6 1т{о

це + 5 ат, о/9 \\/

&е { 10 ат. о/6 ||
&е { 15 ат. о/о 0

Ё', кгс/мм2

160
25о
350
550
230
325
485

ь, % б' кго/мм2 ь,

25 50 > 100
12 65 80

2,5 85 60

0,5 70 4о
20 78 100
8,5 85 60
1,5 15 5

3лектродуговая

0
е

10
15
2о
25

о, кгс/мм2

70
85
се|о
37

102
102
50

0
7

13

!7
2\
25

30

35
4о
45

/о

линенио которь1х превы|пает сто и 6олее процентов [3]. )(аракте-

ристики прочности и твердости монокристаллического рения не-
сколько ни'ке' чем у поликристаллического.

|[ереходя к анали3у свойств монокристаллов сплавов в пре-

делах твердого раствора' следует ска3ать' что при легировании
рения }\{о и [ протность монокрцсталла рения повы1шается с
'50 

до 35 кгс/мм2 шри з.0 ат. % \{о и \[ шри удлинении порядка 60.
}величение содер)кания }т[о и [ до 15 ат.о/о приводит к появлению
3начительного количества второй хрупкой 1-фазьт, что вь13ывает

ре3коесниж(ениешрочностииповы]пениетвердостиэтихсплавов
(см. вытше).

Блпяние отепени деформашиш на твердость репия

ень обн{атия, н0, игомм2 ень обя{атип, % г10' кго/мм2

пплавка

160
250
325
385
435
48{)

3лектропнолучевая плавка

130
235
320
385
460
500
560
620
685
75о

Фдной из особенностей рения среди тугоплавкихиредких ме_

таллов является ёго яувотвительность к высокому упрочнению при
цластической деформации [1)' (равнение наклепываемости и сте-
шени деформируемости шоликриоталличеокого и монокристалли-
ческого рения й сшшлавов на его'основе о молибденом и вольфра_
мом проводилось методом с?1{атия при комнатной теплпературе.
1\4аксимально допустимая степень деформации поликристалличе-
ского рения электродуговой плавки 20-25оА. 1\4онокристалдиче-



ский рений электроннодучевой зо11ной пдавки доцускает вдвое
б6льтпую степень об;катия без !тоявления трещин' равную 4!_
45о7,. ||рл этом наблюдае{гся ро3кое упрочнение рения. 1ак, твер-
дость 1\{онокристалла ро]1ия возраотает в 5 -6 раз (с {3) до
750кгс/мм2) при степетти о6;катия 45у, (ом.таблицу). 1акую харак-
терную особеннооть уцрочшяемости имеют и монокристаллы сплавов
рения с молибдоном у!' вольфраллом в облаоти твердого рас-
твора.

Результаты исследований позволили разработать мотодик.у по_
луче}{ия левты и фольги и3 рения и его сцлавов с молибденом
и вольфрамом.

.|[птература

7. €авшцншй в. м., [ылпшна $. А,, |1оварова 1{.,Б. [плавы рениял. 1\{.,
<}1аука>,1965.

2. ёавшцншй в' м., !шлпшно м'А., 8амш0ов Ф. *.
лы, 1969, А! 4, с. 200; Азв. АЁ 1ад:к.(€Р, отд.

_ йзв. Ан сссР' [{етал-
физ.-матем. и геол.-хи}|.

механшческие своиства }{еталлов
наук, 1968, ш 4 (30)' 41.

3. €авшцншй 8' ]/[. Блпяние температуры на
и ошлавов. й., йзд_во Ан сссР' 1957.

стРуктуРд и своиствА сплАвов ниоБия
с вь|соким содвРжАнипш1 кАРБиднои ФА3ь!

' в. }1. 1{1ефтоль' в. }{. 1'риго!овии

[аиболее перспе}(тивным сцособом повы|цения }каро11рочно_
оти однофа3ных сцлавов ниобия в настоящее время счита]от дис-
пероионное упрочнение тугоплавкими окиолами' нитридами и кар-
бидами. 1![аксимальные значения характериотик термодинап{'!че_
окой прочпости' температур плавле}!ия' а так}1(е наличие так на3ы-
ваемой тех}|олог}1ческой совп{естип{ости' предопределяют выбор
окислов' нитридов и карбидов переходнь|х металлов 1! А группы_
7т л н1, образутощихся при одновременном легировании шь
и его однофа3ных сплавов с этими моталлами и одним из элеме1|_
тов внедрения. |[роведен!1ь1е исследования механических свойств
}:[Б, легированного 7т лли }{{ и одттим и3 эл0ментов внедрения' по-
кааали [1, 2\, ито эффект ушрочнения этими фазами в 3начитель-
ной стешени определяется количеством фазы' образующейоя в спла-
во' и меняется в 3авиоимости от рабоией температурь1.

1ак, оксидное упрочнение эффективно при содер}кании обра-
аующейся в сцлаве фазы 2гФ, или }1[Ф, не более 1,5_2 мол.%,
при этом эффект ушрочнен11я сохрат{яетоя до температур 1100_
1150'с (рис. 1). Ёитридное упрочнение 1\{ож(ет эффективно иошоль-
зоваться вплоть до 1200" 6 и при соответствующем количестве
фазы в сплаве обёспечивает более 3начитедь!{ое упрочнение' чем

1ш 101

окисль1. €п.шавьт' содер?кащие до 3 мот.о/6 карбидной фазы в расчете
на 7,т| или Ё[€, при температурах виж<е 1200' 6 несколько усту-
пают по прочности сцлавам' упрочне}1нь1м оштимальным количест-
вом окислов \7лп нитридов.

Бместе с тем карбидсодер}кащие сплавь1 значительно луч1пе
сохра}!яют высо!}ую прочность шри повы|пении рабовей темпера-
турь. |[овытшение теп{пературъ1 испытания карбидсодер)кащих
сплавов от ко1!|натной до 1200, ( шриводит к сни)кен!1ю предела
прочности всего на 20-40о/о' что вдвое п{еньп|е' чем для (шлавов

нио6ия, упрочненншх диспероной нитридной или оксидной фазой.
1аким образопя, увеличение содер}кания карбидной фазы в сплаве'
обеспечивающее рост аначения прочности при комнатнь|х и ни3-
кихтемпературах (рис. 2), способствует со_хранению вь1соких 3на-
чоний протнос1и .ри тем,ературах 1200" с и вь]1ше. Фднако пока-
3ано' что увеличение содер}кания карбидттой фазы в сцлаве сверх
3 птол.% сни:тсает пластичность сплавов.

Ёижсе представлепь| ре3у.т!ьтать! исс"цедования структуры и
овойств спл|во" 1\1э_7г(Ё!)-( и ]\Б-1!1о-7г(Ё1)-( , и}|тервале
составов по у|.|1ероду от примесното до эвтект1].ческого в псевдо-
бинарног1 систеп{е $Б-}'[е[. Бсе полу'лег1нь]е сплавь1 яв"ця1отся ге-
терофазными с вь]деде}!ияп1и карбидов, количество' с0став и мор-

фология которь1х ошределяются содеря{анием в сплаве углерода
и переход1{ото п{еталла 1! группьт. Формиру}ощаясл в сплавах
изученнь{х составов структура меняется от видман]птеттовой для
п|аль1х содержсаний углерода до характернсй эвтекти'теской д.тя
высоких содер:каний углерода.

}}4зпденение_пластичности с ростоп{ содер)т{аг1ия углерода и объ-
епла карбидной фазьт по3воляет провести услов}|ое разделение всех

рассп{отреннь1х сплавов на три групшь1: 1) сплавьц-_содер'*(ащие

}цо 3 ьлой. о/о кар6лдттой фазьт в растете тт'а 7т| или Ё1(, дефоршли-

руемые обьтчн*ми п{етода}{и дефорплацитл (ковка, про}{атка' ваку_

уп{ная црокатка' прессование) и при о6ь:чньтх томп^щатур1{^ ц9-
ф'р.'''ц'й''ром"тт''Ёет'*','х ниобиеБьтх сплавов (1200-1400' ();
2) с,ла'"', содер:кащие от 3 до 7 птол.% тсарбидной фазьт, харак-
теризующиеся неблагоприятной' с точки 3рения пластичности'
структурой в лито}{ состоянии. Бьтделения сло}1{нолегированг1ого
карбида (\Б, $е 1! группьт) распределены в них в виде круп-
ных неправильной формьт частиц и колоттий эвтектического тиша'
прилега}ощих к граница}| зерен' а так)ке в виде дисперснь1х ча-
стиц - по телу 3ерна. 3то сплавш' которь1е удается шродеформи-

ровать только методом гидроэкструзии; 3) недеформируемь!е
сплавьт о более вь|соким содер}канием карбидной фавы. 0ту групшу
сплавов мо}кно рассматривать как литейные сцлавы.

|[ротность иоследованных сплавов после гидроэкстру3ии с
лротиводавлением |!,5-/!,7 бар определяется совмеотцып{ действием
растворното' деформационного у! диспероионного упроч11ения.
Растворное упрочт1е}{ие 3ависит от стеце1{и легированности твердо-
го раотвора на ос1]ове ниобия переход1{ы:\{и металлами' в частности
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Рио. 1. влияние добавок диспероной тугоплавкой фазът на прочнооть ниобия прш разнь:х
томперат]Фах

Рио. 2. влиян||е оодержан|'я угдерода (при атомном отно|пент1и 21|с б'[лв1\ом к 1) на твер-
дость оплавов |{0-2г-( (') ш шь-мо_2г_$ (2|

молибденом',(оля диоперсионного и деформационного упроч-
Беяу1я зависит от количестйа карбидной фазы, степени деформации
!1 температурь1 последующего от)кига. !,олодная деформация
гидроэкстру3ией приводит к 3начительному упрочнению сцлавов'''й'".'й', 

что ;ля 6''"-'".'ва тугоплавких металлов с оцк
кристаллической ре]петкой характерно слабое упроч€е}1ие при хо-
лодной и шластичеъкой деформ1ции. введепие в ниобий и твердый

раотвор молибдена в ниобии карбидной фазьт_приводит к аначи-
тельному и3менению характера упрочнения. }}4з кривых твердо-
сти (рис. 3, о) видтло, нто сплавы с карбидной фазой у|1рочняются
прий?рно вдвое боль]ше' чем чистый ниобий' с увеличе''ием отепени

дЁфорйации. }1зменение характера упрочнения двухфа3ных спла-
вов в сравнении с ниобием и его однофазными сплавами опреде_

ляется' как и3вестно, барьерньтм действием диоперсных вь1деле-

ний на движ{е11ие дислокаций.
!!4нтенсивное деформационпое ушрочне}{ие кар6идсодер}кащих

спдавов по3воляет повысить пределы прочности и текуч^ести нио-

6и'я лрл комнатной те}|г{ературедо 100-110 и 90 [|€/мм? ооответ-

ственно при степени деформации т{орядка 30%, а, напри1\{ер'

спдава шы _ 9 мас. % \{о - до тех ж(е 3начений при стешени д0'

формащии около 60% (рио. 3, б). 1акоо интенсивное деформаци-
онное упрочнение играет немалова)к}{ую роль в проблеме повь1-

!пения }каропрочности сцлавов }1иобия.- А,"'''' .'р'6'''' рентгеновских интерференционнь1х линйй, аа_

шисанцых на иониза1ион}1ой установке' и наблюдение шшервь|х то-

чечнь!х рефлексов на спло1ц11ых линиях рентгенограмм' снятых с

деформированных образцов после от)т{ига на ра3нь1е температурь|'
позволили установить' что увеличение содер'кания утлерода от

0,02 до 0,13-0,15 мао.% [ в'сплаве \Б с 1 мао.о/о 7т (это-соответ-

;;;Б д_ й'". й ''",'" карбидной фазы в раочете на 7т() црак-
тически не меняет температуру рекристалли3ации сплава' кото-

рая' по на1шим даннь1м' составляет 1100" с'_ 
]['величение в сплаве содер}кания 7т (или Ё1 и [ до ко-личеств'

"''{й'"''ующих 
2-3 мол.7' фазьт в расчете на 7т( или Ё1[) при-

водит к повь1!пению температурь1 рекристаллизации до 1200" ('
.[,альнейтпее увеличен"е 'й'й| карбидной фазьт до 5 мол'% не

меняет этой темпера1урь|. Бместе с тем допполнительное лег!1-

рование сплава о 5-мол-.о/о карбидной фазы 6ольшим количеством
йолибдена приводит к повы1шению темг[ературьт рекристалли3а_
;;;;;1йо"?. Ё'д' отметить' что легированио нио6у|я одним 1\[о

в количестве 10 мас. % повьтш:ает температуру рекристаллизации
только до 1150. (. 1аким образом, совместное действие 1\.{о и кар-
6идн'о# фазьт в больтпей стецени тормо3ит начало рекристалли3а-
ции, тей \т[о в тверАом растворе и карбидная фаза в отдель-
ности.

?1з рис. 4 видно, что от}киг при 1200'6 холодно деформиро-
вапного гидроэкструзией сплава не тодько не снимает накдеп' но

и обеспечивает дополнитель}{ое ушроч1{ение 3а счет распада твер-
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Рпо. 3. 8лиянио отепени деформации при гидроакотруаии на твердооть (с) и механинеокие
овойотва (6) при комнатной температ1ре шь (.') 
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дого раствора с выделением диоперсной карбидной фазьт тиша
(1\0' 7г) (. ]]4 только от'киг при 1500'( приводит к ра3ушрочне-
пию' связанному с шроцессами во3врата и рекристалли3ации.

Фсобьтй интерес предотавляет повь1]пение т1ластичности опла_
вов пооле гидроакструз.ит' тл' от}кига. Фтэкиг шри 1200 и 1500" 6
после гидроэкстру3ии приводит к пповы1пе}1ию пластичности и г{ри
комнатной темцературе' и при 7200" с. Бсли общее повы|пение пла-
стичности сшлавов после от'кига при 1200 и 1500'[ по сравненито
с гидроэкстру3ированньтм состоянием связано с умень!пением до_
формационного ушрочнения' то повы1шшени0 пластичности по мере
увеличения степени предварительной деформации обусловлено
в 3начительной мере спецификой формирования отруктуры шод вь]-
соким давлением. ?руднодеформируемь1е сшлавь1' которь1е отт{осят-
ся ко второй группе (по предло:кенной условнойклассификации),
характери3уются в литом состоянии структурной микронеодно_
родностью' пересь|щением твердого раствора' наличие},| напря-
жсений термических и возникающих при распаде твердото рао-
твора во время охла)кдения слитка' а главное' неблагоприятной
с точки зрения пластичнооти морфологией вьтделя}ощихся карби-
дов - всо это вы3ывает хруцкость литого материала. Ё{арбидная
фаза в этих сплавах выделяется главньтм сбразопл' в виде круш-
1{ь]х частищ и колоний эвтектического типа вдоль границ аерен и в
областях, примь1кающих к границатс (рис. 5, о).

,[еформащия шод давлением в вначительной степони и3меняет
форму и расшределение карбидной фазы (рис. 5, б-а). }эке от-
нооитель1]о небольшая деформащия на 250/о лривод\|т к дробленитои некоторому с}катию эвтектических скошлений, к дроблени:о
крупных карбидов.,{альнейшее повь11пение степени дефорштации

приводит к ещо больтпему дробле-
нию карбидной'фазьт и к г{овь|1ше-
1тию од|1ородности структурьт' что'.
несомненно, пластифицирует 1!|е;
талл.

|4звестно, что формированио
в металлах и сплавах с Ф!}{ кри-
сталличеокой решеткой преиму-
щественной текстурь! (110) в на-
правлении деформащии (волотение,
прессоват1ие и т. А.) представляет

Рло. &. кратковремепнь!е мехаяичеокио овой*
с-ва [при :томнатной температ)ц)е оплава
!.{}_1!1о_2г-( с 5 мол.0/' карбиднот? фазьп
(в расвете на 2т() в 3авиоимооти от отепенп
деформации при гидроэкотрузии

, _ гидроаиструдированньтй; 2 _ отЁ(иг пр,{
1200 с 1 ч после гидроэ]{отрузии; 3 _ от}хиг
при 1500'( 1 ч после гидроакотрузии

1!0

Рио. 59].А[икроотр}цт}та сшшлава шь-мо_2с_( о 5 мол'% карбидпой фазьх' в раочете яа

атс, лйоо "'",'""" 
(@)' пооле гидроэкстру3ии оо отепець!о обя:ат*:я о : 25% (ц6уа

а :80о/о (с), е : 80% (а). ]['в. 600

существенньтй фактор шластифицирования сплавов в том }1{е па-
лравлении [3].

Фпределение текстурь| исслодова]'нь1х сплавов т1оказало' что
в процессо гидроэкструзии в них формируется г;реимуществен1{ая
акоиальная текстура (110) в цаправлении гидроэкструзии с шо-

люоной плотностьто' возрастающей шо мере увеличе1{ия степени

дефор}{ации. ?ак, цапример' полюсная плотность коь1понента
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(110) одного и3 и3ученпых сплавов увеличивается от 2,7 до 6 для
степени деформации 24% и 82о/о ооответственно. !величепие объ-
ема карбидной фазы в сплаве так'ке уоиливает долто аксиальной
текстуры (110) в общей текстуре деформации' при этом дополни-
тельные компоненть1 текстуры деформации (<321> + (310) +
+ <211> + (100)) остаются очепь слабыми.

Рекристалли3ационный от;киг не приводит к исче3новени|о
текстурьт' сформировав:пейся при гидроэкструзии. ?екстуру
оцределили после от)кига }{а температуры от 700 до 1500' (, о
вь1д_ер)1{ками 1 ч. Б 3ависимости от температуры от'т{ига компонент
(110) составляет 65_95о/о от общей текстуры рекристалли3ации.1аким образом, пластифицирующая металл текотура (110)
уотойнива и сохраняетоя да'ке пооле от}кига. Благоприятная схема
нашря}т{енного состояния в процесе гидроэкстру3ии' со3да.ю-
щиеся при этом условия' подавляющие образование и распро-
странение пор и микротрещин [4|, а так)ке условия для опти_
ми3ации структуры 

- дроблени0 л повь11пение однородности
распределения карбидов, формирование пластифицирутощей ток_
стурьт 

- все это приводит |{ повы1шению пластичности сплавов"
|!олунепшше даннь1е цозволяют рассматривать труднодефор_

мируемые сплавь1 нло6ля с высоким содер}1{анием карбидной фазь:
как 11ер-спективнь|е сцлавы' црочность и ,каропрочность которь]х
мо?кет бьтть повытпена 8а счетдисцерсионного' твердорастворпого'
деформационттог6 и текстурного упроч}{ения.
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Аноднош г1оввдвнив монокРистАллФБ \{{ п 1
РА3личной оРивнтАции в щвло!!и

А. [. Афанасянц

Анизотропия' свойотв граней ра3личной кристаллографите-
ской ориентации монокристалдов ш и !1 четко проявляетоя при
их анодном цоведении в щелочи. Фднако ра3личие это наблюдается
у}ке в такой неравновесной термодинамической характеристике'
как стационарный потенциал. 1ак, напри1|1ер' экспериментальнь!в
значения стационарнь1х потенциалов2 (р) трех основнь]х ориента-
ций в 0,25ш: 1(Ф[ при 20'( различаются н{ 75./,, и это различие
составляет 0,17 в. <Фблагораэкивание) граней указанного метал_
ла растет в ряду 9 (111) ч 9 ({00) < 9 (110). 3то коррелирует со
3начениями относительнь!х поверх|тостнь1х энергий граней (о')
для объемноцентрирован;той кубииеской решетки [1|, Б котору:о
кристалли3уется ш, о' (111) > о' (100) ) о' (110). Ёаименее
плот11о упакованная грань (111) обладает наибольплей поверхно-
стной энергией. (огласование и1!теет место и со 3начениями работы
вь!хода электрона (},) для ра3лич}1ь1х граней монокристалла \[,
рассчитаннчми теоретически [2] и измеренными эксп0риментально}
}" (110) > }" (100) > х (111). Работа вь]хода мень1це всего у
грани с наимень1пей ретикулярпой плотностью, 1. 0. грапи (!,11),
и мо)кно цолагать' что эта грань будет иметь наиболее отрицатель-
ный^потенциал нулевого 3аряда.

(истематические исследования кинетики анодцото растворе-ния \[ и !, проведенные на вращающемся диоковом электродФ
шотепциодинамическим методом в ]широком интервало концентра-
ций ще^л^они.(0,03-1ш:), температур (10-в0' () и скоростой враще-
ния (700_4000 об7мин) по методике' описанной в [3], позволили
установить следующее. }(ак в области активного растворения' так-
и пассивно.то_ окорость растворения грани ш(,''; много больтпе,.
тем гра-ней \тоо1 и \1161. 1очно так )ке скорость растворения
|Рани !11991 боль:пе скорости растворения !с''о. Фйнако самой
бодьлпой 

. 
скоростью растворения обладает поликристаллический

ванадий (рис. 1). [акипл образом, грань с наименьйей плотноотью
упаковки имеет наибольплую окорость растворения по отно1пе]ти|о
к другим граням монокристалла. |[ри анодных потенциалах' мало
отличающихся от стационарных (до 9а _ 9ст : А9. : 0,5 в)'
процесс растворения \[ и ! контролируется электрохип{ической
кинетикой (химивеская поляри3ация). }{инетическйе параметрьт

1 Фтклонение рабовей поверхности электрода ориентированного мо}токри.
сталла от соответствующей кристаллографивеской плоскости не превь1-
тпало 2'. Фценка дефектов структуры }'е проводила.,_ й'й'йрй"',''''' р..-сматрив_аемых металлов' выращенные по методу зонцой плавки' имели чи-
стоту 99,9$.

2 9 - потенциал отт{осительпо окисно-ртутного эдектрода.
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Рис. 2. 3ав!1симооть аффективной анерги,| актяваци[ анод!{ого раотворея,!я'\т' от

аяод}1ого цотенцпала для граяей разлиняой ориентации т : 20" 6' о : 2850 об7мт:ц

] * !7'ц111;! э * й/цтто), 3 _ }у(100)

процесса растворения гра}1ей ра3ных индексов - ра3]1ичнь1:

т (110) !,к

0,22 0, 19

| ,23 0,99
1,58 6,30
1,90 5,45

Рио. |. Анодпь|е1!оляри3ационнь|о ври_

вь!о ванадия в 0'15 н кон. г: |0' [;
о:700 об7мин

] _ 7'к (поликристалл);
2_7(тоэ)'а_'\|цт1о)

т (100)

6'ъ о,2'\
а, в 1'10

;,.1!о, А/см2 3,16
&.103, ом/с 2'90

'3десь с, 0 _ коэффициентш ураввепия тафеля А9-: а { 616; 
' _!о 

_ ток

,о6мена. /с _ конотавта окьрости реакции растворецшя' |[араметры определены

йри 10ь с, 0,15 п (ФЁ, Ф _ 700 об,мпп'

\4еньшлая величина тафелевского наклона & грани !11661 по

сравнению с гранью !с''), равпь]м образошл как и большая вели-

чи}1а ко|1станты скорос{й-# растворениъ 
3 этой грани' обусловленьт

б;;;;;ы ;дсорбциоЁной способтто6'ью .р*'', к гидроксил-ионам'

ответственным 3а растворе}{ие рассматр;ваемых металдов' наи-

большая скорость растворения упк (см' ри-с' ! о0условлена тем'

что на поверхпост,, 
_которая 

цодвергается обработке' выходят реб-

ра 14 углы' являющиеоя активнь|ми центраму ц":тт-тт''
Б то:ке время уотановлено' что какдля [' так 

'\для 
} грань

(100), имеюйая большую скорость раотворения по сравнению

' д'" ванадия уотаповлен первый
11онам для }{онокр11оталд1{ческих
ческого образца 1/пк.

порядок реакции растворения по ФЁ--
об$азцов 9(''',, !(',''') и лоликр!!сталли-

1\4

с гранью (110)' 
- характери-3уется и больтшей эффективной энер-

гией активации (!"о|.Бще большей А96обладает грань \,''1. 1ак
для гр^ани \ттт;1'ф больпте, чем для грани [(т:о: на 2 ккал]г'.атом
(рис.-2). 3то указывает на |]риоутствие компенсационного эффек_
та. Рост величины предэкспоненциаль1{ого мно:кителя^^(Б)
ура.внения АрреЁлуса 1 : $9-Аь6/Р' " р"ду граней (100), (110),
(11\) перекрывает умень1пение величины экспоненциаль!1ого
э-]ом )ке ряду. Больгпой предэкспоненциаль1{ый мно;китель грани
\ц,з: обуол:овлен' по-видимому, б6льтпей энтропией активат!ии д

(^$*) грани \т:т.: пРи образовании активированного комплек-
са по сраг,нению с другип{'1 гранями [4]. }1так, наименее плот-
но упакованная грань характери3уется наибольшей ра3рыхлен-ностью активированного комплекса' пред]пествующего переходу
металла в раствор. ]акипл образо}1, при хиплической ццоляр!13а-
ции стру-ктурный фактор является определяющим в кинетике
ан0дного растворения тугоплавких металлов. |[ереход в пассивное
состояние для всех рассматриваемых граней указанных металлов
происходит при конщентрационной поляризации. }1аимень1]1им шо-
тенциалош| начала пассивации обладает грань (111), т. е. грань
с наименьштей ретикулярной плот1тостью. Ранняя пассивация
наименее шлотно упакованной грани, и больп1ая скорость ее ра-створения в пассивт1ом состоянии (см. рис. 1) говорят о наиболь-
птей скорости 3аро)кдения пассив}1ь!х центров }{а этой грапи' и
меньшей скорости роста на ней пассивных пленок.
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АдсоРБщия АзотА нА гРАни (100) моно(Р14(1А.}!.}1А Ро

в. п. }}4ванов, в. и. [аввенко, [. $. Борестсов,
н. Б. Баэкутин

,--Р^д'"ч'й работе методами дифракции медленных эл€ктронов(дмэ) и о}т{е-спектроско[ии (3ос' исоледована адсорбция а3ота
на граци (100) монокристалла }1{елеза. (елью рабой являлась
проверка влияния шримесей на адсорбцию а3ота и цоиок эффектив*
ттого способа очиотки монокристалла.

{ (огласно теори|т переходного состояпия в : (ьт|п)со"-.."'".

!\5



Апоообпия азота на ,келе3е ивучалась в небольтпом числе ра-
бот. Ё р!б''.* [1, 21, вьтшолнен11ых ]1а шленках ?1(елеза методами и3-

-т{ерепия электропроводности и термодесорбции' обнару:кено' что

'а3от на цоверхности ,келе3а неоднороден и существует' шо крайней

;ь' ; *'Б ф"руах. Ёекоторые данньте по кинетике адсорбщии

азота на )келе3е ,''' ,',у"еЁ,' в работах !3_5]' (овершленно от_

.сутотвуют дашпь1е по специфике адсорбции азота па ра3ных гранях

монокристалла ?т(еле3а
Ёаличие примесей яа цоверхности металлов мо}кет в 3начи-

-тельной степйи изменять ое адоорбционные и каталитические

;;;;;; [6{.-од;" и!'-[!й. р ""'.тей,_ 
на иб о л е е тр удно подд ающей-

ся очистке' является цоверхность монокристалда ,кеде3а 17-101.

Ёагрев монокристалла экелеза до 12001( или отж(иг в кислороде

шриводят к тому' что исходньтй монокриоталд т!ереходит в конгло-

1{ерат маленьких кри-оталлитов [7 ]' у-':р::::_"-.1"-Р:9'";г#' *'
1000к вь13ь!вает диффузито примесей на поверхность |''' _"'''' "йй,*дуемьле 

образцы монокр]4сталла }келе3а имели форму пда-

.''")о-!"д х о,зБ_й. д," п''*'гбонизации один и3. образцов

отж(игался н_а отдельной устано'вко в шотоке водорода (1 атм) шри

.;;;;.;"й.1оббй 
" 

1.*Ё'1и" 12 суток |7, 121_ 4 суток во вла}1{-

нош водороде' остальнше _ в оухом' Фбразцьт имели блотнуто

стоуктуоу с ориентацией (100)'
'б"йЁ'". п_ервото образца проводилась непосредстве!1но в ва-

куумной оистеме путем м1:огократных циклов бомбарАировки по-

;Ё;;;.;" образца ионами аргона с последующим отж(игом'

7Ё''й'" бомбЁрдировки: энергия ионов - 250 Б' плотность ио11_

]{о1го тока "' 'ор'ЁйБ'- 
1';;д7"м2, длительностъ-- 40 дпин' 3а-

тепг обпазе{| от'кигался 30 мин при температуре 750-9301(' [ум_
_""_'"г-__
|\1арпое время 0ом0ардировки около 20 ч' ![онцентращия шримесеи

ша шоверхности;кел6за определядась шо формуле [13!

^ |ь /Фа1 --"' - 1т./Фг" '

где 1; - высота Ф:ке-пика для 1-элемеЁта; соответотвуюшие Фжсе-

переходь1 для серь| - (13,м23м2,)- !'49 эБ, для..утл€рода -
1'2;:;5"'-};; 'Б:;"" ф'1ф'Ё' } к!"м" "м" '\ 

_ 117 эБ; 1р' -
вьтоота Фэке-пика ;;;.;^""(и *м^,)й*''!'"- 47' э3; Ф _ сечение

'иони3ации Ё#1;' поверхности обнаружсен' 1:9^_у-1"'% 5;

[,7 мас.о/о Р;3,5 '".. й-б.бй'-''"*'р ж'"/еза приведен на рис' 1'

,дифракционная картина от такой шшоверхностй _ :та рио' 2' а'

которая "''",'"""Ё$;;;;р;;'йБ 
бка х 2) о расщеппленньтми реф-

.пексами (1/2' 1|2).''"^'й;;р'ай;_'''''* на такой шшоверхт{ости шри комнатной темп0-

,"',Ёй"Ё',] 10-^'Б; ;; 20 мин ,ри,од"' к шшоявлению диффуз-

#ъф;йоь (|2, 1[2), 1'9' расщешление рефлекс'' "9]:-'-1":
Ёагрев образца д' ььок в токе а3ота не из1\[еняет дифракционнои

карти|{ьт.

116
\17

7п/аЁ

,[0 70[€,а[

040'ц/а
Рио. |. Фже_опектр монокриоталда ?|(елова

Рио. 2. [ифракционньте стр}'ктш)ьт ге (100)

с - отруктура с (2 х 2); б _ структура (1 х 1) _ псевдочиотая 1товерхность

Рио. 3. 14вменение коэффициента прилипания (в) от покрь|тия (0) при адсорбции а3ота
на грани (100)ге о ра3лич1|ым оодержанием примесей 1]а поверхт1оот!1

1*2%''2_7оА

}:1аунение кинетики адсорбции а3ота методом 3Ф[ показало'
что при коплнатной темцературе начальнь1й коэффищиент прилипа-
ния равен |0-ц и максималь1{ое 3ашолненрте 0 : 0,015 мог{ослоя.
Азот полностью десорбируетоя с поверх}{ости 11ри нагревании
образща до 10001(. Фдновременно набл:одается ре3кое увеличени9
конще|{трации серь1 до 30 мас. о/о и л6является структура с (2 х 2).
Адсорбция а3ота на такой поверхности не наблюдается. (труктура
с (2 х 2) от серьт и углерода наблюдалаоь в работах [7-11].



1\4етодом 3Ф6 бьтда исследована диффузия серьт из объепта на
поверхность монокристалда при трех темшературах _ 750, 850 и
930к. }1айдено, тто даэке продол)кительная (не мепее яаса) вьтдер-
}кка при указацных температурах пе шриводит к установлени}о
равновесия концештраций Б объеме и на поверх_ности' т. е. паблю-
дается постоянное увеличенио Ф:ке-пика серьт. 3нер_гия активации
диффузии, вычисденная из вь1сот Фэке-шиков после 20 плин от}кига'
деййт в проделах 15-20 ккал/моль.

Ёесколько более чистую пповерхность удалось получить для
предварительно очищенного в водороде об-разца. ,(,альнейшая очи-
стка цроводилась в вакуумной систешле^_бомбардировкой ионами
аргона с посдедующим от)кигом при 750( в течение 30 мин. Ёаи-
мень1шее оодер}кание примесей на поверхности соотавило:
1 мас. 0/о 3, 1,2 мао.о/о (. Фднако такая степень очист1(и не цо3во-
лилаполучитьдифракционную структ}.?ру (1 х 1)го (100) во всей
области эпергий. йипль при 32; 58 и 106 эв ттаблюдалась псевдо-
чистая струйтура (1 х 1) (рлс.2, б). Бидипло' достигнутая степень
очистки 6лизка к чувствительности метода дмэ.

Адсорбция азота на такой поверхности при коплнатной темшера-
туре прйводит к существенному из]\{ененито дифракционной. хар-
тиньт' но начальньти коэффициент прилипания во3растает до 10_3 и
максимальшая степень 3ашолнения достигает 0,13 монослойного..

,(альпейшлее ]Беличение циклов боплбарАировки _ от)т{иг при-'
водит только к }лвел;лтению концентрации серь1 на шоверхности-
|{о-видщмому, дл; шолучения более чистот! поверхности необходипг
более продол}кительнь:й отжсиг образца в атмосфре водорода пе-

ред ус'Ё*о,кой образца в камеру спектрометра. (ледует отметить'
й'о .'а этом обраБце' с меньшлей концентрацией серы в объеме,
наблюдалось значительтто более слабоо изп{енение }(онцентрациш
серы ца цоверхности от времени-от}кига как в вакуу]\!е' так и в ат-
мос6ере водорода (Рн,:10*6 1ор) . Фднако от?т(иг в атомарнопг
водороде вь13ь1вает ре3кое увеличение серьт на цоверхности.

|!роведенное изучение цоказало очень сильное влия1тие при-
месей на скорость адсорбции а3ота 1ак, если оуммарная концен_
трация примесей 2 мас'%, то.натальнчй коффициент прилипания
10-' еслй - 7 мас. о/о, то 10-ц 

'| 
еслу\ 30 мас. %, то скорость адсорб-

ции а3ота пренебрежсимо мала. }1а ри9, 3 представлень1 кривы0 ки-
нетики адсорбций а3ота на гра11и (100) :келеза с разнь}м содерж{а-

нием примесей на поверхности.
|[о-йидимому, адсо[бция а3ота на грани (100) нселеза не при-

водит к образованию регулярной структурь1 на цоверхности'
,'|".'' ,.р''' (более загрязнеЁном образще) все этсе наблюдалось
ивме''е""е_конфигурации рефлексов (1|2, 1|2).
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влиянив кР'{стАллогРАФичвскои оРипнтАции
нА АдсоРБционнь|в и элрктРокАтАлитичпскив

[своиствА вь

[. 4ерецкий, 14. Б. }(удряптов, в. Б. Белик,
1\:[. (авицкий, в. т1. |{олякова, н. Б. |орина

- Бопрос о роли структурньтх факторов является одним и3 наи-
более ва)т{}{ых в катали3е вообще и в э}ектролсатали3е в частг|ости'Б овязи с этим особый интерес представляют иоследования на
ориентирова1{ных }1о.нокристаллах [1-3], обладающих правидь-
ной криоталлической структурой. Ёаибольцлей каталитйческой
активпооть|о' как и3вестно' обладают металль1 !111 группь1' од-
нако шшолучение соверш0ннь|х },|о}{окристаллов этих металлов
стало возмо}кнь1м л!1]!]ь в посдеднее время. |{оэтому даннь1е по в.ци_
янию структурць1х факторов на электрокаталитические свойствА
Р[-металлов весьма нептногочиоленнь1 [4-в] и не по3воля]от 0цно-
3начно судить об их вллиянии на скорость э']ектрохимических ре-акций.

Б работе г{риводятся даннь!е по исследова|{и]о влияния кри-
оталлографической ориентащи11 родия на его адсорбщионнь1е и
эл0ктрокаталитические свойства.

&[онокрллсталл родия бь:л изготовлен методом плава1ощет] зонг,:с эдектроннолучевь|м нагревом [9!. 1{ристаллографитеская0риен-
11цз" монокристалла определялась по методу обратной рентгенов-скои съемки по .11ауэ, после чего он ра3ре3ался 

-бездефорплацион-
т1ым электроискровь1м методом на плоокости' ||араллельные трем
ооновнь!м гра]|зм (100)' (110), л (111). |{олутенные образцьт мо-.нокристалла Р]т и шоликристалл 3апаивались в иенское стекло
так' что видип{ая поверхность электродов составляла0,15-0,20 см2.
|{осле механической полировки поверхность образц'" 'р*,",*',переменным током в растворо 20% нс1 * [а01''". Фтклоттение
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кажщой выведенной грани от 8аданной кристаллографитесксй ори-
ентации составляло -ь1о.

3лектродом срав}{ения слу}+(ил водородный электрод при тем-
пературе ошшь1та. Активация электродов цроводилась в интервале
цоте1{циалов 0,0-1,0 Б. Б прот1ессе работь1 раотравливания шо-
верхности монокр]1сталлических эдектродов не происходило; фак-
тор 1шероховатости' измеренныйпо адсорбции водорода' исход'{ и3
предцоло}т{ения' что на оди!1 поверхностньтй атом Р}л приходится
один адсорбированнь|й атоп' водорода' составлял для грани
(111) - 1,0, грани (100) _ 1,1, грани (110) - 1'5.

}}{сследование вл''|яния кристаллографической ориентации
ша адсорбцио}{ные свойства родид проводилось на т1римере цро-
цессов адсорбщии водорода и кислорода. .(ля т13уче|\ия этих про-
щессов приме}{ялся потенциодинамический метод [4!, которьтй в
[{астоящее время наиболее 1пироко исполь3уется д!'я исследования
адсорбционнь1х процессов на гладких электродах

[ак:тсе как для цоликристаллического образца [{0], для всех
граней монокристалла Р}д наблтодается один }1аксимум хемосорб-
ции водорода цри 9. : 90 ! 5 мБ, пооадка водорода начинается
пРи 9":0,23-0,25 3 (рис. 1, а) . Фднако' если характер '' 9-
кривых для граней (111) и (110) одинаков' а при отнесении токов
на один поворхностньтй атом они практически совпадают' то на
1,9 : кривой для грани (100) мо:кно видеть четко вь|раж{енную
предвол|!у цосадки атомов водорода' которая' вероятно' соответ-
ствует црочно свя3анному водороду. Ёа поликристалле пред-
волна' отвечающая црочно свя3анному водороду' вь1ра)кена 3а-
метно слабее, чем на грани (100), а на гранях (|1|) и (110) она
полностью отсутствует_. €ледует подчеркнуть' что в работе [6|
при исследовании адсорбции водорода на монокристаллических
Рь-электродах той ж(е кристаллографииеской ориентации так}ке
отмечалйсь близость энергетического сшектра адсорбции водорода
}1а гранях (110) и (1|1) и его отличие для грани (100).

йсследование в{[иян'7я температурь| на адсорбцию водорода
на родии пока3адо' что при повы1шшении теп{пературьт 3аметно меня-
ется форма /, 9-кривой (рис. 1, б), а именно наблтодается оу)кет1ие
1, 9-кривой с од}{овременнып{ во3растанием величинь| тока' отве-
чающего макоимуму адсорбции водорода на родии. |[оло:кение
максимума адсорбции водорода для воех граней смещается в ка_
тод}1ую сторону' а сам он становитоя менее выра}1(еннь1м. 1аким

Рио' 1. потешциодинамические ,' Ф-кривь[е адоорбции водорода

с _ пол|4кристалл (_1) и (110) (2), (100) (3), (111) (4) грани монокристалла при 25'с;
б _ грань (110) при 20 (])' 35 (2)' 50 (3)' 65 (4)' 80" с (5)

Рио. 2. ивотермь! адоорбции водорода па ра3дичнь|х гранях монокриоталда родшя при
20о с (оплош[1ь1е линии) и 80'с (пунктирнь:е ливии) !1 и3мепение теплотьт адоорбции с из-
менением ваполненпя поворхнооти адоорбироваппъ[м водородом

.1 
-поликриота'\!1' 2 -(110); 3 _ (100); 4 _ (111)



образом, с повы]пением температуры на Р}л возрастает количество
слабо связанного водорода.

}1нтегрирова}|ием катодных |, р-кривьтх были построены и3о-
1ермь1 адсорбции водорода при ра3личнь1х температурах (рио.2).
|[риведеннь1е данные пока3ь1вают' что степень запол}1ения поверх_
ности адсорбированным водородом при одном и том -'ке давлении
для всех исследованных температур существенно вы1]1е для грани
(100)' чем для остальных граней монокристалла' и умень1паетсяв ряду (100) > пк) (110) > (111). Ёа основании полученных
дапных определялись дифференциальные и3остернь1е теплоты
адсорбции водорода на равных гранях мопокристалла и поли-
кристалле родия. }(ак мо:кно видеть' те!тлота адсорбции водорода
3аметно умень1пается о увеличением степени зацолт{ения. Ёаи-
большие различия в теплотах адсорбщии (3,0 -+_ 3,5 ккал/моль)
имеют место в области маль]х заполнений' где по величинам А[{^д"
грани располагаются в ряд: (100) >пк } (110) > (111).

1аким образопг, полученные экспериме!{тальные данные пока-
3ь!вают' ито адсорбция водорода в аначительной степе1{и зависит
от индекоа гра}{и мопокристалда родия. Более сильпо0 влиянио
кристаллографитеской ориентации на адсорбцию водорода на
родии по сравнению о адсорбцией на платине 14, 6! л рутении [81
связано' вероятно' с более циакой величиной теплоты адсорбщии
водорода на родии.

Ёа рис. 3 приведены аноднь1е |{оте|1циодинамические кри-
вые адсорбции кислорода на Р[, которая в отличие от хемосорб-
ции водорода является необрати1\,{ь1м процеосом. [{ак мо'кно ви-
деть' токи посадки кислорода вы1ше для граней с более плотной
упац99$щ атомов и умень1паются в ряду: (111) > пк ) (100) }
> (110).\4аксимум адсорбции кислорода мало меняется при пе-
реходе от одной грани к другой и ле?т{ит в области потенциалов
9, : 0,75-0,77 в.

Ёа основе эксшери}1ентальнь|х дан}1ых бьтли рассвитань1 3ави_
симости стацио1{арного 3ацолне}1ия поверхности кислородом от по-
тенциала (см. рис. 4). }{ак видно' 3ависимости 00 :.0}ар" _: 7 (р) в первом приближсении носят линейный характер для
всех граней монокриоталла и подикристалла родия во всем ис-
следованном интерваде т1отет1циалов. }{акло}{ пполучоннь!х 3ави-
симостей' а такн{е 3аподнение поверхности адсорбирован!|ь1м ки-
слородо1\! :!|ало меняются при шшереходе от одной грани к другой и
|1оликристаллу' 1аким образопл, адсорбция кислорода на родии
мало зависит от кристаллографической ориентации и во многоп|
аналогична это}{у шроцессу на поликристаллическом образце.

,(ля исследования эле1{трокаталитической активности ра3лич-
ньтх граней монокристалла родия использовались реакции вь!де-
лен!1я водорода (катодньтй процесс) и кислорода (анодньтй процесс)
как наиболее простые эдектрохимические процесоы' име}ощие
ра3личнь1е величи1{ы перенапря)кеттия' т. е. характеривующиеся
разлинной удаленностью от состоя}{ия рав11овесия. ,(ля изуиепия
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этих реакций исцоль3овалоя метод снятия поляри3ационнь|х
кривь|х в потенциодипамическом ре}киме при скорости развертки
потенциала 0,012 3|о.

3кспериментальт1ь1е данные для обеих реакций обрабатыва-
лись в цолулогарифмитеских координатах <ц - 19|> (рис. 4).
Б интервале плотностей тока [ : 70-ц - 10-2 А|см2 поляри3а_
ционные кривые хоро1шо опись1ваются уравнением [афеля 1:: а * 6 19|. }1аклон тафелевских 3ависимостей как для катод*
}{ого' так тл для анодного шроцессов мало меняется при шереходе
от одвой грани к другой. 3то позволяет предполо}кить' что меха-
}{изм и3ученнь!х электроднь|х реакций одинаков для всех граней
монокристалла и поликристалла родия. Б то :ке время' как пока_
зывают экспериментальнь1е данные' скорости обеих реакций при
одном и том }т{е з|1ачении перена]1ря)кения' а так?ке величины
токов обмена 3аметно умень!паются в ряду (111) > ши ) (100) }
> (110) (см. таблицу)'

1(инетцчеокпе параметрь| процесоов алектрох||м!!ческого вь1делеппя
водорода и кпслорода п& родпи в 1п 1125Фд

пк
110
.100
',1,1,1

1,43
0, 98
{ ,39
1,60

25,1
1[,о
21 ,9
39,8

0'о42 0,15о 2,75
0,040 0,155 1,35
0,038 0,140 2,15
0,043 0,148 3,55

0'115 0,116 6,30 1о'2
о,|12 0'\!2 1,85 10'8
0,108 0,!о7 2,80 11'2
0,116 0,118 9,55 {0,6

1акой характер зависи}1ости электрокаталитической активно_
сти от кристаллографинеской ориентации родия в целом соответ_
ствует установленному в работе [5], однако ра3ница в скоростях
процесса на разнь1х гра11ях монокристалла родия несколько мень-
1]1е' чем это шриводт,т!ся для платинь|. (равнительно неболь1пое
влияние кристаллотрафииеской ориентации родия на скорость
реакциц катодного вь1деления водорода мож{ет бьтть связано с тем'
что при 3аполнениях поверхности алектродов адсорбированньтпт
водородом' близких к 0ц : 1, при которых собственно' идет про-
цесс восотановле}{ия' различия в тецлотах адсорбции водорода
|1а ра3нь1х гранях весьма не3начительнь1.

||{сследование влияния температурь1 на скорость рассматри-
ваемых реакций показадо' что кинетические параметрь! реакции
катодного вь1деления водорода не меняются при повь||пении те}'1-
пературь{ от 20 до 30'[. 3нергия активации этото процесса' рас-
считант{ая с учетом температурного коэффициента водородного,
электрода' равного 0,0007 Б/град, 1{е 3ависит от индекса грани
монокристалда родия и соотавляет 3,0 ккал/моль. (корость ре-
акции вь1деления кислорода с повь|]шением температуры во3ра-

вьтделение водорода| выделепие киолорода
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стает на всех транях мо11окриоталла и шоликристалле родия' при
этом наклон поляри3ационных кривых в тафелевскихкоордина-
тах практически не меняется. Беличины эпергии активации этого

црощесса мало ра3личаются для ра3нь|х граней (см' таблищу) и

ш}ак'инески т1е 3ависят от перенапря)кения реакции' что 11ахо_

дгттоя в согласии с данными р1ботьт [111'-_ т'*'* 
-образом, 

характер в{||1яът11я кристаллографинеской .ори-
ентации на кипетику и3ученных электрохимических реакши1 н1

родии одинаков: при переходе от грани с более цлотной упаковкои
к граням с меньшей ушаковкой атомов на поверхности скорость

обоих шшроцессов умень1шаетоя. Разница в скоростях на ра3личнь!х
гра}тях мо}{окристалла больтпе для анодпого процесса' что' по_

видимому' связано с большлей необратимостью этого процесса'
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кинвтичвскип своиствА монокРистАллов
совдинвния ш[А1

в. м. (авицкий, у|. в. Буров, Б. *,егонбард,
(. Б. |[ирогова

|]очти все свойства вещества' в том числе и кинотические' к к0-
торь|м относятся электроцроводность и теплопроводпость' опре_

деля}отся не только природой металла' но так)1{еналичием цриме-
сей и дефектов' их в3аимнь|м расцоло}кением' в3аимодеиствием'

Б работе исследовалось влйяние дефектов кристаллической ре-
1петки на теплоцроводность и электропроводность интерметалли-
ческого соединения 1\!А1 шри ни3ких температурах.



.{|А1 шредотавляет_ собой электронное соеди}{ен|{е с электрон-
ной..концентрацией 3|2 п крпоталли3уотся в примитивной кубйте-
ской ре:шетке типа (в[|, тто исключает анизотропию и3учаемых
с19йств. (оединение существует в тпирокой области гомогенности
(40_55 ат,о/о А\ при комнатной темгщатуре) и конгруэнтпо шшла-

уу:ся цри- температуре 1640" с при стехиометрическом составе
11], что облегчаот процесс выращивания монокристаллов. &[оно-
криоталль1 соедицения 1\|А1 в области гомогепности этой фазьт вы-
ращены"методом вонной плавки электронным пучкоп{ в вакууме.
{остав сплавов контролировался химическим а11али3ом' а чис-
тота ! совер]шенство _ относительным электросопротивл0нием
Рзоо к/Рд,як и плотностью- фи_г-ур травления' выявляейой электро-
литическим травлением 12, 3].

]:[збтлточное т{оличество точеч1{ь1х дефектов создавалось откло-
нениом от стехиомотрического состава 1' со3данием дефектной
структуры (в области, богатой никелем'_ ме}кдоуаельньте атомы'
а в облаоти, богатой алюминием' оуществуют дефектьт типа вакан-
сий|4|), а ]ак}1(е в результате пластической деформации п{онокри-
.сталлов. Фтносительное сопротивление выращенных монокри-
сталлов невелико' что свидетельствует о недостаточной чистоте и
наличии большого количества дефектов. }1аибольшее от}1оситель-
ное со11ротивление имеет сплав эквиатомного состава.

}1зувение концентрационной вависимости электросопротивле-
ния подтвердило дальто]тидную природу этого соединения. Ёами
з работо [3] определено влияние точечнь1х дефектов на электро-
сопротивлет1ие эквиато}|пого состава 1\1А1: 1 ат. % ме;кдоузельных
атомов увеличивает его соцротивление на 4,4 мкФм. см, а | ат.о/о
вакансий на 4,8 мкФм.см. Бакансии и ме'т(доу3ельнь1е атомь1 яв-
ляются главными источниками рассеяния электронов при откло-
нении от стехиометрического состава.

Б работе исследовалось так}ке влияние т{лаотичеокой деформа-
ции и температуры на тецлопроводность соединения вблизи сте-
хиометрического состава.

}1змерения теплопроводности в интервале температур от
'}кидкого водорода до ,кидкого а3ота проводились отационарнь1м
"1\{етодом с цомощью косвенного нагрева [5]. Ф:шибка в и3мерении
коаффициента теплопроводности 3_4%. (оединение деформиро-
вадось с)катиемпри комнатной темшературе и при 650" с. }1аправ-
ление дефорптации совшадало с осью кристалла [100|. }(оэффициент
теплошроводности ивмерен на недеформирова}{ном монокристалле
1\|А| и после деформации на\5о/о. ,(еформация ре3ко сни}кает теп-
лопроводность соединения 1\|А1 (рио. 1). Б изутенной области тем_
ператур не наблюдается ярко выра?кенного максимума теплопро-
воднооти' характерного для чиотого металла. } сплавов часто этот
макоимум сдвинут в область более высоких температур [6|.

Ёак известно' теплоцровод}{ость металличеоких проводников
мо'т(но раадедить яа ре1петочную и электронную' ,(ля метал'т}ов'
сплавов и полупроводников' для которых эдектронная часть теп-
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Рис.2. граФик 3ависимооти ||\: ц!з +р для цахо'кдения :соаффициептов о и$'
характери3у|ощих фононну:о и алектро|{нь|е чаоти тешдопроводнооти пр||! ра3нь|х
степенях деформации

лспроводности подчиняется закону Бидемана _ Франца' экспе-
рименталь}1ое 3начение теплопроводности мо'к}{о представить
в виде |7] 1 : (а?' * р/?)-,, где коэффициенты с и $ характери_
зуют фоногтную и эдектронную чаоти тецдопроводности' т. е. чи-
стоту и совер1пенство кристалла.

14з рис.2 найденьт зйачеглия коэффициентов ср и $. Б результа-те пластической деформации' как и следовало. о'кидать' коаффи-
цие|{т с0 меняется нез]1ачительно' а коэффициент'$ меняется почти

-- 6 = 7т'71-1

,,8 = т4а.т0з

а = сз.гс-1



з 2 ра3а за очот увеличения количества дефектов, в чаот}{ости то_
чечных дефектов и дислокаций, воаникающих в ре3ультате пласти-
ческой деформации.

1емпература (7^), при которой долэкен набдюдаться максимум
коэффициента теплопроводности (1-) ошределядаоь и3 соот|то|ше-
ния | *: ($/2а)''".

[еформация сдвигает максимум коэффициента теплопровод-
ности 1\|А1 в область более вьтсоких температур' с темшературы
83( до 97(. [ля электронной части тог!лошроводности соединения
вь1полняется закон Бидемана_Франца.

[очечньте дефекты и деформация ре3ко сни)1(ают ниакотемше-
ратурнь1е электропроводность и т0пло]тровод}{ость иг1терметалли_
ческого соединения }\[|А]., что так)ке характерно у1для чистых ком'
1]онентов' образующих это соединение.
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вь!РАщивАнип монокРистАллов ть-у,
исслвдовАнив стРуктуРь| и Фи3ичвских своиств

[. Б. 9улриков, Б. |1. |1ооядо, 1. [. }{исепева

Б настоящее время в натпей стране и за рубеяком ведутся ин-
те|{сивньте исследования свойств редко3емельных (Р3) металлов'
их ошлавов и соединений. 14нтерес к этой грушшце элементов о6ус-
.ловлен особенностями фиаико-химических свойств, свя3анных
с существованием в электронной оболочке атомов недостроенных
|-слоев [1]. 6 исполь3ованием этих элементов мож(но со3давать' у}ке
со3дапь1 и |широко цримоняются в тех}1ике матер-иальт, обладающие
высокими магни1нь1ми характериотиками 12_3]. [оветскими уие_
нь1ми [4] впервые было шоказано' что поликристаллические ме-
таллы тер6ий-и дисшрозий, атак}т(одругие тя)1(ель1е Р3}4 обладатот
магнитострикцией (изменонием формы и ра3меров при нало)ке-
нии вне1пнего магнитного поля), на 1_2 порядка превылшатощей
магнитострикцию )келеаа' никеля' кобальта. |[озяке исследования
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[5] цодтвердили это измерециями на монокристаллах. 6ущест_
вующие теории не в состоя1{ии корректно описать природу атого
явлония' вследствие чего экопериментальноо изучопие магнитных
и магнитоупругих свойств Р3[ и сплавов являетоя актуальным.
(плавы сйс{емь' <<тербий - иттрий) - одив из наиболее }доб-
ных объектов т#кого исследова}{ия' так как иттрий-магнит-
ныйразбавитель для высокострикционных магнитных ио11ов тер-
бия [6|.

,[,ля комплексного и3учония магнитоупругих' магнитньтх и
электритеских свойств необходимы крупные монокристаллы' об-

ладающие совер1пенной структурой и имеющие равномерное рас-
цределениекомшо1{ентовсплавовподлинеисечениюкристаллов.
Быращивание' исследование совер1пенства структуры и некоторь|х

фиЁинеских свойств монокристаллов-си9темы <тербий - иттрий))

определили основную цель данЁои раооты.',(','''''учения монокриоталлов испольвовались Р3114 вьтсокой
стецени чиототьт (99,98 мас.0/о по разности содер)кания металличе-
ских примесей). Бьтращивание монокриоталлов осушш{ествлялось

'.''д'й 9охральск9г9_ пРи скорости вьт'ягивания 0,2 мм'миц-1
в вакууме }1е ху}1{е 1.10-Ё1ор по методике' описанной в [7]. }(он-
тродь монокристалличности и оценка совер]пенства структуры
осуще ствлялись методами рентгеногр афии и металлогр_афии' Рент-
геноструктурные исследования проводили по методу )1ауэ. Фшиб-
ка в определе71ии кристаллографинеских направлений указанным
методом составляет 1". Расшределенио компонентов цо длине кри-
сталлов определялось методом химико-спектрального анализа
с обогащением. Б ряде случаев и3мененио состава цо длине крис-
талла контролировали по параметрам кристаллической -ре|шеткина дифрак''.,".!", при атом ддя сплавоъ системы 1Б_!, о6ра_
3ующих непрерывный ряд твердых растворов' предполаталось
справедливь1м правило Бегарда. }1зувение расшредоления компо-
нентов в поперечном сечепии проводилось методом инс1рументаль-
ного нейтро"йо-ак'ивацио1{ного аналива по и3отошу 1601в. ,(иски
цоперечных сечений выбирались и3 серединь1-криоталлов следу]о-
щ"*^сос'авов: ть _ 9ат.% у, ть - 50ат.% у; ть _ 90ат.% !.
|[робьт сплава облутали реакторными нейтронами с цлотн-остью по-
тока 1,2.1013 н/с.см2. Б результате (а, 1)-реакции образуются
радиоизотопы 160ть и 901. 1'1зотоп 1001Б имеет несколько интенсив-
ных гамма-линий' и3 которых наиболео удобными для анали3а
являются {|у!|1иу1 с энергией 0,298 и 0,878 [:[эБ.

Фдним и3 источников систематических о:пибок при ошределении
макроконцентраций 1Б мо:кет быть ослабление нейтронного по-
тока тербием, имеющим атомное сечение поглощения 46 барн.
,{,ля оценки величины самопоглощения нейтронного потока и вы-
бора проб для анали3а был облутен металлйческий тербий от 0,5
до 20 мкг. |[о и3менению удельной активности 16015 установлен
характер ослабления используемого нейтронного потока шробами
разного веоа (рио. 1). }1змерение удель1!ой активности выполнено
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по т-линиям 0,298 и 0,878 1![эБ. [епараллельность кривых сви-
детельствует о т1аличии двух аффектов, которые приводят к
уме}|ьшонию регистрируемой удельной актив}{ости 1фть при
увеличении его веоа: самоппоглощения нейтро}1ов цри облутении
и самопоглощении т-квантов пробой. Расчеты покааали' что само
поглощенио т-квантов пробами 15 д' 20 мг мо'кно не учитывать
для ли!1пп 0,878 1!1э3, а для нейтронов самопоглощения на тех ,т{о
пробах составляет около 7о/о. }(онцентрацию ть определяли
в шробах 4-5 мг. |1ри таких пробах суммарный эффект сйопогло-
щения нейтронов и т-квантов менее 1,50/о.

Б качестве эталонов использовались металлический тер6ий3-4 птг или оксид тербия ть4о?13-7 мг. ( цель}о умень|цения

:1т,инп/пиа.па \|

2

,00

,7!'
Рио. 1' 3авиоимооть удельпой актив-
|{ооти и3отопа 160ть от маооьп пробьл
для у-линий о-о1'ергиями 0'298 1!1ов
(1) ш 0'878 1!1ав (2)

?
' 

/' /5 1|,на

эффекта''ростр},с'ве}1ного акранирования нейтронного поля про_
бьт сплава'располагали на расстоянпи 2_3 мм друг от друга при
их шшомещении в контейнер для облунения. Бремя облутения сос-
тавляло 5-15 мин. Бремя иамерения пробьт на спектромотре 3-
10 мин, время охла)т{дения 2_3 дня. Боспрои3водимость оцени-
валась цо результатам ашалиаа параллельнь]х проб (га: 10), от-
посительное стандарт}{ое отклонение равно 0,02-0,03 для и7т-
торвала определяемых конце]1траций тербия 5-90%.

Фписанная методика шо3волила уотанавливать концентраци-
опноо распределение тербия по сечению кристаллов диаметром
10 мм.

Б соответствии с диаграммойсостоянийсистемьтть-у [8} и ре-
аультатами исследования ло определению коэффициентов расшре_
деления ! в 1в [9] мо:кно о}1{идать' что } дол}кен бьтть распре-
деле1{ равномерно. Результаты ппроведонного исследования пока-
зали' что в цределах оптибки распределение компоне}ттов спдавов
по поперечному сечению кристаллов равномер11ое' а ра3ница
в концентрации на длине кристалла 50_60 мм не превьтшает 5%.

}гол разориентащии субзерен (фрагментацию) и поло?кенио
оси (0001) отнооительно оои кристалла оцределялись в трех точ-
ках по оси кристалла. Ёа эпиграммах' цолученных при последо-
ватель}|ом т1араллельном перемещении монокристаллов вдоль
своей оси, набдюдалось вертикальное смещение дифракционных
картин' свидетельствующее о некотором спиральном повороте оси
(0001) относительно оси кристалла (см. ниже).

|ш

А0, град Б' град Ф:гРа!о мм-1

ть 0,3
ть_9 ат. |6\ 0,5 60 0,10
ть _ 16,5 ат. о/о \ 1 ,3 75 0 ,25
1Б _ зт ат' |9 \ 0'7 45 0,10
ть_50ат.о/,\ \'5 48 0,35
1Б _ 3ат. о/' у 0,8 80 0,10
\\: _74ат. %\ 0,8 60 0,40
ть_9оат.о/9\ 0,5 58 о,14
у 0,3

А0 - угол ра3ор11онтации субзерон: _0 = 
т-'* ме)*{ду ооью кристалда и

*рй''лло.р'фйчесц!ттм направлойпей <0001>| 9 - угол поворота осш (0001)
ло дливе кристалла.

Бидно, что для 1!1онокристаллов сшлавов угол фрагментации
т{есколько больтше, чем для монокристаллов исходнь1х компонеп-
тов. необходимо отметить' ч1о наблюдаемая фрагментация кри-
сталлов и обнару:кенньтй цоворот криоталлической ре1потки вно-
сят цеопределенность в раоподо)кение осей' одцако погре1шность
от этих структурнь1х }1есовер1пенств для исследованных обравцов
не превыйает отшибку ориентировки по методу )!ауэ.

,[ля измерения теплового рас1пирения использовались диски
с диаметром 0,7-0,9 см и толщиной 0,05-0,15 ом, выреааннъ1о в

двух плоскостях с кристаллографитескими направлониями <1210>,
(10т0) и 11010), (0001). Фбразцьт для и3мерения элоктросопро-
тивления имели форму пафллеле.'ипеда с сече]1ием (5_10) '
.10_3 см2 и длпной 0,7 -|,3 см и были выре-з1}{ы чо_ 1Рем цристал_
лографитескип| направлениям: <1210>, (10т0)' (0001)_^ Фриопти-

рование по ука3анным }1аправлениям о точностью до 1' проводи_
!'ос, *е'одом лауэ, исцользуя стандартнь1е гномостереографите-
ские проокции' построенные для редко3емельнь1х элем0нтов и их
с'',аво| [10]; более точно орие]1тировка проводилась на дифрак-
тометре.

1ешловое рас1пирение магнитных и немагнитнь|х сплавов су_

ществен1то отличается. Аномалии тем11ературной зависимости как
те[ловото рас1ширения' так и элек1росошротивления более выра'
;кень1 в сплавах с вь1ооким содер?канием 1},

Резкое и3менение отнооительного удли}1ения шри темпоратуре
{{151{ соответствует фазовому пероходу иэ а}{тиферромагнитного
!состояния в ферромагнитное; а перегиб на кривых' (^!/!)\\ и (^!/1)\
0траж(ает фазовый переход из парамагнитного соотояну1я в анти-

ффромагнйтное (рио. 2). [{аливйе максимума на кривой (^1|!)\\

коррелируот с аналогичньтм характером температ_у_р^нои 3ависи-
]\{ости алектросоцротивления вдоль нашравления (0001) (рис..' 3).
"}емпературй пе!егибов на кривь1х ь (?) для сплава ть _
16,5 ат. % } соответотвуют ука3аннь1м выше фа3овым пор_еходам.
3 парамагнитной обласйи несколько вы1пе точки }1ееля (2041( для
сплайа ть _ 16,5 ат. % !) наблюдается смена 3нака коаффициен-

!3! 5*
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Рио. 2. температ!4)ная 3авио|{мооть отно-
Фптельного удлиненшя оплава ть _ 16'5

^|' 
о^у

,_нш9!| (0001)' 1{:12 кэ; 2_8||
(0001), н :01 3 _9|| <10г0) ||1|, н :12
кэ; 4_9ш(1010), 7{ :0, !_ 11аправ_

ловие изморе1{ия, !7 _ вне|пнее магнит}тое
поле

Рио. 3.'|емператц>пая 9авпо!!мооть алек-
тросопротивления оплавов !} _ |8,5 ат' о^

} и 1! _74 ат. % у вдоль трех кршотал_
дографичеоких вал:равленпй

] _ ть _ 16,5 ^т.уо у (10ъ); 2 _
_ (1'10); 3 - (0001); 4 _ ть - 7ц а\.о^

у <1й0); 5 _ <1'10>; 6 _ <0001)

Рис. 4. конце11трационнь!е зависимоотд ко-
эффициентов теплового рао|п!1|юция в ца-

правлениях (0001)' ,|Ё (:) (до|о), "} сэ>

п остаточного)цельт!ого алект|юоопротвв_
ло||ия 8доль криотаддог1вфичео1п!х цаправ_

лепий (10*10) (1',)' (12п) (2')'(000|) (3')
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та тецдового рас|пирения съ и существуют интерваль] температур'
в которых сплавы практически |{е рас1пиряются.

1емпературные зависимости относительного удлинения и элек-
тросопротивления обладают рядом аномалий' свя3анных с осо-
бенностями магнитпого поведения и3учаемых сплавов (рлс. 4).
(уществование 1\даксимума на кривых и увеличение угла разори-
ентации'суб3ерен (фрагментации) свидетельствуют о том' .что мо-
нокристаллы тербия и иттрия обладают более совер|ппенной струк-
турой' чем монокриоталлы их сплавов.
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влиянив мАгнитостРикщии нА твпловоп
' РАсшиРвнив монокРистАллов Рвдко3вмвльнь|х

сшлАвов €0-}у
к. г!. Белов, в. м. [авицкий, в. Ф. 1ерехова,

€. А. [1икитин, ,[,. !(им, Ф. !,. 9истяков

[сследование магнитострикщионнь!х свойств Р31\1[, сплавов и
соединений необходимо' с одной стороны' для понимания природь]
магттистрикции' у' получения информации о магнитнь]х цревраще-
ниях и характере в3аимодействия спи}{овой системы с кристалли-
ческой решеткой. ( другой сторонь1' маг|{итострикционные эффек-
ты в редкоземельнь]х соединениях с 3'_металлами вследствие ги-
гантской величицьт магнитострикции при комнатной темг]ературе
могут найти практическое примене}{ие в тех1{ике' нацример' для
|1остро_едия магнитострикторов п безынерционных переключа-
телей [7,2|.



3кспериментальные и теоретическц'е лоследования магнито-
стрикции Р3м |3-6] шозволяют предполо}кить' что большая ве-
личина магцитострикции и магнитной анизотропии Р3['[ обуслов-
лена в 3начительной степени взаимодейотвием анизотроцного элек-
тронного облака 4|-олоя иона с кристаллическим полем' со3да-
ваемым окру}т(а!ощими ионами криоталлической ре1петки. в Р3
сплавах мо)кно о)кидать сильного влияния гигантской магнито-
стрикции на тешловое рас1пирение цри маг}1итном упорядочении-
!,т1т эффект и3учался в Р31\{ [5], однако для Р3 сплавов имеются
веоьма окудные данньте [7].

Б ттастоящей работе главное внимание уделяетоя и3учению маг-
нитострикционного вклада в тепловое рао1]1ирение мо1{окристал-
лов сплавов 60-)у ниж(е температуры перехода и3 парамагнит-
ного состояя|[я в магнитоупорядоченное. [епловое рас|пирение
бьтло исследовано тен3ометрическим методом в отсутотвие маг-
нитного поля и в магнитных полях до 50 к3. |[остоянное магнитное
поле создавалооь сверхпроводящим соленоидом. 1ехнология выра-
щивания монокристаллов са-оу была оцисана ранее [81.

Ёа рис. 1 шредставлень| кривь1е теплового рас|пирения сплавов
60_!у в магнитном поле' прило)кенцом вдоль оси легкого на-
магцичивания а, вдо{1ь кристаллографитеских осей а и с (с яв-
ляется гексаго1{альной осьто, ооь с ле}1(ит в базисной плоскости).
Бидно, что при магнитно!{ упорядоче}|ии во всех иослодованных
нами образцах наблюдаются аноп|алии на кривой теплового рас-
|пирения с изменение}! в ряде случаев знака коэффищиента тепло-
вого рас|ширения. 3ти аношталии объясня|отся тем' что ни}ке тем-
т1ературы магнитного уцорядочения в тя}кельтх Р3}4 и их спдавах
во3никают гигантокие магнитострикционнь1е деформации' кото-
рь1е налага}отся на фонэнную час{ь теплового рас1ширения. Бьтде-
ление маг}]итострикциот|ного вклада в тецловое рас]пирение и вы_

явление его вависимооти от температуры и концонтрации с11лав_

ляемых комцонент являлись задачей настоящей работьт. 3ти
данные вместе с даннь1ми по магнитострикции' индуцируемой
вно1пн,{м полем' 1]оаволяют вычислить ра3личные магнитострик-
1{ионные конотанты. ,(ля определения фононной части теплового
рао|ширени9 (А'1/16'") ни}ке точки магнитного перехода иоцоль-
3овались: во-первых' 3начения коэффициента теплового рас1пире-
ния в парамагнитной области исследуемых кристаллов' где маг_
нитный вклад при [{: 0 отсутствует; во-вторь1х' темцературная
зависимооть топлового рас11|ирения монокриоталда лютеция [10],
теп.повое рас|пирение лютеция мож{но взйть в качеотве (Б-!/!)о'"
д'" '"экей'х 

Р31\,{ с поправкой на изменение температур [ебая.
)1ютеций, являяоь Р3\{, не имеот магнитного упорядочения и

магнитострикциовного вклада в тешловое рас1пире|{ие. |[ри опро-
делении (^!/!)фоц цолагали' нто (А777)6'н яв-т{яется универсальной
фулткщией | 16ь, где 0о _ температура [ебая. 1\4агнитострик-
тц1онный вклад в тепловое рас1пиренио (А7/|)*," при магнитном
упоряцочении мо}кно оцределить из экспериментальной кривой
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Рио. |' [епловое рао|пирение 
^д/| 

в поле' шриложевном вдоль оои .'' ддя о!ш!авов 6{_оу

1 _*: 01 2 _0,183; 3_0,296; 4 -0,372; 5_ 0,696; 6_ 1'0; 1'_6' -фоновные
вклады в тепловое рао!]]ире11це

Рио. 2. температурная 3авиоимооть шагнитоотр!'кциоп|'ь!х вцладов в
шпе в магнит!{ом поле' цля опдавов 60_оу
с_вдольоси спри [!:7ь кэ;б_вдольоои о пршЁ:50
9 - 0,183; 3 - 0,296; 4 - 0,3121, - 1,0

тепловое рао]пире-

к9. ]_*:0:



теплового рас|пирония 
^'|! 

по формуле
(^1/!)м^|: (^!/!) _ (А777)66". (1)

Фононные вклады в тепловое рас|;1ирение шредставлень| 1!ривыми
7'-6' на рис. ! для ра3личншх ,.

}{а рис. 2 показаны температурныо зависимости магнитострик-
ционных вкладов в тепловое рас|ппире1{ие вдоль осе!! о ц с для
монокриоталлов сплавов 60-!у при нало?кении на образец маг-
нитного шоля. (вязь магнитострикционного вклада в т0пло8ое !ас-
|пирение с магнитострикцио11ными константами мо)1(но установить
1{а ос!1ове формулы, полувенной в работе [5]. Фтносительное маг-
нитострикционное и3менение длины для редко3емельных гекса-
гональных кристаллов в шрибли:кении цилиндритеской симмет-

рии мо?1(ет быть записано в виде

}. : 1?', (р3 + Р}) + х1''р! + 
^,?'' 

(р3 + р) (*2 _,/") +
+ х:''р2 (*2-'|") * ?,",э{1/, (р; - р) (""- - а'') +
{ 2$*$,а"а,\ * 2},"'' (Р"с" * а,Р,)а"0",

(2)

где },1'г _ магнитострикционнь]е константы' аа, 9; - паправля-
ющие косинусы векторов намагниченцооти и цаправдения дефор-
1\{ации соответственно. }1з формульт (2) шолутим магнитострикци_
оннь1е вкладь{ 1*-: (^//0м'. в тепловое рас1ширение вдоль осей
а,6 и с при направлении векторов намаг}1иченности вдоль легкой
оси а

)\': }, (., ,) : },?'' - ||'х|'' *'|'?,''',
1' : [ (0, о) :7"(а,0): },?'. _ 1|"х\'' _ '|'},"'',
\" : }у(0, с) :1ъ (а,с):, аЁ', -'|'},!'',

где первьтй индекс в скобках шоказывает направление вне1пнего
магнитного поля' а второй - цашравление измерениядеформации.

Ёа рис. 3 представлень1 пайденные по формуле (1) знанения
\*, \ь и }," при 4,2 к, обозначенные как },'', },'6 и 16" соответ-
ствен|1о. $агнитострикционньтй вклад в тепловое рас|ширение вдоль
гексагональной оси с имеет минима.'|ьное 3начение вблизи кон-
центрации дисцрозия п - 0,2' ||ри прибли?кении к 60 и }у }'"
во3раотает. [агнитоотрикционный вклад в тепловое рас1пирение
вдоль осу| а в базисной плоскости имеет другое поведение. Б чис-
том гадолинип?,,' и },'6 невелики и отрицательны. 6 увеличением
концентрации дисцрозття },,' становится т|оло}т{ительным и увели-
чивается по величиг1е, а },'' остается отрицат€льнь1м' но во3рас-
тает по абсолютной величине. Ёаиболь:ши[т магнитострикцион-
ный вклад в тепловое рас|пирение в сплавах 60_[у наблюдается
для всех кристаллографитеских направлений для чистого дис-
прозия. $оэффициент теплового рас1пиреция в парамагнитной об-
лаоти вдоль осу! а а@ слабо меняотся с концентрацией дисцро3ия'
а коэффициент теплового рас]ширен!1я вдоль ос'т с о.с меняется с

(3)
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Рио. 3. 3авиоимооть коэффицпента
теплового рао]пире1|ия о т\рц т :
: 330 1( и 1| _ 0 ц магнит(ютрик_
ционнь!х вкладов в тепловое рао1пш_

рение [[1' , \о' \, от копцептрации

диспроаия в оплавах с/_оу

Рио. 4. тепловое рао1ширение спла-
вов са_оу вдоль оои о

1_х:01 2_ 0,183; 3_ 0'296;
4-0'3'12\ 5_1'0 в поле Ё:0
'1 

в _ * :.0,296 в поле н : 50 к3'
прило'хенном вдоль оси ((а)

а, г['ара/1 1
'с' 
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конце}{трацией диспроаия плавно с максимумом вблизи - 30 мас.
о/о |у (см. рис. 3).' Ёа'рис. 4 предотавлепы результаты измерения теплового рас-
]пирения в отсутствии магнитпого поля л для сравнения_вдияния
поля па тепловое рас1пирение в сплаве' содер}кащем 29,6 ма0' 0/о

!у.- 
||ри н :0 величина магнитострикционного вклада в тепловое

рас1пирение 3ависит как от спонтанной стрикции (структура до-
йена),1ак и от доменной структуры [9, 10]. Б гексагональных крис-
таллах спплавов са '_ )у образуются домены 1шести типов' в ка}к-
доми3которь1х намагниченность ориентирована вдоль одногои3
]пести кристаллографтттескттх направлений (типа ов базлсттой плос-
кости). Б каэкдом домене кристалщическая ре|петка деформирова*
на ра3л11чт1ым образом в ссответствии с направлением наматни-
ченности. Бо вттептнем магнитном поле достаточно больтпой вели_
чивь1' направленном вдоль одной оси легкого намагничива1{ия
тила о1вектор намагниченностиво всех областях кристалла будет

направле}{ вдоль поля. 1аким образом' Р этом случае в кристалле

0,5
Ба



исчеваетмногодоме}{ноесостояниеиреали3уетсяоднодоменноо
состояние. Болй температура образца находится не очень блиако
к точке !(юри, то влиянием вне1|1него [оля на намагничен!{ость !1

маг|1итострикциот1ную деформацию однодоменного состояния мо}|(-

но пренебречь. магнитострикционнь1е вклады в тепловое рас|ци-
рет{ие \', \ь, },. образца' находящегося в магнитцом поле вдоль
оси легкого намагничивания (см. рио. 1 и 2), шрактически совша-

дают со спонтанной стрицией одцодоменного кристалла кромо
? '- 0, где 0 _ точка }{юри. 1аким обра3ом, влияние поля на теп-
ловое рас1пирениелр\лт {0 заключается в воздействии на домен-
}1ую отруктуру кристалла.

}1агнитострикциот1нь1й вклад в тепловоо рас]пирение вы3ывает
в некоторых сплавах с0 - )у инв1р1тое поведепие коэф^фициен-

та теплового рас]пирену:я а : (1|!)а!|а! как при 1{ : 0, так и
при .г/ { 0 (см. р|4о, 7,4) вблизи и ни}ке температур перехода и3
парамагпитного в маг}1итоуцорядоченное состояние (с - 0)'
Б Ёарамагнитном состоянии с[ > 0 для всох составов. Б пгагнито-

упорядоченном состояниу| а имеет сло)кную температурную 3ави-
симооть с и3менением в ряде случаев 3нака с цоло)1(итель}1ого на
отрицательный (ом. р\4о. 7,4). Белинину коэффициента тецлового

рас1пире|1иявэтихсплавахмо)кнорегулироватьспомощьтомаг-

'.''"о- поля (см. рис' 4' кривь1е 6 и 3) благодаря тому' что цод
ппействием поля меняетоя доменная структура' а так}1{е 3начения
,й,''''"'"'р"*ц"й. [акцм образом, редко3емельнь1е сцлавьт явля-
ютоя материалами' в которых мож(но цри определетлной кот1цент-

рации сшлавляемых компонент иметь заданное значение коэффи-

циентатепловогорас|пирениявопределенномтемпоратурномин-
тервале.
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Ани3отРопия коэФФицивнтА тБплового
РАсшиРрния монокРистАллов сплАвов

в систпмБ 1-}у
в. м. {авицкий, в. Ф' 1ерехова, и' в' Буров'

о. д. 9истяков, н' А' 1омилин

Б настоящее время и3вестнь| величины коэффициечта теплово-

." р"'Ёййр'"?й]к}Ё> большинства чисть!х металлов [1] и больтшо-

го количества сплавов' что позволило установить некоторые 3а-

кономерностиегоизмепениявсплавахв3ависимостиотсостава.
|еометритеский обраа изменения }(1Р в двойных металлических

системах в различвых фазовых обла-стях известен:
1. Б области тверды; растворов }[1Р изменяетоя либо прямо-

,'"й"', либо по плавной крийой с !{екоторым ]1рогибом вверх

или вниз [2];"'__). 
Ё 

-дйу1фазных 
областях 111Р ивменяется мопотонпо [3]'

ицогда о перегибом в точке эвтектики;
3:'ФбраЁовапие химичеоких соединений с0прово}1{дается т|о-

явдепием акстремальных точек на кривой аависимости }(1Р от со-

става [4].
т{аличие этих закономерностей позволяет усце]пно использо-

вать дилат'**'р"'*'{й- йЁ""д фиаико-химического аналива [4].

6ледует отмети;ь' что подав'яйщее большинство исследований
кт*!'',,,,ов проводилось на поликристаллических обравцах' так
что ани3отропйя $1Р монокристаллов ошлавов изуче1{а }{едоота-

точно.
$ак извество' тепловое рас1пирение м-онокристалла мо?кет быть

представле"' "."'ф'" ""'р'"' р''''' |5!' при этом_объемный ко-

,фф'ц"."' теплово1о растпирения 
_т'авен сумме }(1Р вдоль глав-

ньтх осей кристалла. |лавные коэффициенты тешлового рас]пире-
шия' как правило' имеют равличную темшературную 3ависимость

1й|'"у' б*ть как поло'1(ительными' так й отрицательными' }1х

3пак и величина 3ависит от анизотропии сил' действующих ме)т(_

ду атомами в кристалле.''" в 
"'""'ящей работе исследования }(1Р проводил_ись на моно-

кристаллах.,,,*'!д"ух метадлов с ||{} реплеткой у] о'' [иаг-
рамма состоя}1ия э"'й 

""с"е"' 
характ^еризуетоя образованием

непрерь|вного ряда твердых растворов [6]' 1еплов-ое рас1пирение
у й Ёу 

^"'во1роп"о' 
при этом анизотропия }{1Р, изм9ренного

вдоль кристаллографите!ких осей о (йаправление (1010)) и с

(йаправЁение (0001)| при комнат{!ой температуре' составляет око-
ло 300% для }у и 400о/о для т [7].

3адатей настоящего исследования являлось определение ха-

рактера и3медепия'ктР "д-, 
кристаллографивеских осей о и

с и величины ани3отропии $1Р в зависимости от состава сплава.



1\4онокристаллы !, )у и .их.сцлавов выращивались методом
вертикальн0й бестигельной зонной перекристаллизации с ипдук-
ционным1нагревом в атмосфере очищенного гелия с небольцлим из-

быточным давлением. 1'1оходньте 1 и )у очищались двойной ва-
куумной дистилляцией. (одерэкание основных примеоей (мас. о/6 

) в[ и )у после очистки дано ни}ке.

ошбРеба6ц1!19А!оу
у 0,007 0,0008 0,01 0,01 0,001 0,о22 0,001 0,005 0,01
Ру 0,001 0,0005 $еопр. 0,006 0,005 0,009 0,0008 0,0(

,{,ля полунения гомогенных по составу монокристаллов при-
-менялось 3онноо выравнива!1ие во встречных нацравде}{цях со
скоростями от 0,3 до 0,5 мм/тшин. Распределе1{ие комцо}1ентов
сцлавов контролировалось с помощью рентгеновского микроана-
ли3атора и атомно-абсорбционного анали3а как по длине кристал-
ла' так и по ого радиальному сечению. |!роведенный контроль по-
ка3ал равномерное распределоние }у в 1 [3].

Фриентировацие выращенных мо]1окристаллов проводилось об-
ратпой съемкой по методу )1ауэ с точцостью 2_3",0ксшеримен-
тальные образцьт ра3мором 1 х 1 х 10 см3 выре3ались алектро-
искровой резкой вдоль ос!{овнь1х кристаллографитеских }{аправ-
лений кристалла (0001) и (1010).

/,л2
/4!0

?^ /400\
/,100

/50

020100[
у

диаграшма ооотояпия !6] и
ооотав _ свойотво у-ру

?1аморения проводились на
а0 /'0 кварцевом дилатометре [9] в ин-

тервале температур от 20 до
600'с. Б качестве датчика для
и3мерения удлинен!{я .использо-
вался меха|{отронный шр.еобра-
зователь' проградудроваттный
по чистым металлам и микро-
метру. ,(испрозий имеет высо-
кую упругооть пара' поэтому
и3мерения проводились в среде
гелия. }!спользование и}1ертно-
го газа так)ке умень1шило инер-
цию нагрева образца, что по-
зволило сократить время и3о-
термических вь1дер}кек.

|{о полутенным температур-
ным аависимостям относитель-
ного удлинепия рассчитывались
средние коэффиционть1 те.г]лового

рас1пирения (ац" и &|") в ицт9р-
вале температур 200*400" с
и 400-600'( в направлении
ооей с и с монокристаллов. Бьт-
ли получень1 3начения &11с!1 1-сс

.?у, пас. "/'
20 40 00

/107
/,1'0

20

20

/0

\.
$\
\\вч

\"
Ё\\
в\

80 /00
\ч,ай. "А

диаграшма

|,ао \41

]\-
А]|8 ':1т1ФЁФ(ристаллов во всещ интервало концедтрации. и вычисле-
ны к\эффициенты теплового 'рае|пире}1и я д]|я цоликристаллов

!2
(!поли _ 5 4!! 

" 
-Р 3_ 

с* д с.

Боличина ,'грейос"и измере11ия составляла - 50/о ,{!1я с|116 и

- 8о/о длА с1':.с

|1остроенйя диаграмма (ооотав _ свойство (ктР)) подтвер)1(-

дает существовапие непрерывного ряда твердых раотворов в си-
стеме у _ }у (см. рисушок). Бидно; что величина аниаотропии
коэфт!ициепта тоцлового рас|широния монокристаллов оплавов
1'бу'-' в основ}1оп1 со.крайяется' нем}{ого умень1паясь в области
средних ко}{цештрации.- 3начения линейных коэффициентов тецлового рас1пирения
&цс !| 6|сэ и3мерецныо вдоль кристаллографитеских 

^о2ей 
с и о

монокриоталлов сплавов' в интервале температур 200-400" с
и 400-600' ( изменятотся цлав}{о' немного отклоняясь от 3наче-

ний, расотитанных ]1о т1равилу аддитивнооти. 3начения 1(1Р для
,''ййр'.'*ллов (с,'''')] расститанпь1е и3 полученншх значений
Ф11с!&!с; так}ке изменяются цлавно с составом и немного вы1!1е з}{а_

тёший, подсчитанных по правилу аддитивности' что _цоррелируот
с геометрическим образом кривой лл|1иу1 солидуса [10]'
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втоРичнАя элвктРоннАя эмиссия монокРистАлдов

сплАвов систвмь| 1!1о_|{Б нА плоскости (100/

в. м. (авицкий, и. в. Б5цов, в. и. Ёашустип

}(оличество опубликованных данных по вторитной электрон-
ной эмиссии металличеоких сцлавов ограничено [1] и не по3воляет
сделать опроделенного зак'1ючения о 3аконо1!|ер1{остях и3менения
коэффицие1{та вторичвой электронпой амиссии (квээ) в двойных
сиотемах. Бместо с тем для больптинства элементов в поликрис-
таллическом соотоянии 1(Б33 хорошо иавестен' что моэкет быть
исполь3овапо для прог1{озировапия квээ сплавов.

|!о дапным [1], построена 3ависимость максимальттой величинь[
квээ элементов в периодической системе и сопоставлена с 3ави-
симостью величипы энергии ме'катомной овяви [2! (рпо' 1). Ана_
логичный характер изменепия атих величин по периодам и груп-
пам позволяет предполо'кить' что в сплавах так'ке мо}т{но о}кидать
корреляции !(Б33 и силы связи.

|_{ель данной работы состояла в построении диаграммы ((состав-
свойство (максимальный $Б00)р для двойной системы' образую-
щей непрерывный ряд твердых растворов. Аля исследования была
вьтбрана двойная сиотема 1\{о _ 1.{}.( целью иск!тючения разброса знатений, свя3анных с ани3о_
тропией квээ [3], все ивмерения проводились на монокристал-
лических образцах, на исследуемую поверхность которых была
выведена плоскость (100).

\

фонокристалль| сцлавов выращены методом электронно-луче-
вои'\перекриоталли3ации в вакууме за три прохода 8онои со око-
рост{ю 5 мм/мин.; сплавление компонентов прои3водилось 3а время
перв{го прохода зопой. 3кспериментальные образцы вь|ре3а-
лись $лектроэрозией, полировались механически и электролити-
тески{ ?очность дыведения криоталлографитеской плоскооти со-
ставл*ла 7_2".

|4сбледованио вторично-амиссионньтх свойотв проводилооь в
вакууме 10-9_10-10 мм рт. ст. [4]. 11еред измере|{иями обраацы
обезгаэкивались в вакууме 10-7_10-9 мм рт. ст. при температуре
до 1900 1{ в течение 15-20 т. }1змерение первичного и вторичного
токов проводилось чере3 интервал энергий 20 эв с относительной
оптибкой 0,31%. Фшибка определения абсолютной величинш мак-
симального квээ составляла около 2о/о л зависела от точности
вьтведе11ия кристаллографитеской плоскости на поверхность об-
разца и от геометрии электронной пу1пки и коллектора.

Б результате эксперимента получены 3ависимости }{Б33 о
от анергии первичных э!ектронов Брв области энергий 50_2000 эБ
для всех исследованных сплавов данной сиотемь1. Бекоторые
из них приведень| на рис. 2. [(ривые б (Бр) для монокристаллов
спплавов аналогично кривым для чиотых металлов [3] имеют }{емо_
нотонный характер' обусловленный процессами каналирования
первичных электронов и процесоами когерентного дифракционного
раосеяния первичных электронов на криоталлографинеских плоско_
стях ре1цетки. Бидны так}ке и3ломь1 на кривь1х при энергиях
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первичных электронов' равных апергиям иони3ации внутрецних
электро}1цых уровней атомов [5], тто было отмечено ранее для с{уиая
монокристаллов диэлектриков [6].,(апное обстоятельство мо:тсе| быть
исполь3овано для коптроля химического состава приповерфнос'-
ного слоя. |[рименение метода автоматического электронпог! пиФ-
фер енциров анпя [41 цо зволило существенно поднять нувств[лтел ь-
ность к экстремумам и и3ломам па кривой б (3р) и качествен1но оп-
ределять химический соотав поверхностного слоя некоторых ис-
следованных сплавов.

Ёа рис. 3 приведена диаграмма состояния системь1 1\4о _ 1\}
[7] и построенпая нами по экспериментальным данным диаграмма
((соотав _ свойство (квээ)). Б пределах экспериментальной отпиб-
ки величина максимального квэа меняется линейно при и3ме-
нении состава сцлава аналогичпо изменени1о модуля ушшругости
[8], характеристической темшературы [3! и другим свойствам, яв-
ляющимся характеристикой ме'т(атомной овявл.

|{олуненные ревультаты подтвер}кдают справедливость сделан-
пых нами предполо}кений о характере изменения квээ в облас-
ти твердых растворов и позволяют рассматривать вторично-эмис-
сио|тные свойства паряду с другими как метод физико-химическо-
го анали3а металлических систем.

1. Бронтлтпей, и.'м., ''"*''*?''}:;;1""'" 
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<Ёаука>, 1969' с. 155.
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3. !оаооюнова м. в., Алшев Б, 3,_14зв. Ан сссР, Физика, \97|,35, с.23\-
4. €авшцк'шй в. м', Буров !/[. Б., !{апустпшн Б. 11 .- Б кн.: (плавы редких

метадлов о оообымпфизико-химическими свойствами. 1\{., <Ёаука>, 1975,
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о кРистАллогРАФии сколА в оцк мвтАллАх
А. я. Ёрасовскгй, в. А. Байнтпток

(равцительно недавно Айрис и (тейн [1] предл_ожсили нову1о
модейь'йля' 0бъяснения плоскостилегкого скола в Ф{$ металлах-
Б отличие от гипотезь1 минимальной поверхностной энергии мо-
дель не огра}1ичивает проблему случаем идеально хрупкого раз-
ру1пения кристаллов' а открывает во3мон{пость учета реальных
процессов шластической деформации в вер|пине трещиньт. Б осно-

\

\

ву\модели ]1оло?т{е|| расчет |21 оуул в3аимодействия ме?1{ду шолями
нафя:кений вокруг вер]пины и подви'}1{пой дислокации.

фднако ряд выводов' следующих из работ [1], [6], требует уточ-
тленйр и дополнения. это в первую очередь относится к оценке
вели{иньт погре1пности' вызванной заметтой реального поля на-
пряж(ений вокруР вер1пины трещинь! полем г{апряж{ений вокруг
крае$ой дислокации' а такн{е к учету упругой анизотропии крис-
талл4. }{ак будет пока3ано ни}ке' учет атих обстоятельств мо}!{ет

привёсти к принципиально инь11!1 вь]водам.
(хема расчета авторов базируется на модели Айриса и (тейна

[1]. Бе осттовной задачей яв{|яется сравнительная оценка пот]'о-
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Рио. 1. сиотемь| 1(оорд!1нат' овязан-

нь|е о алеше!{тарной ячъйкой кубипео-

кого кристалла (ох[х?х3) и с трещиной

(ох1хяв).

плоскооть скола *, *3; Фгонт трещины
(и]]и линия краевой раснлинива:ощей
дис]1окат{ии) параллелеп 0эс'. направ-
ление раопроотра1]ения трещины 0*!; '1;2

вектор Бюргероа трещинообразутощей
диолокации параллелен 0'1

щаемой энергии при дви?кении трещины в ра3личных кристалло_
графинеских плоскостях по ра3ным нацравлениям. 3та анергия
доля{на в основ}том расходоваться на пластическую деформаци:о
в вер|пине трещины' вь13ь|ваемую дви?ке}1ием дислокаций шод влия-
нием интенс]{вного поля напряэкений, и на образование новь|х сво _

бодньтх поверхноотей кристалла.
,[,ля раснета выберем систему координат' свяаанную с кристал_

лографитескими осящи х1х2хв, и систему коорд!1нат х'х'х"'
связанную с трсщиной' как показано на рис. 1 на примере двух
элементарных ячеек кубитеской решетки. ,[ля ка;тсдой из нетьтрех
систем скола (100) |010]; (100) |01[]; (011) |100]; (011) |01т] проана-
лизируем все двенадцать систем сколь;кения типа {110} (111)
и двенадцатъ систе':\{ ско.]1ь)1{ения типа {112\ <111>' действующих,
как правило, в Ф1{}( кристаллах при комнат}тых и ни3ких темпе_
ратурах' когда во3моя1но хрупное разру1пение.

!| : \, 2,3,

единицу
форму-

(1)

тде 01 п п'! _ проекции вектора Бюргерса дислокации и единич_
ното вектора внеплней н0рмали к плоскости сколь}т{ения на коор-

(ила, действующая со сторонь1 вер!]тинь] трещипь1 на
длины скользящей дислокации' определяется известной
лой |!ича - [[еллера [21:

у : )ь',с],п'1,

|ц4 \4б



динатные ос1т х;х;х"з ,ц _тен3ор напря)кений в верши''" /,"-
щины для условий плоокой деформации. ,(ля возмо)т{ности сфав-
нения на1ппих ре3ультатов с ре3ультатами работы [1| провод{лись
раочеть| силь1 в формуле (1) для четырох случаев' когда т|нзор
}|а11ря}{{ений задавался в и3отропном и в ани3отропном крг!стал-
лах. 1

Бектор Бюргероа подви:кной дислокации и }{ормаль к плос-
кооти сколь}кения преобравуются к системо оточет{ 8]('8!в оо-
ответствии с формулами

п' : 0й', Б' : ?Б, (2)

'де 
/ _ матрица преобравования координат.

1\{атрица упругих постоянншх для второй системы окола при-
ведена в [4], осталь1{ые получаются из 11ее шероотановкой ишдек-
сов.

,[ля всех рассматриваемь1х нами оистем скола матрица упругих
констант имеет вид:

ёу:.

с12

€'т3

0

'1' '''' о о о

€'ая''' 0 0 0

ё'у3'''000
о о'',*| о

0 0о с',,0
0 00 0 '''

0

0

(3)

Б раснетах иопользовалиоь следующие выра}1{ония для комцо_
11ент тепзора напряжсений;

1) поло наппря)кений в малой окрестности вер1шинь1 трещины
[3! в изотропной среде' плоская деформащия;

2) поле нацря}кений вокруг краевой дислокации в и3отропном
кристалле [4|;

3) поле напря}хений вокруг краевой дислокации в ани3отроп_
:ном криоталле [4];

4) поле напряж(ений у верптинь1 трещиньт в ани3отроцном крис-
талло [3].

6 исшольвованием формул (1), (2) для четырех видов тенао-
ра напряж{ений проводились численнь1е раочеты на 9Б1\,1 для '['
1\{о, с_Ре, обладающих ра3личной упругой ани3отропией. 3наче-
пие упругих шостоян|{ых в3ятьт и.а [4|.

3 ревультате расчетов по описанным вы1пе формулам бьтли
'получе1{ы графики завиоимости величины безраамерной силы, дой-
.ствующей на одишицу длины дислокации' принадлешсащей кая*-
.дой из 24 опотем сколь}кения' от угла с при одиничном безразмер-
,ном расстояну|и' дпо![окации от вер1пины трещины для трещинь!

1цв
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Ршо. 2. 3цачоние оидь! Р(с)' действулощей яа еди|,ицу длппь1 диолокации в оистем}
скольженип (10!) [|1!] со оторонь[ трещицы в оиотеме окола (0!1) [011]

]_мо,2_'$[' 3_@-го

в и3отропной ореде с коэффициентом |1уассона у : 0,3 л д{'я крае-
вой дислокации в изотропной среде ст : 0,3.

( целью иллюстрац'|'\ вл|\ян1тя анизотропии были проведень1
аналогичные раочеты для краевой дислокации в ани3отропном
кристалле.

8 тех системах сколь}цения' для которых расчет для трещинь!'
в изотропной среде дал минимальные значения Р (а), проведень1'

расчеты для трещины в ани3отрошнь1х кристаллах 1\{о и а-Ро. Бвц-
ду того' тто фактор упругой ан!{зотропии для [ близок к едини-
це; шроводилоя расчет по формулам для трещинь1 в изотрошной
средесу:0,278.

Результатьт раочетов для кристаллов [, }\4о и с-Ре помещены
в таблице.

}{а рис. 2 показан пример основных зависимостей, полуненнь;х
в прощессе выполнения расчетов по описанной методике.

Б основу анализа получен|1ь1х ре3ультатов расчета поло}кен
принцип сравнения различных систем скола по величине шогло-
щаемой в процессе образования в вер1пине трещины пластической
воны э}!ергии разру1пения.

}1аиболее благоприятной для скола является система' харак-
тери3ующаяся минимальной плаотической зоной (а следовательно'
и минимальной цоглощаемой энергией) при прочих равных усло-
виях. 1очньтй критерий для такого сравнения предло'кить трудно'
шоэтому мы' как и авторы [1], [6]' более благоприятной для скола
будем считать ту систему' где максимальная олла Р (с) меньше.

Бсе шроведеннь1е расчеть1 цокааали' что не3ависимо от того'-
какой формулой задается тензор нашря'кений в вер:пине трещипы'-
характер 3ависимостей Р (а) для ка}кдой системы сколь)кения_
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остается аналогич}{ым' ли1ць с некоторыми неболь1пими различиями
в шшоЁож{ении макоимумов. в то ?ке время значепия функции ^Р (о)
в этцх максимумах зависят как от ани3отроции кристалла' так и
от спрсоба вадания поля напря}1{ений в вер]шине трещины'

3фпериментадьные данные ппо сколу в оцк кристаллах [6]
11ока3ывают' что цлоскоотью легкого скола мож{ет быть как {100}'
так и {011}. Б то :ке вромя ре3ультаты расчета Айриса и (тейна
для всьх б{}( кристаллов давали плоскость скола {100}.

Б таблице приводится срав}{ение результатов расчетов настоя-
щей статьи' расчетов [6], данныепо критерию поверхностной энер-
гии' а так?ке экспериментальные даг1ные и расчеты по критерию
11оверхноотной энергии' цитированные в [6]. ' _

11ри двиэкении трещины в плоскостш {100} более легк}1м и3
двух т1аправлений (010) и (011) в криоталле с-Ре оказывается на_
шравлениь (010), а для 1\{о - (011). €кол в плоскости {100} в ша'
правлении (010) для с-РенаблюдалБичем [5].- 1аким образом, и3 провереннь1х иссдедоваций мо)к|1о сделать
следующие выводы.

Б силу вь1сокой симметрии кубических кристаллов и большо-
го набора во3мо,кных систем скольж{еция расчетные ми1{имальнь|о
значения максимумов функции Р (а) для ра3личных систем скола
не отличаются 3начительно' а учот а]{изотрошии кристалла ока3ы_
вает существенноо влияние т1а вывод о том' какой криоталлогра-
финеской плоокости следует отдать предпочтение с точки зрения
легкости скола. ||оэтому учет уцругой ани3отропии при шроведФ'
н!1и расчетов по модели Айриса и [тейна необходим. }1меет сущест_
венное значение так}1(е и способ 3адания поля напряж{еший в вер_
п1ине трейины. Расчет о исполь3ованием различных видов комцо-
нент тец3ора напря}кений можсет привести к ра3личным выводам
относительно плоскости легкого скола. (амыми корректнь1ми яв_
ляются расчеты для трещины в ани3отропном кристалле' 'а наи_
.п{енее точнь1ми -- формулы для дислокации в и3отрошной среде.

Результатьт расчетов по данцой модели находят удовлетвори-
тельное согласие с экс11ериментальными даннь{ми для криоталлов
1[, 1\{о и с0-Ре, в то время как ре3ультаты Айриса - (тейна и цо' 

.

лучепные по критерию минимальной поверхностной энергии мо-
гут объяснить не все экспериментальные данные' 1,1з двух типов
,систем сколь}кения' характернь!}.4{я оцк ч911{лоР. т_ри умерен_
ных и ниаких температурах'- {011} (\11) и {1|2\ <111> для всех
четырех изученных систем окола минимальнь1е 3начения макси-
мумов функции 1 (с) выше в системе \1|2\ <1\\>. (.унетом различ-
ной шодви:кности дислокаций в этих сист0мах мо}кно о}кидать' что
з 3ависимости от температурь| ко}{тролировать процесоы релак_
сации напря}1{ений в верплине трещины мон{ет первая илд вторая
системы.
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ни3котвмшшРАтуРнАя двФоРмАщдя
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Б ряде работ [1_7\ было показано' что дефо^р;тлирование моно-

*р'""','''* 6е и $! цри температурах ния{е 0'35 ?'', мо)кет при-
водить к изме11ению механических и электрофивических свойств

в результате генерации дефектов ливейного й 
"очечного 

тиша' Ра3-

личного рода косвенные ревультаты' свидетельотвующие о про-

;;.;;; д.'фй]'оор а 3ования в ни 3котемшер атуршой области дефор-
;;ц;;ё. й з: , ,,"'''щ"" время не по3воляют не только в той или

иной мере ра3делить эти процессы' но и одно3начно определить
протекайие_любого и3 них в силу отсутствия наде)кных структур-
ных исследовании.

}1астоящая работа посвящена исследованию отруктур.нт;тх и3-

'."."йй " 
ё* 

"'5! 
,''.," многократ]1ой низкотемшературной дефор.-

мации одноос11ым сж{атием. йс''ол,зовался бездислокациопный
6]и 5;,'|'р^щ"""'й по мотоду 9охральското' Ф-бравцы вьтре3а-

лись в виде прямоугольвь!х призм' ра3мерами 4 х 5 х 11 мм3'

Боковые поверхности представляли собой кршсталлографшвеснт:е
;;;;-";;;]й"'- 111о)' 1ллл1п (\2), анаибодьшее шзмерение (11 п:п:)

выбиралось вдоль [110] или [|\\1 п совпадало с направлен}'€1\'1 де-

Ф'й*йр'","'". !,имико-механическая шолиро-вка образцов шоз-

6ойял6 шолучать поверхшости' полностью свободные от дислока-

ций обработки.-- Ф6разцы подвергались циклическому с?кати1о вдоль [110] до

,','"й.""й о : (со_лу) кгс/мм2. !1спытапття проводились пр|!

;;#;;;й;х-300,'260, 2|о,250,150, 60 и 20" (' |[осле 3_4 цик-
лов сзкати} образца при заданной температуре и медденного ох_

ла?т(дения до компатной наблюдалась дислокационная структура'
-. т; ;;": 1, о шредставлена структура обрааца, снятая на боко-

"'* й{Б"й;.!й?д?д: 0е у тоЁйа йоо'. испь1тания прт 300'(.
[1аблюдайтся перЁъ'е онаги деформации в виде коротких фрагметт-
тированнь1х липий. |[ри небольтшой плотности дислокации в поло-

сах сколъ'кения вь1явля1отоя ра3дельно (б), а после дошолнитель-

150
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! 
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Рио. 1. структ*"', ,,,''".'"рук)щие ра3витие плаотической дефорпдации на боковой

поверхноотц (111) у торца о6разца се пооде трех цпклов о,|(атия до о : 10 кгс/ммз

при 300о 1 оо окоростью 3.' 10-6 о-1. ][в. 340

:1ого травления обнаруэкивают@я достаточно глубокие ямки трав-
лет1ия(а), подобные роотовым. Б целом структурь1 свидетельству-
1от о развитии цроцеосов сколь}кет111я с цоверхности. Ёаряду с
этим в отдельнь1х участках образца у торца наблюдаются так}ке
отдельпые ямки или скопления' цоявля}ощиеоя в ре3ультате
дейотвия гетероге}1нь]х источников в пришоверхностнь|х слоях
(рпо. 1' о).

[]иклииеские нагру}т(ения германия при более ни^зких^ темшора-

'ур"* 
в интервале 250'-20' ( до напряэкений^о : (|0-|2) кгс/мм2

тто_вывываю| подобньтх линий сколь}ке}|ия. Фднако деформацион-
пый эффект существует' поскольку после деформации в и11терва-
ле температур 250._20' 6 иабирательным травлением вь1являотся
своеобраЁная_ полоса, идущая вдоль боковых и торцевых ребер'
[1одро6вое обсуэкдение такого рода структур будет дано ни}ке.

. Ёоль-ой й"терес продставляют ппроцоссь| шластичнооти 6е
|1епоородотвенпо шшод нагру?кающими.площадками' т. е. на торцах.
?{еоткое нагру?ке}1ие при 230" ( приводит к появлению отдельнь1х
полуппетель' вь1ходящих на шоверх1{ость' или скоплений дислока-
ций. 1]ри этой температуре деформации еще удается вь1травить

1.#';:;|:1:



Рло. 2. [иолокацпонные отр].'кт)Фьт' о|1я-

ть!е о торцевой поверхности (111) пооде
трех циклов (о) и тпеоти цпклов (б' 6) о){(а-

.й" до о - 10 1по/мм, оо окорооть:о | :
:3. 10-8 с-1' -
а _ 210' 1: 6, в - 20" (' ув, 1500

глубокие ямки с вер|шипами' но шроцессь] скольн{ения по направ-
лениям (110) у}ке почти 11е проявлятотся. всли кцзч3лд^ч1гру-
}кать через пластичные прокладки (медь чистотой 99,93%), то
мо}кно при тех }ке в11е1пних напря}кениях наблюдать сколь}кение
в приповерхностнь1х слоях 6е при более низких_ те'мпературах
(рис. 2, а _ в). |1ри температурах деформации' 270" 6 и ни:ке
травлением на дислокациях вь!являтотся мелкие ямки (рис. 2). Ф при-
11адле}1{ности кругль1х ямок травле}1ия дислокациям свидетель-
ствует то' что в местах' где дислокации вь!ходят почти шараллель1{о
поверхности' вь1являются боровды от более глубоких их участ-
ков (рис. 2, б _ с). Более глубокие полупетли паблюдаются в ви-
де парнь1х ямок травления (рис. 2, с). [4ногократ}1ым подтравли-
ванием (по 2_3с) удается проследить постепенное сбли}кение ямок
травления на полупетлях и в итоге ппол1{ое их исчезновение на
некоторой глубине от поверхнооти.

Ёа боковьтх поверхностйх обра'зцов се и 5!, испь:танньтх мно-
гократным }1агру}т{ением в ни3котемпературном интервале 250о_
20' с, избирательнь1м травлением вьтявляется террасообра3ная
полоса (рис. 3, о). 11оявление такой области обусловлено дёф9р-
мационньтй эффектом, что мо)т{от бьтть доказа}|о следующим. Бо-
первь1х' такай область никогда не вь1является на недеформирован-

1б2 1б3

ных образцах при одновременном травлеттии с цро!шед1шими испы_
тания с}катиом. Бо-вторьтх, количеотво проявляющихся стушеней
(террас) достаточно хоро1по коррелируот с числом щиклов 1{агру-
йенйя.'}1апримор' на рио. 3, с вьтявлень1 три ступенькш на образ-
це после трех циклов сж{атия. }1, наконец. в-третьих, вь:являющий-
ся слой совпадае{ с областью максима,-1ь!{ь1х действу}ощих напря-
экений 

'| 
является уцроч}1енным' 1]оскольку скорость травления

здесь больше. Бследотвие того ито изобра?1{ение шоверхности в
микроскоце инвертируется, наб{ттодается серия выотупов (а но
впадин) по аналогии с таким этсо эффектом инвертирования изоб-

ра)*сения ямок травле1{ия на диолокациях. ( уБелйчен!1ем числа
щиклов сж{атия пповерхностный слой с особым структурнь1м 96€т8{-
}1ием постешенно расшрострашяется от ребер образца }{а всю бо-
ковую поверхность (рис. 3, 6).

Ёаблюдаемые структурнь1е и3менения 1!ри ни3щотемператур-
.вом цикличеоком деформировании мо}кно объяснить с позищий
диффузиотлной кинетики ухода раствореннь1х примесей из шере-
сьтщенной матриць1 в т{оле градиента напря}кений и образован!1я
мелкодисшерс!1ь1х вьтделений. 1\т[онокриоталлы 6е и 5| после вь1р1_

щивания могут содер)+(ать примеси кислорода от 101? до 2' {018см_3,

углерода в пределах 4.|0|в 5.1017 см-3' металлы _ 5'1013 см-3
и вакансии в виде комплексов ((вакансия - цримесь) или кла-
стеров с общей концентрацией 1016_1017 см-3. Ёаибольтпое
пересьтще}{ие имеет место для кислорода' конце]]трация которого
вы||1е' чем других примесей. 71з всех перечисленньтх' дефектов
наиболее подвиж(ны ваканоии. Бапример, у}ке цри темцерату-
рах 70-150 1( в 6е и 31 существует диффу3ия вакансий|- тт|-- на
большое расстоя1{ие [в' 9].

,(иффузионные прощессы при ни3ких температурах чогут бьтть
ин'енсйфицированы механическими напря}кениями [10], причем
относительноо изменение окорости диффузии 

^о 
| о пропорциональ-

но скорости.деформирования ё [|\\. 3тот результат объясняется
ростом отационарной конщентрации вакансий, уста|{авливающейся
при равенстве скоростей образования избьтточных вакацсий
и ухода их на стоки (к свободной поверхности' атомам цримеси
и др.) [11].

|[рименительно к на1пим условиям избьтточная конщентращ}1я
вакансий дол}кна наблюдаться в области ребер образща, где дей-
ствующие с}т{имающие напря}кения вы|пе? чем в объеме.

Б общем случае для кристалла? находящегося под действием

вне|пних напря}кений с компонентой ож(атия Р и внутре11них на-
пряэкений с ком11онентой всестороннего с}т{атия р шолный термо-ди-
намичеокий потенциал образования ваканоий 6 имоет вид |121

&:€,_(Р+о^у:*8", (1)

тде €, - термодинамический потенщиал образования вакансий
при Р : 0, а |ц" _ дополнитель}{ая вне1пняя работа' оовертпае-



мая при перемещении атома на поверхность кристалла. Равновес-
ная концентрация вакансий

(2,

(3)

3десь с! _ концентрация вакачсий в исходном состоянии' 7}., - кон-

центрация возмо?кных вакантных у3лов' 
^у:' - и3менение объема

шри образовании вакансии. ?1з (3) следует о)!{идать повы1пение ко}1-

центрации вакапсий у ребер, где с'кимающие нацря}т(ения вы1пе'
чем в}1утри кристалла.

,{ополнительный пприток вакансий к поверхности мож{ет вь13ь1-

вать объединение их в агрегаты больтших ра3меров с последующим
оса'т(дением на 11их шримеснь1х атомов. |{ри большом числе циклов
с}катия' когда равмеры выделе}{ия достигают критического ра3-
мера' возмо:кен обратный процесс - его растворение в течецие

цикла с)катия.
|{оявление ушрочнент!ого поверх11остного слоя в общем слу-

чае является оледствием выцаден'|я и3 твердого раствора мелко-
диошерсных выделений, служ{ащих концентраторами напря:кений
и появления дислокационных петель на тех и3 них (сущеотвующих
у}1{е после рост*или выделив1шихояив твердого раствора), где вь1-

полняются необходимьте условия для зарон{дения.
1ак, при относительно больпгих скоростях нагру}кения (е }

},: 70-" с-') до напря}кения о : (1о-\2) кгс/мм2 кратковременным
избирательнь1м травлением вьтявляются только примеснь|е выде-
ления (см. рис. 3, с). !сли применять скорости деформирования
от 10-6 с-1 и мепь|ше' то после нескольких щиклов нагру)кения до
тех )ке значений о металлографинески удается вь|являть так)ке и
дислокационные петли (рлс. 4).

[еоретитескоо рассмотрение вошроса о 3аро)кдении петли на
включении было дапо в работе [13]. Авторы [13] на1шли уровни
критического несоотвототвия' определяющие уоловия во3никпове-
ния петли. }становлен критический размер оегмента петли в пер-
вичной плоскости сколь}кепия: будуии больше этого размера
сегмент стабилен, если }т(е сегмент мень1пе этого ра3мера' то он
вновь мо}кет во3вращаться на ме}кшоверхность (включе11ие 

- мат-

рица))' т. е. буйет наблюдаться эффект 3ахлопывания цетель;
Ретпающим в процессе заро}кдения является этац дорастания

петли до критического размера 3а время нагру}кения кристалла.
!{ромо того, необходимо' учить1вать поведение самого включения
под действием напря}1{ений в течение исшытаний. (корость.дви}1(е_
ния дислокащий в 6е и 5! при 20' с, по да]1ным работьт [{4] и на-
1пим и3мере]{иям' равна примерно 3'10_6 см/с. Б условиях испы-
таний, шосле которых снять1 структурь1 (рис. 3, , _'), дислока-
ции могут удаляться от включену\я на расстояния' исчисляемые
в долях мкм. ?акие короткие петли мо}'ут' по-видимому' легко

со : ё, ехр (_\|"|/с?),

с2 : п,ехр [_ су_(Р+ р)Аи; 
1 .' | 

_т_-]
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Рио. 3. структ!фы' о11ять1е с поворхвооти
(|1|) у бокового ребра 6ездиолокационпого
ё" ,''Ё,".р"* ц'*ов (о) и 10 циклов (б., а)

сжатпя до 6 * 12 кгсдпд' оо о1|о1юотью е :
:10-зо_1

а _ 2б0" с, ув. 340; 6 _ 20' с' ув. ь00;

в _ 20'(, ув. 1100

Рио. 4. дцолокацио|!ная структфа па бо'

ковой поворхвоотп (|11) у торца 6о шооле

программного нагр!окенпя' }в' 2000
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3ахлопываться при снятии напря}1{ения ил'1 )ке выходить из очень
тонкого поверхностного слоя нару)ку' а если да}ке они после 3а-
ро}кдения и остаются стабильны' то не об|тарун{иваются в силу
недостаточпого разре]пения или вытравливаются.

Разогнать дислокационнше петли на достаточные для ра3ре-
1пения расстояния мо]кно путем су]цествен11ого увеличения дли-
тельнооти нагру)|{ений (см. рис. 4). |[ослойный отруктурный ана-
лиз шока3ал' что глубина залегания дислокаций после ука3анного
ре)кима деформирования доходит до нескольких микрон. Анализ
во3мо'кньтх причип' ответственнь1х за наблюдаемые структурнь1о
и3менения в приповерхностнь1х слоях 6е и Б1 ипринизкотемпера-
турной деформации был проведен в работе [14!.
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исслвдовАнив микРоплАстичности оцк мвтАллов
мвтодом квА3иРвлАксАции

Б. А. Брми]пкин' в. м. |!ластинин

'( практияеской точки 3рения информат\ия о микропластичнос-
тп имеет особую ва)кность при оценке поведе]1ия материалов' ус-
ловия экспплуатации которых требуют чисто упругого поведения'
как' например' в механичеоких стабили3аторах частоть1 или при
необходимости выдер)кивания весьма )кестких допуоков на ра3-
меры в инерциальных системах управления.

€истематические исследования механических свойств метал-
лов и сплавов показь|вают' что повы1пенио чувствительности реги-
стрирующей аппаратурь1 испытательвых устройств' улучтце1{ие
хим!1ческой чистоть1 материалов приводят к сния{ению регистри-
руемого предела пропорциональнооти оп' а пластическая дефор-
мация' как уста|1овлено экспериме|{тами 1|о растя)кению микрооб-
разцов непосредственно в колонпо электронного микроскопа' ва-
чинается при напря}кениях' много мень1пих о" [|]. !{ со:калению,
еще нет 1{аде)кпого способа оценки величины напря'кений, вывы-
вающих старт дислокаций в экспериментах' проводимых в колонне
электронпого микроскопа; Б свя3и с этим представляется ва'кным
установить 1{и'т{ний предел }1апря}кений, при котором возмо)кца
цластическая деформация материала' т. е. установить так назь1-
ваемый передел микротекучести ор.

11!ироко распространенными методами изучения микроплас-
тичности стали методы механостатического гиотере3иса' вт1утрен-
него трения [21, акустической эмп'ссли [3] и релаксации напря}1{е-
ншй [4,5|.

Б настоящей раб_о_те проведено исслед^ование микроцластичнос-
ти монокристаллов \[ ориентировки (110)' а так}ке поликристал--
лических шроволочных обра3цов 1\4о и сплава \[ - Ре. Фбщее
содер}цание примесей в монокристаллах ш (110) не цревы1пало
10-3 мас. %. [аксималь1|ая погре1пность иамерений напряэкения
не превы1пала 6о/о ' температура испытаний +20" (. Фбработка
результатов' получонных по методу механоотатического гисте-
ре3иса' пока3ала' что величина бр [[я \ц (110) ле?т(ит в интервале
0,25_0,40 кгс/мм2. }1айденное значение бр нахФ[ится в хоро1пем
согласии с данными 1\{экина |5] (0'35 :! 0'0в ктс/мм2). 3кспери-
менты по ква3ирелаксащии проводили на базе 10_15 мин при
ка)кдом уровце начального напряж(е1{ия. (тупени приращеция на-
пря}кеция были точно такими)ке' каки при механостатическом гис-
тере3исе (рис. 1). }становлено' что необратимая пластич1{ооть де-
формации в условиях квазирелаксации протекает при напря}ке-
ниях вы|пе 0'35 кгс/мм2, & бР лен{ит в интервале 0,25_0,35 кгс/мм2.
1ем самым показано' что ре3ультаты определения бр по обеим
методикам хоро]по согласуютоя' по мотодика испыта}1ия' исполь-
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:зующая квазирелаксацию' менее трудоемка и в смыоле процеду-
оь1 эксперимента' и в смысле удобства анализа эксцерцменталь

",'* д''"''х. 14нтересеп так}ке вопроо-о том' в какой мере предел
.микротеку9е€ти бр характери3ует свойства собстве}{но материала'

.,(ля этого в условиях т{вазирелаксации были оцредел€ньт }-'р'д_',#
.микротекучестипроволочнь1х обр_азцов 1![ои сплава ш- 15 мас' 70

Ре с райой рабоией длишой. 
-$ак видно и3 рис' 2, бр являетоя

функцйей длины образца: с увеличением длинь1 на оди}1 порядок
.орво3!а€таетпримерновдвое'3}1ачениярелакоированногомоду-

; д{"расту' Ё 
'""'симости 

от длинь1 испштуемь|х образтрв'
]3ти резулйтаты дают основание шолагать' что ни бр, \[ Б*,
.по-видимому' не являются характеристиками собственно матери-
.ала.

Ба осново модельных представлений о механи3ме пластиче-
,ской деформации проверет1а тооретическая оце!1ка' 8оли микро-
'текучость рассматрйвать как процесс термофлуктуациот1ного 3а_

ро}кдония йвойных церегибо_в на краевых дислокациях и последу1о-

щего их дви'кет1ия при деформировании' то шлотность винтовых
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дислокаций рв согласно
|

9":2п [ту1с1 
ас,

0

[де п _ число фаевых активируемь|х сетментов, уп_
рость. Фбщая дли1{а краевых сегме1{тов' активируемь]х
це объема' равпа

п'* : Рлс ехР |-{} (с)//с!1,

[2] в едипице объема вь]разится как:

а деформация в ре3ультате движения краевых

лптоя как 8 : Бп!*1, где длина пробега !:
подстановкп получаем

г (у св\1 
|(

е: }ри"*р[ тЁ])уц([)а|.
0

6 уветом (3) для плотности винтовых дислокаций находим

Рв : 2в/61*.

|1ринимая во внимание' что о : а60р|!,,,, где !див : Ро
а так}ке выра'кение (4), полутаем

о : а€6 [р, { (2е/01*)1,,,.

|[осле разло'кения в ряд выра'т{ения (5) в предполо'кении' тто р, }
} р" в области предела микротекучести' а так'ке пе1(оторых пре-
образований находим

или 
'ко 

в более удобной форме

б:бР*1се,
где ор.-: а€\р['", к : а€!|*р|]". ||редел микротекучести шо фор_муле.(7) для ис_ходно$ плотности 

_дислокаций 
в м!нокристаллах

вольфрама - |0в см-2 имеет вначение бр : 0,18 + 0,0ъ кгс/мм2'
что удовлетворительно согласуетоя о экспериментальными дан_
нь|ми настоящей работы.
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гвомвтРия скольжвния монокРистАллов
ш|втАллов с оцк Рвшвткои

пРи вь|сокотвмппРАтуРнои двФоРмАции
Б. А. 0рми1пкин' в. г1. Балов

Б вопросе о действующих системах околь'кения цри выоокотем-
тературной деформации монокристаллов большинство исоледова-
телей склоняется к вь1воду' что скольж(оние носит некристалло-
графитеский характер и проиоходит в плоскостях с наибольшими
касательными напря}кениями [1,21. Бместо о тем имеются экспе-
риментальные свидет0льства вь1сокотем!тературно-го сколь}т{ения
по плоскостям семейств {110}, \211\ л {321} ]3-6].

Бсли принять во внимание термофлуктуационный характер
дви?1(ения дислокаций шри обьттных условиях' сколь'кение по
этим плоскоотям в локальных объемах не является неож(иданным.
|[оэтому о характере высокотемпературного сколь}кения мо)кно
суди1ь имея в виду только преимуществен}тое сколь}кение в мас-
тцтабе всего образща. Б виду того что геометрические особенности
дви)кет1ия дислокаций проявляются в формоизп{енении образцов,
мож(но и3учать характер сколь)кения' исследуя изменение их фор-
п[ы и ра3меров в ре3ультате пластической деформации.

Б основе по'ученных нами результатов ле)кат следующие по-
ло}кения' обобщающие и3учение высокотемпературной деформа-
щии в условиях раотя)1(ения:

1) при температурах вы1пе 750'с сколь)кение носит мт{о)кест-
венный характер с момента црило'кения нагрузки;

2) первоначальное круглое сечение образца в ре3ульта1е де-
формат1ии трансформируотся в эллицсное' причем ббльшая ось
эллипса равна диаметру исходного круглого сечения;

3) шействующие плоскости сколь,т(ения при деформации цово-
рачиваются относительно оси образца на н0которьтй угол, оста-
ваясь при этом плоскими;

4) объем образца при деформации 1{е и3меняется.
(хема на рис. 1 поясняет вывод зависимости угла ме}кду плоо-

костью сколь)1(епия и осью образца от деформаци!4 х: | (е). Рас-
.смотрим дефорплацию элемента объема образца о длиной !:: а|/\8 1о, гАе х0 - начальньтй угол ме)+(ду действулощей пдос-
кос1ью сколь)т{ения и осью образца, 4' _ первонавальньтй диа-
плетр образца. |[осле деформации это1 элемент объема будет иметь
длину !с : 4о (1 | о*)|ь9 у, гдо е' _ цродоль11ая деформация
'образца. |[оперетную деформацию образца 00 мо}кно определить
и3 усдовия цо'стоянства объема до и цосле деформации: пг:|1, :
: лто6!с (3), в, : е*/(1 * е*). 1\4[еньшая ось эдлипсного ое-
чения образца 

" после' дефорйации 26 : ёо (1 - "') 
: а0|(| +

* е').1огда новое цоло?т(ение плоскости сколь)кения относи-
тельно осш' образца мож{но описать углом х' тангенс которого

160
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определим шо формуле
[9 х :20|1 : 19 у,/( + в,)8. (1)

9копериментальная тасть работы вь1цолнена па цилиндрических
образцах из монокристаллов йо и Р с диаметром работей части
4,4_4,в мм и о работей длиной - 30 мм в ицтервале температур
750_1800'6. Рабочий вакуум иопытания был не хужсе 5.10-5 мм
рт. ст.

Ревультаты измерений размеров попоречного сечения образцов
до и цосле цластической деформации показали' что в пределах точ-
нооти на1пих измерений большая ось эллиптического сечения пос-
ле деформации остаотся равной диаметру исходного круглого се-
чения. 3то поло;кение }1е вь1полняетоя в отно1пении образцов о
ориентировкой оси [111], для которых и характер околь'кения бьтл
более слонсным' чем в образцах двух других орие1{тировок. 11о фор-
муле (1) были расститаны 3авиоимости угла 1 от деформации для
случаев' когда сколь)т(ение пачиналось в плоскостях с наиболь-
!пими касатедьными }{апря'кениями {110} и \|12\. Ёа эти зависи-
мости были нанесеньт результаты иамерений угла х на соответст-
вующих боковых поверхноотях при фиксированных вначениях
деформации (р'р. 2). |{ри температуре испьтта1{ия вытпе 1000' (
экспериментальнь]е точки ло)т(атся на теоретическую кривую' рас-

Рио. |. 6хема' поясняющая вь|вод завиоишости угла
между плоокостьк) околь?кения и ооък) образца от де-
формацип х: 1 @\'

Рио. 2. 3авиоимооть угла 26 в функции деформации для
обравцов о ориептировками оои 1100] (а) и [110] (б)

-7 ..._ околь'кение в п]1оскооти 1112\' 2 _сколь'ке|{ие
в плоокоотях о тшах'ш [100]; ]' _ околь)ке11ие в плоо-
кооти {112} !110] 1ш; 2' - скопь}кенио в плоокости {110}
[1101 }1о; 3' _ окопьткеяио в плоокоотях с тшах [{10]
мох

Рцо' 3. Раочетнь|е вавиоцмооти 1 : , (е) для обра3цов
с ориептацией оои [110], по формуле |||мида _ Боаоа:

.1 - снольж(ение по плоокоотям о т!пах;2 _ окольЁ{ение
по плоскоотям {110}

7
9!

00

,10

а

{/00/

2

б

{//01

2'

ц40 ца0 0 ц40 ца0 с 0 ц00. с



считанну}о в предполо}т{ении сколь'кения по плоскостям о наиболь-
1шшиш{и касательными напря}кену!ям],1 для обра3щов с ориентировка-
ми оси [100] и [110]. Результаты экспериментов' проведеннь1х при
температурах ни'ко 750' с, не согласуются с расчетнь!ми зависи-
мостями' что свидетельствует о нару1цении исходнь1х положсений.
Б частности' 3амечено' что шроисходит умень1ппение больтпой оси
аллишсного сечения по сравнению'с диаметро]\[ исходного кругло-
го сечения. }{а рис. 3 показаны расчетные 3ависимостл х: ! @)
для образцов с ориентацией оси [110], вычисленнь1е по формуле
(1) и по формуле 1!1пгида - Боаса в!п 1'7в1п 1 : 1* е. }4в рис. 3
видно удовлетворительноо согласие ме)+{ду обеими 3ависи1!|ос-
тями в границах приме11имости формулы 1!1мида - Боаса при
скольж(ении по плоскостям семейства {110} и шлоокостям с наи-
больтпими касательньтми напря}'(ениями.
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влиянив стРуктуРного состояния
нА вь1сокотвмпвРАтуРную г1ол3учпсть

монокРистАллов \[ п 1!1о

А. и. ,[,ехтяр' о. п. Ёарасевская, [. _[. 1{озьтрокий,
Б. А. }{ононенко

3 зависимости от 1{апря}кения и температурь] испь!тания ра3-
личньте элементь! субструктурьт (лес дислокаций1 сидяч'|е дисло-
кации' малоугловь|е и боль|ппеугловые границь1 и др.) ока3ь|вают
ра3ное влияние 1{а скорость деформации 17,21.

Б работах [3,4, 6] бьтло шоказано' что при вь|сокотемператур-
ной ползучести монокристаллов молибдена и вольфрапла всех
ориентаций больтшое влияние на скорость шшолзучести ока3ь1вают

формирутощиеся субграниць1. |{оявление этих субграниц совпада-
ет с 3амедлением скорости деформации' а установив!шаяся стадия
под3учести происходит в условиях' когда субгранищы у;ке обра-
3ованы. Фбразующиеся субграниць!] при 0,57 т,,, как правило'
3алегают в плоскостях {111} и являются границами наклона.

1в2 !63 6!*

Фбразование субзеренной структурь1 сопрово'т(дается.- значи-
тельнь!м ростом а3имутального размера рентгеновских рефлексов
[3-5, 7].

|1оэтому!мо)кно о}кидать' что т!редварительное со3дание боль-
тпой плотнойи субграниц с ппомощью 1\{1Ф приведет к увеличению
сопротивле1{ия дь]сокотемпературт1ои ]|ол3учести монокри-
сталлов.

Б настоящей работе исследованьт монокрчс1алщу ш (99'9!8%)
и }4о (99,995%), ориентированные вдоль [001]' [111] и\с!э!. |{р.д-
Б'р"'Ё'''''" дефорптащия осуществлялась при 0,1-0,3-1'',, рас-
тя}кением или пол3учестью при больтпем, чем при 0,57 ?'', от-

}{о1шении напря}кений к модулю сдвига. Ёа рлс'-1 шшоказаны кри-
вь1е шол3учести шри 0,5"/ | ,, \1 6 :0,77'\0-4 6 предварительно
дефорплированнь1х образцов (кривьте 3;41 5, 6,_!,9) и исходнь1х не-

|.ф'|,'"|,'"анньтх образщов (кривьте 1, 2, ?).-!!'[з рис. 1 видно, вто

у всех предварительпо деформирован|{ых образцов скорость пол-
йу,е"', йа нанал-ьных стадиях деформирования гора3до мень1пе'
чем в исходных о0ра3цах.

Б предварительт{о деформировацных образцах^^Р ориентации
1112] (Ёривьте 5, 61 скорость ползучести в шервь1е 220 ч лслытания
с'", йр"*ерно на два порядка мень]ппе' чем в исходных образцах
(кривай 2), и только увеличение напря)кения в 1,3 раза привело
к увеличенито скорости шол3учес'у... дл1 предварительно дефор-

''р'"''''','х образцов вольфрама [111] (на рио.. 1 не приведены)
скорооть шол3учести бьтла аначительно меньтпей, чем в исходно}{

состоянии' в течение более 400 т, цри этом цоследние 250 ч

'а''р,жс""йе 
было 1,7 кгс/мм2 (первьте 220 т напряжсеттие было

1кгс/шлм2).
Аля отдельных обрав_цов отмечался-((срь1в)) у|трочняющей об-

работки (кривые 3, 4, в,9), шри этом наблюдалось увеличение ско-

рос'' пол3учести. }4ногда скорооть возраотала до скорости уота-
!товившейся пол3учести исходных образцов' а иногда оставалаоь
все еще в два-три раза м0ньше ее.

}протнение монокристаллов 1\{о -при 0,+ т-ц" о помощью 1|ред-

'.р''е_,ъ"ой деформации в областп 4,2-273-^}( и срыв упрочня1о-
щй обработки н|блюдали ранее в работо [81. Авторы отметили'

_1' 9 _ исходное соотояние;
3_6 - предварительная де-
формация (ползучеоть прц
0,3 7пл); 7' 3' 4 _ ооь рас'
тяж(ения г011]. 2,5.6 _
ось раотя}1{ения' [112];
7 - исход]!ое ооотояние;
*' 9 - предваритель'{ая де-
формация (растяжение при0'1 ?'''. ось растя}нения
101 11. стрелками у}!азань|
места повытпения напря}1{е_
ния с 0'77.10-4 с до 10-4 с

у
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,1

,
Р1|о. 1. вл'|я1[ие предвар[|тельной деформации прш
чеоть ]|1о|{окр!!оталлов '\!' || мо при 0'57 тпл 11 6 :

/,0 ,120 0
пони'1|еп||ь[х
0,77 . !0-4

/00 ,'20г,.!/

томпературах т{а под3у-



что субструктурное упрочнение достигается цри ориентацпи' [172|
и не наблюдается для монокристаллов 1!1о, ориентированнь]х
вдоль [011]. д',,ченный эффект у11рочнения монокристаллов свя-
8ывадся авторами с наличием сидячих дислокаций' а нево3мо}к-
ность упрочнения -.с отсутствием соответствующих дислокаци-
онньтх реакций.

|{ри 0,57 7'''', как цокавано вы1пе' высокотем[ературное ушроч-
ноние при шолзучеоти получено для образщов всех исследованнь]х
ориентаций' однако длительность и эффективность упрочнения
оказьтваотоя зависит от ориентации оси растя}кения и условий
предварительной деформации.

Анализ структуры образцов после упрочня]ощей обработки и
ста6ллизирующего от)1(ига показал' тто в образщах создана поли-
гональная структура с малыми раамерами субзерен. |[ри этом ока-
валось' что чем больше был угол разориентировки субструктурьт
после о6работки, тем доль1пе сохранялаоь уцрочняющая обработ-
ка и был больше упрочняющий эффект. 3 образцах' исследован-
нь1х после срыва ушрочняющей обработки, наблюдалось больптое
количество ра3орванных и (рассьтпав|пихся) субграниц, примерь]
которых шшриведены на рлс. 2.

|[о-видимому' срыв упрочт1яющей обработки свя3ан о потерей
устойтивости субграницами и закреплепие субгранищ примесями
дол)кно шовы|!1ать сопротивление вьтсокотемпературной пол3у_
чести. .

Фдним из возмо}кных эффективньтх методов 3акрепления суб-
гранищ мо}кет бьтть поверхностное легирование монокристаллов
неболь1пим количеством элементов замещения. 3то хоро]цо ил-
люстрируется спещиальным иоследованием полвучести при 0,57
[ ,,и с : 7,24.|0-4 в (рис. 3) монокристаллов молибдена' ото}т{-
1кеннь1х (кривые /, 6), прошед|ших обработку легированием без
предварительной деформации (кривь:е 2, 3), о6работанных леги_
рующим элементом (в данном примере Ре) после создания развитой
субзеренной структурь1 при полвучести (кривые 3, 6) тт шооле де-
формации при комнатной температуре растя}кением со скорость1о.
10-3 с_1 и г{олигони3ационного от}кига (кривая 4 _ 6ез легиро-
ъатту1я1 кривая 5 _ с легированием).

Фперащия легирования состояла иа: обезга;кивания с цель1о
очищения поверхности и дислокационных ядер от загрязнений и
газов; напыления легирующего элемента; диффузионного от'т(и-
га для перевода легирующего элемента в твердый раствор на по-
верхности концентрацией до 0,5 ат' о/о 11 (лоем, не превы|шающим
2-4 мкм. Бсе операции производились в безмасляном вакууме
10-?-10-9 1ор.

}}/[з анализа рис. 3 и данных других испь1таний следует инторес-
ная 3акономерность: во всех случаях поверхностное легирование
побольшим количеством элементов 3амещения предварительно де-
формированньтх монокристаллов молибдена сни'т{ает скорость
ползучести в 2*8'раз' тогда как оовер]пенно идентичная обработ*

164
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Рио. 2. примеры разорваннь|х (о) и раооь[павшихся (б) оу6грани:д, набл:одаемьтх после
полвучеоти предварительпо деформированнь!х монокриоталлов '\т' о ооь|о раотя'кетлия [112]
лр'д 0'67 тпл
с _ ув. 340; 6 _ ув. 600
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.1 - иоходноо оостояние; 2, 3 (до отрел-
]{и) _ поверхт|оот|{ое легирование бе3

предварительвой деформации; 4_пред-
варительная деформация растя}1(ением при
0,1 ?пл бе3 легирования; 5 - то ж{е' ч1о
и 4 о последующим легирова11иеп!; 3. 6

(после стрелок) - поверхностное лсгиро-
вание после деформации при 1]ол3учести
в уназа1{нь!х вь|1пе уоловиях

0040///

Р||о' 3. вл!|япие поверхноот1{ого логирова||ия незнач|{тель|{ь|м1| количеотвамш олеме!{тов

прт:меоей 3амещения на характер|!отики пол3учеоти монокрпоталлов мо о ооь1о растя'кенпя
[0::1 при о,57 тшлп б: |)2ц.10_4 с'

ка недеформирован1{ых обра3цов но приводит к поло?кительному
эффекту упроч1{ения.

!!{сследования наблюдаемого эффекта ра3личными методами
по3волили прийти к 3аключению' что' вероят}1ее всего' он свя3ан
с 3акрецле}1ием дислокаций в оубграницах примесями замещения
и 3амедлением во3мо}к11ых рассь1пания и миграции субгранищ,
являющихся 0!сновным уцрочняющим элементом оубструктурь1
шри вь1оокотемпературной ползунести. об этом' в частности' сви-
детельствует наблюдаемое нами после обработки увеличение тем-
па прироста максимальной рааориентировки суботруктурь1 при
вь1сокотемцературной цол3учести' связанного с увеличением ве-

роятности 3адер}1(ки и наког|ления диолокаций- в субграницах.
Бозмо:кно следующее объяснение механизма наблюдаемого нами

упрочнения. Благодаря 3}1ачительно большой скоро^сти диффузии
Ё''*ло" примесей замощения по ядрам дислокаций [9] атомы леги_

ру1ощего элемонта наряду с образованием разбавленного твердого

раствора на поверхЁ{ости 3ашолняк)т ядра циолокаций в субграни-
цах в 3начитольношл объоме образца. 3тот факт уотановлен иооле-

дование[1 монокристаллов 1![о, легированнь1х Ре, с ]1омощью ме_

тода ядерного гамма-ре3онанса [10]. 1акое расположение атош|ов

Ре в дислокациях 1\{о шриводит к зап|етному увеличению сте_

пени расщеттленности дислокаций (показано методом позитронно-
электрон|{ой аннигил!ции) . 3то шо3воляет 

'!редг]оло}т{ить' 
что в3аи-

птодействие атомов }'е'с дислокациями в \4о в }1а1шом случае осу-
ществляется т!о принщипу атмосфер [удзуки. 6оздание таких атмо-
сфер на дислокациях в субграницах затрудняет их шодви}кность'
3а}1едляя их миграцию и рассь1пание.
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щикличпскАя шРочность молиБдпновои пРоволоки
Б. Б. (авицкая' в. Ф. 1ерентьев' в. Ё. |еминов

Б последнее время во3роо интерес к исследованито проч}1остнь1х
свойств материалов в тонких сечен|1ях: фольг, волокон и прово-
лок. (реди механических свойств материалов в то!1ких сечениях
особое место 3анимает циклическая прочность' которая в ряде
случаев и оцределяет слу}кебнь|е свойства материала.

Б настоящей работе изучали механические свойотва и цикли-
ческую проч]!ость проволок!1 и3 молибдена и его сплава в различ_
нь1х структурнь|х состоян]1ях при комт]атног} температуре. ]4ссле_
довалась проволока диаметром от 0,13 до 0,5 м},1' и3готовленная и3
молибдена мар}{1т ]\49 и проволоки с повь!]шенной темг{ературой
рекристалли3ации и3 монокр1{сталлов молибдетта [1].

1\{еханические свойства исследован|{ьтх серий проволочнь!х об-
ра3цов из молибдена и ето сплава продставлень1 в таблице. 14з таб-
лищы видно' что шредел прочности молибденовь1х проволок д11а_
метром 0,3 мм в деформированном состоянии соотавляет 142-
146 кгс/шлм2. Фтгкиг в и}|тервале температур 1200-шо}' ( приводгтт
к ре3кому сн|]}т{ению ппредела прот1ности (до 33 ктс/мм2), }|о к 3]1а-
чительному повь]1пению пластичносттт (до 4-|7 о/о), в то время как
в деформированном состоян'{и удлине1{ие составляло около
одного процента. ,[,ля молибденовой проволоки диаметром 0,4 плм
наблюдается такая ?|{'е тенденция и3менения механических свойств.
}ровень максимальной прочност11 составляет такн{е около
140 кгс/мм2. } молибденовь]х проволок диаметро:!{ 0,5 мм у}ке }1а-
чинает ппроявляться мас1птабный эффект и максимальное значение
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предела прочнооти для деформированных проволок составляет'
102 кгс/мм2.

|1ронность проволоки диаметром 0,1в_0,3 мм и3 сплава в де-
формйрованном состоянии достигает 200-300 кгс/мм2_при 1{ини-
йальноа шластичности около 0,50/о. Фт:тсиг при 1500" ( в течение
30 мин сни?1(ает 61, о 200 до 156 кгс/мм2. 6ни;тсенио прочностпь1х
характеристик молибденовой проволоки и проволоки и3 сцлава'
по-видимому' свя3ано с протеканием процессов полнои !1ли ча-
стичной рекристаллизации. Фднако в некоторых случаях для шо-
следующих технологических операций ван{на пе максимальная
прочность' а достаточная пластичность сплавов. }ровень пластич-
ности так}ке оказывает сильное влияние }1а пока3атели цикличе
ской пронности.

Б таблице приведены так}ке данные об изменении отнотпе11ия
о'|о , в зависимооти от толщины проволоки и ео структурного
состояния. [реднее 3начение этого отно]шения для конструкцион-
нь:х оталей равно 0,5, одпако для многих Ф!}{ металлов оно до-
стигает величинь1 0'8 [2]. 14з таблицы видно' что у цроволок и3
молибдена оно колеблется в пределах от 0,23 до 0,73. 1\4инт:маль_
ноо аначениенаблюдается у проволоки (о6 : 205 кгс/мм2) и3 спла_
ва' что' по-видимому' свя3ано с низкой пластичностью этой шро-
волоки и высокой чувствительностью к шоверхностным концентрато-

рам напряэжений.' Ёривые усталости молибдоновых цроволок диаметром 0,3 плм

в различнь1х структурных состояниях представлены на рвс' [, а
(номера *р'вь'*"ё''тветствуют номерам ёерий в таблице)' Бидно,
что предел усталости деформирован}1ь|х модибдеповых т[роволок'
и3готовленных из монокристаллов с цовь11шенной температурой

рекристалли3ации' соотавляет около 104 кгс/мм' (см. рис' !,
кривая -7), в то время как деформированная проволока такого ж(е

диаметра' и3готовленпая и3 металлокерамического .молибдена
?'"|й/'йч' имеет предел усталости_ лип:1^!в-ктс/мм2 (кривая 4)'
Фт;:*иг в интервале температур 1200-1400" с приводит к сни}ке-

нию цикличесйой прочности. 11редел усталости_провол^оки' и3то-

товленной и3 монокристаллов' "*''*йе'ся 
с |04 до 63 кгс/мм2

(кривые 1 тт 2 ооответственно), а пр_одел уота]1ооти металлокерами-
йеско* проволоки с 68 до ь0 йгс/мй, (кри!ые 4 тт 5 соответственно),
т. е. отжиг сни?+(ает предел усталости обеих серий цримерно на
1в-35 ктс/мм2. 1аким образом, и3 приведеннь1х на рис, 1, о экспе-

риментальных данных и анализа механических свойств видно'
что при пр]тмерно равном пределе прочности циклическая проч-
ность прово]|оки' изготовленной из }1онокристаллов как в дефор-
мированном? так и в ото}кж(енном состояниях въ11пе прочности

металлокерамической проволоки. 3то значит' что вя3кость раз-

ру1шения и наде}1{ность проволок' и3готовленнь1х и3 монокристал-
лов' дол}кна бьтть значительно вь|ш]е.

Ёа рис. 1,6 предётавле}1ь1 кривь1о усталости молибденовых
проволок диаметром 0,35 и 0'1* мм' ,[ля сравнения приведеца так-



'ке 
кривая усталости т|роволоки диаметром 0,2 мм, изготовленной

и3 монокристадлов молибдена. )['ровень предела усталости дефор_
мированнь|х металлокерамр1ческ11х проволок молибдена диаме-
тром 0,4 мм (спл. ргтс. 1,6, кривая 6) ттесколько ни?ке (примерно
на 10 кгс/мм2) цредела усталости проволок диаметром 0,3 мм
(сй. рис. 1' о, кривая 4). $ образцов серии 7 перед испь1танием
на усталость электрополировкой был удален |{оверхноотньтй слой
глубиной в_10 мкм' Бидно' что и долговечность' и предел уста-
лооти электрополированной проволоки (кривая 7) заметно вь|1ше'

1] частности предел усталости во3растает на 6 кгс/мм2 по сравненито
,с серией 6. 3то связано с тем' что при электрополировке проис-
ходит удаление поверхностнь]х дефектов, которБ|е являются
эффективньтми концентраторами нацряж{ений шри устапости.

Фднако на проволонньтх образцах диаметром 0'5 (см. рис. {, с)
снятие поверх}1остных слоев электропо"цировкой не приводит к из-
менению щиклической протности деформированной шроволоки (се-

рии 70, -/1). Фтэкиг при 1000'€ в течение 15 мттн (кривая 12) тртт'
водит к сни}кению долговечности и предела усталости до уров|{я
55 кгс/мм2.

,{анньте по щиклической шрочности проволоки из молибдено_
вого сплава шриводень1 на рис. 1, а. |\редел уоталости проволоки
диаметром 0,16 и 0,3 мм (кривые 13 т: 14) находится на уровне
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Рио. 2. Фрактография уота'1оотного ра3ру}пения молибденовой проволок1| и проволо1{

!:в оплава мР47вп
с _ молибдоновая провопока диаметром 0,3 мм, о : 84 }{го/ммэ' р _ 2'5'106 цик'1ов'

ув. 260; 6, в, е _*'''*од'в'"',* "",]', д''*"р 0,5 мм' 6 - 140 кгс/мм2; !ч| : 1'5'10'

й','*''] 6_ув. 1000; в_ув. 160; а_ув' 1000

100 кго7мпд!, как у проволок и3 монокристалличеокого молибдена

;;;;1-й;": 7, й),'хотя шродол шрочност][ этих шроволок возроо

более чейтта 50_100 кгс/}1}12'

}величеншо диаметра проволоки ив сплава до 0'5 мм и от}киг

проволок диаметром 0,3 мтгприводят к сни}кению шредела устало-

с{и (кривь;е 15 л !6).
Расомотренныо вы111е даннь1е по исследованию меха}1ических

свойотв и циклической шроиности цроволок ив молшбдена и его

сплава показь1вают' что цръволоки' шолучен11ы.е и3 монокри:]у:т

молибдепа, 
'"' 

,,й."", 
'бл'дают 

доотаточ}1ой циклииескои проч-

постью.-" 
д; ср'авнительной оценки вя3кооти разру1шения исследован_

ных серии молцоденовых проволок и шроволоки и3 ето сцлава



были проведены фрактографические исследования усталостных
изломов с исцоль3ова1{ием растрового электрон1{ого микроскоца.

Ёа рис. 2, а тредотавле}!а общая картица поверхности ра3ру-
}шения молибденовой проволоки (изготовленной и3 монокристал-
лов) диаметром 0,3 мм' испытанной на усталость при напря)к0нии
34 кгс/мм2 и долговечнооти2,5.105 циклов. Бидно, что наблюдается
очень сло)1(ная картина ра3ру1пения. Ёа этом и3ломе трудно выде-
лить зону стабильного роста трещинь1' одцако в центральной части
образца (зона долома) оттетливо видцо расслоение металла (ука-
зано стрелками) вдоль вытянутьтх во время протя?кки 3ерен.
Более детально подобньтй участок ра3ру1пения представлен на
рис.2, б' 3десъ видна плоскость расслоения (вдоль зерен волокон)
и аернистая поверхность разру1пения (поперек 3ерен волокон).

3она стабильного роста усталостной трещинь! была обнару}кена
ли|шь в проволоках из молибденового сплава. Ёа рис. 2, в, тде
представлена общая картина разру1пения' мо}к}|о уверенно вь|-
делить зону стабильного роста усталостной трещинь1 (зоша 7*),

которая характери3уется гребпями' вь1тяну1ь!ми вдоль направ-
ления роота усталостной трещины' и усталостньтми боро3дками'
расшодо}кенными перпендикулярно направлению расцростр а!{ения
усталостной трещинт'т. Расстояцие мея{ду бороздками составляет
примерно 1 мкм (рис. 2, а). Ёа ртгс. 2,6 мо)кно выделить такж(е
3ону ускоренного- ра3вития усталостной трещиньт и зону долома.
Расчет циклической вязкости ра3ру!!1ения [3] для этого образца
пока3ал' что ,(16 !авно 38,2 кгс/мм$/э, {1Ф близко к 3начепик)
вя3кости разру]пения пластичцых сплавов молибдена.

.}1птература

1. в. н. [елошнов, !1 , Р[ ' [(опьев, )7. 11' Бйльман и др.- Б кн.: }сталость и
вя3кость разру1пения металлов. 1\{., <1{аука>, 1974, о. 239.

2, в. л. Брутоартп, Б. €. \айлер.- Б кн.: |!ро6лемы современной метал-
лургиш. м., ил, 1955' с. 88'

3. в. с. !1ванова, Б. Ф. ?ерептпьев. ||рпрода усталост1! металлов. 1!1., <1\{е-

таллургшя)' |975, о' 456.

исслвдовАнив стРуктуРнь1х и3мвнвнии
пРи нвитРонном оБлучвнии

двФоРмиРовАннь1х монокРистАллов вАнАдия

]|. н. )1ариков, в. в. }}{олудь, н. п. |]лотникова

Бваимодейотвие радиациоппых дефектов с дефектами' введен-
ными пластитеской деформацией кристаллов' приводит к некото-

рому их перераспределению' что мо'кет оказать влиянио на ход

диффузионных процесоов' протекающих при от)киге облученнь1х
пооле деформации металлов.

Ранее бьтло показано' что облунение нейтронами предвари-
тель11о деформированных моно-'т шшоликрист-алло.в молибдена
тормо3ит ра3витие процесса рекристалли3ации |1_41 и в некото-

рь|х случаях предотвращает ее [7, 4|.
в данной работе исследовались структурные и3менения'

происходящие в деформированных монокристаллах ванадия под
влиянием нейтронного облутения и последующего от)кига.

}1спользовАлись монокристаллы ванадия электрон}{ой бести-
тельной 3онной плавки чистотой 99,98%. 1!1онокристаллические
блоки исходной ориентации {110} (001) деформировали шрокат-
кой ша 90 п 95о/о. }1ска:кенный поверхностньтй слой удаляли
электроцолировкой в растворе н25о4 в метиловом спирте (| :4)'
микроструктуру выявляли химическим травлен!1ем в растворе
ншо3, сн3соон и Ё'Ф (1 : |:1).

Фблувение образцов проводили в эвакуированнь1х кварцевых
амцулах иптегральной дозой 2'\0|9 н/см2 (интенсивность потока
2 -- 5.1013 н/см2.с) при 70" с. Радиационно0 ушрочнение 11ри этом
было незначительным.

Фтжсиг деформированных и облутенных образцов цроводили
в вакуумной печи цри темцературе 700" с, в вакууме не ни}ко
{0_д мм рт. ст. Б работе применяли рентгеновский метод иссле-
дования текстур' количественный металлографитеокий авализ и
метод микротвердости.

1екстура шрокатки ванадия ориентации {110} (001) формчРу-
€тся вращен11ем к стабильной конечной орией"ировке {111} <1|2>'
Фоновное рассеяние макоимумов шшолюсной плотности наблюдает-
ся в продольном направлении. 1екстура деформации прокатанного
на 90% образт1а оппись1вается компонентом {111} <1|2> с не3начи-
тедьным раосеянием.

}величение об)катия до 95о/о шшриводит к заметному рассеянию
текстурь1 (рис. 1,0' 1птриховые линии). 1екстура прокатанного
на 95% образца многокомпонентная: главнь1й компоне}1т - {111}
<|12>, в облаоть рассеяния текстурь1 т1опадают оимметр!1чныо
,слабые компоненты {111} (110) и ряд других ориентировок.
Анализ рассеяния текстуры свидотельствует 9 возчо)кчом оуще-
с'вова',"!' областей с исх1дной ориентировкой {110} (001).
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Б макроструктуре деформирова}1ных и облуиенных мо11окри_

сталлов наблййаются о'д*1,,ые - -области' соответотвутощие ори-

;;;;;;;-;; \14ц <|12> и {111} (110), нто овидетельотвует о мак-

.ронеоднородности деформ!ций монокристалла шри прохатке''' Ёеобходимо отметйт1, т'о различие ме}т{ду текстурами де-

ф"р;;;;;;"^7 "й!'. 
облунения-в пределах каэкдой макрообласти

!{евелико. |{осле облунения тип текстурь1 сохраняется' но_ наблю-

дается т]екоторое и3менение поло}1(ения и величины текстурных

максимумов и деталей рассеяния текстурь1 (уменьтпение степени

рассеяния 3а счет беспорядонных оршентировок)'_^ о(
1екстура р.*р'.'?'?йБцйй д'ф'р*'р''анного на 90% об-

разца' возникающая в ре3ультате шшятиминутного от}кига при

700"с, характери3уется наличчем ^основттой 
ориентации -{111}

<\|2> и слабого "'й"'"."]'|||б1 
(001)' Б кан*дой микрообласти

сосуществ}'ют зерна обеих 6риен,'р'вок' Ёа микрофототрафии

(рис. 2) эти 3ерт1а выявляются в виде светльтх{110} (091_) и' темных

]\|цу1+лэ> областей. 3шиграммы 11одтвер)кдают наличие участков

деформировапной матриць1'
1екстура рекрист1ллизации облутенного образца подобна

текстуре р"*р'".',й;;;;;; |ефо_рмированното' однако в облу-

ченном образце д.й;;йъ;,?"'#'^'р"ц,' сохраняется больтпе'

чем в необлучен1{ом. \{икротвердоо'ь с,е',ьтх и темных областей

отличается. Б 
"о,у"Б** 'бр''щ"* 

микротвердость (кгс/мм2)

обеих областей несколько вь11пе' что свидетельствует о нешолном

от)т{|1ге радиационньтх дефектов [5]:^нл------\/' ;\-
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1:[оходлоо состояп!1е

Фт:кит (700'6, 5 мин)

Фт:киг (700" 6' 1 т)

' 1{инротвердооть светль1х

не облучев

90%

150+ 2

75,5 + 1,5*
?9 * 1,5**

облаотей. **

облучен

90%

|5\ -+ 2
79 -!- 1,5*
85 :ь 1 ,5**

95,/,

16о+2

70 1- 1,5

$5%

\в5+2

79 + 1,5\
,,,\

|

микротвердость темЁь|х облаотей'

Рио. !. пол}ооньто фшгугь: дефоршировавного (штриховьте динци) ц рекриотд'ш|иаовашного
(оплолпньпе ливии) ванадпя

с_ цеоблучен11ь]й; б _ облувевный

[;ы ! |9,1/
'1у|, ф7

Фтн*иг в теч0ние 1 т при темшшературе 700'( деформированного

на 95% моцокристалла шриводит к т1очти шолному 3авер1цению

рекристалли3ации. 1екотура_ рекристаллизащии характеризуется

осЁовнь!м компонентом 1[|о1 !оос1, которьтй 1дееч тенденцито

откло}!яться от идеальной ориентировки {1|0} (001) (см' рис' 1 с'

спло1шные лигтии).
1екстура рекристаллизации в облуненных шосле деформации

на 95% ф''ц'*''е отличается от текстуры ре1Р]с:а.л]1и3ации де_

а1;й;";;ъ;;; образцов (см' рис' 1, б' сплошнь1е линии)' однако

ра3мер рекриоталлизованных 3ерен в облуненных образцах не-

Ё;;;;;"ъ';;;. Ёа рио. 3 шриведень1 тооретические кривь1е рас-

пределения рекри"'айлизованных 3ерен шо размерам' рассчита1!-

'![ "' фактическим шараметрам расшределения в соответствии

\75
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Рпо. 2. 1!1икростр}т(тура рекриотал][иоован_
пого ванадия (е:900/'' отэкпг 700о |'
6 мин.)
о _ необлутепный, ув. 50;6, в _ облунен-
ный' ув. 50. 200

Рпс. 3. чаототнь|е кривь1е раопределепия
]юкристаллиаованпых 3ерен по ра3шерам
1'2_е:9ь%; 3,4_е:90%|
-1' 3 _ необлученный; 2, 4 _ облученный

с формулой логонормального распреде'{ения с нанесенпь|ми 1{а них
экспериментальнь|ми точками. Б деформирова1{ных на 90% об_
ра3цах рекристаллизованные 3ерна {110} (001), образующиеся
после пятиминутного от)кига' значительпо больше' чем при де-
формации на 95о/о и отж{иге в течение 1 ч.

11реимущеотв^енное развитие рекриоталли3оваш|{ь1х 3ерен ори*
ентации {110} (001) на поздних 

^стади"* 
рекристалли3ации свя-

3ано' п.о-видимому' с более нивким вначенией овободной поворх-
нос.тной энергии для плоскостей {110} в ванад].!и._|[реимуществен-
пый рост зац94ь.тш9ч рекристаллйзации {110} (00г1 в " !екстуро
деформации \[1|) <112> наблюдался так?ке в кремнистом )келе-
3е [б]. '1'аким образом, влияние-нейтронного об{утения проявля-
ется в умень1пении скорости образования центров рекрйталли-зации.
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1975' ш 4' с. 72.
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о м0хАни3мр во3вРАтА монокРистАллов
1!1о и (|!.]1АБА }1о-Ре |!Р]4 двФоРмАции

холоднои пРокАткои и отжигв
л. н. .}!ариков, в. у1. }1сайтев, Б. А. }1аксимеяко

' ?1сследовань1 монокристаллические образщы 1\{о у!" сшлава:
1\4о _ 27 мао.о/о Ре электронно-лутевой зойной плавки. Фбразць:
деформировали прокаткой при комнатной температуре в 111ироком
диапа3оне стешепей деформации с обжатиями за шроход от 2.10-ъ
до 3о/о в плоскостях_и напра|лениях {\!2\ <111>, ||12) (110),"
{110} (110), {110} (|00) и 1|оо1 (110). }' |,""* .!у!'"* после
деформации исходная ориентировка сохранялась. [а апиграммах'
снятых от деформированнь1х образцов, наблюдали астеризй .}{ауэ-
пятен' связанньтй с образованием в процессе пластической дефор-
мации избьтточного количества дислокаций одного знака изгибом
ре1петки.

^- Фт:киг деформированных на 20оА образцов 14о и сплава 1\4о ---
27 мас.% Ре в и|{тервале температур 300_сь00" ( в вакууме по-
рядка 10_6 мм рт. ст. приводит к ра3витито процесса полигс|низа-
ции' о чем овидетел-ьотвует расщепление размытых шолос астери3-
ма и умень1пение общего углового интервала дифракции.

|{ри далъ^н^фтпем повьт]пении температурь1 от}кига в узкощ
интервале (1600-1в00" () на полигони3ацию накладыв.е'сЁ про-
цесс' заклютающийся в изменении кристаллографинеской ориен-.
тации.-образцов с выходоц н€ поверхность определенных кристал_
лографинеских граней [1]. 3тот процесс характери3уется следук)-
щими основными чертами: 1) обравование .совер}пенных 

щентровс определенной кристаллографической ориентйровкой, 3авися-
щей от геометри.и деформаци!1'2) знаттлтельная разориентировка
ме}кду матрицей и ще!{тром; 3) осуществление поворота кристалла
ва начальнь1х стадиях в поверхностном слое малой толщинь1;
4) одновремент]ое обравование йесколь'*их центров с одинаковой



1{риоталлографической ориентировкой; 5) наличие следов двойно-
го поцереч]1ого сколь?кения на поверхности обра_3цов цо9:т|е 3авер-
1пения процесса цо плоскостям скольж{ения {110} л \112\; 6) уве_
личение несовер1пенства структурьт образцов по мере завер|пения
процесса цереориентировки; 7) знатительная скорооть протекания
процесса' превь1}пающая скорость роста це11тров рекристаллиза-
ц", для йЁ, ."' сплавов' рассчитанная по данным работы [2!'

|{редставляет интерес сравнить прощесс поворота кристалла
с уж{е и3вестными стадиями возврата? включающего отдых' по]|и_

гони3ацию и рекристаллизацию [3, 4|'
}1аблюдаешый процесо не мо}кет бьтть отнесен к отдь1х}, пФ-

'скольку последнит] свя3ан с аннигиляцией тотенных дефектов и

'дислокащионнь|х диполей без существенного ]т3менения микро-
структуры и кристаллографитеской ориентации._ 

Б 
''роцессе 

цолигонизации при формировании субзерен проис-
ходит поворот ре|петки' обусловленйьтй разориентировкой оу6-
гран!1ц. ||ри разориентации свь|1ше 1' эффективнь|м является ме-

хан'13п{ перемещения <тройньтх точек). ]|ишль путем мнотократного
и направленного шовторения атото |[роцесса во3мо}кно достш}кение
3начштельного цоворо"1 1более 20'). ,[ля на1пе|о случая слабоде-

формированнь|х шрокаткой йо и 1\{о-Ре во3мо}1{ная концентра_

ция <тройнь1х точек)) мала и долж{на бьтстро исчерпь]ваться в ходе
процесса. 1аким _образом, с цомощью полигони3ационнь1х процес-
сов не могут быть'реали3оват1ы условия' характернь1е для т[роцесса

цоворота кристалла.
11ри рекристаллизации так)ке происходит образование новых

}1еиска}кенньтх областей кристаллической ре1петки' ориентация
которь!х ора3у сильно отличается от ориентации матриць|' Фднако,

рассматривая во3моя{ность образоБания да}1{е единственного цен-
тра рекристалливации, который прорастает чере3 весь кристалл'
нельзя получ'1ть одну и ту }ке ориентировку от образца к образцу'
Рекргтсталли3ация является вероят11оотнь1м процессом и шоэтому

^р''ёт^.,'''"рафи.:еская 
ориентировка центра будет определяться

размьттой "Бр''""'"'ной 
кривой. Фсталь:тьте черть1 наблюдаемого

намипроцессаяв1{опротиворечатусловиямпротеканиярекристал.
ли3ац!|и.

?аким образом' проведенное сравнение подтвер}кдает тот факт'
что мь1 имеем дело с новым типом возврата. (овокупность шшолу-

ченнь1х ре3ультатов по3воляет сделать вь|вод о том' что своеоб-

разное поведение деформированнь1х прокаткой монокристаллов }4о

й мо-г:е свя3ано с термически активированно-й подви)кностью

винтовь|х компонецто" !'слок.ций. Б работе [5] показа:|о' что

при деформации растяж(ением монокристалл!1ческого .|у1о при ком-
натной температуре 11одви}кность винтовых комг[онент дислокации
и3-за пал!1чия высокой плотности стуценек (5.104 см-1) соотавляет
величину' в 40 раа мень]пую т|о оравнению о 11одвиж{ностью крае-
.вых комцонент дислокаций'

Ёа подвиэкность винтовь1х компо}|ент дислокаций так}1(е ока-
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3ь|вает существенное влия}1ие наличие примесей, пони)кающих
анергию дефектов упаковки' таких' т{апример' как рений в сп,тта-
вах ]\4о _ 27 мас. % Ре. 3то показано в работах [6, 7] на сплавах
[о с переменной концентрацией рения. |1ониж:ентте 3.[} приводттт
к образованию малоподви}кнь1х расщепленнь]х винтовь]х компо-
нент дислокаций.'

1аким образом, пластическая деформация шри комнатттой тепт_
пературе осуществляется преимущественно за счет перемеще}|',1я
краевь|х компонент дислокаций. (корость винтовь1х компоне]1т

1у, кас/пп 2 0, ара7

3авиоимооть микротвердоотл 1| | п общето
углового интервала [ дпфра:сцпп 0 от оте-
пени дефоршацип для мопокриоталлов мо
{110} (110)

дислокаций определяется лттбо термичоски активироваттпой по-
дви}кностью , ли6о достаточным вне]шним напрян{ением при комнат-
ной температуре.

Б определеп1{ом температурном их{тервале скорость винтовь1х
компонент становится достаточной для перемещения за счет даль-
нодействующето поперечного сколь}ке1]ия. 1акой механизм тер_
мически активированной подвин{ности закл1от1ается в непрерывно
]товторяющейся трансфорплации расщепления ви1{товых компонент
при дви}т{ении в плоскостях' одновременно действующих систем
сколь)цения {110} и {||2\ [3!. |[ри этом происходит цоворот кри*
сталла с вь1ходом определеннь1х кристаллографитеских граней
на поверхность и образование грат{ицьт кручения ме}1(ду матри-
цей и переориентированнь]м участком [91. ,[альнейший шоворот
кр'1сталла мож{ет осуществляться за счет перемеще}1ия такой
границьт путем сколь?1{ения винтовь]х коп[понент по плоскостям
систем {110} и {1\2\.

,(ругим путем повь11ппения подвин{т{ости винтовь1х компонент
при комнатной температуре являотоя со3дание высоких вне]шних
[{а.пря)кений. 1огда уя{е в процессе пластической деформации про-
,1сходит переориентация ре]11етки. Фдновременно при шрокате
монокристаллов 1!1о и 1![о-Ре свь||пе 35-50% наблюдается сни-
}кение микротвердости и умень|пение общего углового интервала
дифракции (см. рисунок), происходящие вследствие динамиче-
ского во3врата. [ледует отметить? что аналогичная 3ависимость.
1\{икротвердости от степени деформации мо}]окристаллов вольфра*
ма получена в работе [10|. !

/,
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влиянип элпктРоискРовь|х импульсов
нА стРуктуРу монокРистАллов \т

[. А. Алешина' в. [. [востикова' Б. }{. 3олотых,
А. и. 1!1арвук

3кспериментальные данные [|,2| свидетельствуют о том' что
в процессе эро3ии поверхностные слои электродов шшодверга}отся
.не только тепловь|м' но !1 механическим воадействиям. проявле-
ние механических сил в поверхностных слоях моталлов в цроцессе
электроэро3ионной обработки обусловлено термичоскими напря-
'}кениями; величина термических напря}кений мо'т(ет превосхо-
дить не только цредел текучести' но и предел 1]рочности и опреде_
'ляется энергией имцульса' что приводит к во3}1икновению уцругих
пластических деформацлй п ра3витию микротрещин в поверхност-
ных олоях.

Б работе [2] показано' что после электроэро3ионной обработкш
монокристаллов тугошлавких металлов |1а поверхности металла
образуется цоликристаллический олой о аксиальной текстурой.
[онкая структура этого слоя' а так}1(е мехапизм его обра3ованця
тесно свя3аны с анизотропией свойств исследуемь1х металлов.

3 чаотности' при исследовании характера ра3ру1пения на по-
верх}1ости монокриоталлов вольфрама нами вь|сказано предполо-
}кенио [3], что для кристаллов с Ф!}( решеткой работает механизм
хруцкого ра3ру|пения. Было пока3ано'' что хруцкое разру1пение
происходит по плоскости (100).

Б настоящей работе сделана попытка вокрыть механизм хруп-
кого ра3ру}пения монокристаллов вольфрама в процесс0 электро-
.эрозиопного во3действия.

0лектроэрозио}{ная обработка монокристаллов вольфрама про-
изводилась на уотановке с тиратронным геператором им1|уль_
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сов. 0нергия импульса и3менялась от 1200 до 5000 мк,(:к цри дли_тельпости импульса 1 мкс.
}1аутенио характера и величинь1 и3мененного (лефектного)

слоя в зависимости от параметров импульса прои3водилось на
]|лоскостях 0е3а с кристаллографинеской ориептацией {100},
{110}, {111\.' '

,(ля исследования микроструктурь1 цоверхноотного слоя и
]]роцессов ра3ру1шшения была применена растровая (сканирующая)
электро11ная микроскопия.

}[сследование поверхностного слоя мо|{окристаллов вольфра_
ма шокааало' что поверхность дефектного слоя после электро_
эрозионной обработки имеет оплавленный слой со следами метал-
лической пены' выбропленной из 3оны лунок на поверхность' и
зключениями але}1ентов материала электрода_инструмента.
Беличина этого слоя не превы|шает -5-7 

'мкм (рис. 1). !акое
строение структура приобрела вследствие кристалли3ации выбро_
!цен}1ого металла с большими скоростями охла}кдения. 3тот по-
верхноотный слой не мон{ет исполь3оваться в качеотве рабоиейповерхности'вследствие низких физико-механических свойств.

1]од металлической пеной на поверх}{ости мо]{окристаллов
вольфрама после электроэрозиопной обработки " воде цросма_
триваются да:ке без травления следь! разру|ше1{ия поверхности
в виде геометрически правильной сетки трещин и следьт ошлавле-
ния. |{оверхность носит ячеисть:й характер и состоит и3 отдельпых
блоков (рис. 2)' Форма ячеек сетки ми!{ротрещин определяетоя
кристаллографитеской ориентацией обрабатываемой поверхности.
Б области ячеек прооматриваютоя микродефектьт (микрофещинь1'
следы пластической деформации), свидетельотвующ[ё Ф 3Ё?9[1ё]]Б-
нь1х иска1кениях кристаллической структуры поверхностного
слоя (рис. 3). ||о мере стравливания микротрещинь1 в области
ячеек исче3ают' однако фрагментарный характер структурь| ещо
сохраняется. 3она интенсивного скопления микродефёйтой состав_
ляет 40_60о/о от глубины распростра!тения трещин.

Ёаряду с.- микротрещинами "а ,'оскос{, (11) вследствие
кристаллографитеского построения наблюда1отся' локал|13ованны0
области скаль1вания (слущиБания) слоев металла (см. рио. 2, в),

|1роведенные исследования 3ависимости распространения тре_
щин от кристаллографитеской орие||тации пока3ало взаимосвязь
плоскостей хрупкого разру||1ения и плоск0сти реза. Было установ_лено' что.у монокристаллов вольфрама, выращенных в 1{аправ_
лении [001], на в3аимно перпе_п^дикулярные пЁоскости (100) и (010)
трещипьт выходят под углом 90'(рис. 4). } монокристаллов воль_
фрама, выращенных в нашравле''й" [1{0!, трещ""' ", в3аимно
перпендикулярны_е плоскости (110) и (001) выходят 1тод углом 90'
на плоскость (110) и 45' на т1лоскость (001). у монокриоталлов
вольфрама, выращенных в направлении [111], 'р.щ""' '.а 

в3аим-
ноперпендикулярные плоскости (|\2) и (110) выходят под углом70' на плоскость (112) и 30' н] 

'','с*ос'.'(110).
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Р!!с. 1. &!икроошруктура поверх]'ости мо,|окриотадлов после одектроарозионной обработкш1.
беа травленшя. }в. 5000

Рио. 2. микроотрукт}та монокрпоталлов'\т'пооле элоктро9ро3ионной обработки в водФ; бе*
травдения

@ _ ппос1{ость (100); б _ ({10); 6 _ (111). ув. 200

Рио. 3. микроотруктура монокриоталлов 'Р' пооло электроэрозионной обработки
(ь =!0 мкм)1 плоокооть реза (110)

с_ув. 500; б_ув.2000; 6_ув. 500; ?_ ув.700о



Р'ф' 4. }1икроструктура монокр|{оталлов вольфрама о вь!ходом трещи|1 ||а цооледуемъ!е
плоокооти

о _ ув. 500; б _ ув. 1000

1акипт образом, электроэрозионная о6работка монокристаллов
вольфрама характери3уется: образованием дефектного слоя с сет-
кой микротрещин' тлубина 3алегания которь!х ле}кцт в пределах.

-80 мкм; ра3ру1|1ением монокриоталлов вольфрама по плоскостя1\((
(100)' (110) л (|12); выходом и расшространением трещин на по--
вер хнооть в поперечном сечении образцов монокристалловзольфра-'
ма, зависящим от кристаллографинеской ориентации. |[ри этом-
наблюдается вваимосвя3ь пллоскостей хрупкого ра3ру1пения
с. плоскоотями реаа.

1.
2.

о],

.}1птература

3олопъых 6. 11. Автореф. докт. дттсс., \{., п'|!]эп'1' 1968.
[олованов ю. !{., 3олотпъъп Б. [{., !{шршллов ]!. 3' тт др.- Фт:зика !{ х11п11|'}

обработки матер]{алов' 1969' ш 6' с. 85.
3олоптып Б. н., [{шршллов и. в.' Ат[арнун А. ]! , тт' др.-- Физпка и х}1['п'*
обработктт матертталов, 1974, ш 3, с. \23.
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монокри-

и3мшнвнив плотности дислокАции
монокРистАллов ш г1ослп элшктРоэРо3ионной

оБРАБотки

6. А. Алетшина' в. !,. )(востикова' Б. Ё. 3олотых,' А. }}{. [4ариук

!1!ирокое распространение при и3готовлении деталей приборов
электронной техники и3 монокристаллов тугоплавких металлов
и сцлавов шшолучил метод электроэро3ионной обработки. 9лектро-
эро3ионная обработка приводит к изменению фи3ико-механиче-
ских свойств т!оверхностного слоя материала' что определя0т
эффективнооть работьт приборов. Б результате электроэро3ионной
обработки на обрабатываемой поверхности ра3виваются нестацио-
!]арньте' кратковременно действующие тепловь]е источники' ко-
торые вь13ыва}от структурнь]е и3менения в цоверхностном слое
материала' т. е. цриводят к обравованию дефектного поверхност-
ного слоя материала [1,2|' )(арактер и величина образующегося
дефектного слоя определяются удельной мощ1тостью импульоа и
кристаллографинеской ориентацией обрабатьтваемой поверхности
материала.

Б данной работе исследовались и3менения шлотности диолока-
щий и микротвердости в поверхностнь1х слоях монокристаллов
вольфрама после электроэрозионной обработки по 1лоскости
(100).

Ршо' 1. 1!1икроотруктура и3мон@!!ия пло{нооти диолокаций поперечного оечения
оталлов вольфрама, плоокооть (100)

с _ б000; б _ 2ь00| в _ |200 м|{дя{. ув. 200
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Р]|о. 2. ивменение микротвердоотш по глубт;не дефектного слоя' плоокость (100)

] - 5000; 2 - 7500', 3 _ 1200 мкдя{

Рио.3.и3мене|{иеплот|{оотидиолокацип1в3авиоимоот!{отраоотояниядоповерхноот1!
обработки, плоокость (100)

] _ 5000; 2 - 25001 3_ 1200 мнд}к

Фшределение шлотности дисдокаций шшроводилось на пошереч-

нь]х о;чениях (1-5 участков на обра3€ц) монокристаллов воль*

фрама, обработ}'ннь1х ппо 1ллоскостям {100}' |{одснет плотности дис*

Ёокациа оЁуществлялся статистическим методом' Б результате плот-

"""{"- 
дислокаций в исходном состоянии составила 5-7'105 см-2..

}1сследовашия и3менения плотности дислокаций в поперечных
сечениях образцов 11лоокостей {100} с нашравлением роста монокри_

йй""!Б] <д6б) "р" энергиях импульса 5000, 2500, 
^1200 

мк[этс

;й;;;;'";'с'и 1*ко ппока'али' что }1а глубине -10 мкм от по'
;й;;;;; р. !',''о'*да етоя максимальна я пл от}1о оть дшс:то каций

для всех рея{и1!!ов (рис' 1).
Ёа рис. [ [редстаБлено 11змене11ие шшлотнооти дислокации в

поперечном сечении монокристаллов вольфрама; отчетливо

видны скошления дислокации на отдельнь1х участках (клубки

дислокаций), которьте образуются 3а счет изменения удельнои
мощ}тости в импульсе в дан]1ом рен{име' в этой н{е зоно

наблюдается так}ке у[ максималь|{ая твердоо1ъ |{29- 500_520
(рис. 2).

[ал?е г'о мере удаления от пповерхности реза в |лубь гматериала
плотность дислокаций умень1шается и на глубине -125_150 мкм
(рис. 3) составляет примернуто- шшлотность дислокаций исходного
йа'ериала _ 7_9.106 см-2._ 1\4икротвердость так'ке и3меняется

до зйачений }1'' - 390-410
}1змепение ,''"й', дислокаций (см-2) на шлоскости (100)

в зависимости от расстояния до шоверхности монокристадлов
вольфрама после электроэрозиоттной обработки шредставлено
нигке._1олщи|1а ка}цдого слоя -: 25 мкм.
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Р!!о. 4. и3мепенио пдошнооти диолокаций монокриоталлов вольфрама при поолойяом

ти11 олоев'- плоскооть (100)

о_7= 35 мкм; 6_ 65 мнм; в _ 75 мкм. 3нортия ип1пульоа 2500 мндж{' ув' д50



Результаты исследования показали' что плотность дислокаций
в поверхностном слое монокристаллов вольфрама после электро-

1 олой 2 слой з олой 4 олой 5 о'|оЁ'

5000 мк,{:к 1,2'!07 6,3.106 43.10в 3,1.106 9,2'!0ь
2500 мк.(я< 6,1.106 3,4.70в 2,3.106 1,8.106 8'2.!0ь
1200 мк.(эк 4'4.|0в 2,7'106 !,7.!06 1,0.106 7 

'7'!05
эроаионной обработки пропорциональна энер1ии импу;!ьса и цр|{
увеличении от 1200 до 5000 мк.(;т* во'3растает - в 2-3 ра3а в зон9
глубиной до 100 мкм.

|{ри исследовании измене|{ия п'|отности дислокаций при по-
слойном стравливании дефекттть|х слоев (плоскости' церпендику_
лярные осевому направлению роста монокристаллов) было обна-
ру2{{ено неравномерное распределение дислокаций. }величение
плотности дислокаций в центре ячейки свидетельствует о неравно-
мерности теплового потока источника от импульсного разряда
(рлс. 4)'

Б результате проведенной работьт мон{но сделать следующио
выводь!.

Б поверхностном слое вследств!1е электроэро3|1онной обработ-
ки образуется 3она с повы1шенной плотностью дисдокаций, которая
на порядок вы1пе цо сравнению с матрицей.

|[лотность дцслокаций ошределяется энертией в импульсе }}1

ле}кит в пределах 4,4. |0в -1,2. 107 мкм в анергетическо1\'{ диапазоно
от 1200 до 5000 мк!;к.

1\4аксимальная плотность дислокаций наблюдается в зоне
поверхностного слоя толщицой -20-25 мкм.

3она повышенньтх значений плотности'дислокаций расшростра-
няется на глубитлу -100 мкм по плоскостям {100} и превь11шает
величи}1у зонь1 распространения трещин.

|[олуненные данные дают во3мо}кность оценить оптимальноо
3начение ме}коперационного припуска в зависимост11 от энергии
импульса.
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исслвдовАнив оБРАБАть1вАвмости Рв3Анивм ш
в поли- и монокРистАлличвском состояниях

д. н. }{лаут, 3. 1\{. Фетисова' в. Б. Алфутов,
Б. |. [(априллянц

'
|[рименение вольфрама в монокристаллическом состоянии

шозволяет наиболее полно исполь3овать свойства этого материала.
Больтпой цоло}кительный эффект получают от исполь3ования
анизотрошии свойс:'в,монокристаллов' например термоэмиссион-
пых свъйств [1]. \'/

Фдной и3 причин' сдеря{ивающих более ]цирокое п.рименение
монокристаллов и поликристалличеоких сцлавов вольфрама' яв-
ляется низкая обрабатываемость этого материала ре3анием.
}1сследования обраба1ывае1!!ост]{ малолегированнь1х сплавов л
монокристаллов вольфрама пока3ь|вают' что осцовнь!е трудности
при обработке ре3анием этих материалов обусловлень1 чре3вь|-
чайно вь|сокой инте}{сивноотью и3носа режущего инструмента и
во3мо}1{ностью вовникновения дефектов поверхностного слоя в виде'
трещин и сколов. 1{ нислу дефектов поверхностного слоя изделий
из монокристаллов вольфрама следует отнести так)ке во3никнове-
ние в процессе ре3ания деформированного слояметалла' величиг1а
которого 3ависит как от применяемь|х методов обработки, так !1

от реж(имов ре3ания.
0 целью йзыскация рациональнь1х условий обработки ре3а-

ниеп{ сплавов и монокристаллов вольфрама бьтли проведень| ис-
следова11ия по выбору рациональг{ь1х и}1стру}|ентальных материа-
лов' ре'+{имов ре3ания и сма3очно-охлаж(дакщих )кидкостей на
операциях точения' сверления' ра3вертываъ!'1я у' 1шлифования.
}1оследования показали' что обрабатьтваемость резанием мало_-
легированных сплавов вольфрама и монокристаллов вольфра}{а
практически одинакова.

}становлено' что при обработке вольфрама лезвийнь1м инстру-
ментом наиболь]пую стойкость обеспечивают инструмецтьт' осна-
ще11}{ь|е твердыми сцдавами групшь! Б}( с особомелкозернистой
структурой._ 

|[ри вьтборе рациональнь1х ре}кимов ре3а]1ия пеобходимо уни-
тывать специфинеское влияние скорости ре3ания на и3нос и стой-
кость резцов. ?1з данных рис. 1 следует, что при точении вольфра-
ма существует три зоны скоростей резания с различнь]м влияние]|[
скорости на стойкость резцов; оптимальной является скорость
ре3ания' соотвотствующая максимуму кривой стойкости (50 м/мин)
при данном 3начении подачи и глубины ре3апия.

Б связи с существованием горбообразной 3ависимости влияния
скорости ре3ания ца стойкость инотрумента (см. рис. 1) для вьтбора
'рациональной скорости ре3ания целесообравно шшоль3оваться не
стойкостью инструмента' поскольку она не отра'кает количества
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Р!|о. 1. вдияние окорооти резания ]на отой'
кооть ре3цов из ра3личяь!х марок твердого
оплава
]_вк6_ом' 9_вк10_ом;
3 _ вк6_м
Рио. 2. влияние скороотп ре3ания на пло_

щадь обработанпой поверхнооти до 3атуп_
ления ре3цов ив ра3дичнь1х марок твордого
оплава
]_вк6_ом;2_вк10_ом;
3 _ вк6-м
Рис. 3. 8лияние окорооти тплифовав*тя па
воличппу удельной производительнооти
]_ Б:0,075в:1'5 мм/об;
2-8:0,15Б:3 мм/об;
3_Б:0,38:6птм/об
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обрабатьтваемь1х и3делий до затупления ре3ца, а шлощадью обра-
ботанной пов0рхнооти (ртто. 2),

?1зутение характера и3носа инотруме!{та при ре3ании вольфра-
}{а ппока3ало' что ни3кая отойкость его и специфииеское цов0дение
при ре3ании обусловлень1 главным обра3ом существоваттием весьма
интенсив}1ого усталостно-адге3ионного и3}{оса инструмепта в 1ши-

рокой области скоростей ре3ания. (опоотавле1{ие интенсивности
этого вида и3носа т[ри обработке вольфрама и такого труднообра-
,батьтваемого тугог!лавкого металла' как молибден [2!, шоказьтвает,
.что она в 50 раз вьппо цри обработке вольфрама.

|{омимо обработки ле3вийным инструментом бьтли шроведейы
исследования по выбору рациопальнь1х условий шлифования
как 1таиболее рас11роотраненной ошеращии финитшной обработки.

Были сопоставлепы ре3ультатьт эксшериментов по влияпию
характеристик абразивного ]инструщента с 3ерном из ра3лич1{ь1х
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Рио. 4. трещинь1 яа монокриоталлах
4_торец образца ориентации (\\|1 б -торец образца ориентации близкой н [*то1;
6 - торец обра3ца ориеЁтации [100]; а - вь1ход трещин на бокову:о поверхность образца.
ориентации [111]; а - выход трещин на боковую поверх:*ость ориентации [110],
е - вь1ход трещин на боковую поверхнооть и подповерхноотт{ая тред1ина на образце;
ориентатпди [100]



марок электрокорунда' карбида кремния' о!!л{тетических алма3ов
и эльбора' а так?ке параметров ре}|{има обработки и оостава сма-
зочцо-охлаж{дающих экидкостей. Ёаилуттпие ре3ультаты из абра-
зивных инструментов дают круги с 3ерном из карбида кремния
3еленого и [ФБ на водной основе.

|4в параметров реж{има обработки наиболее сильное влияние
ока3ывает скорооть штлифования. }{а рис. 3 пока3ацо влияпие ско-
рости. тплифования на удельную производитель]'ооть (коэффициент

Р:псч. 5. 6хома трещинообразовапия па шонокриоталлах орпентации |100] г110] г{11]

тшлифования). ||з приведен1{ь!х даннь1х видно' что ддя наиболее
эффективного ведения процеоса необходимо бесступенватое регу_
.лирование ско}'ости шлифования. }1аиболее ва)т{ным. однако'
.являетоя трезвьттайно сильное влияние скорости тплифования на
качество поверхностного слоя' в частности' на интенсивность тро-
щинообразования. [1ри тплифовавии со скоростью 10-\2 м|с
мож{но достичь 3начительноболее выоокой прои3водительности'
обеспечив при этом отсутствие трещи}{.

}}1[сследованные 1{ами малолегированнше сплавы вольфрама
в поликристаллическоп{ состоя}111и и монокристалль1 ра3личнь|х
.ориентаций пока3али' что в характере трещинообра3ования
в поли- и монокристаллическом вольфраме имеются существен-
нь1е отличия. Ёа монокристаллах вольфрама независимо от ори-
ентации трещины образуются на плоскостях типа [100! (рис. 4).

}(ажсдой плоскости монокристалла соответствует определе}{ная
картина шлифовонных трещин. }1а торцах цили1{дрических образ-
цов и3 монокриоталла вольфрама ориентации [1111 сетка :плифо-
вочньтх трещин образуот равносторонние треугольники' а на боко-
вую поверхность образцов трещины выходят под углами, блпв-
кит\{и к 3в' и 54". }{а торцах1бразцов ориентации [1101 трещиньт
образуют прямоугольн'1ки у1 выходят на боковую поверхность
г1од углами 45" и 90". }1а торцах образцов орие11тации [1001 тре-
щины так}ке образуют прямоугольники' а на боковую поверхность
вь1ходят цод углом 90', на некоторых образщах этой ориентации
наблюдается цодповерхностная трещина (рис. 5).

Б поликристаллическом вольфраме трещинообразование про-
исходит главн}{м образотт по границам 3ерен.
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|[ри мехапической обработке мопокристалдов-поверхвостный
олой подвергается ицтепсивной плаотической деформациш и его

свойства могут отличаться от овойств; оцределяомых ва гравях
й'"'1рй.''лЁов. !!4соледовавия шшокавали' тто глубива деформи-

рованйого слоя при чистовом шлифовании мо'т(ет достигать
40-55 мкм. '

|]оовепенпые исследования по3водили разработать рекоме]1-
д'й "'1,'о'ру рациональ1{ых условий мехапической обработки
}здолий из монокрйсталлов вольфрама, обеспечив при этом получе-
пие бездефектного поверхност11ого слоя.

|{ри' о6работко ле3в;йным инстру}{ентом целесообраано при-
менять сдедующие инструментальшые материалы:

1) для инотрументов' оснаще}{нь1х твердыми сплавай[,_ сцлав
Б}(6_Фй;
' 21 д,"' бьтстроро:кущих инструментов _ сталь Р61!15;

3! |ля ""о'}уйе"'', 
11з синтетических материалов _ 3ль-

бор <Рл.
- 
Рекомендуемые реж(имы резания цри точеции: ддя твердосцлав-

ного ипструмецта скорости ре3аЁия _ 40_50 м/мпн, подачи _
0.1-0.3 мм/об; для быстроре}кущего инструм€цта скорости ре_

;;;";'_ 1о-14'м/мин, под|чи - 0,1_0,3 мм/об; для 3льбора
<Р> при тонком чистовом течении скорости реаания _ 100_
720 #/мпн', подачи _ 0,05-0,07 мм/об.

[1ри тшлпфовании следует при_мечять 
_ ^абр_ааивч9^.кРучч ч?

каобида кремция зе,еного '"па к3 (25_40) (м3-см2) к (6_8)

"^'"к'р'"{ях 
шлифования 10-15 м/с. Рсли скорость шлифования

вельая умень|пить' то следует исцоль3овать алмазные и эльбо-
повые кт)уги на органических свя3ках. |лубину тшлифования слФ

йу"' ,'6йрать ра1ной 0,005-0,02 п:шл. [корость и^зделия дол?{(па

!"*"".,."-10_30'м/мин, а шродоль11ая шодача 1-3 мм/ход'

!.
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плАстичность и осоБпнности стРуктуРь!
двФоРмиРовАннь1х и РпкРистАлли3овАннь!х

монокРистАллов ш
Б. л. )1инецкий, А. в. Ёрушин, н. н. Блохип,

н. в. 9ириков, Р. м. 1\{ихридинов, (. 1\4. 1\{ихайлов

|[ри шрокатке листов вольфрама в них и3-3а ре3ко вьтражсенной
неоднородности деформации и ра3вития текстуры деформации во3-
никает ани3отропия свойств' цроявляющаяся' в част1{ости' в ра3-
личу1|4 1!{еханической прояности вдоль направления 11рокатки и по
нормали к плоскооти т!рокатки. 6 увелитением деформации эта
разница существенно возрастает' что при боль:пих об:катиях
в конечпом очете выра}кается в расслоении листов.

9ем значительшее деформация' тем больп:е вероятность рас_
слоения и разру1пения при механических воздействиях на лист.

(уществуют ра3лич11ь1е взгдяды па физитескую природу рас_
слое}{ия. 9асть исследоватолей прининой расслоения считает ра3_
ру|пение по грапицам вьттявуть|х и расплющенных 3ерен п'л11
субзерен в цроцесое деформации [1]. [ругие видят причину
расслоения в плоском расцределе}{ии примесей ме:кду олоям\1,
что сни)1(ает пластичность в поперечт{ом направленип [2].'

3адатей предлагаемой работы явилось изучение влияния усло-
вий деформации на плаотичность цолучаемых вольфрамовых ли_
отов. Фдновременно и3учали свя3ь структурьт ]|роката с его пла-
стич}{остью. Ал" ослабления влп'яуи.я шримесей и границ зерен
на расслаиваемость вольфрама исполь3овали в качестве загото-
вок мопокристадль1 вольфрама высокой чистоты' полученнь]е
электронно-лутевой зонпой плавкой.

|[реимуществом исцоль3уомых монокристаллов явилась их
срав}1ительно высокая чиотота по углероду (0'003 мас.%). !{ак
и3веотно' углерод оуществецно сни}кает плаотичнооть вольфрашла
шри деформации.

9тобьт исключить 3агрязнение вольфрама при высокотомпера-
турной црокатке га3ами атмосферы, сни'кающими его пластичность'
дефорптацию вели в вакууме 10-6 мм рт. ст. Ре;кимы вакуумной
шрокатки приведены в табл. 1. Б работе оценива.[|ась пластичцость
металла по критичеокой температуре перехода и3 цластич]{ого
в хрупкое состояние. Фпределялись верхняя у! пи}кпяя
темшературы перехода лв пластичного в хруцко0 соотояние;
?, - соответствует изгибу обравца на 90', 7' _ на 2-5" без раз-
ру1пеция. }1сцьттания на статический изгиб велись на образцах,
деформированньтх на 90 и 950/о (рио. \).

[опоотавле}{ие шолучен!{ых ре3ультатов показывает' что наи-
более хруцкими ока3ались листы' прокатанные цри постоянной
темцературе 1400" € (реэким 3). [аиболее {1ластичцы листы' цро-
катанные при температуре начала прокатки 1200' с с последующип1

|94 |9б 7*

1аблпца 1

Результатьт пспь|таппя на пвгиб

температура прокатки, 'с
е9 , о/о

начало ! !(овец

1 1400 800 . 90

2 1300 800 90

з {200 800 90
4 1100 800 90
5 1000 800 90
6 850 850 90
7 14о0 12о0 90
8 1400 1200 95
9 !400 1400 80

толщина'
мм

015
,!,

|

0,5
2

с1]и)+(енцем ее на 100'( шеред ка?кдь|м новь|м проходом' так что
последнее обжсатие цроводилооь при 800'с (реэким 3).

Рептгенографитеское исследование рекриоталли3ации моно-
кристаллов вольфрама' прокатанных па 900/о п вы1пе' пока3ало'
что при одцочасовом от}1(иге температура начала рекристалли3а-
ции ле)кит в интерваде 800-900'(.

Результаты и3морения микротвердооти дают тот ?т{е темцератур-
шь1й и1{тервал начала рекристалли3ации (рис. 2).

1аким образом, цри прокатке цо ре)киму 3 проиоходит частич-
ная рекристалли3ация листа во время прогрева (порядка 5 мин)
шшеред очередвь1м шроходом. Ёасколько интенсив11о идет процесс
рекристаллиаации шри вьтбранной температуре деформации видно
хотя бь1 и3 того' что чаоового отж{ита при 1400'[ достатовпо для
шрохо'кдения собиратольпой рекристалли3ации (рис. 3,а).

[еформация цо ре)киму 3 шозволяет избе;тсать рекристалли3а-
цт,1у!' у1 стр уктур а л иста пр иобретает олоисто-волокнистый характер
(см. рис. 3, 6). [ледствием этого являотся более высокая цластич-
!{ость листа.

1аким образом, несмотря на вь1сокую чистоту исходць1х мопо-
кристаллов и вакуумцую прокатку' рекристаллиаация приводит
к значительному сни}кению пластичности деформируемь1х образ-
цов. }1аблтодаемый эффект мы овя3ь1ваем со все еще невысокой
.абоолютной чистотой деформируемого вольфрама. Б работе [31
шриводень1 данные по предполагаемой равновес}{ой растворимооти
углерода' кислорода' а3ота' водорода. Равновесное содер?кание
этих элементов в твердом раотворе не превы1пает 10_6 мас.0/о.
|{оэтому исподьзуемьте нами относительно высокочисть!0 мопо-
кристалды являются 1{а самом деле пересь1щенпыми твердь1ми
растворами внедрения названнь1х элементов в вольфраме. Б ходе
деформации начина0тся' а при рокриоталли3ации 3аканчивается
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раошад пересыщенпых твердых растворов и активво идет перерас-
пределение при]|десей с копцентрацией их цо границам зерен' что
ослабляет меж(3ереншую свя8ь.

|{овы:пение чистоты вольфрама по назван|1ь|м элемецтам на два
цорядка' во3мо}т(но' ]1оаволит ивбо)кать рокриоталли8ационЁого
охрупчива}|ия' однако в цастоящее время столь высокая очистка
металла представляется трудно осуществимой.

3 виду сказа}лвого понятно значенио ра3работки реж(имов
прокатки' которые по3волили бы соадавать стру{туру' црецят-
ствующую расслоевию и охрупчивапию листов. [,ля этого необ_
ходимо иметь детальцое шредставлепие о шрощесоах формирова-
кия кристалличеокой структуры вольфрама и о ее влиянии на
т[ластичность цри шшрокатке.

}{а рис. 4, а дан снимок микроструктурь] листового вольфра_
ма _ вьльфрамовой фольги (в" : 99%)' прокатанной шо ро:киму 3
из монокристалла до'толщипы 0,3 мм, а аатем до 0,15 мм вхолод-
ттую. 6ложсный слоиото-волокниотьтй характер структурш фольги
шрепятствует в какой-то мере раопространению трещин ме?кду слоя_
ми' т. е. расолоению.'||ри 

рекристаллизации (см. р\то, 4' 6) кажсдьтй слой разбивается
на мйойест1о слабосвязанных ме)1{ду оо6ой 3ерен и ра3ру1пение
листапроисходиткакпо слоям' так и шшо границам образовавшихоя
зерен._ 

Авторы шошытались ронтгеЁографитески обнару;тсить поодно-

род1{ость т0че1{ия металла по оечению. А,я этого исодедовались
1ри олоя (зоны) по сечонию образцов: шоворх1{ооть, средний слой

196

Рио. 3. мш1{роотру10ура прокатан1!ь[х шо1|окриоталдов вольфрама (ео -_ 90у'
@ _ пооле прокатки (ре:*спм 3), ув. 340; б _ после отэяига (1400о ( 1 ч)' ув. 200 х 3

Рпо. 4. 1!1икроотр}кт}та вольфрамовой фольги вс :99%
@ _ после прокатки (ре}хим 3), ув. 270; 6 _ пооле от:хига (1200' с, 1 ч)' ув. 3'0



(ва глубине 0,25 й), центральный олой (на тлубине 0,5/о, тде /ъ _
й'со'" образца). (лои удалялиоь механически с последующей
электропойировкой в раотворе }'{аФ}1.

|{ЁоводиЁась цоолойнаЁ съемка текстурограмм и дифракто_
граптй' прокатанных монокристаллов. 1екстурограммы спимались
тй отражсение (по 111ульцу), на дифрактограммах регистрировались
отра;ке|{ия (110) и (220). Аналив текстур шроводился по построен-
п#м'цолюсным фигурам ддя отра:кения (110)' степень ра3вития
текстур оценивалась цо ипте}{сивпости отраж{ения

}1Ёйедовались мопо{риоталлы' деформйрованные на 54, 76,
80, 87, та' 90о/о. Б фольге ввиду ее малой толщипьт исследовались
два слоя::' поверхностяый п центральный.

-'''а= 7!7

.),',
/!';1-' \17"

!

_<__<=70"

51%

!

,1,о

Р,!о. 5. полюот:ьте фпг;рьт прока'
таннь!х в вакууме шопокриоталлов

\!' с об:катиямт б4' *с тц 90оА

с _ на поверхности; идеальныо
орие1{тировки: , _(110) [0011;

2 - (112, [2о1]; 3 - (123) [11!];
б _ в ореднем слое; идеа]1ьнь1е

ориентировки: 1 _(|\2) |021];
2 _ (113) |:1о]; з - (001) (1т0);
4 - (|\1' [о1:]; о _ в цо'|тральном
олое; идеальные ориентировк]!]
, _ (001) !1:-о]; з - (112) |0б1];
,3 _ (123) [012\; 4 _ (111) (1т2]
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}|а рис. 5 приведень| для примера наиболее характер|1ь|е цо-
люснь1е фигурьт цоверхцости среднего у1 центрального сдоев
мот1окристаллов' деформированнь1е на 54 и 90%. (рав.цепие шо-
люснь]х фигур по3воляет 3аметить ра3витие текстуры (001) 1110]
с ростом деформащии и по нашравлению к середино обра3цов.
\4икродефорйацтллт (10") в полуфабрикатах при различньтх обэка-
тиях цока3а]{ь1 ниж(е:

ьц% 7в% 80% 81% 90%

|[оверхноотвыйслой ! 1 2 \ 2
(ередипа | 4 10 10 5
!]оптральвый саой <1 1 6 10 5

для фольги при указаннь1х оте[енях об>катия микродеформацитт)10.

Блоки для воех степеней деформации и слоев более 2000 А.
}}([аменение токстуры от слоя к слою дает основание говорить

о !1аличии пеодицаково текстурованнь|х зон (табл. 2).

1аблица 2

1екотурьт моно|(риотадов вольфрама' пеформироваш|!ь|х в ва|{ууме

|[ервая 3оца - поверхностньтй сдой. 3дес1 об_н-ар-уак9но пе-
скольйо слабь|х текстур: (114) [\101, (1!2) [|101, (123) г111]' (113)
!1[0]; вторая зона - средний слой. }силиваются текстурш
(001) 11т0]-, (112) [1[0]; третъя-зона _ центральный слой' здесь
первенствует текстура (001) 1110]._( 

ростом деформации доля текстуры (001) |1т0] увеличивается
во всех трех 3онах. Фтступление от этой закопомер!{ости в фольге
связано с тем' что последние об'катия воли вхолод|1ую.

1\:[икродеформации сравнительно невысоки' что свявано о от_

дыхом' т1роходящим цри нагреве образщов 11еред очередным про

с''%

си;гь!т1п | €лабая си.!ьная | €лабап | [ильная | слабая

поверх1{остпы|? олой | (редний слой | 11ентраль}1ый олой

54

7о (114) [1[о]

8о (112) |2о|1

87 (123) [1т1]

$о (123) [111]

99
(фоль-

га)

(112) [2о\]

(2ю) !32{]
(110) [1[1]
(001) [110]

(110) !1т0]
(320) [230]
(110) 1оо!!

(оо1) [110]

[1!о] (112) [02!]

!1101 (112) [20!]

[1[о](112) [ио]

[110] (111) [1!о]

[о!1] (112) [110]
(111) [!!2]

[1[0] (1{1) [110]

(113)

(ш2)

(112)
(оо1)
(!12)
(оо1)
(оо1)
(\12)

[!10] (оо1) [110] (оо1)
(111) [01[]

|2о|1 (!4) 1221] (001)
(111) [1т0]

[110] .-- (оо1)

[1!о]
[1т0] (111) [01!] (001)

[1!о]
[1!о] (111) [011] (оо1)

[02{ ]
(\!2)



кодом. 3пачцтельяо больтпие микроискаж(ения в структуре фольгй
свя3аны о ее холодной.прокаткой на последней стадии. [отя. раз-
пица микроиска}кепий в зонах сниж(ается вследствио отдь|ха'
однако она удавливается достаточно наде}кно' так что мо}т(но го-
ворить о поодпородпости нацря}кенного состояния цо сечепию
образцов. 11одо6ная пеоднородность на прокатанных при пагрув-
ке 0,2 кго мопокристаллах фиксируется и при оцределении микро-
твердости (кгс/мм2):

54о/' 16% 80% 8т% 90%

11оверхпоотпый слой 49о 490 540 54о 536(ередипа 460 4в0 516 530 540
Фодьга680_

(ледуот заметить' что структурньте 1{еоднороднооти по сече--
нию воаникают так)ке при протшкке вольфрамовой проволоки [4],
при прокатке молибдена' }келе3а и других Ф!}{ металлов [5].
€реди этих металлов макоимальными силами овяз:*1 атомов в ре-
]шетке обладает вольфрам, и эффект расслоения при деформации
здесь наиболео ярко выра)кеп. }1нтересно отметить' тто эффекты
расслоения наблюдались }{ами и при прокатке рения п прид'1я,
обладающих еще более вьтсокими силами свя3и' нем вольфрам.

(лоисто-волокниотый характер структур прокатаппых мопо-
кристаллов 3аставляет предполо'кить зональньтй (слоевой) харак-
тер течения при деформации. |[ереход от одттой зонь] к другой
во3мо)кен ли[пь чере3 про]!|еж{уточньтй олой _ условие -спл0|пно-сти' структура которого наиболее иска)кена. € ростом деформации
эти слои все болео иска'каются' что в конце концов приводит к ме-
:кдуолойному разру1пению.

3ональный характер течения металла' обуславливает расолое-
|{ие листов. |[римеси ,ке' активно ко}]це1{трируяоь в цаиболее
иска'ке1{нь1х областях - проме)куточ|{ых слоях' ослабляют еще'больше их прочнооть и усиливают в8роятность расслоения.

14оходя и3 вь1ска3анпых предотавлений мо?кно уке при суще-
ствующей чистото монокристаллов вольфрама добиться повы1шшения
качества листового проката. ,{,ля этого надо умень|пить неодно-
родность точения металла при прокатке' что мо)кет бьтть достиг-
нуто они)т(ениом скорости 

'т 
ъел\|чпньт деформации за проход.

Большую однородность деформации обеспечивает прямоугольное
сечение црокать1ваемых образцов.

,(ля того чтобьт ивбетсать насыщения цромо)куточных слоев
ппримесями в реаультате диффузии' прокатку следует вести со
сни)кением температуры деформации. 1емшература первых про-
ходов не дол)кна превы1ппать 1200" с, поскольку вь:ше этой тем-
пературы впачительпо во3растает скорость рекристалли3ации де-
формирова}1ных мопокристаллов.

2ф ж1

1.

2.

3.

4.
5.

/|птература

[{аневсхоя ц. А., !|!шльхан ]о' в'' Рачен А. д.- Фмм 1973, 36, л! 6,
с. 7278'
6в0йства тугоплавких металлов и сплавов. ||од ред. чл.-корр. Ан сссР
Б. й. €авицкого. 1\{., <1!1еталлургия>, 1968.
!рефшлов 8. !1,, |[шльман 0.8., Фшрстпов €. А. Флвпчеокие ооновш
прочности тугопдавких металлов. Ёиев, <[аукова дупшса>, 1975.
€лшптеллс Ё. /. Больфрам. 1\:[., ил' 1958.
8ассераоан [., [равен й. 1екстуры метал]|и!1еоких маториалов. й., 1\{етал-
лургия, 1969.

получвнип пРоволоки и плющвнки
с повь1швн}{ои тпмшвРАтуРои РвкРистАлли3Ации

и3 монокРистАдлоБ 1!1о

с. м. 1![ихайлов, Б. Б. }{осговоров' )1. |. [[абакова,
3. Б. [(орзухпп, Б. 1\,[. €авицкий, г. с. Бурханов,

Б. 3. Фттевборг

[вделпя из монокристаллов молибдена находят всо боль:пео
примепевие в алектронной техпике [7,2,31. }1апример, фольга
из мопокристаллов молибдена была успешно пр-имепена для и8-
готовлепия анодов ряда электровакуумньтх приборов [4].

Бысокая технологичеокая пласти([ность шолуфабрикатов иа
моцокриоталлов молибдепа шо3воляет пол)п!ать и3 них деталш
сло:кной формьт, а их пони}кенное га3оотделение и повы1пенная
формоустойчивооть обеспечивают наде'квость и долговечвооть при-
боров, в которых применяются эти детали.

Было установлено' тто выбор наиболее 6лагоприятной ориеп-
тащии исходного монокристалла и микролегирование тормодина;
мически актив}1ыми добавками могут обесцечить ре3кое повы|певио
темцературы 1]ачала рекриоталлизации молибдеповой проволоки
до 1700' с 15].

!елью настоящей работы бьтла рааработка техцологии полу-
чения проволоки и плющепки с повы|пенной температурой рекри-
сталли3ации иа монокристаллов молибдена.

|[роволоку и плющенку получали из монокристаллов молибде-
на алектронно-лучевой зонной плавки диамотром 18_20 мм с ми-
кродобавками циркония и титана (0,05 мас.0/о 7т;0,02 мас.% т!)
трех ориентаций т100]' [110] и 70-75" от [100].

,(ля шолутения проволоки монокристалль1 молибдена подвер-
гались ротационнойковке и волочению. }{овку проводили при тем-
пературе 700-900" (, в отдельнь1х случаях 1000*1100" €. (те-
пень деформации за проход составляла 10-75о/о.

|[ри ковке моцокристаллов 6ыло уотановлено 3начительпоо
}1ару!пение монокристаллической структурь1: на первых стадиях
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Ршо. |. и3меяФпше субструктдгьх мо11окриотадлов модибдена цри ковке

@:исходная оубструктура; 6_деформатдия яа 20!1, ц:55'\ в_30|о, ьь'; е-ц0уо' 36о;

деформации ппроисходит дробление мо}1окристалла на блоки и
окольэкенио.' 6 уволичением стецени деформации ра3ориентация
ме}кду блоками растет' происходит их шоворот и вь1тягивание'
что приводит в конце концов к образованию волокнистой струк*
туры.

[а рис. 1 приведены микроотруктурь1 монокристаллов мо-
либдена 1осле доформащии ковкой. Ёа микроструктурах хоро]по
видпо' что 11ри ковке' так ж{е как и шри т[рокатк0 в ручьовых вал-
ках [6], с уволичением степе11и деформации следь1 околь}кепия все
больше приблиэтсаются к направлению обработки. Б процесое
деформации происходит шоворот шлоскостей сколь}кепия по на_

правлению к дейотвующей силе. |[ри ковке, так }ке как и цри шшро-

катке в ручьевых валках' и3менение угла с6 мо}1{ду нашравлением

а _ 50%, 25"; е _ в0%, \1"' ою _ 150|, 0о; з - 90?ь' 0". '!['в. 340

прокатки и полож{е11ием плоскостей скольж{ения при данной сто-

пЁни деформации 0' мо}к}1о представить эмпирической формулой

а:Ё-|(с_о)'
где с _ степень деформации' ппри которой шлоскости скольж{ения

раст!олагаются вдоль направле11ия шрокатки (с : -0); '' 
_ эмпи-

ритеский коэффициент (град_1). Б данном случае ф-ормула имеот
Ё"д , : 90' - о. ||рут ко1ке монокристаллов молибдена разброс
текстурь1 больпте, чем шри ццрокатке в ручьевых валках.

!7з ттрокованных прутков проволоку т[олучали волочен{ем
с шодогревом на шервь]х_стадиях до 400-500' 6 и степе}{ью 4ф'р-
мации Ё. ,ро*'д 

-14_15%. 
|{ри включонии с диаметра 0,8 мм

степень об:тсатия цони}кали до 3-10%.
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||роволоку диам0тром 0,8 мм, предна3}{ачецную для последую-
щего волочет|ия' у! проволоку' протянутую на вь1ходные разме-
ры' подвергали электрохимическому травлепию (20 мкм) и от-
,кигу. ?акая глубокая очистка но только снимала аквадаг' т{о так_
}ке удаляла о поверхнооти проволоки ааусенцы и ]пероховатости'
которые цри послодующем волочении и плющении приводят к об-
рааованию расслоепия.

}{аряду о обработкой в режсиме граничного трения (смазка_
аквадаг) [роволоку получали волочешием в ре?ким8 гидродинами-
ческого или }(идкостного тре|{ия' когда трущиеся тела ра3деленыслоом сма3ки толщиной, превы111ающей выооту |цероховатости
поворхноотей. Бследствие этого поверхнооти не входят в 3ацецленио
друг о другом' 3пачительшо умень1пается коэффициент трения и
улучтшаются все производственньте пока3атели процосса волоче_
ния [7]. ||ри волоиении в гидродинамическом ре}кимо со3дается
во3мо}кность аначительного повы!шения скоростей волочепия'
обработки цроволоки без нагрева в тппироком диапа3оне диаметров'
у:+с'естотепия маршрутов волочения' улуч|шения качества ивделий.

[1роцеоо волочения в ре'{{име гидроди1{амического трения бьтл
пополь3овап для 11олучения молибденовой проволоки с повы|ппец-
пой томпературой рекристалли3ации. ФсновЁая цель цри этом _
повц:пенио равпомер}{ости прочпостпых и пластичооких характо_
ристик и ул}д!1пение состоя}{ия поверхпооти проволоки.

8олочепие_ вте'|{име гидродицамического трения проводилц
с диамотра 0,8 мм беа нагрева со скоростью до 200 м/мин. Фтсут_
ствие пагр0ва исключало загря3ноние проволоки примесями вцед_
рения при деформации. Фб:катие 3а проход составляло 20-250/о,
что в 2-3 раза вь|!ше' чем при волочени!1 в ре'киме граничного
тре|{ия. Б качестве омазки исцоль3овался п1ь!льнь1й пороплок с до-
бавками дисульфида молибдена.

Р1сследование структуры и свойств проволоки' полутенной
волочопием в гидродинамическом ре?1симе трения' показало' что
опа обладает б6льшим пределом прочпооти' более стабильнь!ми
пластическими характеристиками и более гладкой поверхностью.

Разброс относительного удлинения по длине проволоки' по-
лувонной по обычному ро)|{иму ш гидродинамическим волочепием'
составил соответственно 5-6 и 1-3 абс. ед. 11редел прочности
проволоки тонких диаметров' обработанной в ре:киме гидродина-
мичоского тре}{ия' на 25_30о/о вы1пе при одинаковом относитель-
вом удлинонии.

||ри исслодовании аавиоимости темцературы начада рекри-
оталди8ации проволоки от орие}1тации исход1{ых монокриоталлов
подтвердились рапее цолученные дан}|ые [5]: максимальную тем-
пературу цачала рекристалли3ации имеда проволока и3 монокри-
оталла ориентации [110|.

}[а рис. 2 приведены данпыо по иаменению предела |1рочности
и отпооительпого удлицения проволоки диаметром 0,4 мм, полу_
чепной иа монокристаллов о ориентацпей оои _ 10-15' от [100],

с повы1пением температуры отх{ига от 800 до 1500 , €. 6ильное
ра3упрочне}{ие цроволоки' свяванное с шроцеосами рекристалли-
8ацип' пачина0тся при 1300' €. [1роволоку церед цлюп\ением от_
,кигали в водороде }{а мелкое 3ерно при 1300_1490"_9. [1редел
лрочности цроводоки посде от}кига о1отавлял 80_85 кгс/мм'
,о|посительЁое удл'нение _ 17-20%.

|!лющенку цолучали из ото)к}т(енной проволоки деформацией
ша плющильном ста1{е 3а один проход бев цодогрева. (тепень

деформации при плющении составляда 20_30о/о. 11редел проч-
ности пдющенки 90-100 кгс/мм2, отцооительное удлипопио
7 _10%. Бысокая техвологическая 1]ластичность плющепки обес-
шечивала и3готовлен\4е 11в пее спиралей навивкой на тонкий
цилиндрический кер|{' диаметр кото-
рого был равеп цяти толщипам пдю- 6',
щенки' бев расслоеР1пя п. о6разова- ,,',
д1ия трещип.

}(роме технологической цластич-
}1ости и шони}кенного га3оотделения'
проволока и плющепка и3 мопокри-
сталлов 1![о, легирован1!ых микро-
добавками 7т л ||, обладает высо-
кой формоустойтивостью при повы-
]шенных температурах, которую обес-
печивает вь1сокая температура рекри-
сталлизации.

вА шшово мч йомопо

209с 250 22о |72 |7в
700ос 138 136 98 92

900ос 87 87 65 51

{100'с в2 46 38 23
1300ос 49 2| |7
1500'с 43 6 _
1700ос 7 _
'плющенка.

8[а /00! /20' /4оос'в

Рио.2. 3авцоимооть предела проч'
ноотп п относительного ]цлипепия
проволоки д!|амет1юш 0'4 цц от

//0

.90

70

А'" косвенной оцепки формо- 
те!{перат]'рь1 о!'цпга

устойтивости проволоки и плющев- время от'*{ига _ 15 мин

ки о повытпенной томпературой ре-
крцоталли3ации и3 монокристаллов 1\4о шроводили испь1тания на

ра3рыв._ 
йзмере''ия предела прочпости (кгс/мм2) проводоки и3 ра3][ич-

пых монокристаллов молибдеца п'вольфрама и техт1ических марок
в вакууме^ 2-5.10*6 мм рт. от. [8] в йнтервале температур 20_
1700' с пока3али следующее:

мо + 0_05 шас. о/. мо + 0'05 мао. %
пт + 6,о1мае. у. 7т 2г + 0,02 мас. % т1 '

92
{8
65
49
33
20

7

136
|62
79
52
32
19

!

Ёаиболое бь:строе ра3ушроч}{ение настуцало у проволоки и3

нелегировашнь1х монокристаллов молибдепа,_имеющих нивкую
температуру рекристаллизации цорядка 700" с.

);

А
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|[о комплекоу свойств высокотемпературной протности и фор-
моустойчивости' те}1цературе рекриоталли3ации' технодогической
шластичности и га3оотделению проволока и пплющенка и3 моно-
криоталлов молибдена с термодинамически активнь1ми добавкапли
оказадись наиболее оцтималь11ыми материалами для изготовления
спиралей (Б9 приборов. |!риборы, в которых примепяются
проволока и плющошка с повш1пенной температурой рекристалли-
3ации и3 моцокриоталлов молибдена, имеют более вьтсокие вь!ход-
ные цараметры, больтшую наде}кность и долг0вечность шо сравне-
нию с приборами, в которых используется молибден марки
мч {9].
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Ё' 17. Белов, Б. !|1 . €авшцншй, Б.'Ф' !ересовй,6. А. !!шпштпшн, [. [{шм,
Ф' [. ||шстпянов

Анизотропия коэффициента те-п;;1ового рас|пирения монокр!(-
сталлов сшшлавов в оистеме !-)у .'

Б. 1\/|. €авшцншй, Б' Ф. ! ерепова, 1:[. Б. Буров, Ф' !' т|шспъятоов,

.[{. А, | омтллцн

3торитная элоктронная эму|сои|я монокристаллов сплавов
,сис{емы 1\:1о-1\Б на плоскости (100)

Б. А[. €овшцншй, |1 . Б. Буров, Б. |:[. [{опусптшн

Ф кристалдографии скола в оцк металлах

А, 1. Ёрасовсншй, Б. А- Бойнтлтпоп

.Ёизкотемцератур}1ая деформация в монокриоталлах 6е и5| ' '
м. х. !!1ортлоров, Б. А. 1!а0пъоншй, |{' [{' Ёенволо0, Б' !1' Алеашп'
А. 3' [{алшм6еп, Б' |[ . Борецо

14соледование микроцластич}тости 0цк металлов методом
[57ква3ирелаксации

\25

[28

133

139

{

142

[44

150

}
{

т
{

т

{иклитеская прочность молибденовой проводоки

Б. Б' €авшцная, Б' Ф, !ерентпьев, Б. [!' [емшнов

1|[сследование отруктурных и3менений при нейтро!{ном об-

лучении деформированцых монокриоталлов ванадия ' ' |13

.|{. !{','1аршнов, Б. Б, 11{олу0ь, 1{' !1' 11лотпнцк'ова

. 167

210

Ф механизмо возврата монокристаллов мо и сплава 1!1о-Ре
при деформации холодной прокаткой и от}1(ите [77
}1 . |!. /[аршнов, Б. !:[.|/[сайнев, Б. А. !\|ансшменпо

импульсов на структуру моно-

€. А. Алешлшна, Б. [' *востпшнова, Б. !!.3олотпыо, А, 1.7/[арнуп

14змешение плотности дислокаций мовокристаллов ш ппосле
электро:)ро зионной обработки

в0у

185 /
€, А, Алетпшна, Б. [. *востпшнова, Б. 1{.3олотпътх, А. 1. 1|4арнун

|4сйедование обрабатьтваемости резанием \0 в поли- и моно-
кристаллическом состояпиях {в9
[. Ё. |{лаун,3. $'Фептшсова, Б' Б. Алфутпов, Ё. [ . |{апршллянц

!1ластичность и особенности структуры деформированнь!х
и рекристаллизованных монокристаллов \м . . |94
Б*. 

-}! 
.-}! шнецншй, А. Б. |{рупшн, 1{, 1{ . Блотштс' !!. Б.!шршнов,

Р. }!. [[;1шарш0шнов, €' 1|у[. !у1штайлов

|{олунение проволоки и плющенки с шовы'ленной температу-
рой рекристаллиза1{ии из 1!|онокристаллов }1о 201|
€_' ]\/[-. 7/[цсайлов, Б. Б' 1{есеоворов, }! . [. [{а6атсова, Б. Ё. [{орзулшн,
Б. Р1 . €авшцншй, |. €. Бурганов, Б, Б. @пттпен6ере



удк 669_669. 27 + 548.55

]Раавцтпе |ц1аз{е||пцх шетодов вы|вщ!!ва|!ия монокрпоталлов тутоцл0вк:цх шотал!ов

и опдавов. €авпцкпй!. м., Бурхановг. с., воцдарепкок' п''
'Ёемевтьевв. А., кузьмпщев в. А., |ппвырев !.['' 1!!п_

ш п п 8. м. сб. (мопокриста]|][ы туготш1авких и редк}!х металлов' опдавов ц оо_

единешпй>>. м.' (науна)), |911' с.6.

обоб!пея многолетнтгй о!1ыт 11а!чно-иооледоватопьок1дх 1{ опытво-ко11отрук-
торо-к;х ;або; пы разработке |ш1азме11вых методов выращива,{]!я _ц9-то]9^ц:11}*ов
'й'!оппав|*их мета]ш1ов. с]ш1авов !ц соедине1{ий. показа11ы во9мох(вооти тш1а8мепвых
;ъ;;;Б_й; |олутеви]т профилпрова11вых (трубы, цлаотива) мовокрпсталлов ту_
нй;;;#ъ;;йейий прй к!шотйлизашии пз экшдкой фазы. Разработ1ц_ч_ ^рР*Р_
ййе-йе'оды р{!уппровавия т[ривизвы фровта криотадпи3аци1! и термп1|еокого гра_

:Ёйе-нт| в!олБ о,!и й:птка, пл-аввой рег'лировкц тец][овой мощвоотдд тштазменного
нагоева.

йл. 5, бшблшогр. д ваэв.

удк 546.?8: 548.533.6 ,ьц8.6ь2.2ц

3дпявце вак)тмць[х уоловпй вы|в!цдвдвпя ва отеповь о|!цотв'! шовшрвот&ллов

"й]ор''.. 
!'{.'р"' 1{. п., шугач т. !л', (ах1|овс1{!! и' и' сб'

{(мовокрт!оталлыгуго[ш!авкпхцред1{цхметал]1ов'с|ш1а3овпсооддвеппй).}1[.,<<Ёа.
укФ, 19??, с. 11.

выращпвапие мовокриота]ш1ов водьфрама_проводи]1оо-ь в разлпчны_х-в^акуум_
:'*{ус^ловиях в !ц1тервйе й;леввя 10_':10-. мм рт. от. чистота мо11окр1{ота]ш1ов

оце}{ива]1аоь по отвошеви6--с_ п''"у;в,,211. !(ойокриоталль]' выращениыо при

.откачке камеры 
'|п3котом]1ературяым 

титаяовым }{асосом, по срав]]ен-ц|о__9 99]',у-
че1т|тым1[ в условпях отк[ч:|ц :|ффузион11ым насооом более чиотые' цмех)т оолее
нппзктю цлотность ддслокацгй п микротвердость'

ил. 2, табл. 1, бшблиогр. 2 вазв.

удк 669.849.4

ваку}!шая 3онная пе1ющ)|{отад'!двацвя впо6ия разливяой походвой чиототь['

! л ебовский в.г., грпвез|!ч в.в.' 1пипилево1(вй Б'м' сб'
(мовокриоталлытуготш1авкихпрод|(цхмета]ш!ов'оплавовисоер:веншйл.}[.'<<Ёа.
ука>, 19??' с. 14.

исс_пеповано пзмене}{ше ч||ототы мо,|окрпотап''ов яиобпя раз]т!!чного цоходного
.".;;;;-;;;;ё;оом до 18 шм в процеосе мЁогократвой зоввой п]е_рекрпсталпиза1(ии

;;йууй;й;!йе'|о-_:о-? !6р. 1[оказатто, нто шервые 5-10 3оивь1х.пР919до'
йоБо-л'яют выращивать монокрп6та]1лы вцобия, оотаточное 9дектросо1тротцвленпе
;;йй;;ды;";1е{ ?00, одвако 

_дальвейшая 
зо1![{ая це-рекристаллп9ацц1 99-{ц1Р-_оц',

й-суйеот'т!ев::ому пов1йенпю'чиототы материала. {-етной корреляццп ц!ццц^}з_
меттёнйем содерйаттия примеоп в рафпнируейом виобци т! оотаточвым олоктроооп-
рот!{влением обнару:кпть ве удалось.
!'л. 2, табл. 1, библпогр. 8 наэв.

удк 669.28

полученпо монокристалдов 'Р иа шатериалов разлшппой чпототы' ( а в и ц-
кий Б. 1}!., Бурхавов }. (., Ёприлпова 3.]!1', Ёузьми-
щ е в в. А. сб. (монокриста]ш1ы тугоплавних !1 редких метаплов' сплавов и оое_

ци11енцй'. м., (наука)), 19?7' с. 18.

пока3ано, что вапболее аффективвую очцотку вольфрама от примеоей в]{едре-
ния на стади|! химичеокого пёредела обеопечпвает п1етод полу^чепия вольФрама из
галоидных'ёоединений, в чаотйости из фторидов вольфрама. этот виц сырья и су-
ществующая технопог!{я выращпвания мононристал]1ов обеошечивает получение
мо!]окристаллов в пропты:пйе1йБх й1спдтабах о'о следующим комплексом овойотв:
?пер:+20к' р:5000.
ил. 1. библиогр. 3 наэв.

212 2{3.

удк 669.054.2 : 669.018.4б
!:1соледованпе влия!|шя тугот1]1авк'!х окпопов ца порцотооть монокриота]ш!ов |{о-
дибдена. 1пп1пнов 3.8., петухова А.(., мороз'' в.п., кор-мппицыв д. в., Апдр'{ка1{пс 9. Ё. сб. (шонокриоталль| тугоплав-кпх ц редкдх мета.тш1ов' ст1']авов п соедиве1{ий)). м., ((наука)), 1911, с.20.

проведе}|о акоперимента.ттьное !сопедованше и3мененпп цориегост]! мовокои-ота]1лов модпбдеЁа в 1ависшдоотп от впда !водимого окисла. в исходный матеойалбыло введено по 0,1 мао.% окцс;пов Аг мв;т;;ы. исйол"зБ-в|й{ъ;;;:;й"_
тра]1ьного анализа по3волц]!о уетаповпть овя8ь ше}кду концентрацией кпФ!орода'теплотой обр_аз_овавця окцола |д пориотостью 

-йоно?!псталлов.
табл. 1' б|дблцогр. 5 на8в.

удк 669.1?2|
иооледовани€ щппшеоной !|еодпордности в молпбцоновьтх мовокриоталлах. к о _бдков о.с.' мпхайлов с.м., пету]пнов в.в. сб.<моттокрцстал-
лы тугоплавкпх и род!{!!х металлов' стш|авов п соединенцй). м., (наука), 19?7,с. 23.

Фбнаружсево пал!ц}{е-полос прпмео[{ого 3ахвата в вшдо пор}!ош!чеокого п3ме-]|еп!{я механ|!чеоких овойотв (микротвердостп1 п диолок!цпов_пой'отруктуры'йокрпота]]лов' по-лученных бестигель1{ой алектроншой зонной плавкой.'пр'е'[по}а-
119у4' :1о наблюдаемая перподичнооть свойотв определяетоя неотацшонарными
:9ч9Р]-1п;е9}ими--уоловшями роот-а п' в чаотноотп'-колебаниями вагрева^войы,ввосимыми ооцару)кеннымц неотабш.т[ьвоотямп аводного тока плавки._ Авалцзд_
руетоя взап}1освязь .поверхцоот}пгх нарупенпй крпсталла о распределецпем п!!{ме_сеп' дпопокацпоняой отрукту-рой п ус'1овцями йагрева обр_авца йт: гллавкЁ бо_
9утд1едэ-_учРоц9тво' разработавноо ртя уотране_ния импульсов аводного токап стаои.,|изацпп прот{есоа воввой плавкп.ил. 2' бцблио,р. 6 наэв'

удк 779.017 + 669.28
получец|!е шоно!!ршота]ш[шчооких ооадков \{ из хлоридов с пошощьк) тра||опо|пнь|х
реа|ций. ввотюхин А.й.,| аврцлов 14.'|., левцн €.8., (мир-
пов в.п.' Рябенко А.в.' явчур в.|{. 6б.<1{{оттокр!1сталлштуго_
плавкпх !| редких шоталлов' сп]1авов и соедивет!ий). 1}[., <Ёаука>>, 1911, с. 21.

___ _1одкие монокр]!оталли.]ес!{ие осадкп толщ*|!той в несколько миллиметров 1!олу_
1цп ц9 хлоршдов о домощью тра1{спорт11ых реак1{ий. в 1(ачестве подлотккй иоподь_зовадиоь молиоденовые мовокршота]ш]и11еокие трубки. и3учоно с6отоявио грани-
цы -що 

-:-'\т'' иоолодованы структура и свойотва_ 1олуненнь:х осадков.
1{п. 4, бш0лиогр. 7 шаэв.

удк 661.665.2
иоолодовапше процеооа роста шонокрпотадлов шьс. сав!!цкввй в. м., €и-
нельникова в. с.' Бурханов !. (., кузьмищев в. А., ко-
сола!'ова т. я.' мацера в. п., некрасов и. А., сдобь1-
р е в в. в. сб. (монокр!{ста]!ль1 тугоплавких и редкпх мегаллов' оппавов и сое-
диневпй>>. м., (наука)' !911' с. 9'

изучетты возмо}кнооти выращиванця мовокр]!ота]1лов туго'ш[авких кар6тдов
о иополь3ованшем плазменно-дугового 

'{агрева. 
подбором соответотвующих ре'кц-мов удалооь цолуч|!ть монокриоталлы 1.1}[ дпаметрой 6_8 мм п длцной 100 мм.

пропзведена оценха основпых структурных пара1метров и микротвердостя мо-

'1окрцоталлов 
шьо.

ил, 2, табл. 1, бшблиогр. 6 навв.

удк 661"665.2

Формированшеотр}ът}'ры [оота!!онокристаллов 2г€. б ав ицкий Р. м., с и-
!|ельникова в. с.' Бурха1{ов |. 6., }(узьмищов в. А., Ёе-краоов й. А., косолапова т' я. сб. (мо|{окриотаплы тугоплавкпх
и редких метад.'!ов' о|ш1авов п соединений'. м., (наука)' 1977, о. 36.

уота|{овдены оптцмаль11ые уолов|{я по]1учецпя шов_о-крцота]штов карбида цц)*ковпя пр]! испо]ть3овании плазменно-дугового }лагрева. [оёдедоватты оо,ййБ]стБук_тура'- мцкротвердость полученных монокрпсталлов. 11роведёйа оценйа Ёе}й?.ныкоаф-фцццента термин_еского рао]циренпя Ё вай!2!вл!ттйт;б6гй;;;йё'Ёй|}12'с.ил. 2' библпогр. 3 на3в.



удн 669.?1'781'18ц'182 : 54-.165

твердь|е раотворь1 в, с' 91 в алюм1]нидах перехош;ь[х шеталдов' ! у р п в 8' Ё''
н0рсукова м. м., попов в. Р', Бли3арова [Ф' Б'' Болоу-
совн.н.'кузьма}о.Б.€б.<1у{оттонриоталлъттугоплавкихиредкпхме.
таллов, сплавов и соед1!ненпй). 1!!., <Ёаука>, 1977' о' 39'

приводятся данные о получении }!ристаллов тв-ердых растворов бора' углоро_да

и кремния в алюминидах йЁ?Ё16йй'*'й.таллов ]т{']-у1 групп из раотворов__и^рас-

Ё;'#*;жъЁ;;;ё:унъ#д#нт%н;*ч"#т":*+*'нд&*-чнв;9з;'"ъ"#**:
честве модификаторов отруктуры алюминия и его оплавов'
ил. 1, табл. 2' библиотр. [| вазв.

удк 54в.5 +6цв.ь2+54в.55 + 548 : 539 +ь48 : 0 : б35

вь!ращивание монодоменвь!х кристаллов ниобата лития' Блиотапов А' А"

Антипов Б.Б., Ёамал1в Ф.п., пах11 ев А'в' бб'<<1![онокристал_

лы тугоплавних и редких металлов' сплавов и ооеди11еяий' м'' (наука)' 1977'

с. |+3.

иооледовались процессы монодомениза]1ии криоталлов виобата пития вепос_

редстве|но во времяроста-о ]ойо1йьюлегировавйя расплава' а так'$е прикладьт-
вания постоян*'.' 

"',"*'рй,Ё;;й";;;;;.'йБойедеЁы 
сравнения аффеттиввооти

воздействия каждого из эЁих методов в зависймооти от тйпа примеси'. от9ц91п^|е-

гирования, направления ;';;;;;;;;й |ой!. для -оцеяки начества кристаллов ояя_

тьт спектрь| пропуснания;;;;;;;й; йо1й о,з_ь'ь мкм !! измерены возт1икаю!]1ие

внутренние напряжения Бй|'-"!1БеБой с1сп <с,'. пока3ат1о изменение овоиств
нристаллов в завиоимости от летирова1{ия, отт'и"а_7_р!ойределе"пя примеоей'

1{л. 5, табл. 1, библиогр. 7 ттазв.

удк 669.018.45_172
вь1ращива}{ие пласщнчать[х шояокршота]|лов [! в твордом ооотоянии' [( у р -

маова л.д., смирт'ов л.в., Фокияа Б'А' бб'<<1|1онокриота]!][ыту_

гоплавт{их и редких метал]1ов' сплавов и соедивевшй>>' м" (наука})' 1911 
' 
е' ц9'

исследовалось влияние- фазовой пер91рдс1а!д:^зашии и времеяп выдер}кки в

облаоти сущеотвования р-фа*й на рост' зер1ен в обр_азцах иодидного. титат'а: 1|^9""_
3ано' что многократным я{йево* 6 перех6дом через точ1{у фааового превраще]{ия
мо}кно получи", .ру''''"']!Ё]6{.;ы Ё: Ф1' из 

_которых прп охла'кде11ип оора-

зу:отся монокристалльт с: [!.
\|т. 2' блблиогг. 6 назв.

уд1{ 669.28 + 548.55

пол)пение' стр}ттура и овойотва монокр11оталлпнеокой молибдововой проволо-

кп. савицкий в.м., Бурх"*'о, г'с', оттевберг Б'в'' Анп_

о ц м о в А. м. сб. (монокриоталлы тугоплавких !! редких металлов' оплавов

и ооеди'{ений). 1![., <сЁаука>, 1911' с. 52'

методом ренриотаппизации выращева мог1о:1_р^ч9г^аплическая молибдевовая прФ'

волока. проволока попт'.йа й1'уотановке, обеспечивающей вепрерыввую пере-

йБ{йу]'р?!Ё,]й"||й_{ процё,!ёЁ!ыййй1?йия. |токазано. что ра3пп!тяые првмеоя по-

оа3ному влияют ," 
"^'рЁЁй'"Ё'Ё?Ё_зБй']|1 

!лзйейа ст!туктура и овойства мот{от{рп_

ёталлйеской молибдеповой проводоки'
ил. 3, библиогр. 3 назв.

удк 669.018.6

получепие и отр}'кт}та апитакеиальпь]хпленок [е и 1!1о' поотт1иков в' с':
йевпев в. м., 3олотухив и' в', ттркитт в' Ф' сб' (мовокриотал_

лы тугоплавких и редких металлов' сплавов и соедш]{евий)' м" (натна))' 1911' о'

55.

проведено электронномикроскопичеокое -ис-сл€дование 
стрткттры п ориента-

пии апитаксиаль"ых '',"']ой_Ё" 
и мо, получе-н-пъ|х новдеясацией в ватсуу-ме ва по-

;#;Ё;;'ь;Ё;; й;ро6;;;ъы;; ?Ё7Ё;с!б-_]бьоъ с. пона3ана во3мо}кяооть получе-

ния монокрист^,','"".."']"#й.ййЁ.."ё,,?,ййые плент*и 1т1о образованы областя-
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,

мп тре] азпмуталь1{ых ориентаций прш паралле.'|ь[тости (110) 1шо и (001) Ф: [001]
мо и [010], или [з:о], или [}ф] Ф. Размеры облаотей увеличцваютоя с ростом ,4
тт при 1050- ( доотига:от 1_2 мм.

и,п. 2. бибдиогр. 12 |1а3в.

удк 669.018.6 
'11вэ.узц.ээ> 

: 539.23

Бааишодейотвио тонких пло|1ок некоторь!х тугоплав!(их металлов !1 их опдавов о под_

дожкамп монокрцоталличеокого 5|. доотапко А. п., Баравов в. в'
сб. (мо!{окристалль1 тугоплавких и редк!{х металлов' оцлавов и ооединевий). м',
<<1{аука>, |917 ' с. 5э.

Раоомотр}шы оообе}{[|оотц взаимодейотвия то}1ких пленон палладия и его спла-
вов с ва]1адием !1 тита1{ом о мопой!потаплшчеок]!ми подл-о}кками кремния (111)
и (100)' пойувенных методом термйтеокого иопаре11ия. на освовавии ц3уче1{пя
отруктурь1 шлевок методй роцфгехтовокой дшфр1ктометрии и алект_ро1{-отраФии
показайб, что характор взапйодейотвпя паллад!{я и его оплавов с крем1|ием 3ва_
ч!!те"пь1то различается.

ил. 2, бпблиогр. 5 назв.

удк 669.28.0бц'2.ьцв.2|.

экспроо@||ое опр0дело[|ие киолорода в моп1](риота,]1лах тугоплавких и редких метал'
лов !'а автоматизированвой уота||овке : ейтронно_активационного анали3а'

пронма}1 и. 1у|., Ёазавцов А. 1!1. сб. (монокрпоталлы тугоплавких
и редких мета]1лов' оплавов и ооедш!{ен![й') м., (наука}, 1977' о. 63.

предлагаемыо в работе метод и уотановка позволяют пр-оводить анали3 1{а тров-
не псоЁс]доваттия, н6блюдать раопрёделение киолорода в обра3це дат{чого }!атериа-
ла. показывать его 

""'"**'Б 
6одо_р'й?йие в объеме образца на уровтде концентраций

3.'0-6 мао.%. предеп обнаруйейття кислорода в монокриоталлах тя}келых туго-
тт]|авкпх меф1лпов доотигает 

_1.10-' 
мао.%, время одного опреде]те}1ия кцолорода

в обрааце 2_3 мин.'Равработапвьте метод й ус1ановка могут быть ]ппрот(о иоцоль-
зовавш в техт1опогип пропзводства мояонрцсталлов.

табл. 1' бшблпогр. 10 
'тавв.

удк 669.28.05 |!'2'5 цв'2'
сов|юшевнь[е методь| а!!ад|!3а чиоть|х тугоплавких и редк|1х йеталлов. к а р '
пов ю.А., 1!1алютпка т.м., неддер в.в., 11 роттматт 11. 1}[.'

щулешшпков 1!!. Ё. 6б. к1![онокриотадлы тугоплавкпх и редких металлов'
сплавов и ооедивевий>. ш., (науна)), \977' с. в7.

Раоомотрень1 преимущеотва и огра}1ичения вь1оокочувотвшгепьных анал|!тц-
чеокпх методов (маоо-опектральвого' антивацио1'ъ{ого' химико-спектрально.го' 1то_

дярографвческого п др.)' прцме1{я]ощ]!хоя для определения.м_икропримесей в ту'
гоплайкйх и родк}'х металлах. показаво, что 1{ацбо'|ьп[ий эффект в исс]тедова|]и|!
этвх сло)|(яых объектов ава]1пза доотигается при компдеконом пршмеве11ии рас_
смотрепных методов.

Библиогр. 12 назв.

удк 669.28

иаучет]по оовер!пенотва отруктурь[ мо|{окриста]ш!ов мо о помощьк) дау9грамм вь!_

оокого ра3ре|пеиия. }{о]ттыгив в. ш., ]пишков Б. |8.' [убров_
с1{цй А.я., пупы1пев А.8., лавров в'м. бб.<1![овокриоталлыту_
гоплавких и редних мета]тлов' оплавов и соедцневий). м.' (науна'), 1917' о.77'

в дакной работе о помощью коэффициента веоовер!пенотва отруктуры опреде_
]1еяо вппянт|е ра3личвьтх параметров процеоса выращиваттия мояокриоталлов мо'
лцбдепа о заданвой криоталлограф!4чеокой орцентацией на их оовершет{отво.

ил. 1' табл. 1, библиогр. 8 назв.



удк 669.28

цветное травле[|пе шопо_ п полшц)|'оталлического 'в' методом оп!олеп!|я. с д _

вицкцй в.м.' Бурханов г.с.' кирпллова в.м. сб.(мовокрп-
оталль1 цгго1ш|авких и редких мета]|лов' оплавов ш ооедивевпй>. м.' (нау|(а'' 1977'
с. ?5.

Разработана методика цвет}]ого травле!'ия вольфрама мегодом окиолевия. Раз-
работанвая методика по3воляет опре;{елить ориевтацш:о зере'{ и четко выявитъ ве-
металлшт|ескве включения.

ил. 5, бпблиогр' 6 на3в.

удк 669.172

ившененше струштурш по оеченик) мо[|окриота]!.]!ов 1у. с цд о х п п !. Ф.' 9 у-
пятова л. п.' 1ппц|к ов в. в. сб. (мо!|окристаллы тугоплавквх в ред_
ких металлов' оп]тавов и ооедпненгй). м., (наука}), 7911' о.71

}[етодаши ревтгевовокой дшфракцшоввой топографии !! аномаль1{ого прохо'|(_
девш8 рентгеновоких лувей показа1{о, что оовер!пенотво шонокрцста]|лов вольфра_
ша' выращенных апе1{тров1той бестигельвой зонной плав}{ой, уме'{ьшается от цев_
тра к перпферцп !(р]!ота]ц1а. увелшчдвается велпчпна раворпе1|тировкп блоков.
мевяютоя плотяооть диолокаций ц характер пх расшредедоншя по сече|!ию 

'{рп_сталла. изменеяпе субстру:<туры овязывается о цэме1{еввеш стабпдьвостц тепло_
вого ре'кшма вовы.
}1л. 4, бпблиогр. 3 пазв.

удк 669.1?2
влиянпе ко|{це[|тра||пп кполо]юд8 па оубопрукт}ту шовохрвсталлов мо' въ!ращов-
нь:х зопвой плавшой о олектроцныш нагревох. Болотпцт{ова к. н.'
михайлов 6. 1{{., 11 ету|цков в.в. сб.((моцокрцсталль! тугоцлавкпх
п редкшх мета,'ш]ов' с]1]|авов и соеди}|ений). 1}1., <Ёаука>>, 1971 ' с. 8|,

варьированпе коццентрации кислорода в мопокристаллах цропаводц]1ось пу-
тем п3мененпя содерйаний атой пршмеси в исход'{ых 3аготовках. уставовлепа 8а_
впопмооть меЁ(ду концентраццей кисдорода и суботруктурой мо!{окристаллов.
монокристаллъ1' вшращенные ц9 1|акисдороЁ(евных заготовон' реако отлпча|сугся
от выраще|{вых пз чиотых по хио]тороду ваготовок. т1о мере увелп!|еция концев_
траци!! киолорода увеличивается общая п]1отность отруктур1|ых дефектов. приве_
депы давпъ]о металлографшвеокого и рентгеноотруктурного псоледова}|ця шоно_
кр!ота]ш1ов молибдена о развой копцентрацией кпслорода.

!!л. 1, библпогр. 4 назв.

удк 669.85/86.859.
(труктура д ношота]ш!ш|о0кпо включения в шовощ)цотал;[ах сплавов' легщю-
ваннь[х ое1юй ш }тло|юдош. грцдве.в А. и.' чабап !1. п.' Федо-
рова г. А.' моровов в. в. об. (мовокршстаплы гуго'|лавкпхцредкпх
шетал]тов' сплавов п соед81{е1!ий). м , (наука), 1977' с.86.

исследовано совмествое влияние добавок серы и углерода на раопределе1!!(еп ооотав неметаллп[|еских включепий и структуру ио}{окристаллов сплава тшпа
юндк35т5. покааапо, что совместпое легировавие о[ш1авов тппа юндк35т5
серой и углеродом способствует в процеосе выращива,{ця мо1{о}{риота]тлов обра3о-
вани|о прямоуголь11ых дендритов пластинчатой формы' разделевных проолойкой
шеметалли1|еоких включе}{ий состава 1!с6д8:. Фшределевы допустимые з1|ачения се-
ры и углерода' не ока3ывающие значительного влияния ва :плифуемооть и маг1'пт-
|{ые свойства получаемых монокристаллов.
ил. 2, библиогр. 1 назв.

удк 593.219.3 | вв9.27 : 669.28
парамотрь[ объемвой оамодиФфувпп мово- !! полпкрпота;ш|ичеокшх \у'п 1!1о. Ё а т-
лит|скпй 3. м.' кувнецов ю. г. сб. (мо|1окриота,'ш!ы тутопдавкшх
п редких металлов' оплавов и соедит'епий). м.' ((наука), 1977' о. 89.

уточнены характериотики оамодпффузии вольфрама и мопибдева. значевце
чаототного мно'|(ителя' рав}{оо 0,?2 см'/с, позволяет эаключить' что самодиффу3дя
в вольфрамо ооущеотв][яегоя общепрпнятшш ваканоио}1ным мехавпвшом. вкспери-
ментальные данные по оамодиффу3ии в мовокрпоталли1|еских вольфраме п молиб_
дене находятся прибли3ительт1о на порядок |{их(е объективнь1х прямых Арре1{иуса,
однако о1{и входят в доверительный иптегра]1 и[{дивидуальных значенпй парамет-
ров самодиффузии.

1{л. 1, табл. 1, библиогр. 14 ттазв,

21в
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удк 660.017 : 669:29' 27

мехавпчеок|!о п дпффрионвъпо овойотва шонокриоталлов тугоплавкпх моталлов
пс!п[авов. 1пцняе в А. Ё.' к о п ап о й шв ил п н. ]][. бб. <1$$овокр!!ота]1-
лы туго!ш|авкпх ]! родкцх мета]т,тов' с!штавов и ооед!!не}1ий). м.' (наука})' 1977'
с. 92.

Расомотрена температурная оаввоимооть прочнооти тугоплавких металлов п
сплавов о точ|п зрения дпффузио!|яых даввых. для получения последних д;,[я спла-
вов былп проведены исоледования взатпдной диффувии на мовокршоталлпт1еокпх
обравцах нцоб11я о тацталом ш молцбде'{а о танталом. Анали3 полученвых !! лите-
ратурвых даннь1х пока3а]!' вто'обвару>тсиваемше аксперимонтапь|{о сцады кратко_
времен::ой и длгтельной проч'|оотп пр!( повы1пении темпоратуры определяютоя сна-
чала развитпем ме}ккршста]!литной, а затем объемной диффузии. отнооптельвая
температура опадов у чпотых мета,]1пов и бдп3ких к цдеальным твердым раотворам
с1ш!авов }.{} *- 1а имеет блпзкоо зваче1тио' тогда как у сплавов мо _ та с оущеот-
вев'{ь1м отк]1онением от идеаль}{оотпп полох(е11ие опадов з11ачительно омещается в
сторону'боль:ппх 3начений от||осптельт{ых температур.
. ил. 2, бпблиогр. 5 назв.

удк 669.23
1!олутовпе!!структурашо|1окп|дсталлов А$' Р1л' пь п ]г. 6авицкпй в. м.'
Ёореновокпй н. л.' ! орина н. Б.' попякова в. 1]. €б. <1{{о_

вокрпоталлы тугоплавкгх п редкпх метаплов' оплавов п соеди11епий'. м.' (нау-
,{а)' 1977' с. 95.

монокрцоталльт А9, т1лот1тооть диопокаций роста которь!х оцениваетоя 5_0
.10! ош{, |! монокриота'ш1ы палпадия о ц]тот}|ооть]о диолокацпй 3.107 ом{' вы_
ращевь| методом чохральского. Равработав способ вь:явлевия оуботруктуры моно_
кршсталлов палладпя по ра3ли1|ным граням. мо|{онрцсталлы род!!я п иридия полу-
че,{ы методом 3онвой плавкп с алектрот|}{о-лучевым т{агревом. приведе}{а субструк-

,гура монокрпсталлов серебра, палладшя п родпя.
' у|л. 1, бпблпогр. & навв.

удк 669.172
пощвовпе' вооледова||по отр}ттуръ! и меха||ичо0к!!х овойотв цекоторь[х шонокри_
оталличеокпх оплавов па основе \Р'. Беломытцев !Ф. (., (авиц_
ктй 8. 1!1.' (аратовокий л.н.' мещеряков в.|. (б.<1![онокрп-
ота]п[ы туготш1авких и редких металлов' оплавов п соедиттенийя' ]!1., кЁаука>, 1977'
с. 98.

иооледова,{ процесо получе|'ия мо}{окриоталл!!чеоких оплавов на оо|1о-
ве вольфраша с пеболь:пими добавками молибдетт _ углерод и впоб|дй _ углерод
методом алектровно-лучевой вояной плавки. исслодована структура, а так'ко мо-
ханпт|еокие свойотва сплавов при 20 и 1800'с. 11окавано, что да'яе олабое легп-
рование указанными элемонтами приводит к |{ецоторому упрочнению монокрио-
таллг1|еского вольфрама как при комнатной температуре' так и при 1800" с.

ил. 1, бпблпогр. 1 на3в.

уд1\ 5ц3.212 + 548.55

содержание)тлеродаикиодородаво]ш[авахвольф1вмаорепием. 1п и ш к о в в. в.'
Алекоат{дрова г. и., кладов А. 1{., 1Фдиц п. А. сб. (мопокр]|-
Фалльт тугоплав|{]!х и редких мета]штов' оплавов и ооедипенгй). м.' (наука'' 1977'
с. 100.

методом актпва11пи по]{ами гелпя исоледовд''о оодер)кат|пе киолорода и угле-
рода в вольфраме прп легирова}{пп его р6т1пем. показано, что концентрацпя угле-
1:ода не аави6йт от состава оппава и цамет{яется в цроделах 1_5.10-8 мас.%. со-
дер}канпе кп&порода в вольфраме прп введеп!{п рения спачала умевь!пается' а 9а_
тей увелптпваетёя. }1итлимум концеятрации кислорода наблюдается \рп 2_ь мао.уо
пе. т1рп атих ко'|цевтрациях содер}кавпе. кполорода пример}1о на порядок цв'ке.
чем в чшстом вольфраме.

1{л. 1, бпблпогр. 9 ва3в.



удк 669.849

некоторь|е овойотва монокр|{сталлов р]ццд_д_!плавов на его оонове' с а в и ц -

кий в. м.' тылкит1 ; м.".' 1т"*'*"" . х-| со' "мононписталлы
тутоплав1(их и редких металлов' оплавов й соединепийБ|!|, сЁауна,, 1977, с' 103'

иоследова]{ь1 некоторые овойства ре11ия и его оплавов о молцб-девом и вопьфра-
мой|,]']Ёй.з2.. дй!-мо'гтокриоталлов рот{ия и его оплавов о мопибденом и вольфра-
мом !!олуненй_более вьтоокие 3начен'{я плаотцчвости' тот_ановлено п-овыч9чч9_1ц9"_
пости и твердости, а так}'{е допущевия больп]их степеней об}1(атия 0ез оора3ова1{ия
;йй;;; ;ъ;ъъ;;;о;;;й Ёе. Ёа'осповавии проведе''ных исследова1{ий^р^азр^абота-
на методика цолучевия подуфа6рикатов иэ ревйя *т оплавов на его оонове о мо и '!т''

ил. 2, табл. 1, бибпиогр. 3 т]аав.

удк 669.01?
(тр}'ктура и овойотва спдавов нцобия о вь!ооким оодер'канием карбидной фа3ъ!'

1}1ефтель в. н.' гр игор ович в. Ё. €б. <1{онокриста]1лытугоплавних
и редких металлов, оплавов и ооедиве1{ий). 1!1., <Ёаука>' 1977' о' 106'

Рассмотрены оравн1!тельнше данвые по эффективнооти о1{оидного' витрид1{ого
и кЁйойййо}о упр'ояпёвия ттиобйЁ и сппава Ёйобия о молибдевом' приведецы ре_
1у}"{{йБ'!'ссл6йойнййструктуры и-свойств стш]авов шь _ 2г _ с и хь _ 1!1о _
7с - с с высот{йм содержай[дейъарбидяой фазы, продеформиров_а1{нъ|х при котнаР
ной температуро методомгидроакотртзии о протпводавпевием 15_1',, кг'ар' 11ока-
9аво' что обйее упрочвеЁве атих ст[лавов определяется оовмест1]ь1м вкладом ]1пс-
персионного | деформацповного и раотвор1{ого упроч}|евия.

ил. 5, библиогр. 4 1{азв.

удк 541.138.2: (546.881-162 '2 + ььв.18_1в2.2)

Анодное поведение мопокристалдов\0 и 9 ра3личной орие1|тации в щелови. А т а'
т' а о я 1' ц А. г. 6б. <1|!овокриотаппь1 тугоплавних и редких метаддов' отш]авов

и соедпветтий>. м., (наука)), 1917' о' 113.

покаэапа ани3отрот1ия термодинами1!еских и кинетичеоких свойотв гра11ей ра3_
пичнъ]х индекоов вопьфрама !! вавадия в щелочи в отсутотвие в]{етп'{его вапря'1{е-
ния и при алектрорастворении. |рань о наимегть:пей ретикулярвоЁ 1ш!отно-оть1о
имеет более отрпцательный стационарньтй потенциап п характерп3уепоя паиооль-
!пей скорооть1о раотворения. в то Ё(е время ата грат{ь харат(терп3уется яаиоопь_
шей аффёктивной анергией акт1|вац!!и. [,аво объясневие уотавовлеввому а!!сперп_
ментальному факту. найдено так}ко' что напме1{ее плот1{о упакова1'11ая гра'1ь цме_
€т ваиболее отрицатедьный потот{циа]т иачала пасоивац!!и.

}1л. 2, библшогр. 4 назв.

удк 539.27 + 541'1.183.02

Адоорбция а3ота яа грани (100) монокриотадла ге. иванов в. п., сав-
чевко в.и., Борооков г.к.' Ба)1(утив н.Б. сб.(мо11окриотал-
лы тугоплавних и редких металлов' сплавов и ооедиценцй). 1!1., <Ёаука>, 1917' о.

115.

методами дифракции медлевных апемет{тов и о'кфспектроокоцип изучено _вли_
яяие прймеоей (5;с' Р) на {йсорбцвю авота 1{а грави (100) монокриотапла ге. чай_
дено, .|то кинетййа 1д6орбцйи 6зофа сильтто завйоит от ковцентрации прпмеоей на
поверхности. так' началь[{ъ1й коаффициент при]]ипаяия равен 10-' для концевтра_
ции примесей -2 мас. ,А тт \0', \ля _1 мао. % от монослоя. скорость адоороции
прене6ре:кимо мала, когда коттйевтрация серы на поверхнооти 30%. Адсорбция
авота' по-видимому' не приводит к образовавию регупярной поверх1{оотт! струк-
гурь|' тогда как оера и углерод образуют отруктурт с (2 х 2). очиотка мононрп-
сталла с испольаованием бойбардировни ионайи аргояа, чередующейся с от}кигом
в вакууме и в водороде (Рн. = 10-о 1ор' ? < 1000к)' не приводит к полтчени1о
виотой поверхнооти.

ил' 3, библиогр. 13 назв.

удк 669.23.

8лияние криоталлографпчеокой орше!{тацши на адоор6с1ион}|ь|е и алект|юкаталитп'
ческие свойотва вп. }1 ерецкийА.й., нудрятпов и. в., Бе-
лик в. в., €авицкийБ. й., полякова в.!|., !оринан.Б.
сб. (монокристалль| тугоплавких и редких_ моталлов, сплавов п соеди1{ений'.
м., (наука), 1977, с. 119.

о
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иооледовано влия}1ие кристаллограф4чеокой ориевтаци!т ва адсорбциоп}{ые
и эйБктр61<аталит1г|еокие ов]ойотва РБ. |[оказано, что адсор1ч^ия^19д9!9\а-э^1уа-
ч!|тельнъй отеттет1и 3авиоит от ипдекоа гра11!{ монокр1{оталла нп. 0тепень 3аполне-
рия поверхт1оотп адоорбированвым водородом {1р1'1.данном парциальном давле1{ии
вд, тйей,лпаетоя 

'в !яду: (100)> ?1,с > (110/ > (111). наиболь1пие ра3личия в те-

пл_о!ах адсорбц!{14 водорода т1а ра311ь1х гра}1ях мо'{окристалла (3_3'5 ккал/мо;,1ьг
ййёют мс!6то прш отепевях запо!нения ъ < 0'5. Адоорбция кислорода на родип
ма]|о зависит от криота]1лографивеской ориентации. )(арактер в]тиявшя криотал_
1Брафическоп срйеъттации йа кинетику реакций алектрохимичеокого выделе1{ия
вопорода и киолорода тта родии одинайой: окорооть обеик реакций умевь1паетоя
;_ъ;'дй (111) > пх > (100' > (110), т. е. параллепьно о и3мене1{ием 1ш1от}{ости
тп!коБки'атомов в.ь 1{а поверхт1ост!{. однако развица в онороотях Ёа развых гра_
й'''; к]тодной реакц1{и ваметво ци}ке, чем ато гтабл:одается для анодт1ого про-
цесоа. что объяоняётся больп]ей необратимостью послед[{е!о.

}{й. &, табл. 1. библиогр. 11 назв.

удк 548.55 + ьз'.' + 537.3
киветичеокио свойства моно|{ристаллов оооди1|евия ш!А1. с ав ицкий Б' 1!!''

Буров и.в., хегеттбард в., пирогова (.в. сб. (мовокриотап-

лы тугоплавкпх и редкик металлов, оплавов и соедивевий). м', (наука)' 1977'

с. |25.

на мо1!окриота]тлах изуч€но влияние ооотава в облаоти гомоген11ооти ооедиве-

'{пя 
ш|А1, тейпературы и 

'еформации 
на низкотемпературяь1е эдектро_и теплопро_

водвооть. ]['отановле_но, что 1 ат.% вакансий увеличивает электрос^опротивлевие
9квиатомного ооотава на 4,8, а ме-ткдоузельттых атомов на 4,4 мком.см. в тем-
пеюаттюном и!1теовале 20-80к плаотичеокая деформация резко овиБ(ает тепло-
шрово1ц1*ость соедйневия .!х1!А1' а во3раотанио в основном алектронной части тепло-
сбпротгвления овидетельотвует о зйачитедьвом влия1{ии дефентов 1{ристаллич€о_
йъй';ё;ь;;'-;о-{йййййй* 1ри пластивеской деформацпи, т|а кинетивеокие овой-
ства соединения ш1А].

ил. 2, библиогр. 7 ттазв.

удк 548.55 : 546.641 :546.663

выращиван|!е мо[,окрцоталлов ть _ у' ио0ледоваяие отрукт}г[}ь| и физинеоких
овойотв. чупрпков г. Б.'' 11 ооядо 8. 11., }{иоелева т' т' сб'
(монокрпотал'ь1 тугоплавких и редк[!х металпов' оп]1авов ш соеди1{евий)). 1!1., <Ёа-

уко' 1977' с. 128.

метопом т{охральского во всем цнтервале концектраций выращенш монокри-
сталлы 6йлавов о_иотемь: ть _ у. содер}*(ание тербия по длине и сече1{ию кристап-
лов определено и!1струме}1тальяьтм нейтрон!!о_активацио[1ным методом по радио-
изотопт 16отв. РезтдБфатш а1{алива пока3али равномернооть ко]1це1{трацион1{ого
раёпре!деления тербия по оечению и дди!{е криоталлов' методом лауа иооледоваяа
стботюунтура коиоталлов. уотановле1т'о,что фрагментация не превы|дает 2' ш умень-
йЁе1|?'йоЁйБйрйо.1!йййия к исход|{ь1м компоне}]там; уго.п поворота оси (0001>
в вшращеннЁх кфисталлак мевее 0,26 град'мм_1. 

"и3мерено 9ц9|]!999т-цоти.в^че^ниеи тепловое рао1пирение вйол,'криёта!тлографитеоких направлений (0001)'

<1'10), <10г0) в иг1тервале темпер}тур 4,2-300к для воех вь1ращев}тых мово_
коиотаплов.' 14!1. ц' библиогр. 10 на3в.

удк 669.85/86-172 : 669.018.6

влияяие магнито0трикции на теп.1!овое рао|пире1|1!е монокриоталлов родкоземоль_
|1ь[хсплавовсс_оу. Белов к.!1., сав]{11 кий 8'м'' терехо-
ва 8.Ф., Ёикитин (.А.' к[!м д., чистяков о'д' сб'(монокрг'-
оталлы тугоплавких и редких металлов, оплавов и ооединет1'{й))' м', (наука'' 1977'

с, 133.

на мовокриоталлах опдавов гадолиний _ диспрозий и3меро1{о тепловое рао_
1цирение в отсутотвио и в магвпт[{ь1х поляк до 50 кэ. вшявле1{ магвитострикцион_
7** вкпад в тепловое раоширен11е моцокриота]тлов вдоль ооей о, ь, ш с. построенц
кривые изме11еяия коэффицие1{та теппового рао1пирения от состава оплавов' изме_

ренные вдоль направлений (0001) и (1010).- ил. 4' би6лиогр. 10 яазв.



удн 669.85/86-172 | 669.018'6
Анизот]юция коаФФпциента тФплового !вс1п!{!юния шопокриоталлов оплавов в ошо_
теме у _ }у. (авицкий в. м.' терехова в. Ф., Буров и. в.'чистяков о. д.' томилин н. А. сб. (монокрпстал'[ы тугоплавкцх
и редких шеталлов' оплавов и соеди[{евий'). м., (наука), 19?7' с. 139.

на монокрпоталдах оплавов ! _ 0у !{вмере'{о тетш1овое рас!пгре'|по в пптеР
вале темцератур от комнатной до 600" с гцоль ваправленцй (0001) п (10т0). по-
отроева диаг-рамша ((соотав _ овойство (ктР)). пока9ано, что велпчйна 1нпзо-
ц)опиц коаффицпента теплового раотппреви'| с]тлавов в с!дстеме <иттрий - двс.про3пи) изменяется моното|{'{о' немного умень1цаяоь в областп средвйх копцеп_
трацшй.

ил. 1, библ1|огр. 10 |{авв.

удк 537.533.8
вторичпая олецт[юнная ашпоопя попокр||оталлов опдавов оиотешь| 1}1о _ !{} ца
плоокоотп(100). савпцкпй в.м., Буров и.в., капуотив 3.!1.
бб. <1}1онокриста]1лы тугоплавких и родких металлов' спдавов и соедияеяий>>. }}[.,
<(наука), !977' с. 1ь2.

3копер:олентально ..поотроена диаграмша ((состав _ овойотво> (коаффвцпевт
вторпчной электронвой амисоиф щпя непрерывного ряда твердых р]ств6Ёов. ив-
мерения проведевы ! вздууме 10-'_10-!о мм рт. ст. шокава!{о, вто прв ввшевевцпсостава величпна Ё893 меняется лппейво,-ана]!огп[!но пзметтеяик! фпв!ческвхсвойотв, являющихоя характеристикамп сп:лы мех(атомной связи'

ил. 3, библиогр. 8 назв.

удк 669.017 + в69.27/28
Фкрпоталлографииокола в @{1{метал]|ах. Ёрасовокпй А. 8., 8айтл-
!п т о к в. А. бб. <1$$онокриоталлы туго1ш!авких т редкпх мета]ш1ов' ст!лавов п со_
едпневгй>. 1}1., <Ёаукал, 1911' о. |цц'

на оовове )цета сил..вааимодействпя..меэкду верш:ивой трещпвы п дпслокацпей
проведен орав1]птельн1 й анализ условпй релаксацип напрй:кейгй в :!ёршпве йре_
щицц-в-равлпт|ных с11стемах окола в криста]ш1ах'ш' мо' с-ге. численные раоветъ:

'{а 
эвм позволп]1п проаяализировать условия раа6уц]ения крпста]ш!ов в четырех

разлп{дных системах скола без учета 1{ с )п|етом упругой ашпботропгп крпстал!:ов
1| прп ра3лп!|нъ[х способах-задапия поля напря:кен_п{! в вершшнё трещпй. пока_
3ана ва'|(!|ость учета атпх факторов при проведении расветов в соответствпи с шс-
поль3ова,|}1ой р_аочет8ой моделью. 8 рйсветах аналиаи1ровалясъ системы окола (100)
{010); (!00) !01-1]; (011) [100] и (011) [0||] возможсвость релакоацшш папряясешпйв вер|пипе трещи1ты оцевпвалась }{а оонов€ увета дви:кеппя диолокацпй Ё ха:хдойиз цвевадцати сиотем скол.ь'кения тппа {110} (111) п в наяцой из двевадцатп 6по_тем скольн{е'1ия тппа {112} (111).
|{л. 2, табл. 1, библиогрпф. 6 назв.

удк 539.376.

ни3котемпе|атцгпая деформацпл в !{опокрцоталлах 0е п 5|. |!! о р ш о-
ров м. 1(.' Ёадточпй в. А., нечволод н. к., Алохи'! в. п.'
Ё а л имб е т А. 3., 8 ар еца в. п. сб. (мовокр!оталль1туго1ш|авк!х и9ед-
ких }|еталлов' о]штавов и соедпневий>>. м., (наука), 1977, с. 150;

^^|рРч1'у_]{оо]1едова}{ия 
меха1{1'3ша дефектообра9овапия в мово'{рпста!ш!ах

яч " Р,|.т\11щтвпем ципличеокшх пагру'ке1{шй о:катием в п1!терва]те тёмператур
1ч0_20" с. установлет{о' что многократ'{ое деформирова1{ие мо'кет прпводцть х |)ас-паду твердого раотвора прпмесей и зарожсдешшо дполокацпй в тонйпх й!лпповёрх-ностных слонх кристаллов.

ил. 4, библиогр. 14 на3в.

удк 539.31

иооледование шлкропластичнооти Ф|{1( шетал'[ов шетодом кваап|юлашоациц. в р -
мп1пкпн Б. А., ||лаоти,тцт{ в. м. сб. (мовокршсталлы тугоппаввих
1| редких металлов' стш1авов в соедпвений>>. 1[., сЁаукал, 1971, о. !61.
--^ |1_'11'"ч'' что определевие предела микротокучеот1{ моцо1{рцотдллов вольфра_
]_ч-у9_ззР1о:"ому методу механоотатпческог]о гио!ерезвса п цо шегоду иош:тавияяа м'пвпмаль1|ое 1'апря'кенпе квааирелаксацпи, префожепному автор{мп' дает хо-
Р9.з_99|:'_с].Рщиеоя реэультаты. €йелано пред1о1о!йенпе о той' вто,-по-видиплошу,н1_предел микротекучеоти' ви редакопровайт!ый модуль' как ато покава']о вкспе-риментально' не могут быть п{шпяты как хййк{Бйотййй1ооотве:йБй!.!р-й]ла.

220 22!

на освове моцельных представлов,лй пол}че1|а формула' ()пцсывающая криву'о де-'
формирования в областп мпкротекучести.

ил. 2, библиогр. 5 назв.

удк 669.0{8.531
геометрия сколь'-ке'||{я монокриоталлов шеталлов о оцк р€!петкой прп вшоокотем-

пературной дефо!мацши. в р мц1пк и]| в. А., Б а'!ов в. п. сб. (мовонри-
сталль1 тугоппавких и редких металлов' оплавов ш оооди!{евий). ]{{.' <Ёаука>, 1977'
с. 160.

иослодоваво окол|ь}'{евие в мо11окриоталлах во]!ьфрама п молибдева в диапа-
воне темцератур 750_1800" с. уота'{овлеяо' что в резу'!ьтате высот{отемператур_
вой цлаот|!чеокой деформацци происходит изме'{ение формы и размеров ооразца'
по которым шо'кпо судить о характере 11реимуществев!{ого о1{оль'|(е1{ця в мовокри_
оталлах. ||рп температурах вы|пе 1000' с сколь)|(е1'пе 1]ропоходиг по ппоокостям
о вацбольтпгмп касдто'ьъыми в,пря'кенпямп. полу|е1{а формупа' оцроделяющая.
новое поло'кевие ппоскостц скольйеттия относпт0ль1'о осц обра_зца. Расчет!{ые 8а_
копомерности х : 1 (а) для образцов с ориентацией ооп [110.|' вы(|ислевные по
потцченвой формуле' удовлетворпто]!ьпо согласуются о реэультатами' цолученнь|-
ми по фор!гуле 1пмидта _ Боаоа.

ил. 3, библиогр. 6 1{азв.

удк 539.376/26 : 5&8.55 1 3цв.11

в][пявпо отр}ттурного о(ютоявпя на вноовотешперат!Фпую цолаучесть шо||окрп-
ота]!довш!|мо. дехтяр А. и.' караоевскаяо. т{.' ко3ыр-
окпй г. я., ковошеяко в. А. €б. <1$$овокрпстап]!ы тугоппавкпх п ред_'

'{!!х 
мета]ш|ов' ст!павов и соедпнеяиь). м., ((т{аука')' 1911' о, 162.

11ри 0,5? тпл п !{апря)кеввях 0,15_1'24.10-' псоледована пол3учеоть мовокр;:-
ста'ш1ов тп п й!| о ооью растя}кевия [011], [112] ш !111]' подвергвутых ра_злпт|ным
преддарпт!0]!ьт!ым обработт<ам. показано' что мехаяпко-т€рмп!|еская оо!аоотка
ш?::!сй ]тршодпть к вйметвому сБи}ке}|пю скоростп- попвучеотш прв вшоокой темце-
юа|!ое. ?йёчево. что в пейоторых слу]ая; ваблподайся <<срЁв> упроввялощей
?лбр16откш, которйй свя3ываегся с потерёй устойчпвоотп субгравгц. уставовле}|о'.
что повеохноотвое легпоованпе неболь|ппмп колп!!ествашп алеме!|!гов щ)имео! 3а-
мещеяпя способствует |товып:ению устойчпвостп субгранп1, умень'пая подвп}к-
ность составляющпх цх диоло1(аций. Разлпчнымп !4етодами !!ооледовав механиз!д
упро1]ве1|пя монокрпста]штов.

ил. 3, библиогр. 10 павв.

удк 539.385.

цп,о[ичоо!Фя щючнооть шолпбденовой |цюволокп. €авшцкая в. Б.' [е_

р е !ттьов 8. Ф., гемппов в. н. (б. <1}1овокрпста]ш1ш тугоплавкпх и ред-
кш' хеталлов' сплавов ц ооедпвений). м., (наука)), 1977' с. \в7.

исследовалц мехавпчеокие овойотва и циклпт1есную проч1|ость цроволок диа_
мец)ом от 0,18 до 0'5 мм швмо и его оплавов с ве в равлп{т1{ых сц)уктур'{ых соотоя_
нпя1 (дофоЁм{ров6нное, ото)*('кенное) при комяап{ой температуро. покававо' что
йаксййЁЁыи'предел уоталостп про;о'от{ соотавпяет 10д кгс/мм!' а цпнлш!|еская
вяакость разрутпевия 88,2 нгс/мм3/з. Франтографпвоокце 1!сследова1'ця 11окавалг
валпт|!е воогзон усталоствого раору:пейпя у йыёокопроввых цроводок иа шодиб_
дева п его сплавов.

у[л.2,т#л.1, бпблпогр. 3 назв.

удк 620.18.539.16.04

иооледоваппе структурвьп( иаметлепий щгп нейтронном облуче||ц|! деформцрова::_
пых|[онокриоталлов вашадия. л ар ик о в ]1. 1{.' )т( олудь в. 8.' 11л о т _

я !1 к о в а }{. п. бб. <йотлокршоталлы тугоп]1авких и редких металлов' оплавов'
п соедштенийл' м., ((наука), 1917' с. 113'

исследовано впияппе облу]е1'ця 1{ейтровамп п последующего от'1(пга ва отрук_
туру деформпрованных мояокриста]ш1ов ва1тад1{я. показано' что облучевие не ока-



€ывает существевного в]тияния 1{а тип текотуры деформаци1{ мот{окриота]ш1и!|ес-
кого вавадия. в прокатавных !! облу1е1{!{ь1х шооло прокатки мо]{онриоталлах ваб'
.людаются обпастп макронеодпородЁой доформацпи. копеч11ые текотурь1 рекриотал-
лизаци!! деформироваввых и обдучеввых цосле деформаццш обравцов ве отлит|ают-
ся. облуче1{ио сни}кает скорооть обра3овани'! це1{тров рекристадли3ации.

ил. 3, библиогр' 6 наав.

удк 669.28_112 :' в2|.185.37 5 : 539.26

о меха|{цаме вовврата монокристаллов мо ш оплава мо _ |!е цри доформацпи холод_
.ной шрокаткой и от'киге. лариков д. н.' иоайчев Б. }{.' 1у!'акои_
пт е п к о !. А. (б. <1[онопрттстадлы тугоппав1!их и редких метаплов' стц1авов
п соединевий'. }7[., <<Ёауна>, 1917, с. 117,

проведе}то исследова'{цо влп'11'ия во9врата ва структуру г1рокаткц монокри_
сталличеокого мо п сплава мо 

- 
пе. для выбрав1{ой геометрии деформации при

от'кпго деформирова!{нь!х цро1{аткой мо]1о1{риоталличеоких обра9цов обнаруж(ен
[{овый тцп во3врата' который в опроде]тевном температурном интервало паклады-
ваетоя 11а обычцый тпп пполигони3ацпп. в атом о]1учае возврат 3акдючается в 11о-
вороте криоталла о выходом о11редеде}{1{ых нршота'[пографш|еоких грапей 

'1а 
по-

верхвооть иоопедуемых обра3цов. лри соответотвующем выборе обхсатшя ва про_
ход и общой отепеви деформациш поворот криотал]1|ц|еской ройотки в поо]1едуемых
криота]ц]ах проиоходит у}ке в цроцессе оамой холодной прокатки. в свяви с атим
проведе11о иоо]1едование явления деформациовпото ра3упроч1{е1'ия' свяаа}{ного
с динами!|еским во3вратом.

ил. 1, библцогр. 10 навв.

удк 629.027'
влия]|ие алектроискровъ|х импульоов на отр}!{т}ту монокриоталдов ${'. А л е ]ш !!_
на €. А.' хвостикова в. д., 3олотых Б. Ё., 1!!аркук А. !1.
сб. (моноприотал]1ы тугоплавних и редких металлов' оплавов и соедивений)). м.,
<.наука))' 1977' с. 180.

.показано влиявие (шектри1|еских т]аралдетров импульоов и криоталлографичес-
|{ои ориентации пдоокостц реза монокристадлов водьфрама на характер разру]пе-
н1{я цоверхвоотцых олоев. уста11овлено, что при алектроэро3иоввой обработке
определя1ощу!о роль 1{аряду с пспаре1{ием и ппавлепием имеет хрупкое разру]по-
нше монокристаллов. делается вывод' что трещины в монокристйллах вбльфрама
пр|!--алектроарозионной обработкеобраауются по плоскоотяй (100)' (110) и'(112).

ил. 4, библиогр. 3 назв.

удк 629.027
и3мепепше плотпооти диолокацт:й монокристаллов '\т' после эдект[юаро3ионвой об_
работки.;Але]пина (. А., хвоотикова Б. !'., золотых Б. Ё.,
м а р ч у к А. 14' €б. с1![ононриоталлы туго!ш]ав|{их ц редних металлов' оплавов
и соединений'. 1![., с}1аука>, 7917' о. 18б.

исоледовано и3мевен!{е тш1отност!! дислокац:тй в поверх1тостт1ых олоях мово-
криоталлов вольфрама -пооле' -апектроарозиовной обрабоЁки по п]|оокооти (100)
при анергиях импульса 5000' 2500' 1200 йк.[ж< и да1{а копичествеввая оценка шлот_
нооти диол-окацпй и микротвердостц в поперечном сече}1ии обра3цов.

и'1. 4' библцогр. 3 ца3в.

удк 669.017

иоследова1{пе обрабатьпваешооти |ю3анием 
'ш в поди_ ш 1![онокр!отадличооком ооо_

{ояпиях. !{лауч д'н., Фетиоова 3. 1!!., Алфутов в.Б., Ёап_
р илл я нц [. |. сб. (монокриоталль1тугоппавкихиредк]!хметалпов' сплавов
л ооединений>>. 1![., <Ёаука>, 7911, е. 189.

ивлоя{ены результаты иооледований по обрабатываемоотц реаанием 11оли- т{ мо_
1о_тРц9т1{'лическ'ого-\м с при-менением ле3в|{йного п абразш-вного инотрумет{тов.1|оказаны опецифичеот{це оообенно-сти !1роцесоа ре3ания атих материа]1оБ п даньтпрактичеокие..рекомевдации по выбору ра'{ио1{аль}{ых ивструметттайьных матёриа_лов и уоловий обработкш резанием, ббебпевчвающих полунёйше оездеф!]тйо}Ёпо-1ерхвост[{ого олоя при изготовлении и3делий из мовокрйсталлов'[[' экоперимев_
таль_но установле1{а глуб-ива деформировавного олоя йри виотовом шлй,р6Б1вии
ш) нокриотал'|]п|еского \м.|дл.5 библпогр.2назв.

,,9

удк 669.172
плаотпч!|ооть и особеннооти стр}ът}рь| деформированпь[х и рокриоталдпаованнь!х-

монокристаллов \РР. ]1 ине11 кий Б.},|., Ёрупт'{,тт А'8', БлохиЁ н'н''
чириков Ё. в., мцхридинов Р. м., михайл[оь с' м' сб' (мо-

1токриоталль1 ттгоплавних и редкцх метал]1ов' стш1авов и соедит{ен1й))' м', (наука))'

1911 ' с. 79ц'

'Расоматриваётоя вдияние реж(имов дформации ва отру-ктуру и плаотичт{ооть'
мовотгриота_плов пр!! прокате й вакууме. 1|ойазано,'тто наиболео ппаотпчвыми- яв-
ляются обпаз[ь1. поокатат{ные о по6йедовательвым сни)кением темцературы дефор_
йБ!|йй1рЁйрох6да'х. {аной-ре?хим обработки со3дает слоисто-волокн!{стую струн-
{ур], оо?пЁчиваБщую 1{аибъль!пую пластпчвость. выока3аво предполо'*(ение о'

сй?тй6том характере точения металла. дацы рекомепдации дпя повы1пе''ия плаотич'
ности вольфъамо'ь]х полос при прокатке в вакууме.

]4л. 5, т}бл. 2, библиогр. 5 назв.

удк 669.017 + вв9.21|28.

11олу:енво проволоки п пл!ощен1(и о повы1!|е1'ной температурой рокристаллшзации_

"""1"'*р*","лловмо. 
михайлов с. м., неоговоров 8' Б'' Ёа-

бакова л. г., 1(орзтхия в. в., (авицкий в' 1!1'' Бурха-
нов г. 6., Фттевберг в. в. об. ((мовокристалпы тугоплавких и редких
металлов' оплавов и ооеди1'евий'. м., ((наука)), 1917 ' 

с' 20|'

Разработана тех}{ологшя получен]!я 
'1роволокп_п_п-цющенки 

о повы!пеняой_тем-

""ра$;;й;й'ио!а11йзаццц 
ив'мо'{окрпътал',ов молибдева. прцмояепц:] цц!9цз-

йайич'е'ского в_олочения 11оввопило ул}чшгть соотоя1{це поверх1{ости црово{оки'
;ы;;й;;"йй;_й;ь;;;й' плаотичеойие х-арактерпстик'т. показа11о' что прово_
лона и плтощо''к' 

'"''"'^рйё|а]т1оБ-йопиоЁева 
6 вацапной !{риота'|лограФ_и[]ес_

;;;ъ;;а;;;БоБ{]ои, летийов}ннь]х микродобавка1ни цирко'1ия и твта1{а'-с9:9чу'
вь1оону'о техпологическу]о пластич1]оот;' вовы1пе1тнтю температур-т, ' т:ч*:РзтРу
рекриёталлизации и вьто6котейпературнт!о проч1{ость'- этот комплеко свойотв пов-
волил успе1пт1о примснить пйово}ок:й й плющенку и3 мот|окриоталлов молиб}'с|]а
в эле|{тровакуумных |[рц0орах.

1{л' 2. библиого' 9:тазв.
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