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Проведены исследования изменения микроструктуры монокристаллов рения и тантала, связанные с чи-
стотой  рафинируемого  металла  и  условиями  кристаллизации.  Наиболее  совершенные  и  чистые  моно-
кристаллы рения имеют ступенчатую структуру, для монокристаллов тантала характерно сочетание ступен-
чатой и ячеистой структуры.  Наиболее  чистые монокристаллы рения имеют плотность дислокаций 103-
104см-2, монокристаллы тантала 104-105 см-2. 



Монокристаллы  металлов  являются  наиболее 
идеальными объектами для изучения физико-хими-
ческих свойств металлов. Более высокая чистота и 
степень  структурного  совершенства  монокристал-
лов,  по  сравнению  с  поликристаллическим  мате-
риалом, позволяет проводить более корректные ис-
следования ряда структурно-чувствительных физи-
ческих свойств: электросопротивления, длины сво-
бодного  пробега  электронов,  магнитосопротивле-
ния, термо ЭДС, эффекта Холла, теплового расши-
рения,  сублимационных,  коррозионных,  механи-
ческих и других свойств [1-13].  Вопросам получе-
ния высокочистых и совершенных монокристаллов 
тугоплавких  и  редких  металлов,  изучению  их 
свойств, а также микроструктурным исследованиям 
монокристаллических  объектов  уделяется  повы-
шенное внимание [1,2,12-18]. В особенности это каса-
ется  таких  металлов  как  рений  и  тантал,  обла-
дающих  высокой  температурой  плавления  (более 
3000К), уникальными физико-механическими свой-
ствами и широким спектром использования их в чи-
стом состоянии и в виде специальных сплавов. Воп-
росам получения высокочистых монокристаллов ре-
ния  и  тантала  физическими  методами  посвящено 
ряд работ [13,17,19-22], однако исследованию микро-
структуры в процессе выращивания монокристаллов 
этих металлов не всегда уделяется должное внима-
ние. 

Известно,  что  характер  микроструктуры  моно-
кристаллов  выращенных  зонной  плавкой  в  значи-
тельной степени будет определяться примесным со-
ставом  материала,  типом  кристаллизационной  ре-
шетки и ориентацией выращенного кристалла, диа-
метром образца, а также параметрами выращивания: 
скоростью и числом проходов зоны, шириной зоны, 
вакуумными  условиями,  стабильностью  условий 
кристаллизации  и  другими.  Все  эти  параметры  в 
значительной степени влияют на величину темпера-
турного градиента в зоне (величину концентрацион-
ного переохлаждения) и таким образом характер ми-
кроструктуры в  известной степени будет отражать 
особенности условий кристаллизации данного кри-
сталла [23-25]. 

В настоящее время известно лишь несколько ра-
бот,  посвященных  микроструктурным  исследова-
ниям монокристаллов рения и тантала [13,19,22,26, 
27]. 

В данной работе проведены исследования измене-
ния микроструктуры монокристаллов рения и тантала, 
связанные с чистотой рафинируемого металла, усло-
виями  кристаллизации  (различная  ориентация  выра-
щивания, скорость движения и число проходов зоны). 

Для исследований микроструктуры рения и тан-
тала  использовались  монокристаллы,  полученные 
зонной плавкой [17,19,20,22]. Чистота монокристал-
лов  оценивалась  величиной  относительного  оста-
точного  сопротивления  Rост=  R(300К)/R(4.2К),  мо-
нокристаллы  рения  имели  величину  Rост  ~  400…
30000, тантала Rост  ~ 60…300. Содержание металли-
ческих элементов в монокристаллах рения и тантала 
составляло (10-4…10-7) мас.%, концентрация газовых 
примесей и углерода в рении представлена на рис.1, 
для монокристаллов тантала содержание водорода и 
азота составляло ~10-3…10-4  мас.%, кислорода и уг-
лерода – 10-2…10-4 мас.%.
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Рис.1. Зависимость величины относительного 
остаточного сопротивления (Rост) от концент-

рации примесей углерода (1), кислорода (2), азота 
(3) и водорода (4) в рении



Исследовалась микроструктура монокристаллов, 
полученных со скоростью движения зоны (v) 2,5-18 
мм/мин, число проходов зоны (n)  от 2 до 15, диа-
метр исследуемых образцов 7…12 мм. Микрострук-
тура монокристаллов изучалась методами рентгено-
графии,  оптической  и  электронной  микроскопии. 
Для выявления структуры различных кристаллогра-
фических  плоскостей  применялись  реактивы,  ука-
занные в табл.1 и 2.

Изучалась микроструктура поверхности цилинд-
рических монокристаллов (без разрушения образца), 
выращенных  в  различных  кристаллографических 
направлениях и микроструктура основных кристал-
лографических плоскостей, вырезанных из ориенти-
рованных монокристаллов. Подготовка поверхности 
образцов для исследований микроструктуры прово-
дилась по методике, описанной в работе [28]. В мо-
нокристаллах рения исследовались кристаллографи-
ческие  плоскости  )1110(),0211(),0110(),0001( ,  в  тан-
тале – (100), (110) и (101).

Микроструктура  рения.   Микроструктура  ос-
новных  кристаллографических  плоскостей  рения 
выявлена  на  поверхности  цилиндрических  зонно-
плавленых  монокристаллов  (без  разрушения  об-
разца),  выращенных  в  направлениях  <0001>, 

>< 0110 представлена на рис.2. Как видно из рис.2,а,б 
поверхность монокристалла, выращенного в направ-
лении <0001> в  плоскости  выхода призмы  )0110( , 
т.е. в плоскости параллельной оси роста кристалла, 
имеет  полосчатую  структуру.  Горизонтальные  по-
лосы  на  снимке  совпадают  с  плоскостью  фронта 
кристаллизации.  Ширина  полос  имеет  разные  раз-
меры, что может свидетельствовать о флуктуациях в 
величине скорости кристаллизации, вызванных, по-
видимому,  неравномерным  перемещением  фронта 
кристаллизации. Столбчатая структура расположена 
вдоль  оси  выращивания.  Разориентация  элементов 
субструктуры для наиболее чистых монокристаллов 
(Rост>20000), в области выхода оси а составляет 5…
10′, в области выхода оси в – 1…5′, а в области вы-
хода оси с (т.е. плоскости перпендикулярной оси ро-
ста)  –  1,35′.  Для монокристаллов рения,  выращен-
ных в направлении >< 0110 , на поверхность цилин-
дрического  образца  выходят  плоскости  базиса 
{0001}  и призмы второго  рода { 0211 }.  Травление 
плоскости (0001) в области выхода оси с на поверх-
ности  монокристалла  выявило  блочную  ступен-
чатую структуру, разориентация блоков – 60…120′ 
(см. рис.2, в). 

В  области  выхода  оси  в наблюдаются  полосы, 
перпендикулярные оси роста, отражающие переме-
щение  зоны  и  ступенчатую  структуру  роста  кри-
сталла (см.  рис.2,г).  Разориентация элементов суб-
структуры ~ 10′.

Таблица 1.
Составы реактивов, режимы электролитической полировки и травления для изучения структуры основных 

кристаллографических плоскостей монокристаллов рения 
№ Состав реактива Плоскости Режимы* Особенности травления
1. 1ч.H2CrO4+1ч.H2O+4ч.CH3COOH )0110( , )0211(  

(0001)
I=4A/cм2

U=12-20V
T=20-50°C

Электролитическая полировка, 
получение гладкой зеркальной 
поверхности.

2. 1л.NaOH(0,01H)+5 г осадок сока 
алоэ

)0110( , )0211(  
(0001)

I=0,8A/cм2

U=30V
T=22°C

Электролитическое травление**, 
выявление ступенек роста на 
плоскостях.

3. 40млH3PO4+10млHNO3+
+30мл(1чCrO3+1млH2O+
+1млCH3COOH+20млH2Oдист.)

(0001) I=0,4A/cм2

U=6V
T=22°C

Выявляет фигуры роста и дисло-
кационные ямки травления гекса-
гональной формы.

4. 40млH3PO4+(3-4)г CrO3+
+5капель HNO3

)0110(
)0211(

I=0,15A/cм2

U=2-2,5V
T=22°C

Выявление четырехгранных дис-
локационных ямок травления.

5. 30г(Н3ВО3+100млН20)+5гКВr )0110( U=11V Выявляет дендриты.
6. 30гН3ВО3+100млН20+5капВr )0110( ,(0001) U=11V Выявляет кристаллиты.
7. 20млH2O+20мл(50мл HNO3+

+10млНС1+2млН2SO4+
+10млСН3СООН) +5млНF

)0110( I=0,4A/см2

U=10-15V
Выявляет сетки дислокаций деко-
рированные примесями в чистых 
монокристаллах.

8. HNO3+H3PO4+ CrO3 )0110( I=1A/см2

и менее
Выявляет субграницы в монокри-
сталлах.

9. 2-4% р-р NаОH в Н2О )1101( I=0,4A/см2

U=30V
Дислокационная структура в 
плоскости пирамиды.

*  - Катод из нержавеющей стали, ток постоянный для всех реактивов.



**- Реактивы 2-9 – электролитическое травление.
Таблица 2.

Составы травителей и режимы травления плоскостей монокристаллов тантала

Рис.2. Микроструктура поверхности основных кри-
сталлографических плоскостей монокристаллов ре-
ния, выращенных в направлении <0001> и >< 0110  
на поверхности цилиндрического образца: пл. 0)1(10
<0001>, ув.115 (a); пл. 0)1(10 <0001>, ув.600 (б); пл.  
(0001) >< 0110 , ув.115 (в); пл. 0)2(11 >< 0110 , ув.600 

(г)

На рис.3,а,б представлена микроструктура шли-
фа плоскости  )0110( ,  вырезанной из средней части 
монокристалла,  расположенной  параллельно  оси 
выращивания [0001]. Как видно из рис.3,а,б микро-
структура плоскости  )0110(  имеет ступенчатый ха-
рактер, причем большие ступеньки вытянуты вдоль 
оси роста кристалла и, в свою очередь, делятся на 
блоки, которые вытянуты вдоль оси >< 0110 , т.е. па-
раллельно  фронту  кристаллизации  (рис.3,б)  (элек-
тронная  микроскопия).  Электронная  микроскопия 
шлифов плоскостей )0211( ,  (0001) показала, что эти 
плоскости, как и плоскость )0110( , состоят из ступе-
нек, отличающихся лишь различной шириной и про-
тяженностью (см. рис.3). В табл.3 представлены раз-
меры  ступенек  роста,  обнаруженных  на  основных 
кристаллографических  плоскостях  рения  с 
Rост ∼ 20000, числом проходов - 15, скоростью пере-
движения зоны 4 мм/мин.

Как видно из табл.3 максимальную длину и ши-
рину имеют ступеньки роста в базисной плоскости в 
независимости от оси выращивания кристалла. Сло-
истая  (ступенчатая)  структура  роста  наблюдается 
также  для  пирамидальных  плоскостей 
(см. рис.3,ж,з). Микроструктура монокристаллов ре-
ния в значительной степени зависит от чистоты по-
лученного материала, скорости выращивания моно-
кристаллов, числа проходов зоны.  Об этом свиде-
тельствуют данные ростовой микроструктуры моно-
кристалла рения после пяти проходов зоны со ско-
ростью движения  зоны  ≥ 15  мм/мин.  Содержание 
примесей  кислорода  и  углерода  ∼10-1-  10-2 мас.%, 
Rост= 500…860, направление роста <0001>.

Таблица 3
Размеры ступенек роста на основных кристаллогра-

фических плоскостях рения
Исследуемая 
плоскость, 

Длина, мм Ширина, мм

ось роста мax min max мin
)0110( , <0001> 0,05 0,006 0,006 0,004

)0211( , <0001> 0,08 0,020 0,006 0,002
(0001), <0001> 0,07 0,009 0,050 0,030
(0001), >< 0110 0,10 0,025 0,045 0,010



Из рис.4,а-в видно, что для монокристаллов не-
высокой  чистоты,  выращенных  с  большой  скоро-
стью,  характерно  образование  дендритов 
(см. рис.4,а) или образование переходной структуры 
-  сочетание  ячеистой  и  дендритной  структуры 
(см. рис.4,в).  На  рис.4,д  представлена  микро-
структура базисной плоскости, видно, что в базисе 
выявляются кристаллиты, имеющие различную кри-
сталлографическую огранку и, по всей вероятности, 
представляют  собой  закристаллизовавшийся  мате-
риал из междендритного пространства. Необходимо 
отметить,  что кристаллиты,  обнаруженные в плос-
кости (0001) после травления шлифа в реактиве №6 
(см. табл.1), имеют различную цветовую гамму - от 
ярко оранжевого до черного, что, по-видимому, свя-
зано  с  различной  адсорбционной  способностью 
плоскостей, ограняющих кристаллит, по отношению 
к травителю [29, 30].

Для  монокристаллов  рения,  выращенных  в  на-
правлении <0001> из более чистого исходного сы-
рья, и концентрации примесей кислорода и углерода 
после плавления 10-2…10-3 мас.% в образцах после 
3-х проходов зоны со скоростью 15 мм/мин в плос-
кости )0110( , как и в случае более грязных образцов, 
наблюдаются  разрозненные  микродендриты 
(см. рис.4,г). Дальнейшее плавление монокристалла 
со скоростью 4-5 мм/мин приводит к появлению по-
сле  пяти  проходов  зоны  блочной  структуры 
(см. рис.4,д), а после 8 проходов зоны образуется не-
правильная ячеистая структура (см. рис.4,е).  После 
10-15 проходов зоны  в образцах наблюдается сту-
пенчатая  структура  роста  (см. рис.3).  Содержание 
кислорода и углерода в этих образцах уменьшается 
до  <10-4 мас.%,  металлических  примесей  10-6…10-7 

мас.%, Rост=20000…30000.
Дислокационная  структура,  выявленная  на  ос-

новных  кристаллографических  плоскостях,  выра-
щенных в направлении [0001] высокочистого моно-
кристалла  рения  (Rост ~ 30000),  представлена  на 
рис.5,а-г  (травители  №3,  №4,  №9).  Как  видно  из 
рис.5  морфология  ямок  травления  соответствует 
кристаллографической  симметрии  исследуемых 
плоскостей. Плотность дислокаций в наиболее чис-
тых монокристаллах - 3⋅10-4 см2. Из рис.5 также вид-
но,  что  гексагональные  фигуры  травления  шес-
тигранной формы, по всей вероятности, являются 



Рис.3. Морфология роста основных кристаллографических плоскостей монокристаллов рения: а,б - пл.
0)1(10 ; в,г - пл. 0)2(11 ; д,е - пл.(0001); ж,з - пл. 1)1(10 ; а,в,ж - ув.340; д - ув.200; б,г,е,з -  ув.3000



Рис.4. Микроструктура роста монокристаллов ре-
ния различной чистоты: а) пл. 0)1(10 , n=3, Rост=500,  
дендриты, ув.120; б) пл. 0)1(10 , n=5, Rост=860, ячей-
ки, ув.200; в) пл.(0001), n=3, ув.200, Rост=500, кри-
сталлиты, ув.200; г) пл. 0)1(10 , микродендриты, 

ув.340; д) пл. 0)1(10 , блоки, ув.200; е) пл. 0)1(10 , ячей-
ки, ув.560

Рис.5. Фигуры травления на основных кристалло-
графических плоскостях монокристаллов рения: а)  
и б) пл.(0001)<0001>, ув.200; в) пл. 0)1(10 >< 0110 ,  

ув. 450; г) пл. 1)1(10 <0001>, ув.200

винтовыми дислокациями и отражают ступенчатую 
или слоистую структуру роста монокристаллов ре-
ния.

Микроструктура  тантала.  Структуру  моно-
кристаллов  тантала,  полученных  зонной  плавкой 
выявляли  металлографически  в  реактивах 
(см. табл.2) на плоскостях, параллельных и перпен-
дикулярных  оси  роста  кристаллов.  Исследование 
ориентации роста монокристаллов тантала при ско-
ростях движения зоны 18…2,5 мм/мин показало, что 
самопроизвольная ориентация монокристаллов осу-
ществляется, в основном, в направлении <011>. Все 
полученные  монокристаллы  в  пределах  исследуе-
мых скоростей имели блочную структуру, выявлен-
ную на всех основных кристаллографических плос-
костях.  Разориентация  элементов  субструктуры  в 
торцевой  части  чистых  монокристаллов  тантала 
(Rост ∼ 280) составляла ∼ 0,01°.

Детальное исследование ростовой структуры ос-
новных кристаллографических плоскостей проводи-
лось на монокристаллах различной степени чистоты 
(Rост∼ 60,  120,  280),  выращенных  в  направлении 
<011>. Образец с Rост= 280 плавился в разреженной 
среде  кислорода  ( 2Op =10-4…10-5 мм рт.ст.)  вначале 
со скоростью движения зоны v=18 мм/мин и числом 
проходов n=4, а затем было сделано 2 прохода зоны 
с  v=2,5 мм/мин.  Образец  с  Rост=60  плавился  с 
v=18 мм/мин и n=3, а с Rост=120 – с  v=4,5 мм/мин и 
n=4. На рис.6-8 представлена ростовая микрострук-
тура  основных  кристаллографических  плоскостей 
(001), (101), (011) в зависимости от чистоты моно-
кристаллов.

Как видно из рис.6,а-г для плоскостей (001) ха-
рактерна  субзеренная структура состоящая из яче-
ек.  Для  образцов  с  Rост=  60…120  характерно  на-
личие включений по границам субзерен. Образец с 
Rост∼280 состоит из субзерен различных порядков и 
ячеистой структуры, направленной вдоль оси роста 
монокристалла.

На рис.7,а-г представлена структура роста плос-
кости  (101),  параллельной  оси  выращивания.  Из 
рис.7 видно,  что плоскость имеет ступенчатый ха-
рактер, между ступеньками наблюдаются конгломе-
раты включений (углерода), ступени вытянуты пер-
пендикулярно оси роста кристалла. С повышением 
чистоты монокристаллов уменьшается число вклю-
чений  между  ступеньками.  Для  монокристаллов 
низкой чистоты, выращенных с высокой скоростью 
роста,  характерно  неравномерное  распределение 
примесей в плоскости (101) (см. рис.7,а,б).

На рис.8,а-г представлена ступенчатая структура 
плоскости,  перпендикулярной  оси  выращивания  и 
параллельной плоскости кристаллизации, т.е. (011). 
Микроструктура  плоскости  носит  ступенчатый ха-
рактер, между ступеньками выявляются дислокаци-
онные цепочки,  которые, по всей вероятности,  ха-
рактеризуют  степень  разделения  и  распределения 
углерода в кристаллах. Для монокристаллов, полу-
ченных в  условиях плавления в  кислороде,  между 
ступеньками  не  обнаруживаются  скопления  вклю-
чений.  Таким  образом,  можно  сделать  вывод,  что 
ростовая  структура  монокристаллов  тантала  пред-
ставляет  собой  сочетание  ступенчатой  и  ячеистой 
структур. 



Рис.6. Микроструктура плоскости (001) монокри-
сталла тантала: а,б) Rост=60, ув.320 и 1000; в)  

Rост=120, ув.75; г) Rост=280, ув.160

Рис.7. Микроструктура плоскости (101) монокри-
сталла тантала: а,б) Rост=60, ув.320 и 1000; в)  

Rост=120, ув.1000; г) Rост=280, ув.320

Рис.8. Микроструктура плоскости (011) монокристалла тантала:а) Rост=60, ув.1000; б) Rост=120, ув.1000; 
г) Rост=280, ув.1000

На рис.9,а,б представлена дислокационная струк-
тура,  выявленная на плоскости (011) наиболее чи-
стого монокристалла тантала. Ямки травления име-
ют кристаллографическую огранку. Плотность ямок 
травления в наиболее чистых монокристаллах танта-
ла составляет 105 см-2.

В  заключение  можно  сделать  следующие  вы-
воды: микроструктура монокристаллов рения и тан-
тала  в  значительной  степени  зависит  от  условий 
кристаллизации  и  чистоты  исходного  материала. 
Наиболее совершенные и чистые монокристаллы ре-
ния  имеют  ступенчатую  структуру,  для  монокри-
сталлов тантала характерно сочетание ступенчатой 
и  ячеистой  структуры.  Наиболее  чистые  монокри-
сталлы  рения  имеют  плотность  дислокаций  103…
104 см-2, монокристаллы тантала 104…105 см-2.

Авторы выражают благодарность Ковтуну Г.П. за 
полезные обсуждения затронутых в работе вопросов.



Рис.9. Ямки травления на плоскости (011) монокристалла тантала с Rост=280: а) ув.160; б) ув.1000
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