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{54) Zphsob péstovani monokrystalli z tavenin kovovych oxida

\

Zplsob p¥stovdni monokrystald z tavenin
kovovych oxidd, jednak jednosloZkovych,
jednak vicesloZkovych, jako je saff{r, rubin,
grandt apod., umofnujic{ vypdstovdni jakost-
nfch monokrystaldl p¥i maximdlnfm vyuZitf
taveniny obsa¥ené v kelimku, kde cile je
dosa¥eno tfm, ¥e teplotnf reZim se upravi
tak, aby izoterma maxim&lnf teploty, méfeno
‘p¥i 80 a¥ 120 % p¥&stovacfho p¥fkonu na
vnit¥nf vdlcové st¥nd prdzdného kelifmku
le¥ela p¥i jednoslofkovych tavenindch ve
vzddlenosti 0,2 a¥ 20 % a p¥i vicesloZkovych
tavenindch ve vzdéleriosti 20 a% 40 % vnit¥-
nf vysky kelfmku od jeho dna a gradient
teploty smérem k hornfmu okraji kelfmku
byl 5 a% 15 C/gm a smdrem k dolnfmu okraji
kelfmku 1 a%¥ 4 “C/cm,
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Vyndlez se tykd zpisobu p&stovdni monokfystalﬁ z tavenin kovovych oxidd, jednak
jednosloZkovych, jednak viceslo¥kovych, ktery umoZiuje vyu¥ft a¥ 100 % taveniny obsaZ’ené
v kelfmku pro p¥fem&nu v jakostnf monokrystal.

Pé&stovdnl monokrystaly kovouich oxidd taZenim z taveniny zejména Czochralskiho metodou
umo¥fuje p¥fpravu t&chto monokrystald v jakosti a rozmérech pot¥ebnych pro ¥adu technickych
aplikacf nap¥fklad v optice, elektronice, laserové technice, pro detekci z4¥enf a podobn&.

© Velikost vypé&stovanych monokrystald je urdena p¥edevifm objemem pou¥itého kelfmku.
P¥i dosud b&%n& poufivaném zpisobu lze vSak pro p¥emdnu na jakostnf monokrystal vyu¥ft
okolo 50 % taveniny obsaZené v kelfmku, protoZe p¥i dald{ krystalizaci, respektive
krystalovém riistu dochdzf k ristu defektnf B4sti monokrystalu, kterou neni mofno vyuifft
pro vyrobu elementd, a naopak tato &4st miZe byt zdrojem prasklin, které postupujfl i do
bezdefektnf &4sti monokrystalu, ktery tak znehodnot{.

V p¥fpad& vicesloZkovych tavenin pak monokrystaly obsahujf bud p¥fmési, ktexé
vstupuj{ do monokrystalu v&t¥inou v ni¥¥{ koncentraci, ne¥ je jejich obsah v tavenin&,
coZ vede k nednosnému vzristu jejich koncentrace v tavenin&, nebo pokud pifm&si neobsahuje
a jednd se napffklad o krystalizaci .&lsté dvouslo¥kové taveniny, nelze dodriet prakticky
p¥esné stechiometrické sloZenf obou oxidd v tavenind, zejména pro riznou t¥kavost oxidi
p¥i tavenf, tak¥e s postupujfcfm ristem monokrystalu se nestechiometrie taveniny ddle
zvySuje a nadstechiometrickd slo¥ka se za¥ne chovat jako neZddouc{ p¥fmé&s.

Svrchu uvedené nepfiznivé vlivy se projevi zvl4&t& po poklesu hladiny taveniny do
oblasti snffeného teplotnfho gradientu a rist se stdvd nestabilnf a v monokrystalu vzni-
kajf defekty, sni¥ujfcf jeho vyt&¥nost. '

Obtf{Ze spojené se zménou teplotnfho pole v blizkosti fézového rozhranf{ krystal/tavenina
lze podstatn& omezit zplscbem p&stovdnf monokrystal& z tavenin kovovych oxidl jednak
jednosloZkovych, jednak viceslofkovych, podle vyndlezu, jeho¥ podstata spod{vd v tom,

%e teplotni{ reZim se uprav{i tak, aby izoterma maximiln{ teploty, m&¥eno p¥i 80 a¥ 120 %
p&stovacfho p¥fkonu na vnit¥nf vdlcové st¥n¥ prdzdného kelfmku, leZela p¥i jednosloZkovych
tavenindch ve vzd4lenosti 0,2 a%¥ 20 % a p¥i viceslo¥kovych tavenindch ve vzd4lenosti

20 a% 40 % vnit¥nf vy¥ky kelfmku od jeho dna a gradient sm&rem k hornfmu okraji kelfmku
byl 5 aZ 15 OC/cm a smérem k dolnfmu okraji kelfmku 1 a% 4 oC/cm.

V principu je zapot¥ebif splnit jednak podminku optimglnfho proud&ni taveniny,
jednak omezit snahu monokrystalu v jednoslofkovych tavenindch, zardstat hluboko do taveniny
v disledku zvy$eného odvodu tepla z&¥enfm ménokrystalu, Seho# se docflf privé tfm, %e
izoterma maximdlnf teploty le¥f co nejbli¥e ke dnu kelfmku a teplotnf gradient je 5 a¥
15 0C/cm. Pfi vicesloZkovych tavenindch se p¥i dprav¥d teplotnfho refimu podle vyndlezu,
kdy izoterma maximgln{ teploty le%{ ve vzd4lenosti 20 a% 40 % vnit¥nf vy3ky kelfmku od Jeho
dna se docilf vyrazné& dostfedného proud&nf taveniny, nutného pro vytvofeni kuZelovitého
fdzového rozhranf od poldtku p&stovdnf a tento tvar rozhranf{ umo%fuje vyklfn¥n{ defektd
vzniklych p¥i nasazenf ristu do stran krystalu. '

P¥ fklad 1

Byly péstovdn monokrystaly saffru taZenim z taveniny Czochralskiho metodou. Teplotniv
re%im byl podle vyndlezu upraven tak, ¥e izoterma maximfln{ teploty, m&feno na vnit¥nf
vdlcové sténé prdzdného kelimku termo¥lédnkem W-Re, le¥ela 10 mm ode dna kelfmku a gradient
sm@rem k hornimu okraji kelfmku byl prim&rn& 8 oC/cm a k spodnfmu okraji kelfmku 2 °C/cm.

Bylo p&stovdno v za¥fzenf, jeho# topny systém byl tvo¥en osmi do kruhu sestavenymi
topnymi &ldnky z wolframového drdtu o ¢ 3,6 mm formovanych do tvaru obrdceného pismene
W o vySce 130 mm. Uvnit¥ topného systému byl umfst&n wolframovy kelfmek o prim&ru 80 mm a
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vféce 90 mm, jehoZ hornf{ okraj leZfel ve stejné rovin& jako horni okraj topného systému.
Stinén{ bylo provedeno z molybdenovych plechd a to 9 vodorovngch stfndn{ se vz4jemnou rozte=-
¢1f 5 mm pod kelfmkem, 8 stfnicich molybdenovych vdlcl okolo kelfmk& s roztedf 7 mm a
8 vodorovnych stfnicfch plecht se vz&jemnou roztedf{ 5 mm nad kelfmkem.

Celek byl umist®n ve vodou chlazeném vakut&sném pldsti. Vyp&stované jakostni mono-
krystaly mély primé&r 50 aZ 60 mm a na monokrystal se poda¥ilo pfem&nit 95 % taveniny.

P¥{klad 2

V obdobném za¥fzen! byly p&stovdny monokrystaly saffru, piifem#Z izoterma maximdlnf
teploty leZela tém&¥ u dna kelimku a teplotnf gradient sm&rem k hornimu okraji kelfmku
byl 11 °C/em. Byly vyp&stovény jakostni'monokrystaly o prim&ru 65 a¥ 80 mm a vize
2 600 g a v monokrystaly se poda¥ilo promé&nit tém&¥ veSkerou taveninu.

P¥fklad 3

ZpGsobem podle vyndlezu byly p&stovdny monokrystaly rubfinu. Izoterma maximdlnf teploty
leZela 20 mm nade dnem kelfmku, teplotnf gradient byl sm&rem k hornfmu okraji kelfmku
8 °c/am, k spodnfmu okraji 2 OC/cm. Tento - teplotn{ reZim byl upraven v péstovacim za¥fzenf
s obdobnym topnym systémem jako v p¥ikladu 1, uvnit¥ topného systému byl umfst&n molybdeno-
vy kelfmek o prim&ru 80 mm a vySce 110 mm tak, Ze hornf okraj kelimku byl 15 mm nad
hornim okrajem topného systému.

Stin&ni bylo provedeno molybdenovymi pléchy se vzdjemnou roztelf 7 mm v sedmi vrstvdch
a nad kelfmkem byla stfnici ndstavba, slo¥ené ze 4 koncentrickych vdlcli, 1 kuZele a 3
vodorovnych p¥epdZek s otvorem o ¢ 45 mm pro ta¥enf monokrystalu. Cely systém byl umfsté&n
ve vodou chlazeném vakuoté&sném pldSti. V kelfmku bylo roztaveno 2 000 g suroviny oxidu
hlinitého a 0,3 % hmot. oxidu chromitého. V ochranné atmosfé¥e tvo¥ené argonem a vodfikem
byly vypéstovdny monokrystaly rubfinu o vdze 550 g opticky zcela &isté v celé své délce.

Pprifiklad 4

Obdobné p¥i vytvo¥enf stejného teplotnfho reZimu jako v p¥fklad& 3, tj. poloze izo-
temy maximdlni teploty 20 mm ode dna kelfmku a teplotnfch gradientech 8 oC/cm smérem
k hornfmu okraji kelfmku a 2 oC/cm sm&rem k dolnfmu okraji kelfmku, byly p&stovdny monokrys-
taly yttritohlinitého grandtu. Rozdil proti pffkladu 3 byl v tom, Ze kelimek mél primér
130 mm a vysku 120 mm a jeho:horn{ okraj leZel 25 mm nad hornfm okrajem topného systému.

V kelimku bylo roztaveno 3 500 g suroviny; sestdvajfcl z oxidu hlinitého a yttritého a
byly vypéstovdny monokrystaly o vdze 1 700 g opticky jakostnf v celé své délce.

PREDMET VYNALEZU

zptsob péstovdni monokrystald z tavenin kovovych oxidd, jednak jednosloZkovych,
jednak vicesloZkovych, taZenfm z rota&nd symetrického kelfmku, vyznaldeny ti{m, Ze teplotni
refim se upravi tak, aby izoterma maximdlni teploty, m&¥eno p¥i 80 aZ 120 % p&stovacrfho
pfikonu na vait¥nf v4lcové sténé prdzdného kelfmku, leZela p¥i jednosloZkovych tavenindch
ve vzd4lenosti 0,2 aZ 20 % a p¥i vicesloZkovych tavenindch ve vzddlenosti 20 a%Z 40 %
vnit¥nf{ vy8ky kelfmku od jeho dna a gradient teploty smérem k hornfmu okraji kelfmku byl
5 a¥ 15 °C/am a smérem k dolnfmu okraji kelfmku 1 a% 4 °c/cm.
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