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(54) Zpusob ptipravy krystalograficky orientovanych krystalit na béazi

halogenidu olovnatého

Zpisob p&stovani monokrystald na

bézi halogenidd olova krystalizac{ z tave-
niny, v prostf¥edf obsahujicim ni%¥i obsah
chalkogenu a vy%%f{ obsah halogenu, neZ od-
povidd tenzi v rozmezi 1 a% 104 Pa. Mono-
krystal se p&stuje na zdrodku orientovaném
v krystalografickém sm&ru [001],[100} nebo
[1161, poptipadd ve sm&ru odchylendm od
téchto smérd v rozm&zf Ghlu 45 * 20 . P¥i-
pravené monokrystaly jsou urdeny pro vyuZi-
t{ v oblasti vrcholnych optickych elementt.
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P¥edm&tem vyndlezu je zphsob pfipravy krystalograficky orientovanych krystald na bazi
halogenidu olovnatého.

Ve svétové technice je zndm zpilsob p¥ipravy monokrystald na bdzi halogenidu olovnatého,
ktery je jiZ ¥adu let p¥edmétem pozornosti pracovnikd v oblasti detekce ionisujfcfho zé¥e-
ni, zejména se z¥etelem k vysckému atomovému &fslu olova, které nasv&dduje mimo¥adn& velké
apsorpci primdrniho zd¥eni. Také je zndm zpisob p¥ipravy &istych nebo smé&snych monokrystald

halogenidd olova obecného vzorce Pb X;X kde xl’2 zna&{ halogen a y £ 2.

(2-y)°'

Krystalisace se provddf z taveniny, v nf¥ obsah olova vd&i halogenu nep¥esahuje stechio-
metricky pom&r 1:2 a tavenina obsahuje méné neZ 0,1 mol % p¥im&s{ volného nebo vdzaného
chalkogenu, pfi ZemZ v uvedeném prostfedf je obsah chalkogenu ni%&f a obsah halogenu vy8%f{
neZ odpovi{d4 tenzi v rozmé&zi 1 a% 104 Pa. (Barta . a kol.: &s. AO 250 401}).

Je také zndmo, %e jakost i rozmdry p¥ipravenych monokrystall lze zvy&it, jestlife jsou
p&stovény ve vhodném krystalografickém sméru, z &eho% vyplyvd i moZnost lep$fiho vyuZiti
vypéstovaného monokrystalu pro vybranou technickou aplikaci, kde krystalografickd orientace
kone&ného vyrobku hraje vyznamnou roli. Na zé&kladé uvedenych poznatkl byl vy¥e$en vyndlez
zpisobu p&stovani monokrystall na bdzi halogenidd olova krystalizaci z taveniny, v prostredi
obsahujicim niZ%f{ obsah chalkogenu a vy¥8§{ obsah halogenu neZ odpovidé tenzi v rozmezi
1 az 10" Pa.

Podstatou vyndlezu je pracovni postup, p¥i kterém monokrystal se p&stuje na zdrodku
orientovaném v krystalografickém sméru [001], [100] nebo [110], pop¥ipadé ve sméru odchyleném
od t&chto smérd v rozmezi dhlu 45 ¥ 20°,

Pfednost zplsobu podle vynédlezu spodivd v tom, Ze monkrystaly halogenidd olovnatych,
vypéstované v zadanych krystalografickych smérech vykazuji p¥i testovéni qrthoskopickYmi
laserovymi metodami vy58{ optickou jakost neZ krystaly vyp&stované v jinych krystalografic-
kych smérech. Vys8{i jakost je ddna celym souborem ukazateld: niZ¥im podtem nehomogenit v
v indexu lomu v celém monokrystalu, niZ8f{m rozptylem sv&tla v celém spektrélnim oboru pro-
pustnosti a niZ¥fm stupném vnit¥nfho pnutif.

vyhody tohoto refenf jsou z¥ejmé z ndsledujicich p¥ikladd provedeni, které objashujf
podstatu vyndlezu, aniZ by ho jakymkoliv zplsobem omezovaly.

P¥Fiklady:
/

1. Monokrystal chloridu olovnatého (PbClz) byl p¥ipraven krystalizaci z taveniny
nasycené chlorem, pfi¢emZ tavenina vykazovala &istotu 7 N a byla stechiometricky dokonale
&ist&, tj. obsah olova a chloru odpovidal p¥esn& poméru 1l:2. Krystalizace byla vedena
v zatavend, vertik&lné& uloZené kfem&nné ampuli o primé&ru 35 mm, délce 150 mm v ovzdu¥i chloru,
jeho%# tlak &inil p¥i 20 ©C 133 Pa. Tavenina vyplhovala prostor ampule z jedné poloviny,
jeji sm&rové tuhnuti od jednoho konce ke druhému bylo ¥fzeno rychlosti 1 mm za hodinu. Rist
byl ¥fzen na zdrodku v krystalografickém sm&ru [100]. Jakost p¥ipraveného monokrystalu
odpovidala poZadavkim na vrcholné optické elementy. :

2. Monokrystal bromidu olovnatého (PbBrz) byl p¥ipraven krystalizaci z taveniny nasycené
COBr,, pti&emZ pom&r olova k bromu v pouZité surovin& &inil 1:2,05. Krystalizace byla ¥izena
v zatavend, horizontdln& uloZené k¥emenné ampuli na bezdisloka&nim zdrodku, orientovaném
v krystalografické sm&ru [001]. St&ny k¥emenné ampule o priméru 40 mm a délce 250 mm
byly pokryty pyrolitickym grafitem. Tavenina vypliiovala prostor ampule z jedné t¥etiny a
jeji{ smérové tuhnut{ od jednoho konce ke druhému bylo ¥fzeno rychlosti 5 mm za hodinu.
Krystalizace byl vedena v ovzdu$f{ COBr,, jeho%Z tlak &inil 103 Pa, jakost pFipraveného mono-
krystalu vykazovala vysoké parametry vyhovujfci poZadavkim na Epidkové optické prvky.
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3. Smésny monokrystal bromidu a jodidu olovnatého (PbBrJ) byl p¥ipraven krystalizaci
z taveniny nasycené smési{ zv143t& &istych HBr a HJ v pomé&ru l:1. Obsah olova v pouZité
surovin& nep¥esahoval stechiometricky pomér vi&i halogenim a surovina obsahovala méné neZ
0,001 mol % p¥im&s{ obsahujicich volny nebo chemicky vé&zany chalkogen, jako 0,, H,0, OH ,
0,
zérodku, orientovaném v krystalografickém sm&ru odchfyleném od smé&ru [100] o 20°. Tavenina

nebo SH . Krystalizace byla ¥fzena v zatavené, vertik4ln& ulo¥ené k¥emenné ampuli na

vypliiovala prostor ampule ze dvou t¥etin a jejf smérové tuhnuti od jednoho konce ke druhé-
mu bylo ¥izeno rychlosti 2 mm/hodinu. Krystalizace byla vedena v ovzdu$i HBr a HJ, jejichi
tlak &inil 104 Pa. P¥ipraveny monokrystal nevykazoval vnit¥ni pnutf, a svymi parametry
vyhovoval pro studium luminiscenénich vlastnosti.

4. Monokrystal fluoridu olovnatého (PbFz) byl p¥ipraven krystalizaci z taveniny, do
které bylo vpraveno 0,02 mol % fluoru. Ve vychozi surovin€ obsah olova nepf¥esahoval
stechiometricky pom&r vi&i halogenu a obsah p¥im&si{ obsahujicich volny nebo chemicky vdzany
chalkogen byl ni%&{ neZ 0,05 mol %. Krystalizace byla ¥{zena v prost¥ed{ sm&si fluoru F a HF a
s niZ8im obsahem chalkogenu neZ 10 Pa. Krystalizace probihala v horizontdln& umisténé lodidce
z pyrolitického grafitu uloZené v zatavené k¥emenné ampuli, jejiZ st&na byla zevnit¥ potaZena
vrstvou pyrolitického grafitu. Lodidka mé&la §1{¥ku 25 mm a byla 200 mm dlouhd. Sm&rové tuhnutil
taveniny bylo ¥{izené rychlosti 10 mm za hodinu. S vyuZitim termotaxie byl rdst minokrystalu
tizen v krystalografickém sméru [110]. Findlni vyrobek splnil poZadavky na vrcholné optické prvky.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob p&stovdni monokrystald na bdzi halogenidu olova krystalizacf z taveniny,
v prost¥ed{ obsahujfcim ni%%{ obsah chalkogenu a vy$5{ obsah halogenu neZ odpoviqé-tenzi
v rozmezi 1 aZ 104 Pa, vyznadujfci se tim, Ze monokrystal se p&stuje na zdrodku orientovéi-
ném v krystalografickém smé&ru [001], [100] nebo [110], popfipad& ve smé&ru odchyleném od

t&chto smérd v rozmez{ Ghlu 45 t 200,
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