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Zplsob vyroby kelimkld pro taveni ’

© oxidl kovi, zejména kelimki z molybdenu
nebo wolframu pro péstovani monokrysteld
z taveniny, izostaticky, lisovanych z pra-
Zkovitych surovin zvgéujici Zivotnost ke-
1imkt a zaji¥fujici cistotu taveniny, '
kterd je Jinak naruSovana jejim koroziv-
nim udinkem na stdny kelimku, kde cile

je dosaZeno tim, Ze na vnitfni povrch ke~
limku se pFed konednym vypalem nanese
voda, peroxid vodiku nebo kyselina dusid-
né v koncentraci dg 1 mol/l v mnoZstvi
0,025 a% 0,15 g/cm= vnitiniho povrchu
kelimku, naleZ se kelimek vysusi pri tep-
loté 60 a% 90 "C, potom se provede konec-
ny vjpal v atmosfére vodiku pri teploté
1700 aZ 2300 ©C, na niZ se udrzuje po do-
bu 2 aZ 8 hodin.
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Vyndlez se tykd zplsobu vyroby kelimkd pro taveni
oxidl kovd, p¥esnéji Fe€eno kelimkl z molybdenu nebo
wolframu pro taveni vysokotajicich oxidd kovi vysoké
Eistoty pro péstovdni monokrystald.

P¥i pdstovédni monokrystall oxidd kovi z taveniny jsou
vychozi oxidy taveny v kelimeich z kovovych materidld o
vysokém bodu tdni. Oxidy s bodem tdni vySSim ne? 1600 °C
1ze tavit v kelimcich iridiovych a pokud jsou stdle v re-
dukénim prost¥edi, lze je tavit v kelimeich molybdenovych
a wolfremovych. Taveny jsou pFedevsim oxid hlinity & jeho
smési s oxidy yttritym, berylnatym, kovi vzdcnfch nebo
alkalickych zemin. P¥esta viak dochdzi p¥i taveni k inter-
akci mezi taveninou a kelimkovym kovem, vedoucim k zne-
¢isténi taveniny i péstovaného monokrystalu rozptylenyui
cédsticemi kovu. Uvedend interakce je zanedbatelnd pokud
je ochrannd atmosféra &istd, ale znadnd, obsahuje-li at-
mesféra i pouhé stopy vody, uhlovodiki nebo sloudenin si-
ry. V kazZdém p¥ipadé tato interakce rychle nar(std se
vzristajici porovitosti kelimku. Tim zdroven klesi Zivot-
nost kelimku, ve kterém se v disledku deformaci a ristu
zrn v hmoté kelimku po n&kolika tavenich a tuhnutich vy-
tvé¥eji trhliny, jimiZ prosakuje tavenina. Porovitost mo-
lybdenovych a wolframovych kelimki, p¥ipravenych jinak
vyhodnou metodou slinovdni p¥islusnych prdskd vSak nelze
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zcela potladit - byvd v rozmezi 4 a% 15 % -, & protoA
je interakce kelimkového kovu s taveninou oxidl kovi
zdvaZnym nedestatken, omezujicim Sistotu taveniny.

Uvedeny nedostatek lze odstranit zplsobem vyroby
kelimkd pro taveni oxidd kovd podle vyndlezu lisovénim
préskovitého molybdenu, wolfremu nebo jejich sméei, je-
ho¥ podstata spodivéd v tom, Ye na vnit¥ni povrch kelimku
se pFed konednym vypalem nanese voda,peroxid vodiku ne-
‘bo kyselina dusiénd v koncentraci do 1 mol/l v mnoZstvi
0,025 a¥ 0,15 g/cw® vnit¥niho povrchu kelimku, nade% se
kelimek vysudi p¥L teplotd 60 aZ 90 °¢ a potu provede
konedny vipal v atmosfé¥e vodiku p¥li teploté 1700 a%
2300 °C, ne ni¥ se udriuje po dobu 2 aZ 8 hodin.

Kelimky se lisuji z- prdskd o gt¥edni zrnitosti 1 aZ
10 ,um isostaticky tlakem 100 a¥ 200 MPa obvykle o sile
st&ny 5 e 20 mm, které meji po 1isovéni nebo pFedsintraci
p¥i teplotd 900 aZ 1100 O¢ ve vodikové atmosfé¥e porovi-
tost v rozmezi 43 a¥% 53 %. Postupem podle vyndlezu se
p¥ed konecnou gintraci jejich vnit¥ni vrstva o hloubce
0,5 a% 3 mm upravi plsobenim vody, kterd mé na uvedené
kovy mirné oxidadni GSinek, nebo peroxidem vodiku &i
kyselinou dusicnou tak, %e ge vytvori na smrnech kovu
vrstvidke pPislusného oxidu. Ve vnit¥ni naoxidované
vrstvé dojde pak p¥i konelné sintraci k rastu vét3ich
zrn kovu, zatimco struktura vn¥j3{ nenmoxidovené vrsty
stény m4 po sintraci strukturu jemnozrnnou. To méd znal-
ny vyznam pro pouziti takto uprevenych kelimkd pro rist
oxidovych monokrystald, proto¥e vnit¥ni vrstve s vét3im
srpem se stivéd kompaktndjsi a lépe odoldvd korosivnismu
pisobeni tavenin, zatimco vndj¥i jemnozrnnd vrstva je
odolndj¥i proti rekrystalizaci a tim i mechanickému poS-
kozeni - vzniku trhlin - p¥i postupnych deformacich ke-
1imku, zplsobenych jeho pou¥ivdnim. Kombinace obou uve-
denych vlastnosti vede k zajidténi dobré jakostl pésto-
vanych monokrystald p¥i dostatednd ¥ivotnosti kelimku.
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7% préfku kovového molybdemu o velikosti zrm 0,5 aZ
4 /um byl isostaticky vylisovdn kelimek tlakem 200 kPa
o vnéjsim priméru 96 mm a vysce 90 mm a sile stén 8 mm.
Kelimek m31 objemovou hmotnost 6,1 g/cm , porovitost
byla 40,2 %. Na vnit¥ni pdwrch kelimku bylo rovnonérné
rozpraseno 22,5 g destilované vody, coZ odpovidd O, 1g/cm3,

imZ byly vyplnény pory do hloubky cca 1,3 mm. Po 1 h

p&sobenl byl kelimek suSen na vzduchu po dobu 3 h pTi
teploté 60 O¢ a potow byl podroben Jednostupnovému sli-
novdni ve vodikové atmosféie p¥i teploté 1900 °¢ po
dobu 8 h. Takto p¥ipraveny kelimek byl pouZit p¥i pésto-
véni monokrystall yttritohlinitého grandtu s dotaci neo-
dymem pro lasery. Zivotnost kelimku byla 1500 pracovnich
hodin e wpéstované -monokrystaly byly prosty primési ko-
Roidnd rozptyleného molybdenu, kterd jinak vznikd koro-
zivnim GEinkem taveniny ne stény kelimku.

P¥iklad 2
Z prdsku kovového wolframu o st¥edni velikosti zrn

2 /um byl ieostaticky vyllsovan tlakem 150 MPa kelimek

o vnéjsim priméru 86 um, vySce 80 mm a 81le stén 7 num.
Kelimek m&l objemovou hmotnost 10,5 g/cm a porovitost
byla 46 %. Po predb8%ném slinuti ve vodikové atmosférfe
p¥i teplotd 1000 °C po dobu 1 h bylo na vnit¥ni povrch
kelimku rovnomérnd rozpriSeno 10 g 0,2 M peroxidu vodiku,
coZ odpovidd 0,05 g/cm2 vnit¥uniho povrchu, ¢imZ byly
vyplndny pory do hloubky cca 0,8 mm. Po jednohodinovém
pisobeni byl kelimek suSen po dobu 3 h na vzduchu p¥ri
teplotd 70 . Potom byl kelimek podroben koneSnému sli-
novdni ve vodikové atmosfé¥e pri teplote 2000 °¢ po do-
pu 8 h. Kelimek byl pouZit pro pé&stovdni monokrystall
gafiru ve vakuu. Jivotnost kelimku byla 1900 pracovnich
hodin. Vypéstovéné monokrystaly byly zcela prosty Tyn-
dalova rozptylu zplsobeného koloidné rozpty¥lenymi dsti-
cemi kovu, vznikajicimi koroel kelimku taveninou.
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V p¥ipadé, #Ze nebyla provedena lprava podle vynilezu,
mél kelimek Zivotnost toliko 1100 hodin a prvé 4 z 11
péstovanych monokrystald obsahovaly kovové Jdstice, tak-
ze byly nepouZitelné.

Priklad 3
Z prasku kovového molybdenu o stPedni velikosti

zrn 2,5 /um byl izostatisky vylisovdn tlakem 100 MPa
kelimek o vnéjsim priméru 86 mm, vydce 80 mm a sile stén
7 mm. Kelimek m8l objemovou hmotnost 5 g/cn3, porovitost
byla 51 %. Na vnit¥ni povrch kelimku bylo rovnomérné roz-
préddeno 15 g 0,5 M kyseliny dusidné, co? odpovidd 0,075\g/cm2
vonit¥niho povrchu, &im# byly vyplndny pdry do hloubky
cca 1 mm. Po jednohodinovém plsobeni byl kelimek suden
" na vzduchu po‘dobu 3 h p¥i teplotd 60 °C a potom podroben
jednostupnpvému slinovédni ve vodikové atmosfé¥e p¥i tep-
lot& 1900 -°C po dobu 8 h. Kelimek byl pou¥it pro pdsto-
vdni monokrystaellk yttritohlinitého grandtu a bylo dosaZe-
no obdobnych vysledkd jako v p¥ikladé 1 s tim rozdilem,
ze Zivotnost byla 1700 pracovnich hodin.

pEEDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby kelimki pro taveni oxidd kovd liso-
vénim prdSkovitého molybdenu, wolframu nebo jejich smé-~
si, vyznaleny tim, %e na vnit#n{ povrch kelimku se pred

konednym vypalem nanese voda, peroxid vodiku nebo kyse-
lina dusmcna v koncentraci do 1 mol/l v mnoZstvi 0,025
aZ 0,15 g/cn vpit¥niho povrchu kelimku, naleZ se keli-
mek vysudi p¥i teplotd 60 a# 90 °C a potem provede konec-
ny vipal v atmosfé¥e vodiku p¥i teploté 1700 aZ 2300 °
na ni¥ se udrZuje po dobu 2 aZ 8 hodin.
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