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(54) Zplsob pfiprévy bezmosaikovych monokrystald

yttritohlinitého grandtu s plochym fdzovym
rozhranim

(57) zpusob péstovéni bezmozaikovych mono-
krystald ytritohlinitého grandtu s plochym
fdzovym rozhranim. Pfedmdtem feSeni je zpl-
sob péstovdni bezmozaikovych monokrystald
ytritohlinitého grandtu s plochym fdzovym
rozhranim, takZe vdlcové &dsti krystalu vy~
kazuji vysokou optickou homogenitu a jsou
vhodné ke zpracovdni na rozmérové ndro&né
optické vyrobky, napf. laserové tye velkych
primérl nebo laserové desky. Bezmozaikové mo-
nokrystaly ytritohlinitého grandtu se péstu-
ji tazenim z taveniny na zdrodku a plochého
rozhrani mezi taveninou a krystalem se doci-
11 tim, Ze monokrystaly se téhnou pod ochran-
nou atmosférou obsahujici 50 az 98 % obj.
argonu a nebo hélia a 2 aZ 50 % obj. vodiku
a vlhkost ochranné atmosféry poklesne bé-
hem pocdteéniho obdobi réstu, tj. nez se do-
sdhne délky krystalu odpovidajici 100 aZ
300 % jeho nejvétsiho prlméru, z 3 400 az
1 000 objemovych ppm na 600 az 100 ppm ob-
jemovych vodni pédry. Ddle je vyhodné tento
pracovni postup doplnit tim, %e bshem sni-
Zovéni vlhkosti atmosféry se obsah dusiku
upravi na 0,005 az 5 % objem.
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Predmétem vyndlezu je zplsob p&stovdni bezmozaikovych monokrystald ytritchlinitého
grandtu z taveniny s plochym fézovym rozhranim, jejichZ védlcové &édsti vykazuji nejlepdi
optickou homogenitu, jsou proto vhodné ke zpracovdni na laserové tyde velkych primérd a
nebo laserové desky.

Laserové tyfe a desky pro pevnoldtkové lasery se zhotovuji z celé fady aktivnich ma-
teridld. Mezi nimi zaujimd vyznatné misto ytritohlinity granat, zejména s aktivaci ionty
neodymu. PEipravuje se vesmés taZenim z taveniny pfi vyuZiti kuZelovitého fézového roz-
hrani monckrystalu s taveninou, které zarutuje vysokou strukturni a tim i optickou homo-
genitu prevdzné Cdsti prifezu monokrystalu. Nevyhodou je znehodnoceni osové &ésti prafe-
zu monokrystalu krystalonomickymi facetami a kuZelovity tvar &lir periodicky dekorujicich
fdzové rozhrani. Facety v osové Gdsti omezuji p¥id&ny rozm&r vybrust na ménd ne: polomdr
monokrystalu. Sliry jsou pFibliZznd rovnobizné se smérem $ifeni laseravého svazku v desce
vyuzivajici odraz na plochdch desky (slab) a vyFiznutych sesné z monckrystalu, tj. tak,
aby Sifka desky byla co nejvét3i. To md za ndsledek i zobrazeni Zlirové struktury ve své-
telném svazku emitovaném takto zhotovenou deskou. Naproti tomu monokrystaly ytritohlini-
tého grandtu péstované s plochym fdzovym rozhranim jsou sice bez stfedovych facet, ale ma-
Ji zpravidla mosaikovou strukturu, kterd obvykle vznikne i tehdy, kdy tento tvar rozhrani
vznikne aZ béhem rlstu pfi pfem&né rozhrani kuZelovitého na ploché obvyklym zrychlenim ro-
tace nebo zvétSenim prdméru monokrystalu, protoZe pfi této pfem&nd dochdzi k ndhlému
zryechleni rOstové rychlosti jeho obvodavé Gdsti, coz zejména monokrystaly s obsahem neody-
mu nesndSeji bez vzniku poruch.

Uvedené nedostatky lze odstranit zplsobem p&stovani bezmozaikovych monokrystald ytri-
tohlinitého grandtu s plochym fdzovym rozhranim podle vyndlezu, vyznaZeného tim, Ze mono-
krystaly se tdhnou z taveniny pod ochrannou atmosférou obsahujfci 50 a? 98 % obj. argonu
a nebo hélia, 2 aZ 50 % obj. vodiku a jejiZ obsah vody poklesne b&hem rGstu nejdiive pés-
tované €dsti monokrystalu o délce odpovidajici 100 a? 300 % jeho nejvétiiho praméru
z 3 400 aZz 1 000 na 600 aZ 10 ppm objemovych. Na po&dtku péstovdni vlivem vy33iho, ale
pro molybdenové kelimky je3té nedkodného obsahu vodni pdry v pouzité redukéni atmosfére
se silné potlagi tvorba barevnych center v monokrystalu. Rostouci monokrystal mdlo ab-
sorbuje zdfeni vychdzejici z taveniny, je proto relativné chladny a fdzové rozhrani mé
tvar kuZele, coZ pfi pfibliZn& kolmé orientaci dislokaci k fézovému rozhrani zarucuje je-
jich vymizeni do povrchu monokrystalu. Ndslednym sniZenim obsahu vodni pdry se zvysuje
absorpce nové rostouci &dsti monokrystalu, co? vede ke zpomaleni réistu v jeho osové ob-
lasti. Fdzové rozhrani se relativné pomalu zploé%uje - a to i v pfipadé, Ze pfi uvedeng
zméng se zaroven sniZuje rychlost rotace monokrystalu. PFispivd k tomu i roz3itovéni mo-
nokrystalu b&hem rdstu jeho nejdiive péstované &dsti. ZvySeni optické absorpce rostouciho
monokrystalu pii sniZeni obsahu vody ochranné atmosféry je rovng pfimo dmérné obsahu

dusiku v této atmosféfe, protoZe dusik miZe byt vdzdn v krystalové miiZce jako Nj—.

Proto
je vhodné, nejpozdéji beéhem sniZovdni obsahu vody upravit obsah dusiku v ochranné atmos-
fére na 0,005 az 5 % objemovych. Vdlcovd &dst monokrystalu je prostd strukturnich poruch

a vzhledem k rdstu s plochym fézovym rozhranim neobsahuje krystalonomické facety.

Ipbsobem podle vyndlezu lze proto pFipravovat ytritehlinity grandt, ktery je s ohle-
dem na piiznivou polohu 5lir dekorujicich fdzové rozhrani, vhodnou surovinou pro laserové
tyce a desky vétiich rozmérd.

Piiklad 1

Monokrystaly ytritohlinitého grandtu s obsahem 0,65 % hmot. Nd byly péstovany tazenim
rychlosti 0,8 mm h*l, z molybdenovych kelimkd objemu 1 1 umisténych v odporovém topném té-
lesu s molybdenovym stinénim. Celek spolu s taZici ty&i byl umist&n v kovovém, vodou chla-
zeném pldsti, opatfeném vnéjsim sulicim okruhem s nucenou cirkulaci pouZ?ité ochranné atmos-
féry o zdkladnim slozeni 70 % obj. Ar, 25 % obj. He a 5 % obj. H2.‘Do uvedeného vnéjsiho
okruhu bylo vleZeno €idlo vlhkom&ru, Eerpadlo a suici vle?ka s ndplni molekulového sita.
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Monokrystaly byly péstovdny pfi stdlé rychlosti otdgeni 7 min—l tak, Ze bghem prvych 40
mm tazeni byly roz8ifeny na kone&ny pramsr 43 mm, ktery byl udrZovén a% do konce péstovd-
ni, tj. do dosaZeni délky 160 mm. Pogdtesni vlhkost Sinila 2 160 ppm objemu. Po vytazeni
15 mm bylo spusténo terpadlo suficiho okruhu tak, aby po vytaZeni 50 mm vlhkost poklesla
na 102 ppm objemu, Vypé&stovany monokrystal byl prohlédnut v polarizovaném svétle ve sméru
kolmém k ose rustu a bylo zjistEno, Ze p¥i rtstu poslednich 115 mm bylo fézové rozhrani
ploché. Z uvedené £dsti monokrystalu byly po pfedb&iném rozfezdni a po temperaci ve vodi-
ku pri teploté 1 800 °¢ po debu 12 h zhotoveny 2 laserové desky o rozmérech 6 x 28 x 110
mm se sklonénymi &elnimi plochami pavednihe prifezu 6 x 28 mm, které pi¥i prahledu témito
plochami nevykazovaly ?4ddny dvojlom. Naproti tomu zcela podobné monokrystaly péstované po
celou dobu ristu v atmosféfe s vlhkosti 1.650 ppm objemu, kde vZak zploSténi fézového roz-
hrani bylo docileno plynulym zvySovdnim otddek ze 7 min"1 na 25 min"1 poskytly laserové
desky, které pfi prthledu ve funk&nim sméru vykazovaly dvojlom a? 10 mm/cm.

P¥iklad 2

Monokrystaly ytritohlinitého grandtu aktiveované 0,7 % hmot. Nd o pramsru 18 mm a
délce 120 mm byly p&stovdny taZenim rychlosti 1 mm h"l z taveniny v molybdenovém kelimku
objemu 250 ml, umist&ného v odporovém topném télesu opatfeném molybdenovym stindnim: Ce-
lek spolu s taZici tyE&i byl umistén v ocelovém plésti chlazeném vodou, na jeho? boku by-
la pfiruba, k niZ byla pEipevnéna trubka s uzavienym koncem. Prostor pldsts a trubky by-
lo moZno oddélovat klapkou ovladatelnou vng pldsté. V trubce byla uloZena $irokd miska
naplnénd P205. PFi provozu byly plast a trubka naplnény smési 90 % Ar + 10 % H2. Pocdtec-
ni vlhkost &inila 2 600 ppm objem, trubka byla uzaviena klapkou. Obsah N2 méfeny hmoto-
vym spektrografem byl niz3i neZ 0,001 %. Rdst monokrystalu probihal p#i rychlosti rotace
5 min_1 tak, Ze po vytaZeni 25 mm bylo dosaZeno kone&ného pruméru. Po vytaZeni 20 mm by-
la oteviena klapka, €imz se atmosféra v plésti dostala do styku s PZDS‘ Zdroven byl obsah
N2 v atmosféfe upraven na 1,1 % obj. Vypé&stované monokrystaly vykazovaly v délce posled-
nich 80 mm pouze malé okrajové facety, protoZe fdzové rozhrani pf¥i ristu této tdsti mono-
krystalu se z pGvodn& kuZelovitého pfeménilo na ploché, bez vzniku mozaiky. Silné hn&dé
zbarveni vdlcové &dsti monokrystalu bylo odstrandno temperaci na vzduchu pii teploté
1 500 °c po dobu 48 h. Z t&chto monokrystald bylo moZné zhotovit laserové ty&e o primdru
12 wm a délce 75 mm. V pfipad&, Ze takové tySe m&ly byt zhotoveny z monokrystall péstova-
nyech s kuzelovitym fdzovym rozhranim, potom potfebny prémér pouitych monokrystald &inil,
s ohledem na stiedovou facetovou oblast 40 aZ 45 mm a objem kelimk® pouzitych pro p&sto-
vani 6inil 1 1.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpisob p&stovéni bezmozaikovych monokrystald ytritohlinitého grandtu s plochym
fazovym rozhranim, vyznadeny tim, Ze monokrystaly se tdhnou z taveniny pod ochrannou at-
mosférou obsahujici 50 aZ 98 % obj. argonu a nebo hélia a 2 az 50 % obj. vodiku, jejiz
vlhkost poklesne b&hem rlGstu nejdfive péstované &d4sti monokrystalu o délce odpovidajici
100 az 300 % jeho nejvétsiho praméru z 3 400 aZ 1 000 na 600 az 10 ppm objemovych.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze nejpozd&ji b&hem sni?ovdni vlhkosti atmos-
féry se obsah dusiku v ni upravi na 0,005 a% 5 % objemovych.
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