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(64} Zpiasob pripravy monokrystala hlinitand lantanidit nebo/a yttria
s perovskitovou strukturou ' '

Zpisob pé&stovdni monokrystald hlinitand
lantanidd nebo/a yttria s perovskitovou
strukturou, obsahujfcf ionty p¥echodnych
prvkll jako je chram, molybden nebo wolf-
ram, pro pouZitf jako aktivni materidl
v laserech, p¥idemZ ani po dlouhodobém
pouZivdni v daném typu laseru se nem&nf{
jeho aktivni parametry, &ehoZ se dosahuje
tim, %¥e se p¥stujf z taveniny, obsahujicf
na ka#dy gramiont lantanidd nebo/a yttria
1t 0,05 gramiontu hlinfku a p¥echodnfch
prvkid, pod atmosférou obsahujfci 2 aZ .
50 obj. % vodfku a 98 a%¥ 50 obj. % vzdcné~
ho plynu, napifklad argonu za tlaku O,1
0,1 t 0,05 MPa, potoam se zah¥fvajf nejprve
v atmosféfe obsahujicf 5 a% 100 obj. %
vod{ku za tlaku 0,08 a% 1 MPa nebo ve vakuu
o nejvy3sim tlaku zbytkov¥ch plynd 0,01 Pa
a p¥i teplot# 1 400 a%¥ 1 800 OC po dhrnnou
dobu 2 aZ 25 h, pffpadnd po tomto zahffvdn{
se zahff{vajf v atmosfé¥e obsahujfc{ 1 a¥
100 obj. % kyslfku a znovu v atmosféie
obsahujicf 5 aZ 100 obj. % vodiku za tlaku
0,08 aZ 1 MPa, p¥ipadn& ve vakuu o nej-
vyS8fm tlaku zbytkovych plynd 0,01 Pa
pEi teplot& 1 400 °C po dobu 1 a%¥ 15 h,
piidenZ zah¥f{vdnf v atmosfé¥e obsahujfct
vodfk lze provddét v péstovacim zaifizenf
bezprost¥ednd po vypéstovdni monokrystalu
bez jeho pfedchozfho ochlazeni.
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Vyndlez se tfkd zplsobu p¥{pravy monokrystald hlinitand lanthanidd a/nebo ytrria s pero-
vskitovou strukturou, obsahujfcich ionty p¥echodnych prvkd, jako je chrom, molybden nebo
wolfram, s vysokou odolnost{ proti tvorb¥ neZddoucfch barevngch center,

Monokrystaly hlinitan8 vzdenfch zemin a/nebo yttria s perovskitovou strukturou jsou
perspektivnimi luminiscendnfmi a zejména laserovymi aktivnfmi materifly. Proti podobnym
monokrystaldm s grandtovou strukturou lze slofenf perovskitovych monokrystald obecného slo-
Zen{ Yl_anxAlo3, kde Y je yttrium, Ln je prvek nebo prvky lantanid® o atomovém &fsle 57 a¥
71, Al je hlinfk, O je kyslfk a 0g x £ 1, m&nit v relativn& ¥irokych mezich a pokud jde
o laserové vlastnosti majf pon&kud ni%3{ hodnotu prifezu laserového pfechodu ne% monokrystaly

8 grandtovou strukturou, cof je ale vfhodné p¥i -pou¥itf v klf&ovaném provogu.

Vihodn{ je i polarizace sv¥telnd emise uvedenych monckrystal& s perovskitovou struk-
turou. Naproti tomu jsou tyto monokrystaly, zejména technicky dlleZité yttritohlinité
perovskity, ndchylné ke strukturnfim a optickym poruchdm a zejména k tvorbd barevnych center.

Barevnd centra, respektive anomdln& zvySeng absorpce v rdznych &4stech spektra se
v¥razné projevi zeiména v monokrystalech obsahujfcfch sou¥asn& ionty vzdcnfch zemin a ionty
< -pfechodnych prvki.

Uvedenou ne%ddouci tvorbu barevnych center lze odstranit zpliscbem p¥fpravy monokrystald
hlinitand lantanidd nebo/a yttria s perovskitovou strukturou, obsahujfecf{ ionty p¥echodngch
prvkd, jako je chram, molybden nebo wolfram, jehoZ podstata spodfvd v tom, Ze se pdstujf
z taveniny, obsahujfcf na ka¥dy gramiont lantanidd nebo/a yttria 1 % 0,05 gramiontu hlinfku
a p¥echodngch prvkd pod atmosférou obsahujfcf 2 a%Z 50 obj. % vodfku a 98 a% 50 obj. % vzdc-
ného plynu jako je argon za tlaku 0,1 t 0,05 MPa a poté se zah¥fvajf v atmosféfe obsahujfcf
5 aZ 100 obj. % vodfku za tlaku 0,08 a% 1 MPa nebo ve vakuu o nejvy%Zfm tlaku zbytkovy§ch
plynd 0,01l Pa pii teplot¥ 1 400 a¥ 1 800 °c po dobu 2 aZ 25 h.

\'4 nékterich ptipadech je vyhodné po tomto prvnim zah¥{ivédn{ zah¥{ivat monokrystal v atmos-
fé¥e, obsahujfc{ 1 a¥ 100 obj. % kyslfku za tlaku O,1 * 0,15 MPa pfi teplot® 1 400 a% 1 800 °C
po dobu 2 a%¥ 25 h a znovu v atmosféfe obsahujfcf 5 a¥ 100 obj. % vodfku nebo ve vakuu o nej-
vyS&fm tlaku zbytkovych plynd 0,01 Pa p¥i teplotd 1 400 a% 1 800 °C po dobu 1 a¥ 15 h.

Prvni zahfivdni v atmosféfe obsahujfcf vodfk lze provddét p¥fmo v péstovacim za¥izenf
bezprostfednd po vypéstovdni monokrystalu bez pfedchozfho ochlazeni.

Zpisobem podle vyndlezu lze p¥ipravit monokrystaly hlinitand lantanidd nebo/a/yttria
s perovskitovou strukturou pro pouZitf jako aktivni materidl v laserech, pfi%em¥ ani po
dlouhodobém pou¥fvinf v dandm typu laseru se nem&nif jeho aktivni paramentry.

P¥fklad 1

V molybdenovém kelfmku o objemu 300 ml byla pod ochrannou atmosférou sloZenou z 2,5 obj.%
vodfiku a 97,48 obj. % argonu, znediiténou 0,02 obj. % metanu tavena smés obsahujici 50,1 mol.%
oxidu hlinitého, 24,2 mol % oxidu yttritého, 25,0 mol. % oxidu lantanitého a 0,7 mol., %
oxidu neodymitého. S ohledem na obsah uhlfku v ochranné atmosfé¥e do3lo k rozpusténi molybdenu
z kelfmku do taveniny, p¥ifem# po 6 h tavenf p¥i 1 980 S kdy se ji%Z ustavil rovnovdZny stav,
¢inil obsah molybdenu v taveniné v&jédfeni jako oxid molybdenity 0,018 mol. % a obsah ostat-
nfch slofek &inil 50,098 mol. % oxidu hlinitého, 24,198 mol. % oxidu yttritého, 24,987 mol. 3%
oxidu lanthanitého a 0,699 mol. % oxidu neodymitého.

Tavenina tedy'obsahovala na ka?dy gramiont ¥ + La + Nd 0,995 37 gramiontu Al + Mo. Z této
+. taveniny byly vypé&stov&ny monokrystaly o primé&ru 28 mm a délce 105 mm, jejichZ sloZeni lze
vyjdd¥it vzorcem
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Z monbkrystalﬁ byly zhotoveny hranolky o rozm&rech 6 x 6 x 80 mm, kteréd byly zah¥ivdny
ve vakuu o tlaku zbytkovych plynd 2 x 1073 Pa p¥i teplot& 1 700 °¢ po dobu 10 h, Z hranolkd
byly zhotoveny laserové ty¥e o prim&ru 5 mm a délce 75 mm, které byly zkoufeny v pulsnfm
laseru vybaveném xenonovou vybojkou, post¥fb¥enym reflektorem a v¢stupnfm zrcadlem o reflek~
tivitd 25 % pro vlnovou délku 1 060 Y 10 mm.

P¥i ferpdni 60 J vykazovaly vystupni energii 410 mJ, zatimco tyle, které nebyly po vypés-
tovdn{ zah¥{vdny ve vakuu pouze 120 mJ a ty&e, které byly po vyp&stovdn{ zah¥{vdny na vzduchu
pfi 1 770 °c po dobu 10 h nevykazovaly laserovou funkci, proto¥e ionty molybdenu o vysokém
mocenstv{ umo¥nily vznik barevnych center s vysokou absorpc{ a negativnfm vlivem na intenzitu
luminiscence iontd neodymu.

P¥fklagd 2

Z taveniny o sloZenf 49,3 mol. % oxidu yttritého, 0,7 mol. % oxidu neodymitého, 49,8
mol. % oxidu hlinitého a 0,23 mol. % oxidu chromitého, co¥ znamen4, ¥e na kaZdy gramiont
Y + N4 pEfipadlo 1,0006 gramiontu Al + Cr, obsaZené v molybdenovém kelfmku o objemu 300 ml
byly taZenfm pod ochrannou atmosférou, sloZenou z 20 obj. % vodfku a 80 obj. % argonu
o yhranném tlaku 0,12 MPa p&stovdny monokrystaly yttritohlinitého perovskitu /!Aloa/,
obsahujfcf{ 0,51 mol. % oxidu neodymitého a 0,05 mol. % oxidu chromitého o prim&ru 25 mm
a délce 120 mm.

Z opticky jakostnfch &4stf monokrystalu byly zhotoveny hranolky o rozmérech 6 x 6 x
X 80 mm, které byly zah¥fvdny ve vodiku o tlaku 0,2 MPa p¥i teplot& 1 600 °c po dobu 2 h.
Poté byly zah¥ivdny v Sistém kyslfku o tlaku O,11 MPa p¥i teplotd 1 500 % po dobu 22 h.

2 hranolkll byly zhotoveny laserové tyde stejnych rozmérf jako v pffkladu 1, které také
byly stejné& zkouSeny. P¥i Cerpdni 60 J &inila vystupn{ energie 880 mJ. Laserovd ty& zho~-
tovend ze &tyfhranu zahfi{vaného pouze ve vodfku vykazovala za stejnych podmfnek 615 mJ a
tyé& zah¥f{vand pouze v kyslfku jen 450 mJ a m&la zdkaly.

Zah¥{vdni ve vodiku bylo moZno s iuspdchem nahradit zah¥{vd&nfm v ochranné atmosfé¥e
po dobu 5 h p¥i teploté 1 780 ¢ provedeném pifmo v p&stovacim za¥fzen{ p¥fmo po vyp¥sto=
véni monokrystalu.

PREDMET VYNALEGZU

1. Zpdsob p¥fpravy monokrystald hlinitand lantanidd nebo/a yttria, obsahujfc{ ionty
pfechodnych prvkd, jako je chrom, molybden nebo wolfram, s perovskitovou strukturou, vyzna-~
tenf tim, %e se pé&stujf z taveniny, obsahujici{ na kaZdy gramiont lantanid® nebo/a yttria
1t 0,05 gramiontu hliniku a p¥edhodnych prvkd pod atmosférou obsahujfci 2 a% 50 obj. %
vodfku a 98 a¥ 50 obj. % vzdcného plynu jako je argon, za tlaku 0,1 £ 0,05 MPa a potom se
zah¥{vajf v atmosféfe obsahujic{ 5 a%Z 100 obj. % vodfku za tlaku 0,08 a¥ 1 MPa nebo ve
vakuu o nejvy$Sim tlaku zbytkovych plyndl 0,01 Pz pfi teplot& 1 400 a¥ 1 800 ¢ po dobu
2 aZ 25 h.

2. Zptsob podle bodu, vyznaleny tim, %e po zahffvdni v atmosféf¥e obsahujic{ vodik nebo
ve vakuu se zah¥fivajf v atmosféf¥e obsahujici 1 aZ 100 obj. % kyslfku za tlaku 0,1 %t 0,15 MPa
p¥i teplotd 1 400 a¥ 1 800 °C a ptfpadné poté znovu v atmosféfe, obsahujficf{ 5 aZ 100 obj. %
vodfku za tlaku 0,08 aZ 1 MPa, p¥ipadné ve vakuu o nejvyZ¥fm tlaku zbytkovych plynd 0,01 Pa
p¥i teplot& 1 400 aZ 1 800 °c po dobu 1 a¥ 15 h.

3. Zplsob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze zah¥fvdn{ v atmosfé¥e obsahujfcf vodfk se pro-
vdd{ v p&stovacim za¥izen{ bezprost¥edn®& po vyp&stovdn{ monokrystalu bez jeho p¥edchozfho

ochlazeni.
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