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Zplisob dpravy suroviny pro pé&stovidni
monokrystald dvou nebo vicesloZXkovych
oxidickych materidld jako je yttritohli-
nity grandt nebo perovskit a to s do-
tacemi dalsfch pifimé&snych prvkl nebo
bez nich, sniZfujfc{ korozi péstovacrtho
kelimku, energetickou ndro&nost pro
protavovdn{ taveniny, zlepSen{ pé&stova-
cich podminek i jakosti pé&stovanych
monokrystalld, &ehoZ se dosahuje tifm,

%e se nejprve piiprav{ homogenn{ smés
pf{sludnych prdskovitych komponent

v reaktivn{ formé s mé&rnymi povrchy
jednoglivych komponent v rozmez{ 5 a¥
100 m° /g a poté se podrob{ sintragi

v prdsku za teploty 1000 aZ 1500 C

na vzduchu po dobu, kdy zreaguje 10

aZ 50 % komponent mezi sebou na sloule-
ninu, jejf% monokrystal bude pé&stovin,
s ndsledujfcim slisovdnim do vyliskd
tlakem 40 a%¥ 200 MPa, nebo stejnému
postupu v obrdceném po¥adf{ operac{ ,

a poté se podrob{ druhé sintraci

pEi teploté o 5 aZ 20 % ni%sf(

neZ je teplota tdn{ dané slou&eniny

8 to v atmosféfe, odpovidajicil
atmosféfe, jakd bude pfi pé&stovéni
monokrystalu v p&stovac{ peci,

po dobu, kdy zreagujf{ zbylé komponenty
z 80 a% 100 8,
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Vyndlez se tykd zphsobu dpravy suroviny pro pésto-

vdni monokrystall dvou nebo vicesloZkovych -materidld ja-
ko jsou nap¥iklad yttritohlinity grandt ‘nebo perovskit.

P¥i péstovdni monokrystall oxidickych materidld
z dvou nebo vicesloZkovych tavenin jako je nap¥iklad
yttritohlinity grandt nebo perovskit, roztavenych v ke~
limku z kovov¥ch materidld nap¥iklad wolframu, molybde-
nu, iridia nebo plagtiny, se p¥i pXipravé taveniny b3Zns
postupuje tak, Ze se praskovité jednotlivé komponenty
vylisuji na teblety nebo jiné vilisky, kafdd zvl4sf, ad-
le zhutni sintraci a po navdZeni v poZadovaném poméru
se vylisky smichaji p¥imo v kelimku, kde po zah¥dti na
pot¥ebnou teplotu dojde k postupnému roztaveni a vzdjem~
nému rozpoudténi, priemZ komponenty s nejvyssimi teplo-
tami tdni se rozpoustéji v taveniné nejdéle., Je pravid-
lem, Ze jednotlivé komponenty majijteploty tdani podstat-
né vy35i neZ jejich smési. Napiiklad uxid yttrity ¥,05
ué teplotu tdni 2400 °C, oxid hlinity A1,0, wd teplotu
tdni 2050 °C, ale sloudenina alumindtu yttria YA10, p¥i-
pravend ze smési v moldrnim poméru 1 : 1 md teplotu t4-
ni jen 1875 °C. Pokud je v kelimku zbytek taveniny po
pYedchozim péstovdni, dochdzi k postupnému rozpousténi
jednotlivych komponent v taveniné. Aby doba rozpousténi
byla p¥ijatelnd, je nutno zvySit teplotu taveniny obvyk-
le o 100 aZ 150 °C nad jeji teplotu tdni, &im¥ se zvysu-
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Suje korose kelimku se vSemi ddle popsanymi disledky,
nehledd na zvydenou energetickou ndrodnost. NSkteré
komponenty, zejména oxidy riznych dotujicich p¥imésdi,
jako je nap¥iklad oxid chromity, cerity, neodymity,
ale i oxid yttrity v disledku vysS{iho prehrdti, maji
zvysenou tendenci se rozklddat za mvolnovdni kysliku,
ktery napadd kelimek a zplsobuje jeho zvysenou korosi
a prenos koloidndfch &dstic kovu do taveniny, dimZ se
soudasnd zhorsuji jeji vlastnosti, zejména se zvysi
absorpce zdYeni stén kelimku, které je zdkladem pieno-
su tepla do taveniny. Takto se zvySuje gradient teplo-
ty v taveniné a dochdzi k jejimu nadmérnému preh¥ivdni
ve vratvé u stén kelimku a tim k jejimu rozkladu & ta=-
ké zvySenému proudéni v disledku vétSich gradientd
teploty. Proudéni wd za ndsledek fluktuace teploty v
tavenind a tim zase zhorSovdni optické jakosti mono=~
krystalu.

Uvedené nedostatky lze odstranit zplsobem \pravy
suroviny pro péstovdni monokrystall dvou nebo vicesloi-
kovych oxidickych materidll, jako je yttritohlinity
grandt nebo perovskit a to s datacemk daldich p¥imds-
nych prvki nebo bez nich, podle vyndlezu, jehoZ pod-
stata spodivd v tom, Ze ge nejprve p¥ipravi homogenni
snés prisludnych prdskovitych komponent v reaktivni
formé s mérnymi povrchy jednotlivych Ebmponent V roz-
sahu 5 aZ 100 m2/g a poté se podrobi sintraci v prés-
ku za teploty 1000 aZ 1500 °¢ na vzduchu po dobu, kdy
zreaguje 10 aZ 50 % komponent mezi sebou na sloucéeninu,
jejiZ monokrystal bude péstovdn s ndslednym slisovdnim
do vyliskl tlakem 40 az 200 lPa, nebo stejnému postupu
v obrdceném pofadi operaci a poté se podrobi druhé
sintraci p¥i teploté o 5 aZ 20 % niZ3i neZ je teplota
t4ni dené sloudeniny a to v atmosféie odpovidajici
atnosféfe, jakd bude p¥i péstovdni monokrystalu v pés-
tovaci peci po dobu, kdy zreaguji zbylé komponenty
z 80 aZ 100 %.
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Postup operaci se urdi podle povahy jednotlivych
smési, zejuéna z hlediska dobré lisovatelnosti, aby
v¥lisky byly co nejkompaktnéjdi. V této f4zi dojde re-
akcemi v pevném stavu k ddstednému vzniku poZadované
slouCeniny a zregguje obvykle 10 aZ 50 % komponent, coZ
lze stanovit rentgenograficky. Potom se provede dal3i
gintrace a to v atmosféfe odpovidajici té, kterd bude
p¥i péstovdni monokrystalu, aby se surovina upravila
do potPebného redukovaného nebo oxidovaného stavu.
" Atmosféra, v niZ se provede druhd sintrace, nemusi byt
zcela totoZnd té, v niZ se bude monokrystal péstovat,
musi v§ak odpovidat moZnému rozsshu v jejim sloZeni, vhod-
ném pro péstovdni. Tuto druhou sintraci je moZno v ¥Ya-
dé¢ pripadd provddét primo v péstovacim kelimku pPed
vliastnim péstovdnim, P¥i druhé sintraci dojde k zreago-
véni 80 a%Z 100 % komponent v pevném stevu a tim, Zekom-
ponenty zreaguji v pevném stavu, vytvori se poZadovand
slouéenina o niZsi teplotl tani, CimZ se omezi jek tep-
lota tak doba nutnd k protaveni p¥i pouziti oddélenych
komponent a p¥irozené se omézi korose kelimku se vSemi
dalSimi nepFiznivymi ddsledky pro jakost a distotu jak
taveniny tak monokrystalu.

P¥iklad 1

P¥1i piipravé monokrystalu yttritohlinitého grand-
tu dotovaného ionty ‘neodymu e ceru Nd,Ce:Y3A1:0,, pro
lagery bylo postupovdno podle vyndlezu a to tak, Ze
vychozi prdskovité suroviny, oxid neodymity, cerity,
yttrit§ a hlinity, vyZihané na 700 a% 900 °C mdly mér-
né povrchy a to oxidy vzdcnych zemin 10 az 15 mg/g,
oxid hlinity 70 m2/g, byly navdZeny do smési slozené
%z 54,03 hmot.5% oxidu yftritého, 42,44 hoot.% oxidu
hlinitého, 3,42 hmot.% oxidu neodymitého a 0,30 hmot.%
oxidu ceritého. Smés byla dokonale zhomogenizovdna
a vylisovdna do vylisk( o praméru 35 um a vysce 150 mm
v isostatickém lisu tlakem 100 ilPa. Vylisky byly pod-
robeny sintraci v superkantalové peci p¥i teploté




244 756

1450 °C po dobu 12 hodin. Rentgenovou fizovou analfzou
bylo zji¥tdno, Ze smds zreagovala ze 40 % na grandto-
vou fdzi. Poté byla podrobena druhé sintraci p#i teplo-
t& 1750 °C po dobu 1 hodiny v atmosfé¥e sloZené z

70 obj.% argonu a 30 obj.% vodiku. Po ukondeni sintra-
ce bylo rentgenovou aialyzou zjiSténo, Ze surovina ob-
sahuje jiZ 80 % grandtové fdze., Takto upravend surovie
na bylo po naplnéni do molydbenového kelimku protavena
bShem 2 hodin p¥i teplotd 1980 °C v atmosfé¥e, sloZend
z 80 obj.% argonu a 20 obj.% vodiku.bez patrné korose
péstovaciho kelimku. Z takto pripravené taveniny byl
vypéstovdn monokrystal s dokonalymi optickymi vlast-
nostmi a dobrou laserovou funkci. Protavovini suroviny
p¥i dosud béZném pouziti jednotlivych oddélenych kompo-
nent trvalo nejméné 8 aZz 10 hodin p¥i teploté 2050 aZ
2080 °c.

P¥{klad 2

Pri p¥ipravé monokrystalu yttritohllnitého perov-
skitu aktivovaného ionty neodytmu a chromu Nd,Cr.IA103
pro lasery, byly pouZity obdobné suroviny jako v pFikla-
du 1, toliko misto oxidu ceriteho byl pouzit oxid chro-
mity, s mérnym povrchem 55 m“/g. Byle piipravena prds-
kovitd smés o sloZeni 67,77 hmot.% oxidu yttritého,
30,95 hwmot.% oxidu hlinitého, 1,18 hmot,? oxidu neody-
nitého a 0,10 hmot.5% oxidu chromitého, kterd po zhomo-
genizovédni byla podrobena sintraci p¥i 1350 °C po dobu
20 hodiny kdy zreagovalo 30 % na perovskitovou fdzi.
Na to byla surovina slisovdna v isostatickém lisu tla-
kem 120 MPa na roubiky o priméru 45 mm a vySce 150 mm,
Roubiky byly umistény do molybdenového kelimku do pe=-
ce pro péstovdni monokrystalli a tam v atmosfére, sloZe~
né z 33 obj.% vodiku a 67 obj.% argonu podrobeny druhé
sintraci p¥i teplot& 1800 °C pod dobu 1 hodiny, kdy
v suroviné bylo jiZ 95 % perovskitové fdze. Dalsim zvy-
Senim teploty na 1910 °C byla bShem 2 hodin dokonale
tavenine protavena a z ni vypéstovdn opticky jakostni
monokrystal. Korose kelimku nebyla nikterak patrnd.
P¥i béZném pouziti oddélenych komponent trvalo prota~
veni 12 hodin p¥i teploté 1980 aZ 2000 Og .
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Zplsob Upravy suroviny pro péstovdni monokrystall
dvou nebo vicesloZkovych oxidickych materidld, jako je
yttritohlinity grandt nebo perovskit, vyznaleny tim, Ze
ge nejprve pFipravi homogenni smds pFisludnych présdkovi-
t¥ch komponent v reaktivni formé s mérnymi povrchy jed-
notlivych komponent v rozmezi 5 aZ 100 m2/g a poté se
podrobi sintraci v préfku za teploty 1000 a% 1500 °C
ne vzduchu po dobu, kdy zreaguje 10 aZ 50 % komponent
mezi sebou na sloudeninu, jejiZ monokrystal bude pésto-
vin s ndslednym slisovdnim do vyliski tlakem 40 aZ 200 IlfPa,
nebo stejnému postupu v obrdceném pofadi opraci a poté
se podrobi druhé sintraci p¥i teploté niZsi o 5 aZ 20 %
ne¥ je teplota tdni dané sloudeniny a to v atmosfé¥e
odpovidajici atmosfére, jaké bude pii péstovdni mono-
krystalu v péstovaci peci, po dobu, kdy zreaguji zbylé
komponenty z 80 aZ 100 %.
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