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8 krédtkou dobou dosvitu

Zptisob p¥ipravy monokrystald yttrito-
hlinitého grandtu s ionty ceru a krétkou do-
bou dosvitu jako vhodného materidlu pro de-
tekei elektronkového zd¥eni taZenim z tave-
niny, obsahujfci kysli¥niky ceru, yttria a
hlinfku v atomdtnim pom&ru (Y+Ce) : Al =
= 340,2 : 5 pod ochrannou atmosférou, sestd-
vajici z argonu a vodiku a nédsledujfcim za-
hi{védnim v atmosféfe obsahujfci vodik nebo
ve vakuu a daldfm zsh¥ivénim v atmosféfe.
obsahujfc{ volny kyslik. )
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Zplsodb pripravy monokrystald yttritohlinitého grandtu, obsahujfcfho ionty ceru
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Vynélez se tykd zplsobu pFipravy monokrystald yttritohlinitého grandtu, obsahujictho ionty
ceru a vyznatujictho se krétkou dobou dosvitu zejména p*i detekci elektronového zé¥eni.

Monokrystaly yttritohlinitého grandtu obsahujfctho do 1 at. % ceru, vztaZeno na yttrium,
na3ly v posledni dob& uplatn&nf jako scintildtory pro detekei elektrond, zejména v evakuovanych
zaf{zenich, napffklad elektronovfich mikroskopech. Tyto monokrystaly vykazujf relativm& vysokou
t&innost, tj. fotonovou odezvu na deny tok elektronti a zdroven vfhodné chemické a fyzikélni
vliastnosti, které umofnujf jejich pouZ{véni ve vysokém vakuu s prakticky neomezenou ¥ivotnosti.
S ohledem na skutednost, %e dal#f zvydenf ¥innosti tohoto druhu scintildtoru je Zddouci ji%

z toho divodu, Ze jimi emitovené sv&tlo je v oblasti relativng dlouhy¥ch vlnovych délek, kde b
b&¥né fotondsobide Jji% majf ni¥3f citlivost neZ v oblasti krétkovinné, byly pro tento materidl
navrieny ndkteré Upravy, zvydujic{ jeho luminiscenén{ (¢innost, Jednd se pfede§éim o vyuZitd
pripravy monokrystald v reduk¥ni atmosféte, dopln&né vhodnou temperacif, pievdZné& op&t v reduk-
in{ atmosféfe. Témito technologickymi Upravemi se sice docflf vysoké luminiscennf y€innosti
av3sk za cenu prodlouZené doby #ivota luminiscence iontd cetu, respektive prodlouZeni dosvitu
luminiscendni emise, zpisobené pomelym pFenosem energie na ionty ceru, P¥{pravou v oxida&nim
prost¥edf, tj. v atmosféfe obsahujfci volny kyslik enebo v atmosféie neutréln{, pripadn& pros-
tou temperacf v atmosfére obsshujfci kyslfk, se sice zkrdti doba dosvitu, ale zéroven se pod-
statnd snf{?¥{ luminiscendni &innost.

Uvedeny nedostatek odstranuje zplsob p¥ipravy monokrystsld yttritohlinitého grandtu, ob-
sahujfcfho ionty ceru s krétkou dobou dosvitu p¥i detekei elektronového zéfeni podle vyndlezu,
jeho¥ podstata spoiivd v tom, Z¥e monokrystaly se péstuj{ z taveniny, obsehujfci ionty yttria,
ceru a hlinfku v atomérnfm pom¥ru (Y+Ce) : Al = 3#0,2 : 5 pod atmosférou, sloZenou z 90 a% 99,9
obj. % argonu a 0,1 a¥ 10 obj. % vodfku, naleZ se: monokrystaly zahf{vajf pfi teplot& 1500 a%
1800 °C po dobu 0,5 a% 50 hodin v atmosfé¥e, obsshujfc{ algspon 1 obj. % volného vodiku nebo
ve vakuu s tlakem zbytkovych plynd nejvyde 1072 Pa a nato se zahﬁivéji v atmosféi'e, obsahﬁji—
cf 0,5 a% 100 obj. % volného kysliku p¥i teplot& 1000 aZz 1550 °C-po dobu 1 aZ 25 hodin.

Je vyhodné, jestd ped kone¥nym zeh¥{vénim v atmosféfe obsshujfci velny kyslik opracovat
monokrystal do kone&ného tveru. Tim se odstren{ pnut{, vznikajfci v povrchové vrstvé monokrys-
talu p#i mechanickém opracovéni. Je rovn&%¥ vyhodné, pokud ochrannéd atmosfére pouZitd p¥i pés-
tovéni obsahuje dostatek vodiku, provést prvn{ zeh¥ivéni v atmosféfe vodik obsahujfcf p¥imo
po vyp&stovéni monokrystalu bez jeho ochlazovédni v téEe atmosféte, v ni¥ byl vyp¥stovén, p¥i-
padné slo¥en{ atmosféry upravit p¥{davkem vodiku.

Péstovénim monokrystald z taveniny pod atmosférou obsshujici argon a vodik dojde k jejich
dplnému vy¥ist&n{ od iontd manganu, ¥eleza, kobaltu a niklu, které jinak velmi efektivn& zhé-
Sej{ luminiscenci ceritnych iontd. Zéroven v3ak monokrystal obséhuje nadbytek kovovych ionti,
coZ ve svych ddsledcich vede k prf{tomnosti barevnych center. Tato centra zhéejf luminiscenci
a zdroven svoj{ intenzivnf absorpc{ v oblasti lﬁminiscence ceritych iontd sniZuJi v¥slednou
Y&innost. Zah¥ivénim v atmosféfe obsehujici vod{ik nebo ve vakuu se odstran{ nadbytek kovu,
¢imZ vymiz{ tzv. "rdstovd" barevnéd centra a cerité ionty zeujmou dodekaedrické polohy. V krys-
talu viak stéle jest¥ pretrvdvajf vakence po kysliku, které jsou moZnymi akceptory elektrond
pri ozé¥ent, co¥ opst vede k prodlouZenf doby osvitu pri detekci elektront. Z toho dlvodu nés-
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leduje zah¥{véni v atmosféie obsshujfci volny kyslik na niZ%i{f teploty, kdy plastické deformace
krystelu a tim i difuse ceritych iontd do oktaedrickych nebo tetraedrickych poloh, kdy lze
oéekévaﬁ vznik iontd ceriZitjch, neni vyraznd. Ti{mto zah¥fvénim se pouze dopln{ kyslikovd mP{Z-
ka monokrystalu a cerifité ionty nevznikaji. Ionty ceriZité toti%, podobn& Jjako ionty vé&tiiny
pfechodovych prvkd zhédej{ luminiscenq; iontd ceritych, proto je jejich p¥{tomnost neZddouci.

Zplsobem podle vyndlezu lze tak za poufitf vychozich kysliZnikd hlinitého a yttritého,
které obsahujf jedt& spektrdlnd dokazatelné mnoZstvi neistot, jako naep¥iklad Zeleza, pripravit
monokrystaly yttritohlinitého grendtu, obsahujfictho cerité ionty, které se vyznaluj{ mimotddn&
vysokou luminiscen¥n{ ¥&innost{ e krétkou dobou dosvitu pFi detekci elektronového zé¥eni, ¥im%
je predurfeno jejich pouZiti napfiklsd v elektronovych mikroskopech.

PF{kled 1.

Monokrystaly jttritohlinitého grandtu s pfim&sf 0,1 at. % ceru vztaZeno na obssh ytiria,
byly p&stovény taZenfm z taveniny sm&si kysli¥nfkd yttria, ceru a hlinfku obsahujici ionty uve-
denych kovd v pom&ru (Y+Ce) : Al = 3,08 : 5. Vychozf kyslidnfky byly taveny v molybdenovém ke-
1{fmku o prim3ru 80 mm a vySce 85 mm pod atmosférou sloZenou z 94 obj. % argonu a 6 obj. % vo-
diku. Monokrystaly o priméru 26 mm a délce 80 mm byly taZeny na zérodcich orientovanycﬁ tak,
aby osa rdstu byla rovnob&%né s krystalografickym sm¥rem( 111). Po skon¥eném p&stovidni byly
monokrystaly zah#{védny p¥{mo v p&stovaci{ peci v té%e atmosfé¥e pri teplot& 1750 °¢ po dobu
40 hodin, nale# byly rychlost{ 200 %C/hod ochlazeny na pokojovou teplotu. Poté byly znowvu za-
h#{ivény na vzduchu v elektrické odporové peci na teplotu 1430 ¢ po dobu 4 hodin. Zjist¥né doba
dosvitu &inila 100 ns, p¥idemZ uvedeny zpﬁsob‘pripravy se Jevil zdroven jeko optimdln{ pokud
Jde o intenzitu sv&telného toku ozd¥eni elektronovym svazkem. Tak napt{kled monokrystaly, které
nebyly na zév&r pfipravy zahfivény v atmosféie obsshujfc! volny kyslfk, vykazovaly sice o 3 a%
5 % lep3i Uéinnost, ale dvojndsobnou dobu dosvitu.

P¥iklead 2.

Byly p&stovény monokrystaly yttritohlinitéhg grandtu s obsshem 0,3 2t. % iontd ceru vzte-
Zeno na obsah yttria taZenfim z taveniny, obsahujfc{ kysli¥nf{ky yttria, ceru a hlinfku, pridem¥
atomérn{ pomdr &inil (Y+Ce) : Al = 2,9 : 5. Vychozi kysli&niky byly t;veny ve wolframovém kelim-
ku o prim&ru 100 mm a vy3ce 120 mm pod ochranou atmosférou, obsshujfcf 99 obj. % argonu a 1 obj.
% vodiku. Vyp&stované monokrystaly o priméru 30 mm a délce 100 mm byly ihned po vyp&stovén{
ochlazeny rychlost{ 300 %C/hod ne pokojovou teplotu a potd zah¥ivény ve vakuu za tlaku zbytko-
vyech plynd 8.10'4 Pa p¥i teploté 1690 % po dobu 2,5 hod. Z monokrystald byly zhotoveny jedno-
strannd le&t&né destilky o priméru 19 mm a sfle 0,8 mm, oXistdny a zeh¥ivény v atmosfére slo-
Zené z 95 obj. % vodn{ pary a 5 obj. % vzduchu p¥i teplotZ 1100 °c po dobu 45 hod. Tyto destil-
ky byly s usp¥chem pou¥ity k detekci elektronl v rastrovaném elektronovém mikroskopu. Byl-li
Jekkoli zm&n&n postup jednotlivych zah¥{vdni nebo p¥stovén{ provédddno v oxida¥n{ atmoafé’e za
poufitf iridiového kelfmku, byl vysledny obraz v elektronovém mikroskopu za poufitf steJjnych
pozorowanych prepardtd v%dy mén& kontrastnf{ ne? pfi pou¥it{ desti&ek p¥ipravenych zpisobem
podle tohoto p¥fkladu.
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PEEDMET VYNALEZU

Zptsob p¥{pravy monokrystald yttritohlinitého grandtu, obsshujfcfho ionty ceru s krétkou
dobou dosvitu pro detekei elektronového zé¥ent, vyznadeny tim, %e monokrystaly se pé&stuji
z taveniny, obsahujfc{ ionty ceru, yttria a hlinfku v atomdrnim poméru (Y+Ce) : Al = 3 + 0,2 :
5 pod atmosférou sloZenou 2z 90 a% 99,9 obj. % srgonu a 10 aZ 0,1 obj. % vodiku, nade? po ochla-
zen{ na pokojovou teblotu se zahf{vaj{ pri teploté& 1500 a% 1800 °c po dobu 1,5 aZ 50 hodin
v atmosféfe, obsahujfci alaspon 1 obj. % vodiku nebo ve vakuu s tlakem zbytkovych plynd nejvy-
Se 102 Pa a poté se zah#fvajl v atmosfé¥e, obsshujici 0,5 a% 100 obj. % volného kysliku pri
teplot& 1000 aZ 1550 °c po dobu 1 a% 25 hod, pripedné se pred zah¥{vénim v atmosféFe obsahujicil
0,5 a% 100 obj. % velného kysliku opracuji na konedny tvar, nebo zah¥{vénf v otmoaféfe, obsa-
hujfcf alespon 1 obj. % vodiku se provédf v atmosfé¥e, v ni{Z byl monokrystal p&stovén, p¥ipad-

n¥ pridavkem vodfku upravené a to bez ochlazen{ monokrystalu na pokojovou teplotu.
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