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(54) Zpisob p&stovini monokrystalld oxidovych
materiild se sniZenym obsahem struktur-
nich a optickych defektdl

(57) IpGsob péstovani monokrystald oxidovych
materidld se snifenym obsahem optickych a
strukturnich defekti taZenim z taveniny, ze-
jména monokrystall grandtu a perovskitu,
vhodnych pro laserové vybrusy za poemoci au-
tomatického programovatelného zafFizeni pro
kontrolu prirlistku hmotnosti krystalu tak,
e objemové pFirdstky monokrystalu dV, za
&as dT, béhem roz$iFovani monokrystal& od
zirodki do 70 az 100% nejvét3iho priméru

se udriuji podle vztahu:
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v, 2 . v tg 2 .1 (1)
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dICi sin 3

a po dosaZeni konedného priméru D }sou udr-
Zovany podle linedrniho vztahu:

=n2
av,_ o Yy

T - (2)
d‘rz 4 sin ? 2 ’
kde dV, a dV, }sou objemové pfir&stky;'vl
je Sas'v intérvalu od poditku taZeni po
dosaZeni koneéného priméru krystalu D;
Ghel & Je vrcholovy uhel kuZele fézovéh
rozhragi krystal/tavenina v rozmezi 50
aZz 180%; B je vrcholovy uhel kuielovitéa
ho roz$ifovani monokrystalu v rozmezi 5
az 90°, v, je nastavend rychlost taZeni;
T, Je Za¥ v intervalu od dosareni koned-
néfo prioméru krystalu D po ukondeni rdstu.
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Vynilez se tyki zpisobu Fizeného pé&stovini monokrystald oxidovych materidlé se
sniZenym obsahem strukturnich a optickych defektli taZenim z taveniny, zejména mono-
krystald granitu a perovskitu.

Péstovani monokrystall uvedenych typid oxidov&ch materidld taZenim z jejich tave-
niny je primyslové nejvice uZivanou metodou. Rist probihd tak, Ze zdrodek monokrysta-
14 daného materiilu ve formé orientované tydinky, rotujici okolo své vertikdlni osy
se nasadi pFl rovnovidiné teploté do taveniny a potom se vhodnou rychlosti tdhne
vzhiru. PFitom se sniZuje teplota taveniny, takie dochdzi k postupnému rozSiFovini
monokrystalu a¥ na koneény primér, ktery je poZadovin a ktery se potom zachovivi,

- aby monokrystal m&l tvar co nejvice valcovity. Spojeni zdrodku s monokrystalem a
rychlost roz3ifovini monokrystalu na konedny primér, kterd miZe byt definovina vr-
cholovym Ghlem kuZele beta, maj}i velmi vyznamny vliv na jakost vypéstovaného mono-
krystalu. V mist& spojeni zirodku s monokrystalem vzniknou v&t3inou strukturni de-
fekty, které je tfeba ve fizi roz3ifovini monokrystalu eliminovat, aby nezasdhly do
teho valcové Zdsti. To se uskutedni postupnym vyklinovinim defektl kolmo na kuZelo-
vité fazové rozhrani, které se u vEtSiny monokrystall, zejména téch , které jsou
propustné pro zafeni, vytvoFi .pFi, respektive po nasazeni zirodku, v disledku odvo-
du tepla zirodkem a pozdd3}i vytaZenym monokrystalem. Tvar kuZelovitého tézového
rozhrani charakterizuje vrcholovy Ghel kufele alfa, ktery zdvisi v zisad® na optic-
kych vlastnostech taveniny a monokrystalu, teploté taveni, teplotnich gradientech v
taveniné -a monokrystalu a rotadni rychlosti monokrystalu. Za vhodnych podminek, ze-
jména pFl vy33ich rotadnich rychlostech, dochdzi zpravidla po roz3ifeni monokrystalu
na pozadovany pru-er, respektive 31z p¥1 rozSifeni na primér poZadovanému priméru
-valcové &asti blizky, k zvratu kuzeloviteho tizového rozhrani na ploché, coZ }e

. @asto .spojeno s nekontrolovatelnyn vertikilnim zrychlenim rdstu a vznikem struktur-

“nich a optickych defektld, které zhorSu}i fakost monokrystalu. Za }inych podminek,

“:zejména pFi nfzkych rotadnich rychlostech k zvratu nedochizi a monokrystal zachovi-

.va& po celou dobu, 1 ve vélcové 8dst1, kuZelovité vypuklé fizové rozhrani. Ohel &

¥ jfse béhem réstu méni vlivem zmEn: odvodu tepla, teplotnich gradléntﬁ a.proudéni ta-

veniny v disledku r&stu monokrystalu.

z uvedeneho vyplyvd, Ze pri rustu krystalu uvazovanyeh typi je objemovd rychlost
‘réstu zejuena v nejchoulostivé}3i podidtedni izl nestabilni, coi vede ke vzniku a za-
chovan1 strukturnich defektd. PF1 manudlni kontrole procesu lze jen pii velké zkuSeno-
sti pracovn1ku zajistit rdst kvalitnich krystalli, protoZe zm&ny fizového rozhrani pod
hladinou taveniny nelze detekovat okem.

E£liminace strukturnich defektd, vzniklych v oblasti spojeni zérodku s krystalem
a zamezeni generace dal¥ich defektld v pfipad® zmény tvaru fazového rozhrani z kuZelo-
vitého na ploché se zajisti 2pisobem Fizeného péstovidni taZenim z taveniny, }ehoZ
podstata spodivd v tom, Ze objemové pFirlstky ﬁonokrystalu gxl za Cas g{l béhem roz-
$1fovini monokrystalu od zarodku do 70 aZ 100% nejvét3iho priméru D jsou udrZovdny

podle vztahu

LAA) 27 . vi . tg2 % '
d%l ES '

L T (1)

.sin —2' .
a po dosazeni konedného priméru D jsou p¥irlistky udrZoviny podle linedrniho vztahu

dv 2 v
—;2 = .o .Yt . T, (2)
di

2 4.sin'-cz-
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kde dV1 a dv
sazeni § = D, Gheld Je vrcholovy Ghel kuZele fizového rozhrani krystal/tavenina a je

» Isou ‘objemové pEirlGstky, qyl Je as v intervalu od poditku taZeni po do-

v rozmezi 50° aZ 180°. B je vrcholovy Ghel kuZfelovitého roz3ifovéni monokrystalu a je
v rozmezi 5° a% 90°.

v, le rychlost taieni,?fz Je Sas v intervalu od dosaZeni ¢ = D po ukondeni rdstu a D
Je koneény prumér monokrystalu.

ProtoZe rist krystalu probihi z &3stl pod hladinou taveniny a nelze je} tedy do-
konale kontrolovat opticky at uZ manudlné nebo zobrazenim rostouciho krystalu, na-
pfiklad promitinim pomoci objektivu nebo televizni kamerou, provadi se automatické
Fizeni rdstu krystalu podle uvedenych vztahd tak, ¥e se krystal péstule.na zarxzenx,
umoinujicim kontrolu pFirGstku hmotnosti krystalu bdhem ristu, jaké e ku prikladu
popsidno v &s. autorském osvédieni . 248 696, do jeho% programu se zadajli parametry,
zvolené podle druhu péstovaného materidlu, a to:
rychlost ristu ('t)' doba rozSifovadni od zirodku na primér viloové Sisti (1?1) a
Gheld , ktery se obvykle zahrne do celkové konstanty ve vztazich:

(1): 2
sin &
2
. (2): __T_[_.__
4 , sin f

Ohelﬂve vztahu (1) }e urden zadinim V aT'l. Dile fe zadana mérna hmotnost daného
materialug kters prevddi hodnotu zneny hmotnosti, zjisfovanou vyse uvedenym zarize-
nim na kontrolovanou ‘zménu objemovou.

Uvedene zarizeni udriuje sledovany para-etr objemové zmény v toleranci + 5%, coz

_postacu'e pro rist krystald s n;zkyn obsahem strukturnich poruch.

'*Prxklad 1

L -olybdenoveho kelimku, umisténého, v peci s wolframovym odporovym topnym systé-
mem byl'v'ochranne at-osfere, sestivajici z argonu a vodiku péstovin z taveniny
Y Alsolz obsahujici & h-ot % Ndzo3 a 0,01 hmot.% Cezo3 na zdrodku 6 x 6 x 50 mm,
oriéntovane- ve sméru [}lﬂ monokrystal yttritohlinitého grandtu, aktivovaného neody-
- méu,*uréeni pro pFipravu laserovych tydi. Zirodek rotoval rychlosti 30 ot/min a byl
taZen rychlosti 1,5 sm/h pomoci tazicky, vybavene automatickou regulaci rychlosti
ristu monokrystalu na principu kontroly zmén hmotnosti taZeného monokrystalu (pFirdst.-
ky hmotmosti odpovidajli pFirdstkim objemovym, nisobenym mérnou hmotnosti daného mono-
krystalu). Viivem vlastnosti taveniny a monokrystalu a teplotnich gradientd v pésto-
vaci oblasti monokrystalu, formulovalo se fizové rozhrani krystal/tavenina jako kuZe-
lovité vypoukié smirem do taveniny s vrcholovym Ghlem kufele & = 85°. Na regulitoru

¢ = L5 mm/h, mérnad hmotnost @ = 4,16
g/cm3, doba tozs;renxﬁf = 20 na Zddany primér valcové &isti D = 35 mm, coZ odpovidi
maximalnimu Ghlu rozszren:.ﬁ 60°. V désledku zvySu}iciho se odvodu tepla rostoucim
monokrystalem a zirodkem, které se vysunovaly do chladné}Si zony, dochdzelo postupné

ristu byla zvolena linedrni rychlost taZeni v

k naristini monokrystalu smérem do taveniny, takZe skutednd rychlost ruist Ve pfekra-
dovala zejména v prvnich 10 hodindch rychlost taZeni, ale reguldtor obj}emové rychlo-
sti udrZoval tuto hodnotu odpovidajici vztahu (1). Tim soulasné upravoval okamZitou
hodnotu Ghlup na 20° a: 30°. V oblasti dosaZeného priméru D = 18 aZ 30 mm poklesla
rychlost ristu na rychlost odpovidajici Ve nastavené, takie reguldtor upravil hod-
notu Ghlufyna 50 ai §0°. Po dosafeni proméru 30 mm, v tomto pfipadd kritického, do-
$lo postupné ke zvratu kuZelovwitého na ploché fizové rozhrani, t} Ghelf se zménil

z 85° na 180°, pfedeviim dordstinim vnéjSi oblasti monokrystalu smirem do taveniny,
okamZita rychlost ristu opét stoupla, coZ se projevilo téméf zastavenim ristu pra-
méru na dobu & hod., t} Ze dhelf} se v této fazi snifil na hodnotu 5 az 10°. Po vy-
tvofeni plochého fézového rozhrani dorostl monokrystal na konedny primér D = 35 mm
pod Ghledm f = 50 a% 55°
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Celkovad skuteénd doba roz3ifeni byla 36 hod. ProtoZie objlemovd rychlost ristu nikdy nepfe-
kroéila hodnoty, urdené ve vztahu (1), byla roz3iFfujici se S4st monokrystalu prakticky bez
Sedostl a }inych optickych defektd a ani v oblasti zmény kuZelovitého fizového rozhrani na
ploché nedo3lo ke vzniku strukturnich poruch, takZe i dal3i vilcovd &dst monokrystalu by-
la bez optickych a strukturnich defektd a byla pouzltelni pro pFipravy laserovych vybrusd.
RGst krystalu ve vdlcové &astl probihal podle vztahu (2).

Pifiklad 2

Z wolframového kelimku, umisténého v pecl s wolframovym odporovym topnym systémem
byl v ochranné atmosféfe, tvoFené argonem a vodikem péstovin z taveniny YALO;, obsahu-
$ici 1,25 hmot.% Nd 03 a 0,07 hmot.% CrZO3 monokrystal yttritého perovskitu aktivované-
ho neodymem a chromem pro laserové tyde. Rychlost taZeni byla 4 mm/h., rotace 10 ot/min.
Fizové rozhrani krystal/tavenina dané ristovymi podminkami se formovalo jako kuZelovité
vypuklé smérem do taveniny s vrcholovym Ghlem kufeled = 62°. Na regulitoru rychlosti

rdstu byla zvolena rychlost taZeni v_ = 4,0 mm/h, doba rozSifeni 8 h na Zddany pramér

vidleové Casti D = 36 mm. To odpovida:o Ghlu roziifeni B = 62°. V disledku vysoké optic-
ké propustnosti tohoto materidlu, rostl b8hem taZeni znadné odvod tepla monokrystalem a
zirodkem a Umérnd k tomu { zardstini monokrystalu pod hladinu taveniny, takie skutedni
rdstova rychlost pfekradovala zejména v prvych 6 hodinidch nastavenou hodnotu, ale regu-
litor objemové ristové rychlosti }1 urdrZoval na hodnotich, odpovidajicich vztahu (1).
Tim souSasné upravoval okamiity Ghel  na hodnoty 10 ai 25°. Ristovd rychlost dosihla
maxima p¥i praméru monokrystalu 21 mm, potom plynule klesala aZ do priméru monokrysta-
lu 36 mm, kdy se ustilila na nastavené hodnotd & mm/h, cof se projevilo postupnym ri-
stem Uhlu  aZ do hodnoéy 50°. Po dosaZeni konené hodnoty prﬁméru D = 36 mm byl taZen
monokrystal valcového tvaru o délce 120 wm a jeho rist Fizen podle vztahu (1). V dolni
dasti se monokrystal mirné zplosEoval ‘vlivem rdstové anizotrople, ale plocha jeho pri-
Ffezu zistivala konstantni. Tvar fazoveho rozhtanx zdstal vlivem nizkych otddek zacho-
vin po celou dobu p&stovini. .

Ziskany monokrystal mél opticky Sistou jak roz3fiFujici se, tak 1 vdlcovou &ist
a nevyskytly se v ném anli pro tento druh uatér{élu typické Zasté defekty dvojdaténi.
Pouze v ose monokrystalu byla patrnd zona 3 x 6 mm, sledujici stfedové fasety. Ostat-
ni &4dsti monokrystalu byly vyuZity pro zhotoveni laserovych vybrusi.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob péstovéni monokrystald oxidovych materidld se sniZenym obsahem struktur-
nich a optickych defektd, taZenym z taveniny, vyznadu}ici se tim, Ze objemové pFi-
ristky monokrystalu dV, za &as d171 b&hem rozil?pvéni monokrystalu od zdrodku do
70 a% 100 % nejvétSiho priméru se udrZu}i podle vztahu

3 2
avy _ 2T. v 7 ty /% o
A—— olv'l
a¥) < y
sin -2—

a po dosazeni konedného priméru D }sou udrZoviny podle linedrniho vztahu:

dv T 2
2 = I .D° . v
o T2 (2)

4 sin Z_

kde dv, a dVZ'Jsou objemové prirdstky: 1 Je 8as v intervalu od poldtku taZeni po

dosaieni kone&ného priméru krystalu D; dhel € e vrcholovy Ghel kuZele fdzového
rozhrani krystal/tavenina, v rozmezi 50° az 180°
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