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OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo o
freinamento na técnica de crescimento de
cristais de fluoretos pelo método
Czochralski [1, 2]. Para isso, foi realizada a
manutengdo e a recuperagdo da camara
do sistema de crescimento de cristais.
Esta atividade foi realizada conforme as
seguintes etapas: 1)Desmontagem do
sistema, limpeza, reparos de vazamentos
e construgdo de uma nova camara; 2)
remontagem do sistema, testes de
vazamentos do sistema de refrigeragéo,
testes de vacuo, preparagdo do sistema
para o crescimento de cristais e 3)
crescimento de um cristal de LiF. A partir
da qualidade optica do cristal obtido, pode-
se inferir a qualidade da atmosfera no
interior da camara de crescimento de
cristais [3].

METODOLOGIA

O projeto da nova cé&mara foi
desenvolvido e executado de acordo com
as seguintes etapas: 1) levantamento das
corregbes a serem executadas para o
melhor funcionamento do sistema; e 2)
elaboragdo de um desenho técnico
representativo da cadmara a ser construida
constando o redimensionamento na altura,
na espessura do tubo interno e as
adaptagGes do circuito de circulagido de
agua.

A camara foi confeccionada em ago
inox com paredes duplas, o que permite a
circulagdo da &gua de refrigeracdo e a
operagéo em vacuo e a alta temperatura.
(Figura 1). Apdés a remontagem do
sistema, foi realizada a descontaminagio
das pegas de grafite que constituem o
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sistema de isolagdo térmica. Este
processo exigiu que o sistema fosse
aquecido lentamente em vacuo e
permanecesse, em altas temperaturas por
longos periodos, para a completa
eliminacdo das impurezas adsorvidas,
sendo repetido até que a pressdo do
sistema atingisse o valor de 2.107% mbar a
1.000 °C.
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Figura 1.: Esquema de Montagem do projeto da
camara de crescimento.

Apés a descontaminagdo do
sistema foi realizado o crescimento de um
cristal de LiF. Foram utilizados 150g deste
material (Aldrich, 99,9%) acondicionado
em um cadinho de platina com didmetro
igual a 60mm e altura de 50mm. Foi
utilizada uma semente de LiF orientada ao
longo do plano (100) e 32mm de
comprimento. O cadinho contendo o
material foi adicionado por sua vez em um
cadinho de grafite, o qual permite a
centralizagdo e o acoplamento com o



sistema ‘de aquecimento, resultando em
uma distribuigdo de calor uniforme através
do material fundido. O sistema foi
evacuado, obtendo-se uma pressdo de
3.10° ®mbar durante o0 processo de
aquecimento do sistema até 600°C. A esta
temperatura, foi introduzido o gas inerte de
Ar e a pressado no interior da camara, foi
mantida em 1,4 atm durante todo o
processo. Nesta temperatura, a taxa de
aquecimento foi alterada para 50° C/h até
a ocorréncia da fusdo do material, em
torno de 870 °C.

Neste momento foram realizados os
ajustes de rotagdo da semente (25rpm) e o
toque da semente na superficie do
material fundido. O crescimento do cristal,

realizado com uma velocidade de
puxamento de 5mm/h e a taxa de
resfriamento de 0,2 °C/h. (figura1).0

periodo de crescimento deste cristal foi de
29 horas: ap6s este periodo, foi aplicadas
uma taxa de aquecimentode  0,50C/h e
a velocidade de puxamento, foi alterada
para 20mm/h, resultando no destacamento
do cristal.

RESULTADOS

O cristal de LiF obtido & mostrado
na Figura 2. Este cristal possui 193 mm de
comprimento e apresenta uma secgdo
quadrada de 13mm de lado, resultado de
seu crescimento em equilibrio. A qualidade
Optica deste cristal indica a auséncia de
ataque quimico, podendo-se inferir que ha
o controle adequado da atmosfera no
interior da camara de crescimento e
representa boas condicbes para a
realizagdo num breve periodo, de novos
crescimentos e em especifico, crescimento
de cristais de YLF.

Durante todo o processo, um
periodo de 72 horas, notou-se poucas
trocas de calor através das superficies
externas da camara, indicando o bom
funcionamento do sistema de refrigeragao,
em altas temperaturas. Este bom
desempenho deve-se principalmente, ao
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implante do mecanismo de chincanas no
interior das paredes duplas da camara de
crescimento e da reconfiguragdo do
circuito de circulagdo de 4gua. Os
problemas de contaminagfo, gerados
pelas pecas de grafite, parecem ter sido
solucionados com a realizacdo dos

tratamentos térmicos.

Figura 2.: O cristal de LiF obtido.
CONCLUSOES

A primeira experiéncia de
crescimento de um cristal foi realizada com
sucesso. Por se tratar de uma analise de
desempeniio deste sistema, o crescimento
realizado, n&o considerou a obtengdo de
um cristal com diametro maior, porém,
pdde-se avaliar quais as condigées
necessarias para esta ocorréncia e sendo
possivel aplica-la aos proximos cristais.
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