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OBJETIVO

O desenvolvimento de lasers do estado
solido teve impulso nos ultimos anos com a
obtencdo de acédo laser em ions metalicos
como Ti e Cr. Uma vez determinado o
potencial desses ions, a escolha do
material hospedeiro determina a viabilidade
de novos lasers. Recentemente, obteve-se
acao laser em monocristais de LiCaAlFs:Cr
e seus derivados LiSrAlIFgCr e LISGF:Cr
entre outros. Estes compostos apresentam
uma combinagado de caracteristicas que os
tornam lasers sintonizaveis e adequados
para a geracao de pulsos curtos. O objetivo
deste trabalho é estudar o processo de
crescimento de monocristais da familia
LiIMAIFe.Cr (M = Sr ou Ca) para aplicagdes
em lasers de estado sélido.

A utilizacgdo de um material como
componente 6tico € dependente de varios
fatores diretamente relacionados com a
preparacdo do material. No caso de
fluoretos para aplicacdes laser a pureza do
material de partida é o primeiro fator
importante. Estes materiais sdo facilmente
contaminados pela presenca de agua e
oxigénio. Por esta razao, deve ser efetuado
um rigido controle da atmosfera de
crescimento. A qualidade ética dos cristais
é, também, influenciada pelos parametros
de crescimento tais como velocidade de
puxamento e rotacdo da semente - a qual
influencia na forma da interface sdlido-
liquido e gradientes presentes durante no
sistema - os quais influenciam na formagéo
de defeitos e na qualidade cristalina.

Neste trabalho s&o apresentados os
resultados do estudo realizado para
adequacdo do sistema de crescimento a
preparacdo de cristais da familia LiMAIFsg,
bem como experiéncias preliminares para
obtengao destes compostos.

METODOLOGIA

Para o crescimento dos cristais, foi
utiizado o método de crescimento
Czochralski [1,2]. Este método consiste em
fundir o material e a partir de uma semente
(pequeno pedaco de cristal do mesmo
material) iniciar o processo de cristalizag&o.
Apos a fusdo do material, a semente é
deslocada até a superficie do liquido e
quando esta toca o liquido ocorre a
formag&o de uma interface sélido-liquido. O
crescimento do cristal € obtido pelo balango
do calor que flui através da interface e o
calor latente de cristalizacao.

O balango do fluxo de calor em uma
interface plana é dado por:

KGs - KG,=Lv [1]

onde Ks, sdo as condutividades térmicas e
G, os gradientes de temperatura axial no
cristal e no liquido, respectivamente; L é o
calor latente de solidificagédo e v a
velocidade de crescimento. Na pratica, o
controle do processo de crescimento é
obtido pelo controle da velocidade de
crescimento e das taxas de temperatura.

O forno Czochralski utilizado neste
estudo foi construido no proprio IPEN em
1980. O mesmo possui um sistema de



aquecimento resistivo, controle manual, e
opera até a temperatura de 1.000°C.

RESULTADOS

O controle dos parametros de
crescimento Czochralski sdo manuais, isto
¢, sem sistema de controle automatico, é
um  processo que depende do
conhecimento das  propriedades do
material, dos gradientes presentes no
sistema e, também, da experiéncia do
operador. A adequagéo destes fatores e,
em grande parte, obtida de forma empirica,
sendo necessarias varias experiéncias.

Para redugdo de custo, o ajuste do
sistema foi inicialmente realizado a partir do
crescimento de cristais de LiF. Este material
apresenta ponto de fusdo e algumas
caracteristicas similares aos fluoretos em
estudo.

Para assegurar a auséncia de umidade
e oxigénio no forno de crescimento a carga
inicial foi inicialmente tratada a vacuo até
uma temperatura préxima da temperatura
de fusdo. Apos a introducdo de Argbnio a
temperatura era elevada até a fusdo do
material.

Experiéncias com LiF  permitiram
determinar a influencia das taxas de
temperatura, da velocidade de crescimento
e da velocidade de rotagdo durante o
processo de crescimento. Os parametros
utilizados no crescimento de cristais de LiF
foram : Vigtagao=16 rPM € Verescimento = 2 Mm/h.
O material foi fundido em cadinhos de
carbono vitrificado ou platina. O programa
de temperatura utilizado consistiu no
resfriamento a uma taxa de -0.2°C/h
durante o processo. Para o resfriamento
apos término do processo utilizou-se uma
taxa de -35°C/h. Foram obtidos cristais de
LiF com o) diametro constante,
transparentes em toda sua extenséo e sem
espalhamento.

Para o crescimento de cristais de
LiSrAIFs puros e dopados com Cr foram
utilizadas as  seguintes  condigdes:
sementes nas diregdes € € a, Vrotacao
=16rpm, € Vpuamento =1Mm/h. Cristais de
LISAF:Cr foram crescidos em cadinhos de
carbono vitrificado, uma vez que O Cromo
reage com a platina. Tanto os cristais de
LiSAF puros quanto os cristais de LiSAF:Cr
apresentaram trincas no inicio do
crescimento, ou durante o processo de
resfriamento, indicando ser necessario O
ajuste dos gradientes térmicos presentes no
forno Czochralski utilizado. Entretanto, os
cristais obtidos sao transparéntes,
evidenciando controle adequado de
atmosfera de crescimento, e com diametr
constante. Dos cristais crescidos forari;
retiradas amostras para estudos
espectroscépicos e testes de agdo laser.

CONCLUSOES

Através deste estudo foi possivel ajustar
um sistema de crescimento Czochralski
para o crescimento de cristais da familia
LiMAIFs. Foi estudada a influéncia da
atmosfera de crescimento, dos gradientes
presentes no sistema e das velocidades de
puxamento e rotagdo na qualidade otica e
cristalina de cristais de LiSAFg puros e
dopados com cromo. Em sequéncia a este
estudo serdo realizadas experiéncias com
cristais de LiCAF puros ou com Cr.
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