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(57) Спосіб вирощування монокристалів дискрет-
ним витягуванням на затравку з нерухомого по
вертикалі тигля з розплавом з автоматичною під-
тримкою в тиглі постійного рівня розплаву, корек-
цією його температури по сигналу датчика рівня
розплаву і підживленням розплаву вихідною сиро-
виною, попередньо поданою у розташовану коак-
сіально тиглеві кільцеву ємність для розплавлен-
ня, при цьому задають висоту дискретного
витягування монокристала і величину падіння рів-
ня розплаву, тривалість робочого циклу вирощу-
вання монокристала і складових його стадій, у

тому числі, стадію дискретного витягування моно-
кристала, стадію керування, що складається з
операцій виміру падіння рівня розплаву після під-
йому монокристала, порівняння одержаного зна-
чення з заданим і корекції температури розплаву
за результатом порівняння, стадію підживлення
розплаву і стадію витримки після підживлення
розплаву, потім послідовно здійснюють вказані
стадії, після чого робочий цикл повторюють, а на
початку робочого циклу стадії дискретного витягу-
вання, керування і підживлення розплаву викону-
ють декілька разів, після чого здійснюють піджив-
лення до досягнення постійного рівня розплаву в
тиглі, при цьому перед початком вирощування
монокристала задають кількість стадій і їх трива-
лість, який відрізняється тим, що з початком рос-
ту зливка в довжину підсумовують величину дис-
кретного витягування монокристала, задаючи
обмеження корекції температури донного нагріва-
ча ¶DT  в залежності від відповідної довжини цилі-
ндричної частини монокристала згідно стадіям
його росту наступним чином: з початком росту
монокристала в довжину і до виходу його цилінд-
ричної частини за верхній рівень бічної поверхні
тигля -0,4°С £ ¶DT £  +0,1°С, після виходу цилін-
дричної частини монокристала за верхній рівень
бічної поверхні тигля і до 2/3 загальної довжини
його циліндричної частини -0,1°С £ ¶DT £
+0,4°С, а після досягнення 2/3 загальної довжини
циліндричної частини монокристала і до кінця ви-
рощування -0,2°С £ ¶DT £  +0,2°С.

Винахід відноситься до способів вирощування
монокристалів (МК) і може знайти застосування у
виробництві великогабаритних лужно-галоїдних
МК, наприклад, сцинтиляційних.

Результати, що були досягнуті в області ви-
рощування великогабаритних сцинтиляційних МК,
не є остаточними. У цей час проводяться роботи,
спрямовані на подальше вдосконалювання техно-
логічних аспектів росту МК і методів керування
цими процесами.

Відомим є спосіб [Пат. США №1892739, кл.
252-62.3] вирощування МК безперервним витягу-
ванням на затравку з нерухомого по вертикалі тиг-
ля з розплавом з автоматичною підтримкою в тиглі
постійного рівня розплаву шляхом корекції його
температури по сигналу датчика рівня розплаву і
підживлення розплаву первісною сировиною, яка
попередньо подається для розплавлення у кільце-
ву ємність, що розташована коаксіально тиглеві.
Це зменшує нестабільність рівня розплаву в тиглі,
оскільки первісна сировина в нього надходить не
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безпосередньо з бункера, розташованого над рос-
товою піччю, а малими порціями розплаву з кіль-
цевої ємкості, що знаходиться практично на одній
висоті з тиглем.

Відомим є спосіб вирощування МК [В.І. Гори-
лецький, Б.В. Гриньов, Б.Г. Заславський та інш.
"Рост кристаллов. Галогениды щелочных мета-
ллов", Харків: АКТА, 2002, С.318-320] дискретним
витягуванням на затравку з нерухомого по верти-
калі тигля з розплавом з автоматичною підтрим-
кою в тиглі постійного рівня розплаву шляхом ко-
рекції його температури по сигналу датчика рівня
розплаву і підживлення розплаву первісною сиро-
виною, яка попередньо подається для розплав-
лення у кільцеву ємність, що розташована коаксі-
ально тиглеві, відповідно з яким задають висоту
дискретного витягування МК (Dhs) і наступного
змінення (Dh0) рівня розплаву, тривалість (t0) ро-
бочого циклу вирощування МК і стадій, що його
складають, у тому числі, стадії дискретного витя-
гування (t1) MK, стадії управління (t2), яка склада-
ється з операцій виміру падіння рівня розплаву
(Dh) після підйому МК, порівняння отриманого зна-
чення з заданим (Dh0) і корекції температури роз-
плаву згідно з результатом порівняння, стадії під-
живлення розплаву (t3)  і стадії витримки після
підживлення розплаву (t4), потім послідовно здійс-
нюють ці стадії, після чого робочий цикл повторю-
ють.

Недоліком способу є те, що протягом робочого
циклу вирощування МК здійснюється одне дискре-
тне витягування, одне підживлення і одне управ-
ління за результатами змінення рівня розплаву
після дискретного витягування, у наслідок чого
виникають порушення стабільності гідродинаміч-
них потоків, а коливання температури в кільцевій
ємності не встигають цілком припинитися.

Відомий спосіб [Україна, заявка №200608425
від 27.07.06p., рішення про видачу патенту від
04.09.07p.] вирощування МК дискретним витягу-
ванням на затравку з нерухомого по вертикалі тиг-
ля з розплавом з автоматичною підтримкою в тиглі
постійного рівня розплаву шляхом корекції його
температури по сигналу датчика рівня розплаву і
підживлення розплаву первісною сировиною, яка
попередньо подається для розплавлення у кільце-
ву ємність, що розташована коаксіально тиглеві,
відповідно з яким задають висоту дискретного ви-
тягування МК (Dhs) і наступного змінення (Dh0) рів-
ня розплаву, тривалість (t0) робочого циклу виро-
щування МК і стадій,  що його складають,  у тому
числі, стадії дискретного витягування (t1) МК, стадії
управління (t2), яка складається з операцій виміру
падіння рівня розплаву (Dh) після підйому МК, по-
рівняння отриманого значення з заданим (Dh0)  і
корекції температури розплаву згідно з результа-
том порівняння, стадії підживлення розплаву (t3)  і
стадії витримки після підживлення розплаву (t4),
потім послідовно здійснюють ці стадії, після чого
робочий цикл повторюють. При цьому на початку
кожного робочого циклу вирощування МК викону-
ють кілька додаткових локальних циклів, що скла-
даються з операцій дискретного витягування,
управління і підживлення розплаву, задаючи пе-
ред початком вирощування МК кількість локальних

циклів (N) і їхню тривалість (tц). Крім того задають
обмеження впливу по температурі (DT) при вико-
нанні керування потужністю донного нагрівача.

Головним же недоліком усіх приведених спо-
собів є те, що система керування діаметром МК не
враховує особливості тепломасопереносу в про-
цесі росту МК, насамперед, нелінійність цього
процесу. При максимально граничних швидкостях
вирощування МК на перший план виходить чутли-
вість системи керування процесом кристалізації,
тобто швидкість реагування системи керування на
зміни температури розплаву на фронті кристаліза-
ції, що викликані зміною теплового балансу в печі.
При цьому інерційність печі не дозволяє збільшити
цю швидкість, тому обмеження впливу по темпе-
ратурі при виконанні керування потужністю донно-
го нагрівача, що враховує зміну теплового балан-
су, э можливістю уникнути наслідків цієї зміни.
Насамперед, це переохолодження розплаву на
фронті кристалізації, локальна різка зміна форми
фронту кристалізації і, як наслідок, виникнення
структурних дефектів в об'ємі МК. Однакове, на
протязі всього процесу росту МК, обмеження
впливу по температурі не враховує зміну теплово-
го балансу і не дозволяє уникнути її наслідків.

Таким чином, відомі способи не дозволяють
забезпечити необхідну якість МК унаслідок зазна-
чених недоліків.

Як прототип обраний останній з аналогів.
В основу винаходу поставлена задача ство-

рення способу вирощування МК, що забезпечив би
поліпшення якості монокристалів за рахунок зме-
ншення похибок керування діаметром МК шляхом
обмеження корекції донного нагрівача з урахуван-
ням нестаціонарності процесу росту.

Рішення задачі забезпечується тим, що в спо-
собі вирощування МК, в якому проводять дискрет-
не витягування на затравку з нерухомого по вер-
тикалі тигля з розплавом, автоматично
підтримують в тиглі постійний рівень розплаву,
корегують його температуру по сигналу датчика
рівня розплаву і підживлюють розплав вихідною
сировиною, яку попередньо подають у розташова-
ну коаксіально тиглеві кільцеву ємність для роз-
плавлення, при цьому задають висоту дискретного
витягування монокристала і величину падіння рів-
ня розплаву, тривалість робочого циклу вирощу-
вання МК і стадій, що його складають, зокрема
стадію дискретного витягування МК, стадію керу-
вання, яку забезпечують операціями виміру падін-
ня рівня розплаву після підйому МК, порівняння
отриманого значення з заданим і корекції темпе-
ратури розплаву за результатом порівняння, ста-
дію підживлення розплаву і стадію витримки після
підживлення розплаву, потім послідовно здійсню-
ють вказані стадії, після чого робочий цикл повто-
рюють, а на початку робочого циклу стадії дискре-
тного витягування, керування і підживлення
розплаву виконують декілька разів, після чого
здійснюють підживлення до досягнення постійного
рівня розплаву в тиглі, при цьому перед початком
вирощування МК задають кількість стадій і їх три-
валість, а (також обмеження корекції температури
донного нагрівача (DТд) в межах ±0,4°С), відповід-
но до винаходу, з початком росту МК в довжину



5 87927 6

підсумовують величину дискретного витягування
МК, а обмеження корекції температури донного
нагрівача задають в залежності від відповідної
довжини циліндричної частини (Іцил) МК згідно ста-
діям його росту наступним чином:

-  з початком росту МК в довжину і до виходу
його циліндричної частини за верхній рівень бічної
поверхні тигля: -0,4°С£DТд£+0,1°С;

-  після виходу циліндричної частини МК за
верхній рівень бічної поверхні тигля і до 2/3 його
загальної Іцил: -0,1°С£DТд£+0,4°С;

- після досягнення 2/3 загальної Іцил МК і до кі-
нця вирощування: -0,2°С£DТд£+0,2°С.

Таким чином, у винаході, так само, як і в про-
тотипі, послідовно виконують операції робочого
циклу: декілька разів дискретного витягування МК,
керування діаметром МК шляхом зміни темпера-
тури донного нагрівача, підживлення розплаву і
витримки після підживлення розплаву. Ці операції
є основними.

Однак, як показали дослідження, в процесі ви-
рощування зливка автоматична корекція темпера-
тури донного нагрівача відображає по суті зміну
теплового балансу в системі "нагрівач-розплав-
кристал-стінки печі" і підрозділяється на три стадії
(Фіг.1). Особливості тепломасопереносу в процесі
росту мають нелінійний характер. Ігнорування не-
стаціонарності процесу вирощування МК та похиб-
ка цього впливу може призвести до порушення
монотонності зміни, аж до стрибкоподібної, тепло-
вих умов кристалізації, що призведе до виникнен-
ня дефектів в об'ємі кристалу. Дійсно, зміна геоме-
тричного положення циліндричного МК великого
діаметру поперечного перерізу щодо тигля (вна-
слідок зміни довжини МК у процесі його росту)
істотно впливає на умови теплопередачі в системі
"нагрівач-розплав-кристал-стінки печі", тому на
відміну від прототипу, корекція температури дон-
ного нагрівача обмежена не тільки по величині,
але й відповідно стадіям росту МК, виходячи із
відповідної довжини циліндричної частини МК, що
підсумовується з початку росту МК в довжину.

На першій стадії, коли МК цілком перебуває у
середині тигля - на стадії росту МК зі змінним діа-
метром (область, що заштрихована, на Фіг.1) та
подальшого росту МК постійного діаметру до ви-
ходу зливка за межі тигля (Іцил МК = 50-100мм, в
залежності від розмірів тигля), процес кристаліза-
ції потребує постійного ініціювання його шляхом
зниження температури донного нагрівача. При
цьому здійснюють кероване зниження температу-
ри донного нагрівача від моменту включення керу-
вання з початком переходу до росту МК в довжину
до мінімального значення температури донного
нагрівача, при якому МК починає виходити за вер-
хній рівень бічної поверхні тигля. На цьому етапі
(Фіг.1, стадія І) потрібно обмежити величину впли-
ву на температуру донного нагрівача при керуван-
ні діаметром МК: при зниженні температури донно-
го нагрівача - до 0,4°С; при підвищенні - до 0,1°С.

На другій стадії росту МК, з виходом його за
верхній рівень бічної поверхні тигля та до 2/3 Іцил
МК, зливок починає активно віддавати тепло стін-
кам печі, тобто охолоджуватися. На цьому етапі
процес кристалізації потребує постійного стриму-

вання його шляхом підвищення температури дон-
ного нагрівача, тому від мінімального значення
температури донного нагрівача до виходу на діля-
нку стаціонарного росту - 2/3 Іцил МК (Фіг.1, стадія
II), потрібно обмежити величину впливу на темпе-
ратуру донного нагрівача при керуванні діаметром
МК: при зниженні температури донного нагрівача -
до 0,1°С; при підвищенні - до 0,4°С.

На третій (кінцевій)  стадії росту МК,  з досяг-
ненням 2/3 Іцил МК та до кінця вирощування тепло-
вий баланс в системі "нагрівач-розплав-кристал-
стінки печі" добуває лінійності і процес кристаліза-
ції не потребує ані його ініціювання, ані стриму-
вання (плато на Фіг.1, стадія III), тому потрібно
обмежити величину впливу на температуру донно-
го нагрівача при керуванні діаметром МК: при зни-
женні або підвищенні температури донного нагрі-
вача до 0,2°С.

Вихід за граничні значення обмежень, що за-
являються, призводить на всіх стадіях росту до
часткового підплавлення зливка у випадку більших
значень та переохолодження розплаву у випадку
менших значень. В свою чергу це збільшує коли-
вання діаметру МК та порушує монотонність зміни
теплових умов, що, насамперед, збільшує появу в
об'ємі МК структурних макродефектів, внаслідок
чого весь такий зливок не може бути придатним до
виготовлення з нього великогабаритних заготівель
або ж значно зменшується вихід малогабаритних
заготівель з цього ж зливка.

На Фіг.1 приведено зміну температури донного
нагрівача в процесі росту МК Nal(Tl) на промисло-
вій установці "РОСТ". Область, що заштрихована,
є стадією радіального росту. Пунктирними верти-
кальними лініями відокремлено три стадії аксіаль-
ного росту;

на Фіг.2 представлено інтервал коливання те-
мператур донного нагрівача при керуванні діамет-
ром МК в процесі вирощування зливка: а) по спо-
собі-прототипові; б) запропонованому способі.
Пунктирними вертикальними лініями відокремлено
три стадії аксіального росту;

у таблиці приведено характеристики велико-
габаритних МК для способу, що заявляється, та
прототипу.

Пропонований винахід реалізують на промис-
лових установках типу "РОСТ" у такий спосіб. Для
вирощування МК натрію йодистого, активованого
талієм [Nal(Tl)], діаметром 420мм і висотою 500мм
циліндричний тигель діаметром 500мм і висотою
150мм поміщають у ростову піч з розмірами
Æ950´1300мм. Коаксіально верхній частині тигля
розташована кільцева ємність висотою 70мм, із
внутрішнім і зовнішнім діаметрами 500 і 600мм, що
має з тиглем загальну стінку з отворами [А.с.
СРСР №374902, В01 J 17/18]. Тигель із сировиною
нагрівають донним (потужністю 8кВт) і бічним (по-
тужністю 6кВт) нагрівачами. У тигель завантажу-
ють сіль натрію йодистого в кількості 50кГ, а в бун-
кер - 27кГ (у процесі кристалізації використовують
10 бункерів) висушеної вихідної сировини з рівно-
мірно перемішаним йодистим талієм у кількості
1,6кГ. Вакуумирують об'єм ростової камери і су-
шать сировину при відкачці з нагріванням до
500°С протягом 24 годин. Потім підвищують тем-
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пературу нагрівачів і розплавляють сировину в
тиглі. Після розплавлення сировини стикають за-
травку з розплавом, оплавляють її і підбирають
рівноважну температуру, при якій плавлення за-
травки припиняється (~830°С). Витримують затра-
вку в контакті з розплавом при цій температурі
протягом однієї години. Потім шляхом зниження
температури зі швидкістю до 2°С/год., радіально
розрощують МК до заданого діаметра 420мм про-
тягом 25¸30год.

По досягненні заданого діаметра МК стикають
щуп датчика рівня розплаву, що є стандартним
вузлом (заявка №200506063 від 21.06.05, С30
В15/20, Україна, розрішальна здатність ~1мкм),
застосовуваним на установках "РОСТ", з поверх-
нею розплаву. Потім при початку росту МК у дов-
жину включають усю систему автоматизованого
управління ростом МК. При цьому в обчислюваль-
ному пристрої (регулятор діаметра типу РПМД-3.0)
задають наступні параметри:

Dhs -  висота дискретного витягування МК;  у
конкретному прикладі Dhs=0,33мм (контроль вели-
чини переміщення з точністю <4% - пат. №30878
А, С30В15/20, Україна);

Dh0 - зміна рівня розплаву після дискретного
витягування МК; у конкретному прикладі
Dh0=0,44мм;

h3 - рівень стабілізації після виконання стадій і
підживлення до досягнення постійного рівня в тиг-
лі; у конкретному прикладі h3=Dh1+Dh2+Dh3=1,3мм;

t0 - тривалість робочого циклу вирощування
МК; у конкретному прикладі t0=22хв.;

t1 - тривалість стадії дискретного витягування
МК на величину Dhs; у конкретному прикладі t1=2с;

t2 -  тривалість стадії управління:  виміру (Dhi)  і
порівняння з (Dh0) рівнів розплаву і корекції темпе-
ратури донного нагрівача; у конкретному прикладі
t1+t2=1,3xв.=80с;

t3 - тривалість стадії підживлення до досягнен-
ня постійного рівня розплаву; у конкретному при-
кладі t3=10,7хв.;

t4 - тривалість стадії витримки після піджив-
лення, у конкретному прикладі t4=2хв.;

N - кількість стадій дискретного витягування,
управління і підживлення розплаву; у практичному
прикладі N=3,

tц -  тривалість кожної з зазначених стадій;  у
практичному прикладі tц=4хв. (сумарний час вико-
нання трьох стадій складає tл=(N-1)×tц=8хв.

А також задають:
ІцилМКІ -  довжина циліндричної частини МК,  з

якої починає діяти обмеження корекції температу-
ри на І-ій стадії росту; у практичному прикладі Іци-

лМКІ=0мм;
ІцилМКІІ -  довжина циліндричної частини МК,  з

якої починає діяти обмеження корекції температу-
ри на ІІ-ій стадії росту; у практичному прикладі
ІцилМКІІ=90мм;

ІцилМКІІІ -  довжина циліндричної частини МК,  з
якої починає діяти обмеження корекції температу-
ри на ІІІ-ій стадії росту; у практичному прикладі
ІцилМКІІІ=340мм;

DТдІ - обмеження впливу по температурі при
виконанні управління потужністю донного нагріва-

ча на І-ій стадії; у практичному прикладі - від +0,1
до -0,4°С;

DТдІІ - обмеження впливу по температурі при
виконанні управління потужністю донного нагріва-
ча на ІІ-ій стадії; у практичному прикладі - від +0,4
до -0,1°С;

DТдІІІ - обмеження впливу по температурі при
виконанні управління потужністю донного нагріва-
ча на ІІІ-ій стадії; у практичному прикладі - від +0,2
до -0,2°С.

(Керування потужністю бічного нагрівача в
прикладі не приведено.)

Після цього починають відлік часу робочого
циклу і через рівні інтервали tц=4хв., здійснюючи
підживлення розплаву, виконують керування. При
цьому МК піднімають, переміщаючи кристалотри-
мач на висоту Dhs=0,33мм, підсумовують значення
висоти переміщення кристалотримача (тобто, при
постійному рівні розплаву в тиглі, це є також дов-
жиною циліндричної частини МК), звіряють зі зна-
ченнями ІцилМКІ, ІцилМКІІ, ІцилМКІІІ, що задані в обчи-
слювальному пристрої, змінюють при досягненні
цих значень обмеження впливу по температурі при
виконанні управління потужністю донного нагріва-
ча DТдІ, DТдІІ, DТдІІІ, вимірюють падіння рівня Dhі
розплаву після витягування, визначають різницю
(Dhі-Dh0) між вимірюваним і заданим значеннями і
здійснюють корекцію температури розплаву, змі-
нюючи потужність донного нагрівача регулятором
температури по ПІ або ПІД закону (регулятор типу
РПМТ-1.0, ТУ №33.88.23756522.032-2001). При
Dhі<Dh0 потужність нагрівача знижують, а при
Dhі>Dh0 - підвищують, але обмежують згідно стаді-
ям росту відповідно від сумарної довжини цилінд-
ричної частини МК. Після цього доживлюють роз-
плав до рівня h3 стабілізації, очікують протягом
часу t4=2хв., у тому числі стікання розплавленої
сировини з кільцевої ємності в тигель і переходять
до наступного робочого циклу.

Інтервал коливання температур донного нагрі-
вача при керуванні діаметром МК у запропонова-
ному способі (Фіг.2,б) на відміну від прототипу
(Фіг.2,а) дозволяє більш плавно змінювати темпе-
ратуру розплаву відповідно до змін теплових умов
в процесі вирощування МК.

Таблиця

Прототип Спосіб, що
заявляєтьсяХарактеристики МК

1 2 3 1 2 3
Відносне відхилення
діаметра МК, Dd/d, % 0,7 0,5 0,6 0,6 0,4 0,5

Товарний вихід буль,
придатних для виго-
товлення виробів, %

92 95 93 95 96 96

Як слід з табл., винахід, що заявляється, у по-
рівнянні з прототипом, дозволяє одержати МК
більш високої якості завдяки застосуванню більш
досконалого способу їх вирощування, який поліп-
шив стабільність температури розплаву, форми
фронту кристалізації, тобто дозволив точніше ке-
рувати процесом вирощування, що в свою чергу



9 87927 10

поліпшило відносне відхилення діаметра МК та
знизило появу структурних дефектів в їх об'ємі,

внаслідок чого збільшився товарний вихід буль,
придатних для виготовлення виробів.
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