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Se describ" el dis",io)' a/'f'Tación de un honlo para creceT cristal"s d("

haloge'IIJroS alcalinos "1/ una atmósfera inert(". El mé/ododt' crt'cimien/o e.o;simi.

lar al descrito pr(,I'iame'ltf' para a/más/na Ubr("l. Se describf' el método de análi.

sú; dC' impuTo:.as )' .O;C' rC'porta'l los T("s/~/tad()s ahtf'nidos para KI C(in impuT('zaS de

TIJ.

AHSTRAC"f

111t"C' /'T"!;C"lt paf'C'r it is d('scrihed the design and ap('ration a/ a tJacuum

JunlO("" lo grO//' alkali "alid" cT)'stals 'I';t" added impuri/iC's using a cT)'stal grul'/h

Trobojo ouspiciodo por lo Comisión Nocionol de Energío Nucleor.
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t~ch'Jiqtu' simila, to that dl'scdb~d "'f't'iouslyl. It al.'io df'.Hribf's th~ mdhod usrd

la thl' onol)'sis 01 TI impuritil'.'i ill some crystals 011\1 ohtai'Jrd in tbis lumacl'.

Con el propósito de crecer cristales de substancias que se combinan con el

oxígeno a a Itas temperaturas (de l orden de 700°C), fué necesario diseñar y conS-

truir un horno poro realizar el proceso de crecimiento en el vacío o en una atmósfe-

ra inerte, por ejemplo argón, o uno presión ligeramente mayor que lo atmosférico.

Como en este coso se presento el problema de temperaturas altos y vacío, dos con-

diciones que son difíciles de conciliar, el diseño del horno se llevó o cabo con el

menor número de partes móviles entre el exterior y el interior de lo cámara herméti-

co, manteniendo las juntas razonablemente fríos y procurondo que no hubiera solda-

duras en lo región de alto temperatura. Desde luego el vacío o que se trabajo no

es muy o Ita (de larden 10- 2 mm Hg) yo que e l argón mis mo contiene o Igo de oxígeno-

E I método de crecimiento utilizado es semejante 01 descrito previamente! y

está basado en el desarrollado por Kyropoulos2 con ciertos mcdificaciones. Lo

selección de este método de crecimiento se hoce teniendo en cuento dos factores:

1) que en éste, lo probabilidad de obtener monocristales es muy grande

y 2) que el proceso es lo suficientemente rápido (velocidades de crecimiento

grandes) poro obtener monocristales de gran tamaño (del orden de 300-

400 gr) en tiempos razonablemente cortos comparados con otros métcrlos.

Se tiene la desventaja que hoy que observar más o menos continuamente el

crecimiento, aunque desde otro punto de visto tiene lo ventaja que el observador se

puede dar cuento cuando el crecimiento no es correcto y lo que es de mas utilidad

en este método, se puede corregir el crecimiento, yo que si por alguno rozón el

cristal creciente no es único, se puede fundir todo y empezar el p'oceso mevarrente.

Además el operador puede controlar, dentro de ciertos límites, lo sección yellnrgo

del cristal creciente.

En lo figuro 1, se muestro un diagrama esquemático del horno. Consiste de

un cilindro de acero inoxidable de 45cm. de diámetro, en el centro del cilindro y

sobre uno base de alumi~io se encuentro el elemento calefactor que es de olambre
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KANTHAL devanado sobre material refractario con separadores de alumina entre

vuelta y vuelta. Concéntricas con el elemento se encuentran 2 pantallas reflecto-

ras de aluminio, inmediatamente arriba del elemento se encuentra una pantalla tam-

bién de aluminio sobre lo cual se coloca uno placa de cobre niquelado enfriada por

aguo y con aletas de enfriamiento; con el objeto de crear el gradiente térmico nece-

sario para el crecimiento. A un ladoen la parte inferior se encuentran las conexio"

nes eléctricas que salen al exterior, uno de ellas es enfriada por aguo, lo otra se

conecta directamente a tierra. En la parte superior, sobre la tapa del horno, se co"

loca en el centro un tubo de acero niquelado en cuyo extremo inferior se encuentra

el soporte poro lo semilla, este tubo también va refrigerado por aguo •.. Sobre este

mismo tubo, por medio de un bolero va montado el sistema de reducción con el mo-

tor que do el movimiento de rotación el cual se puede variar entre 1 rpm y 20rpm.

Sobre la topa se encuentro otro motor con su reductor que do el movimiento

de translación 01 soporte de la semilla y el cual se puede hacer también monualmen-

te. Esta velocidad se puede variar desde 1 mm/hr hasta 25 mm;"r. Hay que hacer

notar que estas dos movimientos traslación y rotación, son independientes, con el

objeto de girar el cristal creciente sin tronslodorlo y así controlar el diómetro del

cristal bajo condiciones de equilibrio .. También sobre la topa se tiene el termopar

que llego hasta lo superficie del crisol. Se proveen ademós dos visores de pyrex

IXIra poder observar el proceso de crecimiento. Para prevenir lo condensación de

vapores sobre los vidrios se tiene debajo de estos una tela de olambre de aluminio

y entre esto y el vidrio una pequeña pieza de fierro cubierto con tela de vidrio con

la cual, en caso necesario, se pueden limpiar los visores por medio de un imán. En

la porte inferior de la topo se tiene uno plnca de cobre sobre lo cua I va devanado

un serpentín por el cual se tiene circulación de aguo para pratección de las ¡untas

de hule y los visores de pyrex.

La potencia que se requiere paro los temperaturas de trabajo (del orden de

700°C) es de lBOOwatts. Se utilizan crisoles de alumino recristalizoda ode pla-

tino .. Con este dispositivo se han logrado obtener cristales bastante transparentes

hasta de 300gr de peso con un contenido inicial de 0.25% molar de T/I y de 250gr

con 0.5% molar inicial de TII en un perialode trabo¡o del orden de 100 12 horos.
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Hay que hacer notar que las velocidades de crecimiento que se logran obtener en

vacío o en una atmósfera inerte Son mucho menores que en atmósfera Iibre.3

El anólisis de las impurezas en diversos regiones del cristal se realizó me.

diante el método calorimétrico de Scott" el cual está basado en la absorción lumi.

nasa del complejo violeta de metilo leído a 5850 A en un espectrofotómetro. Para

el anáiisis los iones talosos deben ser tratados con bromuros y trabajarse con

iones tólicos que son mas estables, llevándose o cabo la reacción:

TI' + 8, - TI" + 28,,
Estos iones forman complejos de tetrabromotalatos que 01 ser combinados con un

colorante (violeto de metilo) fcrmon un complejo coloreado fócilmente extraible

por Acetato de Amilo que actua como solvente¡

TI" + 48' - TI 8,
4

TI 8, + R NH'- R NHTI8,
4 3 3 4

Los resultados de análisis fueron los siouientes: en cristales crecidos con

uno concentración inicial de 0.5% molar, lo concentración de TI inmediatamente

abajo de la semilla fué de 0.08% molar, en la región central del cristal 0.13% y en

la porte mas boja 0.19%, como se puede apreciar en lo Fig. 2.

Poro la utilización de estos cristales como detectores de centelleo se sobes

que ia altura de pulso se mantiene constante poro un intervalo de concentraciones

de talio que va desde 0.1% hasta 0.5% molar.

La altura de pulso de estos cristales comparado con cristales comerciales

es mas o menos lo tercero parte, dando uno resolución para es 137 del orden de 25%

que es aproximadamente el doble que paro un cristal comercial en los mismos con •.. .alCiones.

Se supone que poro mejorar la altura de pulso y lo resolución de estos cris.
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tales conviene aumentar lo concentración inicial de Talio en el fundente paro así

trabajar en la región lineal de lo curvo descrito en lo referencia (5), además de

mejcror ei sistema de montaje de los cristales.
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