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14aA1
　原 料連 続 供 給型 引 き 下 げ法 に よ るル チ ル 単結晶の 育成

Gro“ tth　of 　rutile　sing ］e　cr｝
・stals　by　the　pulling−do、m 　method 　with 　con1inuous 　feeding

　　　　　　 北 大院工 　○樋 口 幹雄、研1 琢 己、小平紘平

Graduate　School　of　Eng．．　Hokkaido 　University　M ．　Higuchi，　T、　Togi　and 　K ．　Kodaira

　　Rutile　s血gle　cry’stals　25　mm 　in　diameter　were 　grown 　b｝，　a　ncsyly 　developed　pulling−dowll　method 　w 置th　continuolls
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made 　ofporous 　zirconia 　was 　essential 　to　perf（）rm 　smooth 　seed 　touch　and 　stable 　gro帆 h　run ．

【は じ め に 】ル チ ル （TiO。）は 非常 に大きい 複屈折（o，29）を示す とともに化 学 的耐久 性 に優れ て い る二 とから、

偏 光子 用材料 として 極 め て 有用であ り、光ア イソ レ ー外
一等 に実装 されて い る ル チ ル 単結晶は FZ法お 虹

ぴ ベ ル ヌ
ー

イ法 により育成 され て い るが、得られる結晶 の 口径 には制 限がある ．
一
方、引き ドげ法 はるつ ぼ

底部中央 の 孔 切 流 出す る融液 を固化 させ る方法で 、るっ ぼ径 に相 当するコ径の 結晶が比較的容易 に得

られ る。 本研究では 、原料 連続 供給型の 引き下げ法を用 い て大 コ 径 ル チ ル 単結 晶 の 育成を試み た

【実験】原 料供給 は 、焼結 棒あるい は粒 状 TiC）
。
の い ず れ か を用 い て おこなっ た ．原 料 棒｝よ99．9％の
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末をCIP成形し、1200℃ で 3h焼 結するこ とにより作製し た、育成装置 の 概略 図を図 1に 示す ．高周 波誘 導加

熱されたイリジウム る つ ぼ h 方 より供給 され た原料 は融液 とな り、ろっ ば の 孔伽   φ〉を通 して r部に流 出す

る。これ に種結晶を接触させ 、 回 転させ ながら引き下 げ

るこ とにより育成をお こな っ た。育成 条件 は 育成 速度 ；

5   ／h 、回 転 数 ；10rpm 、育成方位 ：c軸 、育成雰囲気 ：

窒素とした 。 本 実験で は 主 に、るっ ぼ 下方の 熱遮蔽板

の効果 および 原料供給 の 方法 に っ い て検討した 、．

【結 果 】るつ ぼ ト方 の 熱 遮蔽板 を設置 しない で 育成 を

行 っ た 場合、るつ ぼ底 面からの 輻射に よる熱損失 が 非

常に 大きくなり、 高周 波 出力 が 必 要以 上 に か かるだ け

で なく、温度 勾配が 著 しく急峻 にな り流 出した 融液 はる

つ ぼ底 に沿 っ て 急速に 固化した ，こ の とき得られ た結 晶

は種 結晶との 間にエ ピ タキ シ ーがなく、 単結 晶は得 られ

なか っ た。これ に対して 、熱遮蔽板を設置すると温度勾

配 が緩くなり、そ の 結 果 ス ム ー
ス な種 付けをお こ なうこと

がで き、安定した育成が 可能 とな っ た
、 原料棒を使用 し

た場 合で も直胴部 をもつ 結晶 が得 られるが 、育成 中に

原料 の 追加 がで きない た め得 られる結 晶の 長さに制限

がある
。
また 、原 料 棒で は 下 端 がるっ ぼ ヒ方で 融 けた

の ち液 滴 となっ て 落 下するた め 、供

給 に 時 間的な間隔 が 生じる、
一一

方 、

粒 状の 原料を用 い たとこ ろ、供給 量

の 厳密な制御と長 時 間の 育成が 可

能となり、図 2に示 すような結 晶が 得

られた。現在 の ところ、用い て い るイ

リジウム る っ ぼ の 直径が 30nlmで ある

ため 、最 大 25111m程 度 の 口径 に とど

まっ て い るが、るつ ぼ径 を大きくする

こ とにより、 さらに 大 口 径 の ル チル 単

結晶の 育成が可 能である 。
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図 1．育成装 置 の 概略
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図 2．引 き下げ法に より育成 され た ル チ ル 単結晶
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