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Single crystals of LiH,(Se0O,), were grown from water solution. The samples
were exposed at room temperature to gamma radiation from a Co® source
and received doses of 108 r.

To observe the spectra a standard spectrometer was used working at 9100
Mc/s and displaying the derivative of the absorption curve on the recorder.
The 2K25 klystron frequency was stabilized with regard to the resonant
frequency of the cavity resonator and was modulated with 35 Mc/s in order
to obtain the side bands'. The magnetic field was modulated with a frequency
of 1025c¢/s and an amplitude of ~ 0.8 Gauss. A commercial narrow band
amplifier was used for the amplification of the signal.

The crystals were cut in the directions of a, b, and ¢ axes respectively,
and were oriented with the particular axis normal to the magnetic field H. The
azymuthal angle ¢ gives the orientation of another reference axis with respect
to the field direction.

The spectra shown in Figs. 1 and 2 are derivatives of the EPR absorption
at room temperature.

The spectra shown in Fig. 1 (c L H) are identical for the direction ¢ and
(180 — ¢). The spectra obtained at various azymuthal angles when the a axis
was normal to H do not differ appreciably and only one example is given.

Strong anisotropy of EPR absorption in the crystal is evident in Fig. 2
(b axis normal to H). Results taken immediately after irradiation and those
after two months are the same. The observed spectra indicate that stable
defects, fixed in the crystal lattice are produced by the irradiation.
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Fig. 1. EPR absorption in LiH3(SeOs):.c | H, ¢ <X asinf, H and a | H, ¢ < csinf, H.
(x = decibel reading in steps and y = continuous amplification reading at narrow band
amplifier.)
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Fig. 2. EPR absorption in LiH3(SeOs): b | H, ¢ < csin f, H (x = decibel reading in steps
and y = continuous amplification reading at narrow band amplifier.)
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Fig. 2. (continued)
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IZVOD

Elektronska paramagnefska rezonancija wu feroelektriku
LiH;3(Se03); nakon vy-ozracivanja

R, Blinc, S. Detoni, M. Pintar i S. Poberaj

Spektri EPR snimljeni su na razli¢no orijentiranim mono-kristalima LiH3(SeOg3)2
nakon S§to su primili 106 r iz jednog Co$0 izvora. Jaka anizotropija je ustanovljena
u slucaju kada je os b bila okomita na smjer magnetskoga polja. Ovo ukazuje na
to da su zratenjem nastali stabilni defekti fiksirani u kristalnoj reSetki.
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' Metode dobivanja monokristala iz minimalnih koli¢ina supstancije i ota-
pala imaju veliku praktiénu vaZnost u svim oblastima nauke u kojima se ispituju
kristali i njihova svojstva. Pogodan uredaj za dobivanje monokristala rastom
iz otopine, koji radi na principu »triju posuda«, ukupnog volumena cca 100 ml,
opisan je u literaturil. Radi daljnjega smanjenja volumena i prilagodbe naSim
potrebama izradili smo jednostavni minijaturni kristalizator, koji se odlikuje
nekim prednostima. Na$ je ‘kristalizator po funkcioniranju blizi metodi
U-cijevi, koja je u nekoliko varijanti ve¢ opisana?. Da bismo izbjegli konstruk-
ciju specijalne pumpe ili mjeSalice, Sto zahtijeva pazljivo izvodenje brtvljenja,
cirkulaciju u zatvorenom sistemu rije§ili smo pomoéu magnetske pumpe?, u
samom kristalizatoru. Citav uredaj izraden je iz stakla (sl. 1.).
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Slilga 1. Shematski prikaz uredaja za kristalizaciju: (K) kristalizator, (S) saturator, (M) i (Mz)
plastevi za termostatiranje, (Gi1) i (Gs) stakleni bruevi &epovi, (T1) i (T:) termometri, (R) rotor
magnetske mjeSalice, (F) otporna Zica za grijanje voda.
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Stalna temperatura u kristalizatoru (K) i saturatoru (S) odrzava se pomoéu
termostatirane vode koja cirkulira plastevima (M,) i (M,). U saturatoru se
nalazi zasiéena otopina soli u ravnoteZi sa polikristalnim materijalom. Poli-
kristalni materijal stavlja se na dno posude saturatora, ili se stavlja u malu
vredicu od tkanine koja se objesi o termometar saturatora.

... Zasiéena .otopina neprestano, cirkulira iz saturatora u kristalizator u kome
je temperatura niza od temperature saturatora za neki povoljni At. Ovim na-
Zinom stvara se u kristalizatoru 'prezasi¢enje 1 uvjet za rast male kristalne
jezgre, koja na tankoj niti slobodno visi u otopini. Otopina kojoj se u kristali-
zatoru nesto snizila koncentracija, ponovo dolazi u saturator, gdje se u doticaju
s viskom soli iztiova zasiti. = L el &

Iskustvo je pokazalo da u slucaju direktnog spajanja obih termostatiranih
posuda nije moguce postici At veéi od 0,2°C, jer dolazi do izjednacenja tempe-
rature u sistemu, pogotovo, ako se radi s brZzom cirkulacijom. Spiralno savijeni
vodovi, medutim, omoguéuju.rad i s. razlikom temperature od At~ 2°C. Kod
veéih razlika remeti se stabilnost temperature u posudama, a time i uglovi kri-
stalizacije. " sflor B , ,

Dijelovi vodova izvan termostatiranih plasteva moraju se blago zagrijavati,
da bi se sprije¢ila kristalizacija u njima, $to se dogada ako se radi sa solima
sa pozitivnim koeficijentom topljivosti. To je rijeSeno pomocu nekoliko zavoja
tanke otporne Zice (F). Snaga grijanja nije prelazila 1,2 W (85 Qi 10 V), jer
se inate mijenja temperatura sistema.

Obe posude zatvaraju se staklenim &epovima (G,) NB29 i (G.,) NB19. Za
mjerenje temperature otopine sluze bruSeni termometri NB10 (T,) i (T,).
Termometri su na dnu #ivinog rezervoara snabdjeveni rupicom tako da se moZze
objesiti jezgra monokristala odnosno vreéica s polikristalnim materijalom.
Predviden je interval temperature od 20°—80°C, a podjela je u 0,1°C.

Ukupni unutarnji volumen posuda iznosi cca 75 ml.. Veli¢ina kristala prak-
ti¢ki je ograni¢ena samo veli¢inom kristalizatora, pa se iz minimalne koliéine
otapala moze dobiti maksimalno veliki kristal. Volumen uredaja moZe se
jo$ smanjiti, §to je vaZno ako se radi sa skupim otapalom ili solima.

Uredaj je pogodan za ispitivanje procesa rasta kristala, jer omogucuje po-
deSavanje tatnih uvjeta temperature, brzine cirkulacije i prezasi¢enja. Osim
toga postoji moguénost mijenjanja sastava otopine u saturatoru u toku kri-
stalizacije bez diranja kristala. Staklena izvedba i dobro brtvljenje s bruSe-
nim ¢epovima jomoguéava rad s otapalima razliénih svojstava.

Metoda nije pogodna za priredivanje monokristala-onih tvari koje imaju
malu strminu krivulje topljivesti. Take na primjer jezgra monokristala boraksa
tezine 0,0033 g porasla je za ¢itavih 21 daha rasta na svega 0,2114 g. Krista-
lizacija se odvijala na temperaturi od cca 38°C a At sé postepeno mijenjao od
0,30—1,28°C. p— A

Na slici 2. imamo fotografiju monokristala Seignetteove soli, dobi-
venih u opisanom uredaju. Rast je trajao od 4 do 12 dana na temperaturi
od 37,4°C. Razlika u temperaturi iznosila je 0,45° i 0,50°C. ‘Brzina toka iznosila
je cca 12 ml u minuti, kod cca 500 okretaja u minuti magnetske mjeSalice.
Strmina krivulje topljivosti Seignetteove soli veca je za oko 20 puta od strmine
krivulje topljivasti boraksa na odredenoj temperaturi.

Autor zahvaljuje profesoru Dr Dragi Grdeni¢u na poticaju za rad, a
takoder i Dr Sini$i Mari¢iéu ¢ije su ideje i savjeti omogucile konstrukciju
uredaja.
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slika 2. Monokristali Seignetteove soli, priredeni u opisanom uredaju. U kristalima se vide
niti kojima su jezgre bile privezane za termometar u kristalizatoru.
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ABSTRACT
A Miniature Laboratory Apparatus for Growing Single Crystais from Solutions
M. Topié

An all glass miniature apparatus for growing single crystals up to a size
of about 2 ecm3 is described. It is based on a combination of the U-method with
a magnetic stirrer circulating pump. Its main advantage is the small amount of
solution required, 75 cm3. Temperature differences up to 20C can be maintained and
the easy overall control of experimental conditions makes this apparatus suitable
for studies of single crystal growing.
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