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(54) Zafizeni pro rafinaci latek metodou usmérnéné krystalizace s bdvodem

materialu

Zefizeni pro rafinaci ldtek metodou
usm&rn&né krystelizace s odvodem materig-
lu Je ur&eno pro oblast metalurgie polo-
vodilové techniky, mikroelektroniky a opto-
elektroniky.

Je tvofeno stojanem, na ném# je umistdne
pec s ampuli a reguldtorem teploty. :
Vertikdln& ustavend empule je propojena
kandlkem s komirkou pro odvod materidlu
& spojena s reverznim michadlem. Pec
& ampuli a komirkou jsou upraveny na
stojanu sklopng.
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Vyndlez se tykd zarffzeni pro rafinaci ldtek metodou usm¥rn¥né krystalizace s odvodem ma-
teridlu, tvorené stojenem, na n&mZ je umfstina pec s smpull a s reguldtorem teploty,

Jsou znéme zefizeni pro horizontdlni zondlni taveni s odvodem materidlu. U t¥chto
zafizen{ se tavenina v prib&hu zondlnfho taveni obohacuje nebo ochuzuje o p¥{mési v sou-
ladu s efektivnim rozd&lovecim koeficientem p#*{imdsi v zdkledn{ ldtce. Posledn{ podifl
taveniny, ktery byvéd nejvice zne¥i¥t¥n nebo obohacen ne p#im¥si, lze pied utuhnutim odstra-
" nit odvodem materidlu, nale% se pokraZuje novym prichodem zdny.

Timto zplsobem lze zvysit Winnost zondlni refinace. Nevyhodou je, %e jen poZdte¥ni
8dst ignotu Je o¥i3t¥éna od prim¥si a zbyvajici &dst ignotu obsahuje tém&F nezm¥n&ny obsseh
pfimési. Z tohoto ddvodu Je nutno provdddt mnohandsobnou zondln{ rafinaci, co¥ je Zasovd
i energeticky ndro&né.

Pro metodu usmdrnéné krystelizace nebyl dosud zpisob odvodu materidlu technicky vyteSen.
Metoda usm¥rndné krystalizace je podle teoretickych i praktickfch vysledkd mnohem efektivndj-
%1 z hlediska distribuce pFim¥si p¥i krystalizaci (vyhodny koncentra¥ni profil ingotu).
Nevyhodou je, %e usmérndnou krystalizaéi nelze vicendsobnd opakbvat.

Tuto nevyhodu odstraﬁuje zaf{zeni pro rafinaci lédtek metodou usm¥rn¥né krystalizace
s odvodem materidlu podle vyndlezu, tvofené stojenem, na n¥m# je umisténa pec s empulf,
a s reguldtorem teploty. Jeho podstata spo¥fvéd v tom, Ze vertikdln¥ ustavend kfemennd
ampule Jje propojena kandlkem s komirkou pro odvod materiélu a spojena s reverznim michadlem,
pPfiem%¥ pec s ampulf a komirkou jsou upraveny na stojanu sklopn¥. Podle vyhodného provedent
Je empule s komirkou pro odvod materidlu o délce stejné nebo vEt¥{i, neZ je délka pece, & o
prifezu kandlku v rozmezi od 1 do 2 cm2.

Zdkladni ¥inek zaffzeni podle vyndlezu spolivéd v tom, Ze umo%nuje vicendsobné opeko-
védn{ refinace, &{m¥ se dociluje vyrazného zlep3eni rafina¥nfho uW¥inku a. vyZ&iho vyuitf
rafinoveného materidélu. Zaf{zeni ddle umo%nuje rozi{fen{ okruhu rafinovanych létek nap¥iklad
o t&kevé ldtky. ZvySeni d¥innosti refinace létek se dosshuje v dlsledku intenzivntho promi-
chdvéni taveniny, které je zabezpeleno pomoci reverznfho pohybu vertikdln¥ uloZené empule
s taveninou rafinovand létky. Zdroven s t3Zkotavitelnymi ldtkemi Jako germenium, indium,
galium, umo¥huje ze¥{zeni v uzavieném systému rafinovet i létky, které mejf vysokou tenzi .
par (kadmium, telur a podobnd).

Zaf{zeni podle vyndlezu je ddle blf%e popséno na p¥ikladu provedeni podle p¥ipojeného
vykresu, na n&m% obr., 1 znad{ grafické porovnédn{ dvou zékladnich zplsobl rafinace létek a
obr, 2 schematickj nérys zer{zeni podle vyndlezu.

" Jek Je seznatelné z obr. !, porovnaji-li se oba zdkladni zpisoby rafinace ldtek - zo-
nélni taveni a usm¥rndnd krystalizace, lze konstatovat, Ze usmdrning krystalizece md vyhod-
n¥381 koncentra&ni profil - k¥ivka I, ne% zondln{ tavenf - k¥ivke II, pfiZem¥ zdkladn{ mate-
ridlovy parametr pfi refinaci - rozd&lovaci koeficient - je pro oba pripedy tenty%. V de-
ném p¥ipedd je na ose x vyznalena délka ingotu @ na ose y koncentrace piim&sf., Ingot vyrobe-
ny usm¥rndnou krystelizaci je mnohem homogenn&j3{, tek%e i dels{ vlastnosti krystalu -

- elektrické, fyzikdlnf, mechanické, Jsou homogenn¥jiif, takZe pou%itelnd délka usmirning
utuhlého ingotu Je pro technickou aplikaci mnohem v&t31f, ne% je tomu u ingotu vyrobeného
Jednim pridchodem roztevend zony,

Odvddi-1i se znefiSt¥nd ¥dst ingotu, pek rafinedni efekt vzroste. Vypo¥ty i praxe ukéd-
zaly, Ze po'proveden£.10 procesd usm¥rndné krystalizece s odvodem pouze 5 % materidlu dojde
po kaZfdém prichodu ke snifeni koncentrace primfsi o ¥tyFndsobek pro p¥fmds s rozd&lovecim
koeficientem k = 0,1, pFifem¥ je mo¥no ziskat a¥ 60 % materidlu. To prokazuje vynikajfc{
d¥innost rafinece od pfim#sif, jejich%Z rozddlovaci koeficient k <1,
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Zafizenl sestdvd z pevného svafovaného stojanu 1, na kterém je pfipevndna kiemennd
empule 2 s rafinovgnym materidlem. Ampule 2 je spojena kendlkem 12 s komférkou 4, v ni%
se shromaiduje odvedend ¥dst materidlu po provedené usmdrniné krystalizaci. Pec 3 je
sestavena ze dvou kifemennych trubek, mezi nimi% je nevinut odporovy chromniklovy drdt
o priméru ! e% 2 mm., PFi refinaci lehce tavitelngch ldtek, do teploty 500 a% 600 °C, neni’
zapotfebfl umistit mezi trubky vyzdivku. PFi rafinaci létek s teplotou tdni 900 a% 1 000 °C,
nap¥{klad germenia, je nutnd vyzdivke z kaolinové vaty o tlousifce 1,5 cm.

Pro pozorovéni zbytku taveniny, ktery je urfen k odvodu materiélu,_jsou na peci 3
umistény dva vertikdln{ prdzory o 3f{¥ce 1,5 cm po celé délce pece 3. Konstrukce pece .3
Je vybavena prepinacim zarizenim, multivibrétorem pro zabezpeden{ reverzniho pohybu ampu-
le 2 s vysoce pfesnym reguldtorem teploty pece 3.

Konstrukce pece 3 umoZfnuje zm&nu polohy pece 3 p¥i usm¥rn¥né krystelizaci materidlu,
a to volitelnymi rychlostmi 16, &, 1 nebo 0,25 cm/h pomoci elektromotoru 11 a reduktoru
10 a rychlého sklopeni pece pro odvod meteridlu pomocf elektromotoru 7.

1 empule v period® usm&rn¥né krystalizace @ poloha II
ampule v okamZiku odvodu materidlu. Na stojanu ! je uloZena plo3ina 5, ne ni¥ Je uchycene
michedlo 6, ddle elektromotor J pro zrychlené spoultini ampule 2. Na plo3in¥ 2 Je uchycen
elektromotor 11 pro regulovany pohyb pece 3, spojeny pFes reduktor 10 a spojku 8 s pe;i
3 pomoci Sroubu 9.

Na obr. 2 je naznalena poloha I

Jak Je patrno z obr. 2,mé za¥fzenf dv& pracovni polohy. V poloze I se provddi
usm¥rn¥nd krystalizace ingotu tak, Ze se nejprve cely ingot roztavi, pak se zepne mecha-
nicky posuv pomoci elektromotoru 11 a zvolenou rychlosti se neché ingot postupnZ tuhnout.
Promichédvén{ taveniny v empuli 2 je zabezpedovéno reverznim michadlem 6. Modelovédni procesu
promichdévéni ukdzalo, %e pro teveniny s viskozitou 1 a% 4.1073 Pa.s se Jevi jako optimélni
rychlost otd¥eni ampule 2 90 a¥ 100 o‘t..mm'1 s reverzni periodou 7 aZ 10 s. 0dlit{ zbytku
taveniny se provdd{ rychlym neklondnim plo3iny § z polohy I do polohy II, kdy tavenina
pretee spojovacim kandlkem 12 do komirky 4. Po odlitf se za¥fzenf vrdt{ do polohy I a
provede se opé&tné roztaveni ingotu s ndslednou usm&rndnou krystalizaci.

Konstrukce za¥fzeni umoZnuje pracovat v uzaviendm systému pod vakuem nebo v inertni
atmosfé¥e. Zaf{zeni je vhodné pro 1létky s nizkou i vysokou tenzi par a¥ do teploty téni
1 200 °C. Pro zabezpeleni U¥inné rafinace t&kavych ldtek je ampule 2 spojensa s komirkou
4 pro odvod materidlu pomoc{ kandlku 12 o délce stejné nebo v&t¥l,ne% je délka pece,a o.
priméru kandlku ne vy33fim neZ 1 a%f 2 cmz. Pomoci tohoto zaff{zeni lze d&inn¥ rafinovat
Jek &isté materidly, tak i sloudeniny nebo slitiny.

) Jako pfiklad se uvddi refinace teluru usmdrn&nou krystalizac{ ve vertikdlnim usporddd-
ni s odvodem materidlu. Vychozi vsdzka teluru 250 g byla umistdna do k¥emenné ampule 2

s vnit¥nim primé&rem 20 mm. Bylo provedeno 10 procesi usm&rnZné krystalizace rychlostf
pohybu pece 3 1 cm/h pfi teplot® pece 3 480 °C a2 s 5 % odvoden materidlu, Hmotnost
o¥i3t¥ného odlitku byla 145 g.

Vysledky chemicko-spektrdlni analyzy v rdznych stadifich rafinace jsou uvedeny v hdsle-
dujici tebulce. . C
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Tabulka 1

Obseh pFim&s{ (hmot. %)

Vzorek Cu Pb Mg Mn Fe Al
Vjchoz{ telur 6.1076 8.1076 11077 <3.1078 1.1074 5.1072
Telur z odvedené 6

Fdsti 1.407° 2,107 2,107 3.107 2.1074 5,102
0¥i8t8ng telur <2.10% <5100 <1107 <3010 <107t <5.1070

Zyy%end koncentrace pffm¥si v odvedené ¥dsti ve srovnént s vjchozim materidlem avid¥{
o efektivnosti procesu raefinace.

Dal3im ukazatelem &istoty materidlu je teplota plechodu z vlastni do pFim¥sové vodivost-
ni{ obleati. Z literdrnich zdrojd je zndmo, Ze‘so zvysenim &istoty se teplota inversze Ti
snifuje. M¥Fen{ T, vychozfho teluru a teluru z odvedené ¥désti dalo hodnoty 201 a 205 K,
Teplota inverze vy¥ist&ného teluru doséhla hodnoty 175 K, kteréd je charakteristickdé pro neJs
%ists8{ vzorky teluru znémé z literatury.

Konstrukce zefizeni md tu zvld3tnost, ¥e kondenzdt vysoce t¥kavého teluru nachdsejfict
se v kandlku 12 dpojujicim ampuli 2 s komirkou 4 pro odvod materidlu je pfi posuvu pece
3 smdrem nahoru natavovén a stéké zp&t do empule 2. Znadnd délka spojovactho kendlku 12
Je d¥innou prekédZkou pro pFenos par teluru do komirky 4 pro odvod materidlu.

Uvedené za¥izenf md véiky vjznaﬁ'pro pfipravu ldtek s wysokou &istotou, s vysokou
strukturni dokonalosti p¥fpadnd i ve form$ monokrystalické, s vysokou homogenitou roslote-
ni p¥imdsi, coZ je velmi ddle¥ité pro specidlni oblasti metalurgie polovodi¥ové techniky,
mikroelektroniky, optoelektroniky atd. Pomoci zePizeni lze pFipravovat ldtky jJednokompo-
nentni i vicekomponentni, s nizkou i vysokou tenzi per jedné nebo vice sloZek, coZ je
dile#ité zeJjména pro p¥ipravu specidlnich polovadi¥ovych slou&enin.

PREDMET VYINALEZU

1. Zefizenl pro rafinaci ldtek metodou usmdrndné krystalizace s odvodem materidlu,
tvolené stojenem, na n¥rZ je umisténa pec s ampulf a s reguldtorem teploty, vyznalené
tim, %e vertikdlnd ustavend k¥emennd ampule (2) je propojena kandlkem (12) s komirkou
(4) pro odvod materidlu a spojene s reversnim michadlem (6), pPifem¥ pec (3) s empull (2)
a komdrkou (4) Jjsou upraveny na stojanu (1) sklopnd.

2. Zerizeni podle bodu 1, vyzna¥ené tim, ¥e empule (2) Je spojena s komirkou (4)

pro odvod meteridlu o délce stejné nebo v&t3f, neX je délka pece (3), a o prifesu kandlku
(12) v rozmez{ od 1 do 2 em“.

1 vykres
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