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Przedmiotem wynalazku jest sposéb i urzgdzenie
do otrzymywania monokrysztaléw wysokotopliwych
tlenkéw metali dla celéw elektroniki.

Wedlug znanych sposobéw, wysokotopliwe tlenki
metali, zar6wno proste, jak np.: Al,O3, jak i zlozone,
np.: MgOAL,O; w postaci monokrysztaléw otrzymuje
sie najczeSciej w oparciu o metode Verneuila.
W przypadku stosowania tej metody, przeznaczone
do monokrystalizacji wysokotopliwe tlenki przygo-
towuje sie w postaci sproszkowanej substancji
i fluidalnie doprowadza sie¢ w skierowany w dot
plomien, najczesSciej wodorowo-tlenowy. W plomie-
niu sproszkowana substancja ulega stopieniu i w
postaci drobnych kropelek kierowana jest na znaj-
dujgce sie ponizej, naprzeciwko palnika, podloze, w
postaci osi z piedestalem i zarodzig, na ktéorym osa-
dzajgc sie i ochladzajgc nawarstwia sie do postaci
monokrysztalu. Podlozu nadaje sie ruch obrotowy,
co nadaje otrzymanemu monokrysztalowi wiekszg
doskonalo$é¢ strukturalng. W miare wzrostu podloze
opuszcza sie w dél, aby wierzch rosngcego krysztalu
stale znajdowal sie w tym samym obszarze plomie-
nia.

Metoda ta pozwala z duzg wydajnoscig, z uwagi
na rodzaj materialu, wyhodowaé monokrysztal np.:
Al,O;, jak rowniez krysztaly podobnych tlenkéw,
nie rozkladajacych sie w procesie topnienia. Ale
w wyhodowanym w ten sposéb Kkrysztale wystepuje
szere%T wad strukturalnych. Jedng z najistotniejszych
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z nich sg dyslokacje, ktére tworzg sie w dosé du-
zych koncentracjach.

Sktadaja sie na to nastepujgce przyczyny: dys-
persja sproszkowanego, trudnotopliwego tlenku me-
talu nie jest do$é duza i jednakowa, w wyniku cze-
go, ciekly tlenek znajdujacy sie na czole rosngcego
krysztalu ulega ,bombardowaniu” wiekszymi Kkro-
pelkami, a doplyw materialu nie jest wystarcgajaco
réwnomierny; goracy strumienn gazéw spalinowych
z koniecznos$ci turbulentny wywoluje gradienty tem-
peratury w Kkrysztale; w rosngcym krysztale przy
jego stygnieciu wystepujg gradienty temperatury
osiowe i radialne. Dwie ostatnie przyczyny mozna

silnie zredukowaé przez stosowanie odpowiednich

oslon ceramicznych i konstrukcji palnika. Przyczy-
na pierwsza jest $ciSle zwigzana z faktem stosowa-
nia proszku ciala stalego.

Niemozno$é calkowitego usuniecia wymienionych
przyczyn niedoskonalosci krysztalu sprawila, ze mo-
nokrysztaly wysokotopliwych tlenkéw metali i nie-
metali o malej gestosci dyslokacji otrzymuje sie
obecnie coraz cze$ciej metodg Czochralskiego. Me-
toda ta nastrecza trudno$ci w jej stosowaniu zwig-
zane z tym, ze stopione tlenki metali i niemetali
w temperaturze ich topnienia okolo 2000°C sg bar-
dzo agresywne w stosunku do materialéw tyglo-
wych, tak ze ulegajg one szybko niszczeniu przez
erozje i korozje. Ponadto metoda ta uniemozliwia
krystalizacje krysztalow o stalym skladzie chemicz-
nym w przypadku tlenkéw, ktére posiadajg w fazie
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cieklej inny sklad niz w fazie stalej, jak to ma
miejsce dla tlenkéw zlozonych. W zwigzku z tym
bardzo trudno jest uzyskaé krysztaly zloZone spel-
niajace warunek zachowania okreslonego skladu
stechiometrycznego i jego jednolitosci.

Wzrastajgce zapotrzebowanie na monokrysztaly
prostych i zlozonych tlenké6w metali i niemetali,
o duzej doskonalo$ci strukturalnej, a szczegélnie
o matej gestosci dyslokacji rzedu 10*—103 cm-2
stwarza potrzebe znalezienia takiej metody i urza-
dzenia do jej stosowania, ktéra pozwolilaby otrzy-
maé zaréwno krysztaly proste, jak i zloZone o ma-
lych gestosciach dyslokacji i jednolitym w calym
krysztale skladzie stechiometrycznym.

W wyniku przeprowadzonych badan okazalo sie,
Ze jest mozliwe otrzymanie monokrysztalu o wy-
maganej strukturze jeSli bedzie sie spalaé¢ Kkoloid
cieczy zawierajgcej zwigzek chemiczny, ktory ulega
utlenianti* ‘ng fddpowiedni tlenek. A mianowicie,
zgodhie'z "whynalazkiém, w tlenie wytwarza sie ko-
loid odpowiedniego cieklego zwigzku metalu, ko-
rzystnie alkoholanu glinu, acetyloacetonianu glinu
lub ich roztworéw, korzystnie w benzenie, przez
rozpylenie tej cieczy w strumieniu wytlaczanego
zawirowanego tlenu. Aerozol ten, po opuszczeniu
ukladu rozpylajgcego spala sie, przy czym czastki
odpowiedniego zwigzku o koloidalnym stopniu roz-
drobnienia utleniajg sie z wytworzeniem tlenkuy,
ktory topi sie pod wplywem wysokiej temperatury
panujacej w plomieniu i w postaci aerozolu jest
niesiony w strumieniu gazéw spalinowych na znane
podloze z zarodzig, gdzie nastepuje monokrystaliza-
cja. Do realizacji tego sposobu zostalo wykonane
urzadzenie wedlug wynalazku, wyposazone w skie-
rowany do dolu palnik — rozpylacz ze znajdujaca
sie w nim komorg zawirowania tlenu, w ktérej
znajduje sie koniec lub sg korce kanaléw tleno-
wych, z ukierunkowanymi ich wylotami wedlug po-
lozenia stycznej do obwodu komory. Objeta tg ko-
morg wspoélosiowa z nig dysza paliwowa wystaje
poza krawedZ wylotu tej komory i znajduje sie w
wirujacym strumieniu wylatujgcego wzdtuz podluz-
nej osi palnika tlenu.

Pod palnikiem — rozpylaczem znajduje sie za-
rodZz Kkrystalizacji, korzystnie w odleglosci 150 mm
od palnika. Zarddz ta jest umiejscowiona na znanej
podstawie przymocowanej do wspornika o postaci
pionowo usytuowanej osi, ktéra zaopatrzona jest w
naped jej ruchu obrotowego i postepowego poosio-
wego.

Sposéb i urzadzenie wedlug wynalazku umozli-
wiajag uzyskanie najwiekszego technicznie mozli-
wego stopnia rozdrobnienia stopionego tlenku, w
duzym stopniu monodyspersyjnego. Sposéb zapew-
nia réwniez réwnomierno$é dostarczania materialu
do krystalizacji niemozliwy do osiggniecia przy sto-
sowaniu proszku dostarczanego fluidalnie. Jedno-
cze$nie oczyszczenie odpowiednich zwigzkéw wyj-
$éciowych, np.: alkoholanéw glinu, mozna bardzo
skutecznie i prosto przeprowadzi¢ na drodze desty-
lacji frakcjonowanej. Umozliwia to otrzymywanie
monokrysztalu tlenku o maksymalnej czystosci che-
micznej.

A zatem sposéb wedlug wynalazku umozliwia
otrzymywanie monokrysztaléw wysokotopliwych
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4
tlenké6w metali i niemetali o wiekszej doskonalosci
chemicznej i fizycznej niz monokrysztaly otrzymy-

. wane znanymi metodami.

Jednoczesnie spos6b wedlug wynalazku zachowu-
je wszystkie zalety metody Verneuila, przede wszyst-
kim mozliwoéé otrzymywania monokrysztalow zlo-
zonych tlenkéw, ktoérych sklad chemiczny w fazie
cieklej jest inny niz w fazie stalej.

W palniku wedlug wynalazku, spelniajgcym takze
role rozpylacza, wystepuje w nieznacznym tylko
stopniu zjawisko osadzania sie na nim produktéw
spalania, wytwarzanych w aerozolu tlenku, ktory
jest produktem nielotnym w temperatur%e pokojo-
wej.

Natomiast w przypadku zastosowania do sposobu
wedlug wynalazku znanych palnikéw, przeznaczo-
nych do spalania cieczy lotnych z lotnymi produk-
tami spalania, nastgpiloby bardzo intensywne osa-
dzanie si¢ na ich wystajacych elementach, na dro-
dze wyplywu paliwa, tlenku jako produktu spala-
nia, prowadzace do zmiany geometrycznych para-
metréw palnika i tym samym do zmiany warunkéw
spalania, co w procesie monoKkrystalizacji jest nie-
dopuszczalne. .

Okazalo sie jednak, ze nawet gdy dysza paliwowa
jest wprowadzona osiowo do strumienia tlenu i wy-
staje poza wszystkie elementy palnika, po dluzszym
czasie palenia osadzajg sie produkty spalania na
$cianach dyszy i elementach palnika znajdujacych
sie w najblizszym otoczeniu dyszy, a polozonych w
tyle, za jej wylotem. Zjawisko to jest wynikiem
wystepowania gradientéw predkosci na granicy
strumienia gazu i S$cianki dyszy paliwa oraz na
granicy strumienia tlenu i otaczajgcego powietrza.
Gradienty te powodujg tworzenie sie takiego roz-
kladu ci$nied w obu warstwach przygranicznych, ze
nastepuje wolne przemieszczanie sie skladnikéw
warstwy w Kierunku przeciwnym do kierunku ru-
chu tlenu i gazéw spalinowych i tym samym osa-
dzanie sie tlenku na elementach palnika. Zjawiska
te wyeliminowano w urzgdzeniu wedlug wynalazku
w ten sposdb, ze wylot dyszy doprowadzajgcej pa-
liwo umieszczony jest osiowo w strumieniu tlenu
w taki sposéb, ze na drodze rozpylanego paliwa w
tienie nie znajduje sie zaden szczegdl elementow
palnika. .
Jednoczesnie tlen wyplywajgcy z dyszy tlenowej,
w ktérej symetrycznie umieszczona jest dysza pa-
liwa, wprawiony jest dodatkowo w ruch wirowy
tak, ze rozklad gradientéw predkosci powoduje w
polu wytworzonych ci$nien w warstwach pogra-
nicznych ruch obrotowy gazu woko6l dyszy paliwa,
a nie ruch postepowy w Kkierunku przeciwnym do
kierunku przéplywu gazéw spalinowych. Takie roz-
wigzanie konstrukeji palnika — rozpylacza pozwolilo
na przedluzenie czasu stabilnego dzialania procesu
spalania i tym samym krystalizacji nawet do kilku-
dziesieciu godzin.

Przyklad. Do palnika — rozpylacza doprowa-
dza sie strumien tlenu o szybko$ci doplywu
3—8-102 1/h oraz 209, benzenowy roztwér alkoho-
lanu glinu o szybkosci doptywu 5—8-10-1 1/h.

Po zmieszaniu poddanego zawirowaniu tlenu z roz-
tworem alkoholanu glinu, na zasadzie rozpylania



89 475

5
cieczy w strumieniu gazu i spowodowaniu zaplonu
tak otrzymanego aerozolu uzyskuje sie spalanie
wedlug nastepujacej reakcji:

2(CH;- CH,* CH,0);A14-270,=18C0,+21H;0+ AL,O,

Tlenek glinu o rozdrobnieniu koloidalnym topiac
sie w plomieniu, ktérego temperatura wynosi co

najmniej 2000°C niesiony jest w gazach spalino-.

wych, na znane podloze z zarodzig, gdzie nastepuje
monokrystalizacja. R6wnocze$nie nadaje sie podlo-
zu znany ruch zlozony, postepowy ku dolowi o pred-
ko$ci 2—12 cm/godz i ruch obrotowy o predkosci
28—192 obroty/min.

Przykladowe rozwigzanie konstrukcyjne urzadze-
nia wedlug wynalazku jest blizej wyjasnione na
przykladzie wykonania za pomocg rysunku, na kté-
rym fig. 1 przeds_tawia urzadzenie do realizacji spo-
sobu wedlug wynalazku, w przekroju podtuznym,
a fig. 2 to samo urzgdzenie w przekroju poprzecznym.

W urzadzeniu tym zastosowany jest palnik-roz-
pylacz 1, ustawiony wylotem w znanym kierunku
do dolu. W palniku znajduje sie okrggla komora

zawirowania tlenu 2, ktéra obejmujé wspo6losiows

z nig i wystajacg na odleglo$é 0,1—5 mm poza kra-
wedz jej otworu dysze paliwowsg 3.

Z obwodowej Sciany tej komory wystawione sa
w nig wyloty kanaléw tlenowych 4, ktérych ukie-
runkowanie odpowiada stycznej do obwodu komory.
Pod wylotem palnika, w odleglo$ci okoio 150 mm,
znajduje sie na znanej podstawie 5 zarodz krystali-
zacji 6. Podstawa osadzona jest na obracanym
i przemieszczanym wzdluz osi wylotu palnika
wsporniku 7. Zestaw ten i przestrzen spalania 8
otoczone sg $ciang 9 znanej rury z materialu ter-
micznie izolujgcego, korzystnie z alundu.

Tlen wprowadzany tangencjalnie do komory za-
wirowania tlenu 2 uzyskuje ruch wirowy i w tym
stanie wyplywa przez otwér tej komory. Koloid
cieczy wprowadzany jest do dyszy paliwowej 3 pod
ci$nieniem wiekszym od ci$nienia atmosferycznego.
Tlen i ciecz ulegajgc zmieszaniu, na zasadzie roz-
pylania cieczy w strumieniu gazu, wyplywaja z pal-
nika w postaci aerozolu. ’
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W komorze spalania urzadzenia przebiega silnie
egzotermiczna reakcja spalania rozpylonej cieczy w
tlenie i powstawanie aerozolu cieklego tlenku me-
lalu w gazach spalinowych.

Silnie rozdrobnione kropelki stopionego tlenku
padajg na zarédz krystalizacji 6, gdzie stygnac kon-
densuja w monoKrysztal. Dla polepszenia warun-
kéw krystalizacji o§ wraz z zarodzia i tworzacym .

" sie monokrysztalem wykonuje stale znany .ruch

obrotowy, korzystnie 1 — obrét- na minute, i ruch
postepowy w dot o predkosci dostosowanej do
predkosci doplywu materialu przeznaczonego do
krystalizacji.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania monokrysztaléow Wysc.})ko-
topliwych-tlenk6w metali przez topienie rozdrobnio-
nego materialu wyjsciowego w plomieniu, na przy-
klad wytwarzanym za pomoca tlenu i osadzania
g0 na zarodzi ogrzewanej tymze plomieniem, zna-
mienny tym, ze jako material wyjsciowy stosuje sie
latwo utleniajgcy sie zwigzek chemiczny metalu w
postaci cieklej, korzystnie alkoholan glinu, albo
acetyloacetonian glinu, lub jego roztwér w roz-
puszczalniku palnym korzystnie benzenie, ktéry to
ciekly material wyjSciowy rozpyla sie w tlenie za
pomoca palnika-rozpylacza spalajac go na tlenek
i tak otrzymywany Wyrzucany z palnika aerozol
stopionego. tlenku metalu kieruje si¢ na podloze
z zarodzig krystalizacji.

2. Urzadzenie do otrzymywania monokrysztaléw
wysokotopliwych tlenkéw metali wyposazone w
palnik—rozpylacz skierowany na znajdujgcg sie pod
nim zarodz krystalizacji umieszczong na obracanej
i przemieszczanej do dolu podstawie, znamienny
tym, ze palnik (1) zaopatrzony jest w okragla ko-
more zawirowania tlenu (2), w ktérej znajduje sie
koniec lub sg konce kanaléw tlenowych (4) z ukie-
runkowanymi ich wylotami wedlug polozenia stycz-
nej do obwodu komory, a objeta ta komorg wspél-
osiowa z nig dysza paliwowa (3) wystaje poza kra-
wedz wylotu tej komory znajdujac sie w wiruja-
cym strumieniu wylatujgcego wzdluz podluznej osi
palnika tlenu.
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