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(54) Zpasob pasivace povrchu vyrobki z taveného kiemene

Zplisob pasivace povrchu vyrobkd z te-
veného ktemene, urdenych k teplotnimu zpreco-
vén{ vysoce ¥istého hydroxidu nebo oxidu hli-
nitého, zemezujic{ zne¥ist3ni zpracovdvaného
produktu difuzi kiemikem z néddoby z tavené-
ho kiemene, ¥im¥ se spoji vyhode taveného
kiemene v jeho odolnosti proti néhlym zm&-
ném teploty a pasivitou korundovych nédob,
kde cile je dossZeno tim, Ze hladky povrch
vyrobku z taveného kfemene se nejprve vysta-
vi plsobeni sm¥si kyseliny fluogovodikové
6 dusilné pfi teplot¥ 40 a% 80 “C po dobu
5 a¥ 120 min, nadef se smo¥{ ve vodném roz-
toku, obsahujicim 0,1 e% | gremiont iontd
hlinitych na 100 g vody p¥i pokojové teplo~
t& a potom se vystavi pisobeni plynného
amoniaku a koneiné vyZihd p¥i teplotd
1.100 aZz 1 300 “C,
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Vyndlez se tjyké zplsobu pasivece povrchu vyrobkd z taveného kiemene, urdenych k teplot-
nimu zpracovéni vysoce Zistého hydroxidu nebo oxidu hlinitého a pro p3stovédni monokrystali.

P¥i pFipravé oxidu hlinitého vysoké Zistoty (99,999 % A1,0 ) se vychdz{ vétdinou
z hlinitych soli pPediStdnych rekrystalizaci{ z vodnych roztokd. Nej¥astdji to byvd siran hli-
nitosmonny (NH4)A1(SO4) 12 HZO’ ktery se po vy¥ist¥n{ rozklédd bud tepelnd v kfemennych
misdch pfi teplotd 1 100 aZ 1 200 °C na oxid hlinit}, nebo se plsobenim plynného emoniaku
premdni topochemickou reskei na hydroxid hlinity. P#i prvnim postupu vznikajf velmi neé-
douc! exhslace oxidu sifiZitého s dochézi k zne¥istovén{ produktu vlivem difuze kiemiku
z nddoby pri tepelném rozkladu. PFi druhém postupu je vedlejsim produkiem nezévadny siren
hlinitoemonny, ktery lze budto recyklovat nebo vyuiit jinym zpisobem, nspfiklad jeko hno-
jivo. Vznikly hydroxid hlinity je t¥eba %fhénim na teplotu 700 e 1 000 % pfevést na oxid
hlinity. Toto se b&%nd provédi v nddobdch z platiny, prip. Je moZné poulit nédoby z ¥isté-
ho oxidu hlinitého. Obe materiély zaji¥tujl dodrZeni vysoké ¥istoty ¥1haného produktu, mas-
ji viek tyto nevyhody, Platina je velmi drshé, ¥isty oxid hlinity - korund Je relativnd
také drahy e kromd toho snés{ pouze pozvolné zeh¥ivéni i chlazeni e i tek ¥asto dochdzi
k jeho prasknuti. Taveny ki¥emen je podstatnd levndjsi e snd3f rychlé zm¥ny teploty p¥i
zaht{védnf i chlazenf! bez nebezpedi prasknuti. PFi 2fhdnf esle dochdgi k difuzi kiemiku
z nédoby do kysli¥niku hlinitého, ktery se takto znetisiuje, co% plsobl déle nepfiznivy
pti jeho poufitf pro néro#né, d¥ely, jeko pro p¥stovéni monokrystald pro optické a laserové
materidly, nepf. safir, Pfubin nebo yttritohlinity grandt. Zne¥ist¥ni ki‘emikem zpldsobuje
vznik optickych defektd a ovlivnuje nepfiznivd spektirdlni vliastnosti monokrysteld.

Tento nedostatek nédob g taveného kfemene lze odstrsnit podle vyndlezu zplisobem pasi-
vace povrchu vyrobkl z taven¥ho ki‘emene, ur¥enych k teploinimu zpracovéni vysoce ¥istého
hydroxidu nebo oxidu hlinitého, Jeho¥ podstats spo¥ivé v tom, Ze hledky povrch vyrobku
2z taveného kPemene se nejprve vystavi pisobeni sm¥si kyseliny fluorovodikové 20 a% 40%nt
a kyseliny dusiné 30 a% 60%ni v pom&ru 3 : 1 aZ | : 3 objemovych 4114 pii teplotd 40 ei
80 % po dobu 5 a% 120 min, nele’ se smo¥i ve vodném roztoku, obsshujfcim 0,1 a 1 gremiont
jontd hlinitfch na 100 g vody pi*i pokojové teplot¥ & na to se vystavi pisobeni plynného amo-
nieku a kone&n¥ vy%fhé pFi teplotd 1 100 a% 1 300 °c.

Povrch taveného kiemene aktivoveny plsobenim sm¥si kyselin fluorovodikové a dusi¥né
je schopen rovnomdrn¥ absorbovat hlinité ionty z vodného roztoku @ na takto absorbovené
nlinité ionty pisobi plynny amoniak za vzniku vysoce resktivnfho hydroxidu hlinitého, kte~
ry v nésledujfci operaci ~ %fhéni na 1 100 aZ 1 300 9 zreaguje s sktivaim povrchem tave-
ného kiemene za vzniku ochranné mulitové vrstvy o sloyeni 72 A1203 28 810, o tlousice 0,1
a% 10 pm. Takto upravené nddoby z taveného kfemene spojuji v sobd vysokou odolnost tavené-
ho k¥emene proti tepelnym zmEndm s pasivisou povrchu, bliZfici se néddobédm korundovym.

Pr{i{klaed 1

Vnit#ni povrch misy z taveného k¥emene o priméru 160 mm a vydce 100 nm & tlousice 5 mm
byl vystaven pisobeni smsi 2 obj. dild kyseliny fluorovodikové 35%ni a 1 obj. dilu kyseli-
ny dusi¥né 50%ni pFi teplotd 70 °c po dobu 30 min. Potom byl povrch omyt destilovanou vodou
a vysuden. Takto sktivoveny povrch byl smoZen do roztoku sirsnu hlinitosmonného, obsshuji-
ciho 0,5 gramiontd hlinitych ve 100 g vody p¥i teplotd 21 9¢ podobu 10 min. Po oschnuti
bylo ne povrch pdsobeno plynnym smoniakem po dobu 10 min, naZef byla néddoba vystavena ze~
hfdt{ na teplotu 1 200 °c po dobu 2 hodin. Vytvorend ochrennd vrstva mulitu.o tloustce
2 um chrénila surovy vysoce ¥isty hydroxid hlinity p¥i Zihdni na 800 ¢ pred zneli¥tdnim
k¥emikem z nddoby tak, %e hotovy produkt, oxid hlinity obsahovel kiemiku mén¥ ne¥ 2 ppa.

Prikled 2

Vnit#ni povreh kelimku z ¥irého taveného kiemene o prOméru 100 mam a visce 100 mm
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o tloustce stény 2 mm byl vystaven pisobeni sm&si 1 obJ. dilu kyseliny fluorovodikové 40%

a 1 obj. dflu kyseliny dusi¥né 60%ni pii teplotd B0 °C po dobu 5 min. Potom byl povrch omyt
destilovenou vodou a vysuden, nadeZ byl smolen do roztoku siranu hlinitoamonného o obsshu
0,2 grsmiontu iontd hlinitych na 100 g vody p¥i teplot¥ 30 %C po dobu 10 min. Po oschnutif
bylo na povrch plsobeno plynnym emoniaskem po dobu 10 min a potom byl kelimek zahFdt na
teplotu 1 300 °C po dobu 2 hodin. Vytvo¥ila se vrstve mulitu o tloudice 0,5 pm, které chré-
nila surovy vysoce &isty hydroxid hlinity p#i Z{héni v tomto kelimku od znelisténi kfemikem
difusi z kelimku tak, %e vyZihany kone¥ny produkt, oxid hlinity obsahovel mén& neZ 2 ppm

kieniku.

PREDMET VINALEZU

Zpldsob pasivace povrchu vyrobkl z taveného ki‘emene, urenych k teplotinimu zpracovéni
vysoce ¥istého hydroxidu nebo oxidu hlinitého, vyznaleny tim, Ze hladky povrch vyrobku
2z taveného kifemene se nejprve vystavi plisobeni sm&si kyseliny fluorovodikové 20 aZ 40%ni
a kyseliny dusi¥né 30 aZ 60%ni v pomdru 3 : 1 a¥ 1 : 3 objemovych dild pfi teplotd 40 a%
80 % po dobu 5 a% 120 min a potom se smo¥fi ve vodném roztoku, obsehujicim 0,1 8% ) grem-
iont iontd hlinitych na 100 g vody p¥i pokojové teplot¥, ne¥e? se vystavi pldsobeni plyn=-
ného smonisku & kone&n¥ vyZihd pfi teplotd 1 100 aZ 1 300 °c.
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