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(54) Zplisob &ist&n{ selenu od nedistot na

koncentra&ni Grovni ppm a zaiizen{
k provadéni tohoto zplsobu

(57) E&13téni se provadi destilaci za sni-

feného tlaku, Redeni vymezuje teplotni
reZimy a tlaky v jednotlivych komoréch.
Jsou odstranovany nelistoty t&kavéjsi
a méné t&kavé nei selen, obsaZené v kon-
centradnich Grovnich ppm bé&hem jedné ope~
race, zZarizeni sestdvé ze t&i{ komor, varné
§1), kondenzalni (2) a jimaci (3) vytvo-
engych sklen&nymi ampulemi a opatifenych
samostatnym regulovatelnym topenim (4).
Systém komor je pomoci driéku (6) upev-
nén oto¥né v uréeném sklonu, vy&idtény
selen je vhodn¢ pro pouZiti v polovodilové
technice, infra&ervené optice a optoelek-
tronice,
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vynélez se tyké zplsobu a zaifizeni k &iSténi selenu od nefistot na koncentral&ni
aGrovni ppm, zejména od kysliku, kyslikat¢ch sloudenin selenu a selenidd kovli, na &isto-
tu poZadovanou pro pouXiti{ v polovodifové technice, infralervené optice a optoelektro-
nice. Nelistoty obsaZené v selenu, zejména kyslikaté neistoty, zpisobuji p¥i jeho
aplikaci v materidlech pro infradervenou optiku a optoelektroniku zhor3eni fyzikélnich
vlastnosti, projevujici se zejména sniZXenim propustnosti v oblasti 10,6 ,um 8 v materis-
lech pro polovodifovou techniku zpusobuji zm&nu vodivosti. /

NejpouZivan&j8i zplsob k odstran&ni povrchovych oxidli a vlhkosti ze selenu je %i-
hsni selenu pFi teplotd 300 a% 330 °C a tlaku 10”1 az 107° ra, ktery popsal nap*iklad
J. A. Savage, P. J. webber, A. M, Pitt: J, Mater. Sci 13, 859 (1978), A. Felta, D, Lin-
ke, B. voigt: z. chem. 20, 81 (1980).

Zihani za sniZeného tlaku je GZinné, pokud selen obsahuje nefistoty pouze na po-
vrchu, nebot oxid selenu m4 podstatnd vy33i tenzi péry nef selen, lze jej tedy dobie
odd&lit. Metoda je podstatnd méné& G&innéd pro odstran&ni oxidd obsaXenych uvnitf materiélu.

Dal¥f zplsob je zah¥ivéni selenu v proudu vodiku pii teplot® 300 °c. Redukce oxi~-
dickych primé&si je G&inné&jdi, ale nevyhodou je vneseni vodiku do materidlu., vodik lze
pak odstranit destilac{ selenu v atmosféfe chloridu selenu, jak uvddi A. R. Hilton,

0. J. Hayes, M. D. Rechtin: J. Non-Crystal Solids 17, 319 (1975). Po od%ihé&ni za snife-
ného tlaku miie nésledovat destilace selenu za snifeného tlaku p¥imo nebo pXes k¥emennou
fritu do syntézni ampule, Teplota destilace se uvadi v rozmezi 500 a¥ 700 °C. Destila-
ci za sniZeného tlaku sice lze odstranit i pFim&sové &éstice obsafené uvnitF materidlu,
aviak 8 ni%¥f GZinnosti, nebol piFi uvedenych teplotéch dochdzi ke strhévéni nedistot

s vy3&1 teplotou varu neZ selen do piedestilovaného selenu. K odstran&ni net&kavych pii-
w&si je znémé rovnovéiné destilace v zarffzenich s horizontélnim nebo vertikélnim uspoié-
dénim v rozmez{i tlakd 10”1 a% 107° pa pi teplotéch 300 aZ 700 ¢, kdy varny prostor
od kondenza&niho prostoru miZe byt odddlen fritou.

Nevyhodou dosavadniho stavu je, ¥e ¥4dn§y z uvedenych zpisobl neodstranuje vEechny
netistoty, a je nutno pouZit kombinace t&chto postupl. Mimo to G&innost téchto zplsobd
neni pro GZely uplatn&ni v polovodi¥ové technice, infradervené optice a optoelektronice
postaujfci. ’

Uvedené nedostatky odstrafiuje zplsob Zi¥t¥ni selenu od neXistot na koncentradni
Grovni ppm, zejména od kysliku, kyslikat¢ch sloulenin selenu a selenidd kovd, destila-
ci selenu za sniZeného tlaku podle vyndlezu, jehof podstata spofivd v tom, %e se desti-
lace provédi v zarizeni, sestévajicim ze vzdjemn¥ propojenych komor, varné, kondenzadni
a jimaci tak, Ze po napln&ni varné komory selenem ur&enym k &i5t&ni se systém komor
evakuuje na tlask 6.10"1 8% 15.10"° Pa a soufasnd se ohXivé kondenza&ni a jimaci ko=
wora na teplotu vy¥31i, neZ je teplota varu nedistot t&kav&jiich ne? selen a ni¥$i, ne¥
je teplota varu selenu. Teplota ve varné komofe se postupn& zvy3uje na teplotu ténf
selenu a déle na teplotu varu selenu pFi aktu&lnim tlaku. Po dosa¥ent teploty varu se-
lenu se zvy3f teplota v jimac{ komo¥e na teplotu o 20 a¥ 50 °C vy3381, neZ je teplota
varu selenu, a po oddestilovdn{ nelistot t&kav&j3ich ne¥ selen, po 15 a¥ 20 wmin., se
sni%i teplota v jimaci a kondenza&n{ komoie pod teplotu varu selenu. Tento stav se
udrfuje do konce destilace selenu.

zarizeni se skldds ze ti{ komor, varné, kondenzaini a jimaci, vytvorenych sklen&-
nymi ampulemni & opatifenych samostatnym odporovym topenim s regulaci teploty. varné
a kondenza&ni komora maji spolefnou podélnou osu a jsou vzéjemn& propojeny. Na spodni
tasti kondenza&ni komory je napojena jimaci komora, jeji% osa se protiné s osou varné
a kondenza&ni komory & svirajf Ghel 90 £ 45°, v horni &4sti kondenzadnt komory je hrdlo
uréené pro pln&ni selenu do varné komory a pro pXipojeni na vakuové &erpaci zarizent,
opat¥ené vymrazovacim zakizenim, Systém komor je upevnin oto&n& v dr¥éku pod uréitym
sklonem vi&i vodorovné rovind tak, ¥e hladina selenu ve varné komoie je ni%e neZ natok
do jimac{ komory,
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selen vyZidt&n¢ zplsobem podle vynélezu je poulitelny v kombinaci s prvky o &istotéd
6 N a vice, napriklad s arsenem, antimonem a germaniem pro pFipravu v¢ychozi suroviny pro
uplatn&ni v polovodifové technice, infra&ervené optice a optoelektronice. Surovina je dé-
le dotovéna podle G&elu uZfit{ na bin&rng (A828e3, As,Se,, SbZSe3, GeSe, GeSez). terndrni
(AslSSeSSGeao, Sb158e606e55 ) a kvarternt (A8138627T630G630 ) slouleniny. Dal¥f vyhodou
uvedeného zpusobu je odd&leni nelistot t¥kav&jSich neZ selen i ménd tékavych ne: elen

b&hem jednoho procesu a v jednom zaifzenf.

Na vykresu je schematicky znézorn&no pirikladné provedeni zarizeni k &i3t&ni selenu
zpusobem podle vyné&lezu.

zarizeni se skladd z varné komory 1, kondenza&ni komory 2 a jimaci komory 3. Kafds
z t&chto komor je opatiena samostatnym odporovym topenim 4 s regulaci teploty. Komory
jsou tvoleny ampulemi z kiemenného skla, pfiZemZ varné komora 1 a kondenza&ni komora 2
maji spolenou podélnou osu a jsou vzéjemn¥ propojeny. Na spodni &4sti kondenza¥ni ko=
mory je napojena jimaci komora 3, jejiZ osa se protind s osou varné a kondenza&ni komory
a sviraji Ghel 90°. Horn{ ¥4st kondenzadni komory 2 je opatiena hrdlem 5,urienym pro
vloZeni vsézky selenu urleného k &i¥t&ni a pro piipojeni na vakuové Zerpaci zafizeni,
opatieného vymrazovacim zaiizenim s kapalnym dusikem. Systém komor je upevn&n oto&nd
v drZdku umoXnujicim pfi nasyphvéni selenu nastaveni jimaci komory nad varnou komoru,
aby nedoBlo pi plné&nf k vniknuti selenu urdeného k ¥i8t¥ni do jimaci komory., Pri &isti-
cim procesu sviré podélns osa varné a kondenzaini komory s vodorovnou rovinou Ghel 50°,

priklad

Funkce zaiizeni je objasn&na na konkrétnim pfikladu &i¥t&ni selenu obchodni jakosti
o &istot& 5 N, v mnoZstvi 1 000 g.

Po napln&ni selenu urZeného k &i3t&ni do varné komory 1 se systém komor evakuuje
na potéte&ni tlak 6 . 10”1 Pa. soukasn& se ohifivé kondenza&ni a jimaci komora 2, 3
na teplotu vy33i, neZ je teplota varu nefistot t&kav&jiich neZ selen a ni%3f, neZ je
teplota varu selenu. Teplota ve varné komoke 1 se zvy3uje na teplotu téni selenu a déle
na teplotu varu selenu p*i aktudlnim tlaku, VvV této fézi dochézi k roztaveni selenu
a k Gniku nedistot, zejména kyslikat¢ych sloulenin selenu absorbovanych na povrchu., pPo
roztaveni selenu se odpafuji primési t&kavé&jdi neX selen, obsaZené v tavenind, odchéze-
ji z kondenzaZni komory 2 hrdlem 5 a kondenzuji ve vymrazovacim zafizeni vakuového &er-
paciho systému, Po dosaZeni teploty varu selenu se zvy8i teplota v jimaci komoife 3 na
teplotu o 30 °C w331, ne: je teplota varu selenu., V této fézi odchézeji zb¢vajici ne-
istoty t&kav&jsi neZ selen s blizkou teplotou varu selenu, soufasn& se odpaifuje selen,
kondenzuje v kondenza&ni komore 2, stékéd do jimaci komory 3, kde se znovu odpaiuje
a cirkuluje mezi kondenzaini a jimaci komorou. Po 20 min, coZ je doba potiebnd k odpa-
feni zbyvajfcich t&kav&j¥ich nedistot pii vsézce v mno¥stvi 1 000 g, se sni%i teplota
jimaci komory 3 pod teplotu varu selenu, takie zkondenzovany selen zhstévad v jimaci ko-
moie 3 v kapalném stavu. Tyto teploty se udriuji do ukonfeni destilace selenu. NeZisto-
ty s vy35{ teplotou varu neZ selen zistdvaji jako zbytek ve varné komofe 1. Destilace
je rizena tak, fe je oddestilovéno 80 a¥ 100 g selenu za hod.

Takto vyCisté&ny selen byl pouZit k syntéze s arsenem o Eistot® 6 N na selenid
arsenity As,Se,, co? je zékladni surovina k pitipravé chalkogenidovych skel,
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PREDMET VYNALEZU

Zphsob Xi¥t&ni selenu od nefistot na koncentradni Grovni ppm, zejména od kysliku,
kyslikat¢ch slou¥enin selenu a selenidl kovl, destilaci za sniZeného tlaku vyznale-
ny tim, Ze se destilace provadi v zafizeni, sklédajici se ze vzédjemn& propojenych
kowmor varné, kondenzaini a jimaci, piifemZ po napln&ni varné komory selenem urenym
k vy&isSténi se systém komor evakuuje na tlak 6 . 10" az 15 . 10'5
se ohriva kondenzaini a jimaci komora na teplotu wy83i, neZ je teplota varu nelis~
tot tékavéjdich neZ selen a nif8i, neZ je teplota varu selenu, pak se teplota ve
varné komoife postupn® zvySuje na teplotu téni selenu a déle na teplotu varu selenu
pti aktuédlnim tlaku a po dosaZeni teploty varu selenu se teplota v jimaci komoFe
zvy3{ na teplotu o 20 8% 50 % vy8%i, po 15 aZ 20 min se sniZf{ teplota kondenza&ni
a jimaci komory pod teplotu varu selenu a tento stav se udriuje do konce destilace
selenu,

Pa, soulasng

Zatizeni k provadéni zplisobu podle bodu 1, vyznadené tim, %e se skl4dé z varné ko~
mory (1), kondenza&ni komory (2) a jimaci komory (3), které jsou vytvoreny sklen&ny-
mi ampulemi a opatifeny samostatnym odporovym topenim (4) s regulaci teploty, piilemi
varné komora a kondenzaini komora maji spoleinou podélnou osu @ jsou vzéjemn& propo-
jeny a na spodni &4sti kondenze&ni kowory je napojena jimaci komora, jejif osa se
protiné s osou varné a kondenzadni komory a sviraji Ghel 90 I 45%, horni ¥&st kon-
denza&ni komory je opatifena hrdlem (5) pro pln&ni selenu a pro pifipojeni na vakuové
gerpaci zarizeni opatiené vymrazovacim zatizenim a systém komor je upevn&n oto&n&

v driéku (6) se sklonem vi¥i vodorovné rovin& tak, e hladina selenu ve varné komoie
je ni%e neZ nétok do jimaci komory (4).

1 vykres
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