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SPOSOB WYTWARZANIA MONOKRYSZTALOW O POKROJU PLYTEK Z FAZY GAZOW:J,
ZWLASZCZA HALOGENKOW RTRCI

Proedriotem wynalazku jest sposob wytwarzania monokrysztaiéw o pokroju piytek z fazy
gazowej, rosngcych w warunkach niskotemperaturowej sublimacji = resublimacji lub trans=-
portu chemicznego, zwiaszcza halogenkdw rteci, wykorzystywanych w spektrosxopii promienio-
wapia nisko i wysokoenergetycznegoe.

Nonokrystaliczne pzytki tych zwigzkdw dotychczas otrzymuje sie przez wycinanie 2z
wiekszych krysztatow o pokroju bryiowatym jakie sg wytwarzane na drodze kondensacji lub
transportu chemicznego z fazy gazowej w zamknietych szklanych ampuiach, ogrzewanych naj=
czesciej w piecu elekirycznym. Piec taki ma zazwyczaj dwie strefy grzejne, jedng o tempe=-
raturze wyzszej /strefa Zrédia/, drugg o temperaturze nizszej /strefa krystalizacji/. Ko=-
nieczna jeét dokiadna kontrola i regulacja temperatury panujgcej w obu strefach, natomiast
rozkiad temperatury miedzy strefami ma drugorzedne znaczenie, o ile tylko powierzchnia
rosngcego krysztaiu nie znajduje sig¢ w tym miedzystrefowym obszarze. Takze W przypadku
znalezienia gie krysztatu w tym obszarze istotny jest nie tyle rozkiad temperatury w
catym obszarze miedzystrefowym, co pole temperatury tuz przy powierzchni krysztazu.

Proces hodowania krysztaiu macierzystego, z ktdérego majg byé wycinane piytki, jest
bardzo diugi, siegajgcy 3 - 4 tygodni, co jest warunkowane ograniczong szybkoscig trans=
portu materiatu w fazie gazowej. Ponadto samo wycinanie piytek i ich dalsza niezbedna
powierzchniowa obrébka, jest zwykle zabiegiem nie tylko pociagajgcym za sobg duze straty
materiatowe lecz takzZe majgcym niekorzystny wpiyw na wZasciwodci fizyczne korncowego pro-
duktue

Stwierdzono Jjednakze, Ze mozna otrzymywad w procesie kondensacji z fazy gazowej lub
transportu chemicznego monokrysztaiy halogenkéw rteci od razu w postaci piytek, przy czym
proces ten jest znacznie krétszy, rzedu 10 - 40 godzine. ‘

Okazalo sie, Ze bezposredni wpiyw na taki efekt ma wytworzenie specjalnego pola tem=
peratury w ampule, w ktorej nastepuje wzrost krysztaiow. Sposodem wedtug wynalaziku taki
rozkiad temperatury uzyskuje sie dzigki otoczeniu czesSci amputy znajdujacej sie poza
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giéwnym Zrddiem ogrzewania ogiong z materiaiu dobrze przewodzgcego ciepzo, na przykiad 2z
miedzi ludb aluminium. Korzystne jest, aby zewnetrzna powierzchnia tej osZony by%a mozliwie
duza, na przykiad dzigki wycieciu bocinych zeber o réznym ksztaicie. Dodatkowo tez, do=-
ktadnie w tej czesdci, gdzie znajduje sig strefa osadzania krysztaizcw, korzyatnie stosuje
sie jeszcze jedng ostone 2z materiatu o wysokiej pojemnoSci cieplnej, na przykiad z tworzy=-
wa. sztucznego lub materiaiu ceramicznego. '

Takie rozwigzanie charakteryzuje sig prostotg wykonania, przy czya duza stabilnodé
rozkzadu temperatury jest uzyskiwana bez dodatkowego regulatora temperatury strefy krys=
talizacji. Ponadto powtarzalnos$é rozkiadu temperatury przy stosowaniu danej konfiguracji
osion jest w duZzej mierze uniezalezniona od ewentualnych bigddw osoby obsiugujgcej urzg=—
dzeniee. W sposobie wédlug wynalazku charakter uzyskiwanego roékladu temperatury jest réw-
niez w duzym zekresie niezalezny od zmian temperatury strefy zrddia przy stosowaniu tej
samej konfiguracji osiony.

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w przykiadach wykonania, ktére jednakze
nie ograniczajg zakresu stosowania wynalazkue

Przyktad 1I. Ampuie szklang, dtugosSci 200 am, Srednicy wewnetrznej 30 mm
i Srednicy zewnetrznej 33 mm, w ktdérej wnetrzu umieszczono uprzednio 20 g chlorku rtecio=-
- Wego, odpompowano do cisnienia 7'10'4 Pa i zatopiono, wprowadzono do e-ektrycznego pieca
rezystancyjnego na giebokosS¢é 60 mme Na czesSé ampuly wystajges poza piec naXozono oslong z
aluminium w ksztaicie odcinka rury dlugoéci 120 m , grubosci sScianek 5 mm i Srednicy wew=-
netrznej 50 mm. Na wysokosSci 10 mm ponad piecem, migdzy Sciankg ampuizy a aluminiowa oszo-
ng, umieszczono pierscien teflonowy o diugosci 50 mm i grubosci Scianek & mme Po urucho=
mieniu pieca cazosé ogrzewano do osiggniecia i ustabilizowania temperatury 152 °%. P 31
godzinach uktad chiodzono z predkoscig 0,5°C/minute, az do osiggniecia temperatury poko=
jowej. Uzyskano populacje kilkudziesieciu krysztazdw chlorku rteciowego o pokroju pzytex
grubosci U,1 - 1 mm i wymiarach bocznveh 1 = 10 mme

Przykx+4ad I1I., Postepujgc analogicznie jak w przykiadzie I z i3 rodznicsg,
Ze w ampule umieszezono 20 g jodku rteciowego, na czesé ampuiy wystajgcg z pieca nazozZono
jedynie pierscien wykonany z aluminium, a proces wzrostu krysztaiow przsbiezaz w tempera=-
turze 15500. otrzymano populacje kilkudziesigciu krysztatow jodku rteciowezo o pokroju
ptyteke. Populacja ta skiadaia sie gidwnie 2z monokrystalicznej fazy tetragonalnej of , Fo=
zostazcsé stanowiiy polikrystaliczne piytki fazy of powstate z fazy/g,.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb wytwarzania monokrysztaiow o pokroju piytekx z fazy gazowej, zwiaszcza halo=
genkéw rteci, polegajgcy na ogrzewaniu produktu wyjsSciowego w zatopiorej ampule szklanej,
Znamienny Tym, ze czgsé ampuiy znajdujgca sie poza giownym Zrddiem ogrze=-
wania otacza sig osiong z materiaiu dobrze przewodzgcego ciep2o, korzystnie o duzej po=
wierzchni zewnetrznej.

2. Spos6b wedtug zastrze 1, 2namienny tynz2, 2e w strefie osadzania sie
Krysztazow miedzy osiong z materiaiu dobrze przewodzgcego ciepio i ampuzg umieszcza sig
oszone z materiaizu o wysokiej pojemnosSci cieplnej.

3. SposOb wediug zastrze 1, znamienny tya, ze jako oszone z materiazu
dobrze przewodzgcego ciepio stosuje sig pierscier z miedzi lub aluminiume.

44 Spoadb wedzug zastrze 2, znamienny ty=, Ze jaxo osiong z materiasu
o wysokiej pojemnosci cieplnej stosuje 3ig¢ pierscien z tworzywa sztucznego lub z materiaiu
ceramicznegoe ’ '
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