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1

Vynélez se tfkd zplisobu a za¥fzeni pro p¥ipravk kryatalll, nap¥ikled kysli¥afku zine¥-
netého nebo kyslidniku kedemnatého v polykrysitaliokém agregdtu syntézou z plynné fdza,
Zplsob ¥eS{ kinetiku odd&leného piivéddni{ p¥{sludnyfch vFchozich sloZek v plynné fézi & je-
jich promifeni v prostoru pro reskei slofek v plynné fdzi, kde dochdzi k chemickému slulo~
vén{ a vsniku krystald poZadovaného sloZenf, tvoiicich polykrystalicky agregdt. Zpiscb pre
piipravu kryatald podle piedmétu vyndlezu umo¥nuje pomcei teploty v progtoru pro pPeviddnd
vichozich slo¥ek do plynného stavu, pomoci teploty v prostoru pio reakoi slofek v plynné
£4z1, pomooi rychlosti p¥ivddéni kysliku a par sloZek v plynné £4zi, napfiklad par zinku,
nebo kadmis, popP{pedd ve smdsi s dusfkem nebo inerinim plynem, ¥i{dit chemické sloXeni
a fyzikélnd krystalografické vlastnosti vznikljeh krystell.

D4le se vynélez iykd za¥izen{ pro p¥ipravu krystald podle ndrokovaného zpisobu, které
sestdévé nejmén$ z proatoru pro reskci alofek v plynné f4zi s aslespod jednoho prostoru pro
prevédéni vychozich slofek do plynného stavu s prostiedky pro regulovatelné vyh¥ivéni,
Prostor pro reakei slofek v plynné fézi Je opatien otvorem pro pFivod plyau a otvorem pro
odvod plynu, prostor pro pFavddénivfchozich slo¥ek do plynného stavu md otvor pro pFivoed
plynné slofky, nédobu na vychozi surovinu, Vzdjemné propojeni prostoru pro reakei aloZek
v plynné f4zi s prostorem pro prevdddni vichozich sloZek 4o plynného stavu je uskuteindno

otvorem anebo tryskou anebo jejich asoustavou.
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Zptsob p¥ipravy krystald reakei v plynné £dz1i je v soudasném stavu techniky znémy.
Je to v prvé ¥add tak zvend transportni reakce, kterd je vyuZivéna u epitexnich vratev
polovodidovych slouenin. Jedné se zde prevéind o princip termického rogkladu t&kané nesta-
bilni slouleniny & o vznik pofadované krystalické pevné féze.

Jsou zném4 za¥izens pro nanéfeni tenkych vrstev v soustavé oteviené trubice s vynuce-
nym tokem nosného plynu, inertniho nebo reaktivniho, Reagujiofl 1dtky jsou v proudu plymu
zavedeny do reaekinfho pésma a pyrolyticky rozlo¥eny na oh¥dté pedloZce.

V Jiném p¥iped¥ nosny plyn protékd odddlenym pésmem s vjchozim materiflem, kter¥ vy-
tvér{ reskini slofky. Tyto reakdni sloZky p¥ichdzej{ do reakdni komory, kde se rogklddaj{i.
Soustave reakinfho prostoru je poufivéna jek pro vertikdln{, tak 1 horizontdlnf tok plynu.
Tento druh transportni reakce, kde nosny plyn nepfetrzitd protékd, je tak zveny typ dyna-
micky. Staticky zpisob piipravy krystalu spodivd v difuzi p¥es plynnou fézi.

Déle jsou znémé zplsoby pro pFipravu monokrystall ayntézou z plynné féze, Prvnim,
kdo zptsob pouZil byl R. Frerichs v roce 1946 (Naturwissenschaften 33/1946/181), V Seské
literatute zpusob piipravy monokrystald popisuji napiiklad $14nky: K, Huml: &s. 3as. fyz.

A 11/1961/, 357. P, HOsohl, &. Kohek: Czech. J. Phys. B 13 /1963/, 364. Nevyhodou je maléd
v§t8%nost & Epatné reprodukovatelnost v kvalit® krystali,

VSechny dosud znémé zplsoby pi#ipravy krystalt syntézou g plynné féze povitdin¥ sledu-
31 p¥{ipravu co mofno nejvétiich monokrystald a jsou jednoilelovd zeméfeny. Zpisob pro pFi-
pravu krystald podle pFedmdtu vyndlezu se od zndmyeh zplsobd 11%{ povehou reakce vjchozich
plynnych sloZek, to je syntézou; Zerigenf pro pFipravu krystall podle piedmdtu vyndlezu je
podobné zeFizeni vyufivejiof "zpﬁsob oteviené trubice", pokud se tyle zplsobu piivddéni
slo¥ek, rozdfl je v tom, Ze zaifizeni podle phedm$tu vynélezu umofiuje oddSlené privdddni
reagujicich plynnych slofek a jejich gmiaeni a chemické alouteni v prostoru pro reakci slo-
Yek v plynné ?ési. Zpisob piipravy krysteld podle pfedmstu vyndlesu je charekterisovén tim,
¥e teplota v prostoru pro reakci sloZek v plynné f4zi se nastavuje v podstatd na dvd tFe-
tiny bodu sublimace p¥isluiné sloudeniny, ¥{m# se rovnovéha tvorby polykrystalického agre~
gétu posune ve prospdch ristu krystald o iglikoeti #4dovd ned 1 mikrometr v okoli otvoru
anebo trysky anebo jejich scustavy a na sténdch prostoru pro reakei sloZek v plynné fézi
8 v neprospdch nefddouci tvorby submikroskopickyoh Sdastedek sirhdvanych jako aerosol.

Zpisob p¥ipravy krystald podle pFedmdtu vynélezu Feii nedostatky nebo vhodn$ doplhuje
stdvajfc{ zplsoby tim, Ze do prostoru pro reakoi slofek v plynné fézi se oddélend pfiv&diji
reagujfci slofky v plynném stavu, piipadnd ve sm¥si s daldi plynnou sloZkou, kterd se bud
reakoe nezdSastnf{ nebo zprostiedkuje piechodné chemické reekce bez podileni se na slofeni
p¥ipravenfoh krystall, piiSemZ teplota a tudf 4 ténze par v prostoru i prostorech, kde
se alespon jedna slofka uvddi do plynného stavu, se reguluje, & rychlosti piiv4ddni kaZdé
z nich do prostoru pro reakei sloiek v plynné fézdi a jého teplotou se v n¥m dosehuje miché-
n{ slofek & chemického sludovéni, p¥i kterém pFipravené krystaly maji poZadovené sloZeni
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a vytvdPeji polykrystalicky agregdt,

C{lem zpisobu pfipravy krystall podle vyndlezu je rist velkého mnoZstvi drobnych,
dob¥e vyvinutjyoh krystald, vhodnjoh pro p¥{pravu napifkled préskové scintiladni ldtky, lu-

minoforu a podobnd,

P¥{kladné provedeni zeFizeni pro p¥ipravu krystall podle pFedmdtu vyndlezu je schema~

ticky zndzornéno na obr. l.

Obr, 2 zndzorhuje pYidny prii¥ez prostoru pro reskei slo¥ek v plynné fdzi, kde dstf
trysky anebo soustavy trysek leZi stifedovd v ose vdlcovitého prostoru pro reekei sloZek

v plynné fézi & zaujimd meximilné jeho dv& tFetiny.

Obr. 3 znézornuje pi{dny prifez prostoru pro reakeci sloZek v plynné fizi, kde isti
trysky anebo soustevy trysek leZ{ pFi Jeho obvodu.

Zptsob piipravy krystald podle pfedmétu vyndlezu spodivd v tom, Ze do prostoru pro
reakel slofek v plynné f£4z1l se odd¥lend privdddj{ reagujicd sloZky v plynném stavu. SloZky
mohou byt pop¥ipadd ve smési s deldf plynnou sloZkou, kterd se bud reakce nezidastni, na-
pPiklad dusik nebo argon &i jiny inertni plyn anebo se sloZkou, kterd zprostiedkuje pie-
chodné chemické reakce bez podileni se ne slofeni{ p¥ipravenych krystalll, napiikled vodikem,

Teplota e tudiZ i tenze per v prostoru i prostorech pro prevdddni vychozich sloZek
do plyaného stavu se reguluje v rozmezi od teploty tdnf do teploty varu vychozi sloZky,
napbiklad zinku nebo kadmia a rychlosti p¥ivddéni kysliku a par zinku nebo kadmia do pros-
toru pro reakei sloZek v plynné fézi se v ndm za)istuje po smichéni sloZek zianku nebo ked-
mia 8 kyslikem molovy pomdr kysliku k zinku nebo kadmiu vétZ3{ neZ jedna. Teplota prostoru
pro reakcl sloZek v plynné fdzi se nastavi na teplotu v8tZ1 nebo rovnou dvéma tietindm
4{eploty bodu sublimaece 8istého kysli&niku zinednetého nebo kademnatého, Toute teplotou se
dosahuje v prostoru pre reekci slofek v plynné fézi michdni sloZek a chemického sludovénd,
p¥4 kterém pripravené krystaly msji poZedovené sloZsni a vytvd¥ej{ polykrystalicky agregdt.

Zpdsob pripravy neprikled Zistého kyslidniku zireinatéhno nebo kysliidniku kademnatého
& podobnd spodéfvd v tom,%a do prostoru pro reakei sloZek v plynné fdzi se odd¥lend privé-
a83{ kyslik e pdry zinku nebo kadmia a podobnd, p¥ipadné ve smési s dusikem nebo jinym
inertnim plynem. Teplota v prostoru pro pifevddéni zinku nebo kadmia a podobn& do plynného
stavu se reguluje v rozmezi od bodu varu zinku nebo kadmia a podobn&, Rychlost privdddn{
kysliku e par zinku nebo kadmie a podobnd zajiZtuje po smichdni sloZek v prostoru pro
reakoi slofek v plynné fézi suprastechiometrické mnoZstvi kysliku, to je po smichdni slo=~
#¥ek winku nebo kadmia s kyslikem molovy pomér kysliku k zinku nebo kadmiu v&t3{ ne¥ jedna,
Teplote v prostoru pro reekci sloZek v plynné fdzi se nastavi v podstatd na dvd tietiny
bodu sublimace nebo vEt8{ pro &isty kyslidnik zinednety nebo kademnat¥ a podobn&, Sim% se
rovnovdha tvorby polykrysialického agregdtu posune ve prospéch rdstu krystall Yddové nad
1 mikrometr v okoli trysky nebo Jejich soustavy e na stdndch prostoru pro reakei sloZek
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v plynné £4z1 a v neprospéch ne¥ddouci tvorby submikroskopickych Sédstelek strhdvanych

jako aerosol.

Prostor pro reakci slofek v plynné f4zi ) je opatien prostfedky pro regulovatelné
vyh#{véni 4, otvorem pro p¥ivod kysliku 5 a otvorem pro odvod plynd 6. K prostoru pro
reskol slofek v plynné fdzi 1 p¥iléhd prostor pro pFevdddni vychozfoh slo%ek do plynného
stavu 2, V oblasti vzdjemného propojeni prostoru pro reakecl slofek v plynné fézi 1 a pros-
toru pro prevéadn{ vychozich sloZek do plynného stavu 2 je otvor nebo iryska anebo jejich
soustava 3. Tryska 3 je s vyhodou obdélnfkového prifezu. Proatdr pro prevddéni vychozdi
slo¥ky do plynného stavu 2 je opatien otvorem J pro pfived plynné slozky, kterd se bud
reskce mezdiastn{, napiikled ergonu anebo zprostiedkuje chemické reakce bez podileni se
na slofen{ p¥ipravenyoh krysteld, V prostoru pro prfevéd¥ni vjchozich sloZek do plynného
stavu 2 je vloZena nddoba s vjchozi surovinou 8, kolem ného Jeou umistdny prostiedky pro
regulovatelné vyh¥{véni, 9.

Zai{zen{ pro p¥ipravu krystald podle pFedm¥tu vyndlezu je s vyhodou vélcovitého tvaru,
Bat{ trysky anebo soustavy trysek 3 le¥i v jednom uspofddéni ve stfedové ose védlcového
prostoru pro reskci slofek v plynné f£&zi 1 nebo kolem ni e zaujimaji maximdind dvé tietiny
p#idného priFesu prostoru pro reakci slofek v plynné fézi 1. V Jiném uspoidddni lei{ trys-
ke nebo soustave trysek 3 p¥i obvodu véloovitého prostoru pro reakei slofek v plynné fézi
1 a zaujimaji rovndZ maximdlnd dvé tPetiny pF{dného priF¥ezu pro reakci sloZfek v plynné
gl 1, Ost{ trysky anebo soustavy trysek 3 presahuje do proatoru pro reakei sloZek v plyn-
né fdzi J.

Prostor pro reakoi slo¥ek v plynné fézi ) je rovnom¥rné protékdn kyslikem, privéddnym
otvorem pro p¥ivod kyslfku 5. Prostor p¥o prevéddni vychozich sloZek do plynného stavu 2
je protékén proudem argonu, p¥ivédénym otvorem pro p¥ivod plynné sloik\y 1. Prostor pro
reakei sloZek v plynné fdzi 1 Je vyhidt na teplotu napifklad 1000 %¢, Prostor pro prevédd-
nf vjohoz{ch slofek do plynného stevu 2 je vyhidty nap¥iklad na teplotu 780 %c., Péry, na-
p¥{fklad péry zinku anebo kadmia a podobn¥é jsou strhdvdny proudem argonu s undSeny dstim
otvoru, trysky anebo soustavy trysek 3 do prostoru pro reakei slofek v plynné fdzi 1, kde
dochdz{ ke sludovéni s kyslikem a k riistu polykrystaliockého agregétu. Rychlost pritoku
argonu je zvolena tak, aby v co nejmensi mife dochdzelo ke zp8tné Aifdizi kysliku z prosto-
ru pro reakel sloZek v plynné fézi 1 do prostoru pro pFevddéni vyohozich sloZek do plynného
stavu 2, Prebytedné plyny odchdzej{ otvorem pro odved plynu e

Zpisob 1 za¥{zen{ pro p¥ipravu krystald podle predmétu vyndlezu byl prakticky ovéio-
vén v uspoiéddni obdobném na obre l. V ki¥emenné truvici o primdru 50 mm byla soustFednd
un{stdna dal¥{ trubice o primdru 30 mm, na jednom konei vytvarovand do obdélnikového otvo~
ra 25 x 2 mm. Tento konec zasahoval 10 mm daleko do prostoru pro reakol slo%ek v plynné
£4z1 1 vytvoFeném v prvni trublel o prim$ru 50 mm, Prostor pro reakoi sloZek v plynné fdzi
1 byl opat¥en prostiedkem pro regulovatelné vyh¥ivéni 4 v konkrétnim p¥ipadd nasunutiym
odporovim topnym vinutim s vdleovim kovovym refrektorem o déloe 80 mm. Obdodbny prostiedek
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pro regulovatelné vyh¥ivdni 9 o délce 50 mm byl vytvoien v mistd, kde byla v druhé trubioci
umi{sténa nddoba na vyfchozi surovinu 8, v na¥em p¥ipad¥ kovovy zinek. Mezerou mezi obdma
soust¥ednymi trubicemi byl pifivddén pFes regulaini ventil a pritokomdr kyslik, do vnit¥nf
trubice byl privdddn dusfk nebo argon. Po priichodu prostorem pro reakel slo¥ek v plynné
£4z4 1 byl nosn¥ plyn, to je dusf{k nebo argon, spolu s nadbyteSnym kyslikem vypouXtdn ot
vorem pro odvod plynu §, v nadem p¥ipadd vystupnim ventilem, ktery zaji’fovel v aperatute
pifetlak esi 200 mm vodniho sloupce, P¥i pokusu, ktery uvddim jako p¥iklad, byl pres vedzku
5 g kovového zinku o Eistotd 99,999 % v prostoru pro pFevdddni v¥chozich aloZek do piynné-
ho stevu 2 vyhPdtém na teplotu asi 900 %¢ veden proud argonu rychlogt{ 1 litr za minutuw,
ktery strhéval pdry zinku do prostoru pro reakei sloZek v plynné fdzi 3, kde dbyla udriové-
na teplota 1600 9. Kyslik byl privdd8n rychlost{ 60 ml za minutu. Po 15 minutdch celd
vadzka kovového zinku zreagovala a v prostoru pro reakei slofek v plynné fézi 1 se vytvo-
$11y shluky jehliZkovity¥ch krystald kyslidniku zinednatého o rozméxrech 10 x 30 a¥

30 x 100 & m, mendi mnofstvi tenkych "foliovych " destiek a whiskarl o rozmérech a3

2,5 x 5004m, Vytéfek reakce byl asi 4,5 g kysli¥niku zine&natého. Ur¥itd ¥ést velmi
drobnyoh krystalkl kyslidnfku zinelnatého se usadile mimo prostor pro reakeci slofek v plyn~
né £zl 1, nebo byla strZfena proudem plynu. Ziskané krystaly bylo moZnc smadno odddlit

a vyt${dit na sft¥ a byly vhodné pro pi¥ipravu polykrystalickych vretev, napi{klad nand¥e-
nim sedimentac{ ze suspenze. Jejich luminiscendni vlastnosti ukézaly zanedbatelny obssh
ne¥ddoucich cizich pP¥imés{ a nadstechiomeirického zinku,

PRepvEr vYNLLEGZU

1. Zpisob pPfipravy krystall, napi{klad kysli¥n{ku zine&netého nebo kysii&niku kadem-
natého v polykrystalickém agregdtu, vyznadujfc{ se tim, Ze do prostoru pro reakci slofek
v plynné fézi se odddlend piFivdddjf kysifik s péry zinku nsbo kadmia, popiipadd ve smisi
8 dusf{kem nebo inertnim plynem, pFilemZ teplota v prostoru pro vrevdddnil zinkn nebo kadmia
do plynného stavu se reguluje v rozmezi od teploty tdni do teploty varu zinku nebo kadmia
& rychloati privddsdni kysliku a par zinku nebo kadmie do prostoru pro reakei slo¥ek v plyn-
né £dzi se v ném zajisfuje po smichéni sloZek zinku nebo kadmia & kyslikem molovy pomér
kyslfku k zinku nebo kadmiu v3t3{ neZ jedna a teplota prostoru pro reakei slo¥ek v plynné
tézi se nastavi ne teploiu v&t5{ nebo rovnou dvéma t¥etiném teploty bodu sublimace Sistého
kyslidniku zine¥natého nebo kademnatého.

2. Za¥{zenf pro piipravu krystald podle zpischbu v bodu 1, vyznedujiof se tim, %o me~-
stévd nejménd z prostoru pro reakei slofek v plynné f4zi (1) a alespon jednoho prostoru pro
pievdddnf vjchozich sloZek do plynného stavu (2) s prostFedky pro regulovatelné vyhFivdni
(4, 9), prostor pro reakei slofek v plynné f£ézi (1) Jje opatien otvorem pro pFivod plynu (5)
a otvorem pro odvod plyma (6) prostor pro pievddsni vfchozich sloZek do piypného stavu (2)
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mé otvor pro pifvod plynné slo¥ky (7), nédobu na v¥choz{ surovinmu (8), p¥i¥em? vadjemné
propojen{ prostoru pro reakci slo¥ek v plynné fézi (1) s prostorem pro prevéddni vichozich
slo¥ek do plynného stavu (2) je uskutedndno otvorem anebo tryskou anebo jejioh soustavou

(3).

3, Za¥izen{ pro p¥{pravu krystald podle bodu 2, vyzna¥ujici se tim, Ze prostor pro
reskei sloZek v plynné fdzi (1) & prostor pro prevdddni vfohozich sloZek do plynného stavu
(2) jsou véleovitého tvaru,

4, Ze¥fzeni{ pro piipravu krystald podle bodd 2 a 3, vyznalujio{ se tim; %e dati trys-
ky anebo soustavy trysek (3) le%i ve stfedové ose prostoru pro reakei sloZek v plynné fdzi
(1) nebo kolem ni a zaujimal{ maximdlnd Av8 tiFetiny p¥{3ného prifezu prostoru pro reakei
slo¥ek v plynné Pdzi (1).

5. Zef{zeni pro p¥ipravu kryatalﬂ podle bodd 2 a 3, vyznadujfel se tim, Ze vsti trys-
ky anebo soustavy trysek (3) leii p#i obvodu prostoru pro reakei slofek v plynné fdzi (1)
a zaujfmaji meximdlnd dv¥ tF¥etiny p¥{i&ného priiezu prostoru pro reakel aloiek v plynné
tézi (1),

6. Zat¥{zeni pro piipravu krystald podle hodi 2 a% 5, vyznadujfef se tim, Ze dst{
trysky anebo soustavy trysek (3) pFesahuje do prostoru pro reakeci sloZek v plynné fézi (1).

3 vykresy
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