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(54) Zpasob pfipravy vodnych roztokd chalkogenidovych skel

zZpisob piipravy vodnych roztokd
chalkogenidovych skel na basi selenu,
siry a teluru, pop¥ipad& ve spojeni
s daldimi prvky jako je antimon, arsen
nebo germanium, se provddi tak, Ze jemné
préSkovité prvkové sklo s elektronovou
vodivosti se sline p¥i teploté& 180 aZ
250 ©C s 10 a¥ 25ndsobnym p¥ebytkem
peroxidu vodiku, s vyhodou v platinovém
kelimku, nato se po dobu 5 a% 10 minut
tavi p¥i teplot& 250 aZ 500 ©C, nalei
se tavenina po vychladnuti vyloui
vodou.
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Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy vodngch roztoki chalkogenidovych skel. Piesn&ji
te¥eno, predmétem vyndlezu je metoda kvantitativniho ptrevedeni do vodného roztoku prvkového
skla s elektronovou vodivostf, jeho# z&kladem jsou chalkogenni ldtky, obvykle ve spojeni
s dal8imi prvky.

z4kladnimi chalkogennimi prvky jsou v tomto p¥{pad® sira, selen nebo telur, p¥ipojené
prvky jsou antimon, arsen, germanium, k¥emik, m&d, st¥fbro, thalium nebo vizmut, n&kdy
i jod. P¥{m&semi mohou vZak byt také draslik, fosfor, hlinfk, galium nebo indium.

Je znédmo, e chalkogenidova skla v soulasné dob& jsou velmi slibnd p¥i zdkladnim
vyzkumu, zejména pro své polovodivé vlastnosti, a pro své vlastnosti jsou nad&jnd i v apli-
kované optice. V oblasti optické propustnosti maji v¢znamnou Glohu mimo kovové p¥im&si
také nekovy jako jsou slouleniny s k¥emikem nebo samotny vdzany kyslik.

Chemické sloZfeni je také urdujfcim faktorem jejich mechanické, chemické i Zasové stabi-
lity. Tak je zndmo, %e skla s vysokym obsahem siry se rozesklivajf ji% i na vzduchu p¥i
normdlni teplot&., V oblasti chalkogenidovych skel mife se jednat o soustavy bin&rni, terndrni
i viceslo¥kové, pridem? jednou ze sloZek miZe byt i halogen, nap¥iklad jod. (Borisova 2. U.:
“Chalkogenidnije poluprovodnikovyje sté&kla" Leningrad (1983) 344).

Jednotlivé slo¥ky, které jsou vychozimi materidly pro syntézu chalkogenidovych skel
mohou byt prevedeny do roztoku riznymi zplsoby. Tak je zndmo, fe vychozi litky se mohou
rozpoustét v ludavce krdlovské nebo ve smési kyseliny dusi&né a sirové.

Nevyhodou t&chto rozkladd, k nimZ dochdzi za nizkych teplot, jsou ztrdty vznikajici
na jednom nebo vice prvecich, zejména na sife nebo selenu, kde mohou dosdhnout a# desitky

relativnich %.

Stejné zdvady se projevuji i v pouZiti vysokoteplotnich tavidel. P¥i préci na bési
hydros{ranu nebo disfranu alkalického kovu vyt&k4 prakticky vZechen obsaZeny selen, zatimco
arsen a germanium zustdvajf{ v plném rozsahu v tavenind (Dole¥al J. a kol.: "Rozklady zdklad-
nich anorganickych surovin, SNTL Praha (1966) 157 str.).

Nevyhodou t&chto tavidel je okolnost, Ze pti prdci s nimi vznikne nesnadno rozpustny
siran germanidity. To lze do jisté miry odstranit tim, ¥e jeho rozpustnost se zvy¥{i dal¥im
tavenim vzorku s p¥isadou bezvodého uhli&itanu. Specifické strukturni vlastnosti skel
lze urdit rozpou¥té&nim vzorku v hydroxidu alkalického kovu v inerti atmosfé¥e a na vzduchu
(Kosek F. a kol.: "Phil. Mag. B 47 (1983) 627).

Analogicky lze zpracovat chalkogenidové sklo na bdsi selenu dlouhodobym varem se
si¥iditanem alkalického kovu (Obolon&ik V. A. a kol.:"Selenidy i teluridy redkozemelnych

metalovi aktinidov" Naukova dumka, Kijev 1966).

P¥itom nutno vzit v dvahu, %e p¥i pou¥itf neoxidujicich tavenin jako je uhli&itan
sodny, l&tky na bési selenu a teluru jednak té&kaji, jednak tvo¥{ nestabilnf sloudeniny
s nedefinovanymi valencemi iontd, coZ p¥i lou¥eni taveniny ma nap¥iklad za nésledek vyloueni

selenu z roztoku.

pal¥{ nevyhodou dosud znédmych pracovnich metod je zfeteln& pozorovatelnd koroze plati-
nového kelimku, ke které dochdzi zejména v rozmezi teplot 250 az 500 °c.

Uvedené nedostatky jsou odstrandny zplisobem p¥ipravy vodnych roztokd chalkogenidovych
skel na basi selenu, siry a teluru, pop¥ipadé ve spojeni s dal$imi prvky, jako je antimon,
arsen nebo germanium, podle vyndlezu, jehoZ podstata spoliv& v tom, Ze se jemn& préskovité
prvkové sklo s elektronovou vodivost{ sline p¥i teplot& 180 aZ 250 ©c s 10 a# 25ndsobnym
prebytkem peroxidu vodiku, s vyhodou v platinovém kelfimku, nato se po dobu 5 a%Z 10 minut
tavi p¥i teplot& 250 a% 500 Oc, na&e¥ se tavenina po vychladnuti vylouZi vodou.
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zptisobem podle vyndlezu je moZno dosdhnout taveniny dobfe rozpustné ve vod& nebo
ve z¥edénych minerédlnich kyselindch nebo v organick§ch kyselindch a rovnd% i p¥ipravit
vodné roztoky chalkogenidovych skel nejrozmanit&jSich sloZeni, vhodné pro chemické analygzy
b&Zngmi zpisoby i metodou absorp&ni spektrometrie.

V¢hody tohoto Fefeni jsou z¥ejmé z ndsledujicich pf¥ikladi provedeni, které objasnujt

podstatu vyndlezu, ani% by ho jakymkoliv zptiisobem omezovaly.
P¥{f{klad 1

Navad¥ka 50 mg rozet¥eného vzorku se smisi v platinovém kelimku s 1,5 g peroxidu sodiku,
kelimek se zakryje vilkem a zvolna se zah¥eje kahanem nebo v peci po dobu 3 aZz 10 minut,
pri teploté 450 Oc. Kelfmek se po vychladnutf vlo%f do k&dinky, obsah kelimku se vylouZi
50 ml vody.

Po vyjmuti a opléchnuti kelimek i vi&ko se opldchnou vodou, roztok se okyself 5 ml
kyseliny sirové z¥ed. 1+1 a obsah kaddinky se pfevede do 200 ml odm&rné banky. KAdinka
se potom vyplachne vodou, banka se doplni vodou po znadku a promichd. Roztok se pouZije
pro kvantitativni stanoveni{ sloZek chalkogenidového skla metodou atomové absorpni spektro-

metrie.
P¥{f{klad 2

150 mg jemn& préSkovitého chalkogenidového skla na bazi siry se vytavi s 2 g peroxidu
sodiku v platinovém kelfmku, tavenina se vylou#i vodou a okyseli kyselinou chlorovodikovou
na hodnotu pH = 1. P¥id4 se 50 ml 0,1 M roztoku chelatonu 3.

Roztok se zah¥eje k varu a srd%i pomocf 50 ml roztoku 5% chloridu barnatého p¥iddvaného
plynulym proudem z pipety za neustdlého michéni. Po dvouhodinovém sténi se roztok zfiltruje

a srafenina na filtru se promyje vodou.

Filtr se sra¥eninou se spidli ve zv&%eném platinovém kelimku, sraZenina se vyZzihéd
a zva%{ jako p¥i stanoveni siry ve form& Baso,. Filtrdt se pfevede do 500 ml odm&rné banky
a uréf{ se v ndm slo¥ky chalkogenidového skla metodou atomové absorpéni spektrometrie.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pfipravy vodnych roztokl chalkogenidovych skel na basi selenu, .siry a teluru,
poptipadé ve spojeni s dal¥imi prvky, jako je antimon, arsen nebo germanium, vyznaéeny
tim, ¥e jemn& préfkovité prvkové sklo s elektronovou vodivosti se sline p¥i teploté& 180 aZ
250 °Cc a 10 a? 25nasobnym p¥ebytkem peroxidu vodiku, s vyhodou v platinovém kelimku, nato
se po dobu 5 a% 10 minut tavi pfi teplot& 250 a% 500 °C, na&e? se tavenina po vychladnuti

vylouZi vodou.
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