6. Krystalizacja przez sublimacje. Hodowla monokrysztatéw ze stopu

Wstep

Jednym ze sposobdw otrzymywania monokrysztalow jest wzrost krysztatu (fazy statej) z prawie
czystego skladnika obecnego w fazie o innym stanie skupienia. W ten spos6b mozna hodowac
monokrysztaly przez krzepnigcie stopionego sktadnika (ciecz —> ciato stale) lub przez resublimacje
substancji obecnej w fazie gazowej (gaz -> ciato state). Metody hodowli monokrysztatow ze stopu
odgrywaja wazna role¢ w produkcji potprzewodnikéw i sa opisane w literaturze. Najbardziej znane
to metoda topienia strefowego oraz metoda Czochralskiego. Ta ostatnia polega na powolnym
wyciaganiu obracanego monokrysztatu ze stopu. Sa to jednoczes$nie najlepsze wspotczesnie znane
metody otrzymywania ultra-czystych materiatdéw (np. potprzewodnikowego krzemu). Wykonanie
monokrysztaléw powyzszymi metodami wymaga zastosowania specjalistycznej aparatury. Tym
niemniej, nawet w prostych warunkach laboratoryjnych mozna, stosujac odpowiednio wolne
ozigbianie, otrzymac krysztaty o zadowalajacej wielkosci.

Wzrost monokrysztatow ze sktadnika obecnego w postaci pary ma rowniez duze znaczenie w
technice, zwlaszcza w prézniowym osadzaniu metali na powierzchniach. Czasem odbywa si¢ to z
rozktadem termicznym lotnego prekursora substancji osadzanej (metoda CVD ang. chemical
vapour deposition). Mozna tez prowadzi¢ osadzanie warstw na krysztalach innych substancji o
podobnej strukturze krystalicznej — tzw. wzrost epitaksjalny.

W trakcie ¢wiczen wykonamy najprostsza wersj¢ otrzymywania monokrysztatéw ze sktadnika
obecnego w fazie gazowej przez sublimacje — resublimacje.

Materiaty i sprzet
4 parowniczki, 2 bagietki szklane, 4 zlewki 50 —100 cm’ , 4 saczki jakosciowe
siarka cz. (kwiat siarczany) ok. 100 g, bezwodnik ftalowy ok. 10 g, jod ok. 10 g.

Wykonanie

1) Otrzymywanie krysztalow siarki ze stopu.

W parowniczce ogrza¢ sproszkowang siarke do stopienia. Nie nalezy zbytnio przekraczac

temperatury topnienia! Odstawiamy palnik i czekamy do uformowania na powierzchni

,skorupy” krysztatow. Nastegpnie przebijamy t¢ warstwe bagietka i szybko wylewamy stopiona

siark¢ z parowniczki. Po usunigciu wierzchniej ,,pokrywy” obserwujemy stosunkowo dobrze

uformowane monokrysztaty wyrastajace z dna parowniczki.
2) Zastosowanie sublimacji do hodowli monokrysztatow.

a) Bezwodnik ftalowy umieszczamy na dnie zlewki, ktéra przykrywamy przektuta w wielu
miejscach bibuta filtracyjna. Cato$¢ nakrywamy odwrdocona druga zlewka. Ogrzewamy
dolna zlewke od dotu na ptytce za pomoca palnika gazowego. Po pewnym czasie
zaobserwujemy krysztaty bezwodnika ftalowego.

b) Powtdrzy¢ doswiadczenie uzywajac statego jodu.

Zadania

Opisa¢ wyglad zewngtrzny, pokroj (patrz ¢wiczenie laboratoryjne nr 5), tupliwo$¢ oraz wymiary
otrzymanych krysztaldéw. Dla krysztatow przezroczystych zbada¢ ich wtasciwosci optyczne w
mikroskopie polaryzacyjnym. Sprawdzi¢ zgodno$¢ symetrii krysztatu z klasa krystalograficzna,
wyprowadzona z grupy przestrzennej krysztatu. (najpierw nalezy znalez¢ w literaturze odpowiednie
dane dla: siarki rombowej i jednosko$nej, jodu oraz bezwodnika ftalowego).
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