MATERIALY POUZIVANE PRI PESTOVANI KRYSTALU
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1 Uvod

Krystaly vznikaji fazovou preménou plynné, kapalné
nebo pevné faze. Tuto pfeménu je nutno provadét
v zafizenich, ktera zajisti nejen nutné podminky pro jeji
uskute€néni ale i podminky pro rust, pfipravu, péstovani
krystald poZadované velikosti a kvality. PoZadavky na
tato zafizeni zavisi jednak na tom, zjaké faze krystal
vznika, jaké jsou vlastnosti vychoziho materidlu a
krystalu a dale na pouzité metodé péstovani. Nékteré
vychozi materidly jsou agresivni a jedovaté a
k fazovému prechodu - rustu krystalu, jsou nutné vyssi
teplota, tlak, ochranna atmosféra, atd. Konstrukci
zafizeni a vybéru vhodnych materiall musime vénovat
stejnou pozornost jako samotné volbé metody.

Mezi materidly pozivané pfi rlstu
zahrnujeme:

krystalQ

e materidly, ze kterych jsou zhotoveny krystalizaéni
aparatury, resp. jejich mechanické ¢€asti (reaktor,
tazné ty€e, michadla, stojany, topné elementy a
tepelna izolace, snimace teploty aj.)

e materidly, ze kterych jsou zhotoveny nosné nadoby
(ampule, kelimek, podlozka)

e plyny.

Tyto materidly Casto pfichazeji bezprostfedné do
styku s roztokem nebo taveninou, resp. s jejich parami.
Mohou s nimi reagovat, kontaminovany material mize
ztratit své puvodni vlastnosti, v krajnim pfipadé mlze
dojit k poruseni struktury a pevnosti, co v kone¢ném
disledku muUze zpUsobit havarii. Nepfijemnym
disledkem kontaminace je i mozné znedisténi
mateé¢ného roztoku ¢&i taveniny. Znecisténi muze
znemoznit rast krystalu, vlepSim pfFipadé vyrazné
ovlivnit jeho oekavané vlastnosti.

2 Materialy krystalizaénich aparatur

Pokud mame to Stésti, Zze vlastnime komercni aparaturu,
jsme jiz pfedem obeznameni, k jakym uc¢elim, pro jaké
teploty a prostfedi je urCena. Dodrzime-li pokyny
vyrobce, nebezpeti kontaminace muazZeme prakticky
vyloucit.

Jak to vSak jiz vnasi praxi byva, jsme casto
pfinuceni konstruovat vlastni aparaturu a nebo provést i
v komeréni aparatufe ruzné upravy a pfizplsobeni
v krystalizaénim prostoru. PFi volbé materialu musime
brat v avahu teplotu procesu, pracovni atmosféru,
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reaktivitu par taveniny nebo rozpoustédla a v nékterych
pfipadech i tlak.

Materialy, se kterymi se nejcastéji setkame pfi
navrhu konstrukce aparatury jsou :

e  zaruvzdorna a chemicky odolna ocel,
e kifemenné a laboratorni sklo,
e plasticka hmota (organické sklo, PE, apod.).

Ocel. PFi vybéru vhodné oceli je nejrychlejsi zpusob
spravné volby diskuse o problému s odbornikem
z vyvojovych dilen pracovisté a nebo nahlédnout do
prislusné strojafské prirucky. Obvykle se jedna o
vysokolegované ocele, pfipadné opatfené povrchovou
Upravou.

Kremenné sklo. Vyrobky z kfemenného skla Ize za
ur€itych okolnosti pouzivat az do teploty 1100 °C.
Odolnost kfemenného skla k zmé&nam teploty je velmi
dobra. Propustnost plynd je téméf nulova. Za vysSich
teplot je kfemen napadan taveninami sloucenin
alkalickych kovl a alkalickych zemin, parami fluoru,
kyselinou fluorovodikovou, fosfore€nou. Pfi vysokych
teplotach je kfemen napadan taveninami oxidl
nasledujicich kovt (B, Al, Ti, Ta, W, Pb, Sn, Cd a j.)
Aparatury ze silnosténného kfemene Ize vystavit
pomérné vysokym tlaklim i vakuu.

Sklo. Teplota pouziti chemického skla zavisi na jeho
druhu. Vyrobce obvykle uvadi horni hranici teplotni
pouzitelnosti. Chemické slozeni skel se lisi podle druhu
a CasteCné ovliviiuje i jeho chemickou odolnost.
VSeobecné vSak plati, Zze vSechna skla jsou pomérné
malo odolna vici silnym alkaliim.

Organické sklo. Dobfe se opracovava a je pruhledné.
Nelze ho pouzivat pfi vy$Sich teplotach. AvSak pro
konstrukci aparatur nebo jejich ¢asti pro rast krystalQ
z vodnich roztokd nachazi Siroké uplatnéni. Organické
rozpous$tédla jako napf. CHCIls a CH4 , plexisklo® leptaji.

Teflon. Chemicky je velmi odolny. Odolava plsobeni
vétsiny organickych rozpoustédel, kyseliny
fluorovodikové, lucavky kralovské a kyseliny dusi¢né
dokonce i za varu. Koncentrovana kyselina sirova teflon
pfi teplotach nad 300°C naleptava a zpusobuje jeho
nabobtnavani. Teflon neni resistentni vic¢i roztavenym
alkalickym kovam, elementarnimu fluoru a nékterym
organickym slou€eninam s vysokym obsahem fluoru pfi
teplotach nad 150 °C. Konstrukéni prvky z teflonu Ize
trvale pouzivat prakticky bez jejich mechanickych a
chemickych zmén do teploty 250 °C. Svou pevnost
ztraci az pfi 327 °C a to jen nepatrné a prvni stopy
rozkladu Ize pozorovat za vakua nad 390 °C. Zplodiny
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jsou prudce jedovaté! Pouziva se zejména jako material
pro tésnéni, drzaky krystall a pod.

Silikonova pryz. Se silikonovou pryzi lze bezpecné a
dlouhodobé pracovat pfi teplotach nepfesahujicich
180°C, kratkodobé do 250°C, bez toho, Ze by byly
pozorovany zmeény v elastiCnosti vlivem oxidace. Tato
pryz nachazi také uplatnéni v nizkoteplotnich
aparaturach. Kfehne a lame se az pod teplotou — 60 °C.
Jako matrial pro tésnéni ji lze pouzit tam, kde se
nevyzaduje vakuum vy3$i nez 10° torr. Bohuzel,
odolnost vigi silnym kyselinam a alkaliim je mala a pfi
kontaminaci dochazi k depolymerizaci. Z tohoto
materialu jsou vyrobeny i hadice pro pfivod plynd do
aparatur.

Polyetylén. Nachazi uplatnéni zejména jako konstrukéni
material v aparaturach pro rast krystall zroztoku. Je
lehce opracovatelny, avSak  jeho spolehliva
upotrebitelnost je ohraniCena teplotou 60°C, kdy zacina
méknout. Pfi teplot& 110°C se tavi. Lze jej pouzit i pfi
nizkych teplotach. Koncentrovana HCI, HF, 30%
kyselina dusi¢nd i 50% roztok NaOH jej neatakuji.
Koncentrované kyseliné sirové odolava az do 40°C.
V organickych rozpoustédlech jako je CCls a chloroform
polyetylén nabobtnava.

Ke konstrukénim materialllm aparatur patfi i jiné
materidly napf. platina, keramika a pod. O vlastnostech
téchto matrialt bude pojednano na jiném misté.

3 Materialy pro odporové topné elementy

Volba materialu, pro topné prvky krystalizacnich
aparatur zavisi na pracovni teploté, pracovni atmosfére

Tab. 1. Vlastnosti vybranych materialt pro odporova vinuti.

v aparatufe, pozadavcich na jejich zivotnost a také na
rychlosti tepelnych zmén krystalizaniho procesu.
Isolaéni material jakoz i material nosi¢e odporového
vinuti musi vykazovat vysokou mechanickou stabilitu,
velky elektricky odpor pfi pracovnich teplotach a nesmi
s vinutim reagovat. Samotné odporové topné elementy
jsou zhotoveny ze zirkonové nebo thoriové keramiky (pro
vysoké pracovni teploty bez ochranné atmosféry),
grafitu, SiC (Crusilite) a nebo z tvarovanych pfipravki,
napf. ve tvaru meandru zKantalu, Pt, W, Mo.
K zabranéni kontaktli jsou odporové draty navinuty
v drazkach a fixovany keramickou hmotou. Na pfivodech
jsou -navleceny keramické koralky.

Grafit. Nachazi uplatnéni tam, kde pracujeme
s vysokymi teplotami. S grafitovymi topnymi elementy,
obvykle ve tvaru hiebene, Ize pracovat po dlouhou dobu
az do teploty 2600°C, samozfejmé v inertni atmosfére.
Tepelna vodivost i odolnost vié&i tepelnym Sokim je
dobra.

Odporové vinuti. Je v praxi nejbéznéjsi a je zhotoveno
zriznych materiald ve tvaru dratu rlzného poloméru
nebo pasku. Vlastnosti nejpouzivanéjSich odporovych
materiald pro vinuti jsou shrnuty v Tab. 1.

Keramika. Keramika s dobrou tepelnou vodivosti a
vysokym elektrickym odporem se pouziva jako nosny
material pro vinuti. Nejb&znéjSi keramikou k tomuto
Ucelu je keramika korundova s rGznym obsahem oxidu
hlinitého. Vyrabi se ve formé trubic, koralku, kapilar a jeji
doporu¢ena max. teplota je 1650°C.

Pro topné prvky se pouziva keramika ve tvaru ty¢i,
vyrobend na zakladé ThO2z a nebo ZrO2, Lze ji pouzit az
do teplot 2500°C.

Vlastnosti vybranych keramickych materialG jsou
uvedeny v Tab. 2. V tabulce nejsou uvedeny hustoty a
tepelné vodivosti materiall, avSak pro konstrukci peci se
jedna o zakladni informace.

Nazev max pracovni poznamka

pracovni teplota atmosféra
Chromel 1050°C vzduch Skodi plyny obsahuijici siru, halogeny
Kanthal A1 1375 °C(t), 1150°C (r) vzduch Skodi halogeny pfi vysokych teplotach
Kanthal-Super  1700°C(t), 1600°C(m), 1500°C(r) vzduch kfehne
Platina, resp. 1550°C (m) vzduch nelze vinout pfimo na kfemen, tvofi
Pt-Rh, silicidy, kfehne del$im pouzivanim
Rhodium 1800°C (t) vzduch
Molybden 1800°C (t) vakuum nutna ochrana vuci oxidaci, kfehne delSim

pouzivanim, nad 2000°C se vypafuje

Wolfram 2600°C (1) vakuum

3000°C (t) argon

Vysvétlivky : (t) - spolehlivost nékolik tydnd, (m) - mésicd, (r) - rokt
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Tab. 2. Vlastnosti nékterych nosnych a isolaénich materiala pro odporové pece .

Nazev slozeni max. bod odolnost vigéi pracovni poznamka

prac. teplota tani tepelnému sSoku atmosféra

I°Cl [°C/

kfemenné SiO2 1100°C 1710°C dobra oxidaéni koroze fluoridy
sklo (i vina)
Mullit 3AI203xSi02  1650°C 1920°C stfedni oxidacéni koroze fluoridy
Degussit AL23 Al203>99,5% 1800°C 2030°C mala oxidacni
Degussit ZR23 ZrO2(98%) 2300°C 2700°C mala oxidacni stabil. s CaO a Y203
(i vina)
Thoria ThO2 2400°C 3050°C mala oxidacni radioaktivni !
Degussit Mg25 MgO 2400°C 2800°C stfedni oxidaéni
Nitrid boru BN 2000°C 3000°C dobra redukéni, vakuum  oxiduje od 900°C
Silit, Crusilite SiC 1600°C 2830°C dobra oxidacni koroze fluoridy

4 Materialy krystalizac¢nich nadob

Na distotu vypéstovanych monokrystald ma velky vliv i
spravna volba materialu, ze kterého jsou nosné nadoby
(kelimek, ampule, podlozka) vyrobeny. Z tohoto divodu
je nutné mit veSkeré informace o jejich chemickych a
fyzikalnich vlastnostech. Dulezité je seznamit se s jejich
reaktivitou pfi vySSich teplotach, tepelnou roztaznosti,
tepelnou vodivosti, smacenim stén taveninou, reakci na
tepelné Soky a j. Vlastnosti nékterych vybranych
materiala, ze kterych jsou nadoby obvykle vyrobeny,
jsou shrnuty v Tab. 3.

Nadoby, at komeréniho puvodu nebo ze sklarské
dilny naSeho pracovisté, je potfebné pred zacatkem
experimentu fadné odcistit od riznych nedistot, které by
mohly neblaze ovlivnit nase Usili. Ztohoto divodu
prikladam nékolik praktickych rad na jejich Cisténi.

Platina.  Nadoby nejprve nékolik hodin vyvafujeme
v koncentrované HCI nebo HNOs. Pokud nejsou
dostate¢né cisté nasleduje taveni s K2S207 do slabé
Cerveného zaru. K taveniné se za nejvyssi teploty pfida
rychle suchy mofsky pisek a pfilnuté zbytky odstranime

Na2COsv poméru 1 : 3.

Kremenné sklo. Nadoby z kfemenného skla vystavime
nejprve pusobeni smési koncentrované HNO3 a 40% HF
(1:1) po dobu 0,5 - 2 hodin, potom je oplachneme
destilovanou vodou a vyzihdame v kysliko-vodikovém
plameni. Nasleduje pusobeni smési koncentrovanych
kyselin HNO3s a H2SO4 (1:1) po dobu 2 hodin a opétovné
promyti destilovanou vodou. Takto ociSténou nadobu
vyhfejeme za vakua na teplotu 1100 °C a temperujeme
po dobu 2 hodin.

Chemické sklo
Cinidlem na

V minulosti
odstranéni

nejCastéji pouzivanym
mastnot byla kyselina
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chromsirova, kterou jsme nechali pldsobit na chemické
sklo po dobu 5 az 10 minut. Dnes se jiz nedoporucuje
vzhledem k jedovatosti CrOs a CrO2Cl2, ktery s vodnimi
parami unika z Cistici 1azné a mlze explozivné reagovat
s nékterymi organickymi latkami. Mnohem lepSi je pouzit
Cistici smési o slozeni: 5% HF + 33% HNOs; + 2%
smacedlo + 60% voda. Pusobeni smési nesmi
presahnout dobu nékolika minut. U&inkem tohoto &inidla
dosahneme lesklého povrchu. V mnohych pfipadech je
postacujici ucinek zfedénych kyselin za tepla (ne HF)
Porcelan. Cisti se podobné jako chemické sklo nebo
plUsobenim taveniny K2S207 pfi teplotach 700 - 900°C.

Korundova keramika. Znecisténé kelimky z korundové
keramiky po mechanickém, odstranéni hrubych necistot
vystavime nékolikahodinovému pusobeni luéavky
kralovské s nasledujicim vyvarenim v destilované vodé.
Povrch kelimku Ize vylestit taveninou boraxu.

5 Plyny

V technologické praxi se plyny pouzivaiji:

e pfi vytvareni ochranné nebo reakéni atmosféry
v krystalizatoru.

e jako nosné nebo reakéni médium pfi rlstu krystala
z plynné faze

e krealizaci vysokoteplotniho plamene (> 2000°C) pfi
ristu krystalti podle Verneuila

e jako chladici médium plastl krystalizatoru, taznych
ty&i apod.
Pfed volbou vhodného média je nutné se seznamit

s chemickymi a fyzikalnimi viastnostmi plynd, abychom

zabranili nezadoucim reakcim a to zejména za vysokych

teplot. Dulezita je Cistota plyna.
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Tab. 3. Vlastnosti vybranych materialt krystalizaénich nadob.

Material max. atmosféra hustota odolnost na poznamka
pracovni teplota vyménu tepla

kifemen 1200°C neoxidacéni dobra velmi dobra vhodny pro X, kovy, S* D

korund 1950°C neoxidacni dobra dobra vhodny pro kovy, slitiny, S%, X- 2

glazovany 1100 - 1300°C velmi dobra  vyhovujici 3)

porcelan

sklo 500°C velmi dobra  dobra X, kovy, sulfidy 4

(Pyrex a pod.)

grafit ~1000-2000°C  redukéni porésni velmi dobra kovy, slitiny, stabilnina %
neutralni vzduchu do 500°C

bornitrid ~2000°C redukéni dobra velmi dobra podobné jako grafit 6)

nikl 900°C neoxida¢ni velmi dobra velmi dobra na vzduchu do 900°C 7

zlato 1000°C velmi dobra velmi dobra lepsi slitina s Pd

platina 1500°C oxidaéni velmi dobra velmi dobra 8)

platina-rhodium 1700°C oxidaéni velmi dobra velmi dobra 8)

molybden 1900°C redukéni velmi dobra velmi dobra 7
vakuum

iridium 2100°C neutralni velmi dobra velmi dobra 8)

wolfram 3000°C redukéni velmi dobra velmi dobra 7
neutralni

) nevhodné pro taveniny obsahujici oxidy, fluoridy, hydroxidy,fosfore¢nany

2} nejcastéji pouzivany material pro riist z vysokoteplotnich roztokii

3 v mnohych pfipadech muze nahradit korundovou keramiku

4 néktera vysokotavitelna skla (napf. Vycor) mohou do 750°C uspésné nahradit kiemenné sklo
%  kelimky z pyrolytického nebo skleného uhliku, vyuzivané zejména pro fluoridy, sulfidy a kovy
6 je odolny vii¢i taveninam mnohych kovi a soli, oxidace zacina az nad teplotou 900°C

7). jiz od teplot okolo 500°C v ochranné atmosfére bez kysliku a vodnich par

8 vhodné pro oxidy a nékteré fluoridy, nevyhodou je vysoka pofizovaci cena

Nejcastéji pouzivanymi plyny, které pfichazeji do
bezprostfedniho styku s taveninou, jsou inertni plyny
argon, helium a dusik. Ackoliv dusik je relativné
vlhkosti a navic je velmi reaktivni s mnoha kovy,
zejména s Li. Vtomto ohledu jsou mnohem
vyhodnéj$i He a Ar, avSak jejich cena se vzrUstajici
Cistotou astronomicky roste. Uvést vSechny vlastnosti
vyuzivanych plynli je nad moznosti daného rozsahu
tohoto pfispévku a proto v Tab. 4 jsou uvedeny jen
nékteré nejdllezitéjsi fyzikalni vlastnosti nejCastéji
pouzivanych plynu.

5.1 Cisténi plynt

Komeréné dodavané plyny v tlakovych lahvich a plyny
v centralnich tlakovych rozvodech obvykle nedosahuji
Cistoty, kterou pozadujeme. K dalSimu znecisténi
plyni muze dojit vlivem technickych nedostatk( nasi
aparatury (tenkosténné pfivodni hadice, netésnosti
aparatury), a proto musime i podle kvality plynu
zafadit do proudu plynu Cdistici zafizeni. Musime
pfistoupit k  Gisténi plynd od mechanickych
mikroskopickych ¢astic, vihkosti a pfimési jinych
plyna.
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Plyn obvykle prochazi prfes kolonu s mechanickym
filtrem a kolonu s tuhym reaktantem a nebo absorbantem.
Uginnost  g&isticiho procesu zavisi na velikosti &astic
reaktantu, rozmérech kolony a rychlosti pritoku plynu.

Samostatnou kapitolu Cisténi, vzhledem k bodu
tuhnuti, tvofi helium. Kyslik, dusik a vodu Ize z n&j odstranit
nizkoteplotni absorpci na aktivovaném dfevéném uhli,
které je ochlazeno na teplotu kapalného dusiku. Cisténi
inertnich plynd spocivd zejména v odstranéni vody a
kysliku.

Aby proces Cisténi byl dokonaly, ¢asto se tyto metody
navzajem kombinuji. Pfehled nej¢ast&ji uzivanych
vysousedel je uveden v Tab. 5.

Odstranéni vody. K zakladnim metodam patfi:

nizkoteplotni kondenzace - tlak vodnich par klesne
ochlazenim z 0°C na -90°C témé¥ 7.10°nasobné

stladeni plynu - vzroste parcialni tlak vody a nasleduje jeji
kondenzace

pouziti vysou$edel.
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Tab. 4. Fyzikalni vliastnosti nékterych nejcastéji pouzivanych plyna.

Nazev hmotnost (g/dm?®) bod tuhnuti (°C)  spec. teplo ¢, tepelna vodivost (10 cal/cm.s.grad)
(0°C, 101 kPa) (101 kPa) (101 kPa, 293 K) 0°C 100°C 500°C
hélium 0,1786 -269 1,25 3,43 4,08 -
argon 1,7838 -186 0,125 0,39 0,52 -
vodik 0,08987 -253 3,42 4,19 5,47 6,80
dusik 1,2507 -196 0,247 0,47 0,73 1,15
kyslik 1,4290 -183 0,219 0,58 0,76 -
vzduch 1,2928 -193 0,240 0,576 0,74 1,84
oxid uhlicity 1,9758 -78,5 0,201 0,34 0,50 0,68
6 Cidla na méfeni teploty
Odstranéni kysliku. K odstranéni kysliku slouzi

mnoho metod, které obecné mlzeme rozdélit na
metody suchou a mokrou cestou. ,Mokrou cestou®
Cistény plyn obvykle probublava roztokem vhodného
vysouseciho ¢inidla. Vyhodou této metody je rychla
absorpce kysliku a téméf uplné vyuziti Cinidla.
Nevyhodou je kontaminace plynu parami
rozpoustédla. NejznaméjSi roztoky na odstranéni
kysliku mokrou cestou jsou uvedeny v Tab. 6.

Metody ,suchou cestou® jsou zaloZzeny na
prichodu plynu pfes patronu s reaktivnim kovem
nebo kovovym oxidem, ktery je nutno vyhfat na
teplotu, kdy je dosazena optimalni reakéni rychlost.
Kovy jsou Casto naneseny na vhodném nosic¢i nebo
ve tvaru jemnych hoblin, aby aktivni plocha byla co
nejvétsi. Prehled deoxidagnich cinidel je shrnut
v Tab. 7.

Tab. 5. Pfehled vysousedel plynu.

Pro regulaci a detekci teploty v aparaturach obvykle
pouzivame odporova ¢€idla, termoelektrické &lanky
konstruované z Cistych kova nebo slitin. 'V nékterych

pfipadech pfichazeji tato Cidla do styku s médii uvnitf
aparatury.

Odporova cidla jsou konstruovana tak, ze bifilarné
vinutd spirala obvykle ztenkého Pt dratu (R = 100Q) je
zatavena do keramiky na zakladé Al2Os a jsou bézné
pouzitelna do 1000°C. Odolnost vuci okolni atmosféfe je
dana odolnosti keramiky (informace od vyrobce) a spoji
vyvodl z €idla. Jsou citliva na otfesy. Vyhodou téchto cidel
je velka citlivost a linearni zavislost zmény odporu na
teploté.

Termoelektrické €lanky jsou pouzitelné od zapornych
teplot az do teplot 2400°C. Zavisi vSak na druhu ¢idla a
pracovni atmosfére do jaké teploty Ize termoclanek pouzit.

Cinidlo rovnovazny tlak vodnich par poznamka

(mm Hg)
CaH:2 <105 uvolriuje Hz, bez moznosti regenerace,, zasadité
P20s 2x10°% kapacita je limitovana tvorbou filmu na povrchu, kyselé
Mg(ClOa4)2 5x104 vynikajici kapacita, regenerace pfi 250°C ve vakuu
BaO 7 x10* mala kapacita, regenerace je neSikovna, zasadité
molekulové sita 4A, 5A 1 x 103 dobra kapacita, regenerace pfi 400°C ve vakuu
aktivni Al203 1 x 1078 primérna kapacita, regenerace pfi 500°C ve vakuu nebo pfi

700°C v proudu ,suchého” vzduchu

silikagel 2x103 prumérna kapacita, regenerace pfi 300°C
KOH 2x103 mala kapacita z diisledku pokryti povrchu zrn roztokem
CaO 3x1073 kapacita limitovana, zejména v pfitomnosti CO2
H2S04 (konc.) 3x103 oxidaéni ¢inidlo
H2PO4 (syrup) 3x103 kyselé
CaClz 0,2 dobra kapacita, slabé kyselé
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Tab. 6. Roztoky na odstranéni kysliku z plynu.

roztok

priprava

siran chromnaty
zéasadity pyrogalol
thiosfi€itan sodny
antrachinon-f- sulfonan
benzofenonketyl (olej)

roztok 0,4 M siranu chromitého a 0,05 M H2SO4 spoji lehce amalgamovanym Zn

15 g kyseliny pyrogalové v 100 ml 50% roztoku KOH

48 g Naz2S204, 40 g NaOH a 12 g siranu B antrachinonu v 300 ml H20

2% roztok antrachinon-f- sulfonanu v 1,5 M roztoku NaOH v kontaktu s kovovym Zn
1 g Na dispergovany v mineralnim oleji + 4 g benzofenonu v 1 | mineralniho oleje

Tab. 7. Cinidla na odstranéni kysliku ,suchou cestou®.

¢inidlo

popis

Na-K (67-81 hm.% K)
Na nebo K na nosici
(sklenéna vina)

Co

Cr?* na silikagelu

paladizovany nebo platino-

vany azbest
katalyzator BTS

v redukované formé

Ba, Ca, slitina Ca-10%Mg,
La, Mg, Th nebo Zr
mosaz, Cu, Ce nebo U

Li

kapalina nad 0°C , odstrarnuje Oz, H20 a pary Hg
jako u slitiny Na-K, Na je nanesen vloZenim kousku kovu do vinu, trubice
evakuovana a zahfaté na 300°C

Oodstranuje Oz pfi pokojové teploté. Pfiprava: pomalé zahfivani CoCOs na
340°C ve vakuu, neda se regenerovat

pfiprava: absorpce roztoku Cr®* soli na silikagelu, nasleduje redukce vodikem
pfi 500°C; vykonné ¢inidlo, ale mala kapacita absorpce Oz pfi laboratorni teploté

odstraniuje i stopy kysliku z vodiku pfi laboratorni teploté

podobny pfedchazejicimu katalyzatoru, odstranéni O2 z Hz pfi teploté 70°C,
zCO

pfi 20-40°C

odstranovani Oz z Ar pfi 300, 650, 475, 500, 600, 400 a 600°C (v poradi Cinidel)
02 z N2 pr 400, 650, 500, 800, 640, 800 a 1000°C (v poradi Cinidel)
odstrafiovani Oz z Ar nebo N2 pfi 500, 600, 300 a 200°C (v pofadi Cinidel)
podobné jako u Ca, odstranuje Oz i N2 avSak reaguje s kiemenem i sklem.

Tab. 8. Vlastnosti nékterych termoelektrickych ¢idel.

¢idlo max. prac. T[°C ] pracovni citlivost uV/°C zména presnosti méreni v °C
kratce stale atmosféra 25°C 800 1200 pfi teploté po 10 h po 1000h
Fe - Ko 800 650 R, 1,0 51 64 650 25
chromel-alumel 1260 1100 (0] 40 40 46 1000 0,5 5,0
| 1200 2,0 selhava

Pt-Pt90Rh10 1700 1450 0] 6 109 12 1200 0,2 2,0

1500 1,0
PtRh6-PtRh30 1800 1500 0] <0,7 7,5 105 1700 4,0
Ir-Rhir40 2000 1800 | 30 58 6.2 2100 10,0
W-I 2100 2000 I,V 250 6,3 2100 10,0
WRe3-WRe25 2400 2200 IR,V 10,0 17,0 14,0

Atmosféra : R - redukcni, | - inertni , O - oxidacni, V - vakuum
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Nevyhodou termoelektrickych ¢&idel je, ze €asem
vlivem difuze a rekrystalizace starnou a jejich pfesnost je
nutné c¢asto kontrolovat a provést novou kalibraci.
Vlastnosti riznych termoc¢lankl jsou uvedeny v Tab. 8.

Termoelektricka ¢idla si mizeme bud vyrobit sami
svarenim koncl bodové nebo pod ochrannou
atmosférou. Takto pfipravené ,termoclanky” musime
vSak bezpodminecéné kalibrovat atestovanym
standardem. Mnohem pohodingjSi je obstarat si
komeréné vyrabéné cidla se zaruenymi vlastnostmi
s oplastovanymi vodi¢i nebo i celkovym ochrannym
oplastovanim. Vyrobci nabizeji oplastované vodice az
do 1250°C.
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7 Zavér

Cilem této prace bylo seznamit ¢tenare se zakladnimi
materidly pouzivanymi pfi péstovani krystall, které
technolog -experimentator nejCastéji ve své praxi
pouziva. Vzhledem k stanovenému rozsahu ¢&lanku
nebylo mozné obsahnout vSe, s ¢im se mulzZeme pfi
rdznych modifikacich rlstovych metod setkat. Je mozné,
Zze nékomu bude chybét zminka o vakuovych
mazadlech, stalych za vysokych teplot, nebo o
pouzivanych materidlech pfi rlstu tvarovanych krystalu
¢i k vytvofeni ochranné vrstvicky na taveniné. To jsou
vSak jiz specializované problémy. Pokud potfebujeme
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