6. Krystalizacja przez sublimacj¢. Hodowla monokrysztatléw ze stopu

Wstep

Jednym ze sposobdw otrzymywania monokrysztatoéw jest wzrost krysztatu (fazy stalej) z prawie
czystego sktadnika obecnego w fazie o innym stanie skupienia. W ten sposdb mozna hodowac
monokrysztaty przez krzepnigcie stopionego sktadnika (ciecz — ciato stale) lub przez resublimacje
substancji obecnej w fazie gazowej (gaz — cialo state).

Metody hodowli monokrysztalow ze stopu odgrywaja wazng rolg w produkcji potprzewodnikéw i sa
opisane w literaturze. Najbardziej znane to metoda topienia strefowego oraz metoda Czochralskiego. Ta
ostatnia polega na powolnym wycigganiu obracanego monokrysztalu ze stopu. Sg to jednoczesnie
najlepsze  wspétcze$nie znane metody otrzymywania  ultraczystyCh  materiatdw  (np.
potprzewodnikowego krzemu). Wykonanie monokrysztatow powyzszymi metodami wymaga
zastosowania specjalistycznej aparatury. Tym niemniej, nawet w prostych warunkach laboratoryjnych
mozna, stosujac odpowiednio wolne oziebianie, otrzymac krysztaty o zadowalajacej wielkosci.

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

W trakcie ¢wiczen przeprowadzimy krystalizacje pierwiastkowej siarki i bizmutu ze stopu oraz
wykonamy najprostsza wersj¢ otrzymywania monokrysztaléw ze sktadnika obecnego w fazie gazowe;j
przez sublimacj¢ — resublimacjg.

Materialy 1 sprzet

e 4 parowniczki e 2 probowki

o 2tygielki e siarkaok. 100 g

e 2 bagietki szklane e Dbizmut ok. 100 g

e 2 kolby stozkowe 100 cm® ze stozkowymi e bezwodnik ftalowy ok. 10 g
gumkami e jodok.10g.

Wykonanie

1) Otrzymywanie krysztaléw ze stopu.

a) W parowniczce ogrza¢ sproszkowang siarke do stopienia. Nalezy pamietaé, aby czesto
mieszaé preparat oraz zeby go nie ogrzewac zbyt intensywnie, poniewaz moze powsta¢
siarka plastyczna! Odstawiamy palnik i uwaznie obserwujemy stopiony preparat. Gdy
zaobserwujemy pojawianie si¢ krysztatow od ,rosnacych” od dna parowniczki nalezy
stabilnie ztapa¢ szczypcami parowniczke i stanowczym ruchem wyla¢ stopiong siarke do
innej parowniczki. Po prawidlowo wykonanym do$wiadczeniu powinni$my obserwowac
stosunkowo dobrze uformowane monokrysztaty.

b) Doswiadczenie powtdrzy¢ z bizmutem, tylko umiesci¢ go w tygielku.



2) Zastosowanie sublimacji do hodowli monokrysztaléw.

a) Bezwodnik ftalowy umieszczamy na dnie kolbki stozkowej. Do probéwki nalewamy zimna
wode i razem z gumka umieszczamy ja w kolbce. Zestaw stawiamy na trojnogu i delikatnie
ogrzewamy. Nalezy pamie¢taé, aby nie ogrzewaé zbyt intensywnie, poniewaz im wolniej
bedzie ogrzewany preparat, tym lepszej jakosci krysztaly zostana uzyskane!

b) Doswiadczenie powtorzy¢ z jodem.

Zadania

Opisa¢ wyglad zewnetrzny, pokrdj (patrz ¢wiczenie laboratoryjne nr 5), tupliwo$¢ oraz wymiary
otrzymanych krysztatow. Dla krysztatlow przezroczystych zbada¢ ich wlasciwosci optyczne
w mikroskopie polaryzacyjnym. Poréwnac¢ krysztaty jodu otrzymane przez szybka sublimacj¢ i przez
powolng. Sprawdzi¢ zgodnos$¢ symetrii krysztatu z klasg krystalograficzna, wyprowadzong z grupy
przestrzennej krysztatu (najpierw nalezy znalez¢ w literaturze odpowiednie dane dla: siarki rombowej
i jednoskos$nej, bizmutu, bezwodnika ftalowego i jodu: https://chem.pg.edu.pl/kchn/ch-krystalografia).
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