Kristálytenyésztési módszerek

Ma a kristályoknak kiemelkedő szerepe van mind a tudományban, mind pedig a technikai világban. Ez a kettő természetesen összefüggésben van. A felhasználásuk kiterjed a sugárhajtóművek szenzoraitól a lézerek és a frekvencia-sokszorozókon keresztül a számítógépes csipekig, azaz a modern technikai berendezések mindegyikében megtalálhatóak.

Attól függően, hogy a kristály milyen anyagból áll, a tenyésztés különböző módjai vehetők igénybe.

1. Tenyésztés gázfázisból

Bizonyos kristályok létrehozhatóak gázfázisban történő transzport reakciókon keresztül. Ezt a folyamatot használják ki például a halogénlámpákban. Az izzószálból elpárolgott wolfram reagál az üvegfalon a jóddal, lecsapódik a wolfram-jodid a forró szálra, ahol elbomlik.

2. Tenyésztés olvadékból

Szintetikus rubint és zafírt a múltszázad eleje óta egy megújult eljárással fejlesztenek. Alumínium-oxid és króm-oxid illetve alumínium-oxid és vas-oxid keverékét „átcsörgedeztetik” hidrogén lángon. Az olvadék lefolyik egy forgó tányérra (legújabban egy előre odahelyezett oltókristályra), és ott képződik egy körte alakú egykristály, amely több cm magas és kb. 2 cm átmérőjű. Az ilyen módon készült rubint használják lézer berendezésekben is.

Az elektronikában használt szilícium egykristályokat is ehhez hasonlóan olvadékból „húzzák”, kb. 10 cm átmérőjű 1 m hosszú rudakká, majd ezt szeletelik vékony lapokká és darabolják megfelelő méretűre.

Az infravörös spektoszkópiában optikai sajátságai miatt használt NaCl egykristályok is így készülnek.

3. Tenyésztés gélből

A vízben nehezen oldódó ionos vegyületek kristályait gélben (mint pl. megfelelő „feszességű” szilikagél) végrehajtott kicserélődéses reakciókkal lehet megvalósítani. Megfelelő két vízben oldódó kiindulási anyag reagál egymással a gélben a következő általános formula szerint:

A+X-      +     B+Y-     (     A+Y-     +      B+X-
vízben           vízben           vízben            vízben

oldódó           oldódó        nem oldódó      oldódó

A gél gondoskodik arról, hogy a két összetevő (A+ és Y-) lassan találkozzon egymással.

Így lehet előállítani például a következő anyagokat: kalcium-tartarát, gipsz, ólom-jodid, ezüst-klorid.

4. Tenyésztés vizes oldatokból

Vízben jól oldódó anyagok egykristályainak előállítási módszerei tovább csoportosíthatók az oldhatósági görbe jellemzői alapján.

a) Lehűtéses módszer alkalmazható akkor, ha az oldhatósági görbe jelentősen felfelé ívelő, vagyis melegen sokkal jobban oldódik vízben az aktuális anyag.

Általában az eljárás:

Szobahőmérséklettől magasabb hőmérsékleten (kb. 35 oC – 45 oC) telített oldatot nagyon lassan (kb. 0,1 oC/nap) néhány hét alatt visszahűtünk. Eközben az oldatba függesztett oltókristály jelentősen megnő. Tökéletesíti az eljárást, ha a kristály és a folyadék mozog egymáshoz képest, például forgatjuk a kristályt vagy a vízben keltünk hullámokat. Az így fejlesztett egykristály minősége kiváló. Ezen lassú lehűtés igen érzékeny berendezést igényel, aminek magas a beszerzési költsége.

b) Túltelített módszer alkalmazása akkor javasolt, ha az oldhatósági görbe nem meredeken, de felfelé ívelő és nem áll rendelkezésre az előbb említett kristályfejlesztő készülék. Ehhez az eljáráshoz viszont szükséges egy olyan helység, ahol állandó a hőmérséklet, mint például egy pincehelység 19-20 oC-kal, vagy hűtőszekrény.

Általában az eljárás:

Szobahőmérséklettől valamivel magasabb hőmérsékleten készítünk egy olyan oldatot, hogy a bemért só még feloldódjon. Az edényt lezárva elhelyezzük az állandó hőmérsékletű helységben egy nyugodt helyre. 1-2 napig állni hagyjuk. Az alacsonyabb hőmérsékleten feleslegessé vált só kiválik, így az oldat az adott hőmérsékleten telítetté válik. Leszűrjük egy szintén zárható edénybe. A kivált kristályok közül egy oltókristálynak alkalmasat kiválasztunk. Ha nincs ilyen, akkor a szűrlet egy kis részletét nyitott edényben kb. 1 napig hagyjuk állni, hogy a víz egy részének elpárolgása miatt oltókristályok fejlődjenek. Erre az időre a szűrlet többi részét lefedve félrerakjuk. Ezután az oldatot ismét felmelegítjük arra a hőmérsékletre, amelyen az elején az oldást végeztük, és a kivált mennyiségtől kisebb tömegű sót még feloldunk. Belelógatjuk az oltókristályt és lezárva elhelyezzük ismét a nyugodt állandó hőmérsékletű helyen. 1 hét múlva a kristály felveszi az összes feleslegessé vált só mennyiségét és befejezi a növekedést.

Az a) és a b) esetnek is megvan a logikailag ellentétes párja, amikor az oldhatósági görbe erősen ereszkedő illetve amikor enyhén süllyedő tendenciát mutat.

c) Bepárlásos módszer alkalmazása akkor javasolt, ha az oldhatósági görbe gyakorlatilag lineáris, és nem áll rendelkezésre kristályfejlesztő készülék. Ehhez az eljáráshoz is szükséges egy olyan helység, ahol állandó a hőmérséklet, például egy pincehelység 19-20 oC-kal, vagy hűtőszekrény.

Általában az eljárás:

Melegen tömény oldatot készítünk, lefedjük, 1-2 napos hűlés és állás során a feleslegessé vált só kiválik, az oldat telített lesz. Leszűrjük. A kivált kristályok közül egy oltókristálynak alkalmasat kiválasztunk. Ha nincs ilyen, akkor a szűrlet egy kis részletét nyitott edényben kb. 1 napig hagyjuk állni, hogy oltókristályok fejlődjenek. Erre az időre a szűrlet többi részét lefedve félrerakjuk.

Ezután fonálra erősítjük az oltókristályt, és a telített oldatba merítjük optimális mélységig (nem túl közel az edény aljához, oldalához és a folyadékszinthez). Nyugodt, állandó hőmérsékletű helyen tároljuk lezáratlanul, de nem fedetlenül. Az edényt takarjuk le papírvattával, vagy textildarabbal, abból a célból, hogy a víz párologhasson, de fékezze azt, valamint hogy kívülről semmilyen szennyeződés, még por se, hullhasson az oldatba. 1-2 hetes nyugalom után szépen fejlett kristály keletkezik.

Ha időközben túl sok apró kristály kezdene növekedni az edény alján, oldalán, akkor időnként szűrjük le az oldatot. Nagyon enyhén melegítsük, hogy a kristálycsírák feloldódjanak, a kristályunkat visszahelyezve folytassuk a növesztést. Ezzel az eljárással tetszőleges méretű kristályok fejleszthetők.

Ilyen módszerrel könnyen előállítható egykristályok például: timsó (KAl(SO4) 12H2O), seigmettesalz  vagy KNa-tartarát (KNaC4H4O6 4H2O), konyhasó (NaCl),

triglicin-szulfát vagy TGS ((NH2-CH2-COOH)3 H2SO4).

d) Hidrotermálszintézis

A vizes oldatból való kristályfejlesztés egy olyan módja, ahol 400 oC körül 1000 bar nyomáson történik a kristályosodás az Autoklavban (nagy nyomásos berendezés).

Így készül a rezgőkvarc pl. a kvarcórák és a rádió-adóállomások számára.

Telített oldat készítése

Az oldhatósági görbe ismeretében a szobahőmérséklettől kb. 10-15 oC-kal magasabb hőmérsékletnek megfelelő mennyiségű sótól valamivel kevesebbet feloldunk megfelelő mennyiségű desztillált vízben. Ezután állandó hőmérsékletű nyugodt helyen 1-2 napig állni hagyjuk. Eközben a feleslegessé vált só kiválik, az oldat telített lesz.

Oltókristályok fejlesztése

Szobahőmérsékleten telített oldat kis részletét (kb. 30 ml) kb. 1 napig hagyjuk állni papírvattával vagy textildarabbal letakarva. A kristályok fejlődése 1 órán belül már szemmel látható módon érzékelhető. Érdemes a folyamatot nyomon követni, akár óráról-órára, ugyanis oltókristálynak a teljesen átlátszó, jó minőségű, kb. 0,5*0,5 cm-es egykristályok a legalkalmasabbak.

Az oltókristályok rögzítése a fonálra

Legalkalmasabb a 0,2 mm vastagságú horgászzsinór. Cérnaszál nem alkalmazható, mert felszívja az oldatot és azon is megindul a kristálykiválás.

A következő ábra mutatja a speciális csomózást, amivel a kristály megfelelően rögzíthető. 
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