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(57) Спосіб одержання очищених кристалів, який 
включає формування кристала й створення в ньо-
му принаймні однієї розплавленої зони, що не по-
вністю займає його поперечний переріз, який від-
різняється тим, що формування кристала ведуть 
шляхом дистиляції речовини з конденсацією в те-
мпературному градієнті. 

 
 

 
 

Корисна модель відноситься до одержання 
речовин високої чистоти кристалізаційним (очи-
щення зонною плавкою) і дистиляційним метода-
ми. Найбільш ефективний винахід може бути ви-
користане при одержанні високочистих 
кристалічних речовин для мікроелектроніки. 

Відомо, що кристалізаційний метод очищення 
заснований на розходженні в составах, що знахо-
дяться у рівновазі рідини й кристала, а дистиля-
ційний - рідини й пара. 

Ефективним способом одержання очищених 
кристалів є спосіб безтигельної зонної плавки 
[Пфанн В. Зонна плавка. 2-е изд. - М.: Мир, 1970. 
с.135-136] [1]. Кристал, що очищається, у вигляді 
стрижня закріплюють вертикально. Поблизу від 
одного з кінців кристала за допомогою нагрівача 
створюють розплавлену зону, у якій рідина втри-
мується від витікання силами поверхневого натягу. 
Нагрівач переміщають уздовж кристала (або крис-
тал переміщають щодо нерухливого нагрівача), 
внаслідок чого матеріал кристала піддається роз-
плавлюванню в зоні й спрямованій перекристалі-
зації. Домішки переміщаються убік ще не перепла-
вленої частини кристала, а основна частина 
кристала, яка пройшла перекристалізацію, стає 
очищеною. Для підвищення ефекту очищення 
процес може здійснюватися декількома послідов-
ними проходами розплавленої зони в тому самому 
напрямку. 

Недоліком способу є його невисока продукти-
вність, пов'язана із жорсткою вимогою до форми 
вихідного матеріалу - у вигляді стрижня. Якщо ви-
хідний матеріал має форму порошку або скрапу, 
то потрібна попередня операція готування стриж-
ня, що підвищує трудовитрати. 

Відомий спосіб одержання очищених криста-
лів, що сполучає витягування кристала з розплаву 
з безтигельною зонною плавкою [патент України 
№ 51435А, С30В13/06, С30В15/00, 2002] [2]. Цей 
спосіб обраний як найближчий аналог. Зонної пе-
рекристалізації піддається кристал у процесі його 
формування витягуванням з розплаву (метод Чох-
ральского), чим і досягається підвищення продук-
тивності процесу очищення. При цьому в процесі 
витягування кристала з розплаву відбувається 
попереднє очищення кристала. Процес здійсню-
ється за рахунок неповного проплавлення матері-
алу в зоні (або в зонах) - для забезпечення ціліс-
ності кристала, що витягається. Для підвищення 
ефективності очищення можливе застосування 
декількох зонних нагрівачів, а їхнє ексцентричне 
розташування виключає залишення в кристалі 
області, не очищеної зонною плавкою. 

Однак ефективність очищення кристалів цим 
способом залишається невисокою. 

В основу корисної моделі поставлена завдан-
ня, створити такий спосіб очищення, що у порів-
нянні зі способом, обраному як найближчий ана-
лог, мав би більшу ефективність очищення. 

Поставлене завдання вирішується тим, що в 
способі одержання очищених кристалів, що вклю-
чає формування кристала й створення в ньому, 
принаймні, однієї розплавленої зони, що не повні-
стю займають його поперечний переріз. Відповідно 
до корисної моделі формування кристала ведуть 
шляхом дистиляції речовини з конденсацією в те-
мпературному градієнті. 

Застосування дистиляції речовини з конден-
сацією в температурному градієнті дозволяє оде-
ржувати конденсат не тільки у формі стрижня, що 
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необхідна для проведення безтигельної зонної 
плавки, але й здійснювати ефективне попереднє 
очищення речовини на стадії формування стриж-
ня. Заміна операції витягування кристала з розп-
лаву (як це відбувається в способі по найближчо-
му аналогу) операцією дистиляції з конденсацією в 
температурному градієнті за пропонованим спосо-
бом забезпечує підвищення ефективності очи-
щення речовини, що рафінують. 

На кресленні представлена схема пристрою 
для здійснення пропонованого способу й схема 
розподілу температури по висоті пристрою. 

Пристрій розміщений у вакуумній камері (на 
кресленні не показаний) і має тигель 1, установле-
ний над ним паропровід 2 з перегородками 3, на-
грівач тигля 4, тепловий екран 5 і зонні нагріванні 
6. На схемі розподілу температури показані: крива 
1 - розподіл температури уздовж тигля й паропро-
воду; крива 2 - розподіл температури уздовж крис-
тала; Ті - температура випару; Тm - температура 
плавлення; Тс - температура переважної конден-
сації основного компонента. Спосіб одержання 
очищеного кристала здійснюють у такий спосіб. 
Вихідний матеріал 7 поміщають у тигель 1, де його 
за допомогою нагрівача 4 нагрівають до заданої 
температури випару. При цьому уздовж паропро-
воду 2 за рахунок тепловипромінювання з тигля 1 

установлюється температурний градієнт. Зверху в 
пристрій уводять затравочний кристал 8. Пари 
матеріалу, що очищається, 7 проходять по пароп-
роводу 2 і конденсуються на нижньому торці крис-
тала 8. Перегородки 3 сприяють багаторазовому 
зіткненню парів матеріалу 7 зі стінкою паропрово-
ду. При цьому важколеткі домішкові компоненти 
конденсуються на паропроводі 2 на рівнях нижче 
рівня переважної конденсації основного компонен-
та (нижче рівня торця кристала 8). Важколеткі до-
мішкові компоненти йдуть через зазор між криста-
лом 8 і паропроводом 2 за межі пристрою в об'єм 
вакуумної камери. У результаті на нижньому торці 
кристала 8 наростає конденсат підвищеної чисто-
ти. За допомогою механізму витягування (на крес-
ленні не показаний) кристал 8 переміщають наго-
ру, у результаті чого зростаючий кристал 
переміщається щодо зонних нагрівачів 6, що ство-
рюють ексцентричні рідкі зони 9 з неповним про-
плавленням кристала, і піддається додатковому 
очищенню методом без-тигельної зонної перекри-
сталізації. 

Як показують дослідження, пропонований спо-
сіб забезпечує в 2...7 разів більш ефективне очи-
щення ряду речовин від важколетких домішок у 
порівнянні зі способом, обраним у якості найближ-
чого аналогу. 
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