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Pom @ CL00Y. Bethge tiey upozornil, ¢ u Na(l : CaCly krystalov sa odparovj,
Straktdra meng tak, Ze sa na lamelovych hrangeh objavuji nepravidelnosti,
ktoré najlepsie opiseme ako vybezky. Aby sme dostalj vieobecnejsi prehlad
o vplyve dvojmocnych katiénov nga odparové Struktiry, Studovalj sme od-
parové Struktiry w__%ma&o<IQE©.<®:%0: Mg, Be, Zn a Ba, ktoré sa od seba

lisia i6novym polomerom,

MNW@WNZEZ«H%H\Z% POSTUP

Krystaly sme vypestovali Kyropulusovou metddou v dusikovej atmosfére.
Katiény sme pridavali do taveniny v tvare chloridy prislusného prvkuy. Pocet
pridanych katiénov uréuje pomer:

podet M2+

d==""""

pocet Na+

S tym istym druhom katiénov Sme vypestovali vidy tri krystaly s ko neentra-
clami v tavenine 4 — 105, 10—, 10-3, Vypestované krystaly sme Specidlne
netemperovali, ale sme jch ochladzovali sqéasne s pecou. Toto ochladzovanie
bolo pomerne rychle. Takto ziskané krystaly sme Potom tepelne leptali vo
vysokom vikuu, rady 1¢-5 torr,

Na ziskanie tohto vakua sme pousili ortutovi difizny vyvevu s vymrazo-
vadkou a jednostupiiovi rotaéni olejovy vyvevu. Pracovny priestor tvorila,
kovovs priruba, so sklenym recipientom. Na prirube sme umiestil; zariadenie
na odparovanie zlata g uhlika. Nad tymto zariadenim asi vo vyske 10 cm sme
upevnili piecku, zhotoveny medi a vyhrievang kantalovym drétom, v ktorej
sa zohrievala vzorka. Na eranie sme pouzili NiCr-Nj t2rmodlanok vloZeny
do otvoru v medenom bloky pece.

Pri prici sme postupovali takto: derstyo odstiepnuty krystdl 12x6x 3 mm

Potom sme zagalj vyhrievat piecku as na teplotu 475500 °C. pyi tejto teplote
sme kry§tdly temperovali asi 15-_3¢ min. Po skongen{ temperécie sa piecka,
1 krystsl pomaly ochladzovalj. Ked klesla teplota na 200 °C, naparili sme
zlato a po fom uhlik. Naparent uhlikovy repliku so zlatom sme potom v Tre-
Qauﬁ._o<m:£. vode od krygtilu oddelili a polozili na io_QHd:-E:C.OmWo?owm
nosnt sietku a pozorovalj elektrénovym EmWwOmWo@oB.

VYSLEDKY POZOROVANIA

Ako sme uz uviedli, povrchovy Struktiru, ktord vzniks pri tepelnom leptang
Vo vysokom vikuu, podrobne opisuje prica Bethgeho [2].
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Obr. 2. Odparovéd &trukitra krystdlu NaCl: ZnCly, 4 — 10-3 Odparovacie pod-

mienky: vysoké vdkuum, 475 °C, 30 min. Dekordcia zlatom,

Obr. 3. Odparové Struktira kry$talu NaCi: BaCls. 4
mienky: vysoké vékuum, 475 °C. 30 min. Dekordcia zlatom,

zvidésenie 20 000 > .

= 107*. Odparovacie pod-

zvidienie 20 000 x .
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Obr. 4. Odparovs Struktira krystdlu NaCl: BaCly, 4 = 10—+

mienky:

188

vysoké vékuum

]

eI

475 °C, 30 min. Dekoréeia zlatom

1

NaCl: BalCy, 4 —
°C, 30 min. Dekordcia zlatom, zvi

- Odparovacie pod-
zvidSenie 20 000x .

e 3 : #
10~2. Odparovacie pod.
E8enie 20 000 x

Krystaly dotované Mg, Be a 10-5 a 10~% Zn2+ z tohto hladiska neukazuji
@osog<§mﬁs% rozdiel odparovych &truktir od nedotovanych krystalov.
Naproti tomu kry§tal dotovany 10-3 Zn2+ znagne poruduje lamelovi hranu:
lamelové hrana je pilovit> rozstrasens nepravidelnymi vybeikami smeruji-
cimi do stredu odparovanej §truktiry. Zachovava sa viak stredng vzdialenost
lamiel a na lameléch pozorujeme malé ostrovéeky vytvorené krystalikmi zlata
(obr. 2). Pri krystdloch dotovanych 10-5 Ba2+ pozorujeme zasa vytvorenie
malych vybeikov, ktoré smeruji do stredu odparovej Struktary. I tu sa
stredné firka lamiel zachoviva (obr. 3). Pri kry$tiloch dotovanych 10-4
Ba pozorujeme podobne ako pri predoslom vybeiky a malé ostrovéeky ako
pri 10-3 Zn. Okrem toho sa tu vyskytuja i vaésie krazky. Ich podet je najvacsi
v okolf hranovej dislokdcie. Vo vé&sine tychto krizkov sa v ich strede miesta,
kde je zlato diftizne ulofené — nedekoruje (obr. 4).

Zaujimavd je odparova truktira krystalov dotovanych 10-3 Ba2+, Pozoruje-
me tu velké mnolstvo malych ostrovézkov, ktoré si na 8pici vybezku a pri
postupz lawelovej hrany sa vybezok za nimi uzavrie a oni ostant na lamele.
Pritom ete vidiet dtvary tvaru ty¢iriek, ktoré maji dizku asi 0,4—1,0 wm
a 8irku od 0,2 pm. Tieto Gtvary sit | rasne ohranidend krystalikmi zlata a vo
vnitri je zlato difdzne rozdelené (obr. 5). Tieto it 7ary sa nachadzaji v jadrach
dislokdcii, ale aj mimo dislokdcie. V jadrdsh dislokdeii viak nemaja typicky

Obr. 6. Odparovd Strukeira krystalu NaCi: BaCle, 4 = 10-3, Cdparovacie pod-
mienky: vysoké vdkuum, 500 °C, 15 mir. Dekordcia z'atcm, zvidSenie 12 000 x .

189




tyéinkovy tvar, ale st priblizne rovnaké vietky rozmery kolmé na dislokaéng

diaru.1) Tyéinky sa v

To, Ze sa ned4 pozorovat rozdiel tvary odparovych Strukidr krystélov doto-

vanych Mg+ a Bez+

nych kry$talov, mo¥no vysvetlit tym, %e rozdelovac{ koeficient taveninag, :

T

: kry$tal je pre tieto prvky pravdepodobne maly (pozri pricu [3]) a primes
sa iba v malej miere vstavaju do krystélu.2). )
Merania vodivosti potvrdili predpoklad, %e Mg?*, Be2* a 10~5 g 194 Zn?

sa len v nepatrnom

. ¥ . ) PR o 2 T e )
sa obraz odparovych $truktir meni. (Asi vietky pritomné OH skupiny uz

e

vstipili do reakeie g

Tak msino vy3vetlif aj ostrovdeky. Vzaikli uza 7ratim ustupujice;j lamelovej
hrany za vybeskom. V. &3%iu vazhovii energiu tychto miest vyvolévaji dvoj-

vael koeficient taveni

do kryitilu sa, dostane pomsrne dost, baria. Vybeiky pri tychts krystiloch
st mendie ako pri Zn. MéZsms 45 vysvetlit tak, se i6novy polomer biria

1) O rozmeroch tychto dtvaroyv v smere dislokadne;j ¢iary mo#no pPovedat iba to,
ze v jadre kazdej dislokdcie pozorujeme tieto utvary, z &cho vyplyva, %e budy poz-

%) Bod tavenia BeCl

a bod varu 732 °G. Pr; teplote pestovania monokrystdlu NaCl vysSej ako 801 °C pravde -

podobne dochddza k ich

J. Ecksteina a A, Bohtina [4]. V préci sa hovorf o tom, 36 v alkalickej tavenine dochddza.
k reakeii medzi primesou a OH skupinami podla vzorcs, -

NaOH + MeCl, —
Na:0 + MeCl, =—

Pri teplote nad 400 °C to

NaCl alebo s vodou nachddzajtcou sa vo vzduchu, <§&W~E$ kysliéniky st Ien velmi
mélo v kryst4li rozpustné, a preto ostdvaji.ako zvySok v tavenine. Préve spominang

Prvky maji velkd snahu
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Pri ,wmwmmﬁoor.,Qbﬁo<p:%ow.‘ bariom ~dochddz ku zmene odparovych $truk-

0 védiine pripadov orientujd v smeroch <110> (obr, 6).

DISKUSIA VYSLEDKOV

a 1075 a 10-4 Zn2+ of odparovych Struktgr nedotova-

mnozstve nachddzaji v krystsli, U dotécie 10-3 Zp2+

dast prebytoéného Zn sa mohla do krystalu vstavat.)

5. Z préce Grindiga [3] Jje zndme, ze wosmmm.m,
na : kry§tél pre barium je asi 0,6. Z toho vyplyva, Ze

2 je 440 °C a bod varu 520 °C; pre ZnCl, je.bod. tavenia_262 °C

odparovaniu z taveniny. Iné mozné vysvetlenie méze dat préca

HCI 4 NacCl + MeO
‘MeO + 2 NaCL

tiZ dochddza k hydrolyze s vodou nachddzajicou sa na zrnkdch

vstupovat do tejto reakeie.

je asi 0 42 9, vidsi ako i6novy polomer sodika a deformuje amw. ﬁ&wi BEQNW_%.
HA@JS( &:ohwbo polomeru pdsobi proti dvejnisobnému :@.g_d: WMM:.WHMNM rw
ifi Zeny de krizkov pri krystaloc
difizne rozlozenym zlatom v stred gl ‘ .
MNM%MOWWE@W m:;.w krystaloch s 103 Ba?+ dokazuje, 7e sa na tychto miestach
s % . 7 . s ’ v ’ OM.
hidza nejaké ina latka odlisnd od Na : .
hﬂWoQOUS% .WW@N na krystdloch dotovanych 0,3 mol %, uw@.o_m v tav m«%ﬂ\ﬂm
ozorovali Kornfeld 'a Abaev [5] pomocou svetelného Bmﬂémwow:. M_ o
Mcnol sa domnievaji, Ze tydinkovité utvary st dutiny v WJ&N@:M »PmeWESWM-
oZe ist AZany lebo tento by sa svetelnym mikrosko-
ju, Ze tu nemoZe ist o vyzrazany BaCly, tentc o
wﬂwwwm:m&@_ pozorovat v désledku malého rozdielu indexov lomu monokrystalov

NaCl: a NaCl. \ - s
Z naSich pozorovani jasne vyplyva, %e ide o cudziu fizu.

ZAVER

¢ e ; { Stalov
Z price vyplyva, ze dekoratnou metédou a tepelnym E@ambw.jwa%m o
aci ich i6 a oic
mozno ziskat presnejiie informécie o vstavbe cudzich iénov do mries y
vplyve na susedné iény a o deformécii mriezky.
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'ELEKTRONENMIKROSKOPISCHE UNTERSUCHUNG

R DER ABDAMPFSTRUKTUREN

DER MIT ZWEIWERTIGEN KATIONEN DOTIERTEN
NaCl-KRISTALLE

Gabriel Vlasdk

Zusammenfassung

In der Arbeit wird die beim Studium von Abdampfstrukturen im Hochvakuum ther-
misch geéitzter NaCl-Kristalle benutzte Experimentaltechnik beschrieben. Ferner
erdrtert man die Ergebnisse der Untersuchung von Abdampfstrukturen der mit zwei-
wertigen Kationen (Be2t, Mg?+, Zn?t, Ba?+) dotierten NaCl-Kristalle. An den Abdampf-
lamellen zeigen sich charakteristische Verinderungen, die den eingebauten Fremdionen
zuzuschreiben sind und bei hoheren Konzentrationon von Ba2+ wurde orientiere Prizi-
pitation festgestellt.
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