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Abstrakt

Prace se zabyva navrhem zafizeni na vyrobu krystalti. K tomu byla popséna teorie vzniku
krystald, provedena reSerSe metod vyroby krystaltia vybrana metoda byla adaptovana pro
pouziti v zafizenich. Navrzend zafizeni jsou dvé, odliSuji se hlavné pocétem
automatizovanych ¢asti procesu vyroby a tim i slozitosti spole¢né s cenou na stavbu. Obé
zatizeni byla realizovana a testovana.

Klicova slova
Krystaly, navrh zafizeni, manipulator, regulace teploty, ESP32-S3, OV2640

Abstract

The thesis deals with the design of an equipment for the production of crystals. For this
purpose, the theory of crystal formation was described, research was carried out for
methods of crystal production, and the selected method was adapted for use in equipment.
There are two designed pieces of equipment, they differ mainly in the number of
automated parts of the production process and thus in the complexity together with the
price of construction. Both devices were constructed and tested.
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UvoD

Krystaly jsou nejen fascinujici svym vzhledem ale i uzite¢né. Potieba Cistych
monokrystalil pro vyuZiti pii vyrobé elektronickych soucastek, jako integrované obvody,
lasery a oscilatory, ale i v optice, vedla k rozvoji mnoha metod vyroby krystalti z Siroké
Skaly materiali.

Zafizeni navrZzend v rdmci této prace se zaméiuji na vyrobu krystali soli hlavné pro
dekorativni Gcely. Jelikoz krystaly rostou pomalu a neni mozné tento proces vyrazné
zrychlit, je v navrhu bran zvlastni zietel na snadnou rozsifitelnost feSeni.

Prvni navrzené zatizeni, oznacovano jako jednoduché, je konstrukéné nenaroénou
teplotni komorou pfizptusobenou pro rust krystalt, na které byly otestovany koncepty
piejaté z literatury a vlastni mySlenky. Vyroba tohoto zafizeni je detailné popsana.

Druhé navrZené zafizeni navazuje na poznatky z testovani jednoduchého zatizeni
a roz8ifuje je o automatizaci ukond v priabéhu rustu krystald, a monitorovani, podle nichz
je oznacovano jako automatizované zatizeni. Vzhledem Kk rozsahu prace neni vyroba
tohoto zafizeni popsana dopodrobna. Zatizeni je ovladano pomoci praktického webového
rozhrani, poptipadé muze byt ovladano pomoci REST API z jiného systému.

Bakalaiska prace je délena do ¢ty kapitol. V kapitole 1 je zakladni vybrané teorie
0 krystalech se zvlastnim zaméfenim na jejich vznik. Kapitola 2 popisuje praktické
metody vyroby krystali. Navrh, realizace a testovani jednoduchého zatizeni jsou
v kapitole 3. Kapitola 4 je o navrhu, realizaci a testovani automatizovaného zatizeni.
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1. TEORIE KRYSTALU

Krystalické latky se pti ptechodu do pevného skupenstvi skladaji do pravidelnych tvart,
Vv ide4lnim pfipad€ monokrystald, ale redlné dochazi k chybam pfti skladani do miizky
a vznika vice rtzné orientovanych zrn, tedy polykrystalu. Opakem ke krystalickym
latkdm jsou latky amorfni, které nemaji pravidelnou strukturu, napi. sklo.[1]

Typické pro krystalické latky jsou anizotropni vlastnosti (v riznych smérech jsou
vlastnosti rizné) a jednoznacnd teplota tdni dana teplotou, pii které kineticka energie
atomu v mfiZce prekona silu vazeb. Naopak amorfni latky jsou kviili ndhodné struktute
izotropni a maji nejednoznacnou teplotu tani, jelikoz jsou tyto latky drzeny v pevném
skupenstvi rizné silnymi vazbami a ty se rozpadaji pii riiznych teplotach. Tento jev se
nazyva skelny piechod [2].[1]

1.1 Krystalografie

Védni obor zabyvajici se studiem krystala se nazyva krystalografie. Zabyva se
souvislostmi mezi tvarem, slozenim a vlastnostmi krystalickych struktur, rastem
a rozpous$ténim krystald, pfi ¢emz navazuje na mnoho oblasti fyziky. Pokroky v oblasti
vyroby polovodi¢li jsou spjaty s aplikaci teorie o krystalech. Dale pak syntetické
drahokamy a polodrahokamy, umoziuji pomérné levnou sériovou vyrobu elektronickych
soucastek, jako lasery a krystalové oscilatory. [1]

Jednim z dulezitych principa krystalografie je, Ze mezi sténami monokrystalu téhoz
materialu se vzdy nachazi stejny Uhel, ktery je dan uspofadanim atomu ¢i molekul do
krystalové miizky. Jedné se o vnéjsi projev vnitini struktury krystalu, ktery neni na prvni
pohled zitejmy Vezmeme si jako piiklad kiemen na obrazku 1.1, tvar molekul kiemene
SiO4 je Ctyfstén, ale pfi vzniku ma tvar mnohosténu na obrazku 1.1c, ktery se sklada
Z elementarnich bunék. [3]

(a) (b) (c)

S

Obrazek 1.1 Uspotradani molekul kiemene: (a) dvojice molekul,
(b) elementarni bunka, (C) vné&jsi tvar krystalu [3]

12



Ackoliv se krystal sklada ze stejnych elementarnich bun€k mize nabyvat riznych
vngjsich tvart v zavislosti na morfologickych podminkach pii rtstu, jako teplota, tlak
ahnaci sila. Naptiklad NaCl (kuchynska sul) ma elementarni bunku kubickou,
ale krystalky soli mohou rust ve tvaru krychle nebo osmisténu, jak je schematicky
znazornéno na obrdzku 1.2. V nékterych pfipadech mulze i stejnd latka mit rGzné
krystalické usporadani v zavislosti na podminkéach ve kterych se formovala, naptiklad
uhlik se za normalnich podminek sklada do plochych Sestiuhelniki s nazvem grafen,
ktery ma vyrazné rozdilné vlastnosti nez druhd znama varianta uhliku, diamant, ktery se
sklada do ctyfsténa za extrémniho tlaku a vysoké teploty. [3]

Obrézek 1.2 Znazornéni rustu krystalu s kubickou elementarni buitkou [3]

1.2 Ruiist krystali

Ristem krystali se rozumi skupensky piechod do pevné faze, kdy se jednotlivé molekuly
¢i atomy skladaji do pravidelnych struktur, kam je pohani hnaci sila, ktera se 1i$i podle
typu rastového média. Médium muze byt tavenina, roztok nebo vypary. Zaroven proces
tvorby krystalil zpomaluje uvoliiovani skupenského tepla. [4]

Z pohledu termodynamiky vSechny procesy probihaji tak, ze volna energie
vV uzavieném systému klesa. Z pohledu molekul jejich vnitini energie klesne, kdyZ se
spoji s ostatnimi molekulami do krystalu a tento energeticky rozdil o velikosti
skupenského tepla se uvolni do okoli. Skute¢nost Ze se uspotfadavaji do presnych
geometrickych tvaru je zplisobena vy$sim chemickym potencialem na povrchu télesanez
uvniti néj, coz je analogické k povrchovému napéti u kapalin, které udrzuje povrch kapky
minimalni, stejn¢ tak molekuly v krystalech ,,neplytvaji“ povrchem, kdyZ se maji Sanci
usadit n¢kde, kde povrch nevzroste. Konkrétni mechanismus ristu krystalu zévisi
na velikosti hnaci sily. [4]
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Hnaci silou je konkrétné Ap = u,,, — i, tedy rozdil chemického potencialu molekul
latky mezi ristovym médiem a krystalickou fazi, coz Ize vyjadfit v jednotkach Iépe
uchopitelnych pro ¢lovéka podle typu ristového média:

e Tavenina—velikost hnaci sily je dana Grovni ochlazeni pod teplotu tani a velikosti
skupenského tepla. V ptipad¢ taveniny je mozné hnaci silu ovliviiovat dvéma zpusoby,
zménou teploty taveniny a v n€kterych ptipadech i zménou tlaku, kterda mé vliv na teplotu
tani
T¢—T
Ty '

Au=1L (1.1)
kde L je skupenské teplo tani. [4]

e \ypary — to co pohani desublimaci je parcialni tlak dané latky p, ktery je
P—DPs

DPs

nad tlakem nasyceni vyparG ps neboli uroven piesyceni o = , kterd lze zvysit

ochlazenim vypart. Chemicky potencial je pak
Au = kyTlog (pﬁ) = kyTln(1 + 0) ~ kyTa (1.2)

pro malé hodnoty piesyceni, kde kp je Boltzmannova konstanta. [4]

e Roztok — hnaci silou je zde koncentrace rozpusténé latky C nad koncentraci
nasyceného roztoku Cs, kterd lze zvysit napt. ochlazenim roztoku, nebo odstranénim
rozpoustédla. Konkrétné je

Au = kyTlog (Ci) = kyTIn(1 + o) ~ kzTo. [4] (1.3)

1.21 Mechanismy riistu

V této podkapitole je popsano, jaky ma hnaci sila vliv na zpasob, jakym krystaly rostou
i stypickymi piiklady, se kterymi se ¢lovék miuze setkat. Jako hlavni rozcestnik
pfi popisu chovani riistu poslouZzi obrazek 1.3.

Kazdy krystal svij rist zac¢ina z tzv. nuklea¢nich boda, které mohou byt napiiklad na
povrchu materialu s podobnou velikosti krystalové miizky, popfipadé to mohou byt
i ¢astice prachu. K nukleaci muze dojit i na povrchu hrubého porézniho materialu, jak je
vidét na obrazku 1.4 vpravo. Kdyz nejsou v daném prostiedi ptitomny zadné takové latky,
k riistu nedochazi, dokud hnaci sila nepteroste uroven, pii které dojde ke spontanni
krystalizaci. Prikladem takové spontanni krystalizace je vznik snéznych vlocek, kdy
vznik miniaturnich krystalkt ledu nasleduje dendriticky rist (vlivem velké hnaci sily),
ktery dava vlockam jejich zubaty tvar.

Velikost hnaci sily pfi rastu krystalu mé vliv na jeho morfologii. Pii malé hnaci sile
roste krystal ve tvaru mnohosténu rovnomérné, coz je zpisobeno pomérné rovnomeérnym
rozlozenim hnaci sily v okoli povrchu krystalu. Pfi rychlejsSim pasobeni hnaci sily
nedoch&zi k dostate¢nému samovolnému promichani média a krystal roste rychleji u hran
nez uprostied stén, coZ se projevuje nalevkovitym tvarem krystal. Obzvlast zietelny je
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tento jev u krystald bismutu, viz obrazek 1.4 vlevo. Pfi jesté vétSich hnacich silach
dochdzi knarazovému rastu hrubych krystall, jmenovité pak dendritickych
(stromeckovitych/jehlicovitych), sferulitickych (vysoce porézni kulovitych) a fraktalnich
(Supinovitych) struktur. Typicky k takovému ristu dochazi, kdyz se médium ochladi
rychlejinez krystal pfi riistu zahtaty skupenskym teplem, coz umoziuje nasledny rychly
rust hrubého krystalu, Casto jehlicovitého, jelikoz ve vétsi vzdalenosti od krystalu
Vv nepromichaném médiu je hnaci sila vétsinez pobliz povrchu krystalu a dojde k fetézové
reakci. Timto zpisobem vznikaji $picaté krystaly ledu doprovazejici zamrzani povrchu
vodni hladiny. [1][4]

SMOOTH
]
]

Dislocatiolw

Nucleation

X @ =

dendritic »
spherulitic

fractal

* 'S ¢ driving force —

Obrdzek 1.3 Diagram rychlosti ristu krystald R v zavislosti na hnaci sile [4]

Pii riistu dochézi ke vzniku dislokaci, tedy chybam v pravidelnosti krystalu. Cetnost
dislokaci je do urcité miry ovlivnéna rychlosti rastu krystalu. Mezi obvyklée dislokace
patii volné misto, kdy na misté v krystalu kde by méla byt molekula, nic neni. Tato
dislokace nemé vyrazné projevy, které by narusovaly strukturu krystalu. Dalsi Casta
dislokace je vloZena polorovina, kterd, jak bylo v poloving 20. stoleti zjisténo, dava
koviim tvaritelnost tedy moznost byt trvale (plasticky) deformovan, aniz by doslo
k poruseni krystalické struktury materialu. Tento jev byl na makroskopické urovni
demonstrovan na bublinach v [5]. [4]

V souhrnu pro kontrolovany rtist monokrystalti je nutné ovladat na ¢em krystal za¢ina
rist, udrzovat pfimétené malou hnaci silu, aby nedochazelo ke vzniku velkého mnozstvi
dislokaci, dale pak udrzovat hnaci silu v ristovém médiu co mozna nejvice rovnomernou.
Toho mizeme dosahnout michanim média nebo se mizeme spolehnout na samovolnou
difuzi za predpokladu, Ze rist probiha dostatecné pomalu.
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Obrazek 1.4 Piiklady krystali: vlevo — ndlevkovity krystal bismutu [6], vpravo —
porézni kdamen s polykrystalem modré skalice
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2. METODY VYROBY KRYSTALU

V primyslové vyrobé i laboratofich je z mnoha diivodil potieba vyrabét krystaly. K tomu
slouzi rizné metody, které se 1i$i v typu rastového média, materidlech, co Ize danou
metodou produkovat, rychlostech a pouziti vyprodukovanych krystali.

2.1 Vyroba z taveniny

2.1.1 Czochralského metoda [7]

Czochralského metoda (v literatufe oznaGovana Cz) je vyuzivana k velkoobjemovému
ristu monokrystalti polovodici (typicky kiemik, germanium, arsenid gality) v podobé¢
bouli. Princip této metody je znazornén na obrazku 2.1.

Na ty¢i je ptipevnén zarodek (seed) s vhodn€ zvolenou orientaci. Zacne se jeho
ponofenim do taveniny tvofené velmi Cistym kovem (mize obsahovat i1 dopanty)
a naslednym taZenim vzhiru soucasné s rotaci, pficemz dochazi k tuhnuti taveniny na
zéarodku, ktery se zpocatku taha pomaleji a vytahovany monokrystal se tak rozsiiuje,
dokud nedosahne zadané Sitky. Nasledn¢ se udrzuje pozadovana Sitka regulaci rychlosti
tahani a zahfivanim taveniny. Béhem celého procesu se otaci ty¢ s krystalem a kelimek
s taveninou v protisméru, coz je klicem k bezdislokaénimu ristu monokrystalu.

Heater

Crucible

Certain
atmosphere

Obrazek 2.1 Schema Czochralského metody [7]

V dnesni dobé€ se pouzivaji rizné modifikace této metody, které umoziuji jeji pouziti
pro naro¢néjsi materialy, napt. LEC (Liquid-encapsulated Cz), pii které je tavenina
a vytahovany krystal pokryt tekutou latkou. Ta brani tékavym latkam ve vypafovani

z krystalu pfi vysokych teplotach, které jsou pro tento proces nutné.
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2.1.2 Verneuiliho metoda [8]

Verneuiliho (Verneuil) metoda se pouziva k vyrobé syntetickych drahokamu, primarné
pro optické ucely, z oxidu hlinitého spolu s malym mnozstvim oxid kovt, které davaji
drahokamuim jejich barvu. Princip je znazornén na obrdzku 2.2 vlevo.

Popis si uvedeme na piikladu rubinu. V nasypce se nachazi oxid hlinity s urcitou
piimési oxidi chromu v podobé velmi jemného prasku. Do nasypky je vhanén kyslik,
ktery sebou bere trochu prasku a pokracuje ke konci hotaku, kde spolu s vodikem shofi
velmi horkym plamenem. To zpisobi, Ze se prasek roztavi na miniaturni kapicky, které
dopadnou na podporu se zarodeénym krystalem orientovanym pozadovanym zptisobem
a za pusobeni zaru od kysliko-vodikoveho plamene ztuhnou na tomto zarodku. Pro tuto
metodu neni nutné pouzit zarodek a v takovém ptipad¢ dopadaji kapicky na podporu, kde
se ¢eka na spontanni vznik krystalu, neni pak ale jisté, jakd bude orientace krystalu.
Nevyhodou této metody jsou bublinky kysliku uvniti krystalua pomérné velké mnozstvi
dislokaci.

Obrazek 2.2 Vlevo schéma Verneuiliho metody, vpravo mala rubinova boule [8]
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2.2 Vyroba z vypart

Metody vyroby krystald z vyparQ (vapor) jsou primarn¢ zamétfeny na tvorbu tenkych
vrstev na substratu (materidl na kterém roste krystalicka vrstva), coZ je souhrnné
oznacovano pojmem epitaxe. Ackoliv existuji i metody epitaxe s pevnym a kapalnym
skupenstvim v ramci této prace se jimi nebudeme zabyvat. Néasledujici podkapitoly
popisuji dvé skupiny metod epitaxe, které maji své uplatnéni ve vyrobé polovodi¢ovych
soucastek a patii mezi metody pouzivané pii fotolitografii, pfi¢emz tloust’ka vrstvy mize
byt i jenom jedna vrstva castic. [9]

Vyroba tenkych vrstev na substratu jiného materialu (tzv. heteroepitaxe) se potyka se
dvéma fyzikdln¢ limitujicimi problémy. Riaznéd teplotni roztaznost latek muze pfi
popraskani nebo az odpadnuti vrstvy. Tento problém lze napt. do ur¢ité miry potlacit
vyrobou pii teploté blizké normalni, nebo pfidanim mezivrstvy s teplotni roztaznosti mezi
substratem a materidlem zddané vrstvy. Druhym problémem je kompatibilita materiali
substratu a vrstvy z hlediska nesouladu mezi velikostmi krystalovych miizek, coz
limituje, jaké materialy mohou byt na sebe vrstveny, popiipadé jak moc je
kompromitovana kvalita vrstvy. U¢innym feSenim je pfidani mezivrstvy z materialu
s rozmérem krystalové miizky nékde mezi obéma vrstvami. [9]

Obrézek 2.3 Krystalky ledu na vétvi — piiklad rtstu krystal z vypart

2.2.1 PVD [10]

Fyzikalni depozice z plynné faze (physical vapor deposition) je Siroka skupina metod,

které jsou zaloZené na spole¢ném principu. Jeho zakladem jsou tfi Casti — tvorba vypart

z pevné latky, transport k substratu a desublimace na substrat. Dulezité pro spravny

priibéh téchto metod je velmi dobré vakuum uvnitf aparatu (10 Pa a lepsi).
Vyparovani latek mize byt zptisobeno zahfivanim materialu, vyrazenim atomt ionty

(sputtering) nebo laserem.
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Transport probiha samovolné jako proud molekul (molecular beam epitaxy) nebo
s nosnym inertnim plynem.

Desublimace na povrch substratu je pohanéna rychlym ochlazenim vypart o substrat,
a tedy dojde k presyceni, nasledné kondenzaci na povrchu a ztuhnutim do krystalové
miizky v orientaci odpovidajici orientaci substratu.

Tento proces lze demonstrovat na jednoduchém ptikladu s vodou. Vodou nasyceny
vzduch (nosné médium) z naSich plic je vytlacovan (transport) a pii kontaktu se studenym
sklem (substrat) kondenzuje, a kdyz je sklo dostate¢né studené, vznikne tenka vrstva ledu
(krystal). JelikoZ je zde velky nesoulad na molekuldrni Grovni (amorfni sklo a krystalky
ledu), vazby jsou velmi slabé a je mozné tuto epitaxialné vyrostlou vrstvu ledu snadno
oddg¢lit, napiiklad Skrabkou z plastu, ktera by sama o sobé sklo ani led neposkodila.

Materidly, pro které jsou tyto metody vhodné, jsou kovy (i uslechtilé), elementarni,
kompozitni a organické polovodice, oxidy kovu.

2.2.2 CVD [10]
Chemické depozice z plynné faze (chemical vapor deposition) je hojné vyuzivana, jelikoz
umoziuje materialim, které neni mozné nebo snadné vypafit, se vytvofit az piimo
na substratu. Typicky jsou pouzity dva reaktanty v plynném skupenstvi, které spolecné
zkondenzuji a reaguji na substratu za vzniku vrstvy zddaného materidla a vedlejSich
produktt, které jsou odCerpany vakuovou vyvévou. V porovnani s PVD ma CVD
vyhody, jako jsou nizké pozadavky na zahfivani a v§eobecné jednodussi vypafovani.
Nevyhodou je horsi kontrola nad tvorbou vrstvy.

Priklad takové reakce je depozice arsenidu galitého reakci trimethylu galitého
a arsanu

Ga(CH3); + AsH; —» GaAs + 3CH,, (2.1)

pti¢emz vznikne plynny methan. Konkrétné se jedna o proces MOCVD (Metalorganic
CVD), ktery je vyuzivany pravé pro reakci pii nizkych teplotach.
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2.3 Vyroba z roztoku

Pokud je mozné pevnou latku rozpustit v rozpoustédle je v podstatné vétsiné piipadu
mozné z ni vytvorit krystal. Nejcastéji se jako rozpoustédlo pouziva voda.

Specialnim ptipadem je flux method. kdy se jako rozpoustédlo pouziva roztavena
slou¢enina (flux), nap. kovy nebo soli, a v ni se rozpusti latka, ktera se nasledné vysrazi
jako krystal. Pouziti této metody je spiSe nepraktické a vyuziva se pro latky, které neni
mozné rozpustit jinak a taveni neni mozné, nebo vyzaduje ptiliS vysoké teploty, jelikoz
kvalita krystalu vyrobeného touto metodou je vSeobecné horsi nez u ostatnich metod.
Na druhou stranu takto vzniklé krystaly mohou velmi blizce pfipominat krystaly vzniklé
v zemské kufe, jelikoz i ty vznikly mnohdy vysrazenim z magmatu[4]. [11]

2.3.1 Hydrotermalni metoda [4]

Jak ndzev metody naznacuje rozpoustédlem je voda, kterd je zahfivana v autoklavu.
Autoklav konstrukéné pripomina tlakovy hrnec a také je vyuzivan k zvySeni teploty varu
vody. To co dava pouziti této metody vyznam je, ze ve vod¢ je mozné pii nékolika stech
stupnich Celsia rozpustit mnoho rtiznych materiald, jako naptiklad drahokamy a kiemen,
coz jsou i hlavni Krystaly touto metodou vyrabéné. Prakticky se také jedna o napodobeni
ptirozeného procesu rustu krystalti v geodach a zatopenych jeskynich.

Jadrem metody je autoklav, tedy nadoba z kovu (typicky nerezové oceli), jejimz
hlavnim tikolem je vydrzZet vysoky tlak, zpravidla az v niz§ich stovkach barti, ¢imz jsou
dany vysoké pozadavky na tésnéni pii pracovnich teplotach. Jelikoz nékteré roztoky
mohou byt siln€ korozivni vklada se dovniti autoklavu vlozka z inertniho materiélu, napf.
teflon. Pro laboratorni Gicely miize byt autoklav vybaven prihledem, jinak by nebylo
mozné sledovat dé€j probihajici uvnitt autoklavu.

JelikoZ k nasyceni roztoku dochdzi az po uzavieni a natlakovani autoklavu, musi byt
uz v dob¢ uzavieni pfitomen jak rozpoustény material (nutrient), tak i zarode¢ny krystal
(seed), avsak je zapotiebi, aby se rozpustil jen nutrient. Tento problém se v praxi fesi
téméf vyhradné teplotnim gradientem uvnitf autoklavu, jak je naznaceno na obrazku 2.4.
Zahtivanim spodni ¢asti nadoby dochézi ke konvexnimu proudéni, které vynasi teplejsi
nasyceny roztok ze spodni ¢asti do horni ¢asti, kde dojde k ochlazeni a tim i ptesyceni
roztoku, coZ zplsobi riist krystali. Aby proudéni nevynaSelo do horni ¢asti malé zrnka
rozpousténého materidlu, je pouZita pfepazka ¢i filtr.
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Obrazek 2.4 Schématické znazornéni pouziti hydrotermalni metody

Tato metoda je hlavnim zptsobem vyroby objemovych krystalti kiemene velmi dobré
kvality vyuzivané pti vyrobé piezoelektrickych soucastek a krystalovych oscilatort. Jako
zarodky se pouzivaji desky ze syntetického kiemene a rozpouSténym materialem je
ptirodni kifemen. Prakticka ukazka vyuziti této metody je na videu [12] v tovarné
japonské firmy Atmix.

2.3.2 Vyparovani roztoku

Nejjednodussi metoda vyroby krystall z roztoku je pravé vypatrovanim nasycené¢ho
roztoku, ¢imz dochazi k jeho pfesyceni. Diky principialni jednoduchosti je to metoda
hojné€ uzivana v experimentech na zakladnich a stiednich Skolach, ale ma své vyuziti i
pro tvorbu krystalt z organickych makromolekul k rentgenové difrakéni analyze, ktera
umoziuje zjistit jejich strukturu, na coz staci i monokrystaly o rozmérech ve zlomcich
milimetrt [13]. Vyhodou této metody je, ze mize probihat pti témét libovolné teploté
a Vv prubéhu rustu krystalit mize byt snadno nasyceny roztok ptidavan, coz umoziuje rust
velkych krystalt i pfi malé rozpustnosti. Nevyhodou je naro¢nost fizeni rychlosti
vypatfovani.

2.3.3 Ochlazovani roztoku

Dalsi zpusob jak ptesycovat roztok, je jeho ochlazovani, coz se reguluje podstatné 1épe
nez rychlost vypatovani.

Jako piiklad rastového cyklu je uvedena kamennd sul KCI, jejiz rozpustnost
Vv zavislosti na teploté je na obrazku 2.5. Rist zac¢ind zahtatim 100 ml vody na vysokou
teplotu, tieba 80 °C, kdy je mozné v ni rozpustit 52 g soli. Po rozpusténi soli je teplota
jesté o par stupiiti navysena, aby spolehlivé neztstaly v roztoku zadné malé krystalky a az
po snizeni teploty pod 80 °C je vlozen zarode¢ny krystal ukotveny jednim ze zplisobu
zminénych v nasledujici kapitole a dochazi k pomalému fizenému ochlazovani, zpocatku
pomaleji a az je krystal vétsi mize se ochlazovat o néco rychleji. Az teplota klesne
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na teplotu, kdy uz neni mozné ochlazovat dale, at’ uz se jedna o teplotu okoli pti pasivnim
chlazeni nebo o limit chladiciho aparatu pii aktivnim chlazeni, je rist u konce a sta¢i jen
vyjmout krystal a otfit z néj zbytky roztoku. V tomto ptiklad¢ je uvazovano, ze dolni
hranice je 20 °C a pfi té je v nasyceném roztoku rozpusténo 33 g soli. Pokud pii vyjmuti
nebyl roztok uz piesycen nebo jen lehce presycen, musi vyrostly krystal vazit téméi 19 g.
V piipad¢, Ze je pozadovan vEtsi krystal, je mozné proces opakovat a misto zdrodecného
krystalu se pouzije jiz narostly krystal.
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Obrézek 2.5 Rozpustnost riznych soli ve vodé [14]

2.3.4 Zpisoby ziskavani a ukotveni zarodku

Pii rGstu monokrystalt je téméf vzdy zapotiebi vyuzit zarode¢ného krystalu, popft.
vhodného substratu, jinak by muselo dojit ke spontanni krystalizaci, coz je téméf
nemozné pouzit bez vzniku mnoho rizné orientovanych krystalkd.

Zarodecny krystal je mozné vybrat ze vstupni suroviny v ptipadé, ze je ve formé
malych krystalkd.

Pii vyrob¢ kiemene hydrotermalni metodou jsou zarodky desky vyiezané z velkych
monokrystalti dobré kvality [12]. Vyhodou je velka rustova plocha a tomu i odpovidajici
rychle nabyvajici objem krystali hned od zacatku.

Zarodky lze vyrabét také odparovanim nebo ochlazovanim nasyceného roztoku az
dojde ke spontanni krystalizaci a rtistu malych krystalkti na dné nadoby. Tyto krystalky
je tteba zavc€as vyndat, osusSit a najit ty, které maji pravidelny tvar, neZ za¢nou srustat
do sebe. [15]

V ptipad¢ Ze je pozadovany rust krystalu do vSech smérti jako vhodnd metoda
uchyceni se nabizi pfivdzani krystali na nit' nebo silon a zavéSeni doprostied
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roztoku [15]. Nedostatkem tohoto zptsobu je, ze provazek ziistane uvniti krystalu a nelze
jej vyjmout.

Dalsi moznosti je upevnéni zarodkl na plochu napf. lepidlem, ale to mé za néasledek
omezeni tvaru z jedne strany. Oproti zavéSeni na provazek je vyhodou, Ze nezlstane nic
uvniti krystalu a je mozné to po rastu odiiznout ¢i jinak odstranit. Také toto ukotveni
dava lepsi moznosti otaceni s krystalem pro zajiSténi homogenniho ptesyceni roztoku
za ucelem zrychleni ristu bez defekt. Aparat s ristem krystalti na to¢né se nazyva rotary
crystallizer. [16]
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3. JEDNODUCHE ZARIZENI NA VYROBU KRYSTALU

V této kapitole je rozebran navrh zatizeni od volby pouzité metody pies reSersi prostiedkil
nutnych pro implementaci dané metody az po vyslednou realizaci.

Vseobecné cile navrhu jsou jednoduchéd a levna konstrukce, mozna rozsititelnost
feSeni a energeticky efektivni provoz. V zafizeni je automatizace omezena cenou
a jednoduchosti feseni.

3.1 Volba metody vyroby krystalu

Pti volbé metody jsou hlavni omezujici hlediska pouzivany material a vyuziti krystalt.
Vyrobené krystaly budou slouzit dekorativnim ac¢eliim, na coz jsou vhodné soli, kvili
jejich pestrobarevnosti a také dobré dostupnosti v dostate¢né ¢isté podobé, jelikoz se
uzivaji v mnoha odvétvich. Krystaly soli jsou nenaro¢né na rust [15] a jsou rozpustné ve
vodeé i pii pokojové teploté. Diky tomu je jejich vyroba pomérné bezpeéna.

Po zGzeni metod na metody vyroby z roztoku je dal§im krokem srovnani jednotlivych
metod v kapitole 2.3.

Hlavnim divodem pro pouziti hydrotermalni metody je nutnost vysokych teplot
k rozpusténi latek ve vodé€, coz u soli neni potieba. Uziteény by mohl byt princip
s teplotnim rozdilem popsany na obrazku 2.4, jelikoz to umoznuje rast velkych krystala
soli snizkou rozpustnosti bez nutnosti manipulace s roztokem, avSak udrZovani
teplotniho rozdilu v malé nadob¢ je energeticky neefektivni.

Odparovani vody je dobra metoda, jelikoz staci udrzovat priblizné konstantni teplotu
roztoku a regulaci relativni vlhkosti je mozné ovladat rychlost ristu, ma to vSak i své
komplikace. Vysoka relativni vlihkost, nutna pro pomaly rust, vede ke kondenzaci, coz
nesvéd¢i mechanickym diliim a elektronice, dale pak samotna regulace vlhkosti je
komplikovand v nehomogennim prostfedi a ventilaéni systém komplikuje regulaci
teploty a zvySuje energetické ztraty. Pouziti této metody ma potencial pii vyrobé krystalt
ze soli s nizkou zménou rozpustnosti s teplotou, jako napf. kuchynska sil viz obrazek 2.5.

Ochlazovéani roztoku umoziiuje ovladani presyceni roztoku pouhou teplotni regulaci,
ale komplikace je u soli s nizkou zménou rozpustnosti s teplotou. Aby bylo mozné
vyrabét velké krystaly i z téchto soli je potfeba opakovani mnoha ristovych cykli, coz
sebou nese zvysené riziko kontaminace roztoku miniaturnimi krystalky.

Z porovnani metod vychazi nejlépe pouzitelné ochlazovani roztoku, jelikoZ neni
tézké se vyvarovat solim, které jsou pro tuto metodu nevhodné a je mozné dosdhnout
vyborné kontroly nad procesem.
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3.2 Regulace teploty

o 24

rustového média, proto jsou v nasledujicich podkapitolach popsany nékteré zpisoby, jak
se v praxi reguluje teplota, z nichz se inspiruje vlastni realizace.

3.2.1 DIY klimaticka komora [17]

Cilem autorti ¢lanku [17] bylo vytvofit cenové dostupné zafizeni, které umoziuje

simulovat rtizné klima pomoci regulace teploty a vlhkosti v objemu ptiblizng 1 m3. Je

navrzena z materiall, které jsou bézn¢ dostupné a montdz nevyzaduje specialni naradi.
Ohtev zajistoval infracerveny zafic, K chlazeni a snizovani vlhkosti byl vyuzivan

stlateny vzduch a vlhkost zvy$ovali pomoci ultrazvukového zvlh¢ovace. Pro chlazeni

pod teplotu okoli pouzili Peltiertv ¢lanek.

@ (b)

Air outlet with flapper valve y Air outlet ) B
Control units for §\

thermostat and hygrostat

Infrared lamps Tube fan

Sensors for
thermostat and hygrostat

Valves for dry/cold air inlet ; ﬂ
—

Air moistening
circuit

Air moistening unit

with ultrasonic vaporizer ‘, b Dry/cold
d airinlet
Water tank for // g

Peltier element cooling F’lerfqrated heet
aluminum shee

‘«,}\

Pressure reducing valve
for dry/cold air inlet

Obrazek 3.1 (a) zhotovena komora s popisky, (b) diagram proudéni vzduchu
v komote [17]

Izolaci komory tvoii pouze komirkovy polykarbonat, coz vede k pomérné velkym
ztratam (600 W s oteplenim pouze o 25 °C), ov§em pro ucely, na které byla tato komora
navrzena, jsou piijatelné.

Pro ucely této prace je zajimavé vyuziti zatice k prenosu tepla do prostoru, ackoliv
jsou vyraznymi bodovymi zdroji tepla, jak autofi ¢lanku sami hodnoti v zavéru, a tak
pfispivaji k nehomogenité. Naopak snaha ochlazovat vnitfek komory pomoci Peltierova
¢lanku se ukazala jako spiSe malo Gcinna.
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3.2.2 Komer¢ni klimaticka komora [18]

Existuje vicero zpusobi, jak se v klimatickych komorach reguluje teplota. Laicky feceno
se jedna o trouby a mraznicky s certifikaci, Ze spliiuji poZzadované standardy dle pouziti.
Jejich funkcionalita se zdaleka neomezuje jen na regulaci teploty.

Vzhledem k naro¢nym pozadavkiim na tyto pfevazné laboratorni zatizeni je kvalitni
a rychla regulace v robustni ocelové schrance vyvazena cenou v fadu stovek tisic korun
(nejlevngjsi).

Typicky se vyuziva chladicich kompresorti a plo§nych topnych elementti v kombinaci
s ventila¢nim systémem pro zajisténi homogenity. Nutnou soucasti je i kvalitni izolace
komory.

3.2.3 Aktivné vyhFivana komora 3D tiskarny

3D tisk material, které maji velky koeficient tepelné roztaznosti, vyZaduje udrzovani
zvysené teploty uvnitt tiskového prostoru, aby se piedeslo krouceni vytisku.

Vyhtivani miize byt pasivni — neni zde zvlast topny element pro ohfev vzduchu
a regulace teploty vzduchu se tak fesi pouze piisunem studenéjsiho vzduchu zvenci, nebo
miize byt aktivni — je ohfivan piimo vzduch.

Pii aktivnim ohfevu se ¢asto (Qidi, Bambu Lab X1E, Creality K1 atd.) vyuzivaji PTC
ohfivace s ventilatorem které jsou pomeérné bezpecné, jelikoz ¢im teplejsijsou, tim méné
topi.

3.2.4 Holdenuv krystalizator [19]

Jedna se o0 jeden z prvnich navrhi zafizeni na vyrobu krystali s uchycenim zarodeéného
krystalu do otacejiciho drzaku. Tento princip byl dale vyuzivan k urychleni rastu krystalt
KDP az na 50 mm/den, coz je zhruba 50 krat rychlejsi nez jiné pouzivané metody.

Na obrazku 3.2 je naért tohoto zafizeni. Pro fizeni teploty roztoku bylo pouzita vodni
lazen s michadlem, ¢imz byla zajisténo rovnomérné piedavani tepla s roztokem, ktery je
sam michan drzakem na krystal.
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Obrazek 3.2 Holdeniv krystalizator: (1) rustovanadoba, (2) utésnéné viko nadoby,
(3) michadlo, (4) ohtivag¢, (5) teplotni regulator, (6) vodni lazen, (7)
drzak krystalu, (8) roztok, (9) vodni tésnéni. [19]

3.2.5 Vlastni reSeni

Reseni s komorou se zd4 nejvhodngjsi, jelikoZ je cilem rtist mnoho mensich krystald
s moznosti flexibility ve vybéru ristovych nadob. Vyhodou je, ze pro libovolné mnozstvi
nadob, které lze vejit do komory, je pouze jeden systém teplotni regulace.

Pro ohfev byla zvolena zarovka, kterd je v principu dost podobna infracervenym
z4ficim, a tak by méla distribuovat teplo po komoie pomoci zafeni. Podstatna cast tepla
vsak odchazi z Zarovky vedenim, a proto bylo po¢itanoi s nutnosti ventilatoru, ktery dale
homogenizuje teplotu pomoci proudéni. Chlazeni neni nutné a spoléha se pouze na odvod
tepla skrz izolaci komory.

Na izolaci byl vybran extrudovany polystyren, jelikoZ ma velmi dobré izolacni
vlastnosti, slusnou odolnost na vlhkost, snadno a bezpe¢né se s nim pracuje. Dllezit4 je
i jeho pevnost, diky které mize byt komora vyrobena jenom z polystyrenu bez nutnosti
dal$ich zpevnéni.
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3.3 Teoreticky navrh

Metodu rastu krystalli s ochlazovanim roztoku je mozné implementovat vice zplisoby
a nelze jednoznacné fici, kterd je nejlepsi. Pti volbé rozhodly hlavné zkuSenosti autora
Z experimentt s rastem krystali odpafovanim roztoku.

Pro popis navrzené implementace poslouzi technologické schéma na obrazku 3.3.
S ohledem na omezenou cenu zatizeni provadi v§echny manipulace s roztokem operétor.

Prvné se do nadoby N1 nasype pozadované mnozstvi rozpousténého materidlu
a naplni se vodou, nasledné se regulator postara 0 zahiati komory na pozadovanou
teplotu. Michanim vody se rozpusti rozpoustény materidl az do nasyceni roztoku pro
danou teplotu. Pro zaru¢ené nasyceni musi byt mnozstvi rozpousténého materialu vétsi,
nez je nutné pro nasyceni a zbytek co se nerozpustil se vyuzije pii dal§im cyklu.

Dal§im krokem je prefiltrovani nasyceného roztoku pro zbaveni nerozpustnych
pevnych ¢astic a miniaturnich krystalkid, po kterém se roztok nalije do nddob N2. V této
fazi vibec nevadi, ze roztok o néco ochladne pifi manipulaci, jelikoz je to stejné
pozadovano pro rychlejsi zacatek riistu a prevenci rozpusténi zdrodecnych krystalt
V téméf nasyceném roztoku. Regulator zacinad s pomalym snizovanim teploty a vlozi se
zarodeéné krystaly. Nékolik tydni probiha rist. Nakonec obsluha vyjme narostlé krystaly
a otfe je od kapek roztoku.

Na dalsi cykly se miize vyuzit zbyli roztok, kterému sta¢i dodat jen tolik materialu
kolik ho bylo odebrano v podob¢ krystali.

Voda

(demineralizovana 1 - OhFaty nasyceny roztok

) E
Rozpoustény |;‘> - 2 - Ochlazeny nasyceny roztok —'E: > Krystaly
material 4 yeeny

)

Regulator
teploty

ik

Obrézek 3.3 Technologické schéma jednoduchého zafizeni na vyrobu krystalt
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3.3.1 Vypocet izolace

Urcovani tloustky izolace je mozné délat jako iteracni proces kdy se zvoli tloustka, ve

které je izolace vyrabéna, vypocitaji se maximalni tepelné ztraty, z primérnych

provoznich ztrdta minimalniho chlazeni se ur¢i, zda dana tloustka vyhovuje ¢i nikoliv.
Tepelneé ztraty v ustaleném stavu se vypocitaji jako

AP = > JAT, (3.1)

kde S je plocha izolace, d je tloustka izolace, A je mérna tepelna vodivost a AT je rozdil
teplot na obou stranach materialu.

Pro urceni plochy je nutné znat vnitini rozmér komory a ten byl zvolen na
200%x300x200 mm (VxSxH), coZ je dostatek na 6 300ml nadob. Oviem stény komory
nejsou jedna plocha, a tak neni v§echna izolace vyuzivana stejné. Hrany komory je mozné
zanedbat a nepocitat je, ale tim pfedpoklad vyjde jako lepsi nez skutecnost, naopak pocitat
je celé do plochy vyjde piedpoklad horsi. Jako nejjednodussi aproximace se jevi tedy
plochy stén rozsifit o polovinu tloustky stény po vsech stranach, tedy

s=2(V+d)(B+d)+ W +dDH+d)+ H+d)(E+a)), (3.2)

coz po dosazeni zvolené tloustky 50 mm dava

$=2(0.25-0.35+0.25-0.25 + 0.25 - 0.35) = 0.475 m?. (3.3)

Zvolené XPS desky od firmy Styrotrade maji podle technického listu mérnou
tepelnou vodivost 0.034 W/mK.

Maximalni provozni teploty se ocekavaji 50 °C pfi teploté okoli 20 °C a rozdil teplot
tedy ¢ini 30 °C.

Po dosazeni téchto hodnot do rovnice (3.1) je odhad tepelnych ztrat

AP =2%20.034-30 = 10 W, (3.4)

0.05

ackoliv l1ze predpokladat, Ze skutecna komora na tom bude hiii vlivem netésnosti, coz
se neda snadno urdéit, a proto je nadhodnocen piedpokladany maximalni ztratovy vykon
15 W a k tomuto vysledku je dimenzovan topny element.

Odhad pramérnych ztrat je uréen z bézné pracovni teploty, ktera je ptiblizn¢ 10 °C
nad teplotou okoli, jako 5 W, ¢imz je splnén pozadavek na energetickou u€innost feSeni.

Pro urceni, zda budou stacit ztraty izolaci na ochlazovani, je nutné stanovit odhad
tepelné kapacity obsahu komory, ktery je v tabulce 3.1. Hodnoty mérné tepelné kapacity
jsou pievzaty z fyzikalnich tabulek a tdaji od vyrobce. Hmotnosti skla a vody vychazi
Z ptedpokladu, ze je v komote 6 plnych sklenic, hmotnost XPS je polovina vypoctené
hmotnosti, jelikoz teplota v prifezu mezi vnitini a vnéjsi stranou linearné klesa, cemuz je
umérny piispévek k tepelné kapacité komory, a tedy uzite¢na hmotnost je pak integral
hmotnostnich dilti nasobeny ,,uzite¢nosti“ jdouci linearné od nuly k jedné. Geometricky
je to plocha trojuhelniku.
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Tabulka 3.1 Odhad tepelnych kapacit uvniti komory

Material Mérna tepelna kapacita Hmotnost Tepelna kapacita
[J/kgK] [ka] [J/K]

Voda 4180 1.8 7524

Sklo 840 1.3 1092

XPS 2060 0.5 1030

Celkem: 9646

Jako pozadovana rychlost ochlazovani se voli 1 °C/den, cozZ je zaruCené vice nez
dostacujici. Vynasobenim celkové tepelné kapacity a rychlosti ochlazovani dostavame
zménu energie, tedy pozadovany ztratovy vykon na ochlazovani komory

AP, = CT = 9646 -1 = 9.6 -~ = 011 W, (3.5)
den

kde C je tepelna kapacita a T je prvni derivace teploty podle asu.
Dale se uvazuje staly b&h ventilatoru uvnitt s vykonem 0.5 W, ktery se musi také
odvadét skrz izolace. Upravou rovnice (3.1) a dosazenim dostavame

AT = %% (AP, + AR) =22 . L (011 +0.5) = 2°C. (3.6)

0.475 0.034

To znamena, ze pti bézicim ventilatoru a pozadovaném poklesu teploty 1 °C/den lze
regulovat do 2 °C nad teplotu okoli, coz je dostacujici, avsak fizenym spinanim
ventilatoru by $lo jit jesté vyrazné niZe.

3.4 Realizace zarizeni

Realizace je rozdélena do podkapitol postupné se zabyvajici konstrukci, elektrickym
zapojenim a kodem. Pii volbé materialti a komponent se cililo na nizkou cenu a snadné
pouziti pro ptipad, ze by se nékdo snazil toto zatizeni také vyrobit. Soucasti popisu jsou
obc¢as zminény vhodné&jsi zpisoby realizace, nez které byly zvoleny.

3.4.1 Komora

Na vyrobu komory byl pouZit extrudovany polystyren v tloust’ce 50 mm, ktery se bézné
prodava ve formé desek o rozmérech 1250600 mm. Nékres ezl pro tyto rozméry je
v priloze A.1.

Rezani polystyrenu bylo provedeno pomoci okruzni pily, coz bylo sice pomé&rné
rychlé a snadné, ale zanechalo to za sebou viditelné Skrabance. Na vzhled by bylo lepsi
pouzit zalamovaci niz, ale je to znaéné pracnéjsi a neni tak snadné udrzet kolmi fez.

Na lepeni byl pouzit Mamut glue od firmy Den Braven, kvili okamzité sile lepené¢ho
spoje. Problém vsak nastal s velkou viskozitou tohoto lepidla, ktera zapfticinila, ze se
nepodatilo spoje fadné stlacit v celé délce. Lepsi volbou by bylo lepidlo pfimo urc¢ené na
polystyren za piedpokladu, ze by byl polystyren s hladkym (nestrukturovanym)
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povrchem, nebo nizkoexpanzni PUR péna, ktera ma velmi dobré izolaéni vlastnosti, ale
vyzaduje pi1 vytvrzovani stlacit spoje ztuzidly.

Lepeni bylo provedeno slepenim dna s kratkymi boky a nasledn¢ dlouhymi boky.

Z vika byl ze spodni strany odfiznut obvod, tak aby se dalo zasadit do otvoru
v komote, jak je vidét na obrazku 3.4, ale toto feSeni ma urcité nedostatky. Opakovanym
nasazovanim vika se polystyren droli a tyto kousky pak mohou kontaminovat roztok
uvnitf, navic neni zaruceno konzistentni utésnéni komory. Lepsi feSeni by bylo pouzit
Sirokou samolepici molitanovou pasku a viko posadit na ni.

Do jednoho z boki v horni ¢asti byl vyvrtan otvor na kabely. Tim, Ze je otvor nahote,
je omezen vliv konvekce na proudéni vzduchu skrz néj.

3.4.2 Né&doby a michani

Od rustové nadoby se ocekava hladky povrch na vnitini strané, kvili predchazeni ristu
krystald na sténach nadoby. Bézné se pro tyto tcely pouziva borosilikatové sklo, ale to
neni nutné a pro potieby tohoto zafizeni sta¢i zavatrovaci sklenice. Konkrétné byly
zvoleny 330ml sklenice Sturzglas, které nemaji ziizeni u Gsti. Pro zavéSeni zarodecného
krystalu byly pfivazany umélohmotnym provazkem (pozdéji transparentnim vlascem
0 pruméru 0.14 mm) na vicka z PETG.

Néadoba, ve které se nasycuje roztok, by méla byt dostate¢né velka, aby se do ni veslo
pozadované mnozstvi roztoku a bylo mozné v ni realizovat michani. PET lahev je pro
tento ucel idedlni, zvladne bezpecné teplotu 50 °C, je mozné si vybrat zSirokého
sortimentu, a pfitom se v podstaté jedna o odpad.

Roztok byl michan ota¢enim lahve na rotujicim valecku, coz se prokazalo jako u¢inné
feSeni. Tato michacka je na obrazku 3.4. Podstavec je vytisknut z ASA, aby bezpecné
vydrzel vyssi teploty a valecek z TPU tvrdosti 98A, coz je prilis tvrdé a nem¢l tak
pozadované tfeni s lahvi, proto byly pouzity gumicky, staéil by tedy téz z ASA. Pouzity
motor je DC mikromotor s pfevodovkou N20 deklarovany na 50 RPM pii 12 V.

Vhodny tvar PET lahve je valcovy bez zuzeni v prostiedni ¢asti. Model michacky je
soucasti elektronické ptilohy.

Hlavni vyhodou této michacky je, Ze neptijde do styku s roztokem, ¢imz se omezuje
Sance na jeho kontaminaci.
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Obrazek 3.4 Vlevo - Komora s vikem; vpravo — michac

3.4.3 Pripevnéni Zarovky

Zvolena halogenova zarovka typu MR 16 do patice GU5,3 s vykonem 35 W pii napajecim
napéti 12 V ma reflektor, ¢imz sméfuje vyzarované teplo v jednom sméru, proto byla
umisténa v horni poloviné kratSiho boku.

Aby bylo mozné meénit orientaci Zarovky, byla keramicka patice pfipevnéna na 3D
tisknuty oto¢ny kloub s aretaci z ASA, jehoz model je v elektronické piiloze. Drzak
kloubu ma velkou plochu na piilepeni k polystyrenu.

Pii plném vykonu a vyssi teploté v komote zmeknul ASA pifimo u patice a doslo
k jeho deformaci vlivem uvolnéni vnitfniho pnuti materialu. Na funkci to sice nemélo
vliv, ale je doporuceno tisknout tuto cast z jesté vice teplotné€ odolného materialu jako
PC, PA6 nebo ABS a ASA s piidanymi uhlikovymi ¢i skelnymi vlakny. Alternativné je
mozné pouzit Zdrovku s mensim vykonem, ale neni jisté, jak velky vliv by to mélo na jeji
teplotu. Provedenim testt bylo zji§téno, ze by stacila i zarovka s vykonem 20 W, coz je
blize odhadovanym 15 W potiebnym pro pozadované ohiati komory z kapitoly 3.3.1.

3.4.4 Elektrické zapojeni

V této podkapitole je vysvétleno elektrické zapojeni a jak s nému doslo. Schéma se
nachazi v piiloze A.2.

Celé zafizeni je napajeno z 12V sitového adaptérus nominalnim vykonem 60 W. Pro
napajeni mikrokontroleru je nutné napéti 5 V, a proto byl pouzit modul snizujicitho ménice
s ¢ipem LM2596, ktery rusi 100 mV $picka-Spicka odpovidajici spinaci frekvenci ménice
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150 kHz na vystupu, jak je vidét na obrazku v pfiloze A.3. Aby se ruseni potlaéilo byl
pouzit LC filtr s mezni frekvenci 10 kHz, ktery potlaci toto ruSeni pfiblizné€ 200 krat.

Mikrokontrolery byly pouzity dva. ESP32-S3 na vyvojovém kitu XIAO od firmy
Seeed Studio byl pouzivan pfi testovani regulace. Klon Arduino UNO, ktery je zakreslen
ve schématu byl urcen do provozni aplikace, jelikoZ je vice rozSifen a program vytvotreny
pro n¢j v Arduino IDE umoznuje bez nutnosti velkych zmén pouzit téméf libovolny
podporovany mikrokontroler.

Jako snimac teploty byl piivodn€ pouzivan analogovy ¢ip LMTS87, avSak po zjisténi,
ze ADC ESP32-S3 pfi zapnuté Wifi preventivné nema deklarovanou piesnost vyrobcem
(hodnoty se nahodile ménily ptiblizné £10 mV), byl zvolen jako vhodné&jsi kandidat
digitalni DS18B20 komunikujici po One-Wire sbérnici, na které jich mize byt zapojeny
libovolny pocet. Ma piesnost £0.5 °C v rozsahu -10 az 85 °C s minimalni rozlisitelnou
hodnotou zmény 0.0625 °C. Pouzité provedeni je ve vodotésném nerezovém pouzdie
zalité epoxidem s 1 m dlouhym kabelem. Jediny datovy vodi¢ sbérnice vyzaduje pull-up
rezistor. Pro testovani byli pouzivany tfi tyto snimace.

Na spinani zarovky byl zvolen P-kanalovy MOSFET IRF9640, ktery vyzaduje pro
pIné sepnuti Ugs -10 V, coz by sice zvladnul vystup mikrokontroleru logickou nulou,
avsak by nezvladnul uplné vypnout logickou jednickou, proto byl pouzit spinaci NPN
tranzistor, ktery ovlada napéti 12 'V pro hradlo MOSFETu. VVyhodou tohoto zapojeni je,
Ze pti nulovém napajeni NPN tranzistoru je MOSFET vypnuty.

Pouzité konektory jsou JST-XH, které spolehlivé drzi a 1ze je pomé&rné snadno
krimpovat i bez speciéalniho vybaveni.

3.4.5 Program pro ESP

Cilem bylo vytvofit program, ktery umozni testovani zafizeni v. mnoha podobach bez
nutnosti Uprav kodu pomoci webového rozhrani. Tato podkapitola popisuje ¢innost
mikrokontroleru, spi$ nez jednotlivé fadky kodu. Kompletni kod psany pro framework
ESP-IDF v prostiedi Visual Studio Code je soucasti elektronické pfilohy spolu s ukdzkou,
jak vypada rozhrani v podobé HTML souboru. Pfi programovani byl hlavnim zdrojem
informaci [20] a vzorové kody, na které odkazuiji.

Vychazelo se z ptikladu od Espressif's nazvem ,,Simple HTTP File Server Example®,
ktery ma implementovany zakladni web server spolu s moznosti nahravat soubory do
paméti FLASH, ktera byla béhem uprav odstranéna.

Zakladem webové stranky je formulaf, kde se nastavuji jednotlivé parametry
provadéného testu: nazev testu, oznaeni méfenych teplot, perioda zaznamenavani
hodnot, pocet zaznamenanych hodnot, pozadovana teplota, zména pozadované hodnoty
za den, konstanty PID regulatoru a ptiblizné vykonové omezeni. K tomu je jesté pridan
datum a Cas startu testu a po stisku tlacitka Start test odeslan v podobé¢ URI jako GET

pozadavek na server, napf.:

/test/start?testName=CrystalGrowth&datalName=Temperaturel &data2Name=Te
mperature?2&data3Name=Temperature3&period=20&sampleCount=100&temp=50&gr
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adient=-0.5&constP=6&constI=0.008&constD=0&maxPower=20&date=20.5.2025-
8 43 49

 Tam je nasledné pijat a pokud uz n&jaky test neprobiha, tak se query (vSe po ?) rozlozi
na jednotlivé parametry a uloZi se do pfislusnych proménnych.

Rozd€lovani Casu procesoru zajiStuje FreeRTOS, ktery umoznuje efektivni
multitasking bez nutnosti velkého Usili programatora. Regulace a zaznamenavani hodnot
bézi v jedné smycce volané fixné jednou za sekundu. Voléani této smycky nejde o moc
zrychlit, jelikoz doba méfeni DS18B20 pii pozadované piesnosti trva 700 ms.

Regulace je realizovana jednoduchou diskrétni implementaci PID (tedy PSD, ale
S ohledem na rychlou periodu vzorkovani oproti casovym konstantam systému neni uplné
$patn¢ pouzivat spojité oznaceni)

u(k) = kpe (k) + kT, S o e(k) + 72 (e (k) — ek — 1), (3.7)

kde u je pozadovany akéni zasah ve wattech, Kx jsou konstanty pfislusnych slozek
regulatoru, e je odchylka od pozadované hodnoty a Ty, je perioda vzorkovani.

Pro integracni slozku byl navic realizovan anti-windup ve formé zastaveni integrace,
kdyz proporcionalni slozka piekro¢i maximalni vykon, a omezeni integracni slozky do
intervalu nula aZ maximalni vykon. Prakticky to pak znamena, Ze se integracni slozka
zaCne uplatiiovat az pii priblizeni pozadované hodnot¢ a zaroven se nemiize piebudit,
kdyby ztstala komora oteviena.

Derivacni slozka, tak jak je implementovana, vyrazné zesiluje Sum. Pro spolehlivou
regulaci nebylo nutné ji viibec pouZivat, jelikoz se komora chova dominantné jako systém
1. fadu ptiregulaci teploty vzduchu, kdyby vSak byla provadéna regulace teploty roztoku
v nadobach bylo by o néco vyhodnéjsi pouzit i filtrovanou deriva¢ni slozku.

Pozadovany akéni zésah se pfevadi na stfidu linedrni interpolaci, ¢imz se zanedbava
vliv nelinearity zarovky. Z hlediska regulace to nijak zvlast nevadi, jelikoz integrac¢ni
slozka zvladne spolehlivé vykompenzovat ztraty skrz izolaci, ale zaznamenané hodnota
vykonu je potom jen orientacni a nelze tak srovnavat teoretické a métené ztraty. Bylo by
sice mozné zm¢étit voltampérovou charakteristiku zarovky a tu nasledné ptepocitat na
pfevod mezi vykonem a stfidou, neni to vSak z hlediska kvality regulace a funk¢nosti
zafizeni podstatné.

Na konci testu, v jehoz pribéhu se jednou za nastavenou periodu ukladaly hodnoty
(zadany vykon a teploty ze tii teplotnich ¢idel) do pole, se vSechny hodnoty spolu
S nastavenymi parametry testu zapi$i do formatu .csv, ktery je mozné nasledné pomoci
weboveého rozhrani stahnout do zatizeni. Vyhodou tohoto formatu je jednoduché naéteni
do MATLABU a zaroven pomérné slusné vyuziti paméti, kde zapis 4 Cisel na 4 platna
mista zabira pouhych 24 bytt, ¢imz se do SMB PSRAM, kterou vybrany mikrokontroler
disponuje ptiblizné 200 000 zaznamu, tedy 140 dni méfeni s periodou 60 sekund (pii
priabézném zapisovani do CSV by se veslo ptiblizné o 50% vice, poptipadé€ pti zapisu az
pfi odesilani vice nez jeden rok).
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Test je pomoci webového rozhrani mozné kdykoliv v pribéhu zastavit a ¢as do jeho
konce je zobrazovan pod formuléafem.

Pro vizualizaci byl vytvofen MATLAB skript, ktery vykresli méfena data do graft
spolus nazvy, parametry regulatoru a Casem spusténi testu. Skript je soucasti elektronické
ptilohy.

3.4.6 Program pro Arduino

Cilem bylo vytvofit minimalni funkéni kod schopny regulovat teplotu v komote
s jednoduse nastavitelnym teplotnim profilem v prabéhu ristového cyklu. Kod je souéasti
elektronické ptilohy.

Jelikoz byla snaha omezit hardware nutny pro b&h, tak nastaveni teplotniho profilu
vyzaduje zménu v kodu a jeho nahrani do mikrokontroleru, ale vzhledem k tomu ze
zmény nejsou nutné provadet casto neni to brano jako pfilis velky nedostatek.

Cely teplotni profil realizovany formou kone¢ného stavového automatu je spolu
s nastavovanymi parametry na obrazku 3.5. Nutno poznamenat, Zze graf nema zadné
meétitko, jelikoz ve skutecnosti faze riistu trva fadove déle nez vSechno ostatni. Skutecna
teplota vypada taky jinak a je zde jenom pro demonstracni ucely.

Interakce mezi obsluhou a zafizenim je zaloZzena na blikani indika¢ni LED (s periodou
4 sekundy a délkou signalizujici aktualni stav) a mackani tlacitka, jak je napsano
v nasledujicim odstavci.

Na zacatku je vlozena lahev s vodou a rozpousténym materialem do komory, po cemz
zatne ohfev. Az se komora ohfeje na teplotu blizkou pozadované indika¢ni LED sviti
neustale a je tedy ¢as zapnout michani (nemichd se po celou dobu, aby se Settily kartacky
DC motoru), které by mélo probihat alespont 30 minut (idealni spi§ 2 hodiny). Nasledné
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Obrézek 3.5 Popis teplotniho profilu s parametry jako v kédu

obsluha ptelije roztok skrz filtr do nahfatych nadob a zmacknutim tlacitka zapo¢ne faze
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prehfivani, kdy se zahfiva roztok nad teplotu nasyceni, ¢imZ je umoZnéno malym
shlukiim nerozpusténych ¢astic se rozpustit. Tato faze muze byt prakticky vynechéna,
ackoliv podle doporuceni z [16] muze byt vhodné ji protahnout az na 48 hodin, to vSak
pro ucely téchto experimentli neni zdaleka nutné a postac¢i jen nékolik hodin. Az
nastaveny cas prehiivani skon¢i zane se komora ochlazovat na teplotu o par stupiti
Celsia niz8i nez teplota, na které se roztok nasycoval, jelikoz nikdy neni zaru¢ené uplné
nasyceni roztoku, a je tedy dobré ptedchazet rozpusténi zdrodecnych krystaltt mirnym
podchlazenim.

AZ se hodnota teploty dostane blizko k poZzadované, opét se indika¢ni LED rozsviti
bez prestani, operator vlozi zarode¢né krystaly pfivazané na provazku k vicku do nadob
a po stisku tlacitka zapocne faze ristu s definovanym sklonem teplotniho profilu az do
doby, nez klesne na spodni teplotu, kterd by méla byt n€kolik stupniit nad maximalni denni
teplotou okoli. Po konci riistu se teplota udrzuje na konstantni hodnoté, aby se ptedeslo
opakovanym rozpous§ténim a ristu vlivem mirnych zmén teploty v okoli. Nasledné by
m¢l operator vyjmout krystaly. Dalsim stiskem tla¢itka zacne opét faze ohiivani.

Jelikoz cely cyklus muze trvat n€kolik tydnii az mésict, tak nevyhnutelné hrozi
nahodilé vypadky napajeni. Proto bylo implementovano priabézné ukladani aktualniho
stavu do EEPROM, kterou ATMEGA328P disponuje. Disledkem tohoto opatfeni je, ze
se po restartu zacne tam, kde se skonlilo pfed restartem, coz neni vzdy
zadouci, proto byla pfiddna mozZnost restartovat cyklus stiskem tlacitka pfi zapindni
mikrokontroleru.

37



3.5 Testovani

V nasledujicich podkapitolach jsou rozebrany vybrané provadéné testy. Jelikoz by na
grafech nebylo moc vidét nejsou az na vyjimku do textu grafy vkladany. Soubory s daty
jsou soucasti elektronické ptilohy a s pouzitim MATLAB skriptu k nim pfilozenym je
mozné si dané grafy vykreslit.

3.5.1 Kalibrace snimaci

Cilem kalibrace bylo zajistit, aby dané tii snimac¢e DS18B20 pii stejné teploté méfili
stejnou hodnotu, toto je mozné jen diky pomérné malému driftu, na ktery se mizeme
spolehnout diky velmi podobnému zatizeni vSech tfi snimaci. Zkalibrované hodnoty byly
pouzity Cisté pro ucely hodnoceni.

Aby se zajistila stejna teplota vSech ¢idel, byla spole¢né obmotana lepici paskou a
vloZzena do nédoby s vodou. Bohuzel i piesto se v datech projevil vliv vzdalenosti
jednotlivych snimaci od zdroje tepla a stén nadoby-

Test probihal ve dvou ¢astech, pomaly ohifevna 50 °C anasledny sestup na pokojovou
teplotu. Pfi ohfevu teplota jednoho ze snimacii stoupd zpocatku diive nez ostatni
a v prvnich 10 minutach vystoupa o 0.3 °C vice nez ostatni, je toto méfeni povazovano
za neprikazné. Tento efekt byl v druhé ¢asti zna¢né potlacen vypnutim zdroje tepla, ale
zpocatku ochlazovani teplota tohoto snimace téz klesa rychleji, proto pro vypocet korekce
byla pouZita az ¢ast pribéhu od 30 do 22 °C.

Korekce se pocita pouze nultého radu (offset), jelikoz rozsah teplot je piilis maly na
délani korekei vyssich fadl. Vypocitala se jako primeér rozdilii od referenéni hodnoty, za
kterou se oznacila hodnota ze snimace 1

1 on—
K, = ;Z?=01(Tref,i - Tx,i)- (38)
Konkrétné tyto hodnoty vysly K, =-0.07 °C, K3 = 0.26 °C.

3.5.2 Ladéni regulatoru

Jelikoz se z vétsi €asti chova systém jako prvniho fadu s velkou ¢asovou konstantou neni
tézké odladit regulator iterativné. Pro ucely jednoduchosti vysledného zatizeni bylo pro
regulaci pouzivano jenom jedno Cidlo teploty.

Prvnich nékolik testli s ¢idlem teploty, podle kterého se regulovalo, ponofenym
v naddob¢ s vodou ukdazalo, ze vlivem podstatné vétsi Casové konstanty mezi teplotou
vzduchu v komote a tekutinou v nadob¢ oproti ¢asové konstanté mezi teplotou zarovky
a teplotou vzduchu dochazelo k velkym pfekmitim teploty vzduchu nad pozadovanou
hodnotu (az 5 °C). Optimalni feSeni by bylo pfidat dalSi snimac¢ na teplotu vzduchu
a vytvorit rozvétveny regulacni obvod s pomocnou regulovanou veli¢inou, avSak
s omezenim na jedno teplotni ¢idlo nezbyva nic lepsiho neZ regulovat teplotu vzduchu
a dusledné si uvédomovat, ze teplota tekutiny zaostava o piiblizn¢€ hodinu za teplotou
vzduchu a je jesté o néco malo mensi vlivem odvodu teplaz komory. Pro omezeni tohoto
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Casu byl instalovan ventilator s pratokem vzduchu 48.25 m3/h misto ventilatoru
s pritokem vzduchu 23.45 m3/h, ktery byl plivodn& zamyslen.
Finalni odladéné hodnoty jsou P =6 a | = 0.008.

3.5.3 Homogenita teploty

Cilem testi homogenity bylo ovéfit, jak plati, ptipadné neplati, predpoklad ptiblizné
stejné teploty napti¢ komorou. Zaroven byl testovan vliv orientace ventilatoru a piidani
dalsiho ventilatoru na homogenitu teploty.

Aby se rozdily v teploté projevily jesté o néco vice byly vSechny provadéné testy se
sklopenou zarovkou a s pozadovanou hodnotou 50 °C. Rozmisténi nadob spolus popisky
poloh snimact jsou na obrazku 3.6.

R1:Dno
Max:40,5°C

Avg:39,5°C
Min:38,5°C

Vzdaleny

/

>

Obrazek 3.6 Snimek termokamerou zachycujici zahfatou komoru

V tabulce 3.2 je srovnani z péti provedenych testt, kde jsou teploty v poslednich dvou
sloupcich brany oproti teploté¢ métené u zdroje. Ze srovnani vychazi nejlépe ventilator
smérovany vzhiru smérem ke zdroji, ¢imz se podporuje konvekce a teply vzduch se pak
pfesouva na opaény konec vrchni ¢asti komory, kde ma volny prichod. To podporuje
i snimek z termokamery, na kterém jsou v obdéIniku napravo nameétené nejvyssi teploty
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dal od zdroje. Naopak pii foukani do strany, kdy se sice podatilo dostat teply vzduch
pomérné ucinné doprostied komory ale na opacny konec uz ne.

I z pribéhu teploty pii testu s ventilatorem nahoru se diive nahiival vzdaleng;si
snimac nez prostiedni, ackoliv po ustaleni byl stejné jako ve vSech ostatnich pokusech
nejstudenéjsi.

Tento test ma vSak jeden nedostatek. Pfi méfeni s ventilatorem nasmérovanym nahoru
a dola je snimac teploty u zdroje zakryt, proti pfimému pusobeni zarovky, proto tyto
hodnoty jsou ¢astecné chybné. Nema to vSak vliv na rozdil teplot mezi stfedem
a vzdalenym koncem, ktery je podstatng&;jsi.

Tabulka 3.2 Srovnani poklesu teplot v komofe pro rizné nastaveni ventilatort

Nastaveni Teplota u zdroje | Teplota uprostied | Teplota vzdalena
(Cas [h]) [°C] [°C] [°C]
Bez ventilatoru (6) 50.00 -6.93 -8.57
Do strany (2.5) 50.06 -0.79 -151
Nahoru (2.8) 50.06 -0.47 -0.75
Doli (2) 50.07 -1.32 -1.77
Dva do strany (3) 50.03 -0.33 -1.26

3.5.4 Riist krystali

Po n¢kolika nepovedenych pokusech o rist krystalti se zadafilo a pribeh tohoto pokusu
je v této podkapitole rozebran. Divodi pro¢ se prvni pokusy nevydafily je hned nékolik.
V prvni fad€ nebyl dobie nasycen roztok, kviili ¢emuz byla pozd¢ji navrZzena a pouZzita
michacka popsana v kapitole 3.4.2. Dalsim problémem byl velmi znecistény rozpoustény
material nezndmymi latkami, které v roztoku ptisobily jako ¢erny prach a podle zeleného
nadechu roztoku modré skalice $lo nejspise o chlorid méd’naty. V ramci prevence
rozpousténi zarode¢nych krystald se téz zvysil rozdil mezi teplotou ohievu a teplotou
nasledného ristu.

Aby bylo mozné prohlédnout si prubéh teplot béhem rastu, tak byl tento pokus
provadén na ESP.

Jako prvni se ohtal roztok spolu s nerozpusténou modrou skalici (pentahydrat siranu
meédnatého) v PET lahvi a po nékolika hodinach nahfivéani se zac¢alo michat ota¢enim
lahve. Ptiblizn¢ po 30 minutach byl roztok ptefiltrovan do dvou nédob, na které se
polozilavickas pfipevnénymi zdrodecnymi krystaly, tak aby se nepotopily. Nasledné byl
zapnut pomoci webového rozhrani dalsi test, jehoz vysledky jsou na obrazku 3.8. Po
ptiblizn¢ 12 hodinach byly krystaly teprve ponotfeny do roztoku a zapocal Sestidenni rast
s teplotnim sklonem 1.5 °C/den. V prubéhu teploty je toto vlozeni vidét kratkym
propadem teploty. O nékolik hodin pozdéji byly zkontrolovany, zda rust probiha
v poradku. Na konci klesla pozadovana teplota pod teplotu okoli, kterd zaroven vzrostla.
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Obrazek 3.7 Prub¢h teplot béhem ristu

Fotografie z prub¢hu jsou soucasti elektronické ptilohy, fotografie krystalli jsou na
obrazku 3.8.

Sklon 1.5 °C/den se prokazal jako pfili§ prehnany, jelikoz doslo k rastu velkého
mnozstvi krystalk na dné¢ nadoby. Zaroven porostl provazek krystaly, na kterém byly
zarode¢né krystaly zavéSeny. Po tomto pokusu zacal byt pouzivan tenky vlasec misto
umé&lohmotného provazku.
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Obrdzek 3.8 Vlevo — zarode¢né krystaly; vpravo — vysledné krystaly
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4. AUTOMATIZOVANE ZARIZENI NA VYROBU
KRYSTALU

Po provéteni zakladnich principt na jednoduchém zafizeni pfichazi na fadu omezeni
¢innosti ¢loveka, diky tomu je mozné nechat komoru v pribéhu celého ristu zavienou.

V nasledujicich podkapitolach jsou postupné rozebrany hlavni myslenky névrhu,
jejich implementace a realizace v zafizeni.

4.1 Navrh

Casti procesu nutné k automatizaci oproti jednoduchému zafizeni jsou &erpani
nasycené¢ho roztoku do nadob a vkladani zarode¢nych krystalti. DalSi vhodné
automatizovatelné ¢asti jsou ptecerpani roztoku zpatky do nadrze, aby se omezil kontakt
operatora s roztokem, a pribézné snimani rustu, ¢imz se mohou detekovat problémy
béhem nékolika hodin od za¢atku namisto tydnu az mésict bez monitorovani.

4.1.1 Manipulator

Jako nejvice pfimocaré feseni vSech téchto problému se jevi pouzit manipulator
schopny manipulace s krystaly, pfeCerpavani roztoku do jednotlivych nadob
a fotografovani. Dalsi nespornou vyhodou je levn&j$i rozSitfitelnost feSeni, jelikoz
S vét§im manipulatorem neptibyva o moc vice nakladu.

JelikoZ ptipevnéni krystalli na viko nadoby se osvédcilo je tato metoda opét pouzita
a manipulace s krystaly se tak zjednoduSuje na manipulaci s viky, coz dava urcitou
flexibilitu ve zptsobu jejich uchopeni. Manipulator musi byt tedy schopny viko uchopit,
zvednout, preCerpat roztok (soucasné mefit vySku hladiny) a polozit viko zpatky
s moznosti nepotopit krystal do roztoku. Pro tyto ¢innosti je nutny i vertikalni pohyb.

Navrzené feSeni je na obrazku 4.1, popiipadé¢ je model soucasti elektronické piilohy.
Vnitini prostor navrzeného manipulatoru ma rozméry 500500 mm. Hlavni pohyb
v osach X a Y je realizovan pomoci dvou statickych krokovych motorti s rozloZzenim
kladek a femene s oznacenim H-Bot, ktery je velmi podobny zndmému systému CoreXY.
Jeho hlavnim nedostatkem je asymetrické zatézovani pojezdu, a projevuje se jako tzv.
racking, coz ma negativni vliv na piesnost a opakovatelnost. Na druhou stranu vyzaduje
krat§i femen a méné kladek. Jelikoz do této aplikace neni pozadovéna ptilis velka presnost
a niz$i cena s komplexnosti jsou vyhodné.

Linearni pohyby zajist'uji linearni kuli¢kova loZiska na pochromovanych ocelovych
tyCich.

Cast, kterou pohybuje XY manipulator, je pro uéely této prace oznadovana nazvem
hlavice. Hlavni komponenty na hlavici jsou dva koncové spinace pro homing os X a Y,
fidici mikrokontroler s kamerou a pohon s podpérami osy Z.
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Pro osu Z, tedy pohyb ve vertikalnim sméru, byl navrZen hiebenovy pifevod pohanény
hobby servomotorem s rozsahem pohybu 100 mm, coz s vy$kou nadoby 90 mm je tak
akorat. Na konci hiebene je Cast oznaCovana jako koncovy efektor, ktery zajistuje
uchopeni vik s krystaly, pomoci hobby servomotoru na jedné strané a koncového spinace
na stran¢ druhé pro zpétnou vazbu o Uspésnosti uchopeni. Vyklonéni hadicky se
snimacem piitomnosti hladiny je realizovano dal$im hobby servomotorem.

O néco veétsi komplikaci se prokdzal navrh elektrického propojeni mezi
manipuldtorem a rozvadécem, jelikoz pro dodrzeni navrhovych zasad pro pohyblivé
uloZeni vybranych kabelll by s kabelovym fetézem bylo nutné zvysit piredpokladanou
vySku komory. Problém kabelovych fetézi je, Ze by spravné mély byt montované
horizontalné, pokud tedy nejsou uréené na bocni mont4z. Jako prostsi alternativa ke
kabelovym fetézlim je obmotani svazku kabell plastovou spirdlou a patfi¢né pfipevnéni
na obou koncich. Omezuje se tim naro¢nost na prostor, jelikoz neni nutné vytvofit stejny
ohyb ve tvaru ‘U’. Nedostatkem tohoto feSeni je nulova kontrola nad zptisobem, jak se
svazek ohyba pii pohybu. V této konkrétni aplikaci bylo také nutné umoznit svazku veétsi
volnost pohybu na statické stran¢, aby pfi piiblizeni hlavice manipulatoru k uchyceni mél
svazek kam uhnout.

Obrazek 4.1 Model zatizeni bez komory a nadrze
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4.1.2 Teplotni regulace

S teplotni regulaci se navazuje na testy z kapitoly 3.5.

Stejné vypocty pro tloustkuizolace byly pouzity i v kapitole 3.3.1, proto zde nejsou
rozepsany. Vnitini rozméry komory byly po navrhu manipulatoru a patéiénych rezervach
pro nadrZ stanoveny na 400x730x600 mm (VxSxH). Maximalni otepleni oproti okoli
bylo ocekavano 40 °C a po zvazeni nékolika moznosti byla zvolena izolace s tloustkou
100 mm s ptedpokladanym tepelnym odporem 0.9 W/°C a maximalnimi ztratami 36 W.
Primérné mésicni nadklady Cisté za energii pokryvajici ztraty byly vypocéteny na 66 K¢ za
predpokladu 5 K&/kWh. Sice by néjak zvlast nevadilo o néco snizit tloustkuizolace, ale
byla takto zvolena za u¢elem omezeni teplotni nehomogenity v komote.

V jednoduchém zatizeni byl pouzit topny element Zarovka, ktera se projevila jako
vyrazny bodovy zdroj tepla, takZe bylo nutné na ni foukat ventilatorem k zajisténi alespon
obstojné homogenity. LepSi volbou je mit topny element v jehoZ navrhu se pocitad
s foukanim, proto byl vybran PTC ohfiva¢, ktery se hojné vyuziva v aktivnim vytapéni
uzavienych 3D tiskéren. Jeho soucdsti je piimo ventilator zvladajici ii¢inn¢ dostavat teplo
od topného elementu do okoli. Drobnym nedostatkem je vSak rychlost vyfukovaného
vzduchu, ktera neni pfili§ velka a teply vzduch by se tak nem¢l Sanci dostat pies celou
komoru, proto byl navic opatfen velkym ventilatorem, ktery teply vzduch odfoukne
mnohem dal.

I konkrétni zpisob regulace teploty vyzaduje zménu oproti jednoduchému zatizeni
s ohledem na vyrazné zvétSeni komory. Hlavni regulovanateplota je stale teplota roztoku
v nadobéch a v rozpoustéci nadrzi, ale navic je dobré vyuzit regulaci pomocné veli¢iny,
konkrétné teploty vzduchu u ohfivace, jelikoz nez by se ohial vzduch u nadob mohla by
teplota vzduchu u ohfivace piekrocit bezpecnou teplotu pro polystyren (pfiblizné 75 °C).
Jiny zptsob, jak nad tim pfemyslet je rozdéleni systému s nékolika vyrazné rozdilnymi
casovymi konstantami na fizeni rychlejSiho subsystému a pomalejSiho subsystému, kdy
Casova konstanta teploty ohfivace je necela minuta, zatimco teplota u nadob je s teplotou
ohfivace propojena ¢asovou konstantou delsi nez hodina.

Avsak jeden ohfiva¢ vzduchu by velmi pomalu ohiival nékolik litrti roztoku v nadrzi,
proto je topny element i v nadrzi spolu s ¢idlem teploty, ktery se fidi oddélen¢.

Ze znalosti teploty okoli je mozné odhadovat tepelné ztraty izolaci a kompenzovat je.
Vseobecné to lze nazvat kompenzace meétitelné poruchy. USetti se tak Cast prace
integracni slozky regulatorti pfi odstranéni regulacni odchylky.

4.1.3 Nadrz na roztok

Hlavnim cilem navrhu systému rozpoustéci nadrze byla snadna a rychla vyména roztoku.
Uvniti nadrze se nachazi teplotni ¢idlo, topny element, hadicka pro nasavani roztoku
a vrtule michace.
Aby bylo mozné snadno vyménovat roztok, bylo zvoleno feSeni s vyménou celé
nadrze, kterou je HDPE kanystr. Hlavnim omezujicim faktorem pii navrhu uchyceni
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komponent byl maly rozmér otvoru do kanystru (230 mm), skrz ktery je nutné vSechno
zasunout do nadrze a pfitom zajistit, aby se micha¢ nezamotal do ostatnich véci. Toho
bylo dosazeno vlozkou ve tvaru bananu, ktera po zasunuti vykloni nasavaci hadicku
a topny element s teplotnim ¢idlem dostate¢né daleko od michace.

4.2 Konstrukce

V této kapitole je popsano realizované feseni. Fotografie celého zatizeni jsou v B.3

4.2.1 Komora

Pii vyrobé komory vyrazné pomohly zkuSenosti z vyroby komory pro jednoduché
zafizeni, jmenovité pouziti lepidla a zména systému vika.

Komora byla vyrobena ze tfi 1250x600x100 mm XPS desek od firmy StyroTrade.
Pro natezani desek byla pouzita truhlaiska forméatovaci pila.

Na lepeni desek byla pouzita nizkoexpanzni montdzni PUR péna, kterd ma
srovnatelné izolacni vlastnosti s polystyrenem a vyborn¢ se snim poji. Jelikoz do
vytvrzeni nema piilis silnou adhezi, bylo nutné kazdy spoj patficn¢ zmacknout ztuzidly,
poptipadé¢ zatézkat. Lepeni probihalo ve tfech krocich: slepeni ¢asti desek a vika, slepeni
kratSich bokl se dnem, slepeni delSich boktli se dnem a krat§imi boky. Péna byla vzdy
aplikovana, tak aby trocha vylezla po zmacknuti spoje, po vytvrzeni byly tyto zbytky
odfezany.

Ve viku byly vyfrézovany tti drazky pro kompresni molitanovou pasku, ktera tam
byla nasledné pfilepena.

Pro kabely byly vyvrtany dva otvory o priméru8 mm v dolni poloviné kratsi strany.

4.2.2 Manipulator

Pozadavky na pfesnost a rychlost manipulatoru nejsou moc striktni, proto byla ¢asto
zvolena levné&j$i spis nez kvalitn&jsi varianta.

Ram manipulatoru je tvoien hlinikovymi profily 20x20 mm typu T-Slot. Ty jsou
pospojovany ocelovymi Srouby M6x30 se zaoblenou hlavou, kde hlava Sroubu je
nasunuta v drazce a utahuje se dirou vyvrtanou v prvnim profilu do otvoruv ose druhého
profilu s vyfezanym zavitem. Toto spojeni je velmi pevne a spolehlivé, a¢ vyzaduje jen
vrtani a fezani zavitu do hliniky. Problémem pak je ortogonalita spojeni, ktera je zavisla
pouze na kolmosti fezu profilu, coz se v tomto ptipadé€ projevilo zkosenim ¢tverce ramu
(500x500 mm) o ptiblizn¢ 2 mm, ale nezptisobilo to Zzadné komplikace.

Linedrni vedeni bylo realizovano linedrnimi kulickovymi lozisky LMI10UU
v kombinaci s pochromovanymi hlazenymi ocelovymi ty¢emi o praméru 10 mm.

Drzaky krokovych motorid jsou z oceli, jinak je vétSina konstrukénich prvkia
vytisknuta z ASA. Hojné byly v navrhu vyuzivany Srouby M3 a c¢tvercové matice
schované do vytisku pro spojovani ¢asti, které byly nutné vytisknout zvIast'.

45



Pouzity femen je GT2 $itky 6 mm vyztuZeny skelnymi vlakny. Napindni femene bylo
provedeno pfi instalaci. Jeden konec je pevné pfiSroubovan pomoci samotfezného vrutu
s talifovou hlavou. Druhy konec byl napnut a zajistén pomoci stahovaciho pasku.

Instalované krokové motory jsou NEMA 17 s ozna¢enim 42HD4027-01.

Osa Z, jak jiz bylo popsano v 4.1.1, je hiebenovy pifevod pohanén hobby
servomotorem. Aby mohlo byt ozubené kolo co nejmensi, a pfitom byl zajistén posuv o
alespon 100 mm byl vybran PowerHD LF-20MG-270, kterymi ma rozsah pohybu 270°.
Oproti levnéjSim servomotoriim se vyznacuje malou mrtvou zéonou a tim padem i dobrou
opakovatelnosti pohybii z riznych smért. Hieben je sevien mezi ozubenym kolem na
servomotoru a dvéma lozisky o priméru 10 mm, které omezuji jeho pohyb na Cisté
linearni diky dréazce.

Na koncovém efektoru byly namontovany dva hobby servomotory MG90S
s rozsahem pohyby 180°. Jejichti¢el je popsan v 4.1.1. Jako snimac hladiny roztoku bylo
pouzito kapacitni tlacitko s cipem TTP223B, ktery neni vhodny na detekci konstantni
ptritomnosti roztoku, ale v kombinaci s pohybem v ose Z je vzdy sepnut jen kratce, takze
to ni¢emu nevadi. Pivodné byl zamyslen i k detekci piitomnosti roztoku v nadrzi, ale to
bohuzel neni mozné a nastésti ani neni nutné, jelikoz staci detekovat, Ze se necerpa roztok
pomoci snimace v nadobé.

4.2.3 Ristové nadoby

Hlavni zména na rstovych nadobach je jejich upevnéni pro manipulaci s krystaly, viko
bylo upraveno pro uchopeni manipuldtorem a zaroven bylo nutné pfidat prizor pro foceni
rustu.

Upevnéni zajist'uje sit’ ok, do kterych se vkladaji nadoby. Jelikoz by nebylo mozné
vytisknout tuto sit’ celou je rozdélena do nékolika Casti, které se zacvakaji do sebe. Toto
spojeni je az prekvapive pevné, protoze bylo navrzené s Sirokymi vystupky. Nadoby stoji
12 mm nad dnem komory na hlinikové tahokovové mtizi, aby mohl 1épe proudit vzduch
kolem nadob.

Vystupky pro uchopeni vika maji tvar ¢tyrbokého jehlanu, coz zajistuje vystredéni
pfi uchopeni manipulatorem. To je nutné pro kompenzaci drobnych nepiesnosti
v polohovani manipulétoru a poloze nadob.

Prizor je tvofen osmithelnikovym otvorem, pies ktery je ze spodni strany nalepen
odpovidajici osmiuhelnik z 2 mm polystyrenového plexiskla. Tento tvar byl zvolen kvili
jednoduché vyrob& (Ctverec s ofezanymi rohy). Jelikoz je v naddobé béhem ristu
konstantné vlhkosti pfesyceny vzduch, bylo nutné zabranit zamlzeni plexiskla, na coz byl
pouzit sprej proti mlzeni skel.
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4.2.4 Nadrz a michani roztoku

Realizace podle navrhu v kapitole 4.1.3 je na obrazku 4.2. Model je soucasti elektronické
ptilohy.

Ocelové pouzdro na ¢erveném kabelu je keramicky topny element s vykonem 30 W
piinapdjeni 12 V bézné€ pouzivany v hotendu 3D tiskarny. Neni vyradbén jako vodotésny,
proto byl v mistech piedélu izolace zalepen a pietazen smr$tovaci buzirkou.

Obrazek 4.2 Systém nadrze v rozlozeném Stavu

Michac je realizovan malou vrtulkou, kterd mé za kol tlacit vodu ve vertikalnim
sméru, coz je nutné pro zvedani hustéjsiho nasyceného roztoku ode dna. Osa vrtulky je
spojena spojkou s hiideli DC mikromotoru N20 s otackami 2000 RPM pii napajeni 12 V
s nulovou zatézi. Takto vysoké otacky byly zvoleny, kviilli omezenému rozméru vrtulky,
ktera se musi prostr¢it otvorem v kanystru.
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4.3 Elektrické zapojeni

Komponenty, které jsou v rozvadééi se nachazi na listech 1 a 2, zatimco schéma desky
s mikrokontrolerem, ktera se nachazi na hlavici manipulatoru je na listu 3. VSe, co bylo
mozné, bylo umisténo do rozvadéce, aby se piedchazelo namahani komponent zvysenou
teplotou v komote. Pfi navrhu byla snaha maximalné vyuzivat prodavané moduly.
Schéma zapojeni se nachazi v ptiloze B.1.

4.3.1 Rozvadéé

V této podkapitole jsou prvné¢ mechanické tipravy rozvadéce a nasledné se rozebira jak
a pro¢ je co zapojeno. Navic je zde i par vét o nejistoté¢ méfeni vykonu ohfivace.
Fotografie zapojeného rozvadéce jsou v piiloze B.2.

Zvoleny rozvadé¢ ma vnéjsi rozmeéry 300x400x165 mm, rozméry montazni desky
245x345 mm a je vyroben z plastu. Do dvefti rozvadéce byly vyvrtany dva otvory pro
odvétravani, pricemz do spodniho otvoru byl namontovan ventilator. Dal$i komponenty
prochazejici skrz stény rozvadéce jsou sitovy adaptér C14, pojistkova pouzdra, hlavni
spina¢, doutnavka a indika¢ni RGB LED. VSechny kabely vedouci do komory jsou
protazeny pruchodkami.

Za hlavnim spinaem je doutnavka signalizujici, ze je rozvadé¢ pod proudem,
a jelikoz se o¢ekavalo méfeni na zapnutém rozvadéci, byly vSechny Zivé ¢asti vybaveny
kryty proti nemysinému dotyku.

Na montazni desce jsou umistény zdroje, dvé 35mm DIN listy, na které byly
pripeviiovany vSechny komponenty pomoci vytisknutych adaptéra.

Do cesty napajeni zdroj byla umisténa trubickova pojistka na 2 A pro ptipad, Ze by
néjaky ze zdrojl selhal ve zkratu, ale nestacilo by to na odbaventi jistice. Jako zdroj 12 V
byl zvolen primyslovy spinany zdroj S-250-12 s maximalnim vykonem 250 W a pro
napajeni logiky 5 V byl zvolen primyslovy spinany zdroj S-20-5 s maximalnim vykonem
20 W.

Dale jsou pouzity trubi¢kové pojistky: 16 A pro napajeni PTC ohfivace s nominalnim
vykonem 120 W, 8 A pro vSechno ostatnina 12 V, 5 A pro vSechnona 5 V (je to vice nez
za normalniho stavu zvladne dodavat zdroj, ale o¢ekava se, ze zvladne s poklesem napéti
dodavat 1 vyssi proud).

Pro spinani 12 V komponent byly pouzity moduly s MOSFETem GAG6L, které podle
vyrobce zvladnou spinat az vykony 400 W piti pouziti chlazeni. Jejich spindni bylo
realizovano pomoci opto¢lent s pull-down rezistorem. Optoc¢leny byly spinany z 12C 10
extenderu s ¢ipem PCF8574. Pro spinani MOSFETuU ohfivact byly pouzity budici
opto¢leny HCPL-3120 kvuli omezeni piepinacich ztrat.

Na ovladani krokovych motordt byl zvolen ftadi¢ A4988, ktery umoziuje
mikrokrokovani az na Sestnactinu kroku. Signaly EN a DIR jsou ovladany z extenderu,
zatimco STEP je pfipojen pfimo na mikrokontroler v komote.
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Kvili fizeni ohtivact byl pfiddn PWM modul PCA9685 s 16 kanaly. Navic je na ném
pfipojena indika¢ni RGB LED zabudovana v pifednim panelu. V navrhu bylo pocitano
s pfidanim ventila¢nich otvorti do komory pro chlazeni a regulaci vlhkosti, pticemz PWM
modul mél slouZit 1 k ovladani hobby servomotort, které by tyto otvory ucpavali, kdyz
by nebyly zapotiebi. Tato ¢ast vSak nebyla zrealizovana, jelikoz chlazeni je dostacujici
a vlhkost v prubéhu ristu nijak zvIast' nestoupa.

Aby bylo mozné pouzit systém kompenzace méfitelné chyby, bylo nutné métit vykon
dodavany ohiiva¢em, k cemuz slouzi obvod pfevodniku proudu na napéti ACS712
zalozeny na Hallovu jevu. Vystupni napéti z néj je méfeno pres RC ¢lanek pomoci
ADS1015. Casova konstanta RC &lanku je 3.3 s, coZ tlumi 50 Hz PWM signal, kterym je
ohfivac spinan, pfiblizné 160 krat.

JelikoZ nejvice na chybach méteni vykonu zalezi v ustaleném stavu, kdy jsou méfené
hodnoty pomérné nizké, nezalezi ptili§ na chybach multiplikativnich, ale mnohem vic se
projevuji chyby aditivni, mezi které patfi: offset ADS1015 (0.5 LSB -1 mV — 10 mA -
120 mW); zména napéti zdroje 5 V, ktera se odhaduje na maximalné 6 mV, ¢imz se
ovlivni hodnota napéti pti nulovém proudu o polovinu napajeciho napéti (3 mV — 30 mA
— 360 mW). Kompenzuje se vSak chybn¢ métena veli¢ina, kdy se porovnavaji teploty
méfené dvéma teplotnimi ¢idly s absolutni chybou 0.5 °C, coz pii uvazovani pouze chyby
0.5 °C uz méni kompenzovany vykon o 450 mW. Z téchto n¢kolika chyb to vypada, ze
presnost méteni vykonu a kompenzace neni pfilis§ dobré, avSak kompenzace spoléha na
odhadu teplotni vazby mezi vnittkem komory a okolim, ktera je vysoce zavisla na
redlném umisténi komory a pohybu vzduchu kolem, cozZ mize mit mnohem vétsi vliv na
kvalitu kompenzace nez ptipadné chyby méfeni.

Stfedni hodnota vykonu se z naméfeného proudu vypocita jako

Ws = dWiax = dLnaxUmax = IsUmax, (4-1)

kde d je stiidaod 0 do 1, I je stfedni (méfend) hodnota proudu, Umax je napdjeci napéti,
tedy 12 V.

Jako teplotni snimace jsou pouzity DS18B20 po pozitivni zkuSenosti z jednoduchého
zafizeni a k nim je pfidan i snimac teploty s vlhkosti SHT30 s piesnosti méfeni teploty
+0.3 °C a relativni vlhkosti £2 %, ktery je pouzivan jako hlavni snimac teploty.

4.3.2 Hlavice

V této podkapitole je rozebrano elektrické spojeni hlavice s rozvadétem a komponenty
na hlavici.

Kabely vedouci na hlavici jsou napajeni 5V, dva FTP kabely pro komunikaci
a spinané signaly, napajeni osvétleni pro kameru. Ve svazku s nimi vede i silikonova
hadicka na Cerpani roztoku.

Vyvojovy kit XIAO ESP32-S3 SENSE byl dovybaven hlinikovym chladi¢em pro
zlepSeni pfedavani tepla do okoli a zrovna tak i kamera OV2640, které se obzvlast hodné
hieje pii foceni.
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Deska s mikrokontrolerem slouzi primarné pro ptipojeni dal$ich komponent.

JelikoZ pouzity vyvojovy kit disponuje pouze 9 volnymi GPIO, bylo nutné omezit
jejich vyuzivani na minimum. Proto bylo pouzito sériové zapojeni tii koncovych spinaca
ve stavu NC a detekce, ktery byl zmacknut se nechava na softwaru.

Pouzité kapacitni tlacitko s ¢ipem TTP223B bylo upraveno piidanim 33 pF SMD
kondenzatoru na prfedurcené misto, aby se omezilajeho citlivost a pro detekci hladiny byl
na snimaci vyvod ptipajen pevny médény vodi¢ umistény o nékolik milimetri vyse nez
konec silikonové hadicky.

V tésné blizkosti k napdjecim nozic¢kam vyvojového kitu byl pfidan keramicky
blokovaci kondenzator a k servomotorim byl ptidan vétsi elektrolyticky kondenzator
s malym ESR.

4.4 Program

V této kapitole jsou popsany zajimavé ¢asti kodu psaného v ESP-IDF. Kompletni kdd je
soucasti elektronické prilohy. Velmi Casto je v kodu vyuzivana zkratka CGC, coz
znamena komora na rust krystald (crystal growth chamber). Pfi programovani byl
hlavnim zdrojem informaci [20] a vzorové kody, na které odkazuji.

Zakladem pro vytvotfenou aplikaci byl vzorovy kod s ndzvem HTTP Restful API
Server Example. Ten mé& zaimplementovanou jednoduchou obsluhu nékolika HTTP
pozadavkul a k tomu webové rozhrani zalozené na frameworku Vuetify.

Kod je rozdélen do ¢tyt soubort: esp-rest-main.c s inicializaci, rest_server.c
s definicemi obsluznych funkci pro REST API, cgc-hal.c s funkcemi pro interakci
s hardwarem a cgc-app.c s hlavnimi funkcemi aplikace. Déle s tim jsou i dva hlavickové
soubory s prototypy funkci.

Pro chod aplikace je vyuzivana SD karta, ktera je soucasti pouzitého vyvojového kitu.
Jsou z ni nacitany instrukéni soubory, kterymi se fidi provoz zafizeni, dale jsou na ni
ukladany fotografie a prib¢ehy velicin.

4.4.1 Regulace teploty

Hlavni zpiisob kontroly nad procesem je regulace teploty, proto ji byla vénovana zvlastni
pozornost. Zakladni myslenky k navrhu regulace jsou v kapitole 4.1.2, zjednodusené
schéma regulace je na obrazku 4.3. V nasledujicich odstavcich jsou popsany detaily
implementace.

Blok s nazvem akéni ¢len v sobé zahrnuje i regulaci vykonu pomoci méfeni stiedni
hodnoty proudu do ohiivace a jeho piepoctu na vykon podle vzorce (4.1). Pouzity
regulator je PI. Méfeny proud je filtrovany s casovou konstantou 3.3 sekundy. Navic je
implementovano zabranéni presycovani I slozky.

Pii regulaci teploty komory wvnitini smycka reguluje teplotu ohfivace na
modifikovanou poZzadovanou teplotu o vliv PI regulatoru pro teplotu nddob. PI reguléator
je zde zvolen kvuli okamzité reakci P slozky, kterd pii vétsi odchylce tlac¢i vnitini smycku
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k rychlejsi odezvé a I slozka zajisti vykompenzovani nevyhnutelného teplotniho rozdilu
mezi teplotou u ohtivace a teplotou nadob.

Aby D slozka regulatoru ve vnitini smycce nezesilovala tolik Sum byla pouzita
implementace s diskrétnim filtrem druhého fadu. Diky tomu se odezva na skok odchylky
(dané kvantiza¢nim Sumem teplotnich ¢idel) proméni z vyrazného impulsu pro obycejné
D na odezvu na impuls systému druhého adu, tedy takovou vlnku se stejnou plochou,
jakou by mél impuls. To je nutné pro omezeni kolisani zadaného vykonua s timi omezeni
teplotnich cykli ohiivace.

Teplota okoli | Model
"| poruchy
A 4
Kompenzace
poruchy
Teplota
7 PI PID Akéni Soustava ﬂﬁdﬂb}";
Lidani clen komora
teplota
Teplota ohrivaé
Zidana Teplota
teplota Soustava | nadrz
P [ R >
nadrz

Obrdzek 4.3 Zjednodusené regulaéni schéma

Model poruchy je velmi zjednodusen¢ aproximovan jako tepelné ztraty izolaci
V ustaleném stavu (idealni stav, kdy vSude kolem komory je pevna teplota okoli), ale
realisticky to je daleko od pravdy, primarné protoze vzduch kolem komory se chova jako
dalsi vrstvaizolace a zrovna tak podlozka, na které lezi. Tyto vlivy neni jednoduse mozné
stanoveny na 0.75 W/°C vychazejici z testovani. Vysledny vykon, kterym se potom
kompenzuje je vypocitan podle vztahu

Wkomp =0.75" (Tiédané - Tokoll’)a (42)

kde Tokoli je filtrovand teplota okoli méfena pomoci DS18B20.

Regulace teploty v nadrzi ma pouze P regulator, jelikoz ukolem této regulace je jen
ohtat roztok v nadrzi.

Vsechny I slozky maji anti-windup.

4.4.2 Instrukéni soubor

Variabilita chodu aplikace je zprostiedkovana pomoci instrukénich soubort. Jedna se o
textovy soubor, ktery obsahuje instrukce sargumenty v potadi, ve kterém se maji
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vykonat. Nacitani a zpracovani instrukci zajiStuje konecny stavovy automat.
V nasledujicich odrazkach je popsano, co jednotlivé instrukce délaji. V hranatych
zavorkach jsou argumenty.

TempConstant [cilova teplota] — regulace na konstantni teplotu. V piipadé, Ze se
jedna o prvni pouziti zaroven za¢ne zaznamenavat vysledky do .csv souboru.
TempGradual [°C/den] [cilova teplota] — pozadovana hodnota se za¢ne ménit se
specifikovanym sklonem, dokud nedojde k cilové teploté, potom zastavi.
TempTankOn —reguluje se navic teplota v nadrzi a zaroven se micha v pravidelnych
intervalech.

TempTankOff — prvné se 120 sekund micha, nasledné konec regulace teploty
V nddrzi a michani

TempWait — pozastavi nacitani instrukci, dokud se teplota u nddob neustaly v okoli
+0.2 °C od pozadované na alesponi 10 minut, v piipad¢, ze se reguluje i teplota
V nadrzi ¢eka se 1 na ni. Dokud ma pozadovand hodnota nenulovy sklon tak zlistava
pozastaveno.

TempOff — zastavi regulaci teploty.

Wait [hodiny] — pozastavi nacitani instrukci na dobu specifikovanou argumentem.
Pause [zprava pro operatora] — pozastavi, dokud nepfijde pozadavek na pokracovani.
Navic se rozsviti indikacni LED Zluté a do informacniho fetézce se vlozi zprava
Z argumentu.

RegContainers [nazev souboru] —argumentem je nazev souboru .csv na SD karté, ve
kterém se nachdazi pozice nddob, s nimiz se bude pii pohybech pracovat. Tyto pozice
si nacte do paméti a postupné oveti, Ze se na vSech specifikovanych pozicich nachazi
viko nadoby.

FillContainersDipSeeds — postupné naplni roztokem v§echny nadoby a pti pokladani
vika udéla pohyb, kterym zajisti ponoteni zarodeénych krystald.
FillContainersNoDip — postupné naplni roztokem vSechny nadoby a pii pokladani
vika udéla pohyb, po kterém zlistanou zarodecné krystaly mimo roztok.

DipSeeds — ponofi zarodeéné krystaly do roztoku.

EmptyContainers — vycerpa nadoby.

CameraPeriodic [hodiny] — jednou za specifikovany ¢as vyfoti vS§echny nadoby.
CameraStop — ukonc¢i foceni nadob.
Navic mohou byt v instrukénim souboru i prazdné fadky, popfipadé fadky za¢inajici

symbolem #, kterym jsou oznaCeny komentare.

S témito instrukcemi je mozné realizovat v podstaté jakykoliv rastovy cyklus,

dokonce i libovolny teplotni profil slozenim mnoha linearnich ¢asti.

V piipadé¢, Ze se nepodafti v jakékoliv ¢asti uchopit viko je priabéh pozastaven, rozsviti

se indikaéni LED Zluté a do informacniho fetézce je vlozena hlaSka o problematické
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pozici. K tomu stejnému dojde i v pfipadé, ze se nepodafilo v dostate¢né kratkém Case
napustit/vycCerpat nadobu.

Kdyz dojde k netesitelné zdvazné chybé¢ je proces ukoncen, rozsviti se indika¢ni LED
cervené a do informacniho fetézce je vloZzena chybova hlaska.

4.4.3 Webové rozhrani

Pro ovladani zatizeni bylo vytvofeno webové rozhrani, ve kterém je mozné manualn¢
ovladat manipulator za i¢elem odladéni pozic nadob, manipulace se soubory na SD kart¢,
spousténi programi v podobé¢ instruk¢énich soubort a monitorovani métenych velicin.

Rozhrani je rozdéleno do tii sekci: Home, Controls a Files.

V sekci Home se vypisuje informacni fetézec s aktudlnim stavem probihajiciho
programu. Déle je zde mozné zvolit instrukéni soubor, ktery se ma vykonat a tlacitko start
pro spusténi, poptipadé stop pro vypnuti. Nize jsou vypisované aktualni méfené teploty,
zadana teplota, vlhkost, vykon a Zadany vykon.

V sekci Controls jsou tii posuvniky s ¢iselnymi poli, kterymi se nastavuji pozice X,
Y a Z, na které po stisknuti potvrzovaciho tla¢itka manipulator najede. NizZe jsou Ctyfi
tlacitka pro uchopeni a polozeni vika, zvednuti a sklopeni napoustéci hadicky.

V sekci Files je rozhrani pro vypisovani souborti na SD karté, které je mozné stahnout
a odstaranit, dale je mozné filtrovat tento seznam podle typu souboru na obrazky,
instrukéni soubory, vysledky, poziéni soubory. Navic je mozné v souborech i vyhledavat,
¢i fadit podle ndzvu, velikosti a data vzniku. Soubory je mozné i nahravat.

444 REST API

Dilezitou soucasti zatizeni je moznost jej jednoduse zaclenit do nadiazenych vyrobnich
systému. Stimto cilem byly pti navrhovani HTTP pozadavkd a jejich obsluhy
dodrzovany zasady REST API (representational state transfer), tedy hlavné bezstavova
komunikace mezi serverem a klientem. Na konci je popsan i realizovany ptiklad vyuziti
navrzeného rozhrani pomoci MATLABu.
Vytvofené prostiedky jsou popsany Vv nasledujicich odrazkach. Jedna se pouze
0 nutné prostfedky pro funk¢énost zafizeni, nejsou zde vsak vsSechny, jelikoz nékteré
nejsou pro zaclenéni do systému podstatné. Pro detaily o implementaci viz kdd
Vv elektronické priloze.
e POST /api/vl/home/start/filename — spusti instrukéni soubor s ndzvem filename.
e POST /api/vl/home/stop — ukonéi probihajici vykonavani instrukei.
e POST /api/vl/home/retry — v pfipadé, ze byl chod zastaven kvuli fesitelnym
problémam, neché vykonat posledni instrukci znovu.
e POST /api/vl/home/continue — pokracovani ve vykonavani instrukci po instrukei
Pause.
e GET /api/vl/home/data — v odpovédi je JSON soubor s poslednimi méfenymi
veli¢inami a stavovy fetézec zacinajici jednim ze slov: INFO, WARN, ERROR,
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PAUSED. Z tohoto fetézce je mozné zjistit aktudlni stav zafizeni V pribéhu
vykonavani instrukci.
e GET /api/vl/files/getfiles — v odpovédi je JSON soubor se seznamem souborl

v rootu SD karty v podob¢ pole kontejnerti obsahujicich nazev souboru, jeho velikost

a ¢as posledni upravy souboru v sekundach od epochy.

e POST /api/vl/files/upload/filename —ulozi data v téle zpravy do souboru s nazvem
filename na SD kartu.

e GET /api/vil/files/download/filename — odpovi daty ze souboru s ndzvem filename
na SD karté

e DELETE /api/vl/files/delete/filename — vymaze soubor s ndzvem filename z SD
karty.

Stavové kody odpovédi jsou 200 pii uspésném vykonani, 400 pfi neznamém nebo
chybném pozadavku, 404 pii pozadavku s neexistujicim souborema 500 pti chybé na
stran¢ serveru (neslo vytvoftit soubor, chyby pii pfijimani a posilani dat).

Tyto prostiedky byly z ¢asti pouzity pii tvorbé¢ MATLAB skriptu, ktery mé za kol
zjistit kdy byla provedena vykonani instruk¢nich souborti a z toho nasledné uzivatel jeden
den vybere. MATLAB stédhne k tomuto dni pfislusné prubéhy veli¢in a fotografie,
popfipadé mize vymazat stazené soubory z SD karty. Vytvoteny skript je soucasti
elektronické ptilohy.

UZite¢nost tohoto skriptu se provéfila pii testovani, kdyZ vznikaly stovky fotografii
a jejich stahovani pomoci webového rozhrani by bylo velmi zdlouhavé. Navic bylo
pfidano zpracovani sekvence fotografii do jednoho .gif souboru.

445 Kamera

Pouzita kamera je OV2640 s rozlisenim 2MP a zornym polem 65°. Nastaveni kamery
vyzadovalo pomérné hodné ladéni pro dosazeni optimalnich vysledkd.

Aby mély fotografie konzistentni kvalitu, bylo nutné ji nastavit fixni parametry
a vypnout automatické vylepSovani obrazu, které ma inkonzistentni vysledky. Konkrétni
nastaveni naleznete v cgc-app.c na fadku 325 a nasledujici.

45 Testovani

V pribéhu testovani byla odladéna funk¢nost programu, kvalita regulace a nastaveni
kamery s osvétlenim. Finalni test byl rast krystala, kterému je primarné vénovana tato
kapitola. Pouzity MATLAB skript pro vykreslovani grafii z vysledkovych .csv soubortu
je spolu s n¢kolika vysledky a pouzitymi instrukénimi soubory Vv elektronické piiloze.
Celkem se do souboru s vysledky zaznamenévalo kazdych 10 sekund 10 hodnot:
teplota u nadob, teplota ohtivace, teplota v nadrzi, teplota okoli, pozadovana teplota
U nadob a v nadrzi, pozadovana teplota ohfivace, vykon PTC ohtivace, zadany vykon
PTC ohfivade, stiedni hodnota napéti na ohtiva¢i nadrze a relativni vihkost u nadob.
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45.1 Rist krystalua

Provadény rust krystalti probihal v 8 nddobach. Nachystany roztok se skladal ze 2.7 |
demineralizované vody a 1200 g modré skalice. Cast modré skalice byla vy¢isténa
rekrystalizaci, zbytek byl rozpus§tén v demineralizované vodé a vysledny roztok byl
filtrovan pies dva kavové filtry. Fotodokumentace k tomuto procesu je soucasti
elektronické ptilohy.

Na kanystr s roztokem a nerozpu$ténou modrou skalici byl nainstalovan systém
nadrze, rastové nadoby byly otieny od prachu a vika s ptipevnénymi zarode¢nymi
krystaly byla posazena na nadoby.

Prvni pokus skon¢il rozpusténim zarodecnych krystalii vlivem Spatné nastavenych
teplotnich rezerv a ¢asd pro nasycovani roztoku i ustaleni teploty. Po tpravé téchto
parametri byl zahajen druhy pokus s novymi zarodeCnymi krystaly, ktery dopadl
podstatné 1épe. Z osmi krystalkd zustaly pfipevnény pouze dva, z nichZ jeden vyrostl
opravdu hodné (viz obrdzek 4.4) a druhy o néco méné. Ostatni se pravdépodobné
Vv prvnich nékolika hodinach ¢astecné rozpustily (na prvni fotografii po ponoteni vypadaji
vSechny vlasce napnuté a na dalSich se o kousek posunuly a uvolnily) a spadly na dno
nadoby, jelikoz v kazdé nadobé se nasel alespoii jeden krystal. Moznymi pfi¢inami pro
tento Caste¢ny netspéch jsou piilis kratké ¢asy nasyceni a nedostate¢né presyceni zménou
teploty, které zmarily i prvni pokus.

HII‘HH i liﬂ‘llll\ll
05 2 3

Obrazek 4.4 Vysledny krystal
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45.2 Analyza prubéhi

Grafy pribéht hodnot béhem rustu jsou v piiloze B.4. V nésledujicich odstavcich jsou
popsany zvlastnosti v prubézich.

Teplota v nadobach a v nadrzi za¢ina na 35 °C, jelikoz byly uz ohtaté z predchoziho
neuspesného pokusu. Po ctyrhodinovém piehiivani se klesa na teplotu pro rust, kdy sice
dojde k podkmitu o 1 °C, ale nevadi to vlivem velkych ¢asovych konstant pro teplotu
roztoku a k ponoteni krystalti dochazi az po piiblizeni k pozadované hodnoté. Nasledny
rast probihal 6 dni, po kterych se udrzovala konstantni teplota a byly vyjmuty krystaly.
Po vyjmuti krystal se komora ohtala o n¢kolik stupni a roztok byl piecerpan zpét do
nadrze.

Teplota okoli v prubéhu ristu kolisa s amplitudou 3 °C, coz nijak vyznamné
nenarusuje regulaci kvuli kompenzaci teplotnich ztrat.

Zvlastni vykyvy v pribéhu vykonu vznikaly chybou v kodu, ktera byla nasledné
opravena. Tyto vykyvy jsou vSak spi§ vizualni, jelikoz probihaly jen pfiblizn¢ desetkrat
za hodinu a trvaly jen nékolik sekund. Slo o chybu ve zptsobu navratu do cyklicky
probihajiciho FREE-RTOS tasku s regulaci vykonu, kdy pfi navratu z odstaveného stavu
doslo k opakovanému volani cyklu.

Vlhkost uvniti komory je ovlivnéna zménami teplot uvnitt komory, odpafrovanim
roztoku pii precerpavani a v neposledni fadé i pohybem vzduchu kolem komory.

45.3 Snimani rastu

V této kapitole je diskutovano, jak by bylo mozné zlepsit scénu, osvétleni a snimac pro
lepSi sniméni krystalti béhem ristu.

Bé&hem provedeného ristu se ukazalo, Ze je roztok ptilis temny a byla chyba nezakryt
miizku, na které nadoby stély, coz vyrazné zhorsilo pozorovatelnost tvaru krystalu.
Pavodni osvétleni scény je ptiblizné€ pod 45° od sméru, ze kterého je scéna snimana, aby
nedochazelok osliiovani kamery odrazem na plexiskle, to v§ak vrhalo stin uvniti nadoby.
Z rustubyl MATLAB skriptem vygenerovan GIF, ktery je v elektronické ptiloze. Naném
jsou tyto nedostatky pomérné dobte videt.

V prvni fad¢ je tedy nutné zakryt miizku na dné nadoby jednou barvou. Nejlepsi
variantou je pravdépodobné bila, jelikoz krystal odrazi svétlo do stran a jen vzacné do
kamery, a tim padem je oproti pozadi temny.

Dale je dobré dat svétlo zboku nadoby smétované dolt, aby se osvétlila bila plocha
a tim se pfi snimani zlepSilo oddéleni objektu od pozadi.

Pro snimani tvaru krystalu je rovnéz nevhodna dira ve viku, skrz kterou je krystal
provazek pod plexisklem, na ktery by se zavésil krystal.

Cast téchto myslenek byla otestovana a vysledek je na obrazku 4.5.
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Obrazek 4.5 Vylepsena scéna
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ZAVER
Cilem bakalatské prace je navrhnout a realizovat automatizované zafizeni na vyrobu
krystal.

Prvni dvé kapitoly se zabyvaji vS§eobecnym Uvodem do problematiky vyroby krystalt
a metodami vyroby krystali. Vybrana metoda s ochlazovanim roztoku je popsana
v kapitole 2.3.3.

Implementace vybrané metody vyzaduje dobrou regulaci teploty, proto byla
provedena reserse prakticky pouzivanych feseni teplotni regulace v kapitole 3.2. Zbytek
kapitoly 3 se vénuje navrhu, realizaci a testovani jednoduchého zafizeni na vyrobu
krystald, které slouzilo primarné jako prototyp pro automatizované zatizeni.

Vyroba krystali pomoci jednoduchého zatizeni prob&hla uspé$né az na drobné
vyhrady popsane v kapitole 3.5.4 i s napady na zlepSeni, které byly pouzity pii navrhu
a vyrob¢ automatizovaného zafizeni v kapitole 4.

Hlavnim cilem automatizovaného zatizeni na vyrobu krystalt bylo vyloucit ¢innost
Cloveéka v rustovém cyklu, ¢imz je zajisténa lepsi kontrola nad procesem. Z tohoto
davodu byl navrzen a zkonstruovan 3-osy kartézsky manipulator, ktery zajistoval
manipulaci s roztokem a krystaly. Navic byl vybaven i kamerou, kterou byl v prabéhu
vyroby sniman rust krystali.

Proces vyroby je dan piedlozenymi instrukcemi v podobé instruk¢éniho soubort, jehoz
funkce je detailn¢€ popsana v kapitole 4.4.2.

V prubéhu vyroby jsou zaznamenavany meéfené veliciny pro zpétnou kontrolu
spravnosti pribéhu.

Zatizeni je ovladano pomoci intuitivniho weboveho rozhrani nebo mize byt
zaClenéno do vyrobniho systému pomoci REST API popsaného v kapitole 4.4.4. Pro
ucely zpracovani velkého mnozstvi snimkl z kamery byl vytvoifen MATLAB skript,
ktery pomoci HTTP ze zafizeni ulozi snimky a vytvofi z nich sekvence zachycujici
pribéh ristu krystalt.

V zavérecné kapitole 4.5 je popsano testovani zatizeni a analyza vysledka. Podafrilo
se vyrobit 30 mm velky monokrystal modré skalice, coz odpovida rychlosti rastu
1.5 mm/den. V préci nebyl bran zvlastni zfetel na implementaci metod zrychlovani rustu
krystalu, jelikoz toho lze dosahnout z velké ¢asti pomoci ptidavani chemickych latek,
které presyceny roztok stabilizuji, a nebo pouzitim ¢ist$ich vstupnich surovin.

Vytvotené zatizeni je tedy funk¢ni, ovSem nabizi se moznost dodélani mnoha riiznych
vylepSeni. Konkrétné mize realizovat pokrac¢ovani v probihajicim procesu po vypadku
napajeni, implementaci ristu na rota¢nim krystalizatoru (viz kapitola 2.3.4), vytvoreni
systému pro jednoduchou udrzbu zafizeni ¢i fidit rychlost rastu krystalti ze snimkt
V pribéhu vyroby.
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SEZNAM SYMBOLU A ZKRATEK

Zkratky:

Symboly:

LEC
PVD
CvD
MOCVD
LED
KDP
DC
RPM
PTC
12C
HTTP
API

modifikovana Czochralského metoda

fyzicka depozice z plynné faze
chemicka depozice z plynné faze

metalorganicka chemicka depozice z plynné faze

svétlo emitujici dioda
Dihydrogenfosfore¢nan draselny
stejnosmérny proud

otacky za minutu

pozitivni teplotni koeficient
inter-integrated circuit
hypertext transfer protokol
aplika¢ni rozhrani

chemicky potencial
skupenské teplo tani
teplota nebo perioda
tlak

koncentrace nebo tepelna kapacita
presyceni

Boltzmannova konstanta
vykon

plocha

tloust’ka nebo stfida
mérna tepelna vodivost
vyska, siika, hloubka
napéti

proud

(Jmol?)
()
(K/5s)
(Pa)

(- 1 IK?Y)
()
(IK™)
(W)
(m?)
(m/-)
(WmK?)
(m)

V)

(A)
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Priloha A - Jednoduché zarizeni
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A.2 Elektrické schéma
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Priloha B - Automat

B.1 Elektrické schéma
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B.2 Fotografie rozvadéc
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B.3 Fotografle komora a manipulator
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Priloha C - Obsah elektronické prilohy

—— CrystalGrowthWithArduino____
—— ESP-IDF-Jednoduche zarizeni

—— Fotografie-Jednoduche zarizeni
—— Modely-Jednoduche zarizeni
—— Modely-Automatizovane zarizeni
—— Testovani-Jednoduche zarizeni
L— TestViewer.m

L Testovani-Automatizovane zarizeni
L— ResultViewer.mlx

kofenovy adresar pfilozeného média
elektronicka verze prace
aplikace na Arduino

aplikace na ESP32-S3
aplikace na ESP32-S3

ukazka komory

tisknuté modely

tisknuté modely

vysledky testt

skript pro prohlizeni vysledku
vysledky testt

skript pro prohliZzeni vysledkt
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