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(54) Spbsob vyroby kyseliny dusiénej pre mikroelektroniku
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Vyndlez sa tyka vyroby kyseliny dusidénej pre mikroelektroniku, ktoréd je vhodnd predoviet-
kym na vyuZitie v plandrnej technologii v§roby integrovanych obvodoch.

V¢roba kyseliny dusilnej je jedna z najroz¥irenejdich v§rob v chemickom priemysle.
V gudasnosti sa kyselina dusi®nd vyrédba z amoniaku termickou oxiddciou cez rozpédleny kataly-
zétor z platiny alebo palddia s rodiom podla rovnice

4 NH +502——94N0+6H20+870k0’

3

NO sa dalej oxiduje vzdudnym Xyslikom na NO,, ktory sa absorbuje za pritomnosti vzdudné-
ho kyslfka do vody podla rovnice

4N02+ 2H20+O2->4 HNO3

Takto vznikd roztok disociovanej kyseliny dusi®nej, ktord vSak nespliia poZiadavky na
¢istotu nutnd pre pouZitie v plandrnej technologii vyrobe integrovanych obvodov.

Daldie &istenie kyseliny dusi&nej sa vykondva viacndsobnou destildciou a filtrdciou
cez filtra¥né zariadenie o pdrovitosti 0,2 alebo 0,45 mikrometra. Uvedeny spbsob je velmi
pracny a energeticky nérod&ny.

' Uvedené poznatky boli &erpané z nasledovnych prdc a materidlov: H. Remy-Anorganickd
chémia I-SNTL Praha 1961, J. Ga%o a kol. - VSeobecnd a anorganick4d chémia - Alfa Bratislava
1981, E. D. Stepum a kol. ~ Metody polu&enja osobo &istych neorganifeskich ve¥&estv. -~ Moskva
1969, Katalog fy Sartorius 1984, Katalog fy Millipore 1983, Katalog fy Merck-selectipur MOS
1983 a katalog fy Carlo Erba-Montedison 1963.

Hore uvedené nedostatky odstrafiuje spdsob v¢roby kyseliny dusiénej kvality pre mikro~
elektroniku, podstata ktorého je v tom, %e sa kyselina dusind destiluje v zmesi s koncentrova-
nou kyselinou sirovou a/alebo je fou pri rektifikdcii skrépand o je moZné vykondvat za znife-
ného tlaku. Koncentrovani kyselina sirovA vystupuje v procese ako dehydratadné &inidlo, ale
hlavne po absorbéii veody a vyludeni zmieBavacieho tepla p6sobi i ako &inidlo, ktoré na seba
via¥e kationy kovov /hlavne alkalickych kovov/, ktoré si obzvlést neZiaduce v kyseline
dusiénej pre mikroelektroniku.

Kyselina dusi&n&, ktord je vo vodnom rozotku ionizovand ako silnd kyselina podla rovnice
—
HNO; + Hy0 == H,
No2 v zmesi kyseliny dusiénej a sirovej spbsobuji jej silny nitrida&ny u&inok. Uvedené poznatky
vysvetluje skutodnost, %¥e kyselina dusilné oddestilovand zo zmesi kyseliny dusinej je takmer

of + NOE je v zmesi s kyselinou sfrovou naopak ionizovand ako z4sada. Idny

stopercentnd a pritom obsah kovov§ch kationov /obzvl4¥t alkalickych kovov/ je pod hranicu
pripustnych hodndt pre kyselinu dusi&nd kvality pre mikroelektroniku. Takto pripravend kyselina
dusiénd sa pou¥iva ako koncentrovani a/alebo sa riedi na koncentrdciu poZadovandi odberatelom
vodou éisioty pre mikroelektroniku /s parametrami 18 megaohmu::m-1 a filtrovanej cez filtralné
zariadenie s pormi 0,2 mikrometra/.

Vyndlez je mo¥né vyu¥itf na vgrobu kyseliny dusi&nej pre mikroelektroniku, ktord najde
vyu¥itie hlavne pri v§robe integrovanych obvodov a inych mikroelektronickych siu&iastok
v elektrotechnickom priemysle.

Prfklad 1

V destila®nej baiike uzavretej sklenenej aparatiry pre jednoduchd destildciu bola zmiedand
v pomere 1:1 50 % hmot. kyselina dusi¥nd s 96 % hmot. kyselinou sirovou, ktord bola pridévand
do zmesi postupne cez bodng vstup za pomoci oddelovacieho lieviku. Po premieSani a ustéleni
teploty bola zo zmesi oddestilovani kyselina dusi¢nd, ktord po prefiltrovani na filtra&nom
zariadenf o velkosti pdrov 0,2 mikronetra a/alebo 0,45 mikrometra mala nasledovné technické
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arametre: koncentrécia HN03—99,4 $ hmot., zbytok po #Zfhé4n{ 3 ppm, soi' menej ako 0,5 ppm,
'02' menej ako 0,1 ppm, Pb menej ako 0,02 ppm, c1” menej ako 0,5 ppm, Fe 0,07 ppm, As menej
ko 0,01 ppm, Li menej ako 0,02 ppm, Na menej ako 0,1 ppm, K:.menej ako 0,1 ppm, Ca menej ako
1,1 ppm, Mg menej ako 0,1 ppm

Pofet dastfc v 1 litri:

velikost podet
1 aZ 5 mikrometra © 17 530
5 a%¥ 25 mikrometra 2 740
nad 25 mikrometra 380

Priklad 2

V rektifika&nej aparatidre s klobd&ikovou kolonou o 10-tich poschodiach bola destilované
50 % hmot. kyselina dusi&nd&. Na siedme poschodie kolony bola kontinudlne ddvkovand 96 % hmot.
kyselina sf{rovd tak, aby v zévislosti na z&dr¥i a zpitnom toku bol pomer priepustnosti kolony
k dédvkovanej kyseline sirovej 1:1. Odoberany destildt bol nésledne filtrovany na filtra&nom
3—99,6 3
hmot., zbytok po Zfhand 2 ppm, soi“ menej ako 0,5 ppm, poz' menej ako 0,1 ppm, Pb menej ako

zariadeni o velkosti pdrov 0,2 mikrometra a mal nasledovné parametre: koncentrdcia HNO

0,02 ppm, C1~ menej ako 0,05 ppm, Fe 0,08 ppm, As menej ako 0,01 ppm. Li menej ako 0,02 ppm,
Na menej ako 0,1 ppm, K menej ako 0,1 ppm, Ca menej ako 0,1 ppm, Mg menej ako 0,1 ppm. a
podet &Gastfc v 1 litri:

velikost podet
1 aZz 5 mikrometra 13 450
5 aZ 25 mikrometra 1 700
nad 25 mikrometra 420

Priklad 3

Postupovalo sa ako v priklade &. 1 ale s tym rozdielom, %e po ustdleni rovnovdhy po
zmieSani kyseliny dusiénej a sfrovej bola destiladnd aparatira evakuovand na tlak 8,5 Pa a
kyselina dusi&nd mala nasledovné parametre po odestilovand: koncentrét HNO; 99,5 % hmot.,
zbytok po #{han4 1 ppm, soi' menej ako 0,05 ppm, poi' menej ako 0,1 ppm, Pb menej ako 0,02 ppm,
C1” menej ako 0,05 ppm, Fe 0,04 ppm, As menej ako 0,01 ppm, Li menej ako 0,02 ppm, Na menej
ako 0,1 ppm, K menej ako 0,1 ppm, Ca menej ako 0,1 ppm, Mg menej ako 0,1 ppm.a polet Castic
v jednom litri:

velkost podet

1 aZ 5 mikrometra 7 240
5 aZ 25 mikrometra 870
nad 25 mikrometra 230

priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu &. 1 s tym rozdielom, ¥e ziskand kyselina dusilnd bola
riedend vodou Cistoty pre mikroelektroniku /merny odpor 18 megachn. cm_1 a filtrovand cez
filtradné zariadinie o pdroch 0,2 mikrometra/ na koncentrédciu cca 70 % hmot..

Takto ziskand kyselina dusién& mala nasledovné technické parametre: koncentrdcia HNO,
69,8 % hmot., zbytok po Zihani 2 ppm, soi' menej ako 0,5 ppm, POZ_ menej ako 0,1 ppm, Pb menej
ako 0,02 ppm, Cl menej ako 0,05 ppm, Fe 0,06 ppm, As menej ako 0,01 ppm, Li menej ako
0,02 ppm, Na menej ako 0,1 ppm, K menej ako 0,1 ppm, Ca menej ako 0,1 ppm, Mg menej ako

0,1 ppm a pofet Zastfc v jednom litri:
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velikost

1 aZ 5 mikrometra
5 aZ 25 mikrometra
nad 25 mikrometra

2. Spbsob podla bodu 1 vyznafujici sa tym, Ze destilécia a/alebo rektifikdcia sa vykonéva

za .zni%eného tlaku.

3. Spbsob podla bodu 1 alebo 2 vyznadujdci sa tym, Ze ziskand koncentrované kyselina

podet
14 35¢
1970

320

PREDMET VYNALEZU

1. Spbsob vyroby kyseliny dusi&nej pre mikroelektroniku vyznadujici sa tym, Ze sa zmes
kyseliny dusi¥nej a koncentrovanej kyseliny sirovej destiluje a/alebo rektifikuje za sdasné-
ho skrédpania koncentrovanou kyselinou sirovou, pri¥om kyselina sirovd sliZi ako &inidlo viaZice
kationy kovov pritomné v pbvodnej kyseline dusifnej a silasne pOsobi i ako dehydrata&né &inidlo
pri jej zakoncentrovdvani a takto ziskana koncentrovand kyselina dusi&né sa prefiltruje na
filtra&nom zariadeni o pdroch od 0,05 do 5 um.

dusidna sa riedi na poZadovand koncentrdciu vodou &istoty pre mikroelektroniku.

Severografia, n. p., MOST

Cena 2,40 Kés
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