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(57) Abstract: The invention relates to a device having an electrically insulating sleeve (41) for an electrode mount (21) in CVD
reactors, comprising an electrode (31) suitable to receive a filament rod (81) on an electrode mount (21) made of an electrically
conductive material, which is fitted in a cut-out in a base plate (11), characterized in that the electrically insulating sleeve (41)
consists of a silicone elastomer which has a volume resistivity of at least 10> Qcm measured in accordance with IEC 60093.

(57) Zusammenfassung: Vorrichtung mit einer elektrisch isolierenden Hiilse 41 fiir eine Elektrodenhalterung 21 in CVD Reaktoren,
umfassend eine zur Aufnahme eines Filamentstabes 81 geeigneten Elektrode 31 auf einer Elektrodenhalterung 21 aus einem
elektrisch leittdhigen

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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Material, die in einer Aussparung einer Bodenplatte 11 angebracht ist, dadurch gekennzeichnet, dass die elektrisch isolierende
Hiilse 41 aus einem Siliconelastomer besteht, welches einen spezifischen Durchgangswiderstand von mindestens 102 Qcm
gemessen nach IEC 60093 aufweist.
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Siliconelastomer-isolierte Elektrode im CVD Reaktor

Die Erfindung betrifft Siliconelastomer-isolierte Elektroden

flr den Einsatz im CVD (Chemical Vapor Deposition) Reaktor.

Hochreines polykristallines Silicium (Polysilicium) wird in der
Regel mittels des Siemensprozesses hergestellt. Dabei wird ein
Reaktionsgas enthaltend eine oder mehrere Silicium enthaltende
Komponenten und gegebenenfalls Wasserstoff in einen Reaktor,
beinhaltend durch direkten Stromdurchgang erhitze Tragerkodrper,

eingeleitet, an denen sich Silicium in fester Form abscheidet.

Als Silicium enthaltende Verbindungen werden bevorzugt Silan
(SiH,), Monochlorsilan (SiHsCl), Dichlorsilan (SiH,Cl,), Trich-
lorgilan (SiHCl;), Tetrachlorsilan (SiCl,) bzw. deren Mischungen

eingesetzt.

Jeder Tragerkdrper besteht meistens aus zwei dinnen Filament-
stdben und einer BrlUcke, die in der Regel benachbarte Stdbe an
ihren freien Enden verbindet. Am hdufigsten werden die Fila-
mentstdbe aus ein- oder polykristallinem Silicium gefertigt,
gseltener kommen Metalle bzw. Legierungen oder Kohlenstoff zum
Einsatz. Die Filamentstdbe stecken senkrecht in am Reaktorboden
befindlichen Elektroden Uber die der Anschluss an die Elektro-
denhalterung und Stromversorgung erfolgt. An den erhitzten
Filamentstdben und der waagrechten Brilicke scheidet sich hoch-
reines Polysilicium ab, wodurch deren Durchmesser mit der Zeit
anwdchst. Nachdem der gewlnschte Durchmesser erreicht ist, wird

der Prozess beendet.

Die Siliciumstdbe werden im CVD Reaktor von speziellen
Elektroden gehalten, die in der Regel aus Graphit bestehen.
Jewells zwel DUnnstdbe mit unterschiedlicher Spannungspolung an
den Elektrodenhalterungen sind am anderen DUnnstabende mit
einer Briicke zu einem geschlossenen Stromkreis verbunden. Uber
die Elektroden und deren Elektrodenhalterungen wird elektrische
Energie zur Beheizung der DUnnstdbe zugefihrt. Dabei wachst der

Durchmesser der Dunnstdbe. Gleichzeitig wachst die Elektrode,
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beginnend an ihrer Spitze, in den Stabfuff der Siliciumstéabe
ein. Nach dem Erreichen eines gewlnschten Solldurchmessers der
Siliciumstdbe wird der Abscheideprozess beendet, die

Siliciumstdbe abgekihlt und ausgebaut.

Eine besondere Bedeutung kommt hier der elektrischen Isolation
der durch die Bodenplatte geflhrten Elektrodenhalterung zu.
Entscheidend flir die Wirtschaftlichkeit des oben beschriebenen
Siemensprozesses ist die Standzeit. Der hier beschriebene Sie-
mensprozess ist dabei dadurch gekennzeichnet, dass man versucht
moéglichst lange Standzeiten zu erreichen, um zu immer langeren
und dickeren Stadben in klrzeren Abscheidungszyklen zu gelangen.
Fir die thermische und elektrigche Isolierung der Elektroden-
halterung zur Bodenplatte eines Reaktors werden Hilsen verwen-
det, daher haben diese sowie deren Material eine grofe Bedeu-
tung flr den Abscheideprozess. Denn durch ein optimiertes Mate-
rial kénnen Stdrungen, die die Ausbeute und/oder die Qualitat
beeinflussen, beim Prozess der Abscheidung von Polysilicium
vermieden werden. Zu solchen mdoglichen Stdérungen gehdren unter
anderem auch elektrische Ausfdlle durch Erdschlisse wahrend der
Abscheidung. Diese Storung reduziert die Ausbringung, weil der
Prozess vorzeitig abgebrochen wird und somit eine verklirzte

Standzeit resultiert,

Im Stand der Technik wurden unterschiedlich Ansdtze zur Abdich-
tung und Isolierung der durch die Bodenplatte gefihrten Elekt-
rode beschrieben, um die Problematik von elektrischen Ausféllen

zu ldsen.

In DE2328303A1 ist eine Vorrichtung beschrieben zum Herstellen
von Staben und Rohren aus Silicium durch Abscheiden des betref-
fenden Halbleitermaterials aus der Gasphase an der Mantelflache
eines erhitzten langgestreckten Tragers, insbesondere aus Sili-
cium oder Graphit, bestehend aus einem eine Bodenplatte aus Me-
tall aufweisenden Reaktionsgefaf mit mindestens einer zur Hal-
terung eines Endes des langgestreckten Tragers und zur Behei-
zung des Tragers dienenden Elektrode versehen ist, die
elektrisch isoliert und dicht durch die Bodenplatte hindurchge-
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fihrt ist, dadurch gekennzeichnet, dass ein erster aus Metall
bestehender Elektrodenteil unter Zwischenfigung einer abdich-
tenden Schicht aus inertem, elektrisch isolierendem Material,
insbesondere aus Tetrafluorpolydthylen (PTFE), in der Boden-
platte befestigt ist und einen in den Reaktionsraum ragenden
Vorsprung aufweist, auf den ein weiterer aus Metall oder Koh-
lenstoff bestehender Elektrodenteil auswechselbar aufsitzt, der
an seiner freien Oberfldche die zur Aufnahme und Halterung des

Tragers bestimmte Passflache besitzt.

JP2009221058A2 offenbart eine Abdichtung und Isolierung durch
den Einsatz einer speziellen Zirkonium-Keramik, von flexiblem
Graphit, und beschichteten O-Ringen als Dichtung. Zur elektri-
schen Isolation wird hier ebenfalls eine HlUlse aus PTFE offen-

bart.

W02010068849 Al beschreibt eine verbesserte thermische Isolie-
rung im Bereich der Durchfltihrung der Elektroden durch die Bo-
denplatte durch Einsatz eines Metallkdrpers, der mit einer iso-
lierenden Oberfl&chenbeschichtung versehen ist. Zur elektri-
schen Isolation werden allerdings ebenfalls die im Stand der
Technik bekannten Materialien wie Keramik, Quarz, Tetrafluorpo-
lyadthylen (PTFE) und Perfluoralkoxy-Polymere (PFA) vorgeschla-
gen. Das in W02010068849 Al beschriebene Isolationskonzept 1l&st
mit einer besonderen Gestaltung der Prozessraumdichtung einen
kritischen Bereich, in dem es oft zu Erdschllssen durch Kriech-
stréme kommt. Der Nachteil dieser sehr aufwdndig zu fertigenden
Dichtung liegt jedoch darin, dass damit das sehr teure Dich-
tungsmaterial aus dem Prozessraum in den nicht drucktragenden
Bereich geflhrt werden muss. W02010068849 Al verschiebt damit
das Problem der Schnittstelle von Prozessraumdichtung zum Iso-
lationswerkstoff in einen anderen Bereich der Elektrode. Eine
wirklich befriedigende L&sung des Uberganges zwischen der Pro-

zessraumdichtung und dem Isolator wurde jedoch nicht erreicht.

Der Siemensprozess ist ein Batchprozess. Er ist durch hohe
Schwankungen der Temperatur gekennzeichnet. Wegen dieser grofien

Temperaturschwankungen werden vom Isolierstoff der HlUlse idea-
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ler Weise sowohl eine hohe thermische Formstabilitdt und
gleichzeitig eine lang anhaltende Flexibilitat selbst nach meh-
reren Prozesszyklen gefordert. Diese Forderungen kdnnen kerami-
sche Werkstoffe nicht erfliillen. PTFE hingegen besitzt aufgrund
seiner FliefReigenschaften - gpeziell bei hohen Temperaturen-
den Nachteil, dass der Isolator nach jedem Batch nicht mehr in
seine Ursprungsform zurlickgeht und sich dadurch Spalten zwi-
schen Isolationswerkstoff und Dichtungsmaterial ausbilden, wel-

che das elektrische Isoliervermdgen herabsetzen.

Die bislang bekannten Vorrichtungen zeigen somit keinen ausrei-
chenden Schutz der Dichtung der Elektrodenhalterungen. Zudem
wurde bisher noch kein ausreichender Schutz der Dichtung vor
Korrosion und damit Austrag von die Produktqualitadt beeinflus-
senden Stoffen (insbes. Dotierstoffe) gefunden. Des Weiteren
haben die dem Stand der Technik entsprechenden Isolationsmate-
rialien den Nachteil leicht zu verschmutzen was ebenfalls die
Kriechstromfestigkeit herabsetzt (z.B. Ablagerungen aus dem
Prozessraum auf dem Isolator durch undichte Dichtungen). Alle
diese Punkte haben zur Folge, dass die Ausfallwahrscheinlich-

keit aufgrund von Erdschllssen erhdht ist.

Aufgabe der Erfindung ist daher das Bereitstellen einer Vor-
richtung, die diese negativen Effekte deutlich und kostengins-

tig reduziert.

Diese Aufgabe wird Uberraschenderweise geldst durch eine Vor-
richtung mit einer elektrisch isolierenden Hulse 41 fir eine
Elektrodenhalterung 21 in CVD Reaktoren, umfassend eine zur
Aufnahme eines Filamentstabes 81 geeigneten Elektrode 31 auf
einer Elektrodenhalterung 21 aus einem elektrisch leitfahigen
Material, die in einer Aussparung einer Bodenplatte 11 ange-
bracht ist, dadurch gekennzeichnet, dass die elektrisch isolie-
rende Hllse 41 aus einem Siliconelastomer begteht, welches ei-
nen spezifischen Durchgangswiderstand von mindestens 10 Qcm

gemesggen nach IEC 60093 aufweist.
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Die erfindungsgemdfe elektrisch isolierende HUlse 41 aus Si-
liconelastomer kennzeichnet sich insbesondere durch seine vor-
teilhafte und anhaltende Elastizitdt. Die Hllse 41 bleibt trotz
der Temperaturschwankungen flexibel und behdlt seine Form bei

und bildet dadurch keine Spalten zur Prozessraumdichtung.

Die erfindungsgemdfe Hllse 41 aus Siliconelastomer kann nach im
Stand der bekannten Verfahren beispielsweise in Gussformen oder
durch Extrusion in Endlosstréngen kostenglnstig hergestellt

werden.

Die HlUlse 41 aug Siliconelastomer erhdalt man durch Vernetzung
von additions-, kondensations-, peroxidisch- oder strahlenindu-
ziert vernetzbaren Siliconzusammensetzungen. Zur Erhdhung des
spezifischen Durchgangswiderstands und der Kriechstromfestig-
keit koénnen zudem Additive zugegeben werden, wie beispielsweise
Aluminiumhydroxid. Zudem mUssen solche Zusammensetzungen ver-
stdrkende Flillstoffe enthalten, damit das vernetzte Si-
liconelastomer die notwendigen mechanischen Eigenschaften flr
diese Anwendung als Hulse 41 aufweist. Geeignete verstarkende
Flillstoffe sind seit langem im Stand der Technik bekannt, bei-
spielsweise hochdisperse Kieselsdure mit einer spezifischen
Oberfldche, gemessen nach BET Methode, von Ublicherweise 50 bis
400 m*/g. Solche Siliconzusammensetzungen sind im Stand der
Technik seit langem bekannt und werden fir Hochspannungsisola-
toren eingesetzt. Geeignete Siliconzusammensetzungen werden
beispielsweise in DE102004050128A1 und in DE102004050129A1 of-
fenbart. Kommerzielle Siliconzusammensetzungen sind beispiels-
weise erhdltlich unter dem Namen POWERSIL® der Firma Wacker

Chemie AG, Munchen.

Elektrisch isolierende Eigenschaften der HUlse 41 aus Si-
liconelastomer:

Die erfindungsgemdR eingesetzten HUlsen 41 aus Siliconelastomer
zelgen sehr gute elektrische Isolierung und Dichtung an der
Elektrodenhalterung 21. Der spezifische Durchgangswiderstand
ist mindestens 10 Qcm gemessen nach IEC 60093, bevorzugt min-

destens 10*® Qcm, besonders bevorzugt mindestens 10™ Qcm.
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Die Kriechstromfestigkeit nach IEC 60587 ist mindestens Klasse
1A 3.5 nach IEC 60587, bevorzugt mindestens 1A 4.5.

Mechanische Eigenschaften der HlUlse 41 aus Siliconelastomer:
Die Shore A H&rte des Siliconelastomers der Hilse 41 gemessen
nach ISO 868 betrigt mindestens 20 Shore A, bevorzugt mindes-
tens 30 Shore A.

Die ReiRdehnung deg Siliconelastomers der Hilse 41 gemessen
nach ISO 37 betrdgt mindestens 300%, bevorzugt mindestens 400%.

Im Folgenden wird die Erfindung anhand von Figur 1 weiter
erldutert. Figur 1 stellt eine schematische Darstellung der
Erfindung dar und ist daher nicht als beschré&nkend bezlglich
Form oder Ausgestaltung der Erfindung zu verstehen. Die

Bezeichnungen haben folgende Bedeutung:

11 Bodenplatte eines Reaktors
21 Elektrodenhalterung

31 Elektrode

41 Hilse

51 Dichtung Innenraum

61 Ringfihrung

71 Dichtung Aufenraum

81 Filamentstab

Die Bodenplatte 11 eines CVD-Reaktors ist mit einer Durchboh-
rung versehen, die mit einer erfindungsgemdfen, elektrisch iso-
lierenden HUlse 41 aus Siliconelastomer ausgekleidet ist und
durch die eine Elektrodenhalterung 21 in den Innenraum hin-
durchgeflihrt und eingepasst ist. Zur Stabilisierung, und somit
Schutz vor Umkippen der Elektrodenhalterung 21 nach Wachstum
des Filamentstabes 81 auf der Elektrode 31, ist eine Ringfdh-
rung 61 im AuRenbereich des CVD-Reaktors angebracht. Die Ab-
dichtung erfolgt Uber eine Dichtung des Innenraums 51 sowie
Uber eine Dichtung des AuRenraums 71. Fir die Dichtungen 51 und
71 werden spezielle Materialien eingesetzt, die den hohen Tem-
peraturen, chemischen und mechanischen (Flachenpressung) Anfor-
derungen gerecht werden und im Stand der Technik bekannt sind.
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Beispielsweise Glimmer-Dichtungen mit PTFE-Auflage und PTFE-

Dichtungen mit einem Anteil von 30-40% Siliziumdioxid. Als Ma-
terialien der Elektrodenhalterung 21 und der Elektrode 31 koén-
nen alle im Stand der Technik bekannten Materialien eingesetzt

werden, beispielsweise Messing, Edelstahl, andere Edelmetalle.

Belspiele:

Die nachfolgenden Beispiele beschreiben die prinzipielle Aus-
fihrbarkeit der vorliegenden Erfindung, ohne jedoch diese auf

die darin offenbarten Inhalte zu beschranken.

Es wurde eine CVD-Reaktor mit Elektroden analog zu Figur 1 be-
stlickt. Die Hulsen 41 wurden aus POWERSIL® 600 A/B der Firma
Wacker Chemie AG, Munchen im Formgussverfahren flr die entspre-
chenden Elektrodendimensionen hergestellt und anschlieflend ge-
testet.

Die Tabelle 1 zeigt Eigenschaften des vernetzten Siliconelasto-

mers der Hulse 41.

Tabelle 1
Eigenschaft Testmethode Wert
Harte Shore A ISO 868 30
Reifddehnung IS0 37 500 %
spezifischer Durch- IEC 60093 10*° Qcm
gangswiderstand
Kriechstromfestigkeit IEC 60587 . Klasse 1A 3.5

Es wurden durch Versuche Uber 4000 Batches mit den erfindungs-
gemédssen Hllsen 41 gefahren. Dabel konnte eine um 35% verrin-

gerte Ausfallrate durch Erdschllsse im Vergleich zu herkdmmli-
chen PTFE-HUlsen nachgewiesen werden. Die Hulsen zeigten keine

Spaltbildung selbst nach einem Jahr Betriebszeit.
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Patentanspriche

1. Vorrichtung mit einer elektrisch isolierenden Hulse 41 fUr
eine Elektrodenhalterung 21 in CVD Reaktoren, umfassend eine
zur Aufnahme eines Filamentstabes 81 geeigneten Elektrode 31
auf einer Elektrodenhalterung 21 aus einem elektrisch leitfahi-
gen Material, die in einer Aussparung einer Bodenplatte 11 an-
gebracht ist,

dadurch gekennzeichnet, dass die elektrisch isolierende Hulse
41 aus einem Siliconelastomer besteht, welches einen spezifi-
schen Durchgangswiderstand von mindestens 10'? Qcm gemessen nach

IEC 60093 aufweist.

2. Vorrichtung gemdf Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
das Siliconelastomer der elektrisch isolierenden Hulse 41 einer
Kriechstromfestigkeit nach TIEC 60587 von mindestens der Klasse
1A 3.5 entspricht.
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