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Verfahren zum Schmelzen von festem Silizium

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zum Schmelzen von
festem Silizium zum Zweck des Bereitstellens einer Schmelze filr
die Herstellung eines Einkristalls aus Silizium nach der CZ-

Methode.

Die CZ-Methode ist ein Kristallzlchtungs-Verfahren, bei dem ein
Tiegel eingesetzt wird, der die Schmelze enthidlt, die als
Materialvorrat zur Zichtung des Einkristalls bentotigt wird. Vor
der Zichtung des Einkristalls wird der Tiegel mit festem
Silizium beladen und erhitzt, bis die Schmelze entstanden ist.
Die Ziichtung des Einkristalls beginnt damit, dass ein
Keimkristall, an den der Einkristall wachsen kann, mit der

Schmelze in Kontakt gebracht wird.

Den Zugang zum Inneren des Tiegels ermdglicht eine obere
Offnung mit kreisfdrmiger Querschnittsflidche. Der Durchmesser
der Querschnittsfldche ist Ublicherweise umso grdlRer, Jje grobler
das Volumen der Schmelze ist, die der Tiegel enthalten soll und

abhdangig vom Durchmesser des Einkristalls.

Festes Silizium, mit dem der Tiegel beladen wird, ist in der
Regel polykristallin. Ungeachtet dessen kann der Tiegel auch
mit einkristallinem Silizium beladen werden, beispielsweise mit
Bestandteilen von Einkristallen, die zur Herstellung von
Halbleiterscheiben ungeeignet sind. Polykristallines Silizium,
kurz Polysilizium, steht insbesondere in Form von Brocken
(chunks) zur Verfiigung, zu denen Stangen zerkleinert werden.
Die Stangen entstehen durch Abscheiden von Silizium aus der

Gasphase.

Wird der Tiegel mit Brocken aus Polysilizium beladen, bleibt

zwischen den Brocken ein vergleichsweise groBes Volumen an
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ungenutztem Raum. Um den ungenutzten Raum zu verringern,
besteht die Moglichkeit, vollstadndig oder teilweise kdrniges
Silizium (granular Silicon) in den Tiegel zu fiillen. Kdrniges
Silizium entsteht durch Abscheiden von Silizium aus der
Gasphase in einem FlieBbett und ist ebenfalls polykristallin.
Koérniges polykristallines Silizium, kurz kdrniges Polysilizium,
enthdalt Spuren von Gasen wie Wasserstoff und Chlor, die beim

Abscheiden des Siliziums aus der Gasphase eingelagert werden.

In der WO 2014/051539 Al wird davon berichtet, dass es beim
Schmelzen von kdérnigem Polysilizium zum Verspritzen von
Schmelze kommen kann, wenn im kdrnigen Polysilizium enthaltene

Gasspuren schlagartig freigesetzt werden.

Solche Spritzer aus der Schmelze kdnnen noch Probleme beim
Ziehen des Einkristalls ausldsen, insbesondere wenn sie nach
dem Erkalten in festem Zustand wahrend der Ziichtung des
Einkristalls in die Schmelze fallen. Die Spritzer aus der
Schmelze konnen beispielsweise auf einem Hitzeschild, das einen
wachsenden Einkristall vor seitlich einstrahlender

Warmestrahlung abschirmen soll, haften bleiben und erkalten.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, solche Probleme

zuverlassig zu reduzieren.

Geldst wird die Aufgabe durch ein Verfahren zum Schmelzen von
festem Silizium, umfassend

das Beladen eines Tiegels mit festem Silizium, wobei mindestens
ein Teil davon korniges polykristallines Silizium ist;

das Erhitzen des Tiegels, um das im Tiegel enthaltene feste
Silizium zu schmelzen; und

das Behindern des Abstrahlens von Warmestrahlung durch eine
obere Offnung des Tiegels wiahrend des Schmelzens des festen

Siliziums; und
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das Erleichtern des Abstrahlens von Warmestrahlung durch die
obere Offnung des Tiegels, nachdem das feste Silizium zu einer

Schmelze geworden ist.

Die Erfinder haben die Situation des Schmelzens von kdrnigem
Polysilizium im Tiegel untersucht und vermuten, dass groRere
Temperaturunterschiede in der Schmelze und eine native
Oxidschicht, die kdrniges Polysilizium umgibt, eine Rolle
spielen. Die Oxidschicht wirkt warmeisolierend, weshalb
kérniges Polysilizium leicht dberhitzen kann, was durch die
Temperaturunterschiede in der Schmelze beglinstigt wird. Der
Uberhitzte Zustand fihrt zu spontanem Schmelzen von kdrnigem
Polysilizium mit der Folge des schlagartigen Freisetzens von

Gasen.

Um diesen Vorgang beim Schmelzen zu vermeiden, wird
vorgeschlagen, das Abstrahlen von Warmestrahlung durch die
obere Offnung des Tiegels wiahrend des Schmelzens des festen
Siliziums zu behindern. Die Folge dieser MaBnahme ist eine
homogenere Temperaturverteilung im Inneren des Tiegels, welche
Bedingungen schafft, unter denen kdrniges Polysilizium langsam

und gleichmalig schmilzt.

Entsprechend einer bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung
wird nach dem Beladen des Tiegels mit festem Silizium die obere
Offnung des Tiegels mit einem Deckel bedeckt, der ein Hindernis
flir Warmestrahlung darstellt. Nachdem das feste Silizium
geschmolzen ist, wird der Deckel entfernt, um Zugang zur

Schmelze fir die Zichtung des Einkristalls zu erhalten.

Der Deckel ist tUber dem festen Silizium angeordnet und
erstreckt sich vorzugsweise von einer Achse, die durch die
Mitte des Tiegels verlauft, radial nach auBen. Der Deckel
bedeckt die obere Offnung des Tiegels iilber eine Fliche, die

vorzugsweise nicht weniger als 35% der Querschnittsfldche der
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oberen Offnung des Tiegels entspricht. Ist ein Hitzeschild tber
dem Tiegel angeordnet, der die Achse umgibt, die durch die
Mitte des Tiegels verlauft, betragt der Durchmesser des Deckels
vorzugsweise nicht weniger als 85% des Innendurchmessers, den
der Hitzeschild an seinem unteren Ende hat, und ist kleiner als
dieser Innendurchmesser. Der Deckel wird vorzugsweise in einer
Hohe {iber dem Tiegel angeordnet, wobei der HOhenunterschied der
Hohe des Deckels und der HOhe des oberen Rands des Tiegels
vorzugsweise groBer oder gleich null ist. Der kiirzeste Abstand
des Deckels zum festen Silizium betragt vorzugsweise nicht mehr

als 150 mm.

Das feste Silizium, mit dem der Tiegel beladen wird, umfasst
einen Anteil an kornigem polykristallinem Silizium. Der
Gewichtsanteil betragt vorzugsweise nicht weniger als 10 %. Das
feste Silizium im Tiegel kann auch in Ganze kdrniges
Polysilizium sein. Vorzugsweise besteht das feste Silizium, mit
dem der Tiegel beladen wird, aus einer Mischung von Brocken aus

Silizium und kérnigem Polysilizium.

Gemal einer besonders bevorzugten Ausgestaltung der Erfindung
wird das langsame und gleichmédBige Schmelzen des festen
Siliziums im Tiegel unterstiitzt, indem der Tiegel einer
Atmosphdre aus Argon ausgesetzt wird und der Druck dieser
Atmosphédre im Verlauf des Schmelzens des festen Siliziums wvon
einem Anfangsdruck auf einen Enddruck erhdoht wird. Das Erhdhen
des Drucks erfolgt vorzugsweise linear bei unverandert
bleibender Durchflussgeschwindigkeit des Argons durch das
Reaktorgehdause. Der Anfangsdruck liegt vorzugsweise in einem
Bereich 1 kPa bis 1,5 kPa, der Enddruck vorzugsweise in einem

Bereich von 5 kPa bis 6 kPa.

Die Zeichnungen, auf die nachfolgend Bezug genommen wird,

zeigen das Folgende:
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Fig.l zeigt in Seitenansicht den Vertikalschnitt durch eine
Vorrichtung zum Ziehen eines Einkristalls aus Silizium nach der
CZ-Methode vor dem Aufschmelzen von festem Silizium im Tiegel.
Es sind nur Merkmale dargestellt, die die Erlauterung der
Erfindung vereinfachen. Die Vorrichtung umfasst ein
Reaktorgehduse 1 mit einem Gaseinlass 2 und einem Gasauslass 3.
Die Atmosphdre im Reaktorgehduse 1 besteht im Wesentlichen aus
Argon, das durch den Gaseinlass 2 in das Reaktorgehause 1
eingeleitet und durch den Gasauslass 3 aus dem Reaktorgehause 1
ausgeleitet wird. Der Tiegel 4 aus Quarz ruht, gestiitzt von
einem Stltztiegel 5, auf einer heb- senk- und drehbaren Welle
6. Der Tiegel 4 ist mit festem Silizium in Form von
Bruchstiicken 7 und kornigem Polysilizium 8 beladen. Die
dargestellte Vorrichtung umfasst zwei Heizeinrichtungen, einen
Seitenheizer 9 und einen Bodenheizer 10, die Warmeenergie
bereitstellen, die zum Schmelzen des festen Siliziums bendtigt
wird. Der Tiegel 4 hat eine, von einem oberen Rand 11
begrenzte, obere Offnung 12, die den Zugang ins Innere des
Tiegels ermdglicht. Uber dem Tiegel 4 ist ein Hitzeschild 13
angeordnet, der den spater wachsenden Einkristall gegen
Warmestrahlung abschirmen soll, die vom Seitenheizer 9
ausgesendet wird. Der Hitzeschild 13 umgibt eine Achse, die in
Verlangerung der Drehachse der Welle 6 durch die Mitte des
Tiegels 4 verlauft. Beim Erhitzen des Tiegels 4 wird
Warmestrahlung auch vom schmelzenden und geschmolzenen
Silizium, das im Tiegel 4 enthalten ist, ausgesendet. Das
Abstrahlen dieser Warmestrahlung durch die obere Offnung 12 des
Tiegels 4 wird durch einen Deckel 14 behindert, der die obere
Offnung 12 des Tiegels 4 nach dem Beladen des Tiegels 4 mit
festem Silizium bedeckt. Der Deckel 14 ist lUber dem festen
Silizium angeordnet und erstreckt sich von der Achse, die durch
die Mitte des Tiegels 4 verlauft, radial nach auBen. Nachdem
das feste Silizium im Tiegel 4 vollstandig geschmolzen worden
ist, wird der Deckel 14 von der entstandenen Schmelze nach oben

weggehoben, was das Abstrahlen von Warmestrahlung durch die
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obere Offnung des Tiegels erleichtert. Im Anschluss daran wird
an Stelle des Deckels 14 ein Keimkristall zur Schmelze

abgesenkt, um mit der Zichtung eines Einkristalls zu beginnen.

Fig.2 zeigt den Verlauf der Temperatur an der Oberfldche der
Schmelze nach dem Schmelzen des festen Siliziums fiir den Fall,
dass wahrend des Schmelzens des festen Siliziums darauf
verzichtet wird, das Abstrahlen von Warmestrahlung durch die
obere Offnung des Tiegels zu behindern, und fiir den Fall, dass
nicht darauf verzichtet wird. Wegen des Behinderns des
Abstrahlens von Warmestrahlung durch die obere Offnung des
Tiegels ist der Verlauf der Temperatur T (durchgehend
gezeichnete Kurve) auf der Oberfldche der Schmelze entlang des
Radius R des Tiegels deutlich homogener, als bei einem Verzicht

auf diese MaBnahme (gestrichelt gezeichnete Kurve).

Beispiel:

Es wurden Einkristalle aus Silizium gemd&B der CZ-Methode
hergestellt und die Ausbeuten in Abhangigkeit der Anwendung des
erfindungsgemalen Verfahrens verglichen. Durch das Behindern

des Abstrahlens von Warmestrahlung durch die obere Offnung des
Tiegels wahrend des Schmelzens des festen Siliziums konnte eine

Steigerung der Ausbeute um 10 % erzielt werden.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zum Schmelzen von festem Silizium, umfassend

das Beladen eines Tiegels mit festem Silizium, wobei mindestens
ein Teil davon korniges polykristallines Silizium ist;

das Erhitzen des Tiegels, um das im Tiegel enthaltene feste
Silizium zu schmelzen; und

das Behindern des Abstrahlens von Warmestrahlung durch eine
obere Offnung des Tiegels wiahrend des Schmelzens des festen
Siliziums; und

das Erleichtern des Abstrahlens von Warmestrahlung durch die
obere Offnung des Tiegels, nachdem das feste Silizium zu einer

Schmelze geworden ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, umfassend

nach dem Beladen des Tiegels mit festem Silizium, das Bedecken
der oberen Offnung des Tiegels mit einem Deckel, der ein
Hindernis flir Warmestrahlung darstellt; und

das Entfernen des Deckels, nachdem das feste Silizium zu einer

Schmelze geworden ist.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der
Deckel iUber dem festen Silizium angeordnet ist und sich von
einer Achse, die durch die Mitte des Tiegels verlauft, radial

nach aulBen erstreckt.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass der
Deckel die obere Offnung des Tiegels iiber eine Flidche bedeckt,

die nicht weniger als 35 % der Querschnittsfldche der oberen

Offnung des Tiegels entspricht.

5. Verfahren nach einem der Anspriche 2 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass der Deckel in einem Abstand zum festen
Silizium angeordnet wird, wobei ein klirzester Abstand zum

festen Silizium nicht mehr als 150 mm betragt.
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6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass der Tiegel einer Atmosphidre aus Argon
ausgesetzt wird, wobei der Druck der Atmosphare wahrend des

Schmelzens des festen Siliziums von einem Anfangsdruck auf

einen Enddruck erhdht wird.
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