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(57)  Anotace:
Zpusob Cisténi a nedestruktivniho sledovani
procesu Cisténi kiemennych ampuli pro
polovodicové technologie spociva v tom, Ze se
¢isténd ampule oznaci kddem, koncova ¢ast jejiho
hrdla se osadi hlavici, ktera se opatii piivody a
odvody plynu. Dale se ampule umisti do procesni
pece, pritom se hlavice s ¢asti hrdla ponechd mimo
pec na laboratorni teploté, pificemz se hlavici sleduji
oddélené zmény UV-VIS-IR optickych vlastnosti
vytvafeni usad reak¢nich zplodin chloru s
necistotami na hrdle ampule v korelaci s procesem
¢isténi. Déle se objem ampule ¢erpa na tlak 0,008
az 0,012 Pa a nechava ohiivat na procesni teplotu
1050 az 1175 °C a odplytiovat po dobu ohfevu 4 az
6 hod. Dale se ponechava pusobit plynny Cl, na
procesni teploté po dobu alesponi 12 hod. Poté se
zastavi ohfev ampule a ampule se spolu s peci
ponecha samovolné a/nebo fizené chladnout po
dobu 11+/- 1 hod. Po ochlazeni ampule a pece na
laboratorni teplotu (300K) se plynny Cl, od€erpa,
ampule se napusti plynnym N, na atmosféricky tlak
a pfitok a odtok plynu se zastavi. Nakonec se
ampule vyjme z pece, hlavice se z hrdla ampule
sejme, ampule se uzavie a hrdlo a ostatni ¢asti
ampule se zpiistupni napf. vizualnimu, resp. jinému

znamému zpusobu hodnoceni procesu ¢isténi pro

dalsi operace a pouZiti.
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Zpisob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu C¢iSténi kiemennych ampuli pro
polovodicové technologie

Oblast techniky
Vynalez se tyka zpusobu Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kiemennych ampuli

pro polovodicové technologic zvlasté pro vyzkum, vyvoj a vyrobu elektronickych a
optoelektronickych soucastek.

Dosavadni stav techniky

Polotovary matenialu pro vyrobu elektronickych a optoelektronickych soucastek se prevazng
pripravuji za teplot vysSich nez 1000 °C nejcastéji v ampulich z kiemenného skla.

I kdyz jsou ampule pro zpracovani uvedenych polotovari zhotovovany z co nejcistsiho
kfemenného skla, jeho Cistota je vSak menSi neZ pozadovana Cistota zpracovavanych materiala.
Nasledkem toho dochazi zvlasté za vysokych procesnich teplot k prestupu necistot z povrchu
kfemenné ampule do zpracovavaného ingotu polotovaru a k jeho zne€isténi.

Vzhledem k mimofadnému vyznamu vychozi Cistoty polotovari materiala pro ucinnou funkci
elektronickych a optoelektronickych soucastek je pro odstranéni téchto zavaznych nedostatki
vénovano od Sedesatych let minul¢ho stoleti az dosud mimoradné odborné usili.

Jednou z cest vedoucich ke snizeni pravdépodobnosti prestupu necistot z kfemennych ampuli do
zpracovavanych materiala je opatfit jejich povrch izolaénimi vrstvami z teplotn¢ a mechanicky
odolnych materiala jako napf. takovych, které jsou popsany v patentech CZ 305576 B6: Zpusob a
zafizeni pro pfipravu mikroporéznich vrstev nitridu kfemiku v kfemennych ampulich a CZ
307168 B6: Zplisob a zafizeni pro pfipravu vrstev nitridu boritého v kfemennych ampulich.

Avsak, tou nejzakladnéjsi cestou vedouci ke snizeni pravdépodobnosti prestupu necistot z
kfemennych ampuli do zpracovavanych materiala je pouziti co nejéistSich vychozich materialt
resp. polotovaru pro jejich vyrobu. Tyto polotovary jsou dodavany v podob¢ trubic z kfemenného
skla.

Nevyhodou je, Ze 1 pfi pouziti trubic z kfemenného skla co nejvyssi nominalni Cistoty pro vyrobu
ampuli a pfi zachovani maximalni Cistoty technologii jejich vyroby nelze zamezit jejich
znecisténi. Jinou nevyhodou je, Zze udaje hodnot vyrobeu resp. dodavateli kfemennych trubic o

vvvvv

vysokymi pofizovacimi naklady.

Vyse uvedené ale 1 jiné nedostatky jsou odstranény nebo do znacné miry omezeny zpusobem
Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kfemennych ampuli pro polovodicové
technologie podle predlozeného technického feSeni. K jeho vzniku predchazely jak poznatky
vlastniho teoretického studia a praktickych zkousek, tak i dosavadni poznatky ziskané studiem
odbomé 1 patentové literatury. Kvalitou 1 kvantitou patfi mezi nejvyznamnéjsi svétové
producenty kifemennych skel firma Heraeus.

V posledni dob¢é prihlasila a patentovala fadu zpusobu pfipravy materniali a zafizeni na bazi
kfemennych skel.

Ve skupin¢ dokumentu: Method for manufacturing large sized quartz glass tube US 5785729 A;
High purity synthetic silica and items such as semiconductor jigs manufactured therefrom US
2013115391 Al; Method for producing a molded body from an electrically melted synthetic
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quartz glass US 2015052948 A1l; Method for producing synthetic quartz glass granules US
9580348 B2; Method for the manufacture of synthetic quartz glass US 9790120 B2; Method for
producing an optical blank from synthetic quartz glass US 2018079674 Al; Method for the
manufacture of doped quartz glass US 9878933 B2; neni zpiisob ¢isténi a nedestruktivniho
sledovani procesu €isténi kfemennych ampuli pro polovodi¢ové technologie podle predlozeného
technického feseni uveden.

Dokument: Method for the manufacture of synthetic quartz glass US 9790120 B2 uvedl pouze
Cistotu vyrobenych kfemennych skel a pouzité¢ metody stanoveni. Obsah kovovych necistot byl
vSak stanovovan az na konci procesu. Dale byla stanovovana zbytkova vlhkost volumetrickou
a/nebo coulometrickou titraci podle Karl-Fischera, obsah kovovych pfimési metodou ICP-MS
pomoci aparatury Agilent 7500ce a obsah chloru neutronovou aktivacni analyzou. V dokumentu:
Method for producing opaque quartz glass, and blank made from the opaque quartz glass, US
2018179 098 Al byla pro hodoceni kvality stanovovana IR reflexni spectra. Dokument: Method
for producing a large quartz glass tube, US 2016168005 A1 popisuje prubézné sledovani priméru
zhotovované kifemenné trubice dvéma kamerami béhem vyroby avs§ak pouze pro kontrolu jejich
rozméru.

Zpusob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu CiSténi kfemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle predlozeného technického feseni nebyl nalezen ani v patentové
literatufe jinych vyrobcu ani v odbomé literatufe a jinych, vefejné¢ dostupnych, informacnich
dokumentech.

Podstata vynalezu

Vyse uvedené nedostatky jsou odstranény zpliisobem ¢isténi a nedestruktivniho sledovani procesu
¢isténi kfemennych ampuli pro polovodi¢ové technologie podle niZze popsanych technickych
feSeni.

Podstata zpiisobu ¢isténi a nedestruktivniho sledovani procesu €isténi kfemennych ampuli pro
polovodiové technologie podle predlozen¢ho vynalezu spociva v tom, Zze se CiSt¢na ampule
oznacuje kodem, jeji hrdlo se osazuje hlavici tak, Ze se jejim prostfednictvim ponechava zakryti
¢asti hrdla ampule tam, kde se utvari a roste usada reakcnich zplodin (chloru s nedistotami)
béhem procesu Cisténi: hlavice se opatfi pfivody a odvody plyni a zahdji se nedestruktivni
sledovani, zaznamenavani a hodnoceni (napf. opticky a elektromagneticky) bezdratové
procesniho stavu vzdalenym systémem pokrocilymi UV-VIS-IR metodami zobrazovaci a
spektralni analyzy (napf. v podstaté takovymi, jakymi jsou vyvinuty pro sledovani tzv. ,drony*),
pfitom se pfipadné fidi 1 prubéh procesu Cisténi, pricemz, se sledovani provadi nejjednoduseji a
nejlevnéji napf. pouze na pocatku a na konci procesu Cisténi napf. pomoci tzv. web kamery
metodou (spektralni a prostorové reflexni) analyzy obrazu ve viditelném oboru spektra.

Dale se ampule umisti do procesni pece, pritom se hlavice s ¢asti hrdla ponechava mimo pec na
laboratorni teplot¢, priCemz se hlavici sleduji oddélené (tzv. metodou ,remote sensing”) zmény
UV-VIS-IR optickych vlastnosti vytvareni se, rozprostirani se a narustani vrstev usad reak¢nich
zplodin chloru s necistotami na hrdle ampule béhem procesu ¢Cisténi.

Dale se objem ampule Cerpa na tlak 0,008 az 0,012 Pa a nechava ohfivat na procesni teplotu 1050
az 1175 °C a odplynovat po dobu ohfevu 4 -6 hod.

Dale se na procesni teploté 1050 az 1175 °C v ampuli zaménuje plynny N, plynnym Cls, ktery se
ponechava pusobit na procesni teplot¢ 1050 az 1 175 °C po dobu alespon 12 hod.

Poté se zastavi ohfev ampule a ampule se spolu s peci ponecha samovolné a/nebo fizené
chladnout po dobu 11+/- 1 hod.
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Po ochlazeni ampule a pece na laboratomi teplotu (300K) se plynny Cl, odCerpa, ampule se
napusti plynnym N» na atmosféricky tlak a pritok a odtok plynu se zastavi.

Nakonec se ampule vyjme z pece, sledovani procesu se pfipadné¢ ukondi, pfipadné se nechaji
sledovat dalsi postupové kroky procesu Cisténi, hlavice se z hrdla ampule sejme, ampule se
uzavie a hrdlo a ostatni ¢asti ampule se zpfistupni napf. vizudlnimu resp. jinému znamému
zpusobu hodnoceni procesu Cisténi pro dalsi operace a pouZiti.

Objasnéni vvkresu

Podstata vynalezu je blize objasnéna pomoci pfipojeného vykresu na obr. 1, na kterém je
znazoméno schéma usporadani zpusobu CiSténi a nedestruktivniho sledovani procesu Cisténi
kfemennych ampuli pro polovodicové technologie podle predlozené¢ho vynalezu.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Zpusob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu Cisténi kfemennych ampuli pro
polovodi¢ové technologic se ukazanym prikladnym usporadanim podle predlozeného
technického feseni provadi mimo jiné tak, Zze se ¢iSt€éna ampule 10 oznadi, osadi hlavici 11 s
homogeniza¢nimi nastavci 130 a 140 tak, Ze se jejim prostfednictvim zakryje koncova usazovaci
cast 16 hrdla 15 ampule 10, pricemz se hlavice 11 opatfi hadicovymi pfivody a odvody 12, 13 a
14 plynu a pomoci hlavice 11, se pfipadné zahdji nedestruktivni sledovani, zaznamenavani a
hodnoceni (napf. opticky a elektromagneticky bezdratové procesu Cisténi  vzdalenym
systtmovym blokem 2 pokroCilymi UV-VIS-IR metodami zobrazovaci a spektralni analyzy
(napf. v podstaté takovymi, jaké jsou znamy pro sledovani tzv. , drony®), pfitom se pfipadn¢ fidi
blokem 2 1 prub¢h procesu ¢isténi. Sledovani se provadi nejjednoduse)i a nejlevnéji napf. pouze
na pocatku a na konci procesu Cisténi napf. pomoci hlavice 1 opatfené kamerou 17 metodou
(spektralni a prostorové reflexni) analyzy obrazu ve viditelném oboru spektra.

Dale se ampule 10 umisti do procesni pece 100, pritom se hlavice 11 prostfednictvim hrdla 15
ponechava mimo pec 100 na laboratomni teploté, pficemz se systémovym blokem 2 pomoci
hlavice 11 sleduji oddélen¢ tzv. metodou ,,remote sensing™ tj. mimo systém 1 zmény UV-VIS-IR
optickych vlastnosti vytvareni, rozprostirani se a nartistani usazovanim reakc¢nich zplodin chloru
s necistotami ve studené koncove¢ usazovaci ¢asti 16 hrdla 15 béhem procesu ¢isténi ampule 10 v
horké zoné€ 111 pece 100. Dale se ampule Cerpa na tlak 0,008 az 0,012 Pa a nechava ohrivat
topenim 110 na procesni teplotu 1050 az 1175 °C a odplynovat po dobu ohfevu 4-6 hod v zo6né
¢isténi 111. Dale se na procesni teploté 1050 az 1175 °C v ampuli 10 zaménuje plynny N,
plynnym Cl,, ktery se ponechava pisobit na procesni teploté 1050 az 1 175 °C po dobu alespon
12 hod.

Poté se zastavi ohfev ampule 10 a ampule se spolu s peci 100 ponecha samovoln¢ a/nebo fizené
chladnout po dobu 11+4/- 1 hod. Po ochlazeni ampule 10 a pece 100 na laboratorni teplotu (300K)
s¢ plynny Cl, od¢erpa, ampule 10 se napusti plynnym N na atmosféricky tlak a pfitok a odtok
plynu se zastavi. Nakonec se ampule 10 vyjme z pece 100, sledovani procesu se piipadné ukonci
a/nebo se sleduji dalsi postupové kroky procesu ¢Cisténi, hlavice 11 se z ampule 10 sejme, ampule
10 se uzavie a ampule 10 se zpfistupni napf. vizualnimu resp. jinému znamému zpusobu
hodnoceni procesu ¢isténi pro dalsi technologické operace a pouZiti.

Prumyslova vyuzitelnost

Zpusob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu Cisténi kfemennych ampuli pro
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polovodi¢ové technologie podle predlozeného vynalezu je vyuzZitelny v polovodiCovém
prumyslu, kde jsou neznecisténé ampule z kfemenného skla jednémi ze zakladnich soucasti
vysokoteplotnich technologickych procest, kterymi jsou napf. pfiprava monokrystala Si, IIl - V a
IT - VI sloucenin, temperance, zihani a legovani. Pouziti zpusobu Cisténi a nedestruktivniho
sledovani procesu ¢isténi kiemennych ampuli pro polovodi¢ové technologie podle predlozeného
vynalezu umoziuje snizit obsah fady cizich prvku jako napf. Li, K, Na, B, Ca a zvlast¢ Cu, kter¢
v kfemenném skle rychle difunduji, zpusobuji nezadouci znecisténi, nebot’ jsou ve slouceninach
III - V a Il - VI elektricky aktivni (akceptory, donory). Vyznamnou prednosti zpusobu ¢isténi a
nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kfemennych ampuli pro polovodi¢ové technologie
podle predlozeného vynalezu je, Zze umozinuje prubézné sledovani procesu Cisténi véetné jeho
zaznamu a tedy technicko-ekonomickou optimalizaci jeho materidlové-procesni skladby.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob ¢isténi a nedestruktivniho sledovani procesu cisténi kfemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle predlozeného vynalezu, vyznacujici se tim, Ze se ampule oznaci
kédem, jeji hrdlo se osadi hlavici, opatfi se pfivody a odvody plynu a zah3ji se nedestruktivni
sledovani a zaznam jejiho procesniho stavu systémem vzdaleného hodnoceni a/nebo fizeni pribéhu
procesu Cisténi.

2. Zpusob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kfemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle naroku 1, vyznacujici se tim, ze se ampule umisti do procesni pece
tak, ze se usazovaci Cast hrdla ampule s nasazenou hlavici ponechava mimo pec na laboratorni
teploté a sleduje se proces Cisténi prostfednictvim procesu usazovani reakénich zplodin ¢isténi
pokroc¢ilymi UV-VIS-IR metodami zobrazovaci a spektralni analyzy.

3. Zpusob Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu cCisténi kfemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle narokii 1 a 2, vyznacujici se tim, Zze s¢ objem ampule vy¢erpa na
tlak 0,008 az 0,012 Pa a necha se ohfivat na procesni teplotu 1050 az 1175°C a odplyriovat po dobu
ohfevu 4-6 hod, nacez se ampule napusti plynnym N, na atmosféricky tlak.

4. Zpiusob cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kifemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle naroku 1 az 3, vyznac€ujici se tim, Z¢ se na procesni teploté 1050
az 1175 °C v ampuli zaméni plynny N» plynnym Cl,, ktery se ponecha pusobit na procesni teploté
1050 az 1 175 °C po dobu alespon 12 hod.

5. Zpusob Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu ¢isténi kifemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle naroku 1 az 4, vyznacujici se tim, Ze se zastavi ohfev ampule a
ampule se spolu s peci ponecha samovoln¢ a/nebo fizené chladnout po dobu 11+/- 1 hod.

6. Zpusob Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu c¢isténi kfemennych ampuli pro
polovodi¢ové technologie podle naroku 1 az 5, vyznaé€ujici se tim, z¢ po ochlazeni ampule a pece
na laboratorni teplotu se plynny Cl, odCerpa, ampule se napusti plynnym N, na atmosféricky tlak a
pfitok a odtok plynu se zastavi.

7. Zpusob Cisténi a nedestruktivniho sledovani procesu Cisténi kfemennych ampuli pro
polovodicové technologie podle naroku 1 az 6, vyznacujici se tim, ze se ampule vyjme se z pece,
sledovani procesu se pripadné ukonci, hlavice se z hrdla ampule sejme, ampule se uzavie a hrdlo
vCetn¢ ampule se zpfistupni pro zavérecné analytické hodnoceni a dalsi operace a pouZiti.

1 vykres
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