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(54) Zpusob pripravy vysoce &istych chlorsilanti

Kapalné a plynné chlorsilany, jako#
i sm&si chlorsilant s jinymi plyny, se
pred jejich dalSim pouZitim &istf mikrofiltraci
p¥es mikrofiltr z materidlu dokonale
odolavajiciho plsobenf{ filtrovaného média,
pfednostné& z polymerd polyfluorovanych
uhlovodikd, s velikost{ pdrd pod 1 am bud
samostatn& nebo jako koncovy rafinaéni
stupen po rektifikaci chlorsiland nebo
v kombinaci s &4ste&nou hydrolgzou &ist&-
n¢ych chlorsiland providd&nou p¥ed mikro-
filtract.
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Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy vysoce &istfch chlorsiland, které jsou pouZivany
jako zdroje k¥emfku ve vyrob& vychoziho materiilu pro elektroniku a optoelektroniku, ktergm
je polovodidovy§ kfémik, oxid a nitrid kfemfku pro realizaci vlastnich funk&nich struktur
mikroelektronickych prvkd vysokého stupné integrace a oxid k¥emi&ity pro p¥ipravu vldknovych
vinovodd s nizkou hodnotou dtlumu pfendSené energie.

P¥i téchto aplikacich chlorsiland je nezbytnd jejich extrémn& vysokd &istota, ovlivihu-
jici bezprostfedn& rozhodujici parametry vytva¥engch struktur, kterd je dosahovéna rdznymi
rafinadnimi postupy aplikovanymi u tisicitunovych mnoZstvi t&chto latek s vysokou energetic-
kou ndro¢nosti. Tyto postupy jsou vétIinoun zaloZeny na rafina®nim efektu rektifikace doplhova~
né &éstelnou hydrolyzou vodou nebo jinymi &inidly. K &4stedné hydrolyze dochdzi rovnd¥
p¥i b&%ingch manipulacich s chlorsilany stykem se vzdu$nou vlhkosti.

C4stednd hydrolyza mi4 vidy za ndsledek tvorbu heterogennich &&stic polysiloxani,
které jsou schopny na svém velké povrchu adsorbovat ne&istoty pr¥itomné ve form& oxidl
a chloridd kovl, které jsou v tomto nepoldrnim prost¥edi nerozpustné a jsou vé&tSinou produkty
koroze vnit¥nfho povrchu technologické linky. Heterogenni &&stice viech druhd mohou pronikat
p¥i rektifikaci do destildtu a nelze je tedy rektifikac{ pln& odstranit. Heterogenni &4stice
se pak zabudovdvaji do depozitu, ev. preformy, kde zvy3uji{ koncentraci neZidoucich stopovych
pEtim&s{, zejména kovi.

Uvedené nevfhody odstranuje zpisob p¥ipravy vysoce &istych chlorsiland podle vynilezu,
jehoZ podstata spo&ivd v tom, ¥e kapalné a plynné chlorsilany, jako% i sm&si chlorsilani
8 jingmi plyny se pfed jejich dalZim pouZitim &istf mikrofiltraci p¥es mikrofiltr z materidlu
dokonale odoldvajficfho ptisobeni filtrovaného média, p¥ednostnd z polymerd polyfluorovangch
uhlovodfkd, s velikostf pérd pod 1 um bud samostatn& nebo jeho koncovy rafina&nf stupei
po rektifikaci chlorsiland nebo v kombinaci s &&ste&nou hydrolyzou &iZt&nych chlorsilani
provéddénou pfed mikrofiltraci.

Mikrofiltrace provedend t&sn& pfed adjustaci nebo aplikaci chlorsilanld vyrazn& sni%{
obsah heterogennfch &4stic, které vznikly bud &iste&nou hydrolyzou nebo jako produkty
koroze a f4dov& sniZuje obsahy stopovych ne&istot p¥itomnych v chlorsilanech. Pro ndkteré
iSely mife mikrofiltrace z&&sti nahradit energeticky mnohem ndro&n&€j¥i rafina&ni postupy,
zv143t& vicendsobnou rektifikaci a lze ji vyuZf{t jako koncovy rafinadnf stupeh chlorsilani
pouZivangch pro elektroniku a optéelektroniku v kombinaci s postupy, které vedou k vytvafeni
heterogennich &istic, nap¥. &aste&nou hydrolyzou.

Praktické vyuZiti zplisobu p¥fpravy vysoce &istfych chlorsilani podle vynilezu je objasn&no
na nédsledujfcich p¥fkladech.

P¥i{iklaad 1

Trichlorsilan pouiivény jako z&kladni surovina ve vyrob& polovodi&ového k¥emiku,
p¥iv4dény z meziopera¥niho zdsobnfiku, je po odpa¥eni do proudu vodiku s obsahem kyslfku
pod 5 ppm a vody pod 2 ppm filtrovdn p¥es teflonovy mikrofiltr s porozitou pod 1 um té&sn&
p¥ed vstupem do depozi¥nfho reaktoru. Touto operaci poklesne ¥4dov& obsah kovi ve vyrobeném
k¥emiku. V porovnini se standardnim postupem bez mikrofiltrace se rovné&%Z sn{%{ i koncentrace
elektroaktivn{ p¥im&si boru aZ na E4d 1011 atomﬂ/cm3.

P¥{fklad 2

Chlorid kfemi¢ity rafinovany rektifikacf, kterou se sni#i obsah trichlorsilanu pod
10 ppm, uhlovodfkidl, organok¥emifitych sloudenin a siloxand pod 1 ppm se p¥ed adjustaci
do specidln® vy&isténgch p¥epravnich kontejnerl, nebo p¥imo p¥ed aplikac{ p¥i vyrobd preforem
pro wlédknové vlnovody, filtruje pres teflonov§y mikrofiltr s porozitou pod 1 um. Koncentrace
kovovych stopovfch nedistot poklesne na hodnotu pod 10 ppb, coZ umoZnuje vyrobu optickych
vinovodd jak PCS, tak i typu GI s nizkymi'ztrétami pfendSené energie.
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Pf¥{klad 3

Plynny dichlorsilan pouifvany v elektronice pro pfipravu epitaxnich, izoladnich a
pasiva&nich vrstev, odebirany zpravidla z pfepravnf tlakové lihve, se t&sn& pfed vstupem
do reaktoru pro vytvad¥eni epitaxnfch nebo LPCVD vrstev filtruje p¥es teflonovy mikrofiltr
s porozitou pod 1 um. SniZenf mno%stvi heterogennich &4stic se projevuje sniZenfm po&tu
poruch na zpracovdvané desce a tim zvySenim vyt&Znosti vyrdb&ngch polovodiov¢ch sou&istek.

P¥fklad 4

Trichlorsilan ur&eny pro vyrobu polovodifového kfemfku s obsahem 100 ppb bdru je
podroben &4ste&né hydrolyze vodni pirou obsafenou v inertnfm plynu pf¥i rosném bodu - 30 °c,
davkovaném k trichlorsilanu v pom&ru 1:100. Vzniklé heterogenni &&stice polysiloxani
adsorbujfci bér jsou po 120 hodindch odstran&ny filtrac{ pfes teflonovy mikrofiltr s poro-
zitou pod 1 um. Koncentrace bdru v trichlorsilanu poklesne pod 30 ppb a z takto rafinovaného
trichlorsilanu lze p¥imo vyr4b&t polovodi&ovy kfemik bez dal3{ energeticky nédro&né rektifikace.

PEfklad 5

Chlorid kfemi&ity urdeng pro vyrobu vldknovych vlnovodi, kter§y m& obsah kovovych ne&istot
nad 50 ppb, je &&ste&né& hydrolyzovdn vodni pidrou obsaZenou v inertnfm plynu s rosnym bo-
dem ~ 30 °C. vzniklé heterogenni &4stice jsou odstranény filtraci p¥es teflonovy mikrofiltr
s porozitou pod 1 um. Rafinovany chlorid kfemi&ity je adjustovédn do speci&ln& vy&iZt&nych
piepravnich nidob a pou¥ivdn pro v§robu k¥emenngch vldknovych vlnovodi typu GI s titlumem
pfendSené energie pfi vlnové délce 0,8 mum pod 2 dB/km.

P¥Efklad 6

Chlorid k¥emility, pouZivany jako zdroj k¥emiku pro p¥ipravu epitaxnich vrstev na
deskéch monokrystalického kiemfku, je pfed adjustacf do pfepravnich n&dob, ev. p¥ed vstupem
© do epitéxniho reaktoru Yyéi§tén filtraci p¥es teflonovy mikrofiltr s porozitou pod 1/"m'
-T{m poklesne konc¢entrace kovovych nedistot sniZujicfich dobu Zivota minoritnich nositeld

proudu na hodnotu pod 10 ppb, coZ vede ke zlepSeni vlastnost{ epitaxnich vrstev.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob p¥ipravy vysoce &istfch chlorsilanii, vyznadujicf{ se tim, Ze kapalné a plynné
chlorsilany, jakoZ i sm&si chlorsilant s jingmi plyny se p¥ed dal¥fm pouZitim &ist{ mikro-
filtraci pfes mikrofiltr z materidlu odoldvajicfho plsobeni filtrovaného media, vy¥hodné&

z polymerd polyfluorovangch uhlovodikl, s velikost{ péri pod 1 um, bud samostatné nebo
jako koncovy rafina&ni stupef po rektifikaci chlorsilani, nebo v kombinaci s g4stednou
hydrolf§zou &ist&ngch chlorsilanii, providénou p¥ed mikrofiltraci.
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