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(54) 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니 및 그의 제조방법

요약

결정 결함이 없는 실리콘단결정을 인상할 수 있음과 동시에 실리콘단결정의 단결정화율을 대단히 향상시킬 수 있는 실리

콘단결정 인상용 석영 유리 도가니 및 그의 제조방법을 제공한다.

반투명 석영 유리층의 도가니 기체와, 그 도가니 기체의 내벽면에 형성된 투명 석영 유리층으로 된 실리콘단결정 인상용

석영 유리 도가니에 있어서, 실리콘단결정 인상 후의 도가니 내면의 1mm 이내에 지름 0.5mm 이상의 기포 팽창이 존재하

지 않도록 하였다.

대표도

도 1
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색인어

실리콘단결정, 석영 유리 도가니

명세서

도면의 간단한 설명

도 1은 본 발명방법의 실시에 사용되는 장치와 그 장치를 사용하는 석영 유리 도가니의 제조방법을 나타내는 개략 단면설

명도이다.

도 2는 실시예 1에 의해서 제조된 석영 유리 도가니의 내면 부분의 단면형상을 나타내는 현미경 사진이다.

도 3은 실시예 1에 의해서 제조된 석영 유리 도가니를 사용하여 실리콘단결정을 인상한 후의 석영 유리 도가니의 내면부

분의 단면형상을 나타내는 현미경 사진이다.

도 4는 비교예 1에 의해서 제조된 석영 유리 도가니의 내면부분의 단면형상을 나타내는 현미경 사진이다.

도 5는 비교예 1에 의해서 제조된 석영 유리 도가니를 사용하여 실리콘단결정을 인상한 후의 석영 유리 도가니의 내면부

분의 단면형상을 나타내는 현미경 사진이다.

도 6은 본 발명방법의 실시에 사용되는 장치의 다른 실시의 형태를 나타내는 종단면설명도이다.

도 7은 도 6의 횡단면설명도이다.

도 8은 도 6의 요부를 나타내는 적시단면도이다.

* 도면에 사용된 부호의 간단한 설명

1: 회전형, 1a: 공극(cavity), 2: 회전축, 3: 기체(body), 4: 내층,

5: 아크방전장치, 6: 합성 석영 분말, 8: 고온 가스분위기, 9: 공급층,

10: 전원, 12: 석영도가니의 제조장치, 14: 공중형, 16: 가열수단,

18: 통기성부재, 20: 흡인통로, 51, 52: 탄소전극, 71: 뚜껑, 75: 슬릿개구,

91: 교반날개, 92: 계량 공급기, 93: 토출파이프

발명의 상세한 설명

발명의 목적

발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 실리콘단결정의 인상에 효과적으로 사용되는 석영 유리 도가니 및 그의 제조방법에 관한 것이다.

발명이 이루고자 하는 기술적 과제

최근, 실리콘단결정의 낮은 결함, 대구경화에 따라, 이를 인상하기 위한 석영 유리 도가니는, 고순도화가 요구되고, 원료에

졸겔법에 의한 고순도의 합성 석영 유리 분말과 합성 내화물(cristobalite) 분말, 또는 고순도화된 천연 석영 분말이 사용되

게 되었다.
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그리고 이 원료를 회전형에 공급하여, 형의 내면을 따라 분체층을 형성하고, 내부에서 아크(arc)로 가열용융하여 분체층을

석영 유리 도가니로 제조한 후, 아크를 정지하고 형의 회전은 계속하면서 실온까지 냉각하는, 소위 아크회전용융법이 일반

적으로 사용되고 있다. 이때 실리콘단결정의 단결정화율을 향상시키기 위해서, 석영 유리 도가니의 내표면층을, 될 수 있

는 한 기포가 적은 층으로 할 필요가 있다.

그러나, 이와 같이 만들어진 석영 유리 도가니도, 감압하에 사용하는 동안, 투명층 내에 기포가 발생·성장하여, 내표면이

요철로 되어 단결정화율이 저하된다는 문제점이 있었다.

이 문제에 대하여, 본 출원인은, 수소를 도프(dope)하여 투명층의 미세기포의 팽창을 억제한 석영 유리 도가니 및 그의 제

조방법을 제안하였다(일본 특개평 제5-124889호 공보). 그렇지만 이와 같이 제안된 제조방법은, 도가니가 대형이 되고

수소분위기 처리로가 대형으로 되어 비용이 높아지는 것과, 가연성가스때문에 폭발에 대한 안전대책이 필요하다고 하는

결점이 있다.

또한 본 출원인은, 아크 정지 후에 도가니의 내표면을 수소가스 함유 분위기로 냉각함으로써, 상기 방법의 결점을 해소한

석영 유리 도가니의 제조방법도 제안하였다(일본 특개평 제7-330358호 공보). 그러나, 이 방법에 있어서도 수소가스 함

유 분위기로 처리하는 공정은 필수적이며, 그 만큼 장치도 복잡해지고, 공정도 또한 복잡해지는 것을 피할 수 없으므로 안

정적인 방법이라고는 말할 수 없다.

본 발명자들은 실리콘단결정 인상 후의 석영 유리 도가니 내면의 미세기포의 거동에 관해서 연구를 더욱 진행시킨 바, 실

리콘단결정을 인상할 때, 실리콘단결정 인상 공정에 사용하기 전의 석영 유리 도가니의 내면으로부터 깊이 1mm 이내로

실질적인 기포가 확인되지 않더라도, 실리콘단결정 인상 공정에 사용한 후에 석영 유리 도가니의 내면을 관찰하면, 투명층

중에 지름 0.5mm 이상의 기포가 확인되어, 이 경우, 실리콘의 단결정화율이 낮은 것을 발견하였다. 이것은 기포가 터지고,

석영 유리 파편이 부유하여 실리콘단결정에 도달하는 것이 원인이라고 추측되었다.

본 발명자들은 석영 유리 도가니의 투명층 중의 기포발생을 방지하기 위해서, 하기 방법에 관해서 검토하였다.

① 아크회전용융법에 있어서의 몇개의 용융가열조건을 종래 조건으로부터 변경시켜 석영 유리 도가니를 제조하고, 이 석

영 유리 도가니를 사용하여 실리콘단결정을 인상하여 사용 후의 해당 석영 유리 도가니의 투명층을 조사한 바, 종래 방법

에 의해서 제조한 석영 유리 도가니와 비교하여 투명층 중의 기포팽창이 감소한다고 하는 사실을 알게 되었다.

② 아크회전용융법에 있어서의 종래의 용융가열조건은 변경시키지 않고, 미리 가스함유량 또는 OH기 농도가 적은, 또는

입도가 미세한 석영원료 분말을 내면투명층 형성용으로 사용하여 석영 유리 도가니를 제조하고, 이 석영 유리 도가니를 사

용하여 실리콘단결정을 인상하여 사용 후의 해당 석영 유리 도가니의 투명층을 조사한 바, 종래의 석영원료 분말을 사용하

여 제조한 석영 유리 도가니와 비교하여 투명층 중의 기포팽창이 감소한다고 하는 사실도 알게 되었다.

상기 2개의 방법 ①②에 의해서 제조된 석영 유리 도가니의 내면투명층 중에 이미 존재하는 기포의 최대 지름과 그 총기포

단면적, 함유가스량은 감소되어, 실리콘단결정 인상 후의 투명층 중에 확인되는 기포의 최대 지름은 0.5mm 이하, 기포단

면적은 40% 이하로 억제되므로, 실리콘단결정의 인상 안정성이 대폭 개선되는 것을 발견하여 본 발명을 완성한 것이다.

본 발명은, 결정결함이 없는 실리콘단결정을 인상하는 것이 가능함과 동시에 실리콘단결정의 단결정화율을 대단히 향상시

킬 수 있는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니 및 그의 제조방법을 제공하는 것을 목적으로 한다.

발명의 구성 및 작용

상기 과제를 해결하기 위해서, 본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제1의 태양은, 반투명 석영 유리층의

도가니 기체(body)와, 이 도가니 기체의 내벽면에 형성된 투명석영 유리 층으로 된 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니

이고, 실리콘단결정 인상 후의 도가니 내면의 1mm 이내에 지름 0.5 mm 이상의 기포팽창이 존재하지 않도록 한 것을 특징

으로 한다. 또한 지름 0.3mm 이상의 기포팽창이 존재하지 않는 것이 더욱 바람직하다.

상기 도가니 내면의 1mm 이내의 기포단면적이 40% 이하인 것이 바람직하며, 20% 이하가 더욱 바람직하다.
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본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제2의 태양은, 반투명 석영 유리층의 도가니 기체와, 이 도가니 기체

의 내벽면에 형성된 투명석영 유리층으로 된 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니이고, 이 투명석영 유리층 중의 최대

기포 지름이 0.2mm 이하, 기포단면적이 20% 이하 및 가스함유량이 1㎕/g 이하인 것을 특징으로 한다. 이 투명층 중의 최

대 기포 지름이 O.1mm 이하, 기포단면적이 10% 이하인 것이 더욱 바람직하다.

본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니는, 수소를 도프하지 않고 제조된다.

상기 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 도가니 지름이 22"∼28"인 경우에는, 아크회전용융법에 있어서 형 내부에

서 이산화규소 분말에 의해 기체를 형성하고, 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해 내층을 형성하는 방법을 사

용하며, 이산화규소 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하, 바람직하게는 20㎕/g 이하, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가

300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 400∼1000kw, 아크 중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림

위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크 중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하, 바람직하게는

300mm 이하, 이산화규소 분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하, 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

200g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건으로 제조된다.

상기 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 도가니 지름이 22"∼28"인 경우에는, 아크회전용융법에 있어서 형 속에서

이산화규소 분말에 의해서 기체를 형성하고, 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을 형성하는 방법을 사

용하고, 이산화규소 분말의 가스함유량이 20㎕/g 이하, 바람직하게는 10㎕/g 이하, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가

300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 200∼400kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림

위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하, 바람직하게는

300mm 이하, 이산화규소 분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하, 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

200g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건으로 제조된다.

상기 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 도가니 지름이 30"∼48"인 경우에는, 아크회전용융법에 있어서 형 속에서

이산화규소 분말에 의해서 기체를 형성하고, 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을 형성하는 방법을 사

용하고, 이산화규소 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하, 바람직하게는 20㎕/g 이하, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가

300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 600∼2000kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림

위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 1500mm 이하, 바람직하게는

500mm 이하, 이산화규소 분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하, 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

200g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건으로 제조된다.

본 발명의 도가니 지름 22"∼28"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법의 제1의 태양은, 아크회전용융법에

있어서 형 속에서 이산화규소 분말에 의해서 기체를 형성하고, 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을

형성하는 방법을 사용하며, 이산화규소 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하, 바람직하게는 20㎕/g 이하, 이산화규소 분말의

OH기 함유농도가 300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 400∼1000kw, 아크중심점에서 이산화규소

분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800 mm 이하,

바람직하게는 300 mm 이하, 산화규소분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하, 및 이산화규소 분말의 떨어

뜨림 속도가 200g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건인 것을 특징으로 한다.

본 발명의 도가니 지름 22"∼28"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법의 제2의 태양은, 아크회전용융법에

있어서 형 속에서 이산화규소 분말에 의해서 기체를 형성하고, 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을

형성하는 방법을 사용하며, 이산화규소 분말의 가스함유량이 20㎕/g 이하, 바람직하게는 10㎕/g 이하, 이산화규소 분말의

OH기 함유농도가 300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 200∼400kw, 아크중심점에서 이산화규소

분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하,

바람직하게는 300mm 이하, 이산화규소 분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하, 및 이산화규소 분말의 떨

어뜨림 속도가 200g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건인 것을 특징으로 한다.

본 발명의 도가니 지름 30"∼48"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법은, 아크회전용융법에 있어서 형 속

에서 이산화규소 분말에 의해서 기체를 형성하고 또한 그 기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을 형성하는 방법

을 사용하며, 이산화규소 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하, 바람직하게는 20㎕/g 이하, 이산화규소 분말의 OH기 함유농

도가 300ppm 이하, 바람직하게는 60ppm 이하, 용융가열전력이 600∼2000kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어
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뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 1500mm 이하, 바람직하게

는 500mm 이하, 이산화규소 분말의 입경이 300㎛ 이하, 바람직하게는 200㎛ 이하 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도

가 200 g/min 이하, 바람직하게는 100g/min 이하의 조건인 것을 특징으로 한다.

상기 이산화규소 분말의 가스함유량의 하한치로서는 1㎕/g일 수 있다. 또한 상기 이산화규소 분말의 입경의 하한치는 1O

㎛이 바람직하다. 게다가 상기 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도의 하한치로서는 30g/min이 바람직하다.

본 발명에 사용되는 이산화규소 분말로서는, 합성석영 유리 분말 또는 천연석영 유리 분말의 어느 것이나 사용할 수 있지

만, 합성석영 유리 분말이 보다 바람직하게 사용된다.

본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조에 대해서는, 상기 형의 내부 분체층을 상압상태로 하면 좋지만,

분체층을 외면(즉, 형 내부)보다 감압시켜 실시할 수도 있다. 감압의 경우에는 10∼700mmHg 정도가 바람직하다.

또한 본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리에 사용되는 석영 유리 분말 중의 CO, CO2 등의 탄소를 포함하는 가스비율

은 1O% 이하가 바람직하다.

이하, 본 발명의 실시형태를 첨부 도면에 따라서 설명한다. 도 1은 본 발명방법의 실시에 사용되는 장치와 그 장치를 사용

하는 석영 유리 도가니 제조방법을 나타내는 단면설명도이다.

도 1에 있어서, 회전형 1은 회전축 2를 구비한다. 형 1에는 공동(cavity) 1a가 형성되어, 이 공동 1a 내에 이산화규소 분

말, 예를 들면 천연 석영 분말로부터 형성되는 반투명 석영 유리, 즉 바깥층을 구성하는 석영 유리 도가니의 기체 3이 배치

되어 있다.

이 기체 3은 이산화규소 분말을 회전하는 형 1의 내부에 투입되고, 그 형 1의 내벽을 따라 형성되어 필요한 도가니 형상의

전성형체로 하고, 이 전성형체를 내면으로부터 가열하여 이산화규소 분말을 용융시킨 후, 냉각시켜 제조된다.

내면으로부터의 가열을 위해, 도 1에 나타낸 바와 같이 전원 10에 접속된 탄소전극 51, 52을 갖춘 아크 방전장치 5를 사용

할 수 있다. 아크 방전장치 5 대신에 플라즈마 방전장치를 사용해도 좋다. 이 기체 3의 제조에 관해서는, 일본 특공평 제4-

22861호 공보에 상세한 기재가 있다.

도 1에 나타낸 장치는, 내층 4를 형성하기 위해서, 형 1의 윗쪽에 합성 석영분말 6을 수용하는 석영 분말 공급조를 구비한

다. 이 공급조 9에는 계량 공급기(feeder) 92가 마련된 토출파이프 93에 연결되어 있다. 공급조 9 내에는 교반 날개 91이

배치된다. 형1의 상부는 슬릿개구 75를 남기고 뚜껑 71에 의해 덮힌다. 또한 내층 4의 형성에는 합성 석영 분말 또는 천연

석영 분말의 어느 것을 사용하더라도 좋지만, 도시 예에서는 합성 석영 분말 6을 사용한 예를 나타내고 있다.

기체 3이 형성된 후, 또는 기체 3의 형성 도중에서, 아크 방전장치 5의 탄소전극 51, 52으로부터의 방전에 의한 가열을 계

속하면서, 합성 석영 분말 6 공급을 위한 계량공급기 92를 조정한 개도로 열고, 토출파이프 93으로부터 합성 석영 분말을

기체 3의 내부에 공급한다. 아크 방전장치 5의 작동에 의해, 기체 3 내에는 고온 가스분위기 8이 형성되어 있다. 따라서 합

성석영분말은 이 고온 가스분위기 8중에 공급되는 것이 된다.

또한 고온 가스분위기라는 것은 탄소전극 51, 52을 사용한 아크방전에 의해 그 주위에 형성된 분위기를 가리키고, 석영 유

리를 녹이기에 충분한 온도, 즉 이천수백도의 고온으로 되어 있다.

고온 가스분위기 8중에 공급된 합성 석영 분말은, 고온 가스분위기 8 내의 열에 의해 적어도 일부가 용융되고, 동시에 기체

3의 내벽면을 향해서 비산시켜지고, 그 기체 3의 내벽면에 부착되어, 기체 3과 일체융합적으로 기체 3의 내면에 실질적으

로 기포가 없는 석영 유리층 즉 내층 4를 형성한다. 이 내층 4의 형성방법에 관해서는, 상술한 일본 특공평 제4-22861호

공보에 상세한 기재가 있다.

이하에 본 발명의 다른 실시 형태를 첨부 도면 중, 도 6∼도 8에 기초하여 설명한다. 도 6은 본 발명방법의 실시에 사용되

는 석영 도가니의 제조장치의 한 예를 나타내는 종단면도이고, 도 7은 위와 같은 횡단면도이며, 도 8은 도 6의 요부를 나타

내는 적시단면도이다. 이 실시 형태에 관해서는 일본 특개평 제10-25184호 공보에 상세한 기재가 있다.
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도면 중, 12는 석영 도가니의 제조장치로, 수평 회전 자재인 공중형 14를 갖고 있다. 이 공중형 14는 흑연 또는 그래파이트

등의 탄소질 재료에 의해서 형성된다. 이 공중형 14는 도면에 나타내지 않은 회전구동수단에 의해서 수평회전하게 된다.

이 공중형 14의 외주는 진공펌프 등의 감압 흡인수단 P에 연결되어, 그 외주가 감압 흡인되도록 이루어져 있다. 16은 이 공

중형 14의 내면을 가열하기 위한 가열수단, 예를 들면 아크방전수단이다.

18은 통기성부재로, 그 공중형 14의 내면에 임하도록 설치되어 있다. 이 통기성부재 18은 상기 공중형 14의 내면에 균일

하게 다수 설치되는 것이다. 이 통기성부재 18의 설치방법으로서는, 각각의 통기성부재 18의 흡인범위가 겹치지 않도록

설치하는 것이 효율적이고, 격자 형상의 교점에 통기성부재 18을 배치하면 좋지만, 흡인 효율의 관점에서는 지그재그 형상

으로 통기성부재 18을 배치하는 것이 바람직하다.

이 통기성부재 18은 흑연 또는 그래파이트 등의 통기성 탄소질 재료로 이루어져 있다. 20은 공중형 14의 벽체 14a의 내부

에 구멍을 뚫어 설치된 흡인통로이다. 그 흡인통로 20의 한쪽 말단은 그 통풍성부재 18에 연결되고, 기타 말단은 그공중형

14의 외주면과 연결하여 통해 있다.

B는 상기 공중형 14의 외주면에 설치된 지지 틀로, 그 지지 틀 B의 내부 바닥면에 배치된 패킹 부재 C를 매개로 그 공중형

14를 지지하는 것이다.

상기 제조장치를 사용하여 석영 도가니를 제조하는 경우 우선 상기 공중형 14를 회전시키면서 원료 석영 분말체를 그 공중

형 14의 내주면에 투입한다. 그 석영 분말체는, 회전하는 공중형 14의 원심력의 작용에 의해, 그 공중형 14의 내주면에 눌

려서 부착되고, 그 내주면을 따라 퇴적하여, 석영 분체층 A가 형성된다.

다음으로 아크방전수단 등의 가열수단 16에 의해, 그 석영 분체층 A를 그 내주면측에서 가열용융한다. 이 가열용융과 동

시에, 그 공중형 14의 외면, 도시의 예에서는 바닥부 외면을 진공펌프 등의 감압흡인수단 P에 의해서 감압흡인하여, 그 석

영 분체층 A 내의 내부가스를 상기 통기성부재 18및 흡인통로 20을 매개로 흡인배기한다.

상기 가열용융에 의해, 석영 분체층 A는 그 내주면에서 바깥 표면 부근까지 점차로 용융하여, 도가니 형상으로 소결한다.

도 6∼도 8에 나타낸 예에 있어서는, 다수의 통기성부재 18로서는, 소원판상 부재를 다수 독립적으로 설치한 경우를 나타

냈지만, 직사각형상 부재, 정방형 부재, 삼각형상 부재 등을 사용할 수 있는 것 외에, 그 공중형 14의 내주면을 일주하는 고

리형상 또는 링형상 부재를 다수 설치하는 것도 가능하다.

이하에, 실시예를 들어 본 발명을 더욱 구체적으로 설명하지만, 이들 실시예는 예시적으로 나타내는 것으로, 한정적으로

해석될 수 없다는 것은 당연하다.

실시예 1

도 1에 나타낸 장치를 사용하여 다음 순서로 지름 22"의 석영 유리 도가니를 제조했다. 분말 지름이 50㎛에서 500㎛인 천

연 석영 유리 분말을 100rpm으로 회전시키고, 내경 560mm의 성형형(회전형)중에 30mm의 균일한 두께로 퇴적시키고,

아크방전에 의해 내부에서 가열용융시키는 동시에, 윗 방향으로부터 분말 지름이 50㎛에서 300㎛인 OH 농도가 100 ppm

에서, 0∼1000도까지의 승온가열 가스분석에 의해서 확인되는 함유가스량이 30㎕/g인 합성 석영 유리 분말을, 아크발생

의 중심점에서 수평거리로 1OOmm의 위치로부터, 1OOg/min의 비율로 연속공급하면서, 아크점 높이 위치는, 용융형성되

는 도가니 바닥 내면으로부터 500mm의 높이로 유지하여, 그 성형형 중앙위치로부터 측면방향으로 수평이동시키면서, 아

크 열량을 직류 2000A, 250V에서 500kw의 순간 열량으로 공급하면서, 투명 유리층을 전 내면 영역에 걸쳐 1∼3mm의

두께로 형성했다.

석영 유리 도가니 형성 후의 내면 1mm까지의 투명층 중의 함유가스를 O∼1OO0도까지의 승온가열분석으로 측정한 바, 1

㎕/g 이하였다. 또한 이 석영 유리 도가니의 내면 1mm 이내의 최대 기포 지름은 0.2mm 이하이고, 기포 단면적은 10% 이

하였다. 그 제조된 석영 유리 도가니의 아르(are)부를 두께 1mm로 자른 단면 형상의 현미경 사진을 도 2에 나타낸다.

이 석영 유리 도가니에 폴리실리콘을 충전하고 용해하여, 실리콘단결정의 인상을, 감압도 20mmb에서, 100시간 행한 바,

실리콘단결정은 결정결함을 발생시키지 않고 인상되었다. 사용 후의 석영 유리 도가니 내면의 투명층을 관찰한 바, 깊이

1mm까지는, 0.5 mm 이상의 기포가 없고, 기포단면적은 40% 이하였다. 해당 사용 후의 석영 유리 도가니의 아르부를 두

께 1mm로 자른 단면형상의 현미경 사진을 도 3에 나타낸다.
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실시예 2

도 1에 나타낸 장치를 사용하여 다음 순서로 지름 22"의 석영 유리 도가니를 제조했다. 분말 지름이 50㎛에서 500㎛인 천

연석영 유리 분말을 100rpm으로 회전시켜, 내경 560mm의 성형형(회전형)중에 30mm의 균일한 두께로 퇴적시키고, 아크

방전에 의해 내부에서 가열용융시키는 동시에, 윗 방향으로부터 분말 지름이 50㎛에서 300㎛인 OH농도가 5ppm에서,

0∼1000도까지의 승온가열 가스분석에 의해서 확인되는 함유가스량이 5㎕/g, 또한 CO, CO2, CH4의 가스 용량 %은 합쳐

서 2%이다. 합성 석영 유리 분말을 아크발생의 중심점에서 수평거리로 1OOmm의 위치로부터, 1OOg/min의 비율로 연속

공급하면서, 아크점 높이 위치는 용융형성되는 도가니 바닥 내면으로부터 500mm의 높이로 유지하고, 그 성형형 중앙위치

로부터 측면방향으로 수평이동시키면서, 아크열량을 직류 1500A, 200V에서 300kw의 순간 열량으로 공급하면서, 투명

유리층을 전 내면 영역에 걸쳐 1∼3mm의 두께로 형성했다.

석영 유리 도가니 형성 후의 내면 1mm까지의 투명층 중의 함유가스를 O∼1OO0도까지의 승온가열분석으로 측정한 바 1

㎕/g 이하였다. 또한 최대 기포 지름은 0.2mm 이하이고, 기포단면적은 10% 이하였다. 또한 이 기포 중의 CO, CO2, CH4

의 가스의 용량%는 합쳐서 2%였다. 해당 제조된 석영 유리 도가니의 아르부를 두께 1mm로 자른 단면형상은 도 2와 같다.

이 석영 유리 도가니에 폴리실리콘을 충전하고 용해하여, 실리콘단결정의 인상을 감압도 20mmb에서, 100시간 행한 바,

실리콘단결정은 결정결함을 발생하지 않고 인상되었다. 사용 후 도가니 내면의 투명층을 관찰한 바, 깊이 1mm까지는,

0.5mm 이상의 기포가 없고, 기포단면적은 40% 이하였다. 해당 사용 후의 석영 유리 도가니의 아르부를 두께 1mm으로 한

단면형상은 도 3과 같다.

실시예 3

도 1에 나타낸 장치를 사용하여 다음 순서로 지름 30"의 석영 유리 도가니를 제조했다. 분말 지름이 50㎛에서 500㎛인 천

연 석영 유리 분말을 100rpm으로 회전시켜, 내경 780mm의 성형형(회전형)중에 35mm의 균일한 두께로 퇴적시켜, 아크

방전에 의해 내부에서 가열용융시키는 동시에, 윗 방향으로부터 분말 지름이 50㎛에서 300㎛인 OH농도가 100ppm에서,

0∼1000도까지의 승온가열 가스분석에 의해서 확인되는 함유가스량이 30㎕/g인 합성석영 유리 분말을 아크발생의 중심

점에서 수평거리로 1OOmm의 위치로부터, 1OOg/min의 비율로 연속공급하면서, 아크점 높이 위치는 용융형성되는 도가

니 바닥 내면으로부터 500mm의 높이로 유지하여, 그 성형형 중앙위치로부터 측면방향으로 수평이동시키면서, 아크열량

을 직류 3000A, 250V에서 750kw의 순간열량으로 공급하면서, 투명 유리층을 전 내면 영역에 거쳐 1∼3mm의 두께로 형

성했다.

석영 유리 도가니 형성 후의 내면 1mm까지의 투명층 중의 함유가스를 O∼1000도까지의 승온가열분석으로 측정한 바, 1

㎕/g 이하였다. 또한 최대 기포 지름은 0.2mm 이하이고, 기포 단면적은 10% 이하였다. 해당 제조된 석영 유리 도가니의

알루미늄부를 두께 1mm로 자른 단면형상은 도 2와 같다.

이 석영 유리 도가니에 폴리실리콘을 충전하고 용해하여, 실리콘단결정의 인상을 감압도 20mmb에서, 100시간 행한 바,

실리콘단결정은 결정결함을 발생시키지 않고 인상되었다. 사용 후의 도가니 내면의 투명층을 관찰한 바, 깊이 1mm까지

는, 0.5mm 이상의 기포가 없고, 기포단면적은 40% 이하였다. 해당 사용 후의 석영 유리 도가니의 아르부를 두께 1mm로

자른 단면형상은 도 3과 같다.

비교예 1

도 1에 나타낸 장치를 사용하여 다음 순서로 지름 22"의 석영 유리 도가니를 제조했다. 분말 지름이 50㎛에서 500㎛인 천

연 석영 유리 분말을 100rpm으로 회전하는, 내경 560mm의 성형형(회전형)중에 30mm의 균일한 두께로 퇴적시키고, 아

크방전에 의해 내부에서 가열용융시키는 동시에, 윗 방향으로부터 분말 지름이 50㎛에서 300㎛인 OH농도가 100ppm에

서, 0∼1000도까지의 승온가열 가스분석에 의해서 확인되는 함유가스량이 3O㎕/g, 또한 CO, CO2, CH4의 가스의 용량 %

는 합쳐서 25%이다. 합성석영 유리 분말을, 아크발생의 중심점에서 수평거리로 1OOmm의 위치로부터, 1OOg/min의 비

율로 연속공급하면서, 아크점 높이 위치는, 용융형성되는 도가니 바닥 내면으로부터 5OOmm의 높이로 유지하고, 그 성형

형 중앙위치로부터 측면방향으로 수평이동시키면서 아크열량을 직류 1500A, 200V에서 300kw의 순간열량으로 공급하

면서 투명 유리층을 전 내면 영역에 걸쳐 1∼3 mm의 두께로 형성했다.
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석영 유리 도가니 형성 후의 내면 1mm까지의 투명층 중의 함유가스를 O∼1OO0도까지의 승온가열분석으로 측정한 바, 3

㎕/g 이하였다. 또한 최대 기포 지름은 0.3 mm이고, 기포 단면적은 20% 이하였다. 또한 이때의 기포중의 가스분석의 결

과, CO, CO2, CH4의 합친 가스 용량%은 25%였다. 해당 제조된 석영 유리 도가니의 아르부를 두께 1mm로 자른 단면형상

의 현미경 사진을 도 4에 나타낸다.

이 석영 유리 도가니에 폴리실리콘을 충전하고 용해하여, 실리콘단결정의 인상을, 감압도 20mmb에서, 100시간 행한 바,

실리콘단결정은 인상 도중에 흐트러졌다. 사용 후의 도가니 내면의 투명층을 관찰한 바, 깊이 O.5mm까지의 범위에, 0.8

mm의 기포가 다수발생하고, 그 중에는 내표면까지 기포 계면이 도달하여 파열되어 있는 것도 있었다. 기포 단면적은 60%

였다. 해당 사용 후의 석영 유리 도가니의 아르부를 두께 1mm로 자른 단면형상의 현미경 사진을 도 5에 나타낸다.

실시예 1∼3의 결과에서 알 수 있는 바와 같이, 실리콘단결정 인상 후의 석영 유리 도가니 내면의 1mm 이내에 지름 0.5

mm 이상의 기포 팽창이 존재하지 않는 경우에는 실리콘단결정은, 결정결함을 발생시키지 않고, 인상할 수 있지만 비교예

1에 나타내어진 바와 같이, 석영 유리 도가니 내면의 1mm 이내에 지름 0.5 mm 이상의 기포 팽창이 존재하면 실리콘단결

정은 인상 도중에서 흐트러져 버리는 것이 밝혀졌다.

또한 상기 경우에는, 석영 유리 도가니 내면 1mm 이내의 기포 단면적이 40% 이하이면, 실리콘단결정은 결함을 발생시키

지 않고 인상될 수 있지만(실시예 1∼3), 석영 유리 도가니 내면의 1mm 이내의 기포 단면적이 40%를 넘으면(비교예 1에

서는 60%), 실리콘단결정은 인상 도중에 흐트러져 버리는 것이 밝혀졌다.

게다가 실시예 1∼3에 나타낸 바와 같이, 형성된 석영 유리 도가니의 내면 1mm까지의 투명층중의 함유가스량은 1㎕/g 이

하, 최대 기포지름은 0.2m 이하, 기포 단면적은 20%이하이면, 실리콘단결정 인상 후의 석영 유리 도가니 내면 1mm 이내

에 지름 0.5mm 이상의 기포 팽창이 존재하지 않고, 또한 기포단면적이 40% 이하가 되도록 할 수 있지만, 비교예 1에 나타

낸 바와 같이 상기 조건을 벗어난 경우(비교예 1에서는 가스함유량이 3㎕/g 이하 및 최대 기포 지름은 0.3mm)에는, 실리

콘단결정 인상 후의 석영 유리 도가니 내면 1mm 이내에 지름 O.5mm 이상의 기포팽창이 존재하여, 기포단면적도 40%을

넘어서 버리는 것을 알았다.

실시예 1에 나타낸 바와 같이 아크회전용융법을 사용하고, 합성석영 유리 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하(실시예 1에서

는 30㎕/g), 합성석영 유리 분말의 OH 기 함유농도가 300ppm 이하(실시예 1에서는 100ppm), 용융가열전력이

400∼1000kw(실시예 1에서는 500kw), 아크중심점에서 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가

50∼300mm(실시예 1에서는 100mm), 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하(실시예 1에서는

500mm), 합성석영 유리 분말의 입경이 300㎛ 이하(실시예 1에서는 50㎛∼300㎛) 및 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 속

도가 200g/min 이하(실시예 1에서는 100g/min)의 조건으로 지름 22"의 석영 유리 도가니를 제조하면, 본 발명의 소정의

성능을 갖는 석영 유리 도가니를 얻을 수 있다.

또한, 실시예 2에 나타낸 바와 같이, 아크회전용융법을 사용하고, 합성석영 유리 분말의 가스함유량이 3∼20㎕/g (실시예

2에서는 3㎕/g), 합성석영 유리 분말의 OH기 함유농도가 200ppm 이하(실시예 2에서는 5ppm), 용융가열전력이

200∼400kw (실시예 2에서는 300 kw), 아크중심점에서 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가

50∼300mm(실시예 2에서는 100mm), 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하(실시예 2에서는

500mm), 합성석영 유리 분말의 입경이 300㎛ 이하(실시예 2에서는 50㎛∼300㎛) 및 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 속

도가 200g/min 이하(실시예 2에서는 100g/min)의 조건으로 지름 22"의 석영 유리 도가니를 제조하면, 본 발명의 소정의

성능을 갖는 석영 유리 도가니를 얻을 수 있다.

또한 실시예 3에 나타낸 바와 같이, 아크회전용융법을 사용하고, 합성석영 유리 분말의 가스함유량이 30㎕/g 이하(실시예

3에서는 30㎕/g), 합성석영 유리 분말의 OH기 함유농도가 300ppm 이하(실시예 2에서는 100ppm), 용융가열전력이

600∼2000kw(실시예 3에서는 750kw), 아크중심점에서 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가

50∼300mm(실시예 3에서는 100mm), 아크중심점에서 퇴적분말 바닥 내면까지의 거리가 800mm 이하(실시예 2에서는

500mm), 합성석영 유리 분말의 입경이 300㎛ 이하(실시예 2에서는 50㎛∼300㎛) 및 합성석영 유리 분말의 떨어뜨림 속

도가 200g/min 이하(실시예 2에서는 100g/min)의 조건으로 지름 30"의 석영 유리 도가니를 제조하면, 본 발명의 소정의

성능을 갖는 석영 유리 도가니를 얻을 수 있다.
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상기 실시예 1∼3에 있어서는, 도 1에 나타낸 장치를 사용하고, 형의 내부는 상압상태로 하여 석영 유리 도가니를 제조한

예를 게시했지만, 형의 내부를 도 6∼도 8에 나타낸 장치를 사용하여 감압상태로써 제조하는 것도 가능하다. 형의 내부를

500mmHg로 한 것 이외에는, 실시예 1∼3과 같은 조건으로 실험을 한 바, 실시예 1∼3과 같은 결과를 얻을 수 있었다.

또한 실시예 1∼3에 있어서는, 내층을 형성하는 석영 유리 분말로서는, 합성석영 유리 분말을 사용한 경우를 나타냈지만,

합성석영 유리 분말 대신에 천연석영 유리 분말을 사용하더라도 같은 결과가 얻어지는 것도 확인했다.

발명의 효과

이상 언급한 바와 같이, 본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니는, 실리콘단결정을 인상할 때 결정결함이 발생

하지 않고, 실리콘단결정의 단결정화율을 지극히 향상시킬 수 있다고 하는 큰 효과를 나타낸다.

또한 본 발명의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법에 의하면, 본 발명이 뛰어난 작용을 갖는 석영 유리 도

가니를 복잡한 공정의 필요 없이, 안정하게 제조할 수 있다고 하는 효과를 갖는다.

(57) 청구의 범위

청구항 1.

반투명석영 유리층의 도가니 기체와, 그 도가니 기체의 내벽면에 형성된 투명 석영 유리층으로 된 실리콘단결정 인상용 석

영 유리 도가니로서, 실리콘단결정 인상 후의 도가니 내면의 표면으로부터 1mm까지의 영역에 지름 0.5 mm 이상의 팽창

한 기포가 존재하지 않도록 한 것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니.

청구항 2.

제1항에 있어서, 실리콘단결정 인상 후의 도가니 내면의 표면으로부터 1mm까지의 영역의 기포단면적이 0∼40%인 것을

특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니.

청구항 3.

반투명 석영 유리층의 도가니 기체와, 그 도가니 기체의 내벽면에 형성된 투명 석영 유리층으로 된 실리콘단결정 인상용

석영 유리 도가니로서, 그 투명 석영 유리층 중의 기포 지름이 0∼0.2mm, 기포단면적이 0∼20% 및 가스함유량이 0∼1㎕

/g인 것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니.

청구항 4.

제1항에 있어서, 수소를 도프하지 않고 제조되는 것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니.

청구항 5.
삭제

청구항 6.
삭제

청구항 7.
삭제
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청구항 8.
삭제

청구항 9.
삭제

청구항 10.
삭제

청구항 11.

아크회전용융법에 있어서, 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형 속에서 이산화규소 분말에 의해 기체를 형성하고 또한 그

기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해서 내층을 형성하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법으로서, 이

산화규소 분말의 가스함유량이 1∼30㎕/g, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가 0∼300ppm, 용융가열전력이

400∼1000kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적

분말 바닥 내면까지의 거리가 0∼800mm, 이산화규소 분말의 입경이 10∼300㎛ 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

30∼200g/min의 조건인 것을 특징으로 하는 도가니 지름 22"∼28"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

청구항 12.

아크회전용융법에 있어서, 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형 속에서 이산화규소 분말에 의해 기체를 형성하고 또한 그

기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해 내층을 형성하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법으로서, 이산

화규소 분말의 가스함유량이 1∼20㎕/g, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가 0∼300ppm, 용융가열전력이

200∼400kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적분

말 바닥 내면까지의 거리가 0∼800mm, 이산화규소 분말의 입경이 10∼300㎛ 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

30∼200g/min의 조건인 것을 특징으로 하는 도가니 지름 22"∼28"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

청구항 13.

아크회전용융법에 있어서, 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형 속에서 이산화규소 분말에 의해 기체를 형성하고 또한 그

기체의 내면에 이산화규소 분말에 의해 내층을 형성하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법으로서, 이산

화규소 분말의 가스함유량이 1∼30㎕/g, 이산화규소 분말의 OH기 함유농도가 0∼300ppm, 용융가열전력이

600∼2000kw, 아크중심점에서 이산화규소 분말의 떨어뜨림 위치까지의 수평거리가 50∼300mm, 아크중심점에서 퇴적

분말 바닥 내면까지의 거리가 0∼1500mm, 이산화규소 분말의 입경이 10∼300㎛ 및 이산화규소 분말의 떨어뜨림 속도가

30∼200g/min의 조건인 것을 특징으로 하는 도가니 지름 30"∼48"의 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

청구항 14.

제11항에 있어서, 상기 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형의 내부 분체층을 형 내면보다 감압시켜서 감압상태로 하는

것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

청구항 15.

제12항에 있어서, 상기 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형의 내부 분체층을 형 내면보다 감압시켜서 감압상태로 하는

것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

청구항 16.
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제13항에 있어서, 상기 석영 유리 도가니를 제조하기 위한 형의 내부 분체층을 형 내면보다 감압시켜서 감압상태로 하는

것을 특징으로 하는 실리콘단결정 인상용 석영 유리 도가니의 제조방법.

도면

도면1

도면2
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도면3

도면4

도면5
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도면6

도면7
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도면8
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