RN POPIS VYNALEZUY| 208224

(18)

(11) (B1}

K AUTORSKEMU OSVEDCENIU
(51) Int. C1L4

C 07 C 69/12

(22) Prihlasené 15 05 85
(21} {PV 3483-85)

(40) Zverejnené 12 06 86

GRAD PRO VYNALEZY .
A OBJEVY (45) Vydané 15 07 88

(75)

Autor vyndlezu SINGLIAR MICHAL doc. ing. CSc., PRIEVIDZA, FRIED PAVEL ing.,
BRATISLAVA, CECH JURA] RNDr., PEZINOK, MIHALY FRANTISEK ing.
FABUSOVA 1VA ing., BRATISLAVA

[54) Spdsob pripravy vysokogistého n-butylacetatu

1 2

Vynélez rieSi pripravu vysoko€istého n-
-butylacetatu c¢istoty MOS Selectipur pre
potreby mikroelektroniky pouZitim fyzikal-
nochemickych metod &istenia v zariadeni z
materidlov, ktoré st odolné kordéznym u&in-
kom n-butylacetdtu a jeho sprievodnych ne-
Cist6t.

n-Butylacetdt sa diskontinudlne alebo
kontinudine destiluje za zniZeného alebo
atmosférického tlaku bez pristupu vzduchu.
Odober4 sa frakcia pri teplote

teplota odberu (°C) = 126,11 — 0,417 . A p
{kPa)

Destilat sa vedie cez stpravu aspoii dvoch
teflonovych filtrov s rozmermi otvorov 1,2
wm a 0,8 um, pripadne eSte cez jeden s roz-
mermi otvorov 0,4 um.
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Vynélez sa tyka pripravy ‘vysokogistého
n-butylacetdtu &istoty MOS Selectipur triedy
0 pre potreby mikroelektroniky pouZitim

fyzikdlnochemickych met6d &istenia v za- -

riadeni z materidlu, ktory je odolny kor6z-
nym uc¢inkom n-butylacetdtu a jeho sprie-
vodnych nelistot.

n-Butylacetat sa pouZiva ako oplachovad-
lo pri vyrobe integrovanych obvodov pre
mikroelektroniku. K tomutc Gfelu pouZiva-
ny n-butylacetdt musi vyhovovat prisnym
kritériadm cistoty. Nedistoty, ktoré sa v tej-
to chemik4lii beZnej komerénej &istoty na-
chéddzaji, mo¥no zaradit do dvoch skupin.

Do prvej skupiny  patria nedistoty orga-
nického charakteru, ktoré sa tam dostali
ako zvySky nezreagovanych vstupnych su-
rovin, dalej medistoty z tychto surovin a
tieZ produkty vedlajSich reakcii.

Do druhej skupiny patria nefistoty anor-
ganického charakteru, ako napriklad iony
kovov kordzie vyrobného zariadenia, pra-
chové &astice pochddzajice kontamindciou
chemik4lii s okolitym vzduchom.

Obsah prachovych ¢astic je velmi «ddleZi-
tym znakom kvality n-butylacetdtu pri jeho
aplikdcii v mikroelektronike. Ak sa pouZije
ako oplachovadlo, jeho zvysky sa z vyrobe-
nej saciastky odparia. AvS8ak prachové cas-
tice zostdvaju na vrstve integrovaného ob-
vodu. Tu spdsobuji alebo skrat jednotlivych
obvodov, alebo ak zostdvaji v izoladnej
vrstve, poruduji izoldciu jednotlivych vodi-
vych vrstiev. V kaZdom pripade s vyrobené
integrované obvody zmétkom a nemoZno ich
pouZit v dalSom procese vyroby.

Z tychto dobvodov je nutné, aby n-butyl-
acetat Zistoty ,,8isty" alebo ,,p. a.” sa vhod-
nym spdsobom dotistoval, je nutné hetero-
génne ¢astice odstraiiovat filtraciou.

Podstatou tohte vynélezu je spdsob pri-
pravy vysokofistého n-butylacetdtu gistoty
MOS Selectipur z vopred vyrobeného n-bu-
tylacetdtu ¢istoty ,,&isty* alebo ,,p.a.", kto-
ry sa uskuto€iiuje tak, Ze n-butylacetat sa
diskontinudlne alebo kontinudlne destiluje
za zniZeného tlaku alebo atmosférického
tlaku v nerezovej alebo sklenenej aparatiire
bez pristupu vzduchu, pritom sa odoberd
frakcia pri odberovej teplote

teplota odberu (°C) = 126,11 — 0,417 . A p,

kde A p (kPa) je rozdiel atmosférického
tlaku a tlaku, pri ktorom sa destiluje a des-
tildat sa wedie priamo cez sdpravu aspoi
dvoch teflénovych filtrov s rozmermi otvo-
rov 1,2 um a 0,8 um, pripadne eSte cez filter
s rozmerom otvorov 0,4 ym.

Vysokotisty n-butylacetdt kvality MOS
Selectipur z ¢€istého n-butylacetatu sa pri-
pravi takto:

Cisty n-butylacetat zo sklenenych balénov
objemu 50 aZ 100 ! sa preferpd nerezovym
Cerpadlom do nerezového (nerez triedy 14)
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alebo skleneného (sklo triedy SIMAX) zé&-
sobnika. Odtial sa naddvkuje do sklenenej
odparky (sklo triedy SIMAX]). Destiluje sa
kontinualne alebo diskontinudlne (SarZovi-
te) pri zniZenom alebo: atmosférickom tla-

“ku.

Destilat sa zachytdva do sklenenej pred-
lohy (sklo triedy SIMAX), pri¢om -predloha
je spojena s chladifom destilatnej Kolony
tak, aby sa zamedzil pristup vzduchu do
predlohy. Ak obsah prachovych Castic v
destildte, zisteny analyzdtorom alebo v la-
boratériu je pod dovolené hranice, potom
destildt sa samospaddom alebo Eerpadlom
vypista do sklenenych expeditnych obalov,
ktoré boli predtym zbavené prachovych &as-
tic, uchytenych na vnttornych stendch o-
balu. Pre prachové d¢astice si dovolené
podla velkosti zrna tieto mnoZstva:

1a% 5 um 20000 dm~3
5 aZ 25 um 3000 dm~3
nad 25 ym 500 dm~3

Ak je obsah prachovych ¢astic vySSi ako
uvedené hodnoty, destilat sa ¢erpadlom tla-
¢i na filtraciu. Filtratné zariadenie pozo-
stdva z wvysokoleSteného nerezového ramu

-kruhového tvaru, v ktorom .sd upnuté. dva,

pripadne tri filtre, ktorého vlakna si odol-
né voti rozpustacim Gfinkom n-butylaceta-
tu. Otvory ok si 1,2 pym, 0,8 um, pripadne
0,4 um. Na vstupny otvor filtratného zaria-
denia sa nasunie skleneny expediny obal
hermeticky tak, aby sa zamedzil pristup
vzduchu do nadoby.

Dalgie tdaje o spoOsobe pripravy vysoko-
¢istého n-butylacetdtu sd uvedené v prikla-
de.

Priklad

n-Butylacetat akostnej triedy p. a. sa ana-
lyzuje padla CSN 68 6550, ktora je doplnena
0 stanovenie obsahu n-butanclu plynovou
chromatografiou. Obsah kovov alkalickych
zemin sa stanovi atémovou absorpénou
spektrometriou. Z nameranych vysledkov
sa uvddzaju tie, ktorych koncentricia pre-
kratuje hodnotu predpisand pre akostnt
triedu MOS Selectipur. V zitvorke sd uve-
dené poZadované parametre.

Obsah hlavnej

zloZky 98,6 % (99 %)
odparok 0,0047 % (0,0010 %)
obsah butanolu 1,35 % (0,8 %)
obsah Ca 0,8 ppm (0,5 ppm)
obsah Na 0,71 ppm (0,5 ppm)
obsah Mg 0,38 ppm (0,1 ppm)
obsah heterodastic:

laZ 5pum 248 000 (20 000)

5 aZ 25 ym 11 800 (3 000)

nad 25 ym 1470 (500}
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100 litrov produktu sa preferpd do varé-
ka sklenenej destilatnej kolény (sklo triedy
SIMAX) a destiluje sa pri tlaku 80 kPa. O-
doberaji sa frakcie po vydestilovani 20, 50
a 75 litrov. KaZzdd z frakcii sa analyzuje
samostatne rovnakymi postupmi ako vstup-
nd surovina. Vysledky analyzy st uvedené
v tabulke.

Tabulka
Zlozka

Obsah prachovych d{astic v destildtoch
201,501a751 je:

1 aZ 5 um 11 500
5 aZ 25 um 1800
nad 25 pum 350

Obsah zloZky po vydestilovani

20 1 50 1 751 dest. zvySok
n-butylacetat (%) 97,74 99,19 99,00 98,33
odparok (%) 0,0003 0,0003 0,0005 0,007
butanol (%) 1,93 0,60 - 0,66 0,73
voda (%) 0,014 0,013 0,013 0,09
kyselina octovd (%) 0,011 0,0012 0,0015 0,0020
Ca (ppm) 0,05 0,05 0,05 2,5
Na (ppm) 0,04 0,04 0,04 2,1
Mg (ppm] 0,03 0,03 0,03 1,8

PREDMET VYNALEZU

SpOsob pripravy vysokoCistého n-butyl-
acetdtu &istoty MOS Selectipur z vopred vy-
robeného n-butylacetdtu distoty Cisty alebo
p.a., vyznatujici sa tym, Ze n-butylacetat
sa diskontinué&lne alebo kontinudlne desti-
luje za zniZeného alebo atmosférického tla-
ku v nerezovej alebo sklenenej aparatire
bez pristupu vzduchu, priom sa odobera
frakcia pri odberovej teplote

teplota odberu (°C) = 126,11 — 0,417 . A p,

kde A p (kPa) je rozdiel atmosférického
tlaku a tlaku, pri ktorom sa destiluje a des-
tilat sa wvedie priamo cez sipravu aspoii
dvoch teflonovych filtrov s rozmermi otvo-
rov 1,2 um a 0,8 um, pripadne eSte cez filter
s rozmerom otvorov 0,4 um.
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