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(57) Abstract: The invention relates to a method for supplying a process
with an enriched carrier gas, wherein a first device and a second device are
provided, wherein the first device has a precursor and is designed to bring a
carrier gas in contact with the precursor and to enrich the carrier gas with the
precursor, wherein the second device has a precursor and is designed to
bring a carrier gas in contact with the precursor and to enrich the carrier gas
with the precursor, wherein the first device supplies the second device with
an enriched carrier gas, wherein the second device provides the enriched
carrier gas for the process, wherein a temperature of the first device is
controlled in dependence on an amount of precursor in the second device.
The invention further relates to a device for enriching a carrier gas with a
precursor and a controller for controlling the method.

(57) Zusammenfassung: Dic FErfindung betrifft ein Vertahren zum
Versorgen eines Prozesses mit einem angereicherten Trégergas, wobei eine
erste Vorrichtung und eine zweite Vorrichtung vorgesehen sind, wobei die
erste Vorrichtung einen Precursor aufweist und ausgebildet ist, um ein
Trégergas mit dem Precursor in Kontakt zu bringen und mit dem Precursor
anzureichern, wobei die zweite Vorrichtung einen Precursor autweist und
ausgebildet ist, um ein Trigergas mit dem Precursor in Kontakt zu bringen
und mit dem Precursor anzureichern, wobei die erste Vorrichtung die zweite
Vorrichtung mit einem angereicherten Tragergas versorgt, wobei
[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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die zweite Vorrichtung das angereicherte Trégergas fiir den Prozess bereitstellt, wobei eine Temperatur der ersten Vorrichtung
abhingig von einer Menge an Precursor in der zweiten Vorrichtung gesteuert wird. Zudem betriftt die Erfindung eine Vorrichtung
zum Anreichern eines Trigergases mit einem Precursor und eine Steuerung zum Steuern des Verfahrens.
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Beschreibung

Verfahren zum Versorgen eines Prozesses mit einem

angereicherten Tragergas

Es wird ein Verfahren zum Versorgen eines Prozesses mit einem
angereicherten Tragergas angegeben. Ferner wird ein Bubbler
zum Anreichern eines Tragergases, der bei einem solchen
Verfahren Verwendung finden kann. Weiter werden ein System
ein System mit einem ersten und einem zweiten Bubbler und
eine Steuerung zum Steuern einer Temperatur einer Vorrichtung

zum Anreichern eines Tragergases angegeben

Die Druckschrift US 4,140,735 A beschreibt ein Verfahren zum

Versorgen eines Prozesses mit einem Tragergas.

Eine zu lo&sende Aufgabe besteht darin, ein verbessertes
Verfahren zum Versorgen eines Prozesses mit einem
angereicherten Tragergas bereitzustellen. Eine weitere zu
l6sende Aufgabe der Erfindung besteht darin, eine verbesserte
Vorrichtung zum Anreichern eines Tragergases bereitzustellen.
Eine weitere zu losende Aufgabe besteht darin, ein
verbessertes System zur Bereitstellung eines angereicherten
Tragergases bereitzustellen. Zudem besteht eine weitere zu
l6sende Aufgabe darin, eine verbesserte Steuerung des
Verfahrens zur Bereitstellung eines angereicherten

Tragergases bereitzustellen.

Zum Anreichern eines Tragergases konnen Vorrichtungen
verwendet werden, die beispielsweise die Form von Bubblern
mit flissigen Precursorn aufweisen. Der fliissige Precursor
wird vom Tragergas durchstrdmt, sodass Molekiile des
Precursors im Tragergas mittransportiert werden. Anstelle
eines fllissigen Precursors kann jedoch auch ein fester
Precursor vorgesehen sein. Das beschriebene Verfahren wird
beispielsweise dazu eingesetzt, um Halbleiterschichten mit

Hilfe einer MOVPE- oder einer CVD-Anlage aufzuwachsen.
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Beispielsweise werden als Precursor metallorganische fliissige
Precursor verwendet. Mit Hilfe des beschriebenen Verfahrens
werden beispielsweise Halbleiterschichten fiir Halbleiterlaser
und LED-Strukturen hergestellt.

Ein Vorteil des beschriebenen Verfahrens besteht darin, dass
groBe Volumenfliisse des Tragergases bereitgestellt werden
kénnen. Zudem kdénnen groBe Volumenfliisse des Tradgergases mit
einer einer konstanten Konzentration an Precursors

bereitgestellt werden.

Der neue Bubbler weist den Vorteil auf, dass grofe
Volumenstrdme von Tragergas mit einer konstanten Sattigung an

Precursor bereitgestellt werden konnen.

Der Vorteil des beschriebenen Verfahrens wird dadurch
erreicht, dass eine erste Vorrichtung zum Anreichern eines
Tragergases mit einem Precursor vorgesehen ist, wobei die
erste Vorrichtung ein angereichertes Tragergas an eine zweite
Vorrichtung leitet. Die zweite Vorrichtung ist ebenfalls
ausgebildet, um ein Tradgergas mit einem Precursor
anzureichern. Die zweite Vorrichtung leitet das wvon ihr
angereicherte Tradgergas an einen Prozess, beispielsweise
einen Schichtabscheideprozess flir optoelektronische
Halbleiterbauelemente weiter. Eine Temperatur der ersten
Vorrichtung, die die Konzentration der Anreicherung des
Tragergases mit dem Precursor der ersten Vorrichtung
bestimmt, wird in Abhangigkeit von einer Menge an Precursor
in der zweiten Vorrichtung gesteuert. Auf diese Weise wird
eine sichere und zuverldssige Anreicherung des Tragergases in
der zweiten Vorrichtung auch bei einem hohen Volumenfluss des
Tragergases mit einer konstanten Konzentration des
angereicherten Precursors im Trdgergas erreicht. Damit kdnnen
Realisierungen von Tragergasfliissen von beispielsweise groler
als einem Liter pro Minute bis zu beispielsweise 10 Litern
pro Minute oder mehr mit einer konstanten Konzentration an

Precursor realisiert werden. Somit werden eine erhdhte



10

15

20

25

30

35

WO 2014/166766 PCT/EP2014/056331

Prozessstabilisierung des Abscheideprozesses und eine hohe
Abscheiderate auch mit einer Quelle flir das angereicherte

Tragergas erreicht.

In einer weiteren Ausfihrungsform wird die zweite Vorrichtung
mit Hilfe der ersten Vorrichtung mit Precursor aufgefiillt.
Dies wird dadurch erreicht, dass die Temperatur der ersten
Vorrichtung so eingestellt wird, dass mehr Precursor von der
ersten Vorrichtung zur zweiten Vorrichtung tber das Tragergas
transportiert wird, als von der zweiten Vorrichtung itber das
Tragergas an den Prozess abgegeben wird. Somit ist es nicht
erforderlich, die zweite Vorrichtung nach einer erstmaligen
Beftillung mit Precursor wahrend des Betriebs mit Precursor
laufend aufzufillen. Die zweite Vorrichtung wird
beispielsweise zu Beginn eines Prozesses mit einem Precursor
bis zu einem festgelegten Flullstand aufgefiillt. Wahrend des
Prozesses wird die zweite Vorrichtung mit Hilfe der ersten
Vorrichtung mit Precursor versorgt. Da in der zweiten
Vorrichtung ein ausreichender Precursor vorgehalten wird,
kann das Tragergas weiterhin mit Precursor angereichert
werden, auch wenn der Precursor der ersten Vorrichtung
aufgebraucht ist. Somit kann eine leer gewordene erste
Vorrichtung gegen eine neue, geflillte Vorrichtung
ausgetauscht werden, ohne den Anreicherungsprozess durch die
zwelte Vorrichtung negativ zu beeinflussen. Zudem werden
dadurch Wartungen an der ersten Vorrichtung leichter méglich,
ohne die BRereitstellung des angereicherten Tragergases durch

die zweite Vorrichtung zu beeinflussen.

In einer weiteren Ausfiihrungsform wird eine genaue Steuerung
der Temperatur der ersten Vorrichtung erreicht. Dazu wird die
Temperatur der ersten Vorrichtung abhangig von der Menge an
Precursor in der zweiten Vorrichtung gesteuert. Auf diese
Weise kann ein gewlinschter Fillstand des Precursors in der
zwelten Vorrichtung eingehalten oder eingestellt werden.

In einer weiteren Ausfithrungsform wird das Verfahren

dahingehend vereinfacht, dass die Menge an Precursor in der
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zweiten Vorrichtung abhdngig vom Gewicht der zweiten
Vorrichtung beurteilt wird. Somit ist es nicht erforderlich,
den aktuellen Fillstand des Precursors tatsdchlich zu messen.
Ausreichend ist eine einfache Messung des Gewichts der
zwelten Vorrichtung. In einer weiteren Ausfihrungsform wird
die Temperatur der zweiten Vorrichtung unabhdngig von der
Temperatur der ersten Vorrichtung gesteuert. Insbesondere
wird abhangig von der Menge des Precursors in der zweiten
Vorrichtung und/oder abhiangig vom Volumenstrom des
Triagergases durch die zweite Vorrichtung und/oder abhiangig
von einer gewlinschten Sattigung des Tragergases fir den

Prozess gesteuert.

Das beschriebene Verfahren kann beispielsweise fir die
Verwendung einegs fliissigen Precursors, insbesondere filir
etallorganische Precursor eingesetzt werden. Insbesondere bei
der Verwendung einegs fliissigen Precursors ist es von Vorteil,
dass eine BRefiillung der zweiten Vorrichtung nicht
erforderlich ist. Die Befiillung einer Vorrichtung mit einem
fliissigen Precursor, d. h. eines Bubblers ist relativ
aufwendig und kann mit dem beschriebenen System vermieden

werden.

Der beschriebene Bubbler weist den Vorteil auf, dass ein
hoher Volumenstrom vom Tragergas konstant mit einem Precursor
insbesondere mit einer konstanten Sattigung des Precursors
bereitgestellt werden kann. Dies wird insbesondere dadurch
erreicht, dass im fliissigen Precursor wenigstens ein
Ablenkelement vorgesehen ist, dass die Stromung des
Tragergases im Precursor dahingehend beeinflusst, dass das
Tragergas eine grolere Oberfldche bildet und/oder einen
langeren Weg vollfithren muss, das heiBt eine langere Zeit in
Kontakt mit dem Precursor steht. Dies wird beispielsweise
dadurch erreicht, dass das Ablenkelement in Form einer Platte
mit Offnungen ausgebildet ist. Die Offnungen kénnen
beispielsweise in Form von Lochern ausgebildet sein. Die

Offnungen weisen beispielsweise eine GréBe auf, die kleiner



10

15

20

25

30

35

WO 2014/166766 PCT/EP2014/056331

ist als eine vom Tragergas in einem fliissigen Precursor
gebildete Blase. Insbesondere kann das Ablenkelement in Form
eines Siebes ausgebildet sein. Durch die Ausbildung der
Offnungen wird die Bildung von kleinen Blasen des Tragergases
im flissigen Precursor unterstitzt. Dadurch wird die
Oberfldche des Trédgergases erhdht. Somit kann eine hohere
Sattigung des Tragergases mit dem Precursor auch bei einem

hohen Volumenstrom des Tradgergases erreicht werden.

In einer weiteren Ausfihrungsform ist das Ablenkelement in
der Weise ausgebildet, dass der Weg des Tragergases im
Precursor erhdht ist. Dies wird beigpielsweise dadurch
erreicht, dass das Ablenkelement in Form einer Platte mit
Schlitzen ausgebildet ist. Insbesondere kann die Platte
Flachen aufweisen, die in Form von Kreissegmenten ausgebildet
sind und vorzugsweise geneigt zu einer Ebene der Platte
angeordnet sind. Dadurch wird das Tragergas zu einer
Querbewegung, insbesondere zu einer kreisartigen und/oder

spiralartigen Stromungsbahn gezwungen.

Vorzugsweise sind mehrere Ablenkelemente libereinander
angeordnet. Damit werden eine weitere VergrdBerung der
Oberflédche des Tragergases und/oder eine weitere Verwirbelung
des Tragergases im Precursor erreicht. Dies bewirkt eine
weltere VergroBerung der Oberfldche des Tragergases und/oder
eine Verlangerung des vom Tragergas zuriickgelegten Wegs. Das
beschriebene System mit einem ersten und einem zweiten
Bubbler weist die anhand des Verfahrens erlauterten Vorteile

auf.

Ein einfacher und kostengiinstiger Aufbau eines Bubblers mit
einer sicheren Temperierung wird dadurch erreicht, dass der
Bubbler eine Kihlmanschette aufweist, die auf dessen
AuBenseite angebracht ist. Somit kann zum einen die
Temperatur des Bubblers ausreichend genau mit Hilfe einer
Kihlflissigkeit eingestellt werden. Zudem kann die Steuerung

der Temperatur des Bubblers durch eine einfache Steuerung des
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Kiithlstroms eingestellt werden. Weiterhin kann ein
geschlossener Kihlmittelstrom verwendet werden, so dass kein

Kihlmittel verdunsten kann.

Die beschriebene Steuerung weist den Vorteil auf, dass eine
einfache und sichere Durchfihrung des beschriebenen

Verfahrens ermoglicht wird.

Die oben beschriebenen Eigenschaften, Merkmale und Vorteile
dieser Erfindung sowie die Art und Weise, wie diese erreicht
werden, werden klarer und deutlicher verstdndlich im
Zusammenhang mit der folgenden Beschreibung der
Ausfihrungsbeispiele, die im Zusammenhang mit den Zeichnungen

naher erlautert werden, wobeil

Figur 1 eine schematische Darstellung eines Systems mit zwei
Vorrichtungen zum Anreichern eines Tradgergases mit einem

Precursor,

Figur 2 einen Bubbler mit einer Kihlmanschette,

Figur 3 einen schematischen Querschnitt durch eine
Vorrichtung zum Anreichern eines Tragergases mit einem

Precursor,

Figur 4 zeigt eine schematische Draufsicht auf das erste
Ablenkelement,

Figur 5 eine schematische Draufsicht auf ein Ablenkelement,

und

Figur 6 eine schematische Seitenansicht des Ablenkelements

der Figur 5 zeigt.

Figur 1 zeigt in einer schematischen Darstellung eine
Anordnung zur Anreicherung eines Tragergases mit einem

Precursor. Als Tradgergas kann beispielsweise Argon oder
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Helium von einer Quelle 1 mit einem vorgegebenen Druck zur
Verfigung gestellt werden. Die Quelle 1 ist an eine Zuleitung
2 angeschlossen. Die Zuleitung 2 steht iiber ein erstes Ventil
3 mit einem ersten Einlassventil 4 in Verbindung. Das erste
Einlassventil 4 verbindet die Zuleitung 2 mit einem
Zulaufrohr 5, dass in einen Raum © eines Gefidsses 29 miindet.
Das Zulaufrohr 5 endet knapp lUber einem Boden 7 des Raums 6.
Zudem ist ein Ablaufrohr 8 in den Raum 6 gefiihrt, wobei das
Ablaufrohr 8 knapp unterhalb einer Deckenwand 9 endet. Im
Betriebszustand befindet sind im Raum 6 ein Precursor 10. Der
Precursor 10 kann beispielsweise in fester Form oder in
fllissiger Form vorliegen. Beispielsweise kann als Precursor

10 eine metallorganische Verbindung verwendet werden.

Das Ablaufrohr 8 ist liber ein erstes Auslassventil 11 mit
einer Verbindungsleitung 12 verbunden. Die Verbindungsleitung
12 weist ein zweites und ein drittes Ventil 13, 14 auf. Das
zweite und das dritte Ventil 13, 14 sind hintereinander in
Serie geschaltet. Nach dem dritten Ventil 14 ist die
Verbindungsleitung 12 an ein zweites Einlassventil 51
angeschlossen. Das zweite Einlassventil 51 verbindet die
Verbindungsleitung 12 mit einem zweiten Zulaufrohr 15. Das
zweite Zulaufrohr 15 ist in einen zweiten Raum 16 eines
zwelten GefalRes 32 gefiithrt. Das zweite Zulaufrohr 15 endet
mit einer Auslasséffnung 17 nahe einem zweiten BRoden 18 des
zweliten Raumes 16. Zudem ist ein zweites Ablaufrohr 19 aus
dem zweiten Raum 16 heraus gefiihrt, wobei eine Ablaufdéffnung
20 knapp unterhalb einer zweiten Deckenwand 21 des zweiten
Raumes 16 angeordnet ist. Das zweite Ablaufrohr 19 ist iiber
ein zweites Auslassventil 22 mit einer Ableitung 23
verbunden. In der Ableitung 23 ist ein viertes Ventil 24
vorgesehen. Nach dem vierten Ventil 24 mindet die Ableitung

23 1n eine Prozesskammer 25.

Im Betrieb der Anlage ist im zweiten Raum 16 die gleiche Art
Precursor wie im ersten Raum 6 vorgesehen. Beigspielsweise

kann der Precursor 10 in Form eines fliissigen Precursors
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vorgesehen sein. Der fliissige Precursor weist im Betrieb
einen Fillstand auf, der zwischen der Auslassdffnung 17 des
zweiten Zulaufrohrs 15 und der Ablaufoffnung 20 des zweiten
Ablaufrohrs 19 angeordnet ist.

Weiterhin weist der erste Raum 6 eine Temperiereinrichtung 26
auf. Mithilfe der Temperiereinrichtung 26 kann die Temperatur
im Raum 6 und damit die Temperatur des Precursors 10
beeinflusst, insbesondere eingestellt werden. Die
Temperiereinrichtung 26 steht lUber eine Steuerleitung 27 mit
einem Steuergerat 28 in Verbindung. Das Steuergerat 28 ist
mit einem Datenspeicher 74 verbunden. Der Raum 6 wird durch
das abgedichtete GefaB 29 begrenzt, wobei {iber das Zulaufrohr
5 Tragergas zugefihrt und iber das Ablaufrohr 8 abgefihrt
wird. Das GefaB 29 ist in der dargestellten Ausfihrungsform
auf einer Waage 30 angeordnet. Die Waage 30 steht iUber eine

Signalleitung 31 mit dem Steuergerat 28 in Verbindung.

Der zweite Raum 16 wird von dem zweiten abgedichteten Gefal
32 gebildet, wobei Uber das zweite Zulaufrohr 15 Tragergas zu
und lber das zweite Ablaufrohr abgefiihrt wird. Das zweite
Gefal 32 weist eine zweite Temperiereinrichtung 33 auf, um
die Temperatur des zweiten GefdBes einzustellen. Die zweite
Temperiereinrichtung 33 ist iUber eine zweite Steuerleitung 34
mit dem Steuergerdt 28 verbunden. Weiterhin ist das zweite
Gefall 32 auf einer zweiten Waage 35 angeordnet. Die zweite
Waage 35 ist tber eine zweite Signalleitung 36 mit dem
Steuergerat 28 verbunden. Zudem kann ein zweiter
Temperatursensor 37 am oder im zweiten Gefall 32 vorgesehen
sein. Der zweite Temperatursensor 37 ist iiber eine dritte
Signalleitung 38 mit dem Steuergerat 28 verbunden. Zudem kann
das Gefal 29 einen ersten Temperatursensor 39 aufweisen, der
ilber eine vierte Signalleitung 40 mit dem Steuergerat 28

verbunden 1st.

Mithilfe der Waagen 30, 34 kann das Gewicht der Gefale 29, 32
und damit die Menge an Precursor im GefaB 29, 32 erfasst

werden. Das Steuergeridt 28 weist weitere Ein-/Ausgdnge 41



10

15

20

25

30

35

WO 2014/166766 PCT/EP2014/056331

auf, Uber die Signale von weiteren Sensoren erfasst und/oder

Steuersignale an die Ventile abgegeben werden.

In Stromungsrichtung eines Tragergases gesehen ist vor dem
ersten Ventil 3 eine Uberbriickungsleitung 42 mit einem
fiunften Ventil 43 angeordnet. Die Uberbriickungsleitung 42 ist
zu der Verbindungsleitung 12 in Stromungsrichtung nach dem
zweiten Ventil 13 und vor dem dritten Ventil 14 gefihrt.
Zudem ist eine zweite Uberbriickungsleitung 44 mit einem
ersten und einem zweiten Schaltventil 45, 46 vorgesehen, die
die Zuleitung 2 mit der Verbindungsleitung 12 jeweils
angrenzend an das erste Einlassventil 4 bzw. das erste
Auslassventil 11 verbindet. Weiterhin ist eine dritte
Uberbriickungsleitung 47 vorgesehen, die ein sechstes Ventil
48 aufweist. Die dritte Uberbriickungsleitung 47 verbindet die
Zuleitung 12 in Stromungsrichtung gesehen vor dem dritten
Ventil 14 mit der Ableitung 23 nach dem vierten Ventil 24.

Weiterhin ist eine vierte Uberbriickungsleitung 49 vorgesehen,
die ein drittes Schaltventil 50 aufweist, wobeil die vierte
Uberbriickungsleitung 49 die Zuleitung 12 in Strémungsrichtung
gesehen vor dem zweiten Einlassventil 51 mit der Ableitung 23
in Strdomungsrichtung gesehen nach dem zweiten Auslassventil
22 verbindet. Die Aus- und Einlassventile 4, 11, 51,52 sind
ebenfalls als Schaltventile ausgebildet, wobei ein
Schaltventil handisch geschalten wird. Die anderen Ventile 3,
13, 14, 24, 43, 48 sind jeweils als pneumatische Ventile
ausgebildet, die vom Steuergerat 28 angesteuert, das heiBt

getffnet oder geschlossen werden.

Mithilfe der in Figur 1 beschriebenen Vorrichtung kann eine
Prozesskammer 25 mit einem gewiinschten Volumenstrom eines
Tragergases mit einer gewlinschten Anreicherung eines
Precursors versorgt werden. Dazu sind entsprechende Programme
im Datenspeicher 74 flir das Steuergeradt 28 abgelegt. Die
Anreicherung des Tragergases beim Durchstrdimen des ersten

Raumes 6 und des zweiten Raumes 16 hangt von der
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Stromungsgeschwindigkeit des Tradgergases und der Temperatur
des Precursors 10 ab. Entsprechende Tabellen sind im
Datenspeicher 29 abgelegt. Das Tragergas wird von der Quelle
1 mit einem vorgegebenen Druck zur Verfliigung gestellt.
Abhdngig vom gewlinschten Volumenstrom des Tragergases werden
das erste, zweite, dritte und vierte Ventil 3, 13, 14, 24
entsprechend gedffnet. Die Einlass- und Auslassventile 4, 11,
51, 52 sind ebenfalls gedffnet. Die Schaltventile 45, 46, 50
der zweiten und vierten Uberbriickungsleitungen 44, 49 sind im
Normalbetrieb geschlossen. Ebenso sind das flinfte Ventil 43

und das sechste Ventil 48 im normalen Betrieb geschlossen.

Die Temperatur des Precursors 10 im ersten und einem zweiten
Raum 6, 16 wird durch die Temperatursensoren 37, 39 erfasst.
Abhdngig von dem vorgegebenen Volumenstrom und der
gewlinschten Anreicherung mit dem Precursor werden die
Temperaturen der Precursor 10 im ersten und im zweiten Raum
6, 16 durch eine entsprechende Ansteuerung der
Temperiereinrichtung 26, 33 in der gewinschten Hohe vom
Steuergerat 28 eingestellt. Zudem hangt die Sattigung des
Tragergases im zweiten Raum 16 vom Fillstand des Precursors
ab. Dazu sind entsprechende Programme und Tabellen im

Datenspeicher 29 abgelegt.

Zum Einhalten eines gewlinschten Fillstands des Precursors 10
im zweiten Raum 16 wird die Temperatur des Precursors 10 im
ersten Raum 6 hoher gestellt, als fir die Sattigung des
Tragergases erforderlich ist. Somit wird vom Raum 6 mehr
Precursor iber das Tragergas und die Verbindungsleitung 12 in
den zweiten Raum 16 befdrdert, als vom Tragergas uUber die
zwelte Ableitung 23 aus dem zweiten Raum 16 zur Prozesskammer
25 gefihrt wird. Damit wird der Fillstand des Precursors im
zweiten Raum 16 erhoht. Zur Erfassung des Fillstands des
Precursors 10 im zweiten Raum 16 wird das Gewicht des zweiten
GefédBRes 32 mithilfe der zweiten Waage 35 erfasst und an das
Steuergerat 28 gemeldet. Im Datenspeicher 74 sind Tabellen

abgelegt, die in Abhadngigkeit vom erfassten Gewicht des
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zwelten GefalRes 32 einen Fillstand berechnen. Zudem wird
mithilfe der Waage 30 das Gewicht des ersten GefaBes 29
erfasst und an das Steuergerat 28 weitergemeldet. Das
Steuergerat 28 ermittelt aufgrund des Gewichts des Gefales 29
den Fillstand des Precursors 10 im Raum 6. Abhangig von der
gewdhlten Ausfihrungsform koénnen anstelle der Waagen 30, 35
auch andere Messverfahren eingesetzt werden, um den Fillstand
bzw. die Menge des Precursors 10 im ersten und/oder im
zweiten Raum 6, 16 zu messen. Das erste und das zweite Gefal
stellen jeweils eine Vorrichtung zum Anreichern eines

Tragergases mit einem Precurser in Form eines Bubblers dar.

Fiir die Herstellung von Verbindungshalbleitern werden oft
metallorganische Verbindungen wie z.B. Trimethylgallium,
Trimethylaluminium, Trimethylindium, Dimethylhydrazine usw.
verwendet. Der Vorteil dieser Verbindungen ist ein moderater
Dampfdruck bei Raumtemperatur, sodass sie nahe
Normbedingungen verdampft und durch Rohrleitungen
transportiert werden koénnen. Die in Figur 1 dargestellten
Gefable 29, 32 stellen bei Verwendung eines fliissigen
Precursors sogenannte Bubbler da, die vom Aufbauprinzip her
einer Gaswaschflasche entsprechen. Dabei werden die Metall-
organischen Verbindungen bei einem gesdttigten Dampf Uber
einer fliissigen metallorganischen Verbindung oder einer
festen metallorganischen Verbindung durch die Einbringung
eines Tragergases, wie z.B. Wasserstoff, Stickstoff oder
Argon, zu der Prozesskammer 25 transportiert. Fir eine
definierte Anreicherung, das heiBt eine definierte
Konzentration des Precursor in dem Tragergas ist eine
bestimmte Temperatur des Precursors erforderlich. Dazu werden
die GefaBe 29, 32 mit den Temperiereinrichtungen 26, 33
moglichst genau auf der gewlinschten Temperatur gehalten, um
einen definierten konstanten Dampfdruck des metallorganischen
Precursors zu erreichen. Flir die Abscheidung von Aluminium
kann beispielsweise Trimethylaluminium, fir die Abscheidung
von Gallium Trymethylgallium, fir die Abscheidung von Indium

Trimethylindium, fir die Abscheidung von Germanium
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Isobotylgermanium und fir die Abscheidung von Arsen Arsine

verwendet werden.

Figur 2 zeigt in schematischer Darstellung das Gefal 29, dass
eine Vorrichtung zum Anreichern eines Tradgergases mit einem
Precurser darstellt und gemdB Figur 1 abgebaut ist. Das Gefal
29 weist als Temperiereinrichtung 26 eine Kihlmanschette 53
auf, die eine Kihlleitung 55 zur Fihrung eines Kihlmediums
aufweist. Die Kihlmanschette 53 ist beispielsweise mit einem
geschlossenen Kiithlwasserkreislauf verbunden, wodurch eine
Temperierung des GefaBes 29 und damit des Precursers 10 im
Gefal 29 auf eine Genauigkeit von +- 0,5 Grad mdoglich ist.
Die Kihlmanschette wird iiber ein steuerbares Ventil an den
geschlossenen Kihlwasserkreislauf angeschlossen. Abhangig von
der gewahlten Ausfithrungsform kann auch nur ein Teil der
Seitenflédche des GefiRes 29 mit der Kihlmanschette 53 bedeckt
sein. Die Kihlmanschette 53 besteht aus Kihlleitungen 55, die
quer zur Langserstreckung des Gefales 29 angeordnet sind und
thermisch leitenden Kontaktfladchen 54, die senkrecht zu den
Kihlrohren 55 angeordnet sind und direkt auf der AuRenseite
des GefaBes 29 aufliegen. Die Kihlleitungen 55 geben die
Warme/Kalte an die Kontaktfldchen 54. Mit Hilfe der
Kithlmanschette 53 ist eine direkte Proportionalkiihlung des

Gefables 29 moglich.

Figur 3 zeigt in einem schematischen Querschnitt eine

Ausfihrungsform flur das zweite Gefal 32.

Das zweite Gefal 32 weist im Wesentlichen eine zylindrische
AuBenform und einen zylindrischen zweiten Raum 16 auf. Der

zweite Raum 16 ist von einer ersten Gehdusewand 57 begrenzt.
Die erste Gehdusewand 57 ist in Form einer Zylinderwand mit
Boden 59 ausgebildet und beinhaltet zweite Kihlleitungen 58
zum Temperieren der ersten Gehausewand 57. Vorzugsweise ist
die zweite Kihlleitung 58 sowohl in den Seitenwanden 60 als
auch im Boden 59 der ersten Gehdusewand 57 eingebracht. Die

erste Gehdusewand 57 i1st von einer zweiten Gehdusewand 61
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umgeben. Die zweite Gehadusewand 61 ist ebenfalls
zylinderfdérmig ausgebildet und weist einen zweiten Boden 62
auf. Zwischen der ersten und der zweiten Gehdusewand 57, ol
ist ein hilsenfdrmiger Hohlraum 63 mit einem Bodenraum
ausgebildet. Der Hohlraum 63 wird unter Vakuum zugeschweisst.
sodass im Hohlraum 63 ein Vakuum zur thermischen Isolierung

vorhanden 1ist.

Die erste Gehdusewand 57 ist von einem Deckel 64
abgeschlossen, wobei auch die zweite Gehausewand 61 von dem
Deckel 64 abgeschlossen ist. Uber den Deckel 64 ist das
zweite Zulaufrohr 15 in den zweiten Raum 16 eingefiithrt. Das
zweite Zulaufrohr 15 endet knapp lber dem Boden 59. Oberhalb
einer Auslassdoffnung des zweiten Zulaufrohrs 15 ist ein
erstes Ablenkelement 65 angeordnet. Das erste Ablenkelement
65 ist in der dargestellten Ausfihrungsform als
scheibenfdérmige Platte ausgebildet, durch deren Mitte das
zweite Zulaufrohr 15 gefihrt ist. Das erste Ablenkelement 65
weist Locher beispielsweise in Form von Kreisflachen auf.
Abhdngig von der gewahlten Ausfithrungsform kann das erste
Ablenkelement 65 in Form eines Siebes mit Lochern,
insbesondere mit kreisfdrmigen Ldchern ausgebildet sein. Die
Aufgabe des ersten Ablenkelement 65 besteht darin, dass lber
das zweite Zulaufrohr 15 zugefiihrte Tragergas in kleinere
Gasblasen aufzuteilen. Damit wird die Oberflache des
Tragergases erhoht. Im Betriebszustand befindet sind ein
Precurser 10, der fliissig ausgebildet ist und bis zu einem

gewlinschten Fiillstand 66 den zweiten Raum 16 auffillt.

Abhdngig von der gewahlten Ausfihrungsform kann auf das erste
Ablenkelement 65 auch verzichtet werden. Oberhalb des ersten
Ablenkelements 65 ist wenigstens ein weiteres Ablenkelement
67, 68, 69 angeordnet. In dem dargestellten
Ausfihrungsbeispiel sind drei weitere Ablenkelemente 67, 68,
69 vorgesehen. Die drei weiteren Ablenkelemente sind
Ubereinander und beabstandet voneinander angeordnet und

weisen Jjeweils die Form einer Kreisscheibe mit einem mittigen
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Loch auf, durch dass das zweite Zulaufrohr 15 gefihrt ist.
Die weiteren Ablenkelemente 67, 68, 69 weisen eine Form auf,
mit der die Strdmung des Tradgergases seitlich abgelenkt wird,
insbesondere zu einer spiralfdrmigen Strdomungsrichtung
abgelenkt wird. Dabei kdénnen die Ablenkelemente 67, 68, 69
beispielsweise in Form von Platten mit Schlitzen ausgebildet
sein. Zudem kodnnen die weiteren Ablenkelemente in Form wvon
Platten gebildet sein, die in Kreissegmente aufgeteilte
Flachen aufweisen, wobei die Flachen geneigt zur Ebene des

weiteren Ablenkelements angeordnet sind.

Figur 4 zeigt in einer schematischen Draufsicht das erste

Ablenkelement 65 mit einer Vielzahl von kreisrunden L&chern
77 die beispielsweise gleichmalRig iUber das Ablenkelement 65
verteilt sind. Das Tragergas, dass durch die Locher 77 nach

oben steigt und in kleinere Blasen aufgeteilt.

Figur 5 zeigt in einer schematischen Ansicht das erste
weitere Ablenkelement 67 von oben. Das erste weitere
Ablenkelement 67 weist mehrere Kreissegmente 70 auf. Zudem
ist eine mittige Offnung 71 fiir die Durchfithrung des zweiten

Zulaufrohres 15 vorgesehen.

Figur 6 zeigt in einer schematischen Seitenansicht eine Ebene
72 des ersten weiteren Ablenkelements 67 und zwei
Kreissegmente 70 der Figur 5. Dabei ist deutlich die
Schrédgstellung der Kreissegmente 70 in Bezug auf die Ebene 72
zu erkennen. Durch die Schragstellung wird das Tragergas beim
Hochsteigen seitlich abgelenkt. Somit wird die Zeit zum

Aufsteigen und der Weg beim Aufsteigen erhoht.

Das zweite und dritte weitere Ablenkelement 68, 69 kann
entsprechend dem ersten weiteren Ablenkelement 67 ausgebildet
sein. Weiterhin kénnen das zweite und dritte weitere
Ablenkelement auch andere Formen aufweisen, um die Zeit
und/oder den Weg des aufsteigenden Tradgergases zu erhodhen.
Oberhalb des dritten weiteren Ablenkelements 69 und unterhalb
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des Fillstands 66 des Precursers kann ein zusdtzliches
Ablenkelement 73 vorgesehen sein. Das zusatzliche
Ablenkelement 73 weist im Wesentlichen die gleiche Form wie
das erste Ablenkelement 65 auf. Abhdngig von der gewahlten
Ausfihrungsform kénnen die Form und/oder die GroBe der
Offnungen gegeniiber dem ersten Ablenkelement 65 anders

ausgebildet sein.

Oberhalb des Flullstands 66 ist im Deckel 64 das zweite
Ablaufrohr 19 eingebracht. Zudem weist das zweite Gehduse 32
einen Anschluss zur Zufithrung von Kihlflissigkeit zu der
zweiten Kihlleitung 58 auf. Abhangig von der gewdhlten
Ausfihrungsform kann ein geschlossener Kihlwasserkreislauf
flir die zweite Kihlleitung 58 vorgesehen sein, wobei das
Kihlwasser beispielsweise durch einen extern angeordneten
Peltierkithler exakt temperiert werden kann. Die Temperierung
kann im Bereich von +- 0,1 Grad Celsius liegen. Die
Ablenkelemente 65, 66, 67, 68, 69, 73 stellen Umlenkbleche
bzw. Diffusorbleche dar, die sowohl die Oberflédche des
Tragergases vergroRern sollen als auch eine langere
Verweilzeit im Precurser und/oder eine langere Schwebestrecke
im Precurser erreichen soll. Abhangig von der gewdhlten
Ausfiihrungsform kann ein Sackloch 76 vorgesehen sein, um den
zwelten Temperatursensor 32 im zweiten Innenraum 16
unterzubringen. Weiterhin kann ein Beflillstutzen fir eine
Grundbefiillung oder eine GroBlgewindeversorgung mit Precurser

am zweiten Gehduse 32 vorgesehen sein.

Abhdngig von der gewahlten Ausfihrungsform wird die
Temperatur des ersten Gehauses 29, d. h. des ersten BRubblers
so gesteuert, dass ein gewilinschter Fillstand des zweiten
Gehduses 29 mit Precurser, d. h. des zweiten Bubblers auf 75%

des Volumens des zweiten Raums 16 konstant gehalten wird.

Abhdngig von der gewahlten Ausfihrungsform kann auch auf den
Hohlraum 63 als Vakuum zur Isolierung verzichtet werden und

eine Materialisolierung vorgesehen sein.
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Weiterhin kann abhadngig von der gewahlten Ausfithrungsform
auch der zweite Bubbler, das heiBt das Gehduse 32 ohne den
ersten Bubbler, das heiBt das erste Gehduse 29 zur
Bereitstellung von angereichertem Tragergas verwendet werden.
In dieser Ausfihrungsform ist die Quelle des Tragergases
direkt an die Zuleitung 12 der zweiten Vorrichtung (Fig. 1)

angeschlossen.

Obwohl die Erfindung im Detail durch das bevorzugte
Ausfihrungsbeispiel naher illustriert und beschrieben wurde,
so ist die Erfindung nicht durch die offenbarten Beispiele
eingeschrankt und andere Variationen kdnnen vom Fachmann
hieraus abgeleitet werden, ohne den Schutzumfang der

Erfindung zu verlassen.

Diese Patentanmeldung beansprucht die Prioritat der deutschen
Patentanmeldung 102013103603.1, deren Offenbarungsgehalt

hiermit durch Riickbezug aufgenommen wird.
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Patentanspriiche

Verfahren zum Versorgen eines Prozesses mit einem
angereicherten Tragergas, wobeli eine erste Vorrichtung
und eine zweite Vorrichtung vorgesehen sind, wobei die
erste Vorrichtung einen Precursor aufweist und
ausgebildet ist, um ein Tradgergas mit dem Precursor in
Kontakt zu bringen und mit dem Precursor anzureichern,
wobei die zweite Vorrichtung einen Precursor aufweist und
ausgebildet ist, um ein Tradgergas mit dem Precursor in
Kontakt zu bringen und mit dem Precursor anzureichern,
wobei die erste Vorrichtung die zweite Vorrichtung mit
einem angereicherten Tragergas versorgt, wobei die zweite
Vorrichtung das angereicherte Tragergas fiir den Prozess
bereitstellt, wobei eine Temperatur der ersten
Vorrichtung abhangig von einer Menge an Precursor in der

zweiten Vorrichtung gesteuert wird.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Temperatur der
ersten Vorrichtung so eingestellt wird, dass mehr
Precursor von der ersten Vorrichtung zur zweiten
Vorrichtung transportiert wird, als von der zweiten
Vorrichtung iiber das angereicherte Tragergas fiir den

Prozess abgegeben wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei
die Temperatur der ersten Vorrichtung abhdngig von einer
Menge an Precursor in der ersten Vorrichtung gesteuert

wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei
die Menge an Precursor der ersten und/oder der zweiten
Vorrichtung abhangig vom Gewicht der ersten bzw. der

zweiten Vorrichtung beurteilt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei

die Temperatur der zweiten Vorrichtung unabhdngig von der
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Temperatur der ersten Vorrichtung gesteuert wird,
insbesondere abhangig von der Menge des Precursors in der
zwelten Vorrichtung und/oder abhdngig vom Volumenstrom
des Tradgergases durch die zweite Vorrichtung und/oder
abhdngig von einer gewilinschten Sattigung des Tragergases

flir den Prozess gesteuert wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei
als Precursor wenigstens in der ersten oder der zweiten
Vorrichtungen ein fliissiger Precursor, insbesondere ein
metallorganischer Precursor vorgesehen ist, und wobei die
Vorrichtung mit dem flliissigen Precursor als Bubbler

ausgebildet ist.

Bubbler (29, 32) zum Anreichern eines Tragergases mit
einem Precursor (10), mit einem Raum (6, 16) zum
Bereithalten eines fliissigen Precursors (10), mit einer
Temperatureinrichtung (26, 32), mit einer Isolierung, die
auf einer AuBlenseite der Temperatureinrichtung angeordnet
ist, mit einem Zulaufrohr (5, 15) zur Zufihrung von
Tragergas, wobei das Zulaufrohr (5, 15) in den Raum (6,
16) ragt, mit einem Ablaufrohr (8, 19) zum Abfiithren eins
angereicherten Tragergases, das in den Raum (6, 16) ragt,
wobei zwischen einem Auslass des Zulaufrohrs (5, 15) und
dem Einlass des Ablaufrohrs (8, 19) wenigstens ein
Ablenkelement (65, 67, 68, 69, 73) vorgesehen ist, um
eine Stromung des Tradgergases zu beeinflussen, wobei im
Betrieb das Ablenkelement (65, 67, 78, 69, 73) im

fllissigen Precursor angeordnet ist.

Bubbler nach Anspruch 7, wobei mehrere Ablenkelemente
(65, 67, ©68, 69, 73) Ubereinander zwischen einer
Auslassoffnung (77) des Zulaufrohrs (15) und einer

Ablaufdéffnung (20) des Ablaufrohres vorgesehen sind.

Bubbler nach einem der Anspriiche 7 oder 8, wobei

wenigstens ein Ablenkelement (65) in Form einer Platte
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10.

11.

12.

13.

14.

mit Lochern (77) ausgebildet ist.

Bubbler nach einem der Anspriiche 7 bis 9, wobei
wenigstens ein Ablenkelement (67) in Form einer Platte
mit geneigt angeordneten Flachen (70) ausgebildet ist,
wobei die Flachen (70) insbesondere als Kreissegmente
(70) ausgebildet sind.

Bubbler nach einem der Anspriiche 9 oder 10, wobei das
Ablenkelement (65) mit den Loéchern (77) als erstes
Ablenkelement (65) oberhalb der Auslassoffnung (17) des

Zulaufrohres (15) angeordnet ist.

Bubbler nach Anspruch 11, wobei mindestens zweli weitere
Ablenkelemente (67, ©8, 69) oberhalb des ersten
Ablenkelementes (65) und unterhalb der Ablaufoffnung (20)
des Ablaufrohres (19) angeordnet sind, wobei die zwei
weiteren Ablenkelemente (67, 68, 69) in Form von Platten
mit geneigt angeordneten Flachen (70) ausgebildet ist,
wobei die Flachen (70) insbesondere als Kreissegmente

ausgebildet sind.

System mit einem zweiten Bubbler (32) und mit einem
ersten Bubbler (29), wobei der zweite Bubbler (32) gemal
einem der Anspriiche 7 bis 12 ausgebildet ist, wobei der
zwelte Bubbler (29) ein Zulaufrohr (5) und ein Ablaufrohr
(8) aufweist, wobei das Ablaufrohr (8) des ersten
Bubblers (29) mit einem Zulaufrohr (15) des zweiten
Bubblers (32) verbunden ist.

System gemdl Anspruch 13, wobei der zweite Bubbler (32)
eine zweite Vorrichtung (33) zum Temperieren des zweiten
Bubblers (32) aufweist, wobeil der erste Bubbler (29) eine
erste Vorrichtung (26) zum Temperieren des ersten
Bubblers (29) aufweist, und wobei die Temperatur der
zwelten Vorrichtung (33) genauer einstellbar ist als die

Temperatur der ersten Vorrichtung (26), wobei die erste
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15.

Vorrichtung (26) zum Temperieren in Form einer
Kiithlmanschette (53) ausgebildet ist, die wenigstens
teilweise eine Aulenseite des ersten Bubblers (29)
bedeckt, wobei die Kiithlmanschette (53) eine Kihlleitung
(55) aufweist, wobei die Kihlleitung zum Anschluss an ein

Kithlmedium ausgebildet ist.

Steuerung (28) zum Steuern einer Temperatur einer ersten
Vorrichtung (29), wobei die erste Vorrichtung (29) einen
Precursor (10) aufweist und ausgebildet ist, um ein
Tragergas mit dem Precursor in Kontakt zu bringen und mit
dem Precursor (10) anzureichern, wobei die Steuerung (28)
einen ersten Sensoreingang zur Erfassung einer Menge an
Precursor in einer zweiten Vorrichtung (32) aufweist,
wobei die zweite Vorrichtung (32) einen Precursor (10)
aufweist und ausgebildet ist, um das Tragergas mit dem
Precursor (10) in Kontakt zu bringen und mit dem
Precursor (10) anzureichern, wobei die erste Vorrichtung
(29) eine Temperiereinrichtung (26) zur Beeinflussung der
Temperatur der ersten Vorrichtung (29) aufweist, wobei
die Steuerung (28) einen Steuerausgang zum Ansteuern der
Temperiereinrichtung (26) aufweist, wobei die Steuerung
(28) ausgebildet ist, um die Temperatur der ersten
Vorrichtung (29) abhangig von einer Menge an Precursor

(10) in der zweiten Vorrichtung (32) zu steuern.
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