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(57) Anotace:
Zpusob pfipravy mikroporézni vrstvy nitridu kiemiku
v kiemennych ampulich spo¢iva v tom, Ze se kfemenné
ampule vloZzi do pece o vychozi laboratorni teploté, opatfi
se plynot&snou hlavici, zapne se ohfev pece a kiemenna
ampule se vyhieje na pracovni teplotu. Dale se plni
prutokové metanem, pfitom probiha pyrolyza metanu,
pfi¢emZ se pyrolyzni uhlik usazuje na sténu kfemenné
ampule a uhlik se neché reagovat s povrchem kfemenné
ampule, pfi¢emz se tvoii aktivni vrstva kfemiku, ktera se
nechd omyvat proudem &pavku. Pfi stale protékajicim
&pavku se zavede do kiemenné ampule smés silanu a
vodiku a podava se fizeng vstupnim elektromagnetickym
ventilem do odméfovaci komirky a pfitok smési silanu a
vodiku do kiemenné ampule se zastavi a za stalého
pritoku &pavku se kiemenna ampule ve vypnuté peci
neché ochladnout na laboratorni teplotu. Zafizeni
k provadéni zpusobu pfipravy mikroporéznich vrstev
nitridu kiemiku v kiemennych ampulich je vytvofeno
z reakni C4sti, Cerpaci Casti, ¢asti zavadéni metanu, Casti
zavadéni Epavku a ¢asti sméSovani silanu s vodikem
sloZené z podéasti zasobovani silanem a podCésti
zasobovani vodikem.
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Zpiisob a zaFizeni pro pripravu mikroporéznich vrstev nitridu kiemiku v ki‘emennych

ampulich.

Oblast techniky

Vynalez se tykd zplisobu a zafizeni pro piipravu mikroporéznich vrstev nitridu kfemiku
v kfemennych ampulich,zv1asté pro vyzkum, vyvoj a p¥ipravu materidlt a polotovari pro

vyrobu elektronickych a optoelektronickych soucastek.

Dosavadni stav techniky

Polotovary materiald pro vyrobu elektronickych a optoelektronickych soudastek se
pievazné pfipravuji za teplot vy§§ich nez 100(%C,nej ¢astéji v ampulich z kiemenného skla.

I kdyZ jsou ampule pro zpracovani uvedenych polotovart zhotovovany z co nejéistiiho
kfemenného skla, jeho Cistota je vSak mensi nez poZzadovana Cistota zpracovavanych
materiald. Nasledkem toho dochézi zvl4sté za vysokych procesnich teplot k prestupu neéistot
z povrchu kiemenné ampule do zpracovavaného ingotu polotovaru a k jeho znegisténi.

Vzhledem k mimof4ddnému vyznamu vychozi istoty polotovari materiald pro ti¢innou
funkei elektronickych a optoelektronickych souééstek je pro odstranéni téchto zavaznych
nedostatkli vénovano od Sedesatych let minulého stoleti az dosud mimofadné odborné tsili.
Jednou ze zékladnich cest vedoucich ke sniZeni pravdépodobnosti prestupu necistot ze stény
kifemenné ampule do zpracovdvaného polotovaru je opatfeni jejtho povrchu izolaéni vrstvou
z teplotné a mechanicky odolného materiélu, ktery 1ze v podobé dobfe ulpivajici strukturné
a rozmérove definované povrchové vrstvy pfipravit pfimo v procesni kiemenné trubici na jeji
sténé.

Dlouholetym vyzkumem a praxi bylo prokazano, Ze jednim z nejtic¢innéj$ich materiall
pro tvorbu oddélovaci vrstvy na povrchu kfemennych ampuli poZadovanych vlastnosti je
nitrid kiemiku. V patentové i odborné literatufe byla popsana fada zplsobu a zafizeni
piipravy vrstev nitridu kfemiku na vlastnich, ale i jinych povrSich v kiemennych ampulich.
Mezi nejcitovanéjsi z relevantni patentové literatury patfi napt. US Patent No. 3,485,666
(1965), Sterling H. F. and George R. Ch.: Method of Forming a Silicon Nitride Coating, US
Pat. No. 3,717,498 (1973), Franz [. and Langheinrich W.: Method for Treating the Surface of
a Container and a Container Produced by the Method; US Pat. No. 3,746,569 (1970),



Pammer E. and Folkmann E.: Silicon Nitride Coating on Quartz Walls for Diffusion and
Oxidation Reactors; US Pat. No. 4,610,896 (1986), Chaudhauri A.K., Sarin V.K., Harris J.M.:
Method of Forming Silicon Nitride Coating. Ze vSeobecné odborné literatury to jsou prace:
Chu T. L., Lee C.H. and Gruber G.A.: The Preparation and Properties of Amorphous Silicon
Nitride Films. J. Electrochem. Soc. 114, 7, (1967), 717-722; Rosler R.S.: Low Pressure CVD
Production Processes for Poly, Nitride, and Oxide. Solid State Technology, April 1977 p. 63.
Zakladni informace o vlastnostech a pfipravé nitridu kiemiku lze nalézt v encyklopedii

,» Wikipedia®.

Vétsina zplsobu a zatizen{ pro pfipravu vrstev nitridu kiemiku na povrsich kiemennych
ampuli popsanych v citované literatufe byla vyvinuta a pouZita pro specifické aplikace, tj. pro
pfipravu polotovard jmenovitého sloZen{ a vymezenych a v soucasnosti Casto jiZ zastaralych
parametrii. Vedle téchto nevyhod dosud popsanych zpisobil a zafizeni patii mimo jin€ i
znacna strukturni i objemova nehomogenita vytvorenych vrstev a zvlasté pomérné mala

reprodukovatelnost jejich opakované vyroby.

Podstata vynalezu

Vyse uvedené nedostatky jsou odstranény zptisobem a zafizenim pro pfipravu
mikroporéznich vrstev nitridu kfemiku v kfemennych ampulich podle niZe popsanych
technickych feSeni.

Zptisob ptipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kfemennych ampulich podle
ptedloZeného vynalezu spodiva v tom, Ze se kiemenna ampule vlozi do pece o vychozi
laboratorni teplot€, opatti se pfed nebo po vloZeni plynotésnou rozvodnou hlavici a Cerpa
na tlak 10 az 100 Pa, pfitom se zapne ohfev pece a kiemennd ampule se vyhfeje na pracovni
teplotu vyhodné v intervalu 1000 aZ IZO%C, dale se kfemennd ampule pln}; grﬁtokové
metanem pfednostné v rozsahu rychlosti plnéni 30 az 40 ml/min po dobu 5¢#10 min., pfitom
probihé pyrolyza metanu podle vzorce CHy = C+2H, pfi¢emz se pyrolyzni uhlik usazuje na
sténu kfemenné ampule,a dale se uhlik nechd reagovat s povrchem kiemenné ampule podle
yzorce Si0, + C = Si + CO,, piGemz se tvoii aktivni vrstva kiemiku, kterd se nechd omyvat
proudem &pavku vyhodné pritokem 30:(56 ml/min. po dobu o,s?f‘ hod., nadeZ se pti stale
protékajicim ¢pavku zavede do kiemenné ampule z odméfovact komtrky smés silanu a
vodiku vyhodné v poméru 1:2 az 1:10 po dobu 2 aZ 5 hodin, ktera se pfipravi pom&rnym

otevienim ventill a podava se fizen& vstupnim elektromagnetickym ventilem do odméfovaci



komuirky, a dale se pritok smési silanu a vodiku do kiemenné ampule zastavi a za stalého
pritoku ¢pavku se kfemenna ampule ve vypnuté peci neché chladnout na laboratorni teplotu.
Podstata zafizeni k provadéni zpisobu piipravy mikroporéznich vrstev nitridu kiemiku
v kfemennych ampulich podle pfedloZeného vynalezu spo¢iva v tom, Ze zafizeni sestava z
reakni E4sti, Cerpact Casti, Casti zavadéni metanu, ¢asti zavadéni Epavku a Easti sméSovani
silanu s vodikem s pod¢asti zasobovani silanem a pod¢asti zdsobovéni vodikem, pfidemz
reak¢ni C4st je tvofena peci obsahujici zénu, do které je po celé jeji délce vioZena kiemenna
ampule, opatiend plynotésnou cerpaci hlavici s ¢erpacim natrubkem a zavadécimi natrubky
spojenymi s vnitinimi trubicemi, pfitom je ampule pfes éerpaci natrubek p¥ipojena trubici pres
vakuomér, vymrazovaci lahev a ventil k vyvévé a ddle je ampule napojena prostiednictvim
jednoho natrubku trubici pfes prittokomeér a ventil k zasobni ldhvi se Epavkem a dale je
ampule prostfednictvim druhého natrubku trubici pfipojena ke vstupu rozbocky a ptes jeji
Jedno rameno, trubici, priitokomér a ventil k zasobni [4hvi s metanem, pfi¢emz dale je ampule
druhym ramenem propojena trubici pfes vystupni elektromagneticky ventil, odméfovaci
komtrku, vstupni elektromagneticky ventil a dale pak pfes dal$i rozbo¢nici, priitokoméry

a ventily k zdsobnim lahvim se silanem a vodikem.

Pfehled obrazki na vykrese

Podstata vynalezu je bliZze objasnéna pomoci pfipojeného vykresu na obr. 1,
na kterém je znazornéno schéma uspofadéni zpisobu a zatizeni pro pfipravu mikroporéznich

vrstev nitridu kfemiku v kfemennych ampulich podle pfedloZeného vynalezu.

Priklady provedeni vynalezu

Zpisob se ukdzanym piikladnym uspofadanim podle pfedloZeného technického feseni
provadi mimo jiné tak, Ze se kfemenna ampule 10 vloZi do pece 100 o vychozi laboratorni
teploté a opatfi se vakuovou hlavici 11, naceZ se prostfednictvim natrubkd 12, 13, 14 pfipoji k
ventil 24 a kfemenna ampule 10 se Cerpd na tlak 50 Pa kontrolovany tlakomérem 22 a pfitom
se zapne ohfev pece 100 a kiemennd ampule 10 se vyhfeje na pracovni teplotu 115 (%C, potom

se otevie ventil 43 a kfemennd ampule 10 se plni metanem 45 pritokem nastavenym na
34 ml/min po dobu 10 min., pfitom probiha pyrolyza metanu podle vzorce CHy = C+2Hf;

pfi¢emz se pyrolyzni uhlik usazuje na sténu kfemenné ampule 10, potom se uhlik necha
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5 hodin reagovat s povrchem kfemenné ampule 10 podle vzorce SiO; + C = Si + CO,,
piicemz se tvoii aktivni vrstva kiemiku, kterd se neché otevienim ventilu 33 omyvat proudem
Cpavku 35 z lahve 34 pritokem 50 ml/min, kontrolovanym priitokomérem 32 po dobu 1 -
hodiny. Po této dobg, avak pii stalé protékajicim Epavku, se periodicky oteviranym
elektromagnetickym ventilem 51 do kfemenné ampule 10 zavede z odméfovaci komurky 52
smes silanu 65 a vodiku 75, kterd se pfipravi pomé&mym otevienim ventilt 63 a 73 pfi
sledovani pritoki prittokoméry 62 a 72 v poméru 1:5 a poda se fizené pulzné
elektromagnetickym ventilem 53 do odméfovaci komirky 52 po dobu 3 hodin, potom se do
kfemenné ampule 10 zastavi pfitok smési silanu a vodiku a za stélého prittoku &pavku se
kfemenna ampule 10 ve vypnuté peci 100 neché chladnout po dobu 12 hodin.

Ptikladné provedeni zafizeni pro pfipravu mikroporéznich vrstev nitridu k¥emiku v
kfemennych ampulich spociva v tom, Ze sestava z reakéni &4sti 1, Gerpaci Gasti 2, &asti 4
zavadéni metanu, ¢asti 3 zavadéni Epavku a ¢asti 5 sméSovani silanu s vodikem s podcasti 6
zasobovani silanem a pod¢asti 7 zasobovéni vodikem, pfi¢emz reakéni &ast 1 Je tvotfena peci
100 obsahujici homogenni zénu 110, do které je po celé jeji délce 111 vioZena ampule 10,
opatiena vakuove Cerpaci hlavici 11 s Gerpacim natrubkem 12 a zavadécimi natrubky 13 a 14

spojenymi s vnitinimi trubicemi 130 a 140, pfitom ampule 10 je pies Eerpaci natrubek 12

piipojena trubici 21 pres vakuomér 22, vymrazovaci lahev 23 a ventil 24 k vyvéve 25, a déle
je ampule 10 napojena prostfednictvim natrubku 13 trubici 31 pfes pritokomeér 32 a ventil 33
k zasobni léhvi 34 se ¢pavkem 35 a déle je ampule 10 prostiednictvim natrubku 1 trubici 40
pripojena ke vstupu 401 rozbocky 456 a ptes rameno 404, trubici 41, pritokomér 42 a ventil
43 spojena se zdsobni lahvi 44 s metanem 43, pficemzZ dale je ampule 10 ramenem 405
propojena trubici 50 pies vystupni elektromagneticky ventil 51, odmétovaci komiirku 52,
vstupni elektromagneticky ventil 53 a dale pak pfes rozboénici 567, pritokomér 62 a
pritokomér 72 a ventil 63 a ventil 73 k zasobni l1dhvi 64 se silanem 65 a zasobni 1dhvi 74

s vodikem 75.



Primyslova vyuzitelnost

Zplsob a zafizeni pro ptipravu mikroporéznich vrstev nitridu kiemiku v kiemennych
ampulich podle pfedlozen¢ho vynalezu jsou vyuzitelné v polovodicovém primyslu, kde je
kfemenné sklo jednim ze zakladnich materil@ pii vysokoteplotmch technologickych
procesech, kterymi jsou napf. pfiprava monokrystald Si, III ;'— Va 115 j’ VI slou€enin,
temperance, Zihani a legovéani. Kfemenné sklo vsak obsahuje fadu cizich prvki jako napf. Li,
K, Na, B, které rychle difunduji a jsou v slouceninéach IIT 7%5\7 all 72—3\:/1 elektricky aktivni
(akceptory, donory). Tenka vrstva silicon nitridu dokéZe této diftizi zabrénit a zachovat tak

vysokou €istotu pouZitych vychozich prvka.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob piipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kfemennych ampulich,
vyznadujici se tim, Ze sekiemennd ampule vloZi do pece o vychozi laboratorni
teploté, opatii se plynotésnou hlavici a Cerpa na tlak 10 az 100 Pa, pfitom se zapne ohfev pece
a kfemenna ampule se vyhieje na pracovni teplotu, dale se kfemenna ampule plni pritokové
metanem, pfitom probihd pyrolyza metanu podle vzorce CHy = C+2H, pticemZ se pyrolyzni
uhlik usazuje na sténu kfemenné ampule a déle se uhlik neché reagovat s povrchem kfemenné
ampule podle vzorce SiO; + C = Si + CO,, pfi¢emZ se tvoti aktivni vrstva kiemiku, ktera se
necha omyvat proudem &pavku, nadeZ se pii stalé protékajicim ¢pavku zavede do kfemenné
ampule z odméfovaci komiirky smés silanu a vodiku, které se pfipravi pomémym otevienim
ventil a podava se fizené vstupnim elektromagnetickym ventilem do odméfovaci komﬁrk}}

a dale se ptitok smési silanu a vodiku do kiemenné ampule zastavi a za stalé€ho pritoku

&pavku se kfemennd ampule ve vypnuté peci necha chladnout na laboratorni teplotu.

2. Zpusob piipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kiemennych ampulich podle
narokul, vyznaéujici se tim, Ze pracovni teplota v reakénf ampuli se voli

v intervalu 1000 az 1200PC.

3. Zpusob pfipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kfemennych ampulich podle
narokiila2, vyznacujjci se tim, Zese kfemenna ampule plni metanem pritokem

px
30 az 40 ml/min po dobu 5¢10 min.

4. Zpisob piipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kfemennych ampulich podle
narokii 1 a23, vyznadujici se tim, Zesekfemennd ampule nechd omyvat proudem

e

&¢pavku prittokem 30#50 ml/min po dobu 0,5¢1 hod.

5. Zpusob piipravy mikroporézni vrstvy nitridu kfemiku v kiemennych ampulich podle
narokt 1az4, vyznaéujici se tim, Ze se piistale protékajicim Epavku do
kiemenné ampule zavadi periodicky smés silanu a vodiku, v poméru 1:2 az 1:10 po dobu 2

a2 5 hodin, potom se pritok smési silanu a vodiku do kfemenné ampule zastavi.



6. Zpusob pfipravy mikroporézni vrstvy nitridu kiemiku v kfemennych ampulich podle
naroki 1 az5,vyznacdujici se tim, Ze se pii stale protékajicim ¢pavku kiemennd

ampule v peci necha chladnout po dobu 10 az 12 hodin.

7. Zarizeni k provadéni zplsobu pfipravy mikroporéznich vrstev nitridu kiemiku v
kiemennych ampulich zphsebess podle ndroki 1 a2 6,vyznaéujici se tim, Zeje
tvofeno reakéni €asti (1), Cerpaci Casti (2), ¢asti (4) zavadéni metanu, ¢asti (3) zavadéni
Cpavku a ¢asti (5) sméSovani silanu s vodikem s pod&asti (6) zdsobovani silanem a pod&asti
(7) zasobovéni vodikem, pri¢emzZ reakéni &ast (1) je tvofena peci (100) obsahujici zénu (110),
do kter€ je po celé jeji délce (111) vioZena ampule (10) opatiend vakuové erpaci hlavici (11)
s Cerpacim natrubkem (12) a zavadécimi nétrubky (13) a (14) spojenymi s vnitinimi trubicemi
(130) a (140), pfitom ampule (10) je pfes Cerpaci natrubek (12) pfipojena trubici (21) pfes
vakuomér (22), vymrazovaci ldhev (23) a ventil (24) k vyvéveé (25), a dale pfitom je ampule
(10) napojena prostfednictvim natrubku (13) trubici (31) pies prittokomér (32) a ventil (33) k
zasobni léhvi (34) se ¢pavkem (35) a déle je ampule (10) prostfednictvim natrubku (14)
trubici (40) pfipojena ke vstupu (401) rozbo&ky (456) a pies rameno (404), trubici (41),
pritokomér (42) a ventil (43) spojena se zasobni ldhvi (44) s metanem (45), pti¢emz dale je
ampule (10) ramenem (405) propojena trubici (50) pfes vystupni elektromagneticky ventil
(51), odmeéfovaci komtrku (52), vstupni elektro-magneticky ventil (53) a déle pak pres
rozbocCnici (567), pritokomér (62) a prittokomér (72) a ventil (63) a ventil (73) k zasobni
lahvi (64) se silanem (65) a zésobni 14hvi (74) s vodikem (75).
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