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(54) Verfahren zur Herstellung eines Einkristalls

(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung

eines

Einkristalls, insbesondere eines Saphirs

umfassend die Schritte;

Bereitstellen einer Prozesskammer (30);
Bereitstellen zumindest eines Tiegels (3) in der
Prozesskammer (30); in welchen Tiegel (3)
zumindest ein Impfkristall sowie ein Basismaterial
(2) platziert ist;

Bereitstellen von zumindest einer Heizvorrichtung;
Spiilen der Prozesskammer (30) mittels eines
Gases;

Abpumpen des Gases und Einstellen eines
Prozessdruckes;

Aufheizen und Schmelzen des Basismaterials (2);
Einleiten des Kristallwachstums durch
Warmeabfuhr;

wobei ein Feuchtegehalt des abgepumpten Gases
bestimmt wird.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Einkristalls, insbesondere eines
Saphirs umfassend die Schritte;

- Bereitstellen einer Prozesskammer;

- Bereitstellen zumindest eines Tiegels in der Prozesskammer; in welchen Tiegel zumin-
dest ein Impfkristall sowie ein Basismaterial platziert ist;

- Bereitstellen von zumindest einer Heizvorrichtung;

- Splilen der Prozesskammer mittels eines Gases;

- Abpumpen des Gases und Einstellen eines Prozessdruckes;

- Aufheizen und Schmelzen des Basismaterials;

- Einleiten des Kristallwachstums durch Warmeabfuhr.

[0002] Die Herstellung von groBen Einkristallen, wie sie z.B. zur Herstellung von Wafern einge-
setzt werden, ist aus dem Stand der Technik, beispielsweise der KR 1020170026734 A, bekannt.
Bekanntlich sind die Qualitatsanforderungen an diese Kristalle sehr hoch, sodass im Stand der
Technik unterschiedlichste Verfahren und Vorrichtungen zu deren Herstellung beschrieben wur-
den. Eine Verfahrensart sieht dabei die Bereitstellung und das Aufschmelzen des ,Rohmaterials*
in einem Tiegel vor. Der Einkristall wird dann durch kontrollierte Abkiihlung der Schmelze im Tie-
gel bzw. in den Tiegeln selbst erzeugt. Die hierflir verwendeten Vorrichtungen sind unterschied-
lichst ausgestaltet.

[0003] Die EP 3514264 A1 beschriebt dabei ein Verfahren zur Herstellung eines Einkristalls, wo-
rin Silizium unter Verwendung eines Czochralski-Verfahren zu einkristallinen Silizium aus der
Schmelze geformt wird. Dabei ist ein Gasanalysator vorgesehen, welcher die im Ofen vorhan-
dene Menge des CO-Gas und weiters dessen H>O Gehalt wahrend des Prozesses liberwacht.

[0004] Nachteilig bei bekannten Verfahren ist, dass bei vorhanden Feuchtegehalten wahrend des
Prozesses es bereits zu einer Beeinflussung des Kristallwachstum gekommen sein kann und
dadurch ein Fehler im Kristall entstanden ist.

[0005] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, die Nachteile des Standes der Technik zu
tberwinden und ein Verfahren zur Verfligung zu stellen, mittels derer ein Benutzer in der Lage
ist, qualitative Einkristalle herzustellen.

[0006] Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren der eingangs genannten Art geldst, wobei ein
Feuchtegehalt des abgepumpten Gases bestimmt wird. Somit kdnnen unerwiinschte Verunreini-
gungen oder Fehler durch Restfeuchte weitgehend vermieden und eine energieeffiziente und
wirtschaftliche Prozessfiihrung gewahrleistet werden.

[0007] In einer Ausflihrungsform kann vorgesehen sein, dass der Feuchtegehalt des Gases mit-
tels eines Massenspekirometers gemessen wird. Dies hat beispielsweise den Vorteil, dass die
fir das Vakuum des Spektrometers erforderliche Abpumpvorrichtung bereits im Verfahren ver-
wendet werden kann. Weiters kann mittels dieser Anwendung ein duBerst praziser Wert fir den
Feuchtegehalt geliefert werden.

[0008] Eine Ausflihrungsvariante sieht vor, dass der Feuchtegehalt mittels kapazitiver Methoden
bestimmt wird. Dies bringt den Vorteil mit sich, eine mdglichst wirtschaftliche und energieeffiziente
Methode fir die Bestimmung des Feuchtegehalts zu verwenden.

[0009] Weiters kann vorgesehen sein, dass der Feuchtegehalt mittels Infrarotstrahlung bestimmt
wird. Diese Ausgestaltung liefert eine weitere Méglichkeit, méglichst energieeffizient den Feuch-
tegehalt zu bestimmen.

[0010] Eine Alternative und ebenfalls energieeffiziente Variante sieht vor, dass der Feuchtegehalt
mittels Taupunktmessung bestimmt wird.

[0011] In einer weiteren Ausgestaltung kann vorgesehen sein, dass der Feuchtegehalt mittels
elektrolytischer Feuchtemessung bestimmt wird.
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[0012] Weiteres kann vorgesehen sein, dass der Feuchtegehalt mittels eines Sauerstoffsensors,
insbesondere eines Zirconiumdioxid-Sauerstoffsensors bestimmt wird. Diese Verfahren bringen
wiederum alle den Vorteil mit sich, eine méglichst energieeffiziente und wirtschaftliche Feuchte-
messung durchzufliihren.

[0013] In einer anderen Ausflihrungsform kann vorgesehen sein, dass der Feuchtegehalt mittels
einer LiCl-Zelle bestimmt wird.

[0014] AuBerst vorteilhaft kann sein, wenn ein Schwellwert fiir den Feuchtegehalt festgelegt wird.
Somit kann auf einfache Weise eine Prozessoptimierung durch Automation erfolgen.

[0015] Dariiber hinaus kann vorgesehen sein, dass das Aufheizen und Schmelzen des Basisma-
terials erst bei Unterschreiten des Schwellwertes des Feuchtigkeitsgehaltes erfolgt.

[0016] Weiteres kann vorgesehen sein, dass bei Uberschreiten des Schwellwertes die Prozess-
kammer mittels der zumindest einen Heizvorrichtung getrocknet wird. Dies bring den Vorteil mit
sich, dass die notigen Prozessbedingungen mittels der vorhandenen Apparaturen hergestellt wer-
den kénnen, was wiederum zu einer verbesserten Energieeffizienz fihrt.

[0017] Vorteilhaft kann sein, dass bei Uberschreiten des Schwellwertes die Prozesskammer er-
neut mit Gas gespdlt und abgepumpt wird. Dies bringt den Vorteil mit sich, dass weiters Feuch-
tigkeit aus der Prozesskammer gefiihrt werden kann und zudem eine weitere Feuchtemessung
ermoglicht ist.

[0018] Zudem kann vorgesehen sein, dass der Impfkristall und/oder das Basismaterial im We-
sentlichen aus Al>Os besteht. Somit kénnen mit dem erfindungsgemaBen Verfahren Kristalle fir
Saphir-Wafer, insbesondere fir Anwendungen als ,Epitaxy Ready” - Wafer, hergestellt werden.

[0019] Zum besseren Verstandnis der Erfindung wird diese anhand der nachfolgenden Figuren
naher erldutert.

[0020] Es zeigen jeweils in stark vereinfachter, schematischer Darstellung:

[0021] Fig. 1 ein erstes mdgliches Ausfihrungsbeispiel einer Vorrichtung zum Ziichten eines
kiinstlich hergestellten Kristalls, in Schnittdarstellung;

[0022] Fig. 2 eine zweite mogliche Ausbildung einer Vorrichtung zum Zichten eines kinstlich
hergestellten Kristalls, in Schnittdarstellung;

[0023] Fig. 3 ein drittes Ausflihrungsbeispiel einer Vorrichtung zum Ziichten eines kiinstlich
hergestellten Kristalls, in Schnittdarstellung.

[0024] Einflhrend sei festgehalten, dass in den unterschiedlich beschriebenen Ausfiihrungsfor-
men gleiche Teile mit gleichen Bezugszeichen bzw. gleichen Bauteilbezeichnungen versehen
werden, wobei die in der gesamten Beschreibung enthaltenen Offenbarungen sinngemas auf
gleiche Teile mit gleichen Bezugszeichen bzw. gleichen Bauteilbezeichnungen Ubertragen wer-
den kdénnen. Auch sind die in der Beschreibung gewahlten Lageangaben, wie z.B. oben, unten,
seitlich usw. auf die unmittelbar beschriebene sowie dargestellte Figur bezogen und sind diese
Lageangaben bei einer Lageanderung sinngeman auf die neue Lage zu Ubertragen.

[0025] In der Fig. 1 ist ein erstes Ausfiihrungsbeispiel einer Vorrichtung 1 gezeigt, die zur Durch-
fihrung eines erfindungsgemaBen Verfahren geeignet ist, welche zum Ziichten eines Kristalls,
insbesondere eines kiinstlich hergestellten Saphir-Kristalls, dient bzw. dazu ausgebildet ist. Sa-
phir hat die chemische Formel Al,Os und kommt in der Natur vor und wird unter anderem als
Schmuckstein oder dergleichen verwendet.

[0026] Die synthetische oder kiinstliche Herstellung erfolgt ausgehend von einem sogenannten
Basismaterial 2, welches eine stiickige, kdrnige bis hin zu einer pulverférmigen Struktur aufwei-
sen kann. Es kénnen auch gréBere Stiicke zur Erreichung einer besseren Fllldichte verwendet
werden. Das Basismaterial 2 wird in eine allgemein als Tiegel 3 bezeichnete Aufnahmevorrich-
tung oder Aufnahmegefali eingebracht und dort mittels Warmezufuhr in bekannter Weise aufge-
schmolzen.
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[0027] Die Schmelze, welche nachfolgend mit dem Buchstaben ,S* bezeichnet wird, wird abge-
kiihlt und dabei erfolgt die Erstarrung und Bildung des Kristalls ,K*. Bei einem derartigen Kristall
,K* handelt es sich bevorzugt um eine Einkristall-Form von Aluminiumoxid (Al-Os). Der synthe-
tisch hergestellte Saphir-Kristall ,K* weist einen Hartewert von 9 auf der Mohs-Skala auf. Darliber
hinaus weisen daraus hergestellte Produkte, wie z.B. Wafer, Uhrglaser, Gehause, Leuchtdioden
oder dergleichen, eine hohe Kratzfestigkeit auf. Bevorzugt werden Kristalle ,K* mit glasklaren
Eigenschaften oder aber auch je nach Zusatzstoff mit farbigem Aussehen gebildet.

[0028] Die Vorrichtung 1 umfasst dabei eine Prozesskammer 30 in welcher zumindest ein Tiegel
3 platziert ist, welcher eine Tiegelwand 4, welche ihrerseits einen ersten Endbereich 5 und einen
davon beabstandet angeordneten zweiten Endbereich 6 aufweist. Zwischen den beiden Endbe-
reichen 5 und 6 erstreckt sich eine Langsachse 7. Bei diesem Ausfiihrungsbeispiel ist der erste
Endbereich 5 offen ausgebildet. Der zweite Endbereich 6 bildet bei lotrechter Ausrichtung der
Langsachse 7 den bodenseitigen Endabschnitt aus und ist génzlich offen oder zu einem (ber-
wiegenden Anteil offen ausgebildet. Die Tiegelwand 4 ist grundsatzlich rohrférmig ausgebildet
und kann die unterschiedlichsten Querschnittformen beziiglich der Langsachse 7 aufweisen. Die
Querschnittsform hangt vom Querschnitt des herzustellenden Kristalls ,K* ab. So kann der Innen-
querschnitt z.B. rund, oval oder mehreckig ausgebildet sein. Der mehreckige Querschnitt kann
z.B. von einem Quadrat, einem Rechteck, einem Fiinfeck, Sechseck, Achteck oder dergleichen
gebildet sein.

[0029] Die Tiegelwand 4 definiert ihrerseits eine Tiegelwand-Innenflache 8 und eine Tiegelwand-
AuBenflache 9, wobei in radialer Richtung gesehen von den beiden Tiegelwand-Flachen 8 und 9
eine Tiegelwanddicke 10 festgelegt wird.

[0030] Zur Bildung eines Aufnahmeraums 11 ist die Tiegelwand 4 bodenseitig in ihrem zweiten
Endbereich 6 mit einem Tiegelboden 12 verschlossen auszubilden. Damit definieren die Tiegel-
wand 4 und der Tiegelboden 12 den Aufnahmeraum 11.

[0031] Es ist bei diesem Ausflihrungsbeispiel und auch bei den nachfolgend beschriebenen Aus-
fihrungsbeispielen vorgesehen, dass der Tiegelboden 12 selbst zu seinem tiberwiegenden Anteil
ausschlieBlich aus einer Platte 13 aus einem bereits zuvor kinstlich hergestellten Saphir-Kristall
LK* gebildet ist oder wird. Bevorzugt ist jedoch der gesamte Tiegelboden 12 ausschlieB3lich von
der Platte 13 aus dem bereits zuvor kiinstlich hergestellten Saphir-Kristall ,K* gebildet. Damit wird
von der den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13 ein Keimkristall fiir den herzustellenden Saphir-
Kristall ,K* gebildet. Es wurde jeweils die Trennlinie zwischen der Platte 13 und dem bereits neu
hergestellten Saphir-Kristall ,K* mit einer strichlierten Linie dargestellt, da am Beginn des Auf-
schmelzvorgangs des Basismaterials 2 und der Bildung der Schmelze ,S* die dem Aufnahme-
raum 11 zugewendete Oberflache der Platte 13 zumindest teilweise oder ganzlich aufgeschmol-
zen wird und bei fortschreitender Abkiihlung und Kristallisation ein zusammengehdgriger einsti-
ckiger Saphir-Kristall ,K* ausgebildet wird.

[0032] Die den Tiegelboden 12 bildende Platte 13 kann eine Plattenstarke 14 mit mindestens 0,5
mm bis zu mehreren mm aufweisen, welche aus einem Plattenstarke-Wertebereich stammt, des-
sen untere Grenze 0,5 mm, insbesondere 1 mm, und dessen obere Grenze 5 mm, insbesondere
2 mm, betragt.

[0033] Weiters kann der offene erste Endbereich 5 der Tiegelwand 4 mit einer Wandstarke von
0,5 mm bis zu mehreren mm von einem Tiegeldeckel 15 abgedeckt sein. Als méglicher Werkstoff
zur Bildung der Tiegelwand 4 und/oder des Tiegeldeckels 15 kann ein Material aus der Gruppe
von Iridium (Ir), Wolfram (W), Molybdan (Mo) ausgewahlt werden.

[0034] Da zumeist der Saphir-Kristall ,K* und auch die den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13
glasklar bis durchsichtig ausgebildet sind oder werden, besteht die Mdglichkeit durch die Platte
13 hindurch die unterschiedlichsten Messungen in den Aufnahmeraum 11 hinein durchzufiihren.
Dazu ist je nach durchzuflihrender Messung zumindest ein Sensor 16 vorzusehen. Der zumindest
eine Sensor 16 wird auf der vom Aufnahmeraum 11 abgewendeten Seite der den Tiegelboden
12 bildenden Platte 13 angeordnet und ist vereinfacht angedeutet. Der Sensor 16 kann mit einer
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Steuerungsvorrichtung 17 in Kommunikationsverbindung stehen und den oder die ermittelten
Messwerte an diese Ubertragen.

[0035] Der Sensor 16 kann z.B. dafiir ausgebildet sein, die relative Lage einer Grenzschicht 18
zwischen dem erstarrten Saphir-Kristall ,K* und der sich noch oberhalb befindlichen Schmelze
,S" aus dem Basismaterial 2 zu ermitteln. Die vom Sensor 16 ausgesendeten Messstrahlen sind
in strichlierten Linien bis hin zur Grenzschicht 18 angedeutet bzw. dargestellt. Es ware aber auch
noch mdglich, die Lage der Schmelze-Oberflache innerhalb des Aufnahmeraums 11 mittels die-
ses Sensors 16 und/oder aber einem weiteren nicht ndher dargestellten Sensor zu ermitteln. Die
an der Schmelzeoberflache endenden Messstrahlen sind bei diesem Ausfihrungsbeispiel und
auch den nachfolgend noch beschriebenen Ausfihrungsbeispielen jeweils mit strich-punktierten
Linien angedeutet. Es ware aber auch mdglich, mit dem gleichen Sensor 16 und der ermittelten
unterschiedlichen Laufdauer der Messstrahlen bis hin zur Grenzschicht 18 zwischen dem erstarr-
ten Saphir-Kristall ,K* und der sich noch oberhalb befindlichen Schmelze ,S* oder bis hin zu der
Schmelzeoberflache die jeweilige Lage oder Héhenposition zu eruieren.

[0036] Bei einem Sensor 16, welcher auch als Detektor, Flihler, Messfiihler oder Aufnehmer be-
zeichnet werden kann, handelt es sich um ein technisches Bauteil, das bestimmte physikalische
oder chemische Eigenschaften und/oder die stoffliche Beschaffenheit seiner Umgebung qualitativ
oder als MessgréBe quantitativ erfassen kann. Diese GréBen werden mittels physikalischer, che-
mischer oder biologischer Effekte erfasst und in ein weiter verarbeitbares elektrisches Signal um-
geformt und gegebenenfalls an die Steuerungsvorrichtung 17 lbertragen. Mittels der Steuerungs-
vorrichtung 17 kann die Anlage mit der Vorrichtung 1 und der Verfahrensablauf geregelt und ge-
steuert werden.

[0037] Weiters ist noch gezeigt, dass die Tiegelwand 4 bei lotrechter Ausrichtung von deren
Langsachse 7 mit inrem bodenseitigen zweiten Endbereich 6 - ndmlich mit deren bodenseitigen
Tiegel-Stirnflache - auf der den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13 aus dem bereits zuvor kiinst-
lich hergestellten Saphir-Kristall ,K* auflagernd abgestitzt sein kann. Die AulRenabmessung der
Platte 13 ist somit gréBer auszubilden als die von der Tiegelwand-Innenflache 8 definierte lichte
Innenabmessung. So kann z.B. die den Tiegelboden 12 bildende Platte 13 eine AuBBenabmes-
sung 19 aufweisen, welche maximal einer von der Tiegelwand-AuBenflache 9 definierten Quer-
schnittsabmessung entspricht. Damit kann ein radiales Uberragen der Platte tber die Auf3enab-
messung der Tiegelwand 4 hinaus verhindert werden. Um die Entformung und eine mdgliche
Abstiitzung der Tiegelwand 4 in ihrem bodenseitigen zweiten Endbereich 6 zu ermdglichen, kann,
wie in strichlierten Linien angedeutet, die AuBenabmessung 19 der Platte 13 kleiner gewahlt wer-
den als die von der Tiegelwand-AuBenflache 9 definierte &uBere Querschnittsabmessung.

[0038] Die Tiegelwand 4 kann weiters mittels der Platte 13 auf einer nicht ndher bezeichneten
Stiitzvorrichtung abgestiitzt werden. Im vorliegenden Ausfiihrungsbeispiel ist die Stltzvorrichtung
von einzelnen, bevorzugt Gber den Umfang verteilt angeordneten Stitzelementen gebildet. Au-
Berhalb der Tiegelwand 4 ist noch vereinfacht eine Heizvorrichtung 20 schematisch angedeutet,
mittels welcher das in den Aufnahmeraum 11 eingebrachte Basismaterial 2 zu einem Schmelze-
bad aufgeschmolzen und die Schmelze ,S* bei deren Abkuhlung zu dem herzustellenden Saphir-
Kristall ,K* auskristallisiert und verfestigt wird.

[0039] Das Verfahren zum Ziichten des kiinstlich hergestellten Saphir-Kristalls ,K* kann bevor-
zugt unter Verwendung oder Anwendung der Vorrichtung 1 mit einer Prozesskammer 30 und
zumindest einen Tiegel 3 mit der Tiegelwand 4 und der den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13
aus dem kristallinen Material als Keimkristall durchgefiihrt werden. Alternativ zu den in den Figu-
ren gezeigten Tiegeln kann auch ein Tiegel mit einem geschlossenen Boden Verwendung finden,
wobei der Keimkristall bzw. die Platte 13 bzw. mehrere davon dann in den Tiegel eingesetzt wer-
den.

[0040] Der Tiegel 3 bzw. mehrere Tiegel wird bzw. werden in der Prozesskammer 30 angeordnet.
In der Prozesskammer 30 ist zumindest ein Heizelement angeordnet. Das zumindest eine Heiz-
element dient dazu, die Tiegelfiillung zu schmelzen, wie dies an sich bekannt ist. Insbesondere
ist zumindest ein Heizelement oberhalb des Tiegels 3 bzw. der Tiegel angeordnet. Es kdnnen
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aber auch noch weitere Heizelemente vorgesehen sein, die seitlich von der Tiegelwand 4 bzw.
der Tiegelwande angeordnet sind. Es kénnen Uber den Umfang des Tiegels 3 bzw. der Tiegel
verteilt auch mehrere Heizelemente angeordnet sein. Die Heizelemente kénnen den Stand der
Technik entsprechend ausgebildet sein, beispielsweise als Widerstandsheizelemente, mittels
Mikrowellen oder als induktive Heizelemente.

[0041] Da der Tiegel 3 von dem Keimkristall aus betrachtet nach oben offen ist, wenn der Tiegel-
deckel 15 entfernt wird, kann bei nicht abgedecktem Tiegel ein Spiegel einer Schmelze des Ba-
sismaterial mittels zumindest eines in Fig. 1 versehenen oberen Heizelements 28, welches Uber
einer offenen Seite des Tiegels 3 angeordnet werden kann von oben direkt erwdrmt werden,
wobei zwischen dem Heizelement 28 und der offenen, oberen Seite des Tiegels bevorzugt ein
Warmediffusorelement 27, beispielsweise eine Diffusorplatte, zur Herstellung eines gleichmagi-
gen Warmeverteilung direkt an dem Heizelement angeordnet sein kann.

[0042] ,Einleiten des Kristallwachstums durch Warmeabfuhr® gemaR dem Ansprichen ist dabei
so zu verstehen, dass mittels eines im Tiegel ausgebildeten Temperaturgradienten zwischen der
Schmelze und dem zumindest einen Keimkristall eine gezielte Erstarrung eingeleitet wird.

[0043] Dariiber hinaus kann der Keimkristall z.B. an dessen Unterseite mit einer nicht dargestell-
ten Kuhlvorrichtung gekihlt werden, um den Temperaturgradienten besser beeinflussen und
steuern zu kdnnen.

[0044] Vor dem Aufheizen und Schmelzen des Basismaterials 2 erfolgt vorzugsweise ein Spilen
des Ofens bzw. der Prozesskammer 30, in welcher sich der bzw. die Tiegel befindet bzw. befin-
den, mittels eines Gases Uber eine Gasversorgungseinheit 31. Als Splilgas kann dabei z.B. Argon
verwendet werden. Weitere mdégliche Prozessgase waren z.B. Stickstoff oder Helium. Hierauf
kann das Gas abgepumpt und ein Prozessdruck eingestellt werden. Der Prozessdruck betragt
dabei vorzugsweise 100 bis 1100mbar, insbesondere 300 bis 850 mbar.

Das Abpumpen des Gases erfolgt mittels einer Abpumpvorrichtung 32. Diese kann als eine Tro-
ckenpumpe bzw. trockenlaufende Vakuumpumpe, Drehschieberpumpe oder Turbomolekular-
pumpe ausgebildet sein. Das Abpumpen kann dabei bodenseitig, wie dargestellt stattfinden, aber
auch an anderen Bereichen der Prozesskammer 30.

[0045] Dabei wird erfindungsgemaf ein Feuchtegehalt des abgepumpten Gases bestimmt. Hier-
fir kann eine Messvorrichtung 29 vorgesehen sein, welche Messvorrichtung 29 vorzugsweise
ebenfalls mit der Steuerungsvorrichtung 17 in Verbindung steht.

[0046] Die Messvorrichtung 29 zur Bestimmung des Feuchtegehalts kann dabei unterschiedlich
ausgebildet sein, z.B. kann diese ein Massenspektrometer umfassen.

[0047] Der Vorteil einer Massenspektrometrie ist, dass bereits eine Abpumpvorrichtung vorhan-
den ist, welche zusatzlich fir das bendtigte Vakuum der Spektrometrie genltzt werden kann.
Zudem ist mit dieser Ausgestaltung eine hochqualitative und prazise Messung gewahrleistet.

[0048] Alternativ kommt auch z.B. eine kapazitive Methode infrage. So kann die Messvorrichtung
29 beispielsweise eine Art Kondensator umfassen. Eine Mdgliche Anwendung hierbei kann Alu-
miniumoxid sein.

[0049] Weiters kann die Messmethode eine Infrarotmessung umfassen, sodass die Beeinflus-
sung der Infrarotreflexion durch die Absorption im Feuchteanteil bestimmt wird.

[0050] Eine weitere Ausfiihrungsform sieht vor, dass der Feuchtegehalt mittels elektrolytischer
Feuchtemessung bestimmt wird. Eine mdgliche Ausgestaltung ware dabei ein Elektrolyse-Hyg-
rometer. Weiters kann ein Coulometrischer Feuchtesensor hierbei Anwendung finden, wo z.B.
Phosphorpentoxid P-Os selektiv auf Wasser reagiert. Dabei wird das Prozessgas in eine Mess-
zelle mit einem Elektrolyten und einer Stromquelle eingeleitet und der gemessene Zersetzungs-
strom kann gemaR dem Faraday’schen Gesetz als MaR flr die Feuchte herangezogen werden.

[0051] In einer anderen Ausgestaltung kann vorgesehen sein, dass die Messmethode eine Tau-
punktmessung umfasst. Hierfir sei auf Obliche Messungen aus dem Stand der Technik verwie-
sen.
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[0052] Weiters kann die Messvorrichtung 29 als Sauerstoffsensor, insbesondere als Zirconium-
dioxid-Sauerstoffsensor ausgebildet sein. Dabei wirkt Zirkoniumdioxid als Festkérperelektrolyt fiir
Sauerstoff, wobei mittels einer Sauerstoffdruckdifferenz eine Nernst-Spannung gemessen wer-
den kann. Flr den genaueren Prozessablauf sei dabei auf den Stand der Technik verwiesen.
Uber den Sauerstoff kann dabei wiederum Riickschluss auf die Feuchte bezogen werden.

[0053] Ein andere Ausflihrungsform sieht die Anwendung einer LiCl-Zelle vor, um den Feuchte-
gehalt zu bestimmen. Dabei ist die Zelle als Widerstands Temperatursensor ausgebildet, worin
eine Glaswolle mit Lithiumchlorid getrankt ist. Mittels Wechselspannung kann ein Wassergehalt
in der LiCl Lésung verdampft werden. Dadurch kann ein Absolutwert der Feuchte bestimmt wer-
den.

[0054] Es ware auch denkbar, mehrere dieser Verfahren fiir die Feuchtemessung zu kombinie-
ren, um eine erhdhte Sicherheit fir einen korrekten Feuchtewert gewéhrleisten zu kénnen.

[0055] Die Anordnungen der Messvorrichtung 29 Gasversorgungseinheit 31 und der Abpumpvor-
richtung 32 kénnen dabei auch anders ausgefihrt sein, als bei der Vorrichtung 1 gezeigt und sind
dabei nicht als einschrankend zu verstehen.

[0056] Unabhangig von der Ausfiihrung der Messvorrichtung 29 kann vorgesehen sein, dass ein
Schwellwert fir den Feuchtegehalt vorgesehen ist. Dabei wird das Aufheizen und Schmelzen des
Basismaterials 2 erst bei Unterschreitung dieses Schwellwertes eingeleitet. Vorzugsweise wird
diese Bestimmung durch die Steuerungsvorrichtung 17 durchgefiihrt. Der Schwellwert kann dabei
abhangig von der Messmethode, z.B. bei der Spektrometrie 50ppm betragen.

Dabei kann vorgesehen sein, dass die Prozesskammer 30 trotz einem Feuchtegehalt Gber dem
Schwellwert auf eine Temperatur unter dem Schmelzpunkt des Basismaterials 2 vorgewarmt
wird.

[0057] Weiters kann vorgesehen sein, dass bei Uberschreitung des Schwellwertes die Prozess-
kammer 30 mittels der Heizvorrichtung und/oder den Heizelementen getrocknet wird.

Zudem kann bei Uberschreitung des Schwellwertes ein erneutes Spiilen der Prozesskammer 30
mittels der Gasversorgungseinheit 31 sowie ein Abpumpen des Gases mittels einer Abpumpvor-
richtung 32 und Einstellen eines Prozessdruckes erfolgen. Dabei kann vorgesehen sein, dass
erneut ein Feuchtegehalt des abgepumpten Gases gemessen wird.

[0058] Optional kann vorgesehen sein, dass ein Feuchtegehalt im Bereich der Gasversorgungs-
einheit 31 ebenfalls bestimmt wird.

[0059] In der Fig. 2 ist eine weiteres und gegebenenfalls firr sich eigenstandiges Ausfiihrungs-
beispiel der Vorrichtung 1 gezeigt, wobei wiederum fiir gleiche Teile gleiche Bezugszeichen bzw.
Bauteilbezeichnungen wie in der vorangegangenen Fig. 1 verwendet werden. Um unnétige Wie-
derholungen zu vermeiden, wird auf die detaillierte Beschreibung in der vorangegangenen Fig. 1
hingewiesen bzw. Bezug genommen.

[0060] Die Vorrichtung 1 umfasst wiederum ebenfalls eine Prozesskammer 30 in welcher Pro-
zesskammer 30 zumindest ein Tiegel 3 positioniert werden kann, welcher Tiegel 3 die Tiegelwand
4, gegebenenfalls den Tiegeldeckel 15 und den aus der kristallinen Platte 13 gebildeten Tiegel-
boden 12 aufweist.

[0061] Die den Tiegelboden 12 bildende Platte 13 weist hier eine AuBenabmessung 21 auf, wel-
che maximal einer von der Tiegelwand-Innenflache 8 definierten Querschnittsabmessung ent-
spricht. Weiters ist die Platte 13 bodenseitig in den Aufnahmeraum 11 eingesetzt.

[0062] Um eine positionierte Halterung der Platte 13 relativ beziiglich der Tiegelwand 4 zu erzie-
len, kdnnen mehrere Halteansatze 22 vorgesehen sein. Die Halteanséatze 22 tberragen die Tie-
gelwand-Innenflache 8 in Richtung auf die Langsachse 7 und sind bevorzugt tiber den Umfang
der Tiegelwand-Innenflache 8 verteilt angeordnet. Weiters kénnen die Halteanséatze 22 einen in-
tegralen Bestandteil der Tiegelwand 4 bilden und aus demselben Werkstoff oder Material wie die
Tiegelwand 4 gebildet sein. Unter dem Begriff integral wird hier verstanden, dass die Haltean-
satze 22 einstiickig mit der Tiegelwand 4 ausgebildet sind.
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[0063] Sind die Halteanséatze 22 vorgesehen, ist die den Tiegelboden 12 bildende Platte 13 auf
den Halteansatzen 22 auf jeweils deren dem offenen ersten Endbereich 6 zugewendeten Seite
auflagernd abgestiitzt. Die Halteansatze 22 sind zumeist als Vorspriinge oder Ansatze ausgebil-
det. Es ware aber auch noch mdglich, die Halteansatze 22 durch einen tber den Innenumfang
durchlaufend ausgebildeten Halteflansch auszubilden.

[0064] Die AuBenabmessung 21 der den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13 kann so gewahlt
werden, dass diese mit ihrer &uBeren Umfangs-Stirnflache 23 durchgangig dichtend an der Tie-
gelwand-Innenflache 8 anliegt. Die Platte 13 soll flissigkeitsdicht an der Tiegelwand-Innenflache
8 anliegen.

[0065] Es kann auch hier wiederum der zuvor beschriebene Sensor 16 vorgesehen sein. Da die
Platte 13 bevorzugt vollstédndig in den Aufnahmeraum 11 eingesetzt ist, kann die tragende Ab-
stlitzung der Tiegelwand 4 mit ihrem bodenseitigen zweiten Endbereich 6 auf zumindest einem
Stitzelement 24 erfolgen.

[0066] Erfindungsgeman weist die Vorrichtung 1 wiederum eine Messvorrichtung 29 zur Bestim-
mung des Feuchtegehalts des abgepumpten Gases auf. Dabei sei auf die detaillierte Beschrei-
bung der Figur 1 verwiesen.

[0067] In der Fig. 3 ist eine weitere und gegebenenfalls fir sich eigenstandige Ausfiihrungsform
der Vorrichtung 1 gezeigt, wobei wiederum fiir gleiche Teile gleiche Bezugszeichen bzw. Bauteil-
bezeichnungen wie in den vorangegangenen Fig. 1 und 2 verwendet werden. Um unnotige Wie-
derholungen zu vermeiden, wird auf die detaillierte Beschreibung in den vorangegangenen Fig.
1 und 2 hingewiesen bzw. Bezug genommen.

[0068] Der Tiegel 3 umfasst wiederum ebenfalls die Tiegelwand 4, gegebenenfalls den Tiegel-
deckel 15 und den aus der kristallinen Platte 13 gebildeten Tiegelboden 12.

[0069] Die den Tiegelboden 12 bildende Platte 13 weist hier ebenfalls die AuBenabmessung 21
auf, welche maximal einer von der Tiegelwand-Innenflache 8 definierten Querschnittsabmessung
entspricht. Weiters ist die Platte 13 bodenseitig in den Aufnahmeraum 11 eingesetzt. Die AuBBen-
abmessung 21 der den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13 kann so gewahlt werden, dass diese
mit ihrer &uBeren Umfangs-Stirnflache 23 durchgangig und dichtend an der Tiegelwand-Innenfla-
che 8 anliegt. Die Platte 13 soll fliissigkeitsdicht an der Tiegelwand-Innenflache 8 anliegen.

[0070] Im Gegensatz zu dem zuvor in der Fig. 2 beschriebenen Ausflhrungsbeispiel sind hier
keine Halteansatze 22 zur Positionierung der Platte 13 an der Tiegelwand 4 vorgesehen.

[0071] Es ist hier vorgesehen, dass die Tiegelwand 4 und die den Tiegelboden 12 bildende Platte
13 gemeinsam auf einer allgemein als Stiitzvorrichtung 25 bezeichneten Komponente der Vor-
richtung 1 auflagernd abgestiitzt sind. Die Stltzvorrichtung 25 kann durch einzelne Stiitzelemente
oder aber auch durch eine Stltzplatte gebildet sein. Je nach Ausbildung der Stiitzvorrichtung 25
weist diese zumindest eine die Stitzvorrichtung 25 in Richtung der Langsachse 7 durchdringende
Durchsetzung 26 auf. Die zumindest eine Durchsetzung 26 dient dazu, wiederum den Einblick in
den Aufnahmeraum 11 von dem zuvor beschriebenen Sensor 16 zu ermdglichen. So kann die
Ermittlung oder kénnen die unterschiedlichsten Ermittlungen mit den dazu ausgebildeten Senso-
ren 16 durchgefihrt werden.

[0072] So kann nicht nur die relative Lage der zuvor beschriebenen Grenzschicht 18 zwischen
dem bereits ausgebildeten Saphir-Kristall ,K* und der Schmelze ,S* sondern oder zusétzlich dazu
die Qualitat und/oder Reinheit des bereits ausgebildeten Saphir-Kristall ,K* ermittelt werden.
Sollte z.B. eine Fehlkristallisation und/oder eine Qualitatsabweichung festgestellt werden, kann
der weitere Kristallisationsvorgang und das Aufschmelzen des Basismaterials 2 abgebrochen
werden, wodurch ein hoher Anteil an Energiekosten eingespart werden kann.

[0073] Durch die im bodenseitigen zweiten Endbereich 6 zum Uberwiegenden Anteil nicht ver-
schlossene und somit ebenfalls offene Ausbildung der Tiegelwand 4 kann die Entnahme des
fertig hergestellten und auskristallisierten Saphir-Kristalls ,K* entweder durch den bodenseitig of-
fen ausgebildeten zweiten Endbereich 6 hindurch, wie in den Fig. 1 und 3 gezeigt und beschrie-
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ben, oder aber durch eine bodenseitig aufgebrachte Druckkraft (Entformungskraft) auf den fertig
hergestellten und auskristallisierten Saphir-Kristall ,K* in Richtung auf den offenen ersten Endbe-
reich 5 aus der Tiegelwand 4 heraus entformt werden.

[0074] Weiters kann die Tiegelwand 4 Uber ihre gesamte Erstreckung eine gleichbleibende War-
meleitfahigkeit und/oder gleiche optische und/oder gleiche mechanische Eigenschaften aufweist.
Die Tiegelwand 4 kann an ihrer Tiegel-Innenflache 8 auch eine gleichartige Oberflachenausbil-
dung aufweisen. Weiters kann die zylinderférmige Tiegelwand 4 in sich ringférmig geschlossen
und nahtlos ausgebildet sein sowie Uber ihre gesamte Erstreckung einen gleichartigen strukturel-
len Aufbau aufweisen. Die Tiegelwand 4 weist somit bevorzugt keine von oben nach unten er-
streckende Flge- bzw. Verbindungsstelle auf.

[0075] Durch die nahtlose und homogene Ausbildung der Tiegelwand 4 wird eine lokale Schwa-
chung des Materials, wie sie eine SchweiBnaht darstellt, vermieden. Insbesondere kann dadurch
vermieden werden, dass sich entlang der SchweiBnaht Fehlstellen in dem Einkristall wahrend
des Kristallwachstums bilden. Besonders geeignet zur Herstellung der Tiegelwand 4 ist ein
Schleudergussverfahren geeignet. Die Tiegelwand 4 kann dann mit dem Tiegelboden 12 verbun-
den werden. Falls der Tiegelboden 12 durch den Keimkristall selbst gebildet wird kann die Tie-
gelwand 4 auf den Tiegelboden gestellt werden. Falls der Tiegelboden 12 aus dem gleichen oder
einem ahnlichen Material wie die Tiegelwand 4 gebildet wird, so kann die Tiegelwand 4 mit dem
Tiegelboden 12 beispielsweise durch SchweiBen verbunden werden. In diesem Fall kann der
Keimkristall in den Tiegel 4 eingesetzt werden.

[0076] Der herzustellende Einkristall weist vorzugsweise einen AuBendurchmesser bzw. eine
Querschnittsflache auf, der dem Innendurchmesser bzw. der Innengeometrie des Tiegels 3 ent-
spricht. Somit fiillt der entstehende Einkristall bevorzugt die Querschnittsflache des Tiegels 3 zur
Ganze aus. Der Einkristall wird also bevorzugt nicht aus dem Tiegel gezogen. Der fertige Einkris-
tall kann beispielsweise einen Durchmesser zwischen 5 ¢cm und 100 cm und eine Héhe zwischen
5 cm und 80 cm aufweisen. Es sei jedoch darauf hingewiesen, dass diese Werte der Veranschau-
lichung dienen und den Schutzumfang nicht beschrankend verstanden werden sollen.

[0077] Mittels des zuvor beschriebenen Sensors 16, gegebenenfalls in Kombination mit der Steu-
erungsvorrichtung 17, kann vom Sensor 16 durch die den Tiegelboden 12 bildenden Platte 13
hindurch z.B. die relative Lage der Grenzschicht 18 zwischen dem bereits erstarrten Saphir-Kris-
tall ,K“ und der Schmelze ,S* ermittelt werden.

[0078] Dies deshalb, da die den Keimkristall bildende Kristall-Platte zumindest durchsichtig oder
durchscheinend bis hin zu glasklar ausgebildet ist. Deshalb wird ein Durchtritt von vom Sensors
16 ausgesendeten oder abgegebenen Messstrahlen durch die Platte 13 hindurch ermdglicht.

[0079] Die Ausfiihrungsbeispiele zeigen mégliche Ausfiihrungsvarianten, wobei an dieser Stelle
bemerkt sei, dass die Erfindung nicht auf die speziell dargestellten Ausfiihrungsvarianten dersel-
ben eingeschrankt ist, sondern vielmehr auch diverse Kombinationen der einzelnen Ausflihrungs-
varianten untereinander mgglich sind und diese Variationsmdglichkeit aufgrund der Lehre zum
technischen Handeln durch gegenstandliche Erfindung im Kénnen des auf diesem technischen
Gebiet tatigen Fachmannes liegt.

[0080] Samtliche Angaben zu Wertebereichen in gegenstandlicher Beschreibung sind so zu ver-
stehen, dass diese beliebige und alle Teilbereiche daraus mitumfassen, z.B. ist die Angabe 1 bis
10 so zu verstehen, dass samtliche Teilbereiche, ausgehend von der unteren Grenze 1 und der
oberen Grenze 10 mit umfasst sind, d.h. samtliche Teilbereiche beginnen mit einer unteren
Grenze von 1 oder gréBer und enden bei einer oberen Grenze von 10 oder weniger, z.B. 1 bis
1,7, oder 3,2 bis 8,1, oder 5,5 bis 10.

[0081] Der Ordnung halber sei abschlieBend darauf hingewiesen, dass zum besseren Verstand-
nis des Aufbaus Elemente teilweise unmaf3stéblich und/oder vergréBert und/oder verkleinert dar-
gestellt wurden.
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Patentanspriiche

1.

10.

11.

12.

13.

Verfahren zur Herstellung eines Einkristalls, insbesondere eines Saphirs umfassend die
Schritte;

- Bereitstellen einer Prozesskammer (30);

- Bereitstellen zumindest eines Tiegels (3) in der Prozesskammer (30); in welchen Tiegel
(3) zumindest ein Impfkristall sowie ein Basismaterial (2) platziert ist;

- Bereitstellen von zumindest einer Heizvorrichtung;

- Splilen der Prozesskammer (30) mittels eines Gases;

- Abpumpen des Gases und Einstellen eines Prozessdruckes;

- Aufheizen und Schmelzen des Basismaterials (2);

- Einleiten des Kristallwachstums durch Warmeabfuhr;
dadurch gekennzeichnet, dass ein Feuchtegehalt des abgepumpten Gases bestimmt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Feuchtegehalt des Gases
mittels eines Massenspektrometers bestimmt wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Feuchtegehalt mit-
tels kapazitiver Methoden bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Feuchtegehalt mittels Infrarotstrahlung bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Feuchtegehalt mittels Taupunktmessung bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Feuchtegehalt mittels elektrolytischer Feuchtemessung bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Feuchtegehalt mittels eines Sauerstoffsensors, insbesondere eines Zirconiumdioxid-Sauer-
stoffsensors bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Feuchtegehalt mittels einer LiCl-Zelle bestimmt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass ein
Schwellwert fir den Feuchtegehalt festgelegt wird.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Aufheizen und Schmelzen
des Basismaterials (2) erst bei Unterschreiten des Schwellwertes des Feuchtigkeitsgehaltes
erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass bei Uberschreiten des
Schwellwertes die Prozesskammer (30) mittels der zumindest einen Heizvorrichtung ge-
trocknet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass bei Uber-
schreiten des Schwellwertes die Prozesskammer (30) erneut mit Gas gespilt und abge-
pumpt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Impfkristall und/oder das Basismaterial im Wesentlichen aus Al>O3 bestehen.

Hierzu 3 Blatt Zeichnungen
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