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Przedmiotem wynalazku jest sposdéb wytwarzania krysztaldw materialdéw zwlaszcza ma=
teriatéw péiprzewodnikowych dla przemyslu elektronicznego.
¥ynalazek znajduje szczegdlnie korzystne zastosowanie przy monokrystalizacji mate=-
riatéw dla przemystu elektronicznego, szczegélnie zwiazkéw pStprzewodnikowych A1y Bys
ale moZe byé stosowany réwniez przy produkcji innych materiatdéw wytwarzanych metodg Czo=-
chralskiego dla ich zastosowania w przemy$§le elektronicznym, przyktadowo przy wytwarzae
niu monokrysztatéw krzemu,
Zakres stosowania zwigzkdéw grupy AIII Rv jest bardzo szeroki i obejmuje diody lumi=
nescency jne tak dla swiatta widzialnego jak i dla podczerwienl, diody Gunna, generatory
mikrofalowe, lasery péiprzewodnikowe 1 modulatory swiatla laserowego oraz elementy i ukio=
dy elektroniczne o rdéznej skali integracii, N
VW zwigzku z powyZzszym istnieje stale zwiekszajgce sie¢ zapotrzebowanle na objgto=
sciowo duze monokrysztaty dla przemyslu elektronicznego o okredlonych standartach jakosci,
przy réwnoczesnej minimalizacji kosztéw ich wytwarzania,
Z calego szeregu produkcyjnych metod krystalizacji materiatéw péiprzewodnikowych
role wiodacg odgrywa znana i powszechnie stosowana metoda Czochralskiero, to jest metoda
uzyskiwania wzrostu krysztatu przez wycigpanie z fazy ciektej. Materiatem wsadowym do pro=-
cesu monokrystalizacji Jest polikrysztal wytworzony w procesie syntezy. Synteza materialu
péiprzewodnikowego moze byé realizowana w osobnym urzadzeniu metodami: Bridgemana, gradient
freeze lub strefowego grzania indukcyjnego. Metody te s3 mato skuteczne 1 ekonomicznie nie-
efektywne z powodéw: '
= koniecznoscl stosowania dwéch oddzielnych urzqdzeﬁ w kompleksowym cyklu wytwarzania mo=
nokrysztatéw,

- Jedynie czedciowego wykorzystania objetosci tygla do monokrystalizacji, co wynika ze
wspétczynnika upakowania polikrysztatu, oraz réznicy ciezaréw wtas$ciwych materiatéw w
fazie statel i clektejs
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BrytyJjski opis patentowy nr 1 330 914 ujawnia mozliwosS¢é przeprowadzenia syntezy zwigze

kéw pélprzewodnikowych A1r1 By i AII By wedXug nastepujacego sposobus
= materiaty poddawane syntezie umieszcza sie w tyglu kwarcowym w cisnieniowym urzagdzeniu do
monokrystalizacji i pokrywa sie je materiatem hermetyzujgcym na przyktad tréjtlenkiem boru
B203,
po zamknieciu urzgdzenia stapia sie materialy w warunkach wysokiego cisnienia i przy tem=
peraturze przekraczajace]j temperature zwigzku,
po uzyskaniu homogenicznego, stopionego materia*u wsadowego, pod warstwg materiatu her=
metyzujgcego, prowadzi sie proces monokrystalizacjie.

Polski opis patentowy nr €7 584 przedstawia metode syntezy zwigzkéw pitprzewodnikowych
w urzadzeniach do monokrystalizacji, odmiennie jak to ujawnia patent brytyjiski nr 1 330 914,

a polega ona na tym, 2e:
= jeden ze sktadnikéw = metaliczny, umieszcza sie w tyglu kwarcowym do monokrystalizacji

wraz 2 materiatem hermetyzujacym = przyktadowo 3203,
= drugi ze sktadnikéw = o wysokiej preznosci par w warunkach syntezy, umieszcza sie w ampule

kwarcowe) ponad tyglem,

= po zamknieciu komory urzadzenia do monokrystalizacji, jej odpompowaniu i wypeinieniu ga=
zem obojetnym, na przyktad argonem, stapia sie sk¥adnik w tyglu wraz z materiatem herme=
tyzujacym, '

= po wymaganym stopieniu sktadnikéw w tyglu zanurza sie¢ dysze ampuly kwarcowej do objetosci
stopionego skfadnika w tyglu pod stopiong warstwa sk*adnika hermetyzujacego i wstrzykuje
sie do niego pary sktadnika z amputy,

= po zakonczeniu procesu syntezy obu sktadnikéw, ampute usuwa sig znad tygla, realizuje sie
proces monokrystalizacji.

Znane i stosowane sposoby prowadzenia syntezy wprowadzity istotny postep w tej dzie=-
dzinie techniki wytwarzania materiatéw dla przemyslu elektronicznego, niemniej posiadajag
niedogodnosci wykluczajgce optymalnie korzystne osiagniecia wyniku koricowego to jest otrzy=-
manie Jjednorodnego w swej strukturze wewnetrznej monokrysztatu bedacego materiatem nadaja-
cym sie do dalszych prac dla uzyskania wyrobéw aplikacyjnych w przemysle elektronicznym.

Jedna z niedogodnosci wyzej opisanych sposobdéw otrzymywania materiatdéw dla elektro-
niki sz powstajgce w trakcie prowadzenia syntezy zanieczyszczenia w postaci obcych ciest ste=
tych, ktdére przechodzgc dc wewngtrznej masy wytwarzanego Krysztalu powoduja powstawanie
poli =~ zamiast pozgdanego monokrysztalu,

Urzadzenia do monokrystalizacji materiadéw dla przemystu elektronicznego metodg Czo-
chralskiego w generalnym przekroju uk*addw konstrukcyjnych i technologicznych sktadzjag sie
z komory roboczej, uktadu napedéw mechanicznych, uktadu prézniowo=gazowego i ukZadu ste=
rowania procesen,

Przyktadem reprezentatywnym dla wiekszosci rozwiazan konstrukcyjnych jest urzadzenie
przedstawione w brytyjskim opisie patentowym nr 1 322 582, W komorze, w dolnej Jjej czesci
znajduje sie¢ podgrzewany tygiel, w ktOrym umieszcza sie material wsadowy do monokrystalie
zacji. W komorze przesuwa sieg, pionowo w osi tej komory trzpieri gérny, do ktdérego jest
przymocowany, na uchwycie zarodek do monokrystalizacji. Tyglowi oraz trzpieniowi gérnemu
nadzje sige ruch pionowy i obrotowy sterowazniem zewne¢trznym., Na koricu zarodka wytwarza sie
krysztal o okreslonych i ograniczonycn gabarytach, Po skoriczonym procesie krystalizacji
obniza sig temperature wnetrza komory, obniza sie cisnienie do wartodci cisnienia zewnetrzne-
go, wyjmuje sie krysztal i wykonuje sie prace przygotowawcze do nastepnego procesu. Przed-
stawiona w powotanym patencie brytyJjskim nr 1 322 852 metoda jest praco= i energochionna
i w konsekwencji nieekonomiczna,

Znany Jjest sposéb i urzadzenie do wytwarzania monokrysztatdéw opisane w patencie W.Bry=-
tanii nr 1 027 662 wykorzystujacy metode Czochralskiego a polegajacy na wyciaganiu z tye-
gla, zatadowanego 1=3 kg polikrystalicznego materialu, monokrysztatu o wadze odpowiadajg=
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cel 10=-60% wagowych stopionego materialu polikrystalicznego w tyglu. Przemieszczenie tego
monokrysztatu razem z urzadzeniem wyciggowym poza obszar tygla przy Jednoczesnym prze-
sunieciu kolejnego urzadzenia wyciggowego z zarodkiem w potozenie robocze i uzupeinienie
materiatu polikrystalicznego w tyglu oraz powtdérzenie procesu monokrystalizacjil przez wye
cigganie kolejnego monokrysztatu; Materiat polikrystaliczny w'tyglu po kolejnych proce=
sach monokrystalizacji pozostawia sie do zestalenia i ponownie topi sie przed kolejnym
procesem.

Znany Jest sposéb i urzgdzenie opisane w Jjaporiskim patencie nr 57 179 094 réwniez
wykorzystujgce metode Czochralskiego, w ktérym wytwarzanie poszczegélnego monokrysztatu
‘rozpoczyna si¢ przemieszaniem materiaXu polikrystalicznego w ksztatcle preta z komory
oczekiwania do komory monokrystalizacyjne)j, stopienie tego materiaiu, wprowadzenie do nie-
g0 zarodka z zewnatrz i wytworzenie monokrysztatu oraz przemieszczenie go do komory schia-
dzania, po czym cykl ten powtarza sieg.

Znany Jjest sposéb i urzadzenie opisane w patencie USA nr 4 410 494 po-egajqcy na
wytwarzaniu monokrysztaldw réwniez metods Czochralskiego w.szeregu komér monokrystaliza=-
cyjnych, Tygle tych komér polgczone sg specjalnymi urzadzeniami z tyglem ceniralnej komo=
ry, z ktérych w sposéb ciagty uzupeiniany jest ich wsad.

Wszystkie znane sposoby wytwarzania monokrysztatéw wymagajg przeprowadzania kazdo=
razowo procesu monokrystalizacji przy kazdorazowym doiadowywaniu tygla materiatem poli=-
krystalicznym. Realizacja tych sposobéw wymaga zbudowania skomplikowanych urzadzer zawie-
rajacych szereg komdr oraz skomplikowanych zewngtrznych mechanizméw do przecieszczania za=
rodkéw,

Celem wynalazku byto opracowanie sposobu wytwarzania kilku kolejnych xrysztaidw w
Jjednym cyklu technologicznym bez koniecznosci doladowywania materialu wsadowego do tygla
znajdujacego si¢ w komorze monokrystalizacyjnej, co umozliwia skrdécenie czasu przygotowa=-
nia procesu monokrystalizacji i wyeliminowanie powyzej opisanych wad znanyc: sposobdw,

Istota sposobu wedXug wynalazku wytwarzania krysztaidw metodg Czochralsxiego przez
wycigganie krysztatdéw z fazy ciekej stopionego w tyglu materiatu polikrystalicznego,
przy zastosowaniu mechanicznych ruchéw pionowych zarodka zapewniajgcych narzstanie krysze-
tatu i ruchéw obrotowych dla uzyskania jego jednorodnosci polega nz tym, ze w jednym proe
cesie technologicznym przeprowadza si¢ zwielokrotniony proces krystalizacji wykorzystujgc
kolejnq jeden z kilku zarodkdéw umieszczonych uprzednio wewnatrz komory monokrystaliza=-
cyjnej. Przemieszczanie zarodkéw wewnatrz tej komory realizuje sie za pomoca kolejno co
najmniej jednego z kilku manipulatordéw umieszczonych wewnatrz komory monokrystalizacyjnej
sterowanych z zewngtrz: Zwielokrotniony proces krystalizacji obejmuje: stopienie mate=
riatu w tyglu oraz ustalenie warunkéw procesu monokrystalizacii i przechtodzenie powierze
chniowe tego materieziu w momencie zetkniecia sie¢ z nim pierwszego zarodka, zdjecie za-
nieczyszczern powierzchniowych wsadu za pomoca zarodka umieszczonego w uchwycie dodatkowym
zawieszonym na trzpieniu gdérnym nad tyglem, przemieszczenie uchwytu dodatkowsz> z zarode-
kiem i powstalym na nim skrzepem z zanieczyszczeniami z trzpienia gérnego do neutralnej
czesci komory monokrystalizacyjnej na zaczep przy uzyciu jednego z kilku maripulatordw,
zawieszeniu na trzpieniu gérnym kolejnego zarodka w uchwycie dodatkowym i przeprowadzenie
kolejnego procesu monokrystalizacji przy ustaleniu pierwotnych warunkéw dla zegzo procesu,
po czym przemieszczenie otrzymanego kryszta*u wraz z zarodkiem w uchwycie cdocZztkowym do
neutralnej czesci komory na kolejny zaczep za poroceg jednego z kilku moripulzatordéw i pows=
tarzanie procesu monokrystalizacji na zarodkach pozostialych wewngtrz komory r.cnokrysta=
lizacyjnej, Ostatni krysztait wytwarza sie¢ na zarodku zamocowanym od poczgtku procesu tech=
nologicznego na gidéwnym uchwycie trzpienia gérnecc. Zarocki de monokrystalizzc:i zamoco-
wane w uchwytach przed rozpoczeciem procesu monokrystalizacji umieszcza sie wewnatrz komoe
ry monokrystalizacyjnej w ten sposdéb, ze jeden mocuje sie do trzpieniz gdérnesc, a kolejre
zawiesza sie na ramionach manipulatoréw lub na zaczepacn wewnatrz te; komory.
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Sposéb wedtug wynalazku pozwala na dokonywanie wielokrotnej monokrystalizacji z tego
samego wsadu w tyglu aZ do catkowitego jego wyczerpania przez przejscie w stan monokry-
staliczny - staty,

Zalety realizacjl sposobu wedlug wynalazku polegajg na tym, 2e zebranie z powlerzchni
topionej cieczy wsadu zanieczyszczer umozliwia monokrystalizacje bez zaburzer struktury ’
monokrysztatu z powodu ciat obcych, oraz na tym, Ze w typowym urzedzeniu mozna zastosowad
wieksze wypeinienie standardowego tygla do monokrystalizac)i lub zastosowaé tygiel o pod=
wyzszonej pojemnodci i1 z jednego zatadunku mozna wykonywaé szereg pojedynczych monokrysz-
taldw, co powoduje obnizenie jednostkowego kosztu wytwarzania monokrysztaléw mgterialéw
dla przemysiu elektronicznego.

Sposéb wedtug wynalazku zostanie wyJjadniony na przyktadzie w urzadzeniu.przedstawio-
nym na rysunku, ktéry obrazuje komore monokrystalizacyjna 1, trzpier gérny 2, uchwyt gtdw=-
ny 3, zarodek na uchwycie gtéwnym 4, krysztar gtéwny 5, manipulator dodatkowy monokrysta=
lizacji 6, manipulator roboczy 7, uchwyt dodatkowy 8, zarocek do zbierania zanieczyszczen
9, uchwyt dodatkowy 10, zarodek 11 dla wytworzenia krysztalu dodatkowego, zanieczyszczenia
w postaci skrzepu 12, krysztal dodatkowy 13 i zaczepy 14 zamocowane na #cianach komory
monokrystalizacyJjnej 1.

i komorze monokrystalizacyjne) 1 umieszcza sie trzy zarodki 4, 9, 11 oraz tygiel, do
ktérego wktada sie 810 g galu, 90 g arsenu 1 185 g tréjtlenku boru. Plerwszy zarodek 4
umocowuje sig w uchwycie giéwnym 3 trzpienia gérnego 2 znajdujgcego sie nad tyglems Drugi
zarodek 9 rdéwniez umocowuje sie na trzpieniu gérnym 2 w uchwycie dodatkowym 8, Trzeci za=-
rodek 11 w uchwycie 10 zamocowuje sie w ramieniu manipulatora dodatkowego 6i Wewnatrz ko=
mory monokrystalizacyjnej 1 znajduje sie réwniez drugl manipulator roboczy 7. Xomore mo=
nokrystalizacyjng 1 zamyka sie i odpompowuje sie z niej powietrze oraz napelnia sie ja
argonem do cisnienia 3920 kPa., Przeprowadza sie synteze ars2nku galu (GaAs przez stopienie
materialéw wyjsciowych w tyglu. Po otrzymaniu stoplonego polikrysztatu pod warstwg stopio=
nego 3203 ustala sie temperature i1 cisnienie odpowiednie dla procesu monokrystalizacji.

W poczatkowej fazle procesu na uchwycie gtéwnym 3 trzpienia gdérnego 2 znajdujgcego sie nad
tyglem zawieszony Jest uchwyt dodatkowy 8 z zarodkiem 9, ktéry opuszcza sie do styku z
powierzchnig wsadu, Mastepnie skokowo przechtadza sie powlerzchniowo wsad, co powoduje
powstanie na zarodku 9 skrzepu 12 GaAs o wadze 10=15 g z zanieczyszczeniaml pozostalymi

po stopieniu wsadu. Trzpien gérny 2 ze skrzepem 12 podnosi sie 1 za pomocs manipulatora

7 przemieszcza sie zarodek 9 z uchwytem dodatkowym 8 do neutralnej czescl komory monokry=
stalizacyjnej 1 na Jeden z zaczepéw 14, W tyglu pozostaje okoro 1690 g stopionego poli=-
krysztatu,

Manipulatorem dodatkowym 6 zawlesza sie z niego na uchwycie 3 na trzpieniu gérnym 2
dodatkowy uchwyt 10 z zarodkiem 11, Ustala sie pierwotng warto$é temperatury i ciénienia
w komorze monokrystalizacyjnej 1. Przeprowadza si¢ proces monokrystalizacji wyciggajgc
krysztat dodatkowy 13 o drednicy 40~45 mm 1 cie2arze okoto 700 g i za pomocg manipulatora
dodatkowego 6 przemieszcza s8ig go razem z uchwytem 10 i zarodkiem 11 do neutralnej czescd
komory 1 na Jeden z zaczepéw 14, W tyglu pozostaje okoto 980 g stopionego polikrysztatu.

¥ koricowe) fazie procesu proces monokrystalizac)i przeprowadza sie z wykorzystaniem
zarodka 4 umocowanego pierwotnie w uchwycle 3 trzpienia gérnego 2 wyclagajgc krysztal
g¥éwny 5 o &rednicy okoto 45 mm i clezarze okolo 960 g. W tyglu pozostaje reszta wsadu o
wadze okolo 20 g.

Tak prowadzony proces poawala na wytworzenie wiece) niz Jjednego monokrysztalu GaAs
dzie¢ki zastosowaniu dodatkowego urzadzenia, to Jest manipulatora wewngtrzkomorowego, ktée
ry pozwala na prowadzenie sposobu uzyskiwania krysztaiéw dla przemystu elektronicznego
2zgodnie z istotg wynalazku. Uzyskiwanie wigkszej 1lodci monoxrysztaléw niz dwa w Jednym
procesie krystalizacyinym moze byé dokonywane w zaleznosci od 1ilofci zarodkéw umieszczo=
nych we wnetrzu komory krystalizacyjnej i od pojemnosci tygla do topienia materiatéw wyj=

sciowych,
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Sposéb wytwarzania krysztatéw materiatéw dla przemysiu elektronicznego wedlug wynae
lazku daje powazne oszczedno$ci energetyczne, ogranicza w znacznym stopniu czas wytwarzae-
nia produktu koricowego procesu krystalizacji oraz zwigksza uzyski jednostkowe w procesach
wytwarzania materiatdéw elektronicznych.

Wynalazek ma szerokie zastosowanie w przemysle elektronicznym, wszgdzie tam, gdzie

wytwarzane sg monokrysztaty dla elektroniki,

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania krysztaldéw materiatéw, zwiaszcza materiatéw péiprzewodniko=
wych metodg Czochralskiego polegajacy na wyciaganiu krysztatdéw z fazy cieklej powstale]
w wyniku dziatania termicznego w tyglu z wsadem materiatdéw wyjsciowych przy zastosowaniu
mechanicznych ruchéw pionowych zarodka zapewniajgcych narastanie krysztatu i ruchéw obro-
towych dla uzyskania jego jednorodnosci, znamienny tym, 2e v jednym proce=
sie technologicznyrm przeprowadza sie zwielokrotniony proces krystalizacji wykorzystujac
kolejno jeden z kilku zarodkéw umieszczonych uprzednio wewngtrz komory monokrystalizacyjnej,
zaé do ich przemieszczenia wewngtrz te) komory uzywa sig¢ kolejno co najmniej jednego z
kilku manipulatoréw umieszczonych wewngtrz tej komory i sterowanych z zewngtrz niej, przy
czym zwielokrotniony proces krystalizacji obejmuje stopienie materialu wyjsciowego w tyg=-
1lu, ustalenie warunkéw procesu krystalizacji, powierzchniowe przechtodzenie materiatu
wy jéciowego, zdJjecie zanieczyszczen powierzchniowych wsadu za pomoca zarodka umieszczonee
go w uchwyclie dodatkowym zawieszonym na trzpieniu gérnym nad tyglem, przemieszczenie za
pomocg manipulatorz tego zarodka ze skrzepem z zanieczyszczeniami na zaczep do neutralnej
czedci komory monokrystalizacyjnej, zawieszenie na trzpieniu gérnym kolejnego za;;dka w
uchwycie dodatkowyr, ustalenie pierwotnych warunkéw procesu krystalizacji i przeprowadze=
nie procesu monokrystalizacji, po czym przemieszczenie za pomocg manipulatora otrzymane=
go krysztatu z zarcodxier i uchwytem dodatkowym na zaczep do neutralnej czesci komory mo=
nokrystelizacyjne; I powtarzanie procesu monokrystalizacji na zarodkach pozostalych oraz
przemieszczanie za pomocg manipulatordéw kolejno otrzymanych krysztatdw na zaczepy do ne=
utralnej czesci kormory monokrystalizacyjnej i wytworzenie ostatniego krysztatu na ostat=-
nim zarodku zamocowznyrm od poczgtku procesu technologicznego na gidéwnym uchwycie trzpie=-
nia gérnego.

2, Sposdb weciugz zastrz; 1, znamienny tym, 2e w poczatkowej fazie
procesu technologiczrnego zarodki zamocowane w uchwytach umieszcza sie wewnatrz komory mo=
nokrystalizacyjnej « ten sposéb, ze jeden mocuje sie do trzpienia gérnego, a kolejne
zawiesza si¢ na racionach manipulatoréw albo na zaczepach znajdujgcych sie na $cianie

tej komory.
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