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Halvledermaterialer, navnlig silicium, fremstilles ved
termisk spaltning af en blanding af gasformige forbin-
delser af halvledermaterialerne med hydrogen tilsat pd
bazrelegemer, der holdes opvarmet til de navnte forbindel-
sers spaltningstemperatur. De navnte barelegemer er for-
met som tynde stave (19) og er anbragt i et apparat, dex
omfatter en afkglet metalbundplade (1) og en klokke (2)
med en indervag (3) og en ydervag (23), idet et kpleme-
dium cirkuleres i mellemrummet (22) mellem disse vagge.
Ved at bundpladen (1) og klokken {2) bestir af rustfrit
stil eller en anden korrosionsbestandig legering med de
indvendige overflader poleret til spejlblankhed opnés,

at ugnskede aflejringer af halvledermateriale pd disse
overflader i stor udstrazkning undgds.
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Opfindelsen angar en fremgangsmdde til fremstilling af rent
halvledermateriale, navnlig silicium, hvilken fremgangsmade
er af den art, der er narmere angivet i indledningen til

krav 1.

Denne fremgangsmdde, som navnlig er velkendt i forbindelse
med aflejring af halvledende silicium, udfgres ifglge tek-
nikkens nuvarende stade i reaktionsbeholdere, der bestar af
en vandkglet metallisk bundplade, hvorigennem der strakker
sig et eller flere par elektriske strgmgennemfgringer med
holdeorganer for barelegemer, sivel som rgrforbindelser til
tilfgrsel og frafgrsel af de gasformige forbindelser, samt
af en af kvarts bestdende klokke, der er bekladt med en
rustfri st8lklokke, hvis opgave det er at modstd de i reak-
tionskammeret herskende indre tryk og tilvejebringe den
hermetiske tatning i forhold til bundpladen. Udenpd denne
forste stdlklokke er der anbragt en anden stalklokke, idet
rummet mellem disse to klokker tjener som kglemediumkammer
og indgdr i et kgleanlag, hvori der anvendes vand som kgle-

medium.

Med henblik p& fremstilling af siliciumstenger, som udggr
den mest anvendte form af silicium af elektronisk kvalitet,
fastggres et eller flere par tynde siliciumstave eller -fila-
menter lodret p& bundpladen p& de gverste ender af de pagal-
dende strgmgennemfgringer, idet de gverste ender af fila-
menterne i hvert par forbindes med hinanden ved hjalp af

en bro af silicium eller grafit, sd at hvert par danner

et elektrisk kredslgb i form af et omvendt U.

Efter at reaktionsbeholderen er lukket, underkastes systemet
en atsning og udskylning, filamenterne opvarmes til sili-
ciumforbindelsernes spaltningstemperatur, idet de navnte for-
bindelser indblases i reaktionskammeret og aflejringen af
silicium finder sted p& filamenternes overflade, idet fila-

menterne vokser til den endelige gnskede tykkelse.
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De kvartsklokker, som for tiden er tilgangelige pa marke-
det, har diametre pd hgjst ca. 900 mm og maksimale h@jder
pd hgjst 2500 mm, og deres vagtykkelse er mindst 15 til

20 mm. Disse dimensioner medfgrer visse ulemper for reak-

toren og fremgangsméaden.

P& grund af den store fglsomhed, som sddanne kvartsklokker
udviser overfor de gentagne termiske chok, som den cyk-
liske drift medfgrer, er deres levetid forholdsvis kort,

hvad der medfgrer hgje driftsomkostninger.

Ydermere er det ngdvendigt at holde gennemstrgmningshastig-
heden og molforholdet af blandingen af gasformige silicium-
forbindelser og hydrogen og temperaturen af de voksende
stave indenfor visse granser, som ikke er de mest hen-
sigtsmessige med henblik pd optimal ydelse og aflejrings-
hastighed for processen. Dersom disse granser overskrides,
fremkommer en ugnsket aflejring af silicium pa klokkens
indervagge, eftersom i disse tilfzlde kan disse vagge tit
ikke langere holdes tilstrakkeligt kglige til at forhindre

denne afsetning.

Det er oofindelsens form&l at anvise en fremgangsmade af
den indledningsvis navnte art, som ikke er behaftet med de
ovenfor omtalte ulemper, og dette form&l opnds ved at ga

frem som angivet i den kendetegnende del af krav 1.

Ganske vist kendes der fra US-PS nr. 4.173.944 reaktorer
til fremstilling af halvleder-silicium, som heller ikke

har en kvartsklokke. Disse reaktorer har en stalklokke,

hvis indvendige overflade er pletteret med sglv. Den plet-
tering af stal med s¢glv, der er omtalt i dette patentskrift,
udfgres i en proces med mange trin, hvorfor fremstillingen
af klokker i overensstemmelse med dette patentskrift kre-
ver meget mere tid og er dyrere end fremstillingen af klok-

ker til en reaktor ifglge narverende opfindelse.
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Ved udgvelse af opfindelsen anvendes et reaktionskammer, hvori
b&de bundpladen og klokken bestidr af metal, fortrinsvis

i form af en mod korrosion modstandsdygtig legering. Der
kendes allerede passende legeringer, der kan anvendes til
dette formal. Navnlig har stdltyper i overensstemmelse med
DIN X2 CrNiMn 1810 eller AISI 316L vist sig at vare vel~
egnede. Andre legeringsstdltyper af grupperne URANUS (R)

og HASTELLOY (R), s&som URANUS B6 eller Hastelloy B, kan

ogséd anvendes.

Poleringen af disse legeringers overflade udfpres efter
kendte metoder. Overfladerne bgr poleres pad en sadan made,
at de opfylder betingelserne ifglge ASTM A 480, betingelse
8. Klokken udstyres med kglekapper, og reaktoren bygges
til at t&le et indvendigt tryk s& hgjt som 25 bar. I bund-
pladen er der udformet kglekanaler og anbragt strgmgennem-
fgringer samt organer til at fastholde afsetningsfilamen-

terne eller -stavene.

Til trods for fravaret af den varmeisolerende kvartsvag,
er det let at styre temperaturen pad den indvendige overfla-
de i omridet fra 50 til 300°C. Dette ggres ved hjzlp af

et dertil egnet kglemedium, sOm gennemstrgmmer kplekapoen.
Det foretrukne k@lemedium er diatermisk olie eller varme-

ledende olie.

Nir temveraturen pd vaggens indvendige overflade holdes
indenfor det navnte omrdde, sker der ingen aflejring af
silicium p& vaggen, og lejlighedsvise aflejringer af po-
lymere biprodukter af siliciumforbindelsernes spaltnings-
proces er ikke skadelige for processen og for apparatet,

og dette sker selv under ret ekstreme driftsbetingelser

som de fglgende, der har vist sig at vare de mest veleg-
nede for spaltningsprocessen: Stavenes temperatur sa hgj
com 1200°C (i almindelighed mellem 1000 og 1250°C), molfor-
hold mellem siliciumforbindelser og hydrogen op til 1,0,
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4

gennemstrgmningshastighed af siliciumforbindelserne eller
deres blandinger op til 300 kg/h pr. m° reaktionskammer-

rumfang, og et driftstryk op til 10 bar.

En yderligere fordel ved udeladelsen af kvartsklokken er
den opndede fuldstendige frihed ved dimensioneringen af
reaktoren, sdledes at mange store stave, f.eks. otte, tolv
eller flere, kan anbringes inden i reaktionskammeret i
kendte opstillinger, f.eks. symmetrisk som par omkring

reaktorens langdeakse.

Ved hjelp af fremgangsmdden ifglge opfindelsen opnds en
lengere levetid for udstyret sammenlignet med tidligere

til det samme formdl anvendte fremgangsmader, der er baseret
p& anvendelsen af en skgr kvartsklokke. Ydermere opnds der
en hgjere ydelse og en stgrre aflejringshastighed, pd grund
af barelegemernes hgjere driftstemperatur, det hgjere mol-
forhold mellem siliciumforbindelserne og hydrogenet, og
halvlederforbindelsernes hgjere strgmningshastighed for
hver rumfangsenhed af reaktionskammerets rumfang. Det samlede
resultat af disse fordele er farre drifts- og vedligeholdel-
sesproblemer, ingen skadelig aflejring af polymere silicium-
forbindelser p& indervaeggen, intet tab af silicium, der pa
ugnsket méde aflejres pd& indervaggene, samt en nedszttelse
af det elektriske energiforbrug pr. kg aflejret silicium

fra den typiske vaerdi pd 200-250 kWh/kg med den kendte tek-
nik, ned til 70-80 kWh/kg eller mindre.

Opfindelsen angdr ogsd et apparat til udgvelse af fremgangs-
m&den. Dette apparat er af den art, der er angivet i indled-
ningen til krav 6, og udviser ifglge opfindelsen de nye trzk,

der er angivet i det samme kravs kendetegnende del.

Opfindelsen skal i det fglgende forklares narmere under
henvisning til det p& tegningen viste udfgrelseseksempel pa

en reaktor ifglge opfindelsen.
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Reaktionsrummet bestdr af en bundplade 1 og en klokkeformet
haztte 2. Bundpladen 1, der bestdr af en mod korrosion mod-
standsdygtig metallegering, er udformet med en til spejl-
blankhed poleret overside og med en hul kglelabyrint 21,
der dazkker hele bundpladen og er forbundet med to korte

rgr 9 og 10, der tjener som indlgb henholdsvis udlgb for
kglemediet, som fortrinsvis bestédr af mineralsk eller

syntetisk diatermisk eller varmeledende olie.

Gennem bundpladen 1 strazkker der sig to rgr 13 og 14,
der tjener som indlgb henholdsvis udlgb for reaktions-

gasserne.

Yderligere strakker der sig igennem bundpladen 1 nogle par
strgmgennemfgringer 16, som afkgles med et kglemedium,

der strgmmer ind gennem indlgb 1l og ud gennem udlgb 12

og omfatter desuden strgmforsyningsklemmerne 15. Strgm-
gennemf@gringerne 16 ba&rer ogsd grafitholdeblokkene 18,
hvori siliciumfilamenterne 19 er fastgjort.

Klokken 2 bestdr af to koncentriske skaller, hvoraf inder-
skallen 3 bestar af korrosionsfast metallegering med en til
spejlblankhed poleret indvendig overflade, idet yderskallen
23 bestdr af normalt rustfrit stdl. Mellem de to skaller
ligger kglekapperummet 22. Kglefluidet, dvs. den diater—
miske eller varmeledende olie, strgmmer ind i kapperummet
gennem indlgbet 7 og strgmmer ud fra udlgbet 8, der er
anbragt ¢verst pa klokken. Indlgbet 7 og udlgbet 8 er
forbundet med et ikke vist ydre lukket kredslgb, som

styres termostatisk.

Klokken 2's bundflange, hvori der er udformet et sade for
en pakning i form af en af PTFE-elastomer bestdende O-ring
17, der tilvejebringer tatning mellem klokken 2 og bundpla-
den 1, har et serskilt ringformet kglehulrum 4 med et
indlgb 5 og et udlgb 6.
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Eksempel

Tolv ikke-dotérede‘siliciumfilamenter 19 af en hg¢j renheds-
grad og med et tvarsnitsareal pd omkring 0,45 cm2 0og en
langde péd 200 cm fastggres til grafitholdeblokkene 18

pa bundpladen 1 og forbindes ved deres ¢gvre ender med sili-

cium-broer 20, idet filamentparrene forbindes to og to,
sdledes at de sammen med de ydre forbindelser danner et
elektrisk trefasekredslgb i stjernekobling. Klokken 2,
hvis indvendige diameter er 800 mm, og hvis hgjde er
2250 mm, sankes og fastggres til bundpladen 1, hvorpa
reaktionskammeret gennemskylles gentagne gange, filamen-
terne 19 opvarmes til 1120°C og atses, idet der i reak-
tionskammeret indfgres en reaktionsgas bestéende af tri-

chlorsilan og hydrogen i et molforhold p& 0,2.

Gennemstrgmningshastigheden, beregnet pa trichlorsilanet,
ndr op pd et maksimum pd 290 kg/h med en gennemsnitsvaer-
di pad 260 kg/h, og det i reaktionskammeret herskende tryk
er 5 bar. I lgbet af en aflejringsperiode pa& 90 timer
frembringes 390 kg polykrystallinsk silicium med et elek-
trisk energiforbrug pd 70 kWh/kg.
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PATENTEKRAYV

1. Fremgangsmdde til fremstilling af rent halvleder-
materiale, navnlig silicium, ved spaltning af gasformige
forbindelser af det navnte materiale pd overfladen af
tynde stave af det samme materiale, som ved hjelp af en
elektrisk strgm gennem de tynde stave eller filamenter
holdes opvarmet pd forbindelsernes spaltningstemperatur,
idet der anvendes et reaktionskammer bestiende af en
bundplade med hulrum for et kglemedium og en hertil fast-
gjort dobbeltvagget klokke, der indeholder en kdlekappe,
kendetegnet ved, at processen udfgres med en
gennemstrgmningshastighed af de navnte gasformige forbin-
delser p& op til 300 kg/h pr. m3 reaktionskammer og ved
en spaltningstemperatur ved de tynde stave eller filamenter
pa mellem 1000 og 1250°C, idet der anvendes et reaktions-
kammer, hvis vagge bestdr af en korrosionsmodstandsdygtig
legering, og hvis spejlende indvendige overflader er op-

ndet ved polering.

2. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k ende tegnet
ved, at arbejdstrykket i reaktionskammeret holdes mellem

5 og 10 bar.

3. Fremgangsmdde ifglge krav 1 og 2, k en d e t e g-
net ved, at der som den tilfgrte gas anvendes en blan-
ding af hydrogen, trichlorsilan eller siliciumtetrachlorid
eller dichlorsilan eller en blanding af disse med et gennem-—
snitligt molforhold mellem chlorsilaner og hydrogen pa op
til 1,0.

4. Fremgangsmade ifglge krav 1, k ende tegnet
ved, at reaktionskammerets bundplade og klokke holdes af-
kglet til temperaturer mellem 50 og 300°C ved hijalp af en
vaske.med hgjt kogepunkt, der strgmmer gennem klokkens
kplekappe og gennem bundpladens kglekammer.
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5. Fremgangsmide ifglge krav 4, k ende tegnet
ved, at der som kgleveske anvendes en diatermisk eller

varmeledende olie.

6. Apparat til udgvelse af fremgangsmaden ifglge

krav 1-5 til fremstilling af rent halvledermateriale,
navnlig silicium, ved spaltning af gasformige forbindel~-
ser af det nazvnte halvledermateriale pd overfladen af

tynde stave (19) af det samme materiale, som ved hjalp af
en elektrisk strgm gennem de tynde stave holdes opvarmet
til forbindelsernes spaltningstemperatur, idet reaktions-
kammeret har spejlende indervagge og bestar af en bundplade
(1) med hulrum (21) for et kglemedium og en dertil fast-
gjort dobbeltvagget klokke (2) indeholdende en kglekappe
(22), k endetegnet ved, at bdde klokken (1) og
bundpladen (2) bestdr af en korrosionsmodstandsdygtig lege-
ring, og at klokkens og bundpladens spejlende indvendige

overflade er opnaet ved polering.
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